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Caractérisation operando des Matériaux par Spectroscopie d'Absorption X résolue  

dans le temps : Méthodes et Applications sur la ligne ROCK de SOLEIL 
 

La spectroscopie d’Absorption X (XAS) est une technique de caractérisation particulièrement puissante pour 

l’étude des matériaux de par la corrélation qu’elle permet entre propriété du matériau et sa structure locale et 

électronique. Les récentes améliorations des sources synchrotrons, des optiques et motorisations des 

monochromateurs permettent une résolution temporelle à l’échelle de la centaine de millisecondes en mode 

d'enregistrement dit Quick-EXAFS. La ligne ROCK est une ligne de lumière de SOLEIL financée par le Programme 

Investissement d’Avenir de 2010 (ANR-10-EQPX-45) optimisée pour de telles études operando, disposant d’un parc 

d’environnements échantillons capable de reproduire les conditions de fonctionnement d'un catalyseur ou d’une 

batterie à ions Li ou Na pour ne citer que quelques-unes des études sur la ligne [1]. 

La résolution temporelle accessible sur ROCK permet de décrire des processus réactionnels avec l’acquisition 

de plusieurs centaines de spectres en quelques minutes sur un même échantillon. Face à cet afflux d’information, de 

nouveaux outils de traitement des données ont dû être proposés aux utilisateurs pour extraire de façon pertinente et 

efficace les profils de concentration des espèces participant aux processus réactionnels ainsi que les spectres 

d’absorption X caractéristiques de ces espèces. Ces outils sont basés sur l’analyse multivariée par des méthodes 

statistiques de type analyse en composante principale et résolution multivariée par affinement alternée par moindres 

carrés (ou MCR-ALS pour Multivariate Curve Resolution with Alternating Least Squares Fitting) [2-4].  

Dans cette présentation, nous nous attacherons à décrire brièvement les spécificités de la technique et de la 

ligne ROCK, ainsi que le principe de l’analyse multivariée. L’état de l’art dans l’utilisation de la technique pour l’étude 

operando sera illustré par la caractérisation de matériaux de type hydroxydes doubles lamellaires ayant des 

applications en catalyse pour le vapo-réformage de l’éthanol conduisant à la production d’hydrogène [5], en 

dépollution des eaux usées [6] ou comme retardateur de feu lorsqu’ils sont associés à un polymère [7]. 
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