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Le traitement d'un spectre EDS ?Le traitement d'un spectre EDS ?

Le traitement a pour objet d'extraire les intensités des raies cLe traitement a pour objet d'extraire les intensités des raies caractéristiquesaractéristiques

(         )i
Kratio =

Iéchantillon

Itémoin

Modèle 
Physique Ci 

Raies d'émission X 
caractéristiques des éléments

Rayonnement de 
Fond Continu

IICu KCu Kαα

IINi KNi Kαα

IIZn KZn Kαα

Application : Microanalyse quantitative Application : Microanalyse quantitative 

(+ épaisseur si Stratifié)

Energie (keV)
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•• Le traitement du spectre comporte plusieurs étapesLe traitement du spectre comporte plusieurs étapes

Traitement des pics parasites d'échappementTraitement des pics parasites d'échappement

Soustraction du rayonnement de fond continuSoustraction du rayonnement de fond continu

Extraction des intensités Extraction des intensités QuantificationQuantification

Le choix des paramètres d'acquisitionLe choix des paramètres d'acquisition

•• La qualité du spectre  est fortement influencé parLa qualité du spectre  est fortement influencé par

•• Exemple d'application Exemple d'application -- Analyse de l'échantillonAnalyse de l'échantillon--Test Test NiCuZnNiCuZn
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Choix des paramètres d'acquisitionChoix des paramètres d'acquisition

Le traitement d'un spectre commence dès son acquisition !Le traitement d'un spectre commence dès son acquisition !
•• Gamme énergétique d'acquisitionGamme énergétique d'acquisition

La gamme 0La gamme 0--10 keV comporte des raies caractéristiques de tous les éléments.10 keV comporte des raies caractéristiques de tous les éléments.
Elle est dans la plupart des cas suffisante, et permet pour un mElle est dans la plupart des cas suffisante, et permet pour un même nombre ême nombre 
total de canaux dans le spectre une largeur de canal minimale, ttotal de canaux dans le spectre une largeur de canal minimale, typiquement 5 ypiquement 5 
eV/canal.eV/canal.

•• Constante (Constante (τ) de temps de la chaîne de mesure et résolution spectrale) de temps de la chaîne de mesure et résolution spectrale

τ = 4 µsτ = 16 µs

DT = 53 %
DT = 15 %

La bonne rLa bonne réésolution spectrale souhaitable pour l'ensemble des traitements solution spectrale souhaitable pour l'ensemble des traitements 
ultultéérieurs impose d'adopter une constante de temps rieurs impose d'adopter une constante de temps éélevlevéée. e. 

mais mais ……temps mort important !temps mort important !
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•• Constante de temps (Constante de temps (τ) et Pics parasites d'empilement) et Pics parasites d'empilement

τ = 16 µs – 4.5 nA DT=53%

2.98 keV
=

2x1.49 keV

1.49 keV

Pics d'empilements ou/et Pics d'empilements ou/et 

Raies caractéristiquesRaies caractéristiques ??

2.50 keV
=

2x1.25 keV

1.25 keV
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Le processus de rejet d'empilement Le processus de rejet d'empilement 
est pris en dest pris en dééfaut faut àà fort taux de comptage.fort taux de comptage.

•• Constante de temps (Constante de temps (τ) et Pic parasite d'empilement) et Pic parasite d'empilement

Pics d'empilements ou / et Raies caractéristiquesPics d'empilements ou / et Raies caractéristiques ??

En consEn consééquence, il convient d'adopter quence, il convient d'adopter 
une constante de temps une constante de temps éélevlevéée associe associéé àà un taux de comptage limitun taux de comptage limitéé

afin d'obtenir les spectres les plus "propres" adaptafin d'obtenir les spectres les plus "propres" adaptéés s àà l'analyse quantitative.l'analyse quantitative.

Problème moins critique avec les nouveaux détecteurs SDD 

…  mais néanmoins présent.

τ= 16 µs – 4.5 nA
16000c/s

DT=53%

2.50 keV
=

2x1.25 
keV

1.25 keV

2.98 keV
=

2x1.49 
keV

1.49 keV

i= 0.24 nA ~ 900 c/s

τ = 16 µs DT= 6%

LL’’acquisition acquisition àà faible temps mort faible temps mort 
permet de rpermet de réépondre pondre àà la question !la question !
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•• Comparaison SDD / Si(Li)Comparaison SDD / Si(Li) -- Les pLes pics parasites dics parasites d’’empilementempilement

Pour un temps mort identique de 20%, Pour un temps mort identique de 20%, 
on obtient des on obtient des pics parasites pics parasites 

d’empilement du même ordred’empilement du même ordre
d’intensité avec le SDD que ceux d’intensité avec le SDD que ceux 
obtenus avec  le Si(Li), même si obtenus avec  le Si(Li), même si 

légèrement supérieur,légèrement supérieur,

mais pour un mais pour un 

taux de comptagetaux de comptage 20 fois supérieur20 fois supérieur.  .  

Si(Li): Si(Li): ττ=16=16µµs s –– 5000 c/s 5000 c/s 
SDD: SDD: ττ=0.25=0.25µµs s –– 100 000 c/s 100 000 c/s 

SDD – Si(Li)

Pics 
Empilements

Mg K Si K

SDD – Si(Li)

Si(Li): Si(Li): ττ=16=16µµs s –– 5000 c/s 5000 c/s 

SDD: SDD: ττ=0.25=0.25µµs s –– 100 000 c/s 100 000 c/s 
Pour un temps mort identique de 20% Pour un temps mort identique de 20% 
on obtient un spectre de on obtient un spectre de résolution résolution 

spectrale comparablespectrale comparable avec des avec des 
conditions opératoires très différentes.conditions opératoires très différentes.

taux de comptagetaux de comptage
20 fois supérieur avec SDD / Si(Li)20 fois supérieur avec SDD / Si(Li)

Mg K
Si K

•• Comparaison SDD / Si(Li)Comparaison SDD / Si(Li) -- la rla réésolution spectralesolution spectrale
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•• Comparaison  SDD / Si(Li)Comparaison  SDD / Si(Li) -- la rla réésolution spectrale solution spectrale ……
Spectres Spectres àà temps mort constant impostemps mort constant imposéé de ~ 20% pour diffde ~ 20% pour difféérentes rentes 

constantes de temps et taux de comptage.constantes de temps et taux de comptage.

DDéégradation de la rgradation de la réésolution spectrale significativement rsolution spectrale significativement rééduite duite 
avec lavec l’’augmentation du taux de comptage et la diminution de la constantaugmentation du taux de comptage et la diminution de la constante de tempse de temps

ττ=64µs=64µs 1300 c/s1300 c/s

ττ=16µs=16µs 5000 c/s5000 c/s

ττ=4µs=4µs 20 000 c/s20 000 c/s

ττ=2µs=2µs 40 000 c/s40 000 c/s

Si(Li)
Si(Li)Si(Li)

DDéégradation de la rgradation de la réésolution solution 
spectrale avec la diminution de la spectrale avec la diminution de la 
constante de temps imposconstante de temps imposéée par e par 
ll’’augmentation du taux de comptageaugmentation du taux de comptage

Mg K
Si K

SDD ττ=4µs=4µs 18 000 c/s18 000 c/s

ττ=2µs=2µs 20 000 c/s20 000 c/s

ττ=0.25µs=0.25µs 100 000 c/s100 000 c/s
SDDSDD

DDéégradation moindre de la rgradation moindre de la réésolution solution 
spectrale pour des taux de comptage spectrale pour des taux de comptage 
bien supbien supéérieur !rieur ! Mg K

Si K
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Traitement des pics parasites d'échappementTraitement des pics parasites d'échappement
•• Nature du pic d'échappement et traitement Nature du pic d'échappement et traitement -- Détecteur Si(Li)Détecteur Si(Li)

L'absorption des photons X par le silicium de la diode produit mL'absorption des photons X par le silicium de la diode produit majoritairement des ajoritairement des 
paires électronspaires électrons--trou, mais aussi minoritairement des ionisations Si K trou, mais aussi minoritairement des ionisations Si K 

Emission photon Si KEmission photon Si Kα,β α,β (1.74 keV)(1.74 keV)
Soit ce photon est réabsorbé, soit il s'échappe de la diode Soit ce photon est réabsorbé, soit il s'échappe de la diode 1.74 keV perdus 1.74 keV perdus 

PrPréésence d'un petit pic sence d'un petit pic àà --1.74 keV  du pic parent1.74 keV  du pic parent

2.76 keV

Le traitement consiste à éliminer ces pics parasites pour les  rLe traitement consiste à éliminer ces pics parasites pour les  réé--attribuer aux pics parents.attribuer aux pics parents.
L'identification des raies est alors facilitée et les intensitésL'identification des raies est alors facilitée et les intensités de raies plus justes.de raies plus justes.

DDéétecteur Ge tecteur Ge Raies parasites: Ge KRaies parasites: Ge Kα α 9.89 keV  9.89 keV  -- GeGe La 1.19 keVLa 1.19 keV

Ti Kα
4.50 keV

1.74 keV 1.74 keV

Ti Kα
4.50 keV
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Soustraction du rayonnement de fond continuSoustraction du rayonnement de fond continu

•• Soustraction d'un fond modéliséSoustraction d'un fond modélisé

Moyennant un modMoyennant un modèèle physique le physique 
d'd'éémission du rayonnement continu mission du rayonnement continu 
engendrengendréé, il faut conna, il faut connaîître tre 

les les ééllééments prments préésentssents
une estimation de la compositionune estimation de la composition
la haute tension d'analysela haute tension d'analyse
la gla gééomoméétrie de dtrie de déétectiontection
les paramles paramèètres de la fenêtre mincetres de la fenêtre mince

pour pouvoir calculer le fond continu pour pouvoir calculer le fond continu 
éémergent.mergent.

Ni, Cu, Zn
THT=25 kV

θ=35°

AvantagesAvantages
•• La prise en compte des discontinuitLa prise en compte des discontinuitéés d'absorption s d'absorption IntensitIntensitéés extraites plus validess extraites plus valides

•• Mise en Mise en éévidence d'une anomalie de la forme gvidence d'une anomalie de la forme géénnéérale d'un spectrerale d'un spectre

InconvInconvéénientsnients
•• NNéécessitcessitéé d'un modd'un modèèle physique fiable prenant en compte tous les phle physique fiable prenant en compte tous les phéénomnomèènesnes

Méthode 1Méthode 1

discontinuitdiscontinuitéés d'absorptions d'absorption
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Spectre d'un alliage Spectre d'un alliage 
de Ni et Alde Ni et Al

15 kV15 kV

θθ=35=35°°
nominalnominal

Mise en Mise en éévidence d'une anomalie de la forme gvidence d'une anomalie de la forme géénnéérale d'un spectrerale d'un spectre

Quantification "aveugle"Quantification "aveugle"
Int. (c/s)Int. (c/s) W%W%

AlAl 118118 9.299.29

NiNi 367367 90.7190.71

Spectre d'un alliage Spectre d'un alliage 
de Ni et Al de Ni et Al 

15 kV15 kV
100s100s

θθ=35=35°°
nominalnominalFond calculFond calculéé et  expet  expéérimental rimental 

diffdifféérents ?rents ? VVéérification positionnement de rification positionnement de 
l'l'ééchantillon. chantillon. 

θθ=5=5°° effectif au lieu de 35effectif au lieu de 35°° nominalnominal
θθ=5=5°°

effectifeffectif

Quantification "correcte"Quantification "correcte"

69.7869.78355355NiNi

30.2230.22571571AlAl

W%W%Int. (c/s)Int. (c/s)

15 kV15 kV
100s100s

θθ=35=35°°
nominalnominal

θθ=35=35°°
effectifeffectif

ReRe--positionnement de l'positionnement de l'ééchantillon. chantillon. 
àà 3535°° nominalnominal

Fond calculFond calculéé et  et  
expexpéérimental en rimental en 

accord !accord !

Toute diffToute difféérence significative entre le fond calculrence significative entre le fond calculéé et le fond expet le fond expéérimental traduit rimental traduit 
des hypothdes hypothèèses de calcul fausses. Dans ce cas le rses de calcul fausses. Dans ce cas le réésultat quantitatif est erronsultat quantitatif est erronéé..

Attention aux ajustements auto !

Ni KNi Kαα

Al KAl Kαα

Ni KNi Kαα

Al KAl Kαα
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Même spectreMême spectre

AprAprèès Filtrages Filtrage

Le Le fond continufond continu constitue la composante constitue la composante basse basse 
frfrééquencequence du spectre du spectre àà la diffla difféérence des rence des picspics

caractcaractééristiquesristiques de plus de plus haute frhaute frééquencequence..

Méthode 2Méthode 2
•• Filtrage numérique du spectreFiltrage numérique du spectre

-1.5
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1.5
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Energie centrée canal J (eV) 

C
oe

ffi
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en
ts

   
f

s

Valeur filtrée du 
canal d'indice J

: Nombre de coups du canal d'indice J+s

: Coefficients du filtre, tels que ; et

+t-t

-t à +t : Largeur du filtre ∝ E1/2

On peut l'On peut l'ééliminer par un filtre numliminer par un filtre numéérique dit rique dit 
"Chapeau haut de forme" de type passe"Chapeau haut de forme" de type passe--haut.haut.

Spectre d'un alliage Spectre d'un alliage 
de Ni et Alde Ni et Al

Brut d'acquisitionBrut d'acquisition IINi KNi Kαα

IIAl KAl Kαα

IINi KNi Kαα

IIAl KAl Kαα

Même spectreMême spectre

AprAprèès Filtrages Filtrage

Spectre d'un alliage Spectre d'un alliage 
de Ni et Alde Ni et Al

Brut d'acquisitionBrut d'acquisition

~ Largeur à miLargeur à mi--hauteurhauteur
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AvantagesAvantages

•• IndIndéépendance de tout modpendance de tout modèèle physiquele physique

InconvInconvéénientsnients

•• Non prise en compte des discontinuitNon prise en compte des discontinuitéés d'absorption s d'absorption 
Biais possibles dans les intensitBiais possibles dans les intensitéés de raies, en particulier celles des s de raies, en particulier celles des ééllééments ments 

en faible teneur et faible rapport Pic/ Fond.en faible teneur et faible rapport Pic/ Fond.

•• ImpossibilitImpossibilitéé de dde déétecter une anomalie de la forme gtecter une anomalie de la forme géénnéérale du spectre.rale du spectre.

•• Filtrage numérique du spectreFiltrage numérique du spectre
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Extraction des intensités Extraction des intensités QuantificationQuantification
•• Extraction Intensité Extraction Intensité –– Principe général Principe général 

Kratio = Iéchantillon / Itémoin

L'intensité est obtenue par intégration d'une 
forme de raie ajustée sur le pic expérimental par 
méthode des moindres carrés. Cette forme peut 
être de nature,
- analytique (Gaussienne modifiée), ou 

- expérimentale (Spectre de référence disponible 
dans une bibliothèque "constructeur" intégrée au 
système d'analyse ou créé par l'utilisateur)

Cu Kα

CalculéeCalculée

Analyse sans témoin Analyse sans témoin 
à "témoin calculé"à "témoin calculé"

Extrait d'une bibliothèque Extrait d'une bibliothèque 
de spectresde spectres

Analyse sans témoin à Analyse sans témoin à 
"témoin caché""témoin caché"

MesuréeMesurée

CCalcul de 
"correction"

MesuréeMesurée

Analyse avec Analyse avec 
témointémoin

Spectre traité (Pic échappement, Fond soustrait)
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•• Influence de la calibration de la chaîne de mesure sur la mesurInfluence de la calibration de la chaîne de mesure sur la mesure des intensitése des intensités

En analyse En analyse sans témoins à témoins cachéssans témoins à témoins cachés, les spectres de "références" fournis , les spectres de "références" fournis 
ne sont pas acquis sur le même système d'analyse que celui utiline sont pas acquis sur le même système d'analyse que celui utilisé pour le spectre sé pour le spectre 
""échantillonéchantillon". Il peut en résulter :". Il peut en résulter :

des des écarts de position en énergieécarts de position en énergie des raies, dus en particulier à une des raies, dus en particulier à une calibration calibration 
différentedifférente des chaînes de mesure.des chaînes de mesure.

une une largeur différente des raieslargeur différente des raies, acquises avec un , acquises avec un autre détecteur EDSautre détecteur EDS et et 
donc une autre résolution.donc une autre résolution.

En analyse En analyse sans témoins à témoins calculéssans témoins à témoins calculés, une calibration imparfaite pourra , une calibration imparfaite pourra 
conduire également à des conduire également à des écarts entre les positions nominales et expérimentalesécarts entre les positions nominales et expérimentales
des raies caractéristiques.des raies caractéristiques.

"Ajustement" médiocre, "Ajustement" médiocre, 
Biais des Intensités mesuréesBiais des Intensités mesurées

MauvaiseMauvaise
calibrationcalibration



Réunion GN-MEBA – 3 et 4 décembre 2005

•• Solution: Méthode d'ajustement avec "Shift Correction"Solution: Méthode d'ajustement avec "Shift Correction"

La procédure d'ajustement avec "Shift Correction" est effectuée La procédure d'ajustement avec "Shift Correction" est effectuée 
entre le spectre "échantillon" et le spectre  "référence" ou "caentre le spectre "échantillon" et le spectre  "référence" ou "calculé"lculé"

sommé avec une combinaison linéaire de ses dérivées première et sommé avec une combinaison linéaire de ses dérivées première et seconde.seconde.

Avec cette méthode, la Avec cette méthode, la 
sensibilité à la position sensibilité à la position 
du pic est minimisée.du pic est minimisée.

Ajustement significativement amélioré,Ajustement significativement amélioré,
Biais limité des Intensités mesuréesBiais limité des Intensités mesurées

Soit une raie de référence modélisée par une gaussienne de largeur σ , S(E) 

Alors la Raie "échantillon" décalée en énergie de ε et avec une largeur de raie (σ+ρ),

noté S(E,σ,ρ), peut s'exprimer en fonction de S(E) :

Principe

Cette relation est également vérifiée pour toute combinaison linéaire de gaussienne et par 
conséquent pour toute forme de raie qui peut se décomposer en une série de pics gaussiens.
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Chaîne de mesure mal calibrée, Chaîne de mesure mal calibrée, "Shit Correction" désactivé"Shit Correction" désactivé

L'ajustement correct sur les pics L'ajustement correct sur les pics 
expérimentaux est impossible…expérimentaux est impossible…

Biais des Intensités ExtraitesBiais des Intensités Extraites

l'ajustement peut se faire sans l'ajustement peut se faire sans 
problème.problème.

Intensités extraites correctesIntensités extraites correctes

Chaîne de mesure mal calibrée, Chaîne de mesure mal calibrée, "Shift Correction" activé"Shift Correction" activé
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•• EfficacitEfficacitéé de cette mde cette mééthode de "Shift Correction" ?thode de "Shift Correction" ?

0.7
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0.85

0.9

0.95

1

1.05

-40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40

Décalage (eV)

Evolution IntensitEvolution Intensitéé relativerelative
Ni Kα Cu Kα Zn Kα

0.9

0.95

1

1.05

1.1

-40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40

Décalage (eV)

Evolution relative W%Evolution relative W%
Ni Kα Cu Kα Zn Kα

Evolution relative des intensitEvolution relative des intensitéés et concentrations, s et concentrations, "Shit Correction" d"Shit Correction" déésactivsactivéé
Exemple 1 : Analyse sans témoins (calculés) échantillon Ni, Cu, Exemple 1 : Analyse sans témoins (calculés) échantillon Ni, Cu, Zn,raies K à 25 kVZn,raies K à 25 kV

Les 3 raies NiKLes 3 raies NiKαα, CuK, CuKαα et ZnKet ZnKαα sont sont d'énergie voisined'énergie voisine (sans interférences)(sans interférences)
Les variations d'intensités avec le décalage en énergie restentLes variations d'intensités avec le décalage en énergie restent du même ordre et du même ordre et 

conduisent à des variations des concentrations inférieures  à ceconduisent à des variations des concentrations inférieures  à celles des intensitéslles des intensités
Attention !Attention !

Dans le cas de raies analytiques Dans le cas de raies analytiques d'énergie très différented'énergie très différente (sans interférences)(sans interférences)
Une calibration incorrecte du "gain" va se traduire par des varUne calibration incorrecte du "gain" va se traduire par des variations d'intensité iations d'intensité 

d'autant plus importante que l'énergie de la raie est élevée.d'autant plus importante que l'énergie de la raie est élevée.
Les erreurs sur les concentrations seront dans ce cas nettement Les erreurs sur les concentrations seront dans ce cas nettement supérieuressupérieures



Réunion GN-MEBA – 3 et 4 décembre 2005

0.7
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Evolution IntensitEvolution Intensitéé relativerelative

Zn KαCu KαNi Kα

Evolution W% relativeEvolution W% relative
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-40 -20 0 20 40
Décalage (eV)

Zn KαCu KαNi Kα

Evolution relative des intensitEvolution relative des intensitéés et concentrations, s et concentrations, "Shift Correction" activ"Shift Correction" activéé

En l'absence d'interférences de raiesEn l'absence d'interférences de raies
L'efficacité du "Shit Correction" est bien vérifiéeL'efficacité du "Shit Correction" est bien vérifiée
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•• EfficacitEfficacitéé de cette mde cette mééthode de "Shift Correction" en cas thode de "Shift Correction" en cas 
d'interfd'interféérences des raies analytiquesrences des raies analytiques

Exemple 2 : Analyse sans témoins (calculés) d'une phase Nb,Mo,SiExemple 2 : Analyse sans témoins (calculés) d'une phase Nb,Mo,Si

Evolution relative des concentrations, Evolution relative des concentrations, "Shift Correction" activ"Shift Correction" activéé

Spectre décalibré

∆E=+40 eV

15 kV Raies analytiques 
NbLα, MoLα et 

SiKα

Problème d'interférences 
entre NbLα et MoLα

0.2

0.4

0.6

0.8

1

1.2

1.4

-40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40

Décalage (eV)

Evolution relative W%Evolution relative W%
Mo Lα

Nb Lα

Si Kα Dans ce cas d'interfDans ce cas d'interféérence de raies,rence de raies,
L'efficacitL'efficacitéé de cette mde cette mééthode de thode de 

"Shift Correction" n'est plus v"Shift Correction" n'est plus véérifirifiéée.e.

La mauvaise discrimination des pics qui La mauvaise discrimination des pics qui 
interfinterfèèrent engendre des erreurs rent engendre des erreurs 

importantes des intensitimportantes des intensitéés extraites        s extraites        
et des concentrations.et des concentrations.
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Désactiver la procédure de "Shift Correction"Désactiver la procédure de "Shift Correction"

Utiliser une méthode avec des spectres de référencesUtiliser une méthode avec des spectres de références

Construire ses propres spectres de référence plutôt que d'utiliConstruire ses propres spectres de référence plutôt que d'utiliser ceux fournis par leser ceux fournis par le
"constructeur" du système d'analyse"constructeur" du système d'analyse

Dans ces conditionsDans ces conditions
La position et la forme des raies sont  imposLa position et la forme des raies sont  imposéées par les spectres des res par les spectres des rééfféérences rences 

expexpéérimentales.rimentales.
Construire ses propres spectres de rConstruire ses propres spectres de rééfféérence sur son propre systrence sur son propre systèème d'analyse me d'analyse 

permet d'assurer une position en permet d'assurer une position en éénergie et largeur de chaque raie analytique nergie et largeur de chaque raie analytique 
identique dans le spectre de l'identique dans le spectre de l'ééchantillon et dans les spectres des "rchantillon et dans les spectres des "rééfféérences" rences" 
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Evolution relative W%Evolution relative W% La discrimination des divers pics La discrimination des divers pics 
caractcaractééristiques  est meilleure quelle ristiques  est meilleure quelle 

que soit la calibration de votre que soit la calibration de votre 
systsystèème d'analyseme d'analyse

En cas d'interfEn cas d'interféérence de raies,rence de raies,
La quantification sans tLa quantification sans téémoins en moins en 
"aveugle" conduit in"aveugle" conduit inéévitablement vitablement 

àà un run réésultat trsultat trèès incertain !s incertain !

Evolution relative des concentrations, Evolution relative des concentrations, "Shift Correction" d"Shift Correction" déésactivsactivéé

•• Procédure possible en cas d'interférences de raies Procédure possible en cas d'interférences de raies dévèresdévères
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Analyse Analyse avec témoinavec témoin Analyse Analyse sans témoinsans témoin à à 
témoin caché "témoin caché "UtilisateurUtilisateur""

Analyse Analyse sans témoinsans témoin à à 
témoin caché "témoin caché "systèmesystème""

Analyse sans témoins (Analyse sans témoins (cachéscachés))
Traitement des raies analytiques Traitement des raies analytiques Ni KNi Kαα, Cu k, Cu kαα et Zn Ket Zn Kαα àà 25 kV25 kV

(Filtrage num(Filtrage numéérique du Fond rique du Fond -- mêmes spectres et même systmêmes spectres et même systèème d'analyse )me d'analyse )

% Cu

% Ni
% Zn

W%

"Shift 
Correction" 

activé

"Shift 
Correction" 
désactivé
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Application à l'analyse de l'échantillonApplication à l'analyse de l'échantillon--TestTest

ΣΣ CCpdspds

99.8%99.8% 100.6%100.6%
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L'HomogL'Homogéénnééititéé des rdes réésultats quelle que soit la msultats quelle que soit la mééthode de traitement et le mode thode de traitement et le mode 
avec ou sans tavec ou sans téémoins, s'explique en particulier par :moins, s'explique en particulier par :

1.1. L'absence d'interfL'absence d'interféérences de raiesrences de raies

2.2. L'absence de difficultL'absence de difficultéés pour la soustraction du fond continus pour la soustraction du fond continu

L'analyse de cet L'analyse de cet ééchantillon en raies K ne pose pas de problchantillon en raies K ne pose pas de problèème.me.

Commentaires rCommentaires réésultats d'analyse en raies Ksultats d'analyse en raies K
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Analyse Analyse sans témoinsans témoin à à 
témoin caché "témoin caché "UtilisateurUtilisateur""

Analyse Analyse sans témoinsans témoin à à 
témoin caché "témoin caché "systèmesystème""

Analyse Analyse avec témoinavec témoin
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Analyse sans témoins (Analyse sans témoins (cachéscachés))
Raies analytiques Raies analytiques Ni LNi Lαα, Cu L, Cu Lαα et Zn Let Zn Lαα àà 5 kV5 kV

(Filtrage num(Filtrage numéérique du Fond rique du Fond -- mêmes spectres et même systmêmes spectres et même systèème d'analyse)me d'analyse)

% Ni
% Zn

W%
"Shift 

Correction" 
activé

"Shift 
Correction" 
désactivé ΣΣ CCpdspds

118.4%118.4% 110.9%110.9%

% Cu
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Analyse en raies L  sans tAnalyse en raies L  sans téémoinmoin

L'hL'hééttéérogrogéénnééititéé importante des rimportante des réésultats dans ce mode est sultats dans ce mode est 
principalement due principalement due àà::

1.1. La difficultLa difficultéé àà rréésoudre avec fiabilitsoudre avec fiabilitéé même avec la mmême avec la mééthode thode 
utilisant des rutilisant des rééfféérences cachrences cachéées "utilisateur" la ses "utilisateur" la séévvèère re 
interfinterféérence entre les 3 raies L des rence entre les 3 raies L des ééllééments Ni, Cu et Znments Ni, Cu et Zn

2.2. L'imprL'impréécision de la soustraction du fond continu par filtrage cision de la soustraction du fond continu par filtrage 
numnuméérique (non prise en compte de la discontinuitrique (non prise en compte de la discontinuitéé
d'absorption) ajoute une incertitude sur les intensitd'absorption) ajoute une incertitude sur les intensitéés extraitess extraites

Commentaires rCommentaires réésultats d'analyse en raies Lsultats d'analyse en raies L
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CONCLUSIONCONCLUSION

La fiabilité du résultat quantitatif en analyse sans témoins EDSLa fiabilité du résultat quantitatif en analyse sans témoins EDS dépend dépend 
1. 1. ÉÉtapes de traitement du spectre (tapes de traitement du spectre (procprocéédure aveugle dure aveugle àà proscrireproscrire))
22. Présence ou absence d’interférences des raies analytiques. Présence ou absence d’interférences des raies analytiques
3. Mod3. Modèèle de correction quantitatif(ZAF, PAP, le de correction quantitatif(ZAF, PAP, etcetc……))

de connaître au mieux son système d'analyse (plus ou moins facide connaître au mieux son système d'analyse (plus ou moins facile…), c'est le…), c'est 
à dire en particulier les différentes procédures de traitement dà dire en particulier les différentes procédures de traitement disponibles isponibles 
(Témoin calculé, témoin caché, méthode d'élimination du fond, et(Témoin calculé, témoin caché, méthode d'élimination du fond, etc. …) c. …) afin afin 
d'adopter la plus performante en particulier en cas d'interférend'adopter la plus performante en particulier en cas d'interférences de raies.ces de raies.

Il convient en particulier pour l'analyse EDS sans témoinIl convient en particulier pour l'analyse EDS sans témoin

Malgré toutes ces précautions, en cas d'interférences de raies sMalgré toutes ces précautions, en cas d'interférences de raies sévères, même évères, même 
le traitement de spectres EDS le plus approprié atteint sa limitle traitement de spectres EDS le plus approprié atteint sa limite et  conduit à e et  conduit à 
des résultats incertains. La spectrométrie WDS peut alors être ldes résultats incertains. La spectrométrie WDS peut alors être la solution.a solution.

de bien régler/vérifier les divers paramètres de configuration de bien régler/vérifier les divers paramètres de configuration 
(résolution et paramètres du détecteur / fenêtre mince, émergenc(résolution et paramètres du détecteur / fenêtre mince, émergence).e).

d'optimiser les paramètres expérimentaux d'acquisitiond'optimiser les paramètres expérimentaux d'acquisition
(Temps acquisition, Constante de temps, Taux de comptage, positi(Temps acquisition, Constante de temps, Taux de comptage, position on 
échantillon).échantillon).
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