
































® ¢ | Quel rayon de courbure ?

fraction diffractée — R grand
fraction du signal “vu” — R petit

Critere : flux diffracté Critére : résolution
* R=0,5m * R=1m
e R=1m e R=2m

Mesure de la résolution en
énergie

o Pourquoi ?

e Pour dire que I'on a une meilleure résolution que
les voisins?

e Parce que cela fait bien de le marquer dans la
publi?

e Parce que cela conditionne la qualité spectrale
des données?

e Parce que cela peut étre un parametre important
lors des calculs XANES?
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Mesure de la resolutlon en
énergie

o Comment ?

e En mesurant des photons
d'énergie connue
faisceau diffusé élastiquement
(“pic élastique”) mais de maniere
anisotrope
raie de fluorescence, émis de
maniére isotrope

e Par le calcul

Formalisme de Klein-Nishina

Mesure de la résolution en
énergie: pic elastique
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détecteur
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ptimisation
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Eoptimisation
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diffusé
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Mesure de la résolution en

| FHWM=1.1eV

c =0.45eV
ssienne

'~ Si(555)

o0 : C :
énergie : pic elastique
o AEmesuré .
¢ AEspectrométre 2
® AEsonde = AEmonochromateur

o monochromateur
e Si(220)
e résolution intrinséeque

Intensity (a.u.)

Energy (eV)

Ge(660)

=0.55eV
ssienne
FHWM=1.3eV

Energy (eV)

Mesure de la résolution en
énergie : pic élastique

o approximation gaussienne
(AEmesuré)2= (AEspectr.)2+ (AEmonochr.)2

Si(440) Si(444) Ge(660)

6930 eV 8047 eV 9440 eV
rayon 0,5m Tm 1Tm
Ogragg 68,71° 79,33° 79,99°
AE, esure 3,0eV 1,1eV 1,3 eV
AE monochr.

AEspectr.

Intensity {a.u.}

Intensity (a.u.)

00000

00000

| FHWM=1.1eV

=0.45eV
ssienne

 si(444)

Energy (eV)

Ge(660)

0 ¢ esionne—0-29€V
FHWM 13 V

Energy (eV)
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Mesure de la résolution en
énergie : fluorescence

Flux incident

ooooo sur le détecteur
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/ .
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1
‘. 2l I - Flux incident
1 - .
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\. _ - ! H
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! —_—
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- i § ‘émission
~ 7 / =
P < 20000
10000
£,
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Mesure de la résolution en

o0 _
énergie : fluorescence

o approximation gaussienne
(AEmesuré)2= (AEspectr.)2+ (AEémiSSion)2

| Cristal | _Si(440) Si(444) Si(880)

raie Co Ka1 Cu Ka1 Sr Ka1
rayon 0,5m 0,5m Tm 0,5
eBragg 68,71° 79,33° 65,75°
E¢mission 6930 eV 8048 eV 16105 eV
AE esurs 3.7eV 3,4 eV 3,0eV 13.8 eV
AE ¢rission 1,76 eV? 2,11 eV! 4,63 eV!
AEspectr.

1 Krause M.O. & Oliver J.H., J. Phys Chem. Ref. Data, 8 (1979) 329 : natural widths of atomic K and L levels, X-ray emission lines
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Origines de la resolution en
énergie

A=2d.sin@

Détecteur 3 <
_/
£
!

-

o distribution(s)
angulaire

o M-déformations du
cristal

Origines de la résolution en

o0 ] _
énergie: nature du cristal
oéfecm«(:/” Cristal: dispersion
angulaire naturelle

cf cours de J.-L. Hazemann
“monochromateur”

86Darwin
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Origines de la resolution en
énergie: hauteur du faisceau

Détec&ii - e Faisceau non ponctuel:
hauteur finie

cf cours de J.-L. Hazemann
“focalisation par 2"Y miroir”

LT

//:/’
,’::1/ s
L 80, /
3 auteur -
"
N

Echantillon -~ -
T (

Origines de la résolution en

. . [ ] Y 4 Y 4 [ ]
énergie: geometrie de Johann
Défec%%;:ﬁw Variation de I'angle
d’incidence sur le

cristal

Géométrie de Johann

89Johann
(d’autant plus important que

0 s’éloigne de 90°)
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Origines de la resolution en

. . V 4 ] n V 4 ]
énergie : micro-déformations
4
“‘*@%
e e e
’\i\&\h‘m\@v etTa? P;TL 2 )A /A»)&,,A,W — T\f:z,‘:lTT(Py*)/i:;;z w
oo Origines de la resolution en

énergie : micro-déformations

o Micro-déformations du cristal courbe

original crystal
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Origines de la resolution en

o0 i ]
énergie
AE AA  od 56 cotan 6
= = .cotan
E A d
o 89Darwin
O Onauteur calculable
o 80.Johann
o p-déformations du cristal estimable...
moins on courbe, moins on déforme
e e o [ Application
o spectrometre optimisé pour la KB du Cr (AE,;~5eV)
O Opgagq = 85,89°
o 4 cristaux Si(333)
o Rayon de courbure: 0,5m
o Reésolution: mesure du pic élastique

Cro,

Cristal 3

5930

5940 5950

Emission Energy / eV
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Application

4000 500 2500
+ *
a0 - Cristal 4 Cristal 3 Cristal2 |« %% " Cristal 1
1 400 2000
3000
6000
2500 300 1500
4 4 4 4
g2 200 z z 2 s
8 AE=10eV & AE=14eV & AE=20eV & ., AE = 1,4eV
1500 200 1000
1000 2000
100 500
500
0 0 e 0 0
5935 5940 5945 5950 5955 59€ 5935 5940 5945 5950 5955 59€ 5935 5940 5945 5950 5955 59€ 5935 5940 5945 5950 5955
Energie (eV) Energie (eV) Energie (eV) Energie (eV)
cro,

5930

5940 5950
Emission Energy / eV

5960

Cristal 4 3 ]2 1 |moyenne

Application

liruss (CPS/S) 3800 430
AE (eV) 1,0
Iﬂuo - mesure (CpS/S) 1000

S e

5930

5940 5950

Emission Energy / eV

2430

Cristal 3

8100
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® e o | Application

On remplace les cristaux par un
détecteur solide: ou le positionner ?

Cristal 3
Cristal 4 _Cristal 2

- Cristal 1

e o o | Application

60000 Co Kalphal / Cristaux Si(333) / 500mm
50
Seuil K Co Ku,

50000

40000

6.93-6.93
6.92975-6.93

30000 AE, (FWHM)
‘émission

-l |

Flux (u.a.)

20000 6.929-6.92925

= =6.92875:6.929
20
25
30
s
-40
-as

10000 -

0
6900 6910 6920 6930 6940 6950
Energie émise (eV)

50
-50-45-40-35-30-25-20-15-10 5 0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
v

émission, Co Ka 1,76 eV 50 000
mesure, Si(333), R=0,5m 3,2eV
dont largeur intrinseque 0,06 eV
approximation de Johann 1,05 eV
hauteur du faisceau 0,54 eV
microdéformations 2,95eV
Fourace €N CONdition de Bragg (approx. Johann) 31%
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Application

2 spectrometres = 2 series # de cristaux
Pourquoi?

o T — .
as Se .o AS . si(555)
F ca_ .- % ]
“lale .+ Ge(660)
10000 G- B2 omfepi o i At ’
[®:77 ’ . Si(553,
(660) = Ga,. & . .- Si(553)
—_ r Cu i-® >
3 Ni o 2 .- Si(444) |
2 | i e <
> 444 oy B >
o 8000 ... S 4G (= . Ge(533)
g ® 5 .
g ; . = .
S iy ¥ c 7 ey
- ™ =1
-% Sonac U SR o Si(333) 1
o Vin- 0
£ 6000 [ozeoges g 2 . Ge(422)
w (333) Cr Cr. £ B
% w |
V-V - Ge(331)
B‘TJT? Kot (keV )
4000 :(311\ —— ﬁc “Se i o (keV)
RS Ca! i ‘ 4+ U KB (keV) .
[ I | B IR PP | B | B | | | | | i
90 80 70 60 50 40 90 80 70 60 50 40

Bragg angle [deg] Bragg angle 0 (°)

Welter E. et al., "A new X-ray spectrometer with large

focusing crystal analyzer", J. Sync. Rad. 12 (2005) 448-454 Avant-projet futur spectrométre (2013)

o Pour conclure

Pas beaucoup de photons
CAS: beaucoup plus

Absorption edge (raw spectra)

sélectif qu’un SSD

Mais on a de beaux photons

0.122 T T T : 8 T T
— 3+
(a) Ce
012 Tr ——CeO, "nano" 1
2
0.118 6 - *CeOZ "micro" B
c
2 —=—CeO_ "micro" (transmission)
0.116 5 5 2 i
g
o
13
®
0.114 - 4
[
0.0006 2
©
£
£
o
=z

0.0004

0.0002
0 pe=T) I I I I
0 L 1 1 L 5710 5720 5730 5740 5750 5760 5770 5780
7650 7700 7750 7800 7850 7900 Energy (eV)

Incident energy (eV)
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