Micr ofluor escence X

Un microscope éectronique a balayage (MEB) équipé d un détecteur EDS permet d’ analyser la
composition locale d' un échantillon. Cette méthode permet de choisir la zone d’analyse dans
I"image du MEB. Lalimite de détection est de I’ ordre de 1000 a 5000 ppm (0.1 a2 0.5 %) selon les
éléments. Cette limite de détection est fixée par le niveau du fond continu du spectre. Ce fond
continu di au ralentissement des électrons et est donc partie intégrante de la technique.

S on goute au microscope un systéme de microfluorescence X (ufluoX) tel que le systeme
iIMOXS, on accéde a des limites de détection bien plus basses. Ceci est di au meilleur rapport pic
sur fond fourni par une excitation par des
rayons X par rapport al’ excitation par des
électrons.

Le systéme iIMOXS est constitué d'un
tube a rayons X monté sur une interface

MEB | du microscope. Les rayons X sont
% focalisés a I'aide o un polycapillaire au
¢ Se

- centre de I'image. Le systeme iMOXS
\_/ p' ot utilisé pour acquérir les spectres suivants
: 7 . fournit une taille de spot de 60 p a plus de
Y 4 EDS 40 cm de la source de rayons X. Cette
' dimension correspond aux plus grandes
' chambres de MEB.

échantillon

Le systéme EDS de déection pour ces
spectres utilisait une diode SDD (PGT)
qui offre la particularité de ne pas étre refroidie par de I’ azote liquide.

L’ gout d' un systéme de pfluoX sur un MEB / EDS apporte les avantages ci-dessus qui seront
illustrés par des exemples:

e Meélleur rapport pic/ fond a partir de 2 keV

e EXxcitation des raies de plus haute énergie (jusgu’a 25 keV), ce qui donne acces a

des éléments difficilesaanalyser en EDS

e Suppression d’ ambiguités dues ades superpositions deraies

e Maeilleure statistique en cas de déconvolution
Cependant la fluorescence X est moins performantes pour exciter leséémentslégers: C, N, O, F,
Na, Al. L’ énergie ou la fluorescence devient plus efficace se trouve a environ 2 kV. Par rapport a
un systeme de pfluoX autonome, un des intéréts de disposer de ce systéme sur un MEB est de
permettre de combiner les avantages de I excitation par des éectrons a faible tension et par des
rayons X. Enfin la comparai son des spectres EDS et pfluoX apporte des renseignements, ceci est
notamment vrai pour I’ analyse de couches minces.

L es pages suivantes présentent des exemples d’ application du systeme IMOXS.



Base Al fracture

Une fracture d’ une base aluminium analysée en EDS afourni le spectre suivant : (tension 20 kV).
On apercoit des traces de fer et de cuivre.
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Spectre pufluoX delamémezone

Laméme zone analysée en pfluoX montre la présence de tracesde Ca, Ti, Cr, Mn, Ni et Zn. Ce
spectreillustre le gain de sensibilité apporté par la microfluorescence X. La présence de Rh est
due alaraie émise par le tube de Rh qui fournit lesrayons X.



Laitiers

Un échantillon contenant des particules de laitiers de haut fourneau
ont été analyséesen EDS et en pfluoX.

Lataille des particules analysées correspond a lataille du spot du
faisceau focalisé ala surface de I’ échantillon (spot de 60 u projetée
a 35 degrés, soit 60 par 100 L environ).

L es spectres ci-dessous montrent que la microfluoX permet
d accéder aux éémentstels que Fe, Mn méme lorsque leur
concentration n’ est plus détectable par la microanalyse directe.
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Lesdifférencesde concentration en Ti, V, Cr, Mn et Fe sont mesurables en pfluoX alorsquele
signal en EDS est largement noyé dans e fond continu.



