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EXTENSION DES POSSIBILITES QUANTITATIVES DE LA MICROANALYSE PAR UNE
FORMULATION NOUVELLE DES EFFETS DE MATRICE

J.L. Pouchou et F. Pichoir

Office National d'Etude et de Recherches Aérospatiales, 29, Avenue de la
Division Leclerc, 92320 Chatillon, France

Résumé - Quelques applications d'un nouveau modéle de calcul en microanalyse,
combinant les effets d'absorption et de numéro atomique, sont présent@es. Un
accent particulier est mis sur 1'amélioration notable des corrections
d*absorption, ainsi que sur la possibilité d'aborder quantitativement 1'&tude
d'échantillons chimiquement inhomogénes en profondeur.

Abstract — Some applications of a new model for microanalysis, involving a
combined computation of absorption and atomic number effects, are presented.
A special attention is paid to the improvement of absorption corrective
factors. The capability of a genuine quantitative approach for studying
in—depth chemical heterogeneities is also emphasized.

Un modéle nouveau de calcul des intensit@s &mergentes en microanalyse a &té congu
en vue d'@largir les performances et les possibilit€s quantitatives de la techni-
que. Un effort particulier a &té accompli pour obtenir une représentation analy-
tique générale de la fonction p(pz),(distribution en profondeur du rayonnement pri-
maire engendré), qui soit conforme au plus grand nombre de déterminations expéri-
mentales /1,2,3,4,5/, ainsi qu'aux prévisions de calculs de Monte—Carlo.

Le présent article se limite 3 quelques traits saillants du modéle, suivis
d'exemples illustrant sa validité& et ses potentialit&s. Une présentation plus com—
pléte sera faite ultérieurent /6/.

I - DISTRIBUTION EN PROFONDEUR DU RAYONNEMENT

La distribution y(pz) adopt@e présente la particularité de dépendre exclusivement
de quatre paramétres doté&s d'un sens physique :

- la profondeur maximale px d'ionisation du niveau considé@ré,

- la profondeur pm du maximum de la distributionm,

=~ la fonction p(0) d'ionisation superficielle,

- 1'intégrale F de la distribution qui représente, 3 la section efficace d'ioni-
sation pré&s, le nombre Nj d'ionisations primaires engendrées sur le niveau j.

Les deux premidres grandeurs ont &té& paramétrées en fonction de 1'énergie des
&lectrons, de la nature de la cible et du niveau considéré. La quatridme est calcu—
lée théoriquement, selon un mod@le similaire dans le principe 3 celui de Philibert
et Tixier /7/. Une expression polyndmiale approprie traduit la forme générale de
la distribution, ses coefficients &tant calculé&s analytiquement 3 partir des para-—
métres précédents.

Ainsi définie, la distribution ¢(p z) intdgre donc les effets de numéro atomique
et permet un calcul direct de l'intensit@ primaire €mergente :

/JX
1(8) u‘j/’y(pz) exp(~xp z) d(pz)
0

Deux exemples du bon accord entre cette distribution (notée P.& P.) et les détermi-
nations expérimentales /2/ ou théoriques /8/ sont présentds sur les figures 1 et
2 ; 3 titre de comparaison, les fonctioms proposées par d'autres auteurs /9,10,4/
sont &galement reportées.
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II - INTENSITE EMERGENTE

L'8tude de la variation avec la tension accé&lératrice de l'intensité émergente
est un moyen efficace de vérifier 1la validité du calcul du nombre Nj d'ionisations
engendrées ; si l'absorption est suffisamment importante, 1'&volution calculée est
également sensible 3 1'allure générale de la distribution (pz) utilisée. Une
illustration en est fournie par la figure 3, relative 3 1'intensit& C K« &manant du
diamant sous 40 et 18 degrés /11/ (le coefficient d'absorption utilisé& est 2170
/12/). )

La figure 4 est relative 3 1l'émission L« du cuivre et du nickel purs. En ce qui
concerne Cu L« , le modéle P. & P,, assorti d'un coefficient d'auto-absorption de
1828 /13/, s'accorde bien aux valeurs expérimentales. Comme 1'a d€j3 souligné Kyser
/l4/, le coefficient d'auto—absorption de Ni L« s'av@re nettement plus &levé, et
bien supérieur aux valeurs rencontrées dans les tables. La valeur adoptée ici est
de 3300.

Ainsi, 3 condition de disposer d'une procédure convenable de calcul de 1l'inten-
sité engendrée et de sa distribution en profondeur, 1'&tude 3 tension variable de
1'intensit@ &mergente est un moyen relativement simple et fiable pour d&terminer
des coefficients d'absorption &levés. Un exemple en est donné& sur la figure 5,
relative aux raies Lx de Zn, Fe et V.
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Fig.5 — Détermination des coefficients Fig.6 - Concentration apparente en
d'auto—absorption de Zn, Fe, et V Lux . Cu de stratifiés Cu sur Ni (raie
Cu Kot , témoin massif).

IIT - ETUDE DE COUCHES SUR SUBSTRATS

Pour obtenir des informations plus précises sur la forme de w(pz) et affiner le
paramétrage de sa représentation analytique, de nombreuses mesures ont &t& r@ali-
sées sur des échantillons stratifiés (couches minces d'épaisseurs contrblées dépo—
sées sur substrats de Z voisins). La figure 6 montre les &évolutions mesurées et
calculées de la concentration apparente en cuivre (rayonnement K« ) de couches de
cuivre sur nickel. L'ensemble des résultats concernant les &missions K« et L« du
cuivre et du nickel fait l'objet d'une autre présentation /15/.

Ce seul exemple suffit pour concevoir que, dans la mesure ol les coefficients
d'absorption sont connus et ol les &paisseurs de couches sont bien définies, une
bonne cohérence de l'ensemble des résultats, relatifs aux couches comme aux sub-
strats, ceci quel que soit le rayonnement analys&, est un critdre trds s8lectif
de validité@ pour le modéle de calcul. Inversement, un modéle réaliste de calcul
autorise une approche plus quantitative de 1'&tude d'&chantillons 3 composition
variable en profondeur.

IV - APPLICATIONS A L'ANALYSE QUANTITATIVE

Appliqué 3 1l'analyse quantitative classique d'&chantillons massifs et homogénes,
le modéle P. & P, s'avé@re particulilrement performant dans tous les cas d'analyse
de rayonnements fortement absorbés.

Ainsi, la figure 7 montre qu'il restitue, jusqu'd 40 kV, les résultats expérimen-—
taux d'analyse de 1'aluminium dans un alliage Mg-Al /16/. Dds 20 kV, les moddles de
Philibert et de Ruste présentent des biais significatifs, atteignant 25 % environ 3
40 kV.

De méme, l'accord avec 1l'expérience est excellent dans 1'exemple de la figure 8,
relatif au cuivre analysé par sa raie L« dans le constantan. Dans ce cas ol
1'absorption est plus importante, les deux modéles de comparaison s'@cartent des
points expérimentaux dés 10 kV.

En ce qui concerne l'analyse des &léments trds légers, les modifications appor-—
tées par Ruste au modéle de Philibert se sont avéré@es fournir dans différents cas
des corrections satisfaisantes aux concentrations expé&rimentales. Malgré son carac-
‘t8re plus réaliste, le modéle P. & P. conduit 3 des facteurs correctifs peu diffé—
rents. Le plus souvent, l'dcart entre les deux modes de calcul est inférieur 3
1'incertitude considérable qui, dans ce domaine, entache un trop grand nombre de
déterminations expérimentales. Certaines données /17/ sembleraient toutefois indi-
quer une supériorité du mod&le P. & P. dans le cas de cibles lourdes.
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Fig.7 - Analyse de Al K« dans
Mg-Al 9,1 % (coef.d'absorption
de Heinrich /18/).
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K ratio Cu La ANALYSIS of Ni—Cu 5$6.5 wtX
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Fig.8 - Analyse de Cu L« dans
Ni-Cu 56,5 % (coef.d'absorption
de Frazer /13/).

V = CONCLUSION

Cette bréve présentation a mis en &vidence l'apport d'un moddle plus réaliste 3
la microanalyse :

- possibilité, gri3ce 3 une amélioration notable des corrections d'absorption,
d'analyser simultanément, 3 une m@me tension &levée, des rayonnements de haute et
de faible énergie, sans perte de précision due aux calculs correctifs. Cette prati-
que permet en particulier d'@tudier avec succds, 3 partir de 20 kV, des régions non
métallis@es d'échantillons isolants.

- possibilité de dé&terminer, par des mesures d'intensité 3 tension variable, des
coefficients d'absorption incertains ou inconnus.

-~ possibilité d'aborder quantitativement 1'8tude de certains &chantillons 3 com-—
position variable en profondeur, application pour laquelle l'utilisation de rayon-
nements de faible &nergie est le plus souvent souhaitable.
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