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Réglages 

Traitement 
Signal ? 



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

signal utilisable par le calculateur.  
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Choix du cristal monochromateur 
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* Peut varier selon les caractéristiques du spectromètre 

doc. JEOL 

𝑬 = ℎ ∙
𝒄

𝝀
 

h ≈ 6,63 × 10-34 m2.kg.s-1 

c = 299 792 458 m.s-1  

Relation de Planck-Einstein 



Choix du cristal monochromateur 
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1- stéarate de plomb (C8H16/COO-Pb-COO/C8H16) obtenu par une technique de Blodgett-Langmuir 
2-multicouche (métal lourd/léger) obtenu par dépôts successifs 

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



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

Recouvrement TAP/PET Recouvrement PET / LiF 

P Ka 

Lanthanides L 



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

Intensité 

 TAP > PET 

Résolution 

 PET > TAP 



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

Intensité 

 W/Si  > TAP 

Résolution 

TAP > W/Si 



Choix du cristal monochromateur 
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La Lα 

Ce Lβ 

Pr Lα 

+ La Lβ 

Ce Lα 

Nd Lα 

Sm Lα 
Nd Lα 

Gd Lα 

+ Ce, Nd La Ce 

Pr Lβ 

Nd Lα / Ce Lβ 

Non résolu en PET / résolu en LiF 

Cristal 2d plus petit → meilleure résolution 

Résolution des interférences 

 

Cristal 2d plus grand → meilleure sensibilité 

Traces, faibles teneurs 

Monazite (Madagascar) 



Interférences en WDS 
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3 types d'interférences: 

 

• Interférences pic / pic et pic / fond continu 

• Interférences pic / ordre multiple 

• Interférence pic / satellite et fond continu / satellite 

B Kα  Mo Mζ  

Échantillon-test GN-MEBA 2013 

Pr Lα 

+ La Lβ 

Monazite 

Interférences lanthanides 

S'il n'est pas possible d'utiliser un autre monochromateur, 

il faut corriger l'interférence 



Interférences en WDS 
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Correction de l'interférence 

Protocole de correction 

d'interférence 
(J.J. Donovan et al, 1993) 

I et % ne sont pas proportionnels 

"Règle de trois" 
Correction d'interférence 

intégrée au calcul ZAF / 

φρz 

2 

2 

1 

1 

3 

3/4 

4 

minéral % Si % Ca

1
andradite

Ca3Fe2(SiO4)3
16.3 23.6

2
wollastonite

  CaSiO3
23.6 33.4

3
albite

  NaAlSi3O8 
31.8 <0.4

4
orthose

  KAlSi3O8 
30 0



Interférences en WDS 
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3 types d'interférences: 

 

• Interférences pic / pic et pic / fond continu 

• Interférences pic / ordre multiple 

• Interférence pic / satellite et fond continu / satellite 

Direction des laboratoires 

Ta Mα Sn Lα(2) 

Utilisation du mode différentiel  

pour supprimer l'ordre multiple 

Sn Lα(2) Sn Lα 

Intégral           différentiel 



Interférences en WDS 
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3 types d'interférences: 

 

• Interférences pic / pic et pic / fond continu 

• Interférences pic / ordre multiple 

• Interférence pic / satellite et fond continu / satellite 

Direction des laboratoires 

Intégral           différentiel 

O Kα 

Odpb                 Ni/C 2d=100A 

 

Interférence Al Ka(3) / O Ka 



2 types d'interférences: 

 

• Interférences pic / pic et pic / fond continu 

• Interférences pic / ordre multiple 

• Interférence pic / satellite et fond continu / satellite 

Interférences en WDS 
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Pics 

satellites 

Ca Kβ 

position (KeV)

βo(η) 3.9654

β' 4.0053

βv 4.0242

β'' 4.0293

β5 4.0445

β''' 4.0673

β'''' 4.0760

* http://www.lcpmr.upmc.fr/themes-A2f.php. 

* 



Décalage du pic 
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La position et la forme du pic en WDS: 

 

• Variation de la position en énergie 

• Variation de la forme du pic 
Basses énergies 

S Kα 

Pb Mα 

* Kaneyoshi et al, X-ray spectrom. 28, 497-502 (1999) 

Satellites liés à la structure 

moléculaire de B4C * 



Fond continu en WDS 
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Le fond continu en WDS: 

 

• n'est pas exactement linéaire 

• présence de "défauts" 

Spectre de 

Pb sur PET 

Pb M 

Pb L(2) 

* http://www.nist.gov/pml/data/xraycoef/ 

Saut 

d'absorption  

(gaz compteur) 

D'après * 



Fond continu en WDS 
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Mesure du pic et du fond continu en WDS: 

 

• Sommet du pic + fond de part et d'autre 

• Aire du pic 

Pb Ma 

S Ka 
Pb Mb 



Le témoin 
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L'analyse quantitative par WDS se fait uniquement par utilisation de témoins.  

Témoin pur 

 

En général, le cas idéal 

 

Ex. métaux haute pureté 

(99.9%) 

 

 

État de surface  

(poli, oxydation) 

 

Témoin composé simple 

de synthèse 

 

Binaire: oxyde, sulfure... 

Sel: sulfate, carbonate... 

 

 

 

Homogénéïté 

 

Stabilité  

• dans le temps 

• sous le faisceau 

Témoin composé 

complexe ou naturel 

 

Verres, synthèses 

Minéraux naturels 

 

 

 

Homogénéité 

Stabilité 

Précision composition 

Présence d'éléments en 

trace 



Stabilité sous le faisceau 
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En WDS: 

 

• Le courant de faisceau est en général supérieur à celui utilisé en EDS. 

• L'analyse est séquentielle (élément par élément), le temps d'analyse peut 

être plus long 

Succession d'analyses (1 min 30 / 

analyse) sur un même point d'un grain 

d'albite (plagioclase sodique) 

Variation du signal de F et O dans une 

fluoro-apatite (phosphate de calcium) 



Stabilité sous le faisceau 
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En WDS: 

 

• Le courant de faisceau est en général supérieur à celui utilisé en EDS. 

• L'analyse est séquentielle (élément par élément), le temps d'analyse peut 

être plus long 

Dégats d'irradiation d'analyses par microsonde électronique dans un carbonate de 

calcium (15kV / 12 nA / 2 min/analyse) 



Intensité de l'élément dans le témoin / l'échantillon 
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Mesure de l'intensité du témoin 

 

• Sans influence:  

• courant de faisceau,  

• nature du témoin (pur ou 

composé, synthétique ou naturel) 

 

• Avec influence:  

• HV,  

• mode (intégral / diff.) 

Intensité mesurée de Fe Kα à différentes 

tensions et différents courants sur 

différents témoins contenant du fer 

? 



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 à 

2.60 KeV 

 

𝒓𝒂𝒑𝒑𝒐𝒓𝒕 =  
𝑰𝑳𝑷𝑬𝑻 𝑯𝑷

𝑰𝑳𝑷𝑬𝑻 𝑩𝑷
 

Tb Lα 

6.272 KeV 

Si Kα 

1.740 KeV 

U Mα 

3.165 KeV 

Cl Kα 

2.662 KeV 

K Kα 

3.313 KeV 

Bi Mα 

2.419 KeV 

Ar Kabs 



Conclusion 
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Mesure du signal en WDS  Influence de différents paramètres à régler 

 

• Spectromètre 

• Choix du cristal 

• Compteur (nature et/ou pression du gaz) 

 

• Chaîne électronique 

• PHA, mode intégral / différentiel 

• Temps mort 

 

• Ordinateur 

• Correction des interférences 

• Pilotage de l'ensemble des paramètres 

𝑲𝒓𝒂𝒕𝒊𝒐 =
𝑰é𝒄𝒉𝒂𝒏𝒕𝒊𝒍𝒍𝒐𝒏

𝑰𝒕é𝒎𝒐𝒊𝒏
 

Signal  

brut 

Signal  

traité 
  
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