Microanalyse WDS
du signal détecté au k-ratio
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TABLE 2. CHEMICAL COMPOSITIONS OF THE REYRAN B3-1 AND B3-2 BASALTS

Locality B3-1 Locality B3-2
Host basalt
Amygdule-free  Amygdule-rich  (amygdules  Separated Amygdule-free  Amygdule-rich
Description basalt basalt removed) amygdules basalt basalt
Sample no. B3-1a B3-1b B3-1c B3-1d B3-2a B3-2b
Si0; (wt.%) 53.30 49.00 53.10 20.60 52.00 53.30
TiOz 1.86 1.98 219 0.05 1.82 172
AlO5 14.75 15.45 16.50 8.72 14.05 12.55
Fe, 05 T 6.69 795 732 14.90 11.00 872
MnO 0.30 0.10 007 0.33 0.14 0.10
MgO 4.41 8.64 6.51 11.05 .77 741
Ca0 8.83 3.87 1.99 17.75 2.60 4.44
Na,O 3.47 5.85 6.75 0.23 3.20 4.66
K20 174 0.12 017 on 0.53 043
P20 043 042 048 <0,01 0.37 0.35
Lol 5.08 7.30 542 23.10 5.91 7.02
Total 100.86 100.68 100.50 96.84 99.39 100.70
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La chaine de comptage

La chaine de comptage convertit le signal électrique issu du spectromeétre, en

signal utilisable par le calculateur.
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Choix du cristal monoc

nromateur

Domaine*
Cristal Formule Plan |, 4 (A)
chimique (hkl)
r(A) E (KeV) K L M
LiF LiF 200 4.0267 0.84-3.30 | 3.75-14.76 Sc - Sr Te-U
PET ) 002 8.74 1.82-7.16 | 1.73-6.81 Si-Fe Sr - Ho W-u
Pentaerythritol

CgH-0,Tl
TAP Thallium acid 10-11 25.75 5.36-21.10 | 0.59-2.31 F-P Mn - Mo La - Hg

pthalate

* Peut varier selon les caractéristiques du spectromeétre

Analytical ranges
of crystals

Ka p
La B

Ma. B y

6 1—4 7?273()7? 46 54 62 70 78 86

2d C Si Ti Zn Sr Pd Xe Sm Yb Pt Rn
S I | 11

TAP 2.576 80" 1$P 24Cr 41Nb 46Pd 79Au

TAPH 2576 oF 1Al 24Cr 3sBr  47Ag 70Yb

PET 08742 13Al 25Mn  36Kr 65Tb 70Yb

PETL 0.8742 148k 24Cr 36Kr 62Sm 71lu

PETH 0-87§2 s — a7Rb s6Ba 72Hf

LIF 0.4027 19K a7Rb  4sCd

LIFL 0.4027 20Ca 88Br 508N 87Fr

LIFH 0.4027 20Ca’ 81Ga 505N 79Au

L/IITULIVII UTO 1TlavviIawviIli©o

Relation de Planck-Einstein

doc. JEOL

E=h-<
2

h = 6,63 x 10-34 m?.kg.s!

c =299 792 458 m.s!
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Choix du cristal monochromateur

Pour les grandes longueurs d’onde (> 10 A, soit < 1.24 keV)

Domaine
Cristal | Formule chimique 2d (A)
r(A) E (KeV) K L M

ODPb? (C18H3502),Pb?* 100 22-82 0.15-0.56 B-O Ca-v

2 W /Si 45 9-36 0.34-1.38 N-F Sc-Se La-Ho

2 W /Si 60 12-48 0.26-1.03 C-F Ca-Zn La-Nd

2 Ni/C 95 19-76 0.16-0.65 B-O Ca-Mn

2 Mo / B,C 150 30-120 0.10-0.41 Be-B Ca-Sc

2 W /Si 30 7-11 1.10-1.70 Mg-Al Ga-Rb Eu-Lu

2 Cr/Sc 80 25-69 0.18-0.50 (B)-C-N Ca-Ti

Brrerangnyair

1. stéarate de plomb (CgzH,5/COO-Pb-COO/Cg4H,,) obtenu par une technique d@ g
2-multicouche (métal lourd/Iéger) obtenu par dépo6ts successifs

rgm
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Choix du cristal monochromateur

Spectre WDS d'une monazite (phosphate de terres rares)
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Choix du cristal monochromateur

Spectre WDS d'une monazite - Phosphore Ka
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Choix du cristal monochromateur

Cas des raies de basse énergie - exemple du fluor sur W/Si (2d = 60 A)
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Choix du cristal monochromateur
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Résolution des interférences

Cristal 2d plus grand — meilleure sensibilite
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Interférences en WDS

3 types d'interférences:

 Interférences pic / pic et pic / fond continu
 Interférences pic / ordre multiple
 Interférence pic / satellite et fond continu / satellite

1 A A 2500
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— | S'il n'est pas possible d'utiliser un autre monochromateur,
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Interférences en WDS

Flow Diagram of the Quantitative Iterated Interference Correction
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Interférences en WDS

3 types d'interférences: \
- Interférences pic / pic et pic / fond continu e 5 Al
P . . Intégral différentiel
 Interférences pic / ordre multiple
 Interférence pic / satellite et fond continu / satellite
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Interférences en WDS

R T

3 types d'interférences: \ j \ N RN
\ \ / \ Mo \\

- Interférences pic / pic et pic / fond continu e * Al
Intégral différentiel

 Interférences pic / ordre multiple
 Interférence pic / satellite et fond continu / satellite
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Interférences en WDS

2 types d'interférences:

 Interférences pic / pic et pic / fond continu

 Interférences pic / ordre multiple

 Interférence pic / satellite et fond continu / satellite
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position (KeV)

Bo(n) 3.9654
B' 4.0053
Bv 4.0242
B" 4.0293
B5 4.0445
B 4.0673
g 4.0760
*
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C.SENEMAUD
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CaKp
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Décalage du pic

La position et la forme du pic en WDS:

 Variation de la position en énergie

« Variation de la forme du pic
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Fond continu en WDS

Le fond continu en WDS:

* n'est pas exactement linéaire
* présence de "défauts"
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Fond continu en WDS

Mesure du pic et du fond continu en WDS:

« Sommet du pic + fond de part et d'autre
« Aire du pic
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Le témoin

L'analyse quantitative par WDS se fait uniqguement par utilisation de témoins.

4 4

Témoin pur
de synthese
En géneéral, le cas ideal

Binaire: oxyde, sulfure...
Sel: sulfate, carbonate...

Ex. métaux haute pureté
(99.9%)

A 0N

Etat de surface
(poli, oxydation)

Homogenéité
Stabilité

« dans le temps
* sous le faisceau
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Stabilité sous le faisceau

En WDS:

« Le courant de faisceau est en général supérieur a celui utilisé en EDS.
« L'analyse est séguentielle (élément par €lément), le temps d'analyse peut

étre plus long
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Succession d'analyses (1 min 30/
analyse) sur un méme point d'un grain
d'albite (plagioclase sodique)
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Variation du signal de F et O dans une
fluoro-apatite (phosphate de calcium)
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Stabilité sous le faisceau

En WDS:

« Le courant de faisceau est en général supérieur a celui utilisé en EDS.
« L'analyse est séguentielle (élément par €lément), le temps d'analyse peut
étre plus long

C. Lerouge et al./ Physics and Chemistry of the Earth 35 (2010) 271-277 275

Fig. 2. Secondary electron image showing the impact of the beam of the electron microprobe (a) in the bio-calcite of the Rhynchonella, (b) in the recrystallized calcite of the
bivalve.

Dégats d'irradiation d'analyses par microsonde électronique dans_un carbonate de
calcium (15kV /12 nA /2 min/analyse)

Géosciences pour une Terre durable
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Intensité de I'élément dans le témoin / I'échantillon
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Intensité mesurée de Fe Ka a différentes
tensions et différents courants sur
différents témoins contenant du fer
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Mesure de l'intensité du témoin

« Sans influence:
e courant de faisceau,
*~ Nature du temoin (pur ou
" composeé, synthétique ou naturel)

* Avec influence:
e HV,
* mode (intégral / diff.)

Géosciences pour une Terre durable
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Pression et nature du gaz du compteur
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rapport d'intensité des pics K, L
ou M de différents éléments sur
cristal PET large / compteur
haute pression vs basse pression

=le PET associé au compteur
basse pression est privilégié
pour les énergies inférieures a
2.60 KeV

Géosciences pour une Terre durable
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Conclusion

Mesure du signal en WDS = Influence de différents paramétres a régler

» Spectrometre
* Choix du cristal
« Compteur (nature et/ou pression du gaz)

« Chaine électronique
 PHA, mode intégral / difféerentiel
 Temps mort

* QOrdinateur
» Correction des interférences
* Pilotage de I'ensemble des parametres

Signal = Signal > Ko :Iéchantillon
brut traité ratio — @Whpem

=g

Direction des laboratoires
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Merci-pour votre-attention

o

Qoo sl
e ! La toute derniére microsonde, fabriquée en un exemplaire unique MS 4GER""
pour le 5 juillet 1983, ne devait pas survivre aux essais analytiques (196

qu'allaient effectuer André GUINIER et Raimond CASTAING...
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mercredi 30 novembre 2016



