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I - INTRODUCTION
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Le microanalyseur & sonde électronique de
Cestaing (fig.1), construit par la Société Frangaise "CANMECA"
@ompagnié d'Applications Mécaniques & l'Electronique au
Cindma et & 1'Atomistique), et destind & 1l'analyse chimique
ponctuelle, a 6té instellé & Saclay le 14 Janvier 1959.
La mise en route et les ecsais préliminaires de contr8le
ont nécessité prdés de trois mois. La recette définitive a
donc été faite en Avril 1959,

Dans sa circulgcire N°1 concernant la "sonde
électronique” adressée & tous les services et sections des
divers départements, Monsieur BALESUE, Chef du Département
de Métallurgioc, acfinit comme suit les conditions de fonc=
tionnement de cet appareil

" La sonde électronique du Départoement de
Métallurgie est gérée par le Service de Métallurgie Chimique
(groupe d'dtude dec la diffusion & l'état solide) gui cst |
responsable du fonctionnement de l'appareil.

Je prdcise que cette sondc est & la disposition
de tous les services du Département, ¢t dgalement, dans la
limite du %temps disponible, & la disposition des autres

\,

départements du Comnissariat & 1l'Energie Atomique".
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"Une sonde électronique - faisceau d'électrons
extr8mement délié - de diamdtre 1p est dirigde sur tel point
d'un échantillon gquelconque dont on désire déterniner la
- composition chimique. (¢c.f. schéma d'cnsemble fig.2). Le
petit volunme de matidre baigné par les électrons volume de
rayon voisin du micron, émet dés lors un rayonnement X
comploxe qui comprend notamment les raies caractéristiques
dos éléments constituant la région bombardée. L'analysse
spectropgrarhique de ce rayonnement X permet de déterminer
les concentrations respectives de ces divers éléments. La
précicion est de l'ordre de 1 %, le pouvoir de résolution 2p
environ " [5 J

On voit, d¢s lors, que cette méthode d'analysé
est le complément indispensable de toute étude métallographique
séricuso. Lc nmicrogscope optigque montre les détailes & observer
dans les échantillons étudiés et la sonde électronique donne
par voie directe et non destructive la composition chimique

de coeas détailn.

Comne toute méthode d'analyse, elle comporte
des linites d'utilisation. La linite essentielle est relative
au Z des éléments & analyser : ne sont analysables que les
éléments de numéro atomique supe.icur ou épgal & 11, c'est &
dire les éléments de la troipitme ligne de la classification
périodique des é1léments et des lignes suiventes (sodium &
uranium et au deld). Cette linitation est dle & la difficultd
de détection des radiations de grande longueur d'onde qui
(A > 12 A ) correspondent aux raies K des 6léments légers
(2 < 11) (fige3)s



III - EFFECTIF
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Le personnel chargé du fonctionnement du

nicroanalyseur comporte

- Un ingénieur responsable
- Un ingénieur assistant
- Un agent technique

et une aide de lavoratoire & mi-temps

I1 est & noter que, par suite de mutation en
1960 de 1l'Agent technique et de difficultés & trouver
rapidenent un renplagant suffisamment qualifid, nous n'avons
pas disposé d'agent techinique en 1961 ce qui a sérieusement
entravé la cadence dos analyses effoctudes pendant cette
annde., ‘




Iv - énalzsos fgites 4 la demande des laboratoires du C.E.A.
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A - Départemcnt de HMdétallursgie ¢

1 - Service de Technologie

Groupe dos Matéricux de structure (M. WEISZ) -

a) Btudes_sur_le_béryllium
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Le microanalyseur permet de déterminer la nature
des ségrégations d'inpurctés, impuretés dont la présence a

une influence considdérable sur la ductilité du béryllium.

Los analyscs & la sonde ont contribuéd

- & une connunication & la conférence interna=-
tionale sﬁr la métallurgie du béryllium tenue & Londros les
16, 17 ct 18 Octobre 1961,

- & la préparation d'une note aux Conptes Rendus
de 1l'Acadénie dos Sciences :

" Contribution & 1'étude de la sépgrépntion des
inpuretés dang le béryllium de pureté commercinle "

par MM. Yves ADDA, Noél AZAM, Gérard DONZE,
Melle Francgoise MAURICE et M. Michel WRISZ

- (& parattre) (DHM/MC/1140)
b) Etudes_sur_le_zircalloy =-(Molle COMBES)

I1 est inportant d'identifier la nature dos
ségrépations d'inpuretds dans le zircalloy de fagon a
amélioror la réesistance & la corrosion de ce matériau.

Les résultats d'analyses sont rascemblds dans
le rapport DM/MC/1867 :

" Etude au microanalyseur & sonde électronigue
de ségrépations dane un zircalloy fiié " (fig.4).
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2 ~ Service de Chimie deg Solides

Section dse métallurgie des combustibles réfractaires
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a) BEtude du monocarbure d'uranium fritté sous

cherge - (8., TROUVE)

Caractérisation des zones UC et UC, (fig.5)
b) Btude de la préparation des carbures d'uranium
~ (H. ROUSSED (rapport DH/HC/1953)

NHature des diffdrentes phasees obtenues au cours

du frittage d'un mélange U - C avec 10 % de nickel.

Section d'études des rdéfractaires
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- Btude de 1l'amdlicoration du frittage naturel de
la glucine =(M. MORIZE - Melle TOURNIER)

Ca0 -~ Be0 : "Examen au nicroanalyseur & sonde
électronique d'un fritté naturel d'oxydo de béryllium au
calcium" (Rapport DN/KC/1848) (Pig.6)

Meg0 - BeO s "Exanmen au microanalyseur & sonde
électronique d'un fritté naturcl d'oxyde de béryllium & la
nagnésie" (Rapport DH/MC/1927).
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- Btude de l'oxydation du Cobalt ~(M.PAIDASSI)-
(Melle VALLEE)

Influence des impuretés sur la cristallisation
de la couche d'oxyde
"Examen d'un échantillon de protoxyde de Cobalt"
(rapport DHM/HC/1717)

- Nature des inclusions observées dans des échgne

tillons d'oxyde d'uranium fritté.



3 - Service de Métallursmie Chimigue
Groupe d'détudes de la diffusion & 1'état
solide -(¥. Y.ADDA)

a) Etude de la diffusion des gaz dans los métaux :
(Melle V.LEVY - M. G.BREBEC)
Diverses études ont été suivies grfce au
nicroanalyseur :
- Introduction des gaz rares dans les métaux
par décharge électrique : influence de la tension sur la
quantité de gaz intreduit, influence du type d'électrode
(argent, girconium, cuivre) - Essai d'introduction et de
précipitation des gaz rares dans l'alliage uranium-molybddne
34 5 % de Mo en poids, r8le du molybddne dans la précipitation
dea gaz.
Les analyses ont permis les communications

puivantes @

Communications présentéos au 5€ colloque de métallurgie
tenu & Soclay les 26 et 27 Juiﬁ 1961 et consacré aux gaz
dans les métaux

" Btude de l'introduction et de la diffusion
des gagz rares dans les mdédtaux "
» par M. G.BREBEC, Helle V.LEVY et M. Y.ADDA
(fig.T7)

et
" Etude de la précipitation des gaz rares dans

les métaux "
par M, J.LETEURTRE, HMelle V.LEVY, MM. Y.QUERE
et Y.ADDA

Communication présentée au 00110qﬁe C.N.R.S. sur le bombar-
dement ionique les 4 & 8 Décenmbre 1961 a Bellevue
" BEtude de l'introduction des gaz rareg dans
les nétaux " ‘
' par M. G.BREBEC, Melle V.LEVY, MM, J.LETEURTRE

et Y.ADDA



- 8 -

Notes nux comntes rendus de 1l'Acndédnie des Scicnces
t 252, p. T22«724 « peéance cu 30 Janvier 1964
" Btude Ce 1'introduvction des paz reres dans
les métaux par déchnrge dlechrigue "
par M. Gilbert BREBEC, Melle Viviane LEVY et
M. Yves ADDA

~t 252, p. 876~878 séance du 6 Février 1961
" Contribution & 1'étude de la précipitation
des gaz rares dans les nétaux "
poar Melle Viviane LEVY, MM, Alexis KIRIANENKO
Gilbert BREBEC et Yves ADDA

b) Etude des conditions d'équilibre dans la forma-

tion des composés par diffusion intermétallique (M. M.BEYELER)

Etudes de diffusion : anslyses de couples de
diffusion classiques
Systomes ¢ Fer - Chrone
Cuivre - Zine
Fer -~ Alliage fer-asluminiun
Cuivre - Antimoine
Uraniun - Aluninium
Uranium - Cuivre

Anaiyses de couples de diffusion en feuilles minces

Systénmes : Uranium - Aluniniun
Uranium -~ Cuivrs
Hickel - Alunminium

Cuivre - Zinc

Ces analyses ont contribué aux communications

suivantes

Note aux comptes rendus de 1'Acadénie des Sciences ¢
" Influence des ftensions internes sur la compo-
sition des phases forndes par diffusion dans les couples
uranium-cuivre et uranium-aluninium "
par M". Michel BEYELER et Yves ADDA
(en cours de parution)(fig.8)



et
" Zitudes des cornditions d'douilibre lors de
la formation des phases par diffusion intermétallique "

7!~
Ravport C.N.A. (& paraltre)

Etude de 1'influence de l'ordre sur la diffusion
(M. OUDET - thdse de 3¥ne cycle)
Analyses de couples de diffusion et d'alliages

Or=Ccuivre.,

c) Btudes sur le béryllium { M. G.DONZE)

Qutre les analyses effectudes en liaison avec
M. WEISZ et HALLEN sur la nature des ségrégations d'impuretds
une étude de la diffusion de quelques métaux dans le béryllium

a ét4 entreprise pour préciser la nature de la fragilité.

Los systetmes suivants ont été Studids
Béryllium - Cuiﬁre
Béryllium - Aluminium
Bérylliinm - Cobalt
Béryllium - Fer
Nickel

Leg rdenltete de ceog dtudcs sont résumds dans

Béryllium

—

les rapports suivants : (& paraitre)

" Diffusion.et molubillté du fer dens le béryllium"
M. G. DONZE, R. LE HAZIF®, Helle F.MAURICE
M¥, D.,DUTILLOY ot Y. ADDA

" Diffusion et solubilitd du nickel dans le
béryliium " ‘ A

HM, G,DONZE, R. LE HAZIF, Helle F. MAURICE

M., Y.ADDA

" Contribution & 1l'étude des diagrammes d'équilibre"

Be - Ni, Be - Fe, Be - Co, et Be - .Cu
MM. G.DONZE, D.DUTILLOY, Melle F.HMAURICE,
MM. R, LE HAZIF et Y. ADDA | ‘ (fig.9)

Groupe d'études de pyrométallurgie
Vérification de loa formule d'un composé défini du
diagramme Mognésium-Thorium - (M., PAOLI)



B - Départament de Phvaico=Chimi

{1}

Service des études de sévorption des isotopes de

l'uraniun
Hétallographie (M. HASSON)

Détermination de la nature des ségrdégations d'impu-
retés nécessaire en particulier pour lag rdéalisation de bar=
ridres de diffusion capables de résicter & la corrosion
par UFGz

, Rature des inclusions dans diffdrents Schantillons
de nickel : nickel supermdétal, nickel 412,

Nature des prdéeipités intergranulaires dans un acier
extra-doux, prdécipités mis en évideonce au cours de la corrosion
par l'UF6 gazeux & 80°C,

Nature dos inclusions dans un acier"perminox"

(rapport DH/HMC/1866) (fig.10)

C - Dépprtement de physicue nucléaire et de physigue
du solide

Service de vphysique des solides et de résonance

Groupe des rayons X

Etude des donaines d'ordre dans le systinme
or-mangendse (M. HAUPTHAN)

Vérification de l'homogénéité d'un alliage Au3 Mn,
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V - Analyges foilcs 4 la demande de lo boratoireg extérleurs

au C ) ,?,'a . ..".x L
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A =~ Univorgité de Paris

Beole NntlonaTO Suncrleuro de Chim1e

Laboratoire de chimie mindrale (M.BARDOLLE)

Ltude de lo nature des germes d'oxydes formdés au
cours de l'attague de fer pur de zone fondue por le mélange

H, - H,0 & 800, 900, ot 1100°C

Faoculté des Scicences d'Orsay
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Laboratoire de chimie mindrals de M. le Professeur
AJHICHEL (- M, HANCBAUX - $ravail de thdose =)

Analyse des inclusions présentes dans du chrome

luni srinique
aluninothernmique (Rapport DU/HC/1791)
(figott)

B - C. ]\T. Ro :3.
Loboratoire de chimie métallurgique de Vitry
( ¥, MONTURLLE - 1o TWBOURELIER )

Recherche d'or et de nickel diffueés dens les sous-

joints du cuivre.




VI - Contribuition aux bascs physiques de l'analyse ponctuelle

pazr_spsctrographic X

Le point egssentiel de la néthode de Guinier
et Castaing pour l'analyse quantitative ponctuelle est son
caractéroe absolu. Cette méthode ne ndcessite pas la prépara-
tion d'alliages-6talonsg, préparation qui rendrait la méthode
pratiquement inutilisable. Cependent pour 8tre aboolue, cette
méthode nécepsite la bonne connaissance des diffdérentes
corrections A appliquer aux résultats expérimentaux,:
R, CASTAING en a donné lcs bases essenticlles [ 1 ) [22] o
Nous avons cherché & utiliser ces corrections pour l'analyse
des systdmes binaires & base d'uranium. De telles analyses
sont caractérisdes par lco fait gue l'urarvium se trouve &
1'extr8mitd de la classification de Hendeleleff, du moins
en ce qui concerne les éléments noturcls connus s Zh = 92,
‘Done d'une fagon géndralc lce systémes & analyser comportent
deux éléments dont les Z sont trds différonts. Il faut par
consdéquent prendre en considération deux sortes de facteurs s

- d'une part, le ralentissenent des électrons
qui, s'il dépend du Z sera trds différent pour les slliages
et pour 1l'uraniun

- d'eutro part, la fluorescence dflc au fond

continu dont l'importance augnente avec le Z2 de 1'élénment.

Pour vérifier la wvalidité des corrections affé-
rentes & nosg systémee, nous avons dll préparer une série
d'échantillons~-dtalons.

Les résultats analytiques obtenus nous bnt
conduit &4 modificr notamment la fagon de calculer la correc-
~tion relative au ralentissement des électrons. Ces résultats
seront d'ailleurs publids prochainement. Ils nous permettent
dés & présent d'opdrer de fagon absolue dans la plupart de

nos analyses.




- 1%

La correction dfle & l'absorption du rayonnement X
dans l'échantillon, ndcessite la connaissance des courbes
f (X ) déduites de la fonction Y(P 2 ) qui roprésente la
répartition en profondeur de 1l'énmission qaractéristique de
1'6lénent A analysé dans l'échantillon l 2] ‘et [ 4] .
I1 est indispensable de posséder un nombre suffisant de
courbes £ ( X ) pour les différents éléments de la classifi-
cation périodique et aux différentes tensions accdélératrices
généralcment utilisées. BEn particulier, dans notre travail,
il nous était nécessaire de connaftre les courbes f ( X )
relatives & l'Uranium. R.CASTAING o donné une méthode
cxpérimentale pour ddéterniner directement ces courbes £ ( X )

[_1 ] » Nous avons utilisé cette méthode d'aprdés une variante

proposde var J.PHILIBERT , et avons ainsi obtenu les courbes
f ( X ) pour trois tensions accélératrices : 28,8 - 31,5
et 34,5 kV (fig.12), '

*
Institut deo Recherche de la Siddrurgie




- 14 -
VII -~ Développement des possibilités _de l'apparcil
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A -~ Tube binoculaire

Le microscope optique du microanalyseur fourni
par la "CAMECA" est muni d'un tube nonoculaire. L'opdrateur
eot anend & travailler de lonpguos heures en alternant toutes
les minutes environ l'observation au microscope et la lecture
des échellcs de conptage ainsi que le contr8le des nombreux
appareils de nesure. Cette accomodation frdégquente fatigue
la vuc, L'omploi d'un tube binoculaire réduit cette fatiguo
dans de fortecs proportions tout en facilitant l'observation,
Tous les microscopes métallographigues modcrancs en sont —
d'ailleurs nunis. Nous avons donc foit étudier et rdaliser

lt'adaptation d'un tube binocculaire sur l'appareil.

B - Deuxidme engenble de mesure de royonncnent X

Rappelons que le microanalyscur de Castaing
conporte deux spectrographes pour llanalyse du rayonnement
X énis
1°) Un spectrographe & cristal de quartz et
conmpteur GM destiné & la ddétection des rayonnements de longucur
d'onde noyenno
0,6 - 4,5 A : Raies K« : argon & molybddne

Raies Lx : argent et au deld
(fig.13)
2°) Un spectrographe & cristal de mica et
compteur proportionnel & circulation gazeuse destiné i 1lo
détection des rayonnements "mous" de 4 & 12 K
' Raies Kx : sodium & chlore
Raies Lx : argont & zine
Raics d'ordre supérieur des éléments
lourds (fig°14)

Ces deux spoctrographes sont suivis d'un seul ensenble de

conptage, ce qui oblige & traveiller alternativement sur

1'un ou l'autre des specetrographes.,
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L'analyse la plus fréquentc est celle de deux
61lénments (alliages binaires ou couples de diffusion). Pour
dqsef deux dléments, il faut opdrer successivenont sur la
raie d'un des éléments puis sur la raie du second élément
ainegi, alternativenent, l'un deg deux gpectrographes reste
inactif. De plus, il est difficile de se replacer exactenent
au méne ondroit pour la deuxidbme analysc et il cst ménme
déconselllé de le faire lorsqu'on le pout afin d'éviter
1'influence de¢ la tache do contamination qui se forme &
l1'endroit bombardé.

Pour toutes ces raisons, nous avons fait
l'acquisition d'un deuxidme ensemble de conptage ; chaque
spectrographe peut &8tre maintenant utilisé de fagon inddpen-
dante et il est possible de procéder & une analyse simultande
de deux éléments. On peut objocter que les deux spectrographes
gont destinéds, ainsi que nous l'avons rappeld au début de
cette note, & la détection de domaines de longueurs dtonde
différents . Rappelons gu'il est toujours possible d'opérer
4 l'aide du spoctrographe & rayonnenents mous sur les raies
d'ordre gupdrieur des élénents lourds. D'autre poart, le
compteur proportionnel & circulation gazeuse peut 8tre utilisé
sang digerinmination d'énorpgie et le cristal réflecteur de
nica (dont le plan réfloctour utilisé correspond aux grandes
longucurs d'onde) peut 8tre facilement renplacé par un cristal
de quartz. En rdésumé co deuxidme onsocmble de comptasge permet
l'analyse simultande de deux éldénents. Cette analyse simultande
présente les avantaopgoes suivants

1°) Pouvoir séparcieur offectif asccru, le m8ne
point étant enalysé et 1l'influcnce de la contanination dliminde
(dons le cas des systdnes binsires, comptages ou cnregistre-

nents sont rigourcuscment compldémentaires)

2°) Rapidité de l'analyse : lo temps d'anolyse
est pratiquement rdduit du tierg environ
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30) Grande sdbecuritd de fonctionnement : toute
anomalie dane la otabilitd de le haute tension est inpédia-

tement déceléde par la conparaison des régultats donnés par

les deux spéctrographes

4°) 8i 1'un des ensenmbles de comptage tombe on
panne, le deuxidmoe engemble évite une immobilisation onércuse de

1'appareil

¢ «- M¥arauecur d'angcle

Ltune des opérations leos plus courantes cet la
recherche des dléments contenus dans un point donné de _
1'échantillon & explorer. Pour cela, on laisse l'dchnantillon
fizec sous l'impact de la sonde et on balaye le spectre X
émig avec le spectrographe analyseur. Les différents éléments
contonus dans 1'dchantillon so signalent par leurs raies
caractérictiques. Afin d'avoir un tenps de réponse valable,

il faut éviter de balayer rapidement le spectre. Une opdration
habituelle demande une vingtaine de minutes. Il est long,
nalcommode et fastidieux de repérer les angles & la main sur
l'enreopgistrenent. Un nmarqueur d'angle est un accessoire indis-
pensable, tout comne on diffraction X. Wous avons donc adapté
4 la microconde un digpositif nmie au point pour ls diffraction

X dans 1l'un des laboratoires de Saclay.

Le dispositif comporte un consemble mécanique
suivi d'un tiroir électronique. L'ensemble mécanique donne
un contact dloctrique toutes les 10 et 30 minutes d'angle,
On pourrait obtenir le marquage sur l'enregistreur & partir
de ces deux contacts en utilisant les deux contacts pour
shunter l'entrde de l'onregistreur ;3 mais la durde des contacts
pouvant 8tre variable suivent la vitesce de balayage, il est
nécessaire d'interposer un tiroir dlectronique chargdé de donner
un temps de marquage suffisamment court ot constant‘quelie
que soit la durde du contact produit par lc rotacteur.
(ensonble mécanique étudié et rdalisé par le groupement
technique de Saclay, tiroir délectronique nis au point par le
groupe ¢électronique dn Service des dtudes de séparation des
isotopes de l'uranium du départoment de Physico-Chimie)
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D - Conmptour nroportionnel pour spectropmravhe g

[+]
rayonnements mous (4 & 12 A

Un compteur proportionnel & performances accrues

by

a été étudiéd & 1' I.R.S8.I.D, Nous avons pu adapter un tel
compteur & notre epectrographe grfice & l'anasbilité de

M. PHILIBERT. Ce compteur permet en pérticulier de travailler
aux faibles angles de Bragg et de doscer argon et chlore sans
8tre g8ndés par le fond continu.



VITII - Coopdération avec d'asutree laboratoires
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Fous entretenons un contact pormanent avec
M. le Profeaseour CASTAING, crdateur dc la microsonde francaise

et auvquel nous sonmmes redevables de conseils précieux.,

A - Institut de recherchesg de la sidérurpgie (I.R.5.I1.D.)

Département de physique - (M. PHILIBERT)

Cet inotitut poosdde actuellement deux nicro-
sondes électroniques dont la derniére est nunie d'un disposi-
tif de balayapge automatique "SCANNING" qui donne une "image X"
de la plage cxplorée de l'échantillon. On observe ainei la
répartition de 1'élément choiai danc la plage exaninde.

Grfce & l'amebilitd de 1'I.R.8.1.D., nous avons pu exanminer
quelques-uns de nos dchantillone & l'aide do co dispositif

de balayage et en particulier un ccuple de diffugsion niocbium-
for (round robin specimen A.5.T.X.) (fig.15) et plusicure
échantillone de bdéryllium comportant deos ségrdégations d'impu-
retés telles que fer, silicium ot aluminium (f£ig.16 - 17).

Wotong gque notre microanalyscur sera déquipé du
dispositif de balayage ci-dessus au ddébut de l'annde 1962,

B - Centro Naotional d'dtudes des téldoommunication
(c.W.B.T,)

ot HEKOC)

¥ous avons pu, dans lo cadre d'escais proposéds
par 1'A.5.T.M.,, collaborer avec le C.N.E.T. pour l'anelyse
d'un échantillon de diffugion fer-niobium, confrontant d'une
part nos résultats avec coux obtenus sur l'appareil du C.N.E.T.
et déterninant d'autre part les différentes corrections &
effectuer dans le but d'obtenir une analyse guantitativo

précise.
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Centre de Harwell (Dr M.B.WALDRON - Mr D.M.POOLE)

*

Nous avons regu & Saclay pendant une senasine
le Dr POOLE qui est charpgé du fonctionnement de la nmicrosonde
de Castaing & Harwell. Le Dr POOLE désirait vérifier & l'aide
de notre appareil gquelgues résultats obtenus par lui & Harwell.
Aingi nous avons établi onsemble les courbes expdédrimentales
de correction des systémes or-cuivre et fer-chrome & partir

d'alliages de conmpocition connue,

D - Laboratoire de chinie physique de la faculté des

————————————————————— [ Y- - o - - - S G . o o S —— - - -

Scionces de Paris (Mellc Y. CAUCHOIS)

- - . = = . — -

Melle Y. CAUCHOIS, nous a fait l'honneur de
s'intéresser & nos études do diffucion des gaz rares dans les
nétaux et nous o indiqué que le spectre d'émission L du Xénon.
que nous avong obtenu 4 la microsonde n'avait pas cncore été
publié. Nous l'avons donc présenté dans une note aux comptes-

rondus de 1'Académie des Sciences (C.R. t 252, p 876-878).
(fig.18)
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IX = Reolations internationales
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A - Ltats Unis

"AS5.T.%." {American Socicty for Testing Materiala)
Connittee E-4, Subcomnittee XI, Task Group D
on Elcoetron Probe Hicroanslysis
Co groupe de 1'A.5.T.H, a fait circuler un n8ne

dchantillon {couple de Aiffusion for-niobium traitdé sous vide
a4 1100°C pendant 52 heures et conportant des prdécipités)
"round-robin tost" entre diffdrents laboratoires afin de
conparer les possibilités et performances des différents
nicroanalysecurs & ponde électronigue. Ainoi que signolé dans
le paragraphe VIII, nous avong effectud cette analyse en

collaboration ovee le laboratoire "microsonde! dun C.W.E.T,

Log rdécultats sont rassemblds dans le rapport
DM/HC/1795.

B = Grandcg retorne @

"ALELR.ELY Harwelly Le Dr POOLE a passé une secmaine

- e T e Wn = W S S v W= e G

dans notre laboratoire (c-f. %.VIII)

"Tube Investments Rescorch Loboratories" Coambridge @

N AR e gt AR G N S B SR G G SRS W UL N S M D A e D T OB OA SN WO I WX A B W WD WD up SR e

Nous sommes en rapport avec les Drs P,.DUNCUEDR
ot D.AJHELFORD qui ont mis au voint et construit le micro-
enalyszeur de la "Canbridge Instrument Col (figgﬁgb
(Echange de publications concernant les diffdrents problbmes

de nicroanalyse, visite des laboratoires anglais,.. )

The Institute of physics and the Physical Socisty

Un proupe "microanclyse X" a 6té crdd en Angleterre,
" "
Il sera rattaché & 1'Electron Microscopy Group de 1'"Institute
of Physics" et nous sonnmes invités & prendre part 4 ses

réunions.



c bl U.B-Q::;.S.
Ingtitut_de Métallurgio _(A.A. BAIKOV)

- . . - o wrw wo wop HD o e wns el w e D 2 S W8 o wa

Nous avons regu & Saclay M. le Professocur
I.B. BOROVSKY qui & étudid et mis au point les microanalyseurs’
russos " R.8.4. Ch 2 et 3 " (fig.20). Nous avons ecu des
discussions trds intéressantes et utiles avec k. BOROVSKY,
en particulier en ce quil concerne l'analyse spoctrogréphiqne

des rayonncments issus d'un point.

Aw cours d'un voyage & Moscou, l'un de nous a
pu rendre visite au laeboratoire du Professeur BOROVSKY et

voir plusiours exsenmplaires desnmicrosondes russes.

D - France

Dans le cadre de lt'Agssociation Nationale de 1a’.
Recherche Tochnique (A.N.R.T., & ltintérieur de la comnission
n°8 "Diffraction X, Diffraction et Microscopie Electroniques",
une sous-comnission "Microsonde" o étéd créde sous la présidenceo
de M. J.PHILIBERT., Cotte commission a'pour but de rdunir tous
‘les utilisateurs de la nicrosonde de Castaing construite
actuelloment par CAFMECA gu'ils ogoient de France ou d'autres

payse

La promidre réunion a ou lieu le mardi 19 Décembre
1961 & 1'I.R,8.1.D. et o rdéuni une vingtaine de spécialistes.

On pouvait noter la présonce du Dr DUNCUMB (microsonde anglaise).

Nous croyohs utile de doﬁner la liste des labo-
rafoires ayant fait 3 ce jour l'acquisition du microanalyseur
frangais. Remarquons tout d'abord qu'il ekistait avant les
appareils "CAHECA", deux prototypes construits & 1'0.N.E.R.4,
(0ffice-National d'Etudes et de Recherches Aédronautiques),
l'un fonctionnant su loboratoire de 1'ONEBRA & Chatillon s/
Bagneux, l'autre & 1'I.R.3.I.D. '

Manuscrit recgu le 16 mars 1962
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FRANCE H - CeEer - CoEoNo Saclﬂy

2

Départenent de Métallurgie
Servico de Mdétallurgic Chinmique

- Déportomont des Applications Wilitaires

- C,L.N. Fontenay aux Roses

Départenent du Plutonium (ddébut 1962)

- Contre Nationsl d'Etudes des Télécomnunications
{ C.N.E.T,.)
& Iasy lcs Moulineaux (Seine)
- Burcau de Recherches Gdéographiques, Glologigues
et Minidres (B.R.G.G.H.)
& Paris

- Centre Tochnique desgs Industrics de la Fonderxie

oTo oF.
(¢.7.1 )a sdvres  ( S.%.0 )

- Institut de Recherches de la Sidérurpgie (I.R.&IODQ)

& S5t Gernain en Laye (8.&.0)

- Aciérics Electriques d'Ugine

A Upine (Savoie)

-  Acidries Schneider (ddbut 1962)

au Creusot (Sadne et Loirc)

ETATS UNIS ¢ Internotional Hickel Co

b3

a4 New-York

U.53. Air Force

.

4 Sacramcnto (Californie)

SUEDE Institut de Métallographie

b Stockholnm

GRANDR_BRETAGNE : 4. E. R, E.

4 Harwell

————— "N. R. I. M,
4 Tokyo
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TCHRCOSLOVACUIE Laboratoire de Métallurgie Physique
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\

& Bratislava

U.R.5.8. ¢ Ingtitut des Aciers Spdciaux,
& Moscou

ITALIE " Furatom "
4 Ispra

=
=
]
-
"::}
<
b
(24

Centrec National de la Recherche
Métallurgique (C.N.R.¥.)
4 Lidge

AUTRICHE Acidries DBohler (ddbut 1962)

a4 Vienne
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X - REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES

1) Application des condes Sloctroniques & une ndéthode
d'analyse ponctuelle chimique et cristallographique
(théce de M. R.CASTAING)

Publication ONERA n° 5% - 1952

2) Journal de Physigque ¢t le Radium
Sur les bases physiques de l'analyse ponctuelle par

spectrographic X
R, CASTAING et J,.DESCANPS

tome 16 - Hars 1955 p. 304 & 317

3) Le dosage des d1ldémente légers par le nicroanalyseur &

sonde électronique
R.,CASTAING et J.DBSCAMPS

La Recherche Adronautique N°63 -~ Mars Avril 1958

*
4) Electron Probe Microanalysis ~ R.CASTAING
Advances in BElectronics and FElectrcn Physics
volume XIII, 1960, p. %17 & 386

5) Los récents développenents de l'analyse ponctuclle par

spectrogravhie X
D gravhie R.CASTAING

Laborotoires Frangais, 1956, 17, p. 7 & 13

W K K W Ko KK

. ;
nota Il est & signaler qu'd la fin de son article, R.CASTAING
donne une liste tris utlln de nombreuges réfdérences

bibliographiques
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Zircalloy 2 Ugine Ffilé @ 850°C recuit 1heure @ 750

Recherche des éléments dans les précipités
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Fritté naturel d'oxyde de béryllium a la chaux

- Fig. 6 -
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DIFFUSION URANIUM ALUMINIUM

& 400° C pendant 3 heures

1. Echantillons massifs
2.Feullles minces

« Concentralion déterminée au moyen
Ne de la raie L« de |" Uranium
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DIFFUSION URANIUM CUIVRE

& 700° C pendant 48 heures

1. Echantillons massifs
2.Feuilles minces

« Concentration déterminée. au moyen

o

2 -t - de la raie Kt du cuivre
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- Fig. 8 -




Co ' Q' Be
MICROGRAPHIE DE LA lZONE DE DIFFUSION (x500)
100% s F | 5
80 i o
© 4 f
60 S i
" : | - Fig. 9 -
40 s :
N )
20 P : ;
: : penetration
0 400 .5D 0. 50, 100, 1& en microns

COURBE DE CONCENTRATION - PENETRATION OBTENUE A L‘AIDE
DU MICROANALYSEUR A SONDE ELECTRONIQUE DE CASTAING.
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Chrome aluminothermique
recuit 48h.a 900°C. et trempé

x 250

-~ ¥ig, 11 -










- %1 319 -




COUPLE DE DIFFUSION NIOBIUM_ FER
(Round robin spécimen A.S.T.M)

Micrographie optique

X500

Fe K<Lt

PlLage balayée 100p X100

- Fig. 15 -
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BALAYAGE 200yx200x-300 lignes
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MICROANALYSEUR “CAMBRIDGE *
photographie fournie gracieusement par les Drs. P.DUNCUMB et DA MELFORD.) fig.19




MICROANALYSEUR R.S. A.Ch.2

(1.B.BOROVSKY et NP |LYINE )
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