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5 SUR LEXPLORATION
ET L’ANALYSE ELEMENTAIRE D'UN ECHANTILLON
PAR UNE SONDE ELECTRONIQUE

R. CastainGg et A. GUINIER, y
O. N. E. R. A., Université¢ de Paris.

yus poursuivonsactuellement a POffice national d’études et de recherches

nautiques des recherches sur les possibilités d’analyse chimique locale 2
e sond ctroniques.

‘méthode est le suivant: lorsqu’un corps est atteint par

€met un rayonnemen: X conienant les radiations

Bhts constituants. Il ¢s¢ donc en - principe possible,

ayons X émis pur uo échantillon sous I'imipact
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392 SECTION III. — APPLICATIONS META_LLURG Ql

11 est nécessaire de connaitre exactement le point ou1a sonde attf?'.m,l e‘l"‘zm‘
tillon. Nous installons actuellement pour cela un viseut 'Cf)lisgtlfllliép?l’;u?
objectif de microscope ordinaire associé¢ a un oculal.re .a- relmuluﬂ}h;‘é 1 0\-
térieur de I'appareil. L’objectif est précédé dun miroir pian inc “ ‘t‘l‘jl; 1’
ce miroir, placé entre la lentille et I'objet, est perce,ld un-tru‘quuf o i
0,3 mm de diamétre permettant le passage du faisceauld' électt ons.l‘ \ 111's}(_s.tc'mle
de vis de réglage permet de fixer objectif a une posttion tcllc)q e 'u.l ~1<{)1S<;e
du réticule corresponde i la position moyenne de la son’c'ie. I ;1;;31\& de 3

faible profondeur de champ de l'objectif, la position de 1ech'fm.m‘ ?x‘n- POURS
1si étre réglée dans les trois dimensions, et la mise au pomnt de i sonde
‘a automatique.

F1G. 2.

ons X issu de l'objet quitte I'appareil par traversée d’une

permet I'analyse de rayonne-
ne lame de quartz courbée a
un compteur de Geiger-
presse et le compteur
re en forme d’arc de
d'assurer au compteur
aartz. Un ensemble de
mment dirigé vers
Pajuster la position
ntation du quartz
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an- :

b . ~ Des essais effectués sur un échantillon de cuivre pur nous ont conduits a
ex une intensité dans la raie Ka, supérieure 3 100 impulsions par seconde pour
o . une sonde de 1 p.de diametre et une tension accélératrice de 30 kV. Cette
e j & sensibilité est rendue possible d’une part par la correction d’astigmatisme qui
e : nous a permis d’améliorer considérablement la brillance de la sonde, d'autre
e i ¢ part par le fait que le trés faible diamétre de la source de rayons X permet
Ja "4 ~ au quartz de fonctionner dans des conditions de rendement optima.

.es premiers essais de I'appareil, qui avaient été exposés au dernier Con-
; de Delft, concernaient uniquement son emploi pour 'analyse qualita-
portance de l'intensité obtenue nous penmt maintenant d’ ctudlm

age. Il s'agitdonc de voir 'l est po‘;‘."blc, connaissant I'inten-
(K2 d'un élément dans un alliage, d’en déduire la concen-

0 accélératrice donnée et une intensit¢ électronique o est

‘concentration atomique de I'é¢iément A dans I"échantil-

Jinydz— K lon, dz

nent plus en général dans le cas d'un échantillon
ence de pouvoir diffusant des divers éléments

‘un alliage binaire AB et supposons dans un cas
' soxt pas du tout diffusant pour les électrons.
antillon tous les atomes de B sans rien
faisceau d’électrons. Nous sommes alors
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394 - SECTION 1II. — APPLICATIONS MéTALLURGI'QUE
: S o8 . ; e 4 nent A dans une
que, sous I'impact du faisceau, 'émission Kz (A) de I'éles Sole T forna ;
“tranche de métal d’épaisseur dz située a la profondeur T ¢s ‘
J( (ﬂA) d( = KIonAf(Z) d(,

iy >R

and 7 augmente et s’an-

/ () érant une fonction qui décroit rapidement qu g 4
: gie des ciectrons '[

- nule pour la profondeur de Iordre du micron ou I’éner Sr ik
devient inférieure i e/,, V, étant le seuil d’excitation de la r;‘z»«'b:’\ a \) :
5 La fonction f (3) dépend évidemment de la compositi<n} ch‘um‘,,‘ ue de 'al-

ge, la diminution de Iénergie électronique avec la protondeunr crant plu-s }
‘g)@mles éléments lourds que pour les éléments lég»\:r‘;.. On peut tenir
- de ce fait en remplacant la fonction f (3) par la fonction 2

o[(any + ramy) 2,

e

i, €t np (e

1011 indépendante des concentrations relativ
résentent ce que l'on peut appeler les « coeflicicnts de ralen-
ctifs des éléments A et B pour des électrons de tension

‘de I'élément A dans la tranche dz devient alors

w A)d( = KIO nA? [—()\1 nA - ‘/\QnB)Z]d{.
Pabsorption du rayonnement X dans I'échantillon,

et - 5
° 7\'171A =+ )\gnB / ?(Z)d

'ment A pur. On
la relation




BS1 'un des constituanss présente pour e
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On remarquera que pour un alliace dilué en constituant A, la relation
intensité-concentration se *néne

€. 27 fa
K« du cuivre dans un alliage alu-

- Si, par exemple, on mesure !'émission
minium-cuivre de concentration atomigque en cuivre 1,790, 00 trouve une

intensité qui est environ 3,8 °/s de lintensité fournie dans les mémes condi-

oo 4 : K | R L Py & -

tions par un bloc de cuivre pur. On peut en deduire le rapport "Cu//‘:\l‘des

coefficients de ralentissement respecrifs des atomes de culvre et daluminium
ins -

pour des électrons de 30 kV. On tiouve aip

/ LR
— i.

Lealtar 7=
Ce nombre correspoind sensiblement au rapport des nombres atenmuques
29/13 = 2,23.

intensité du rayon-

nent Xz étudié un

geoetiicient dabsorption cieveé il convient d'effeciuer
nement une correction d’absorpiion.
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Nous avons appliqué cette méthode d'analyse un tf'«"ll.lnlll'lh(lll I(Iiv,ltllklill'l'lv
sion argentine obtenu par chauffage de quelques heures oot dan plicayg
 des deux métauy, TSR

- La micrographic de I'échantillon dans la zone de diffusion e |\) e

par la figure 3. On peut voir la succession des dl\'t"l'ws phases » < 1) ;..’,.“
e ety (4n). Les limites de ces phases correspondent .l.d(.". variations brusq ",'
5 Ri;f,-,: ~de la concentration ; de plus, la concentration varie de fagon umforme a
ntérieur d'une méme phase. | '

i -\‘:,:?':',;;’4 représente la courbe obtenue par analyse quantitative du zing

one de diffusion. On remarquera les sauts brusques de concenim
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e d’une phase a l'autre, ainsi que la variation
eur des phases. La courbe de solubilité des

;;“Jufin_t‘e:tsection des diverses branches de la
donne lez concentrations correspondant

0 fai ant subir a la courbe expé-
la correction d'absorption

co Fection %g/h MRE
d’un point de la

e par la courbe

t ot lacon-

ait pour ce

uire pour

is effec-

curs que

a tran-
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sition y-c présente une concentration nettement différente de celle que ‘] on
pouvait prévoir ; cela pourrait s’expliquer par une forme trés dissymétrique
de la courbe de diffusion dans la phase ¢, entrainant une chute tres brusque
de la concentration en zinc au voisinage de sa limite; cette interprétation

» impliquerait une variation trés rapide du coefficient de diffusion avec la
concentration et semble difficilement admissible du point de vue théorique.

Il apparait plus logique de considérer que la valeur 71 % deduite de la courbe

de solubilité est nettement erronée. De nouvelles
pour préciser ce point.

On peut enfin déduire de la rapidite du pas
valeur approchée de 3 a 4 p. pour le pouvoir
‘mesure de lintensité X que nous avons employ® pour établir cette courbe

était un simple intégrateur et non un appareil 4 numel ation individuelle des

impulsions, ce qui nous a contraints, pour olitenir une précision suffisante,

a employer une sonde relativement inteise, de diamétre réel 2 p.. On peut

en déduire que le pouvoir limite de résolution de la méthode est d’environ

I a2 p pour une tension accélératrice de 30 kV.

Cette limite de résolution est imposée par la diffusion des électrons dans
la matiére et pourrait étre abaissée de deux fagons.

- On peut tout dabord réduire le volume de diffusion des électrons par
- abaissement de leur tension accélératrice, mais on est rapidement limité dans
. cette voie pair la décroissance de l'intensite X émise.

Un second moyen consisterait 2 analyser le faisceau de rayons X sous
| émergence rasante, de fagon a éliminer, par absorption du rayonnement X
' dans la matiére, I'émission des couches profondes. On est conduit dans ce
cas a utiliser de grandes tensions accélératrices pour diminuer la diffusion des
électrons dans la couche superficielle. La correction d’absorption du rayon-
nement X devient alors fondamentale et conduit a des équations intégralés
- assezcompliquées. Ces difficultés n’apparaissent d’ailleurs que pour les échan-
‘ tillons métallographiques massifs et disparaitraient dans le cas de couches
minces, d’épaisseur T u par exemple.
De toute maniére, et méme dans le cas des échantillons épais, le pouvoir
=ic  pourrait théoriquement étre amélioré dansde grandes propor-
s encore entrepris d’expériences a ce sujet.

mesures sont nécessaires

Pune phase a 'autre da
olntion. L’;\.ppm'cil de




