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Spectromeétre WD-SXES

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

Soft X-ray Emission Spectrometer
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- Spectrometre a dispersion de longueur (WD-SXES)
- Sans parties mobiles
- A détection paralléle (simultanée)




Spectromeétre WD-SXES
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Spectromeétre WD-SXES

« Développements a partir de 2005 sur MET et a partir de 2008 sur MEB et Microsonde
- Commercialisations a partir de fin 2013 (SXES-LR) et fin 2017 (SXES-ER) (*)

* Plus de 120 installés dans le monde : > 70 au Japon et ~ 30 en Europe dont 3 en France

Source © JEOL, Nov. 2025

(*) : cette présentation est réalisée avec un spectrométre SXES de type LR (Low-Range) / réseaux JS50XL et JS200N



1avantage de la spectrométrie SXES : la résolution en énergie

. . h . , :
d(sina + sinB) = n A E=TC Gamme d'énergie accessible [49 — 217 eV] pour n=1
T Jusqu’a ~ 800 eV pour n>1 (ordres multiples)
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1point d’attention: la présence d’ordres multiples ni
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Cartographies X par SXES vs WDS : Principe

Matériau de type ZrB,
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Cartographies X par SXES vs WDS (et EDS) : durée d’acquisition

£Hd i+ =1 — Ishi no ue ni mo sannen

« Méme sur une pierre froide, si I'on reste assis trois ans, elle finit par devenir chaude. =

= Signifie que la patience et la perséverance menent au succes. 0



Cartographies X par SXES vs WDS : durée d’acquisition

Exemple 1: en mode déplacement de faisceau (Mode BEAM)

Exemple 2: en mode déplacement de platine  (Mode STAGE)




Exemple1:Contexte

Projection plasma de 7ZrB, et SiC

Développement de protections thermiques
sur des composites thermostructuraux pour
des applications spatiales

(© A. Charrue, PhD, CEA/Le Ripault)

Microstructure typique d'un dépét plasma ZrB,-SiC

10pm CEA-LR 1/31/2022
5.0kV COMPO NOR WD 10.2mm 11:38:15
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Cartographies « BEAM »
Tps Comptage : 0,6 s [pt
Tps Comptage : 0,6 s (+1s) /pt

5kV 30nA
Durée totale
bkV 30 nA
Durée totale




Exemple 2: Contexte

Développement de films minces a haute tenue au flux pour des applications laser hautes puissances
O. Aubard (PhD), G. Bedoui (Master), C. Marcel, CEA/Le Ripault)

-~

Verre laser

LMJ/PETAL Facility

Plaques phosphate
g dopé néodyme
silice Polariseur ¢ Lentille  Demitour Lentille Cristaux de KDP/DKDP

Hublots, réseaux,
polariseurs, lames de phase,
lame anti-éclat, lentilles

Cellule de Pockels,
Miroir MT1 KDP/DKDP doubleurs
et tripleurs

=
S

 Miroir ? :::q'l"ies Lentilles 9 xl:‘qll.;es Injection
déformable P P Hublot de
tubage argon

L Chambre d’expériences
Miroir MT2 - - " =

Miroir MT3
aMT6...

DP 650 magnetron
sputtering facility (PVD)

Réseau 1w  Réseau 3w
Hublot de chambre

Ecran de protection

amovible
Lame

de phase KOP

DKDP Cible

= Lame anti-éclats
Verre borosilicate

Miroirs de transport,
écran de protection
amovible

Q? : Etudier la microstructure
d’une cible commerciale de
Sc,0,/Sio,

- Besoin de films minces hautes performance
sur les miroirs de transport
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emple 2: Contexte

Phase 1

4 phases de contrastes variables :
- 3 phases principales de contrastes gris
- 1phase (n°4) de contraste trés clair

el S + porosités (trés sombres)

Phase 2

Phase 3

Phase 4

e o el

20/12/2024
20.0kV COMPO WD 10.7mm 11:19:40
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Cartographies « STAGE »
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Cartographies « STAGE »

DS

20kV 20nA
172 x125 ym2 @ 1 pt / 0,78 um (220x160)
Tps Comptage : 0,1 s [pt

Durée totale : 1h

SXES

5kV 300nA

172 x125 ym2 @ 1 pt [ 1,5 um (115x90)
Tps Comptage :1s (+3s) [pt
Durée totale : 11Th 30 min

17



Les cartographies X par SXES sont des cartographies hyperspectrales

— Possibilité d’extraire des spectres depuis les cartographies

> Retraitement de cartographies X (levée d'interférences, sstr bdf) Exemple 2: Mélange Sc,0; [ SiO,

> Etude de I'environnement chimique local (nature des licisons) Exemple 1: Mélange ZrB, [ SiC

o

i aa® e
10pym CEA-LR 20/12/2024
X 700 20.0kV COMPO NOR WD 10.7mm 11:19:40

- lpm CEA-LR 3/4/2022
X 4,000 15.0kV COMPO NOR WD 10.4mm 11:36:03

Exemple 2: Mélange Sc,0; [ SiO, Exemple 1: Mélange ZrB, [ SiC




A/Levée d’interférences en SXES par post-traitement

Mélange Sc,0, [ SiO,

-

b ’ @ ————

X 700 20.0kV COMPO NOR WD 10.7mm 11:19:40

B 3 s
10um CEA-LR 20/12/2024
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A/Levée d’interférences en SXES par post-traitement

Spectres extraits des cartos SXES [5x5 pixels]
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ROI-Si par défgult

Difficultés Solutions :
Interférences :SiL/C3K, [Sc4l,etO3K, [Sc2, v' Adapter les ROI pour O et Si
Niveau BdF : Augmenté sur @ (sc,0,) v" Soustraire des ROI-bdf
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A/Levée d’interférences en SXES par post-traitement
SXES SXES

Solutions :

v' Adapter les ROl pour O et Si
v Soustraire des ROI-bdf

Si_MAP2 (ROl restreint) — Si_MAP3 (Bdf)

G siisaihb o

MAP_1 MAP_2 MAP3
X-Ray Line Default ROI Adapted ROI Background ROI
Sila [83-100 eV] [95,5-97,6 eV] [83,9-86,0 eV]
O Ka [174-177 eV]) °K, |[105,3-106,1eV]°K, | [106,4-107,2 eV]

O_MAP2 (5-me ordre O K,) — O_MAP3 (BdF)




B/Etude de I’environnement chimique

Mélange ZrB, [ SiC
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Zone riche en Si
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B/Etude de I’environnement chimique

H

Spectres ponctuels par SXES

— Zoneriche en Si
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B/Etude de I’environnement chimique

SXES Handbook, JEOL SXES Handbook, JEOL
1491 Silicon Lilys-M ¢C  Carbon KiK-Lys
1S50XL ‘ s T JS200N ' " CK@) spio:1385eV

.

Bl

Intensity (Arb. unit)

K (4) SiC

Intensity (Arb. unit)

N . L T
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INK (4) .
‘ SiN,
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1 ok | SiO; (5 KV, 50 nA, 5 min)

X-ray Energy (eV)

15200N cKE)

’/M¥ Calcite (CaCO,)

(5kV, 50 nA, 5 min)

Intensity (Arb. unit)

Fe 3C

125 135 140 145 150

X-ray Energy (eV)

50
(5KV, 50 nA, 5 min)

(5kV. 10 nA, 10 s x 100 pos.)

(5kV, 50 nA, 5 min)
(au ) O Ki4) Polyethylene terephthalate
1 1
130

« Preuve » de la décomposition du SiC en Siy g, + Cq

a I'échelle micro lors du dépbt plasma
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Zone riche en Si : Si métallique
Zoneriche en C: C avec structure graphite
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Capacités d’analyses quantitatives par courbes de calibration

Electronic Probe MicroAnalyser AN
ArcelorMittal

Global Research and Development

_Blandine Remy

Qfl‘.,j (;;Z) _ Z ck.,3

— oxl hz i

STEEL §
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Images quantitatives : SXES

Acquisition d’'une droite de calibration

Les témoins utilisés pour la droite de calibration doivent étre de la méme nuance et homogéne

» Droite de calibration (x points / témoins)

Détermination du bruit de fond et choix de la
fenétre pour le pic analysé

Max : 770569.75

800000 Counts

rights reserved for all countries
roduced without prior written specific authorization by Arceloriittal

CONFIDENTIAL - Privileged Information - Arceloriittal proprietary informatior

Réalisation de la droite de calibration

1400 Counts{secfuA

0.0200 0.0300 mass?

A

ArcelorMittal
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Images quantitatives : SXES

Application de la droite d’étalonnage a I'image

2200 Counts{secfui

2100 Countstsecjul

1 ou plusieurs
points en
dehors de la
gamme
d’'étalonnage

0.0400 0.0600 mass?
Bement Nasme Peak Shift  0.00 [&¥] | Reset
. I
Possibilité de e
b & oncentral —_—
Visualiser tous IeS E E 5 :;;aii:‘ EEEE 110000 Counts Max 2 T07%10.00
P I TR
o 11 1-11 B1565.41 003
teneurs 2 o
o 14 -2 51247.73 .02
correspondantes e -
¥ 7 2 4339101 0.02
V| 18 2 73722.30 o4 = ]
: Expart  Copy to dpboard |
Spectrum [ seectof Selecton | ) Intensity () et —— C‘M‘J
Page 3 ®& ArcelorMittal 2025 - All ights reserved for all countries

Cannot be disclosed, used, or reproduced without prior written specific authorization by ArcelorMittal
CONFIDENTIAL - Privileged Information - ArcelorhMitial proprietary information

d'étalonnage

D
=
=
 —
®
o)

Les teneurs obtenues
se situent dans la
gamme d’étalonnage

AN

ArcelorMittal

27



Il existe des solution de couplage EDS — WDS - SXES
= acquisition simultanée e- [ EDS [ WDS [ SXES

==

Style ~ @
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SXES
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- / Home Data Format

=N A | XMax34515 | ¥Max8000 | | & d _f kot _;F o Y K "
S . = ] = N i
Pin Edit Load Save Draw

SXES Analysis
=y Loy L:. Log Scale ‘;.\"3 =

Legend .
KLMN
~ ¥ Anchor X Axis -

WA

Reference | Y-axis

’4 X Min 621351 | YMin 0
Copy Font Zoom |Selection Clear Zoom ROIfrom ROIfrom Modify
scale mode | mode Selection out selection element Map ROI List Style~ J

lipboard | Font Scale Cursor mode ROI Spectrum Options Identification Units

7| SXES Spectrum - MHDD039 160B Map VI o[ -=-][E3a) | T [AISiC]Map - MHDDO039 1608 Map VI o2 =] |2
a Al Ka [WDS]

g
]
a-| =
o Si Ka [WDS] e
C Ka [SXES]

I 500 pm

] [Si Ko - WDS, Al Ko - WDS] Scatter
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Introduction of a soft X-ray emission
spectroscopy (SXES) and recent topics
on analysis of lithium compounds

Mar 28, 2024

JEOL Ltd.

SA business unit Masaru Takakura, assisted with Al voice

uropean Microbeam Analysis Society

Development and application of soft X-ray spectroscopy and

cathodoluminescence

Colin M. MACRAE (C.S.I.R.O. Process Science & Engineering,
Microbeam Laboratory, Clayton South, VIC, Australia)

Live Demo

9

S A

JEOL

28




e
9
=
-
L)
i
i
©
o
L &
i
o
>
0
L
'O
L
0
=

29



