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GROUPEMENT NATIONAL DE
MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE
ET DE MICROANALYSES

En convention de coopération avec la Société Francaise de Physigue




ECHANTILLON TEST

A renvoyer avant le 31 Octobre (par courrier, fax ou mail) à :

Jacky RUSTE

EDF R&D - Dpt MMC

Les Renardières

BP46

Ecuelles

77818 Moret sur Loing

tél : 01 60 73 63 68

fax : 01 60 73 65 59

jacky.ruste@edf.fr
- Si vous avez plusieurs microscopes, remplir un compte rendu par spectromètre utilisé.

- Pour faciliter le dépouillement, les tensions d’accélération sont imposées. Si votre microscope ne vous permet pas de les obtenir, précisez le et utiliser la tension accessible la plus proche. 

Préparation de l’échantillon : cet échantillon (alliage métallique) ne pose aucun problème particulier de préparation : enrobage classique (résine), puis polissage papier abrasif (( 600) et finissage au drap diamant ou alumine (( 1µm)

I – Analyse EDS

Microscope électronique à balayage utilisé :

Marque et modèle du spectromètre :

Angle d’émergence (« take-off angle ») : 

Nature de la fenêtre de séparation :

Autres informations (si elles sont connues): 


- méthode de suppression du fond continu :


- méthode de « déconvolution » :


- méthode de quantification (ZAF, PHI(z), autre) et origine :

I.1 – Première condition opératoire : E=25 keV

Nombre d’éléments détectés :

Visualisation du spectre : (joindre si possible un fichier jpeg)

	Élément
	raie analysée

	n°1
	
	

	n°2
	
	

	n°3
	
	

	n°4
	
	

	n°5
	
	


I.1.1 – Analyse « sans témoin »

Intensité du courant sonde (si mesurée) :

Élément : donner la liste des éléments détectés 

n : nombre de comptages (ou de points d’analyse) effectués

t : temps de comptage en secondes

I0 : valeur moyenne de l’intensité du pic (pour n comptages)

sigma : écart-type (dispersion) obtenu sur l’ensemble des comptages

BF : mesure moyenne du bruit de fond

%wt : titre massique

%at : titre atomique

	Élément
	n
	t (sec)
	I0 (cps)
	sigma
	BF (cps)
	%wt
	%at

	n°1
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°2
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°3
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°4
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°5
	
	
	
	
	
	
	
	


Remarques : 

1) le nombre d’éléments indiqué dans le tableau est arbitraire.

2) Il est possible que votre système ne vous permette pas d’obtenir toutes ces informations, indiquer celles que vous avez pu mesurer…

I.1.2 – Analyse avec témoins

Si vous avez la possibilité de disposer de témoins :

témoin : nature des témoins utilisés

%wt : titre de l’élément A dans le témoin

n : nombre de comptages sur le témoin 

t : temps de comptage en secondes

Istd : intensité moyenne sur le témoin

sigma : écart-type

BF : intensité du fond continu

	Élément
	témoin
	%wt
	n
	t (sec)
	I0 (cps)
	sigma
	BF (cps)

	n°1
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°2
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°3
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°4
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°5
	
	
	
	
	
	
	
	


Résultats de l’analyse de l’échantillon inconnu :

	Élément
	n
	t (sec)
	I0 (cps)
	sigma
	BF (cps)
	%wt
	%at

	n°1
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°2
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°3
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°4
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°5
	
	
	
	
	
	
	
	


PS : Là aussi, il est possible que votre système ne vous permette pas d’obtenir toutes ces informations, indiquer celles que vous avez pu mesurer…

I.2 – deuxième condition opératoire : E=5 keV

Remarque : il ne s’agit pas d’une condition optimale d’analyse pour ce type d’échantillons ; cependant il est intéressant de tester les capacités d’analyse quantitative à basse tension.

Si vous n’obtenez pas de très bons résultats c’est normal ! faites pour le mieux et donnez nous vos résultats (si vous en avez !)

Nombre d’éléments détectés :

Visualisation du spectre : (joindre si possible un fichier jpeg)

	Élément
	raie analysée

	n°1
	
	

	n°2
	
	

	n°3
	
	

	n°4
	
	

	n°5
	
	


I.2.1 – Analyse « sans témoin »

Intensité du courant sonde (si mesurée) :

	Élément
	n
	t (sec)
	I0 (cps)
	sigma
	BF (cps)
	%wt
	%at

	n°1
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°2
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°3
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°4
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°5
	
	
	
	
	
	
	
	


Élément : donner la liste des éléments détectés 

n : nombre de comptages effectués

t : temps de comptage en secondes

I0 : valeur moyenne de l’intensité du pic (pour n comptages)

sigma : écart-type obtenu 

BF : mesure moyenne du bruit de fond

%wt : titre massique

%at : titre atomique

I.2.2 – Analyse avec témoins

	Élément
	témoin
	%wt
	n
	t (sec)
	I0 (cps)
	sigma
	BF (cps)

	n°1
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°2
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°3
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°4
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°5
	
	
	
	
	
	
	
	


témoin : nature des témoins utilisés

%wt : titre de l’élément A dans le témoin

n : nombre de comptage sur le témoin 

t : temps de comptage en secondes

Istd : intensité moyenne sur le témoin

sigma : écart-type

BF : intensité du fond continu

Résultats de l’analyse de l’échantillon inconnu :

	Élément
	n
	t (sec)
	I0 (cps)
	sigma
	BF (cps)
	%wt
	%at

	n°1
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°2
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°3
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°4
	
	
	
	
	
	
	
	

	n°5
	
	
	
	
	
	
	
	


Précisez si les analyses ont été faites :

- en sonde focalisée

- en sonde balayée (dimension de la plage balayée ?)

Observations éventuelles :
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