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Résumé 

 

La qualité scientifique et technique de la ligne est mise en avant par les 18 publications , 14 actes de 
colloques et 42 communications orales pour 2003 et 2004. La demande croissante en temps faisceau 
(+6% en 2005 par rapport à 2004, +44% par rapport à 2003) est également symptomatique de ce bon 
fonctionnement. Deux exemples scientifiques sont mis en exergue, dans le domaine des sciences de 
l’univers (G. Pokrovski et al.) et de l’environnement (A. Manceau et al.), domaine de recherche 
représentant la moitié environ des activités de la ligne.  

L’année 2004 a été marquée par de nombreuses améliorations techniques, la plus importante 
financièrement parlant étant la mise en place et le pilotage d’une vanne cryogénique motorisée. Cette 
installation, couplée à la réalisation d’un système de régulation de la température du 1er cristal du 
monochromateur, a permis d’améliorer très nettement la stabilité de la ligne. Nous disposons 
maintenant de 2 montages complet (Si(111) et Si(220)) du 2nd cristal du monochromateur avec dans 
chaque cas un 2ème courbeur complet.  

Les expériences sur la ligne FAME nécessitent de plus en plus l’utilisation du cryostat à hélium 
liquide, afin de protéger les échantillons des dégâts d’irradiation dans la plupart des cas : 18% des 
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expériences en 2003, environ 30% en 2004 soit une consommation de 15 bouteilles de 100 litres à 
raison de 5€/l. Pour limiter les effets du faisceau à moindre coût, nous avons mis en place en amont de 
l’échantillon un « shutter » expérimental pour le protéger pendant les phases de réglage et ne l’irradier 
que pendant les acquisitions. 
Les demandes d’investissement pour 2005 visent toutes à continuer l’amélioration de la stabilité de la 
ligne. Une 2nde vanne pointeau motorisée permettra de finaliser la régulation du débit d’azote liquide 
dans le monochromateur. Le remplacement du bloc support du 1er cristal du monochromateur par un 
pont thermique plus rigide améliorera encore l’amortissement des vibrations éventuelles. Enfin, la 
mise en place d’un XBPM, pour mesurer la position (hauteur et angle) du faisceau X incident sur la 
ligne, permettra de corriger et donc de s’affranchir des variations de la position du faisceau d’électrons 
dans l’anneau. 
Le détecteur de fluorescence Canberra 30-éléments est réparé. Le coût de la réparation est pris 
partiellement en charge par l’assurance, la partie restant à notre charge étant de 46k€. Cet incident a 
nécessité l’annulation de quelques expériences en septembre 2004. A cette période en effet, il n’a pas 
été possible de se faire prêter un autre détecteur multi-éléments. D’avril à juillet, nous avons utilisé le 
détecteur de la ligne CRG-SNBL, pour la dernière expérience d’août celui de la ligne ID26 et pour la 
première semaine d’octobre celui de la ligne BM29. 
L’électronique analogique du détecteur nécessite des frais (réparations de cartes électroniques) et n’est 
pas complètement adapté pour la future station de micro-faisceau (il n’est pas possible d’enregistrer 
simultanément plus de 2 raies de fluorescence, ce qui est incompatible avec la mesure de cartes de 
fluorescence X). Nous avons donc, comme l’année passée, déposé une demande de financement dans 
le cadre des mi-lourds CNRS-SDU, pour une électronique numérique de type XIA (identique à celles 
opérationnelles sur les lignes BM29, ID26, BM01 de l’ESRF et la ligne µfaisceau 10.3.2 de l’ALS). 
Cette demande financière pourrait bien sûr compléter un financement spécifique pour cette opération 
attribué par le CA. 
Le projet micro-faisceau avance également bien du point de vue de la conception de l’optique et de 
l’environnement échantillon : un état des lieux du projet est présenté ici. Les premiers essais devraient 
avoir lieu fin 2005. 

Un autre projet nous tient particulièrement à cœur pour 2005, l’organisation d’une formation pour les 
utilisateurs de la ligne, FAME+ (Formation en Absorption X pour la Maîtrise de l’Expérience et le 
Pilotage d’une Ligne Utilisant un Synchrotron). Un dossier a été monté dans ce sens avec la formation 
permanente du CNRS.  

Côté personnel, Vivian Nassif (post-doc CEA/Grenoble) a rejoint l’équipe en juin. Olivier Proux a 
réussi le concours ITA du CNRS et est maintenant en CDI (IR CNRS, LGIT). En 2005, un nouveau 
post-doc du CEA/Cadarache va rejoindre l’équipe FAME (Hervé Palancher). Jean-Jacques 
Menthonnex partira en retraite en septembre 2005. Son remplacement est impératif afin de ne pas 
handicaper le fonctionnement de la ligne. 
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Statistiques 
 
 
Répartition du temps de faisceau sur FAME en 2004 

 

 
Figure 1 : Répartition du temps de faisceau sur la ligne FAME pour l’année 2004 
(comités de programme CRG et ESRF, instrumentation et enseignement) 

 
Evolution de l’attribution et des demandes de temps de faisceau : 
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Figure 2 : Evolution de la répartition du temps de faisceau sur la ligne FAME entre 2002 
et 2004 en fonction des organismes de recherche 

 

 
Figure 3 : Evolution des shifts demandés aux différents comités ESRF 

 
 

 
Figure 4 : Evolution de la pression (shifts demandés sur shifts disponibles sur le temps 
ESRF) sur les différentes lignes de l’ESRF 
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Figure 5 : Evolutions du budget (en k€) et du nombre de shifts demandés et distribués par 
le comité CRG français 
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Exemples scientifiques 
 

La présentation des résultats des expériences est résumée dans les rapports d’expérience joints en 
annexe et les articles de la ligne regroupés dans la bibliographie. 

A XAFS spectroscopy study of local environment around gold in high T/P aqueous 
sulfide and chloride solutions Implications for the mechanisms of gold deposits 
formation 

Gleb Pokrovski1, Jacques Schott1, Boris Tagirov2 , Jean-Louis Hazemann3 

1 Laboratoire des Mécanismes & Transferts en Géologie, LMTG-OMP-CNRS, Toulouse 
2 Institute of Mineralogy and Petrology, ETHZ Zürich Switzerland 
3 Laboratoire de Cristallographie, ESRF-CNRS, Grenoble  
 
The dissolution and atomic structure of gold in chloride and sulfide aqueous solutions were examined 
by XAFS spectroscopy at Au L3-edge at temperatures to 400°C and pressures to 100 MPa, using an X-
ray cell recently developed at the Laboratoire de Cristallographie. This cell allows simultaneous 
measurement of the absolute concentration of the absorbing element in the fluid (from edge-step 
height in transmission mode, fluid density and absorption cross-section of the element), and atomic 
environment around the absorber (from analysis of XANES and EXAFS spectra in fluorescence 
mode). Details about the cell operation and spectra analysis can be found in refs. 1 & 2. An improved 
cell design used for the present experiment utilizes a piston equipped with Viton joints and inserted 
into a thin-wall mono-crystalline sapphire tube. This construction avoids solutes precipitation in the 
colder parts of the cell. 

Results on the gold-chloride system. Four experiments were performed in the system 
HAu(III)Cl4-NaCl-HCl±Au(metal) at 60 MPa as a function of temperature and time. It was found that 
below 200°C, the XANES spectra of Au in solution exhibit a strong before-edge feature (Fig. 1, A) 
corresponding to 2p-5d electronic transitions characteristic of tri-valent Au in the plane square 
Au(III)Cl4- complex reported in previous low-temperature XAFS and Raman studies3,4. At 200°C, this 
feature rapidly disappears indicating a reduction of this species, presumably into Au(I)Cl2- [4, 5]. 
However, at higher temperature, the absorption-edge height shows rapid gold precipitation (Fig. 2). 
XANES spectra above 250°C display features characteristic of metallic gold (Fig. 1). The very narrow 
temporal and temperature interval of the Au(I) appearance in solution (Fig. 1 & 2) contradicts to the 
previous batch-reactor solubility studies which indicate that above 250°C, AuCl2- should be the 
dominant species, and attain concentrations 10 times higher than measured in our experiments4,5. This 
discrepancy might be attributed to a leak of oxygen through or reaction with the Viton seals, thus 
destabilizing Au(I) chloride species in favor of metallic gold. Another possibility3 could be the beam-
induced reduction of AuCl2- into Au0. 

Results on the gold-sulfide system. An experiment was performed in the system Au-NaOH-S 
by allowing a foil of metallic gold and sulfur crystals to react with a NaOH aqueous solution at 
elevated temperature. The complete dissolution of sulfur occurs above 100°C and produces sulfide 
(H2S, HS-) and sulfate (HSO4

-, SO4
2-) species. Fig. 3 shows that at 300°C and 60 MPa, gold rapidly 

dissolves, resulting in a spectrum similar to that of Au2S (Fig. 1) and Na3Au(S2O3)2 (not shown) in 
which Au(I) is linearly coordinated by two sulfur atoms. This indicates that dissolved Au(I) is likely to 
be surrounded by two sulfide ligands in this solution by forming Au(HS)2

-, as was suggested by 
solubility studies. Au concentrations attain a steady-state after about 4 hours of dissolution at 300°C 
(Fig. 3). At 400°C, however, a regular drop of Au concentration with time is observed. The before-
edge absorption in transmission mode also shows a significant decrease which can be attributed to a 
loss of sulfur (the major contributor to the absorption below the Au L3 edge in this solution). This 
could be due to a leak of the volatile and reactive H2S through the Viton seals out of the cell. 
Nevertheless, such a leak does not occur at lower temperatures, and the absorption edge heights 
measured at steady-state at 300°C/60 MPa allow reliable determination of Au concentration in 
solution in  equilibrium with metallic gold: 0.091±0.020 mol/kg H2O. This value is in agreement with 
that predicted using the thermodynamic properties of Au(HS)2- obtained from our recent batch-reactor 
solubility study. 
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Figure 3.  Exp5: Au-2.2m NaOH-3.3m S
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Fig. 1. Normalized near-edge fluorescence spectra of Au-bearing solids and experimental solutions at 
indicated conditions (concentrations in molalities). Vertical lines show features characteristic of the 
square Au(III)Cl4 cluster (A & B), metallic gold (C & D), and linear Au(I)S2 and Au(I)Cl2 (E & F) 
configurations. 
Fig. 2 & 3. Total dissolved concentration of gold as a function of time and temperature for the 
experiments in the systems HAuCl4

-NaCl-Au (Fig. 2) and Au-NaOH-S (Fig. 3) shown in Fig. 1. 
 
Conclusions & perspectives. To our knowledge, this experiment is the first measurement of gold 
solubility and structure of Au(I) chloride and sulfide complexes at hydrothermal conditions using in 
situ XAFS spectroscopy. Our results demonstate the feasability of XAFS measurements of this 
extremely inert and weakly soluble noble metal. The ultimate goal of our future experiments will be to 
access, via EXAFS spectra, quantitative structural parameters of the Au(I) complexes dominant in 
natural ore-forming fluids, and to measure Au solubilities over a wide range of magmatic -
hydrothermal conditions. This will be achieved using an improved cell construction (polycristalline 
sapphire avoiding diffraction, high-temperature joints with improved seal properties), and the high X-
ray flux and sensitive detection provided by the ESRF. 

References 
1. Pokrovski G.S., Zakirov I.V., Roux J., Testemale D., Hazemann JL., Bychkov A.Y., & Golikova 
G.V., Geochim. Cosmochim. Acta 66, 3453-3480 (2002) 
2. Pokrovski G.S., Roux J., Hazemann JL., & Testemale D., Chem. Geology (submitted) (2004) 
3. Berrodier I., Farges F., Benedetti M., Winterer M., Brown G.E., Jr., Deveughèle M., Geochim. 
Cosmochim. Acta 68, 3019-3042 (2004) 
4. Murphy P.J., Stevens G., & LaGrange S., Geochim. Cosmochim. Acta  64, 479-494 (2000) 
5. Gammons C.H. & Willams-Jones A.E., Geochim. Cosmochim. Acta  61, 1971-1983 (1997) 
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Natural speciation of Mn, Ni and Zn at the micrometer scale in a clayey paddy soil by 
polarized X-ray Absorption Spectroscopy 

Manceau A.1, Tommaseo C.1, Geoffroy N.1, Schlegel M.2, Chen Z.S.3, 

1 Environmental Geochemistry Group, LGIT, CNRS, Grenoble  
2 DEN/DPC/SCP, CEA-Saclay 
3 Department of Agricultural Chemistry, National Taiwan University, Taipei, Taiwan 

During the last two years, great strides in our knowledge of the sequestration mechanism of zinc and 
nickel in soils have been made, despite the generally low concentration of these elements in the 
analyzed matrices and the high proportion of iron, which gives a parasitic  fluorescence signal that is 
quite intense at the Ni and Zn K-edges1-6. Among all the experiments, I think that the most novel has 
been, and still is, the development of polarized EXAFS on highly textured (single crystal-like) self-
supporting films from the clayey fraction of natural soils and from clay standards7. These experiments 
are technically challenging in many respects (elaboration of high quality films, quality-control by 
texture goniometry, availability of a focused X-ray beam for grazing-incidence measurements, high 
stability of the spectrometer during the scans at varying incidence angle, 30-Ge detector for Fe Ka 
rejection and high flux) and have led to several groundbreaking, and even flabbergasting, results. This 
research work on P-EXAFS still is completely original and has been a shoo-in for acceptance in  
premier journals in our field. 

 
Fig. 1 Polarized EXAFS and Fourier transforms from the <0.2 µm soil fraction and the Redhill 
montmorillonite reference. 

A glimpse of this accomplishment is shown below with the P-EXAFS data obtained on Zn in a clayey 
paddy soil from Taïwan ([Zn] = 42 ppm) and on Zn in substitution to Al in the octahedral sheet of 
montmorillonite ([Zn] = 85 ppm)8. The two samples exhibit a reversed polarization dependence, 
although Zn is surrounded by Al in the two samples (fig. 1). This difference is due to the fact that Zn 
occupies two distinct crystallographic sites (fig. 2) : it is located in the octahedral sheet sandwiched 
between two tetrahedral Si sheets in montmorillonite, and it is located in the vacancy sites of an 
Al(OH)3 layer in the soil sample. The two local environments, not only are highly anisotropic, but also 
dissimilar, thus enabling their differentiation. We believe that the new coordination chemistry of zinc 
discovered in the paddy soil from Taïwan is ubiquitous, and is the main sequestration mechanism of 
zinc in acidic to near-neutral aluminium-rich clayey soils at the earth's surface. 
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Fig. 2. Schematic representation of the site occupancy of Zn in Zn-substituted montmorillonite and 
hydroxy -Al phyllosilicate. 

 
References 
[1] Manceau A., Marcus M.A., Tamura N., “Quantitative speciation of heavy metals in soils and sediments by 
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[2] Manceau A. et al., “Molecular-scale speciation of Zn and Ni in soil ferromanganese nodules from loess soils 
of the Mississippi basin” Environmental Science & Technology, 37 (2003) 75-80 
[3] Manceau A. et al., “Zn speciation in a soil of the Ohio River basin by combining x-ray fluorescence, 
absorption and diffraction at micrometer scales of resolution”, Geochimica et Cosmochimica Acta 68 (2004) 
2467-2483 
[4] Marcus M. A., Manceau A., Kersten M., “Mn, Fe, Zn and As speciation in a fast-growing ferromanganese 
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Bilan du personnel impliqué dans la gestion de la ligne 
 
Depuis décembre 2003, trois points sont à noter concernant le personnel impliqué sur FAME. 

- Olivier Proux, ingénieur de recherche CNRS (LGIT SDU), est maintenant en CDI depuis le 
concours de juin 2004. Sa prise de fonction dans ce cadre est effective depuis le 1er décembre 
2004 

- Vivian Nassif est ingénieur post-doctoral CEA (DRFMC/SP2M, CEA/Grenoble) depuis le 14 
juin 2004. Son rôle s’articule autours de l’accueil des utilisateurs et du développement de 
l’environnement échantillon dans le cadre du projet micro-faisceau 

- Hervé Palancher commencera un stage post-doctoral CEA (DES/SESC, CEA/Cadarache) 
début 2005. Une partie de son activité consistera à préparer et à accueillir sur FAME les 
expériences du groupe de Carole Valot, une autre partie consistera en sa participation au projet 
micro-faisceau. 

Un point important est le départ à la retraite de Jean-Jacques Menthonnex en septembre 2005. Afin de 
ne pas handicaper le fonctionnement de la ligne, son remplacement est indispensable . 
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Figure : Organigramme de la ligne FAME 
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Evolutions techniques 

Domaine en énergie  et résolution 
Les expériences à hautes énergies se font maintenant facilement avec les cristaux Si(220). Une 
expérience au seuil K du Xenon (34.5-35.5 keV) a été de nouveau réalisée par P. Martin (CEA 
Cadarache). Pour les basses énergies, le seuil K du Titane (4.9-5.6 keV)  a été étudié avec ces mêmes 
cristaux par l’équipe A. Sadoc (LPMS Paris). A l’exception du Calcium et du Scandium, tous les 
éléments (pour Z=22) peuvent donc être étudiés avec les cristaux Si(220), i.e. avec une très bonne 
résolution en énergie, particulièrement pour les éléments légers. 

Systèmes de détection 

Détection de fluorescence 
Le détecteur Canberra 30-éléments est revenu de réparation mi-octobre. L’ensemble des cristaux de 
Germanium a été changé, de même que certains étages de la chaîne de pré-amplification (7 penta-fet). 
L’ensemble des 30 éléments fonctionne de nouveau correctement. 
Les tests effectués sur la ligne montrent que la résolution en énergie des éléments est de nouveau très 
bonne, comparable aux autres multi-éléments (13 éléments discrets) de différentes lignes d’absorption 
X de l’ESRF, testés sur FAME avec la même électronique analogique, même les plus récents (BM1). 
 

30 éléments BM30 CRG-FAME 13 éléments 
détecteurs 

avant réparation après réparation BM1 ID26 BM29 

résolution 
moyenne 

337.5 eV 297.5 eV 302.0 eV 283.9 eV 290.5 eV 

écart à la 
moyenne 42.4 eV 25.8 eV 17.1 eV 24.6 eV 27 eV 

éléments 
efficaces 

26 30 13 13 13 

Tableau : résolutions moyennes et écarts à la moyenne de différents détecteurs solide 
Germanium multi-éléments, mesurés avec la source de Fe55 pour un temps de mise en 
forme de 125ns. 

Mesure de l’intensité des faisceaux transmis : 
Des supports de diodes avec une nouvelle géométrie ont été conçus. Deux diodes en silicium 
encadrent une feuille diffusante à 45° par rapport au faisceau incident (figure 1). Ce design, beaucoup 
plus compact que le précédent, a permis d’augmenter de manière très significative le taux de 
comptage : 

- avant : kapton à 90° du faisceau incident, diodes Si à 45° 
I0 = 0,34 10-8A pour une épaisseur de kapton de 50µm (absorption : 1,5% @11,7keV) 
- maintenant : kapton à 45° du faisceau incident, diodes Si ⁄⁄ au faisceau 
I0 = 1,50/2,00 10-8A pour une épaisseur de kapton de 25µm (absorption : 1,1% @11,7keV) 

On peut donc diminuer l’épaisseur du diffuseur tout en gardant un courant de diode très correct et 
supérieur à ce que l’on avait. Cette diminution de la fraction du faisceau absorbée pour la mesure de 
l’intensité des faisceaux transmis, permet d’augmenter la qualité des mesures, notamment la bonne 
compensation entre les détecteurs (mesures en transmission principalement). 
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Figure 1 : visualisation 3D du nouveau montage des diodes Si. Conception et réalisation : 
E. Lahera 

Stabilité de la ligne 

Optimisation du parallélisme entre les deux cristaux du monochromateur 
L’installation d’un piezoélectrique permettant de faire varier le parallélisme du deuxième cristal est 
effective depuis janvier 2004. Sa mise en œuvre permet l’asservissement automatique de sa position 
au maximum de la rocking curve (figure 2). 
En effet, les températures du 1er et du 2nd cristal du monochromateur sont différentes (respectivement 
autours de 120K et de 300K). De ce fait leurs distances inter-planaires différent sensiblement : à 
énergie diffractée équivalente, le s angles de Bragg sont donc légèrement différents pour les deux 
cristaux. Au cours d’un spectre EXAFS, il est donc impératif d’ajuster la position angulaire du 2nd 
cristal pour garder toujours un flux maximum.  

 

Figure 2 : Figure de principe du montage du piezoélectrique du 2nd cristal du 
monochromateur. Conception et réalisation mécanique : E. Lahera et A. Prat. 

L’implantation du piezoélectrique (figure 2) permet de garder le verrin (moteur acc) pour les réglages 
grossiers (retrouver le faisceau), le piezo permettant d’affiner et d’optimiser automatiquement le flux, 
sans aucun jeu, via le système de détection synchrone.  

Lorsque le faisceau est trouvé, l’asservissement automatique permet de se maintenir au maximum du 
flux (figure 3) : 

- fréquence d’oscilla tion du piezo (FOSC) aux alentours de 400-440 Hz 
- amplitude d’oscillation du piezo : 1-2 mV RMS (soit 4-8 nm ou 0, 1 µrad) 
- fréquence de mesure du flux : 1 kHz (limite des MCCE) 
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L’ajustement se fait en minimisant l’amplitude du signal à 1 fois FOSC. L’intérêt de minimiser la 
valeur est qu’en cas de perte de faisceau (déplacement de la table ou des fentes pendant les réglages, 
perte de faisceau dans l’anneau…) le système ne se dérègle pas. 

 

 

Figure 3 : Schéma de fonctionnement de l’asservissement angulaire du 2nd cristal. 
Conception et réalisation électronique : O. Ulrich. 

 

Figure 4 : Evolution de l’intensité du faisceau X (I0) au cours de la décroissance de 
l’intensité du faisceau d’électrons dans l’anneau (séquences 1 et 3) de part et d’autre 
d’une réin jection (séquence 2) - seuil K du Fe, 16 bunchs 

Stabilité de la cryogénie 
Les instabilités liées à la cryogénie du monochromateur ont été fortement diminuées avec : 

1) La mise en place d’une vanne pointeau motorisée permettant la régulation du débit d’azote liquide à 
la sortie du séparateur de phase. Le pilotage de la vanne motorisée par un Eurotherm permet 
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maintenant la gestion complète et précise du remplissage du séparateur, sans variation de pression à 
l’intérieur de la circulation d’azote liquide. 

2) L’installation d’un système de régulation de la température du 1er cristal (au 1/100ème de degré), 
permettant de s’affranchir de la variation de charge thermique sur ce cristal et de donc d’augmenter 
stabilité en énergie de la ligne. La régulation permet de rendre indépendante la température de 
l’ouverture des fentes et du remplissage de l’anneau (modes ou taux de remplissage) (figure 5). 

 

 

Figure 5 : fenêtre de visualisation et de dialogue permettant de choisir la température de 
régulation du 1er cristal et de gérer l’ouverture de la vanne pointeau motorisée 
(réalisation : O. Ulrich). La température (trait rouge) reste constante tandis que la charge 
apportée (trait vert) pour chauffer augmente progressivement, l’intensité du faisceau dans 
l’anneau décroissant (sens de défilement de la droite vers la gauche). 

 

Figure 6 : représentation 3D du nouveau système de circulation d’azote liquide (LN2) 
dans le monochromateur (dessin et réalisation : E. Lahera) 
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3) Le bridage des connecteurs via des ponts thermiques pour limiter les vibrations amenées à 
l’échangeur par l’arrivée et la sortie d’azote liquide (figure 6) 

4) L’utilisation de soufflets ultra-souple (épaisseur des parois de 15/100ème de mm) pour la circulation 
interne (figure 6) 

L’écoulement d’azote liquide reste toutefois fortement non-laminaire si la vanne manuelle, située à 
l’intérieur de la cabane optique, n’est pas correctement ouverte. Sa conception même fait cependant 
qu’il est impossible de réguler correctement le débit d’azote par son biais. Son remplacement par une 
2ème vanne pointeau motorisée à l’entrée du monochromateur permettrait de diminuer très nettement 
les vibrations du 1er cristal, et donc le bruit absolu de la ligne. 

 

Figure 7 : évolutions de la position verticale du faisceau au niveau de l’expérience 
EXAFS (points rouges) et de celle du faisceau d’électrons dans l’anneau (traits bleus), en 
fonction du temps et des injections 

Stabilité de la source 
Afin de diagnostiquer précisément l’évolution au cours du temps de la hauteur du faisceau au niveau 
de l’expérience EXAFS, deux séries de mesure ont été menées, avec et sans les miroirs. Avec les 
miroirs, la hauteur du faisceau évolue de 125µm entre le début et la fin de vie du faisceau, de 30µm 
après l’injection  (2 injections). Sans miroir, la hauteur du faisceau évolue de 240µm entre le début et 
la fin de vie du faisceau, au maximum 145µm après l’injection (6 injections). 

Les évolutions de la hauteur du faisceau sont donc importantes, quel que soit la configuration. La 
régulation de la température du 1er cristal étant effective au 1/100 de degré, les différences de hauteur 
de faisceau observées ne sont pas a priori dues à des effets thermiques, mais peuvent être corrélées à 
la variation de la hauteur du faisceau d’électrons dans l’anneau (figure 7) 
Après discussion avec les services correspondants de l’ESRF, une solution a été trouvée pour pouvoir 
suivre précisément l’évolution (hauteur et angle) du faisceau d’électrons au niveau de notre aimant de 
courbure, en utilisant les valeurs : 

- du BPM 5 (faisceau d’électrons avant le BM) 
- d’un XBPM (faisceau de rayons X au niveau du front-end) 
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Un XBPM (X-ray Beam position monitor) sera installé par les services techniques de l’ESRF (groupe 
« anneau de stockage ») au cours de l’arrêt d’hiver, en janvier. Pour des raisons de configuration (la 
sortie BM30 est double), cet appareillage sera positionné dans la première enceinte après l’aimant de 
courbure, à 5m environ de la source. 
 
Expérience 
 
Modification de l’équerre supportant la tête goniométrique 

Cette modification répond à un double objectif : 
1) Optimiser l’accès à l’échantillon (figure 13) 
2) Permettre un rapprochement plus important entre la table EXAFS et le tube de FIP, dans l’optique 
d’un déplacement de la table en tête de cabane d’expérience (cf. le projet microfaisceaux) 
 

 

Figure 8 : nouvelle configuration de la tête goniométrique porte-échantillon (conception 
et suivi de la réalisation : P. Trévisson) 

Shutter expérimental 

Dans certains cas, les dégâts d’irradiation subits par les échantillons sont préjudiciables à la qualité des 
mesures, les évolutions structurales étant conséquentes. L’installation d’un shutter d’expérience, conçu 
et monté par P. Trévisson, en amont de l’échantillon permet de protéger l’échantillon lorsqu’il n’est 
pas nécessaire de l’irradier (optimisation de la ligne, rampe en température pour des études de 
cinétique…). Ce shutter est installé depuis novembre 2004. 



 188 

 

Formation FAME : FAMEPLUS 
 

 
Formation en Absorption X pour la Maîtrise de l’Expérience et le Pilotage d’une Ligne Utilisant 
un Synchrotron 
 
En janvier 2004, une formation interne à la ligne a regroupé 9 utilisateurs (CNRS -SdU) de FAME. 
Ces trois jours ont permis de voir à quel point une telle formation répondait à une attente et des 
besoins réels. Nous avons de plus pu nous rendre compte directement de ses conséquences positives 
lorsque les personnes « formées » sont revenues pour leurs propres expériences au cours de l’année 
écoulée. 
En collaboration avec le service de la formation permanente de la délégation Rhône-Alpes du CNRS à 
Grenoble, et plus particulièrement Elisabeth Rochas, nous avons monté un dossier en vue d’organiser 
un atelier (Action Nationale à Gestion Déconcentrée) sur cette thématique pour le printemps 2005, 
FAME+ (Formation en Absorption X pour la Maîtrise de l’Expérience et le Pilotage d’une Ligne 
Utilisant un Synchrotron). Un budget de 3.5 k€ vient d’être alloué en février 2005 pour cette 
opération. 

Pourquoi un tel projet ? 
De part la complexité de l’environnement synchrotron et la difficulté à obtenir du temps de faisceau 
via les différents comités de programme CRG et ESRF, peu de nouvelles équipes ayant des 
problématiques scientifiques en adéquation avec ces instruments utilisent la ligne d’Absorption X 
FAME. Le but de cette formation est donc d’ouvrir l’instrument à l’ensemble de notre communauté, 
par une familiarisation avec les aspects techniques de l’expérience et des différents moyens d’analyse. 
L’autre constat est que les chercheurs-utilisateurs de l’appareillage d’absorption X de FAME ne sont 
pas familiarisés avec les réglages optiques de la ligne. Il est difficile pour eux de faire le moindre 
changement seul et donc impossible de faire, par exemple, des tests de faisabilité. 
Une formation explicitant le fonctionnement de FAME aurait donc plusieurs intérêts : 

- ouvrir la ligne à l’ensemble de la communauté SdU 
- rendre plus autonomes les utilisateurs et futurs utilisateurs sur les différents aspects techniques 
de la ligne, 
- augmenter la sécurité sur la ligne, des personnes et du matériel, 
- donner aux utilisateurs un regard critique sur tous les points importants qui permettent la 
réalisation d’une expérience dans de bonnes conditions. 

Interdisciplinarité du projet 
Ce projet, axé autours de la technique XAS, est dans un premier temps réservé à la communauté des 
sciences de l’univers. Il peut être toutefois, dans un second, ouvert aux autres départements 
scientifiques. Le Rayonnement Synchrotron est en effet un outil très fédérateur, qui réunit autour d'un 
même instrument des communautés à la fois différentes par leur problématique scientifique, et très 
inter-dépendantes dans leur démarche expérimentale auprès du synchrotron. L'interdisciplinarité 
s'effectue naturellement par l'investissement très fort de la communauté des physiciens, des sciences 
de l’univers, chimiques et biologiques, sur les thèmes et outils utilisés. 
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Site internet de FAME 
 
Le site internet de la ligne (http://www.esrf.fr/exp_facilities/BM30B/BM30Bb-en.html) a été remanié. 
L’ancienne version, très technique, illustrait bien la phase de construction mais ne répondait pas trop 
aux attentes des utilisateurs. La nouvelle version est plus conviviale, la navigation simplifiée. Deux 
nouvelles rubriques ont été écrites : 

- « Thématiques scientifiques », qui regroupe de nombreux exemples d’expériences réalisées 
sur la ligne et classées par domaine de recherche 

- « Biblio », qui regroupe l’ensemble des articles publiés ayant trait à des expériences réalisées 
sur FAME. Des liens permettent dans chaque cas de naviguer vers le site du journal concerné. 
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Micro-focalisation sur FAME 

Contexte 

L’implantation d’un système optique de micro-focalisation sur FAME doit répondre à un double 
objectif d’un point de vue technique : 1) avoir un faisceau le plus petit et le plus stable possible et 2) 
pouvoir travailler à des énergies comprises entre 4 et 22 keV. Un système de type miroirs 
« Kirkpatrick-Baez » est le mieux adapté pour une telle application, également le plus fréquemment 
rencontré sur de nombreux synchrotron. 
Des tests ont été réalisés sur la ligne, pour vérifier la faisabilité d’une expérience de micro-focalisation 
sur FAME et se rendre compte des besoins et des contraintes techniques que cela impose. 
Les premières séries de tests a été réalisée en collaboration avec S. Lequien (Lab. Pierre Süe, CEA-
Saclay), en utilisant deux miroirs KB optimisés pour la ligne D15 du LURE (P. Chevallier). Une taille 
minimale de faisceau de 19×19µm2 a été obtenue sans collimater le faisceau incident. 
Une deuxième série de test a été réalisé en utilisant un seul miroir (ID1, ESRF) et en focalisant 
verticalement la nappe (cf. détails dans le rapport d’activités 2003). Pour une ouverture des fentes de 
50 µm (50% du flux), la taille obtenue est de 5,8 µm. Pour une ouverture des fentes de 10 µm (10% du 
flux) la taille chute à 3,6 µm. 
Ces différentes données nous ont permis de définir les conditions d’implantation des miroirs KB et de 
choisir la divergence interceptée par les miroirs, de manière à garder une taille des éléments optiques 
raisonnable.  

Définition des éléments optiques 

Positions des éléments et divergences interceptées pour (10µm×10µm) 

Pour avoir une taille de 10 par 10 µm avec une taille de source secondaire de 150 par 80 µm : 
Ratio en H : 15 Ratio en V : 8 

Focalisation Verticale  : distance source V - miroir V / miroir V - échantillon = 8 d’où : 
distance miroir V – échantillon = 1/9 × distance source V - échantillon 

Focalisation Horizontale : distance source H - miroir H / miroir H - échantillon = 15 d’où : 
distance miroir H – échantillon = 1/16 × distance source H - échantillon 

Source verticale à 3.5m de l’éch. : distance centre miroir vertical – éch. : 0.390m 
Source horizontale à 2.5m de l’éch. : distance centre miroir horizontal – éch. : 0.156m 

Soit des tailles de miroirs de 200mm pour le 1er (V) et 150mm pour le 2nd (H). 

 
Figure 1 : Schéma de principe des miroirs KB (distances en mm) 
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Rayons de courbure et flèches des miroirs 

 
Figure 2 : rayons de courbure et flèches des miroirs dans le cas d’une tâche focale de 
10µm×10µm 

Gammes de déplacement et incertitudes 
 

Miroirs déplacement angulaire précision max. 

1er miroir (focalisation vertic.) de -0.5 à 10.5 mrad 2.5 µrad 

2nd miroir (focalisation horiz.) de -0.5 à 10.5 mrad 6.5 µrad 

Tableau 1 : gammes et précision des déplacements angulaires 
 
 

Miroirs déplacement vertical déplacement horizontal 

1er miroir 

(focalisation verticale) 

Gamme : de -0.5 à 10.5 mm 

Précision : 1µm 
pas nécessaire 

2nd miroir 

(focalisation horizontale) 

Gamme : de -0.5 à 3 mm 

Précision : 1µm 

Gamme : de -0.5 à 6.5 mm 

Précision : 1µm 

Tableau 2 : gammes et précision des déplacements linéaires 

Courbeurs 

L’étude technique des courbeurs est bien avancée (Figure 3). Les grands principes sont les mêmes que 
ceux mis en œuvre pour le courbeur du 2nd cristal du monochromateur : 

- mouvements angulaires via des points faibles 
- miroir en forme de U pour pouvoir le coller sur les mâchoires et ainsi limiter au maximum les 

contraintes 
- utilisation du même type de vérins, associés dans certains cas à des systèmes piezoélectrique 

pour les mouvements les plus précis (courbure) 
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Figure 3 : plan 3D d’un courbeur. 

 

Table KB 

La table « KB » supporte à la fois l’optique et l’échantillon, pour qu’en cas de vibrations ces deux 
éléments vibrent ensemble. 

Hauteur de la table 
La hauteur du faisceau, au niveau de la cabane 
d’expérience, varie de 1414mm (pas de miroir) à 
1500mm (7mrad). Pour pouvoir aligner le KB à 
la fois en conditions de mesure (avec les miroirs) 
et avec un faisceau « hautes énergies » (au cas 
où), la hauteur moyenne du faisceau au niveau de 
la table serait idéalement de 1460±50mm 

Déplacement latéral de la table 
Pour un alignement correct de la table, son 
déplacement latéral motorisé doit être possible, 
avec une amplitude d’environ ±50mm 

Précisions 
Comme pour la table EXAFS 
« classique », la précision dans le 
positionnement de la table doit être 
de 1µm 

 

Figure 4 : schéma de principe de la table  
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Manipulateur d’échantillons 

Gamme de déplacement de l’échantillon 
Pour pouvoir étudier des échantillons très divers, la course des moteurs assurant les translations 
horizontale et verticale doit être assez importante, de l’ordre de 100mm, de manière à choisir la zone 
plus réduite à analyser en fluorescence X puis en XAS. 

Modes de déplacement X, Z 
Pour minimiser la durée d’acquisition des cartes de fluorescence, le mode de déplacement choisi est 
similaire à celui de la ligne 10.3.2 de l’ALS : 

- pour le déplacement horizontal: moteur continu avec contrôle de position intégré 
- pour le déplacement vertical: moteur pas à pas 
- résolution : 0.1µm 

 

 
Figure 5 : schéma de principe du balayage de l’échantillon pour les cartes de 
fluorescence X 

Mise au point 
Pour s’assurer que la surface de l’échantillon est au niveau de l’échantillon, il est nécessaire de faire la 
mise au point. Une translation longitudinale au faisceau permet d’effectuer ce régalage. Le microscope 
étant réglé pour que son point focal soit au niveau de l’axe optique, il faut que l’image de l’échantillon 
dans le microscope soit nette. Le réglage est alors correct à la profondeur de champ près.  

Disposition des éléments dans la cabane d’expérience 

La disposition des éléments dans la cabane d’expérience (figure 6) est imposée par la configuration 
choisie pour la microfocalisation au vue des différentes expériences préliminaires effectuées sur 
FAME depuis 2 ans, à savoir la création d’une source secondaire réelle grâce à l’optique « initiale  » de 
la ligne, source imagée par l’optique « microfocalisante ». 
Cette configuration présente les avantages suivants : 

- possibilité de d’imager la source secondaire sans déplacer les KB, et donc de re-régler 
rapidement la ligne en cours d’expérience, 

- possibilité de collimater la source secondaire, 
- aucun déplacement des 2 tables, « EXAFS » et « KB », entraînant un gain de temps entre les 

différentes expériences. 
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Figure 6 : plan schématique de la cabane d’expérience. La table EXAFS est déplacée le 
plus possible en amont dans la cabane. 
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