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Résumé : 

Les interactions électrons – matière intervenant dans un microscope électronique génèrent l’émission de rayon X caractéristiques des transitions électroniques dans l’atome émetteur. Sur la plupart des MEB et des MET, la détection de ces rayonnements est effectuée par spectroscopie de rayons X par sélection d’énergie (détecteur EDS : Energy Dispersive X-ray Spectroscopy). 
Cependant, les microsondes électroniques, ainsi que certains MEB, utilisent la spectroscopie par dispersion de longueur d’onde (Wavelength Dispersive X-ray Spectroscopy) pour les différents avantages qu’elle présente, en termes de résolution spectrale, sensibilité notamment. 
Au cours de ce TP, après une présentation de la spectrométrie WDS, nous aborderons les différents aspects de l’analyse qualitative et quantitative par spectrométrie WDS, que nous illustrerons par l’analyse d’un échantillon inconnu.
Objectif du TD.
L’objectif du TD est de réaliser l’analyse d’un échantillon inconnu par spectrométrie WDS, sur une microsonde électronique.

Après une description de l’appareillage (microsonde et spectromètre WDS), il sera procédé à l’analyse qualitative de l’échantillon, et une étude du spectre WDS. Cette étude permettra de mettre en évidence les différents éléments du spectre WDS (pics, ordres multiples…)  et les caractéristiques du WDS en termes de résolution et sensibilité.

L’échantillon sera ensuite quantifié afin de déterminer sa composition précise.

Partie descriptive du TD.
I Description de l’appareillage
I.1 principe général du spectromètre WDS
Rappel du principe du spectromètre WDS (cf cours)

I.2 Le spectromètre WDS
Description du spectromètre et des différents éléments qui le composent

I.3 Géométrie du système analytique et spécificités de la microsonde électronique
Description de la microsonde électronique et différences avec un MEB

Partie expérimentale du TD.

I Analyse qualitative

I.1 Acquisition d’un spectre WDS sur un échantillon inconnu

La microsonde est réglée pour fournir un faisceau ayant les caractéristiques suivantes :
· tension d’accélération de 15kV 
· courant de 200 nA. 
· Courant régulé
· Gamme d’énergie de 0.5 à 15KeV (au moins)


I.2 Interprétation du spectre

Le spectre a été acquis sur plusieurs cristaux, pourquoi ?
Observez le spectre acquis sur chacun des cristaux et repérez les éléments notables. Qu’observez-vous ?

[bookmark: _GoBack]I.3 Analyse qualitative de traces dans l’échantillon 

Repérez sur le spectre WDS d’éventuels pics de faible intensité et tentez de les attribuer. En fonction de ces constatations, faites l’acquisition d’un spectre sur une plage d’énergie centrée sur le(s) pics et/ou élément(s) que vous aurez pu observer.


II Analyse quantitative de l’échantillon

A partir des éléments identifiés précédemment, Nous allons réaliser une analyse quantitative de l’échantillon. Pour cela, il faut

· Déterminer les raies sur lesquelles chaque élément sera analysé 
· Déterminer le témoin utilisé pour chaque élément
· Définir les différents paramètres analytiques pour l’acquisition des témoins et de l’échantillon 


Une fois les paramètres définis, procédez à l’acquisition des témoins et de l’échantillon. 
· Bouclage de l’analyse
· Cet échantillon est un oxyde. Comment pouvez-vous déterminer la teneur de O dans l’échantillon, commentez.


III Bilan

A l’aide des acquisitions réalisées au cours du TD, comparez le WDS avec l’EDS, discutez des avantages et inconvénients de l’utilisation du WDS et de la microsonde électronique.

Le WDS peut également équiper un MEB. Discutez des différences entre une microsonde électronique et un MEB-(EDS)-WDS.
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