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PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN

Comment travailler en WDS
quand on vient de I'EDS ?

Les similitudes, les différences...
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NI De quoi on parle? EB

EEEEEEEEEEEE ERIAUX DE DEMAIN

EDS = Energy Dispersive Spectrometry
spectrométrie de photons X a sélection d'énergie

WDS = Wavelength Dispersive Spectrometry
spectrométrie de photons X a dispersion de longueur d'onde

similitude : on détecte des photons X dans les 2
cas

différence : la fagon de détecter les photons et
de les compter est différente
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Ca se ressemble un peu....

PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN 3
B

Institfut Jeon Leamour

similitudes : canon, chambre, sas,
détecteurs d'électrons....
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J\EE_ Mais pas tout a fait... MBEB\H Q

PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN

WDS dans
MEB

WDS dans
microsonde

présence « d'oreilles » autour de la chambre

différences : systéeme d'analyse des photons, microscope optique
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NJ= Les oreilles sont en fait.... MEBH

PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN

détecteur(s) (cristal)
..... des spectrometres = ensemble +
compteur

'{e moteur

d ntrent
tige filetée

encodeur

- placés sur le cercle de Rowland

ffius ceau
d’électrons

- dans un ensemble scellé ou pas

meécanisme
de déplacement

fenétre de
séparation

proportionnel doc. Cameca
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Des principes de mesure

difféerents

|

¢

Z

—

technique EDS
(mode semi-
quantitatif)

technique WDS

détection du

en fonction de

en fonction de

photon son énergie sa longueur
d'onde

analyse globale séquentielle (un
seul élément par
cristal)

témoins en général non | obligatoire

teneur massique |ramenée a 100% |somme de toutes

totale les teneurs

controle du
résultat

aucun

par le bouclage
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... Préparation des échantillons MEB

PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN

Similitudes : - surface conductrice ou rendue conductrice
- surface polie

Différences :
En EDS: - taille de I'échantillon peu limitante
- pas beaucoup de préparation
En WDS : - taille imposée par les porte-échantillons

- échantillon plan avec deux faces paralleles
- polissage de tres bonne qualité
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JﬂL Réglages électroniques et GEB\'

EEEEEEEEEEEE mécaniques

Similitudes :

- choix de la haute tension

Différences :
En EDS: - choix de la taille de sonde (spotsize....)

En WDS : - choix du courant de sonde
: - choix de la taille de la zone analysée
- présence d'un microscope optique pour le réglage du Z
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NU= Parametres du systeme EDS EB

PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN

Les parametres a choisir sont :
- la constante de temps
- la gamme énergétique analysée
- le nombre d'eV/canal
- le temps de comptage
- la raie a analyser
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,,,,, NJE O Parametres du systeme WDS EB

Les parameétres a choisir sont :

- le type de cristal a utiliser (par analyse qualitative)
- réglage du PHA (tension et gain du compteur)
Pulse Height Analyzer
- mode Diff/Int
Différentiel / Intégral
- choix des points de mesure pour
le pic
le fond continu

Faire attention :
- aux interférences de raies
- au positionnement des spectrometres (peak search)
- au choix du témoin en fonction de |'échantillon
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JﬂL Parametres du systeme WDS EB

Institut Jeoan Leamour

Le type de cristal

Loi de Bragg : 2 d sin@ = n A

— un cristal ne peut diffracter qu'une gamme limitée de photons

Atomic Number(Z)
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Jﬂ?‘ Parametres du systeme WDS MEB
Le type de cristal

PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN

Analyse qualitative : en utilisant (fous) les cristaux disponibles

SP1-LDE1H SP1-LDE2H SP2-LiF SP2-PETJ SP3-TAP
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JﬂL Parametres du systéme WDS EBH

Institut Jean Lemour

Le type de cristal

Analyse qualitative : cristaux qui semblent convenir pour I'analyse du Ca

SPe-LiF SP4-PETJ SP5-PETH
oS |t 800 coups N 3 000 coups
_ g Y F'||"
G -5 S u:-—*'J”'_-:L 5 S
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J]ﬂﬂ‘ Parametres du systeme WDS EBH

Institut Jean Leamour

Interférences de raies

entre des raies dordre 1......................... ou avec des ordres multiples

omo— T T T T T T Tows pETS u ' ' ' T ' ' ' ' ' |
Ch4 PETJ r Al-Kail] Ch3 TAP
- V-Kal
Mn-Kal Cr-kal = i
000 —
8000 ]
5000 ]
E000— — 40000— ]
3000 —
A000— _ B
2000 ]
2000 ]
Cr-Fbi L
et 1000 _
i B Ti-Ka(3)
s ] i Ti-Kho (3} L1-Kb (1)
O W D e o L NSO S YN <\ )
mm B5 70 75 a5 mm [=IH] 24 g8 92

Journées pédagogiques du GN-MEBA 28 et 29 novembre 2016 14



SN

meﬂ— Parametres du systeme WDS MEB
e e Recherche de pics

En EDS : I'étalonnage est réalisé pour tous les pics en méme temps

En WDS : procédure de recherche de pics sur chaque cristal

Comparaison Si-Ka dans $i et Si0,

- a faire avant chaque série d'analyses (KASSIOFAL - SPAFET)
- nombreux déplacements mécaniques 1 AR
- plusieurs cristaux utilisés ; i
- dépend de I'environnement chimique - } \
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JﬂL’ Parametres du systeme WDS EB

Institfut Jean Leamour

Choix du témoin

95% des erreurs de quantification proviennent du témoin

C'est quoi un bon témoin ?

- qualité du polissage

- certification

- homogéne

- conducteur (ou métallisé)

- sans chevauchement de pics

- proche de la compo de I'échantillon

Exemple : Se —  Se pur
ZnSe
AgMo¢Seg
SnSe
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PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN

1 - gain en résolution

Finalement
Tout ga pour quoi

(

s

Piéce 10 Euro-Cents: Comparaison EDS-WDS
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Comparaison WDS/EDS sur Mn @ 15 keV
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Cu-K,= 8,047 keV Zn-K,= 8,638 keV Cu-K;= 8,905 keV

Mn-K, = 5,898 keV
Mn-K, = 6,490 keV

doc. P. Noyrez (Institut Jean Lamour)
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J]ﬂg— Finalement GE

Tout ga pour quoi ?

PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN

=7

2 - gain en rapport signal/bruit

Alliage Al-Ti: Comparaison EDS-WDS (Domaine Al-Ka)
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Al-K_= 1,486 keV

doc. P. Noyrez (Institut Jean Lamour)
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Jy}- Finalement EBH
Tout ga pour quoi ?

PENSER LES MATERIAUX DE DEMAIN [ ]

3 - résultats quantitatifs améliorés

exemple : alliage PbBiSe
(applications thermoélectriques)

Pb-M, = 2,342 keV
Bi-M_ = 2,419 keV
Se-L,=1,379 keV
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J]ﬂg— Finalement MEB
S Tout ¢a pour quoi ?

ComPOSé Pb5Bi65614

EDS WDS
Eléments % massique Eléments % massique
Pb 29,9 Pb 30,2
Bi 40,6 Bi 371
Se 29,5 Se 32,5
total 100 total 99.8
composé | PbsogBig g35€43 05 composé | Pb, o.Big 035€14 o
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J\Eﬂ- Finalement

Institut Jean Leamour

SN
Tout ga pour quoi ? M H

4 - analyse possible des éléments |égers

Calibration Curve Viewer,
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Institut Jeoan Leamour

Tout ¢a pour quoi ?

J\ﬂL’ Finalement MB'\H'

5 - cartographies des éléments en faible quantité
EDS WDS

Cr

Fe
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EEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEEE

EDS ou ...... WDS ?2???
WDS ou ... EDS 7?7?22
Pourquoi choisir ? Faites les deux !
MERCI !
-
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