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Microsondes de Castaing
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Technologie WDS et Réseaux : Historique au GN-MEBA (2016, 2012, 2005, …)
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Technologie WDS
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WDS : Wavelength Dispersive Spectrometry EDS : Energy Disperive Spectrometry

Spectrométrie de dispersion de longueur d’onde Spectrométrie à sélection d’énergie (NF ISO 18115)

1940 :  spectromètre de RX par dispersion de longueur d’onde (A. Guinier, Y. Cauchois)
1947 :  brevet pour un spectromètre WDS pour la microanalyse (J. Hillier)
1949 - 1951 : Thèse de R. Castaing (direction A. Guinier) 
1949 : 1er spectre WDS dans un MET (R. Castaing)
1951 : 1er prototype de microsonde électronique (R. Castaing)
1958 : Commercialisation de la microsonde électronique MS85 (Cameca)
1961 : Commercialisation de la microsonde électronique JXA-2A (JEOL)

1er prototype de 
microsonde électronique 
(R. Castaing - ONERA)

Bref historique : 

Source : G. Wille (BRGM)

En WDS, le but est d’analyser la 
longueur d’onde l des photons X

𝐸 =
ℎ𝑐

l

http://fr.wikipedia.org/wiki/Fichier:Microsonde_castaing_MS85.jpg
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Technologie WDS : mesurer la longueur d’onde des photons X

Source : G. Wille (BRGM)
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Technologie WDS – Ex. sur microsonde de Castaing

Varie selon les caractéristiques du fournisseur et de la configuration des spectromètres

e-

RX

RX

nl = 2dsin(q)

 Analyses chimiques locales Quali / Quanti + Cartographies X
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Technologie WDS – Ex. sur microsonde de Castaing

Varie selon les caractéristiques du fournisseur et de la configuration des spectromètres

e-

RX

RX

nl = 2dsin(q)

Nombreuses possibilités 
d’optimisation

Nombre de spectromètres

Diamètre cercle Rowland

Butées haute et basse en sinq

Natures & Dimensions des cristaux

Nombre de cristaux par spectromètre

Type de compteurs (Ar/CH4 – Xe)

Filtrage secondaire en énergie (PHA)

…

 Analyses chimiques locales Quali / Quanti + Cartographies X



6 décembre 2021Commissariat à l’énergie atomique et aux énergies alternatives J.L. LONGUET 9

Technologie WDS – Très large choix de cristaux monochromateurs

Source : JEOL

Source : CAMECA
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Tourelle 2 postes LLiF / LPC1 (Cameca)

Cristal PETL (JEOL)
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Technologie WDS – Performance en sélectivité (DE/E)

Source : CEA/LR

43 eV
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Exemples d’application du WDS vs EDS

Ech. Test GN-MBA
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Exemples d’application du WDS vs EDS
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Ex. d’empilement classiquement utilisé dans des cellules électrochimiques SOFC
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La

Ce

La

Ce

EDS WDS

Levée d’interférences

Exemples d’application du WDS vs EDS

13

Ex. d’empilement classiquement utilisé dans des cellules électrochimiques SOFC
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Technologie WDS – Ex. sur microscope électronique à balayage (MEB)

Source : G. Wille (BRGM)
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Les photons de basse énergie (< 1 keV)
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Pourquoi utiliser les raies de faible énergie ? :

 Étudier les éléments très légers (Be, B, C, N, O, F) en raie Ka

 Limiter le volume d’analyse (raie L et M des éléments à Z moyens et élevés)

 Limiter l’effet de la fluorescence secondaire

 Étudier les liaisons chimiques (raies de valence)
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Les photons de basse énergie (< 1 keV)
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Source : Spectral decomposition of WDS W-Ray spectra, G. Rémond et 
al., Scanning Microscopy Suppl. 7, 89-132, 1993

Les photons de basse énergie (< 1 keV) : exemples d’applications en WDS à cristaux

Et pour aller plus loin …. WDS  SXES

- Capacité de détection du Lithium
- sensibilité détection sur éléments légers
- résolution en énergie → spectroscopie

Source : CAMECA

Ex. : Fe2+/Fe3+ TAP
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Spectromètre WD-SXES Soft X-ray Emission Spectroscopy
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Faisceau
électronique

Échantillon

SXES : Schéma de principe

Source : JEOL

Ce détecteur n’est disponible que sur MET, MEB et Microsonde JEOL

E (eV) 

- Spectromètre à dispersion de longueur (WD-SXES)
- Sans parties mobiles
- À détection parallèle (simultanée)
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Réseau Standard
(CLS : Constant Line-Space)
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SXES

a

b

Cercle de 

Rowland

Echantillon

Faisceau 
d’électrons

Source : JEOL

Spectromètre WD-SXES Soft X-ray Emission Spectroscopy

JS50XL, 1200 l/mm

Diffraction

Source : Rehanek, 2014
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Réseau Standard
(CLS : Constant Line-Space)
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SXES

a

b

Cercle de 

Rowland

Echantillon

Faisceau 
d’électrons

Réseau à pas variable
(VLS : Varied Line-Space)  

Plan de collection (CCD)

Source : JEOL

Spectromètre WD-SXES Soft X-ray Emission Spectroscopy

JS50XL, 1200 l/mm

Diffraction & Focalisation à Ddonnée

Source : Rehanek, 2014
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Réseau Standard
(CLS : Constant Line-Space)
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SXES

a

b

Cercle de 

Rowland

Echantillon

Faisceau 
d’électrons

Réseau à pas variable
(VLS : Varied Line-Space)  

Plan de collection (CCD)
2 réseaux par spectromètre : 

choix par translation

Source : JEOL

Spectromètre WD-SXES Soft X-ray Emission Spectroscopy

JS50XL, 1200 l/mm
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Spectromètre WD-SXES Soft X-ray Emission Spectroscopy

• Développement à partir de 2005 sur MET

• Développement à partir de 2008 sur MEB et Microsonde

• Commercialisation SXES-LR fin 2013

• Commercialisation SXES-ER fin 2017

• Environ 50 installés dans le monde

• Une vingtaine au Japon

• Une dizaine en Europe dont 2 en France

• 5 aux USA

• 1 en Australie

• Le reste en Asie (Corée, Taïwan, Chine, etc.)

Large champ d’applications (Source JEOL)

Aciers : traces B, C, N

Alliages métalliques légers, Verres : envirt. chim. Al, Mg

Batteries Lihtium : Li métal, envirt. chim. métaux de transition (Ni, Mn, Co

Géologie : envirt. chim. métaux de transition

Polymères : envirt. chim. C, N, O, F, Cl, Br, ..

Cellules électrochimiques : envirt. chim. SiC, C, Si, trace N, Mg, GaN, Nafion…

…
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Exemples d’applications

Fibres de Carbone  ± organisées 

Oxydes de Lithium 
(LiPON, LiCoO, ..) : 

~ pas de détection !

C 2Ka

Source : Workshop SXES JEOL 2019

Fibres 
1 et 2

Diamant

VLS : JS200N

µBatterie Li VLS : JS50XL

Zone LiCoO

Li Ka
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Exemples d’applications

Fibres de Carbone  ± organisées 

C 2Ka

Source : Workshop SXES JEOL 2019

Fibres 
1 et 2

Diamant

VLS : JS200N

VLS : JS50XLµBatterie Li

Zone Li métal
Zone Substrat

Li Ka
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Exemples d’applications
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NiO
(sombre)

YSZ
(clair)

Est-ce possible d’améliorer 
la résolution spatiale ?

Ni Ka

Zr La

O Ka

Ex. cellules SOFC
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Exemples d’applications
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YSZ
(clair)

Zr Mz

WDS – Cristal Multicouche
LDE2 (2d =60 Å)
Zr Mz : 151 eV
DE : 4,9 eV

WDS – SXES-LR
VLS : JS200N
Zr Mz : 151 eV
DE : 2 eV

Ex. cellules SOFC
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Exemples d’applications
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YSZ
(clair)

Zr Mz

WDS – Cristal Multicouche
LDE2 (2d =60 Å)
Zr Mz : 151 eV
DE : 4,9 eV

WDS – SXES-LR
VLS : JS200N
Zr Mz : 151 eV
DE : 2 eV

WDS – SXES-ER
VLS : JS300N
Zr Mz : 151 eV
DE : 1 eV

Ex. cellules SOFC



6 décembre 2021Commissariat à l’énergie atomique et aux énergies alternatives J.L. LONGUET

WDS – SXES-ER
VLS : JS2000
Ni La : 849 eV
DE : 4,8 eV

Exemples d’applications

28

NiO
(sombre)

EDS
O Ka et Ni La,b

400 eV 1000 eV

O Ka

Ni La,b

Ni Ll

Ex. cellules SOFC

WDS – SXES-ER
VLS : JS2000
Ni La : 849 eV
DE : 4,8 eV
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Exemples d’applications
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NiO
(sombre)

WDS – SXES-ER
VLS : JS2000
Ni La : 849 eV
DE : 4,8 eV

WDS – Cristal TAPL
2d = 25,8 Å
Ni La : 849 eV
DE : 3,5 eV

Ni La

Ni Lb

Ex. cellules SOFC
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Source : JEOLSource : JEOL

SXES-ER
Réseau JS2000

Spectroscopie raies Fe L

Exemples d’applications
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5 µm

O Ka

Fe Ka

Fe2+ / Fe3+ ??Accessible par SXES ? (Cf 2022..)

Exemples d’applications

Mélanges Fe3O4 / Fe2O3
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Package Software SXES (v1.60)

 Analyses Qualitatives : Ponctuelle – Profil - Cartographie

 Procédures acquisitions « guidées »

 Non intégré au logiciel principal WDS/EDS

 Analyse quantitative par « Calibration Curve »
Calibration initiale
(Pixels CCD → eV)

Comm. WDS/SXES

Spectre Qualitatif
Cartographie et Profils (ROI)

Post-traitement (ROI)

Acquisition BdF

(en 2 temps … CCD → eV)

Visualisation : Spectres, Cartographies, profils

Analyse Quanti (« Calibration Curve »)
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Développements pour l’analyse des photons de basses énergies

X. Llovet et al. dans “Progress in Materials Science 116 (2021)”, 90 pages, 499 références !

/ R.Z.P.

WDS à cristaux

WDS à réseaux

EDS sans fenêtre
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Spectromètre WDS à cristaux – Multicouches

Multicouches gravés Multicouches optimisé pour N Ka

Bicouches Sc/Cr  Sc/Mg  Quadricouche Sc/Co/Mg/Co

P. Jonnard et al., Appl. Phys. Lett. 91, 234104, 2007
P. Jonnard et al., J. Appl. Phys. 126, 195301, 2019
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[400] : Conférence Goldscmidt
2017 – Lithium detection by WD
X-Ray Spectrometry in an EPMA

Multicouche spécifique Lithium Spectromètre WDS à cristaux – Multicouches

Source : CEA/LR, 2016

PROJET ANR SQLX

 Multicouche Be/Si/Al : 2d = 29 nm → [40-75 eV] (*)

(*) : Periodic Multilayer for X-ray Spectroscopy in the 
Li K Range, A. Giglia et al., Appl. Sci., 2021, 11, 6385
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Spectromètre WDS à réseaux – « Reflective Zone Plate »

 utilisation de la diffraction par un réseau 2D à pas variable appelé "reflective zone plate« (RZP)

A. Erko et al., Opt Express 2014 Jul;22(14):16897-902
A. Hafner et al., Opt Express 2015 Nov;23(23):29476-83

PROJET ANR SQLX :

Partie WDS à réseau

(Reflective Zone Plate)

« Array » de 9 RZP
[400 – 1350 eV]
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Erko 2015

5th channel over the 
14 RZP [46 – 92 eV]

Erko 2014

2nd channel over the 
17 RZP [54 – 1116 eV]

Handbook SXES

SXES, JS50XL

Spectromètre WDS à réseaux : 

Be Ka

Li Ka

Handbook SXES

SXES, JS50XL
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Spectromètre WDS à réseaux – « Reflective Zone Plate »

SXES, JS200N (Soft v1.60 CEA/LR)

(ordre 2) (quid sur JS2000 ?)

ERKO 2020, RZP2

Erko 2020, Flat field soft X-Ray spectrometry with RZP on curved substrate, Appl. Sci. 2020, 10, 7210
RZP1 : 150 – 370 eV et RZP2 : 350 – 750 eV
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Spectromètre EDS sans fenêtre

Ex. : domaine des batteries Li

Burgess et al., Detection of Lithium X-Ray by EDS, 
Microsc. Microanal. 19 (Suppl 2), 2013

Lithium map, 2kV 100pA 7 min. – FWHM ~ 30 eV
(« Oxford X-Max Extreme », Brugess et al., 2018

Lithium Map

 Grande surface de capteur
 Electronique à bas bruit
 Technologie sans fenêtre
 Géométrie optimisée (TOA, DD)

Gauvin et al., EDS of Lithium Materials from 0.5 to 30 keV, Microsc. 
Microanal. 27 5Suppl 1), 2021

Li K

Cl L

LiCl @ 1 kV
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Merci de votre attention

MERCI à Guillaume Wille (BRGM), Florence Robault (CMTC), Nicolas Ravier (JEOL), Anne-Sophie Robbes (CAMECA), 
Philippe Jonnard (LCPMR), Raynald Gauvin (MCGill Univ.) et Blandine Remy (Arcelor)


