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INTRODUCTION

Les interactions magnétoélastiques proviennent de la
modulation avec les distances interatomiques des énergies
magnétiques et élastiques. De nombreuses propriétés physiques

de substances magnétiques sont attribuées & ces interactions.

Cependant, t'analyse de ces propriétés a t'aide de
coefficients magnétoélastigques ajustables ne suffit pas 3
prouver le caractére magnétoélastique de ces interactions,
d'autres mécanismes physiques étant également possibles dans

certainsg cas.

Afin de permettre |'étude quantitative des interac-
tions magnétoélastiques, | importe de déterminer expérimenta-
lement les variations avec les distances Ies énergies é&lastiques

et des énergies magnétiques.

Plusieurs techniques expérimentales permettent de
mesurer ces quantités. Nous avons choisi de développer une
méthode de mesures dilatométriques par jauges de contrainte.
Cette méthode est en effet trés simple & utitiser et donne de
bons résultats, méme dans des condlitions extrémes de champ

magnétique, de température et de pression hydrostatique.

Dans le premier chapifre nous discutons de |'utili-
sation des jauges de contrainte ainsi gue des préclsions et des

sensibilités obtenues.

Dans le deuxiéme chapltre nous présentons des résul~
tats expérimentaux obtenus lors de mesures de compressibilité

par jauges de contrainte.




Dans le troisiéme chapitre, nous décrivons les dis-
positifs expérimenftaux mis au point pour mesurer les variations
des températures d'ordre magnétique de monocristaux soumis & une

contrainte uniaxiale.

Dans le quaftriéme chapitre nous é&tudions & i'aide des
Jauges de contrainte, la ditatation thermique d'un monccristal
d'oxyde de manganése soumis & une contralinte uniaxliale, alnsi
que la variation correspondante de ta température de Néel. Nous
donnons les résuftats de mesures de magnétostriction forcée
par Jauges de contraintes effectuées sur |'oxyde de mangandse

et nous discutons de |'ensembie des résuitats obtanus.

Dans lte cinquiéme chapitre nous présentons un modéie
magnétoélastique thermodynamique permettant d'interpréter les

résultats expérimentaux obtenus.




CHAPITRE |1

LES UAUGES DE CONTRAINTE ~ TECHNIQUES EXPERIMENTALES

INTRODUCT ION

L'état de contralnte en un point d'un matérliau peut sec
déduire de la grandeur et de la direction dos déformations en
ce point. Les contraintes sont en effet, dans le domaine des
déformations é&lastiques, reliédes de facon |linéalres aux défor-
mations. Une des techniques les plus utilisdes pour la mesure
des déformations superficielles dans les matériaux massifs
homogenes repose sur |'utitisation des jauges de contrainte.
Lorsque ces jauges sont collées sur un matériau, les variations
de longueur de celui-ci se traduisent par une variatlion de la
résistance des jauges. Lorsqu'elles sont suffisamment faibles,

ces deux variations sont proportionnetlles.

Les techniques des jauges de contrainte peuvent &tre
utilisées pour mesurer des déformations avec une trés grande

sensibilité et une bonne précision, y compris dans des condi-

n

tions extrémes telles que sous champs magnétiques intenses, sou

hautes pressions ou & trés basses températures.
Dans ce chapitre, nous montrerons comment réaliser de
telles mesures et nous discuterons des sensibilités ot des préci-

slons qui peuvent 8tre espéréss.

I-1 ~ LES JAUGES DL CONTRAINTE

iI-1-t - Princlpe

Le principe de la méthode de mesure des variations de
longueur par l'utilisation de Jauges & fil résistant est bien

connue. Lorsqu'on soumet un fil & un effort de traction, il




subit un allongement Al et sa résistance varie de AR selon 1a
lot expérimentale
AR, Al
" = K T (1)
Une mesure de variation de résistance permet de dédulre alinsl
ta variatlion de tongueur du fil. K est le factecur de sensibilité
du fil, it dépend en premidre approximation uniquement de 1a
nature de celui-cl. Un modéle simple permet de justifier cetto
lol. Soit L, r, p et R la longueur, le rayon, la résistivité et

la résistance &lectrique d'un fil ¢yllindrigue

R =p ‘“E"E (2)
Tr

Lorsque ces différentes grandeurs varient faiblement,

[

R _ de , db _ 2%; (3)

= - p 4% (4)
(3) s'écrit donc

(5)

o
|

- 9 dt
= S+ (lezn)

D'aprés Bridgman (Br 58), les variations relatives de résisti-

vité et de volume d'un métal sont proportlionnelies

dp dv

= - C 5 (6)
Or

%!=%+2§]§=(1—2n)9§- (7)
Soit, en reportant (7) et (6) dans (5)

QR [1« 20+ ct1 - 2m] 4 (8)

R C
d1ob K= 1+ 20+ C(T ~ 2m) (9)

Pour le constantan, € et n ont les vatleurs sulvantes (Br 58)

C = 1,13 ; n o= 0,3




On en déduit ; K= 2,052

Lta valeur de K ainsi calculée est +rés volslne des résultats

expérimentaux.

Cette loi est valable dans le domaine élastique,

correspondant & un allongement reiatif Inféricur & 5.10-3,
en pratique 3,10“3.
I~i~2 - Effet transversal

Une jauge de contrainte est constituée d'un fil
résistant obtenu par photogravure et replié en forme d'accor-

déon (figure 1). Les extrémités de chaque brin, disposé dans

. . di . . 2
la direction de !'allongement [ @ mesurer, sont reliées par des
‘boucles qui sont sensibles aux variations de fongueur dans fa

jdirecﬂon perpendiculaire.

La variatton relative de réslistance %; peut donc

s'écrire

d(R_ + R )
dR X Y (10)

R R>< + Ry

ol Rx est las résistance globale des brins longitudinaux et Ry

la résistance globale des boucles.

On choisit les largeurs des brins des boucles et leurs

tongueurs de telle sorte que

R, << R_.
y P

Dans ces conditions, nous avons

4R R de Ry dR
*ﬁ*“(]*ﬁ“) R +R————--\LR (t1)
X X X y
51 K est le facteur de sensibilité définit au paragraphe t.1.1,
et u le coefficlent de Polsson du matériau sur lequel la jauge

est collée, on a

R
dar . ai
= = K1 R (1« u)} : (12)
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Figure 1 : Jauge imprimée
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Figure 2 : Courbe type du constructeur




On peut encore écrire

Reedl (13)
Mais nous voyons gque le facteur de jauge G dépend de la nature
du fit la constituant, de la nature de |'échantilion sur laguelle
elle est collée et de sa géométrie. Le constructsur fournit une
valeur de G qui dépend du matériau d'essai, |'erreur systématique
commise en utilisant cetfte valeur est trés faible car u est

compris entre 0 et 1 (La 67) et ainsi

R
ﬁl(T+u)<<l
x

|~1-3 ~ Effet de la température

ST les coefficients de ditatation thermique du métal
de |& jauge et de |'échantillon sont différents, une variation
de température entraine des contraintes supplémentalres sur ia
Jjauge.

La variation relative de résistance assoclée & une
petite variation de Tompérature dT est proportionnelle & dT en

premiére approximation

(QRB) ap dT (14)
dT

On peut décomposer ar sous la forme (Bra 53)

ar = aj + K(ae - aJ) (15)
ol aj = coefficlent thermique de variation de résistance du
métal de la jauge,
aJ, o= coefficient de diilatation iinéaire du fil de la jauge
et de {'échantillon,
K = facteur de sensibili+é du matériau de ila jauge.
Les coefficients aJ et aj ont des valeurs variables ; ils

dépendent du procédé de fabrication et du traitement thermique.
Les constructeurs fournissent une courbe fype montrant la défor-

mation “thermique appar«nte de la jauge {(figure 2). Pour &liminer




la correction due a fteffet de température, on utilise un mé+al
[
)

ou bien on effectue ta correction avec ta courbe du constructeur

A

3 falble coefficient thermique (constantan aj = 2,1077°¢"
(figure 2).

Le facteur de jauge G varie avec la température,
Pour les Jauges utilisées, G croft de 1 % lorsque la température

décroit de 100 K, it faut donc tenir compte de cet effet.

|-t-4 - Effet de la pression hydrostatique

La variation de résistance d'un fil conducteur soumis
d une pression hydrestatique est une réalité expérimentale
connue depuis longtemps. Bridgman (Br 17) l'utilisait dés 1917
pour la mesure des hautes pressions. Ce procédé est encore
dtutilisation courante. La variation relative deo la résistance
de la jauge correspondant 3 la varlation dp de la pression

hydrostatique appliquée est proportionnelle a dp.

(=) = a_ dp (16)

Le constructeur fournit la valeur de ap a la température am-
biante (Bu 67)

a, = 0,16.107° (bar) ™
La variation de résistance de la jauge est linéalre dans te
domaine des pressions utitisées, c'est-5~dire depuis p = | bar

Jjusqu'ad p = 10,000 bar.

I-1-5 - Effet d'un champ magnétique

Nous avons noté une variation |inéaire de la résis-
tance des jauges avec le champ magnétique appligué Jusqu'a

120,000 Ce & {a température de |'azote liquide. Nous pouvons

dcrire
(%?) = a, dH (17)
dH
ay = 2,5.107 1% (0e)”!

Cet effet ost donc +rés faible.




{[-1-6 ~ Conclusion

Les effets parasites dus & la pression, au champ

~

magnétique et & ta température peuvent &tre d'un ordre de
grandeur supérieur & l'effet 4 mesurer. Il est cependant faclle
d'éliminer ces effots parasites en utilisant des méthodes de
comparaison. Deux jauges de contraintes sont coilées, ['une sur
le matériau & mesurer, I'autre sur un matériau témoln : foutes
tes deux sont placées dans les mémes conditions de pression, de
champ magnétique ou de température. Par un moyen approprig,
nous mesurons la dlifférence des signaux donnés par les deux
Jauges, é&liminant ainsi l'essentiel des effets parasites, les
Jauges de contrainte et leur collage pouvant en effet &tre

légerement différents.

Nous devons vérifler par {2 mesure directe |'identité
des jauges d'un méme lot deo fabrication. Pour cela, nous collons
deux jauges provenant du méme lot de fabrication sur du cuivre
trés pur et nous mesurons la différence des varlations relatives
de réslistance des jauges lorsqu'une des grandeurs pression,
température ou champ magnétique varie, les autres restant

constantes, Des résultats typiques sont donnés dans le tableau .

TABLEALU [

P bar | <P < 4000 | |
T 293 77,2 < T < 293 77,2
K
H 0 0 0 < H < 120.000
Qe
2R, _(%13_) mesuré | 1,25.107° (barm ™' | 4,5.1078 (1! 8.10712 (0ey”!

1 2

Dans chaque cas, les erreurs commises en supposant les jauges
parfaltement identiques sont iriférieures ou du méme ordre de

grandeur que les errecurs de mesure,




1«2 - MESURE DES VARIATIONS RELATIVES DE RESISTANCE

[-2-1 - Généralités

Toutes les méthodes de mesure s. ramé&nent 3 ila trans-
formation d'une variation relative %? d'une résistance R en
un signal électrique susceptible d'dtre mesuré par des procédés
classiques., En fait, seule importe la variation de résistance
et non sa valeur absclue. On utilise des jauges de résistance
nominale connue avec une précision moyenne et l'on ne recherche

que la connaissance des variations de cette résistance.

1-2-2 - Principe des clircults de mesure

L'appareil le plus classique et fe plus utilisé pour
la mesure des résistances est le pont de Whoastone. Considérons
le schéma &lectrique de la figure 4, ol Ja est une jauge active
collée sur t'&chantiltlon & mesurer et J+ une jauge témoin iden-
tique collée sur un matériau témoin. Ry et R, sont des résis-
tances variables, le pont est alimentéd par le tension continue
E. Supposons que les quatre résistances mises en Jeu sont
6gales & R, donc que le pont est é&quitibré. Pour une faible
variation des résistances des jauges Ja et JT’ Il apparalt une
tenslon v aux bornes du galvanométre de résistance g placé
dans la diagonale du pont

£ dJa dJJr

g
v = - (18)
4 Ja J+ R+g

Un choix judicieux des résistances variables R, et Rz permet,

en réalisant de nouveau i'équitibre, de mesurer directement la

dJ dJT
quantité T T T c'est la méthode de zéro.
.I.

Nous pouvons aussi{ mesurer directement la tension v
proportlionneile & fa quantité cherchée, clest la méthode

d'élongation.

1-2-3 - Appareils utilisés dans nos mesures

Nous avons utilisé le pont d'extensométrie AOIP,
procédé SEXTA, alimenté en tension continue. Le détocteur

d'équilibre est un galvanométre & cadre mobile. La sensibilité




Figure 3 : Résistances d'isclement

Figure 4 : Schéma &lectrique de principe du pont de mesure
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est de 1.10¢6 en méthode de zé&ro. On peut t'améliorer Jusqu'a
5.10—7 an méthode d'élongation, mais nous sommes alors limités
par la dérive des piles d'alimentation, par les couples thermo-
électriques et par les effets de contact apparaissant sur les
connexions. Ces problémes sont résolus par {'emploi d'un pont
d'extensométrie alternatif de type Peckel. La sensiblilité est
de 1.10‘7 en méthode de zéro et de 2.10_8 en méthode d'élon-

gatlon.

f-2~4 - Résistances d'isolement

Le probléme posé par les résistances d'isolement est
trés important dans la pratique des jauges de contrainte (Bu 673,
lLes résistances de fuifes Rf se¢ raménent & une résistance Rp de
forfe valeur en paralléle sur la résistance R de la jauge
(figure 3). Pour conserver la sensibilité de la jauge, Il faut g
que Rp soit tr&és grande, avec des valeurs de plusieurs centaines
de mégohm. Il faut aussi que cette résistance ne varie pas
notablement. Lors dfexpériences sous pression hydrostatique,
nous devons vérifier avec soin |'Isolement des bornes de sortie

étanches car la qualité de l'isolant peut varier avec la pression
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CHAPITRE II

MESURE DES COMPRESSIBILITES

INTRODUCT ION

Les compressibilités peuvent &tre déterminéas en
utiilisant diverses techniques expérimentales. On peut par
exemple |la déduire des constantes é&lastiques déterminées 3 .
partir de la mesure do la vitesse de propagation des uitra-sons
{(Sm 65) cu par diffraction des rayons X (La 40, Ka 60). Les
variations de volume & hautes pressions peuvent &tre dédultes
de la mesure de |'inductance d'une bobine entourant |'échantil-
lon (G! 65). Les compressibilités |inéalres sont aussi obtenues
par la mesure du déplacement d'une des armatures d'un condensa-
teur fixée sur {'échantillon (61 68) ou par celul d'une piéce
en fer doux également flxée sur |'échantilion et coulissant 2

Itintérieur d'un transformateur (Re 577.

On peut également mesurer les compressibilités li-
néaires par une méthode de Jauges de contrainte (Ti 60). Nous
allons dans ce chapitre discuter de l'utitisation de cette der-

niére méthode.

[t-1 - APPAREILLAGE HAUTES PRESSIONS

Le générateur de pression hydrostatique est un multi-
plicateur Basset (Ba 54), il permet d'obtenir des pressions
jusgu'd 12 kbar. On comprime de |'azote ou de |"hélium gazeux
4 1'aide d'un compresseur & membrane, type AMINCO, qui permet
d'atteindre des pressions Jjusqu'd 2.kbar. Pour obtenir des
pressions supdrieures, on réduit au moyen du multiplicateur de

pression le volume de |'snceinte dans laquelle le gaz est contenu (Ba 70).
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la chambre d'expérience est relliée au générateur de
pression par un raccord & zone non supportée de Bridgman (Bl 65).
Cette chambre posséde quatre sorties Isolées &lectriquement et
étanches & la pression pour le passage des flls de mesure.
Elle est réalisée en alliage cuivre-béryllium et est entourée
d'une frette. Un double flietage usiné sur lta paroi Intérieure
de la frette permet la circulation dtun fluide thermostaté. On
obtient ainsi des températures réquiées au diziéme de degré avec

un thermostat type RHoppler.

On mesure la variation de pression & partir de la
variation de la résistance électrique d'un enroutement de fil
de manganine placé dans |'enceinte de pression. La pression est

connue avec une préclsion absolue de 1 %.

La température est celle du bain d'eau thermostatée

qui c¢ircule dans ta frette., Elle est connue avec unec precision

de 0,2 degré.

|1-2 - MESURE DES COMPRESSIBILITES

I1=-2-1 - Principe

On mesure la compressibllité d'un solide par comparai-
son avec celle d'un échantillon témolin, solt le gadoilnium, soit
fe cobalt. On appellera Ja la résistance de la Jauge collée sur
Itéchantililon de compressibilité inconnue Ki et JT celle de Ia

jauge collée sur |'échantillon de wumpressibilifté connue KO.

On peut développer au premier ordre la variation
relative de résistance de la Jauge collée sur un matériau en

fonctlon des variations dues & la pression et a Ja température

sur la jauge, et & la déformation de |'échantillon
AR AR AR
C1a SR - N (1)
R N
soit

AR /R AR_/R AR /R
AR Ap 2 + I + < (23
sp Ap Ap




13.

AR _
" Ap [ép *oag G%} (3)
ol K est la compressibllité linéaire du matérlau, G le coeffi-

cient de jauge, ap et ar sont les coefficients définis au

chapitre I.

Lors de la mesure, les jauges Ja et J+ sont placées

dans les branches adjacentes du pont d'extensométrie. La mesure

donne & |'équitibre du pont
AJ Ad
i e e T LT R (4)
a T

Les Jauges sont supposées parfaltement Tdentiques et sont

placées dans les mémes conditions de pression, de température
et de collage. La varlation relative de résistance %? avec la
pression est linéalre dans le domaine de notre étude (5 kbar).
On déduit la compressibitité KE de lta varlation de %? avec la

pression.

b 1=-2-2 -~ Mesure de compressibilité du gadolinium

Nous avons mesuré la compressibilité du gadolinium
au voislinage de la température de transition ferromagnétique-
paramagnétigue. Celle-cl est volsine de 291 K 3d |a pression

atmosphérigue (Bl 65).

La jauge témoin est collée sur un échantillon de
cobalt de compressibiliité Ko = 1,79.10“7 bar_1 {Ta 6%3). Nous
avons reporté figure 1 la variation thermique de compressibilité
KI du gadolinium., Celle-ci présente une anomalie & 294 K, carac-
téristique de la température d'ordre (Ba 70, Iw 68). L'anomalle

7 bar‘1. La retation

de compressiblili+é est de 0,35.10°
d'Ehrenfest pour les transitions du second ordre permet d'éva-

luer la variation de la température do Curie TC avec la pressfion

dTC AKI

a5 " Ia (2)
Dans cette expression Ao représente t'anomatie du coefficlent
de dilatation thermigque. La valeur st de Aa = - 25.10_6 K_1

(Ta 69).
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On obtient

dT -1
—< = - 1,40 K.(kbar) (6)
dp

Cette valeur est en accord avec celle, - 1,48 + 0,02 K.(kbar) '

obtenue & partir de la mesure directe de la variation de Ia
tompérature d'ordre avec ta pression (Ba 70). La courbe

[y

obtenue & ta température T = 287,7 £+ 1 K montre un changement
de pente & 1780 bar, caractéristique du point de transition
(figure 2), en accord avec le catlcul précédent, compte tenu de

ia précision de nos mesures.

{1-2-3 - Compressibilité des composés Intermétalliques

terres rares-métaux de transition

Nous avons déterminé la compressibiiité des composés
du type Tn Mm ol n et m sont des entiers positifs, T ast une
terre rare et M un métal de transition. Les composés &tudiés
sont TbBCo, ErNi, HoCo2 et YCOB. La jauge témoin ast collée
sur du gadolinium polycristallin. Les compressibilités mesurées
sont reportées flgure 3 en fonction du paramétre x définit par

nombre d'atomes de transition
nombre total d'atomes

Les résultats numériques sont donnés tablieau [. Les valeurs
obfenues ont &été pubiiées aux Comptes~Rendus (Ma 70). Ces
travaux ont &té repris depuis par Brouha et Buschow dans les

Laboratoires Philips de Eindhoven en Holiande (Br 73}.

Les compressibilités ont &té& déterminées par uns
méthode de jauges de contrainte. Les résultats obtenus sont
donnés également dans le tableau [. Nous constatons que
t'accord entre nos mesures et celle de Brouha et Buschow est

satisfaisant, compte-tenu des erreurs expérimentales.

Nous remarquons que les compressibilités varient
peu avec la structure cristallographique. En effat, Gd, Tb,
Dy, Ho et Co ont lta structure hexagonale compacte ; Fe est
cubique corps centré ; Ni est cubigue faces centréss ; TbBCo et

ErNi sont orthorhombiques ; YCo5 ast hexagonal et H0002 a la
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structure cubique du type phase de lLaves.

des composés Tan est la
queile gue soit la terre
On a &galement

de ces corps en fonction

La compressibllité
méme, & la précision de nos expériencaes,

rara T at le métal de +transition M.

reporté,
de

figure 4, ta compressibilité

teur volume atomique pour les

corps simples et en fonction du volume moltéculaire divisé par

le nombre dfatomes dans

tion obtenue est

la formute pour

les composés. La varia-

lindalre.
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CHAPITRE III

MESURE DE LA DILATATION THERMIQUE SO0U3 CONTRAINTE

OU SOUS CHAMP MAGNETIQUE

I1i=-1 - APPAREILLAGE EXPERIMENTAL

fi1l=1-1 - Génératités

Nous avons construit un ensemble cryogénique permettant
d'appliquer des contraintes uniaxiales sur des monocristaux 2
basses températures. Nous pouvons mesurer les variations avec
la contrainte appliquée de grandeurs physiques telles que les
susceptibilités initiales, les températures d'ordre antiferro-
paramagnétique ou les fempératures de *transition isolant-métal.
Nous cherchons & obtenir dans un volume utile de plusieurs

dizaines de cm3 une température uniforme 3 mleux de 0,02 K.

Nous avons fixé la valeur de la contrainte maximale 3
6000 bar, ce qui correspond 3 une poussée maximale de 1500 daN

sur un échantillon cubique de 5 mm de cb+8.

Les deux premiéres conditions imposent une grande
masse thermigue de cuivre, donc des pertes de fluide cryogénique
importantes pendant ie remplissage du vase. La contralnte sur
I'échantilion est appliquée par |'intermédiaire de deux tubes en
acier Inoxydable coaxiaux de section et de longueur compatibles
avec la poussée maximale de 1500 daN st |'absence de flambage.
L'application de la contrainte donne donc lleu 3 un renforcement

des pertes par conduction pendant |'utilisation normale du cryostat.
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Nous avons chois| ta solution ia plus économique,
comportant un cryostat & récupération des frigories fournies par
les vapeurs du fluide cryogénigque. Nous utilisons ainsi 20 fois
moins d'hélium tigquide pour refroidir 1 gramme de culvre de
300 K a 4,2 K qulavec |a méthode classique, sans récupération
(La 66). L'ensemble réalisé présente de nombreux avantages. ||
permet en effet d'utiiiser soit de |'azote liquide, soit de
I'hélium tiquide, pour obtenir des températures comprises entre
77,5 K et 300 K, ou 4,2 K et 300 K, avec la méme régulation
thermique. On peut de plus changer d'échantillon ou de cellule
de mesure en cours d'expérience sans démonter ou réchauffar le
cryestat. Enfin, cet appareillage est d'utilisation trés facile
grdce & une conception trés simple, et & {'emploi d'une seule

régulation de température dans toute la gamme des températures.

i1=1-2 - Description de |'appareil cryogénique

Liensembie du dispositif cryogénique est représenté

figure 1. Le détail du volume utile est donné figure 2.

La partie principate est constituée par une boTte an
culvre (:) refroidie par les vapeurs du fluide cryogénique.
Un passage hélicoTdal est talllé dans cette bolTte, de fagon 3

augmenter la surface de contact vapeur-cul vre.

L'équilibre thermique e¢st obtenu & différentes tempéra-
tures par chauffage de cette bolTte &8 1'alde d'une résistance
électrique (:). Le débit des vapeurs est contrdlé par la puis-
sance de chauffage envoyéde dans les résistances d'évaporation 3

adaptées aux fluides utilisés,

La ftempérature dans le volume utile est variable entre
4,2 K et 300 K., La régulation &lectronique a &té fabriquée au
service d'Electronique du Laboratoire de Magnétisme. Le détec-
teur est unc diode 2 arséniure de gallium (E). Elle est piacée
en contact thermique avec la bolte (:) et est découplée thermi-
quement du bain cryogénique par un écran (:) en cuivre. La

régulation agit sur la puissance de chauffage fournie a la

résistance (:).
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Figure 1 : Ensemble croygénique
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Figure 2 : Détail du volume utile




L'ensemble alnsi réaiisé peirmet de stabiliser Ia
température a mieux de C,01 K, ou bien d'obtenir des dérives

thermiques réglables entre 5 K et 0,02 K par minute.

tH1=1-3 - DBispositif dtapplication des contraintes

La contrainte appliquée, (figures 1 et 2) est +trans-
mise depuis |%extérieur du vase jusgu'a |'échantillion par deux
Tubes coaxiaux (:) et (Z) an acler inoxydabie, puls par une
+ige' guidée t_a'ré;*alemen'l“ par des billes @ en aclier. Une
rotule d'appuli GED absorbe les défauts de paralléliisme des

faces de |'échantillon 0 tailld sous forme de cube. Des pis-
tons interchangeabies ‘l? , de dureté adaptée & cells de |'échan-
tillon, sont placés en contaci avec lul. Ce systéme permet

d'obtenir une bonne homogénélté des contraintes dans la plus

= 1

grande partie du volume de {7'échaniillon (Ba 71},

La contrainte est ohtenue par un v&rin hvdrauligue <E9
placé sur la t&te du cryostat et ce viarin est alimenté par unc
pompe dé&livrant une pression maxlimale de 150 bar. Pour les
contraintes faibles nous utiilsons des ptagues métalliques, de
masses étalonnées, placées sur un piateau supporté par le tuhe
de poussée (:) (Ba €9). Ce dernlier systéme permet de produire

des contraintes cecrnsiantes dans ie temps.

lti-1-4 - Mesures des températures et des contraintes

La température est mesurdée par une diode & arséniure
de gallium (E@ placée en contact Thermique avec {'échantililon.
L'étalonnage du thermoméire a &ié effectuéd au Centre de Recherchas
sur les Trés Bassos Températures. Les points expérimentaux
obtenus ont &té interpolés avec das lois polynomiales selon un
programme d'ordinateur mis au point en collaboration avec le
Service d'informatique du Laboratelre: des Rayons X. La précision

obtenue sur la détsrmination ces températures est meilleurse que
0,05 K.

Les contraintes obtenues par le vérin hydraulique sont
connues & partir de la mesure de la force exercée sur la Tlige de

poussée. Celle-ci est déterminée par un capteur de force (:)
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of

type Sedeme. La précision sur cette mesure est de 1 %. Les
frottements, réduits par le guidage a bille (:), sont a tempéra-
ture fixe, pratiquement indépendants de la contrainte- appliquée
(Ba 69). La surface des &chantillons est mesurée & {'aide d'un

micrométre de précision & vis.
Nous estimons les contraintes connues & misux de 3 %

lors de 1'utlitisation du vérin hydrautique et de 2 % lors de

ttutilisation des masses.

bt1-2 - MESURES DE DILATATION THERMIQUE PAR JAUGES DE CONTRAINTE

[11-2-1 - Principe

Le principe de la mesurc consiste & comparer les
variations thermiques de longueur des échantilions 3 celle d'un
matériau étalon connu. Nous avons cholsit comme é&talon le cuivre
polycristallin de grande pureté qui a falt |'objet de nombreuses
études (Do 02, Ha 70) et qui ne présente pas de transition dans

le domaine des températures utilisées.

[ 11-2-2 - Mesures difatométrigues

Lféchantitlon monocristallin est orienté puis taillé
selon certains axes cristaliographiques. Une ou plusieurs jauges
de contrainte sont collées sur les faces du cube de fagon 3
mesurer les variations relatives de longueur dans des dlrections
particuliéres (figure 3). Une Jauge ldentique est collée sur
un morceau de cuivre peolycristallin de pureté 5 N, fourni par

Johnson Matthies.

La jasuge active Ja1 ou JaZ’ et la Jjauge témoin J+ sont
placées dans les branches adjacentes du pont d'extensométrie
(figure 4 du chapitre i). Un commutateur & contacts de mercure
permet de réaliser, & une méme température, des mesures dans

plusieurs directions cristallographiques.

Nous obtenons ainsi directement, & Ia température T,
la guantité

Ad A .

(—2 - —J—T—) - G(T) [(ﬂ'—) - (AL J
4 c

u

a +




m

J T

Figure 3 : Positionnement des jauges sur 1l'échantillom.
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L'échantilion & mesurer et |'dchantillon de référence sont
portés & la méme température T, ce qui permet d'é&iiminer les
effets de température sur les jauges de contrainte. La varia-

tion relative de longueur du cuivre (é%) est calcutée a partir
Cu
des résultats obtenus au National Bureau of Standards américaln

(Ha 70). De la variation du facteur de jauge G(T) avec la tem-
pérature, on déduit la variation thermique relative de tongueur

de | 'échantiillon.

j11-3 -~ MESURE DE MAGNETOSTRICTION FORCEE PAR JAUGES DE CONTRAINTE

[fi=3=-1 = Introduction

L'étude du mouvement des parois entre domaines anti-
ferromagnétiques du type S que nous étudions au chapitre |V nous
ont amené & développer une méthode de mesure de magnétostriction
sous champs magnétiques Intenses, & basse Température et sous

contrainte uniaxiale.

l11-3-2 = Principe et réalisation

En plagant les jauges collées, respectivement, sur
|téchantilion et le cuivre de référence dans les branches adja-
centes du pont de mesure, nous é&liminons ['effet du champ magné-

tique sur les jauges.

Les échantillons sont identiques & ceux décrits au
paragraphe t11-2-2. iis sont placés dans un porte-échantillon
non magnétigue en alliage culvre-béryllium permettant dTexercer
une contrainte perpendiculaire {figure 4a) ou paralléle (figure

4b) au champ magnétigue appliqgué.

L'échantitlon est contraint & t'aide des vis A ou B a
température ambiante puls i'ensemble cst refroidi jusqu'a la
température voulue. Une Jauge de contrainte collée sur }'échan-
tition permet alors diestimer ta contrainte résiduelle s'exergant
sur ce dernier. Les coefficients de dilatation thermique de
Italliage cuivre~-bérytlium et de I'échantiilon sont généralement

différents. On constate que la contrainte appliquée a température
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Figure 4a : Contrainte normale au champ appliqué.
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Figure 4b : Contrainte paralléle au champ appliqué.
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ambfiante, peut disparaitre, se renforcer ou se maintenir au
cours du refroidissement. Pour atteindre une valeur acceptable
de ta contrainte exercée, nous intercalons entre le porte=
dchantillon et 1'échantilion une tamelle d'un matériauv & falble
coefficient de dilatation thermique. Le verre et |'acier ino-
xydable donnent de bons résultats (La 66), nous utilisons
cependant e verre car l'utiltisation de ltacier inoxydable

rend difficilies les mesures magnétiques.
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CHAPTTRE IV

PROPRIETES PHYSIQUES DE L°OXYDE DE MANGANESE SOUS CONTRAINTE UNTAXIALE,

SOUS PRESSION HYDROSTATIQUE ET SOUS CHAMP MAGNETIQUE INTENSE

GENERALITES

Propriétés magnétigues

Dans la phase paramagnétigue, !'oxyde de manganése
posséde un réscau cristallin cublque faces centrées du type NaCl.
On observe, au voisinage de 118 K, un maximum de susceptibilité
magnétique (BI 38, Bl 70), u pic fmportant de chaleur spéclfi-
que (To 51) et un maximum du coefficient de dilatation (Fo 48),

Les expériences historiques de diffraction des neu-
trons effectuédes en 1951 par Schult, Strauser et Wollan (Sh 51}
sur l'oxyde de manganése ont fait ta preuve de |'existence de
| tantiferromagnétisme proposé dés 1948 par Néel (Né& 48) pour
Interpréter de fagon guantitative les propriétés magnétiques de
|'oxyde de manganésc. Ces expériences ont permis de décrire la
structure magnétique & basse température de ce composé. La
température de Néel ast voisine de 118 K. L'oxyde de manganése
constitue un antiferromagnétique de seconde espéce. La structure
ordonnée est formée de plans paralléles ferromagnétiques (111},
la directicon des moments magnétiques est inversée- pour deux

plans (111) consécutifs (figure 1.




Figure | : Maille magnétique de l'oxyde de manganése.
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Les domaines antiferromagnétiques

Dans |'état ordonné, la maiile cubigue de Ii'oxyde
de manganése subit une distorsion rhomboéd-lque sulvant la
direction [111] et une contraction du paramétre cristalilin
(Ge 69). Ceci correspond & un rapprochement des plans ferro-
magnétigues (111) empliés antiferromagnétiquement, clest-d-dire
a une contraction de ia diagonale principele [111] du ctube
(figure 1). En l'absence de contraintes extérieures, un mono-
¢cristal d'oxyde de manganése , refroidi & une température infé-
rieure a la température de Néel, confiandra plusicurs domaines
(ou macies) correspondant & chacune des guatre directions
possibles de la diagonale principale d'un cube (Ro 60, Si 60).
Ce sont l|las domaines antiferromagnétiques du type T (twin-walls).
A l'intérieur de chaque domaine 7, 11 peut y avoir plusieurs
orientations possibles de la direction d'antiferromagnétisme
dans le plan (111}, Chague domaine T se divisera donc en do-

maines du type S (spin=-rotaticn) (Ro 60, SI 60).

De nombreux auteurs ont étudié les parois entre do-
maines T ou domaines S dans |'oxyde de nickel, Certains ont pu
observer |le mouvement des parois sous |'action de contraintes

extérieures (S| 60) ou de champs magnétiques (Ya 66).

V-1 - RESULTATS E£XPERIMENTAUX

LTOXYDE DE MANGANESE S0US CONTRAINTE

Un cube monocristallin a é+é préparé au L.E.T.I.
(C.E.N. de Grenoble) pour 1'étude de |‘'effet des contraintes
sur la températurc de Néel (figure 3 du chapitre I11). Les axes
cristal lographiques [111], [T10] et [112] sont perpendiculaires
aux faces du cube. Deux jauges de contrainte sont collées sur

jes faces (112) et mesurent la déformation dans les directions

[111] et [T10].

La contrainte,exercée normalement au plan (111) dans
ia direction [311] est appliquée dans la phase paramagnétique
et nous la maintenons constante pendant le refroidissement et le

réchauffement de l'échantitlon. Entre deux séries d'expériences,
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['échantilion est reculf pendant plusicurs heures & température
ambiante. Les résulttats obtenus sont reproductibles, sans

effet d'hystérésis en contrainte.

Toutes ces expériences ont été effectudes a 1'alde

des montages expérimentaux décrits au chapitre 111, § 2.

tV-1-1 - Variation de la température d'ordre avec la

contrainte [111]

La variation thermique dé¢ longueur de |'échantitlon
dans les directions {111] et [T10] présente une discontinul+té
importante (fligure 2 et 3). L'amplitude de ta discontinui+té
croft avec la contrainte appliquée. Nous admettons que la tem-
pérature & laquelle se produit cette discontinuité définit la
température de Néel de |'oxyde de manganése. On peut alors
connaitre la variation de la température de Néol sous |'action
de la contralinte appliquée dans la direction [111]. La tempé-
rature de Néel crolt [inéairement au taux de 3,84 + 0,04 K,
‘(lrd:)ar‘)-1 (figure 4). Georges (Ge 69) a mesuré la variatlon de
la température de Néal de |'oxyde de manganése en poudre sous
pression hydrostatique. La température de Néel croft lindaire-
ment avec la pression au taux de 0,3 K.(kbar)“1.

Nous prendrons comme température de Néel a contrainte
nulle, 1a valeur extrapolée & partir des expériences sous fortes
contraintes, soit 118,3 K, en bon accord avec les déterminations
antérieures. Dans nos expériences, en |'absence do contraintes,
le contact thermique entre 1'échantilion ot le thermomdtre est
alors mauvals, la valeur de la température de Néel mesurée on

contrainte nulle ast erronée.

Nous avons noté une hystérésis thermique de fa tempé-
rature de Néel de |'oxyde de manganése lors d'expériences réa-
lisées & contrainte constante. Cette hystérésis est de 1,1 K,
sa valeur est indépendante de ta contralnte appliquée au-dessus
de 40 bar.




697¢

*d €67 = 1L B O = T/1V
= 7 1% 1Bq £9] = g ‘I®Q G = O ‘A®g €C = g “I1®q g = ¥ Inod
_ﬂ_ﬂ_ ucT3123ITIp BT suep ansnfuci @p snbrmisyz uwoTIRIIEA !
(M) 3uNIvYy3dN3L
74} “ 1.7} ‘ 00 q 08 * 08
= -
Oul
-
{oor-
\.fllu'l@lllu
Qoz-

7 ean3ig



*(saIrlusmTizdxs SUOTITPUOD S2WIW)

_oH__ UeI3o231Ip BT suep ineanduol =p @nbimiayl uorzeTi®BA € 2anstg

) IUNIVHIdW3L
0zZL (T} 0oL 06 08

noz+




*TegN 2P QHSUMHWQHGH BT @9P =S1UTBAJUOD BT J3A® UOTIIRTIBA [ f NMDMHM

(404) (L) FIVIXVINN  FINIVHINOD

00¢ 00¢ OO0l 0
- LI
Im
i
QU o
1O
f m
o 8Ll O
P
—
. . , A C
W — m
\*\\ ,, G
e : . sLL M
\ N
m
m
—
H =
] i 02l ~-




26.

La discontinuité de fa dilatation thermique et
| fexistence de cette hystérésis prouve sans ambiguité le carac-
tére de premier ordre de la transition antiferro-paramagnétique

de |'oxyde de manganése.

L'ensemble de ces résuitats a été publié récemment

dans Physical Review B (Bl 73).

IV~-1-2 =~ Réarrangement des domaines antiferromagnétiques T

sous |'action de la contrainte [111]

L'application d'une contrainte dans la direction
[111] favorise ftes domalnes T possédant ia méme orientation et
ceux-ci volent leur volume augmenter au détriment des domaines
T d'orientations différentes (S| 60). Dans {'état ordonné, le
monocristal d'oxyde de manganése se comporte comme un matériau
magnétique mou, avec une grande variation de ses dimensions
pour un faible accroissement de la contrainte appliquée
(figures 2 et 3). Pour les contraintes plus élevées, au-dessus
de 200 bar, les variations des dimensions du cristal avec la
contralinte appligquée sont du méme ordre de grandeur dans |'étaft

ordonné et dans {'&tat paramagnétique (figures 2 et 3).

Nous pouvons donc considérer dans ce cas que le
monocristal d'oxyde de manganése est composé principalement
d'un seutl monodomaine T orlenté dans la direction de |a
contrainte [11f].

De fait, ies variations thermiques de longueur
mesurées suivant les directions [111] et [T10] du monocristal
soumis 4 des contraintes supérieures & 200 bar, sont voisines
de celles que |'on peut déduire des ecxpériences de rayons X

effectudes sur poudre (Bi 68) (figure 5).

Par contre, les variations thermigues de longueur du
monocristal, dans ltes mémes directions, en !'absence de con-
traintes appliguédes, sont voisines de celfes mesurées dans la
dlirection [100] sur des poudres (figure 5). Le monocristal
d'oxyde de manganése non contraint posséde donc une dilatation
thermigue pratiquement [sotrope. Les différents domaines T

sont alors équirépartis.




+300

MO

| 1 | |
20 50 80 10 U0
: TEMPERATURE (K}

Figure 5 : Variations thermiques de longueur dans les directions

111 ] |T]0|A et IlmﬂB déterminges & partir des mesures

CQ
de Georges sur poudre (Bl 68).
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A basse température, les poudres de dimensions
comprises entre 20 et 100 p peuvent &tre considérées comme des
particules monodemaines T (Bl 68}. La similitude qui existe
entre le monocristal soumis & une forte contralinte et ces
poudres disparait & plus haute température prés de {a tempéra-
ture de Néel. Dans ce cas, plusieurs domaines T peuvent &tro
simultanément présents dans une particuie de poudre puisque
{'énergie &lastiqgue de distorsion décroft rapidement au voisl-
nage de la température de Néel. Les effets de distorsion sont
plus faibles & causoe dos interactions étastigues entre domaines
T et te caractére de premier ordre de la fransitlion peut &tre
obscurci ou peut méme disparaftre. Cette observation est en
accord avec les phénoménes de trafhage de susceptibllité magné-
tique mis en évidence par Georges (Bl 70) au voisinage de la
température de Néel de |'oxyde de mangandse. Des mesures plus

récentes conduisent & la méme conclusion (Se 73).

Nous avons étudié la réversibilité du mouvement des
parols entre demaines T sous lfactlion de |a contrainte. Le
cristal est refroidi sans contrainte jusqu'd 77,3 K o2 |'ordre
est antiferromagnétique. Nous appliquons une contrainte [111]
crolssante de 0 & 270 bar, puls décroissante de 270 & 0 bar.

Le cristal ne retrouve pas ses dimensions d'origine (figure 6).
Les domaines T orientés dans la direction de la contrainte
conservent un volume plus important que ceux d'orientations dif-
férentes. Nous obtenons un cycle dthystérésis en contrainte,
anatogue au cycle d'hystérésis des matériaux ferromagné+lqués

soumis a un champ croissant puis décroissant.

Dans un champ magnétique extérieur nul, I|'énergle

magnétostatique d'un matériau ferromagnétique est plus falbie

lorsqu'il est subdivisé en domaines désorientéds qu'a i 'état
monodomalne {(He 68). Le mouvement des parois de Bloch devralt
donc &tre réversible si leur mobilité ntétait limitée par les

défauts cristailins.

lL.e comportement d'un matériauv antiferromagnétiaue

dont on fait varier la distribution en domaines par un moyen
quelconque (contrainte ou champ magnétique) est fondamentale-

ment différent. L'énergie magnétostatique d'un monodomaine
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antiferromagnétiquo est nulle dans un champ magnétique extérieur
nul. Un monodomaine formé par application d'une contrainte
devralt rester monodomaine quand la contrainte cesse d'é&tre
appliquée. En falt, le cristal se refrouve au moins partielle-
ment dans un &tat comportant plusieurs domalnes 7 d'orientations
différentes comme le prouve nos résultats expérimentaux. ||

faut sans doute attribuer ces phénoménes & |'énergie élastique
stockée dans les parois antiferromagnétiques rémanentes loca-
lisées au niveau des défauts cristaltins (Ba 71). Cette énergie
prodult une force de rappel sur los parois et tend ainsi a les

ramener sur leurs positions initiales (Né& 53, He 68, Ge 69).

|y-1=3 - Réarrangement des dumaines antiferromagnétiques

S avec le champ magnétique appliqué

La directlon de |'axe d'antlferromagnétisme dans
| 'foxyde de mangandse n'est pas connue. Cependant, de nombreux
auteurs dont Yamada (Ya 66) pensent que cette direction ne peut
&tre que selon |'axe cristallographique [110] ou &tre frés
voisine de I'axe cristallographique [115] a I'Intérieur du plan
(111). Un monodomaine T se subdivisera alors en domaines S
orientés selon les trois directions équivalentes [710]* ou

[11?3* appartenant au plan (111).

L'application d'un champ magnétigue permet de modifier
la dlstribution de ces domaines comme |'ont montré des mesures

do susceptibllité et de magnétostriction effectuées sur de

| toxyde de nickel en poudre (Al 61) ou monocristailin (PI 71).
Nous avons &tudié la susceptibilité et 1a magnéto-
striction, & la température de |'azote liqulide, d'un monodomaine

T d'oxyde de manganése soumis & un champ magnétique intensc.

Pour cela, nous avons utilisé le porte-échantillon décrit au

[T10]% signitio [T10], [107] et [071]

ot [112]% signitie [112], [211] et [121].




29,

chapitre |1l, paragraphe 3-2. Il permet de former un monodomaine
T par application d'une contrainte perpendiculalre au champ
magnétique. Les mesures ont été faltes au Service des Champs

Forts du Laboratolre et au Service National des Champs Intenses.

Nous avons utlliséd des bobines de Bitter refroidies &8 |'eau.
a - Masures de magnétostriction forcée

————————————— P S e e

Nous avons appliqué le champ magnétique dans le plan
(111) du monodomaine T selon les directions [T10] et [112].
La figure 7 montre les déformations subles par le cristal dans
les directions [110], [112] et [111] pour tes deux directions

d'application du champ.

Nous distinguons deux régions différentes. Jusqu'a
15 kOe, les déformations selon {110] et [112] varient linéaire~
ment avec le carré du champ appliqué (région 1), puis elles se
saturent au-dessus de 30 kCe (région |1). Cette loi qguadratique
correspond au mouvement des parcois S ainsi que !'ont montré
Alberts et Lee lors d'études analogues sur |'oxyde de nickel
(Al 61). Le mouvement de ces parois s'accompagne d'une rota-
tion cohérente des moments magnétiques (Ge 69) qul se disposent
perpendiculairement au champ magnétique, en raison de la faible
valeur de I'anisotropie dans le plan [111] (Ke 57). La satura-
tion est atteinte lorsque tous les spins sont disposés perpen-

dicutairement au champ magnétiqgue.

Nous notons que pour les deux directions d'application
du champ magnétique, le cristal s'allonge dans la direction du
champ et se contracte dans la direction perpendiculaire. Do
plus, les valeurs mesurées a saturation des allongements et des
contractions observées sont identiques aux erreurs expérimentales
prés pour les deux directions d'application du champ magnétique
(figure 7). Nous he pouvons donc pas préciser, & partir de ces
mesures, la direction de |'axe d'antiferromagnétisme dans le

plan (111).

Nous observons que les déformations subies par le
cristal {(figure 7) ne présentent pas d'hystérésis en champ et

sont réversibles. Ceci a déja été observé lors d'expériences
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identiques sur de |'oxyde de nickel monccristallin (Pt 71)., |
n'y a donc pas de contribution & 1a déformation due aux mouve-

ments des parois T.

Nous avons tenté d'interpréter les résultats observés
dans le cadre du modéle do Yamada (Ya €6) en ne considérant
qu'un tarme d'énergle magnétoélastique d'origine dipolaire.

Les calculs donnent une magnétostriction spontande due aux
domaines S plus de 10 fois supérisure & celle que nous avons
mesurée. |t est probable que |'application simultanée dfune
faibte confrainte dans la direction [110] ou [112] et d'une
forte contrainte selon la direction [111] permettrait dlobtenir
un monocristal monodomaine parfait, T of 8. Les mesures donne-
raient alors dans ce cas la vrale valeur de l|la magnétostriction

associée aux domaines S,

b - Mesurc de susceptibilité

L o T e ety ot e S SR

Nous avons mesuré & la température de |'azote Ilqulde
la suscepTIbilité d'un monodomaine T pour les directions
[T10] et [11Z] du champ magnétique appliqué. Les résultats

obtenus scnt reportés figure 8.

Nous notcns une variation de la susceptibilifté pour
ies champs faibles jusqu'd 15 kGe, puis les courbes présentent
une saturation aux champs plus élevés. Nous expliquons aussi
la forme de ces courbes par le mouvement des parois 5 et la
rotation das moments magnétiques qui se disposent perpendiculaire
rement au champ appliqué. Les résuitats obtenus sont identigues
aux erreurs de mesure pré&s pour ltes deux directions [110] et
[112] du champ appliqué. Ces mesures ne nous permettent pas

non plus de déduire la direction de |'axe dfantiferromagnétisme.
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CHAPITRE V

ANALYSE THERMODYNAMIGUE DE LA TRANSITION DE PHASE

INTRODUCT ION

Les interactions d'échange entre les atomos magnétiques
dans un solide varient avec les distances entre atomes et les
angles d'interaction. Ces distances et ces angles peuvent varier
en ralson de la dilatation thermique. Lorsgue ces variations
sont fortes, elles peuvent donner licu & des anomalies dans la
variation thermique de I'aimantation. Ces anomalies peuvent
s'étudier en inftfroduisant dans |'énergie libre, une énergie magnéto-
toélastique dépendant linéairement en premiére approximation des

déformations du cristal.

Nous allons discuter dans c¢e chapitre d'un modéle
thermodynamique pour la description des effets magnétoélastiques.
Nous 1'utilisons ensuite afin d'interpréter le comportement de

I'oxyde de manganése.

V-1 -~ LE MODELE

Les ions Mn = dans | Toxyde de manganése sont dans un
état &lectronigue S = 5/2. L'effet du champ cristallin est alors
trés faible et |'hamiltonien du systéme magndtique est isotrope,

de ftype Helsenberg

He=2 2 3. 8.5 (1)

S EE.
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la sommation est effectuée sur les paires d'ions magnétiques
(i,jl.

Nous ne considérerons que les interactions
d'échange J1 entre premiers voisins & la distTance
a S N . N
Fyo= = et J2 enfre seconds voisins a la disfance r, = a, ou a
V2
est l'aréte cubique de la cellule unitaire de |'oxyde de manga-

nédse. Dans {'état ordonné, la structure magnétique est anti-
ferromagnétique du second ordre : un ion magnétique posséde 6
seconds voisins antiparaliéles (J2) ; ses 12 premiers voisins
sont pour moitié antiparaltéles (J1) et pour i'autre moitié
paralltéles (J;) (figure 1, chaplitre IV). L'énergie magnétique

d'une mole d'oxyde de manganése s'écrit alors

& 6 6 .
_ 2 2 - 2 ¢
mag NS* ¢ [% J2 + % J1 % J1} (2)
Dans cette expression, N est le nombre d'Avogadro, o est l'ai-

mantation relative d'un sous-réseau ; les coefficients J, ef
1

J, sont exprimés en degrés Kelvin.

2
Lorsque le cristal est soumis & une contrainte méca-
nique extérieure ou lorsqu'il subit une déformation spontanée
lors de |'établissement de |'ordre magnétique le réseau cris-
tallin peut &tre décrit a partir des coefficients du tenseur
des déformations [éij}‘ lLe module des interactions d'échange
dépend des distances ry ou r, d'interactions et aussi des
angles & de superéchange. On peut développer au premier ordre

la variation du module des interactions d'é&change

+
. JO L 3 Log J1 dr1 . 3 Log J1 dei
1 1 a Log ry r? 8 Log ®© ei
{3)
0 d Log J2 drz
Yo 2 |1 " T, T
L 972 T2

L'angle de superéchange O associé a 32 ne varle pas pour un

champ de contrainte uniforme.
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Nous poserons

? l.og J2

J2 T d Log rs

2 Log 31
J1r - 8 Log r1 (43

3 Log J1

J1g © 3 Log @
La variation de |'énergie magnétique (2) avec les déformations
du cristal est une énerglie maagnétoélastigue, elle peut s'écrire,
en utilisant (3) et (4)

6 . dr 6 dr, 6 -
E - Ns? o2 6d0 v 5z b L, ¢ 48
magq 2 2 r trog .o 15 / 0"
1
+

6 dr 6 +

. 1 . de
- J 2 Y L (5)

tr 1 I"+ 16 1 O+

En exprimant les variations relatives des distances et des
anglfes d'infteraction en fonction des é&léments du tenseur des

déformations [eij]_.nous trouvons

6 dr‘2
b = 2(@ + e + a__)
r %X Yy zZ
] 2
6 dr;
L —— = 2{e + e + e ) + (e + e + e_ )
t r; XX vy zZ2Z Xy yZ 3
5 dr;
? r+ = Z(eX>< + vy + ezz) - (exy + eyz + ezx)
1
6 —_
X QQ: = % (e + e + ezx)
1 © Xy Yz
6 +
de 4
L = - — {@ + & + e )
1 of i} Xy vz zZX
En utiltisant les relations (5) et (6), nous obtenons

Jj JO Jqd
2 20 2 171
Emag = 6NST o _fz + 3 (exx+eyy+ezz) 3 (exy+eyz+ezx;] {(7)
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En posant

. : 4
b= 0 71 e (8)
Nous pouvons é&crire |'énergie libre d'une mdle d'oxyde de
manganése dans |'approximation du champ moléculaire sous la

forme

G =6_+ E_ . + E + E - T(S_ + 5 ) (9}
o] anis. mag el m r

ol Eel est l'énergie élastique du réseau ;Sm(o) = Nth 8;1(x)dx
G

est |'entropie magnétique du systéme de spins dans |'approxima-
tion du champ moléculaire (He 68) ; 8;1(x) est I'inverse de la

fonction de Brillouin.

Nous négligeons dans ta suite l'entropie da réseau Sr’
les températures étant trés inférieures & la température de

Debye du composé.

Nous négligerons aussi |'anisotropie locale qui est
+trés faible devant les autres termes d'énergie, les lons magné-
tiques é&tant dans un é&tat S, ainsi que itanisotropie dipolaire
et ses varlations avec les déformations, qui sont aussl frés

falbles (Ya 66).

GO tiendra compte de tous les termes indépendants des

déformations (eij) et de |'aimantation

En utitisant les relations (7) et (9) ainsi que
| 'expression de |'énergie é&lastique d'un réseau cristallin cu-
bique, nous obtenons l'é&nergie libre exprimée en degrés Kelvin,
d'une mole d'oxyde de manganése
0

., .0
P Jid
G = G_+ 6N82 02 JO + 2 2 (e +e +e__) + L] (e +e +e )
Z 3 XX vy “zzZ 3 Xy Yz zZX

0
+ !9 1 C (e2 +e2 re? )+ €., (e te e__te_ e )+-1C (e2 +e2‘+e2 )
k (2 711 XX Tyy €2z 12 xxeyy eyy zz zz xx 2744 "xy “yz "zX

g
- NTf 51 (%) dx | (10)
0 s
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VO est le-volume d'une mdle du composé,

k est la constante de Boltzman.

Nous admettrons par la suite gqu. les constantes
&lastiques du réseau cubique ne varient pas avec la température

au voisinage de la transition antiferro-paramagnétique.

V-2 - TRANSITIONS MAGNETIQUES D!{SCONTINUES OU CONTINUES

La minimisation de |'énergie libre G par rapport aux
déformations et & f'aimantation relative permet d'obtenir la
variation thermique de 1'aimantation d'un sous-réseau d'ions

manganése.

N

En minimisant par rapport aux déformations |e,

rJ
nous obtenons
i,
_ ~ _ . 2Nk 2.2 22
Cxx T Cyy T ©zz T v 9 S Eec
o 11 12
(11
. JO
) ) 2Nk 2.2 J17
e = e = e = - = 0 57 —=—
Xy vz ZX VO 044
En minimisant G par rapport 3 ¢ et en remplacant dans |'expres-
sion obtenue les (eij) par leurs valeurs rous obtenons
2,02 .2 .02
s125% |0 vk 2.2, 4202 I1d2
T = P JZ'_TT_ o5 Q: et T ) (12)
Brs (o) ] o) il 12 ' T 44

Cette relation relie de fagon implicite la température T &
f'aimantation relative o d'un sous~réseau et Tient compte de

['énergie magnétoélastique. Nous pouvons tracer point par point

la courbe o(T) définie par |'expression (12) en nous servant
des programmes d'ordinateur donnés dans |'annexe 2. Nous obte-
nons deux types de variations, | et Il (figure 1).

Pour te type |, {"almantation ¢ varie de facon mono-
tone entre 0 K et TO = - 4S(S+W)Jg. Pour e type {1, l'aimanta~
tion posséde des valeurs non nulles & des températures supé-

rieures a T .
o)
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L'examen de la variation thermique de |'énergie libre
du systéme montre que dans le cas |, la température de transi-
tion TJr ordre-désordre est toujours égale 2 TO alors que dans
le cas |1, T+ est +ouJours compris entrs To ks Tmax‘ Nous avons
alors un saut d'aimantation & la +transition : la framsition est
du premier ordre ou discoentinue. Dans le cas |, la transition

ast du second ordre ou continue.

Liordre de la fransition est donc déterminé par le

signe de la dérivée El(mmnd g+ 0 sl EI) + O, la transition
do do G0 +

est du premier ordre,dans le cas contraire elle est du second

ordre. On peut encore écrire que si

- X 2,02 2,07
C5 Msesend® v | Jd2 S (13)
5 2senfar Yoo 4 Crir2ty 0 Cyy

la transition est du premier ordre.
L'inégalité précédente est plus générale que celle obtenue
précédemment par Bean et Rodbet! (Be 62) qui considérent seule-

ment la partie isotrope de l'énergie magnétoélastique.

V~3 - VARIATIONS DES TEMPERATURES D'ORDRE AVEC DES

CONTRAINTES EXTERIEURES

La température de transition ordre-désordre est fixée
par i'égalité des potentiels thermodynamiques de la phase anti~

ferromagnétique GAF et de la phase paramagnétique GP.

ST nous reportons les expressions (11} cans (10},

nous obtencns

2
2,02 2,0
6 o e ensZe2,0 | 6N7ksTo 22 v T
AF o 2 Vo C11+2C12 044 k ™m
(14)
L'énergie libre de la phase paramagnétique ne comprendra que GO

et le terme d'entropie

Gp = G, - NT Log(25+1) (15)
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{'ordinateur permet de calculer une valeur approchée de la
température T+ pour laquelle GAF -~ GP change de signe (pro-

gramme annexe 2).

Pour calculer la variation de la température diordre
T+ avec des contraintes extérieures, il suffit d'ajouter dans
les potentiels fthermodynamigues GAF et GP le travail des forces

extérieures.

Dans le cas d'une pression hydrostatique p, il

stécrit
VO
dW = —k— P(exx + eyy + 822) (16)

Dans le cas d'une contrainte uniaxiale T, / [111]

¥
aw = -2 T (e +e_ +e )+ le +e, +e_ ) (17)

k III[- XX vy zz Xy yz zx_J
petT sont exprimées en bar, dW en degrés Kelvin.

al
Nous obtenons, apré&s minimisation de G,. et Gp par rapport

aux déformations et & |'aimantation

Cas d'une contrainte uniaxiale T||I

- .0 .0 2,02 2,02
i 2210 T, d22 I enBkset 9770 I
Gpp = 6 * BNST0" ) - =~ Gt T ) T Ty Tt
PPREY. 44 o 1% 2 44
Y T R T R AP
K 5[5, " T K °m
5 (18)
Vo T [ y
c -6 --2 + - NT Log (25+1)
b0 k6 |E11+2012 C4é}
2
.0 .0 2.0 2.0
o omtzsPe fo T izt dih aks”e®  I22 Wy
B;’(a) 23 Ty, Gy Vo Tty Cag
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Cas dfune pression hydrostatique p

2 2
0 202 20
6 =0+ enst? [0, 22 _evistt  dlz iy
aF = % 2" T [ T S
v 2
-22 b _Ls (g
k 2C,,+26,, K °m
v, 2 (19)
6. =6 --2 2, - NT Log (25+1)
p "% Tk 7T I,
0 202 207
;. o125’ |0 ; 22 st 922 v
s |2 Stz Yo Ctyn Gy

Lta recherche 3 l'aide de 1'ordinateur des températures T+ pour

tesquelles G - G, change de signe dans les deux cas précédents
AR dT q7
permct de calculer les quantités HTi_ OU 3=, clest-a-dire ia
Bt

varjation de la température d'ordre avec une contralnte [t11] ou

[N

une pression hydrostatique. Ces grandeurs sont accessibles &
| "fexpérience et la comparaison avec les calculs permet de véri-

fier la validité du modéle.

V-4 - APPLICATION AU CAS DE LTOXYDE DE MANGANESE

Nous avons recherché, & |'aide de nos programmes de
calculs, les valeurs des paramétres Jg, jZJg et j1J? gui per-
mettent d'approcher au mieux les résultats expérimentaux tels que
la température de transition antiferro-paramagnétique de |'oxyde

d7
de manganése T+ et ses variations o avec |la pression hydrosta-
d7
tique et a7 avec fa confrainte [111]. Nous avons utilisé les

IH
valeurs des constantes élastiques déterminées par extrapotlation

Jjusqu'@ la température de transition Tf des valeurs déterminées
par Cracknell et Evans (Cr 70) dans ta phase paramagnétique au

voisinage de T+.
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Les résultats obtenus les plus proches de |'expérience

sont donnés Tabieau |,

T ABLEALU J

l
T* dTT : dT+
dp -1 9Ty, -1
(KD K{kbar) K{kbar)
axp. 119 0,3 3,84
{1) (2)
calc. 119,2 0,29 3,26

{1) Georges (MnC en poudre, Ge 69)

(2) Maury (MnO monocristat, BI 70).

et jZJg, qui donnent ce

Les valeurs des paramétreas Jg, JEJ?
|

résultat sont comparées, tabtlteau 1! avec celles proposées par

divers auteurs.

TABLEAU Il

0 ., 0 , 0
Iy Jod o ARER
(K) (K) (K)
notre
calcul - 2,2 50 205
Georges - 3,5 63 151
iLines - 5,5 66 130
(1)

(1) calculé par la méthode des fonctions de Green (Li 65}.
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L'accord entre les résultats expérimentaux et les

résultats du calcul est bon. La détermination des paramétres

Jg, szg et j}J? permet de tracer la courbe de variation Ther-
mique de l'aimantation d'un sous-ré&seau. hous avons obtenu, &
l'aide de l'ordinateur, ies courbes, fligure 2, tracées dans le

cas ol la pression et la contrainte sont nulles, (courbe A),
ou bien dans fe cas de 1'application d'une pression (courbe B)

ou d'une contrainte (courbe C) de 1000 bar.

¥-5 ~ PROGRAMME DE TRAVAIL

ta variation thermique de l'aimantation ainst calculiée
peut se comparer 3 celle que t'on peut déduire des mesures de
di ffraction de neutrons de Schull, S*trauser et Wollan (Sh 51)
ainsi que de celles de Blech et Averbach (Bl 66) (figure 3).
Ces courbes ont été obtenues en écrivant que |'intensité d'une
raie magnétique [111] est proportionnelle au carré de |'aiman~
tation d'un sous-réseau aprés correction thermique de Debye-

Waller.

L'accord entre les courbes expérimentales et la
courbe calculée n'est pas satisfaisant. |l faut remarquer que
les mesures de diffraction des neutrons ont été effectuées sur
des poudres. Nous avons montré, chapitre |V, comment asu volsinage
de la température de transition, les effets de distorston
faisalent disparaltre le caractére de premier ordre de la
transition dans le cas d'un échantillon en poudre ou sous forme
d'un monocristal non soumis & une contrainte. Le seul moyen
d'obtenir la véritable courbz de variation thermique de l'aiman-
tation est de réaliser une expérience de diffraction des neu-
frons sur un monocristal soumis & une contralnte []11] de fagon
34 le rendre monodomaline. Nous réalisons actuellement cetfte

expérlence & |'Institut Lale~Langevin.

Nous pouvons aussi comparer |a chaleur latente de la
transformation calculée dans notre modéle et celle mesurée par
Tood et Bonnickson {To 51), en supposant que le pic de chaleur

spécifique 2 TT correspond & la chaleur latenfte de la transfor-

mation. Telle-ci est égale a TT(SA - Sp), ol Tresf fa température
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de transition ordre-désordre, SA |Tentropie magnétique 3 TJr
dans |'état paramagnétique désordonné et SB | fentropie magné-
tique & T+ dans |'état antiferromagnétique ordonné. La chaleur
latente calculée est de 257 cal.mole_1, 4 comparer a 246 cal.

mt:.';Ie"1 déduite des expériences de Todd et Bonnickson.

lL.Yaccord est excellent, mais il ne faut pas en firer
des conclusions trop optimistes, car ces mesures sont anciennes
et réalisées sur des poudres. Nous effectuons actuellement des
mesures de chaleur spécifique sur un monocristal d'oxyde de
manganése soumis & une contralnte [111] de fagon & le rendre
monodomaine. Nous espérons ainsi obtenir une valeur plus précise

de la chaieur latente do la transformation.
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CONCLUSION

Au cours de cette étude nous avons mis au point des
techniques de mesures dilatométriques par jauges de contrainte.
Nous avons montré que ces technigues permettaient d'obtenir
une grande sensibilité et une assez bonne précision, méme dans
des conditlons extrémes de température, de champ magnétique

et de pression.

Nous avons utilisé les jauges de contrainte pour
mesuraer la compressibilité de certains composés intermétalliques
terres rares-métaux de iransition. Les résultats obtenus ont
&té fréqguemment utilisés par des chercheurs du laboratoire et

de nombreux centres de recherches extérieurs.

Une partie de notre travail a exigé la conception e
la mise au point d'un ensemble cryogéniqus permeftant de déter-
miner les variations des points d'ordre magnétigue sous |'action
de |la contrainte uniaxiale. Cet ensemble permet d'obtenir des
contraintes Jjusqu'd 6000 bar dans un domaine de températures

comprises entre 4,2 et 300 K.

L'étude, & |'aide des jauges de contrainte, du compor-
tement physique d'un monocristai d'oxyde de manganése soumis
4 une contrainte uniaxiale a permis de mettre en évidence
{'effet des domaines, ou macles. antiferromagnétiques sur

itordre de la transition magnétique.
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Nous avons développé un modéle thermcdynamique
permettant d'interpréter les divers résultats expérimentaux
obtenus. Nous effectucns actuellement des mesures dea diffrac-
tion de neutrons et de chaleur spécifique & basse température

et sous contrainte uniaxiale, afin de vérifier ce modéie.

Les résultats obtenus sont *tré&s généraux. Le modéle
thermodynamique peut en particufier &tre appliqué & des corps
isomorphes de |'oxyde de manganése comme les chalcogénures de
manganése ou d'europium, ou bien & d'autres oxydes de métaux

de transition.




[
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ARNEXE 1

EXPRESSION DU TENSEUR DES DEFORMATIONS SUBIES PAR UN RESEAU -

CUBIQUE SOUMIS A UN TENSEUR DE CONTRAINTES PARTICULIER

A - Expression du tenseur représentatif d'une contralnte uni-

axiale et uniforme de direction quelconque par rapport

aux axes cubiques

N

Considérons un réseau cubique soumis & une confrainte
T de cosinus directeurs (cos a, cos B, cos y). Dans le systéme
d'axes portés par les directions cristallographiques [106],
[010] et [001], la matrice représentative du tenseur des

contraintes est de la forme

T T2 T3
Du] B To1 T22 Tos
T3 32 T33
L'expression des quantités T,. est donnée dans le tableau |

DA
pour les directions [111], [t10], [211] et [100], le module de

la contralnte é&tant égail a T.

Dans le tableau 1, est aussi donnée |'expression des
quantités Tij dans le cas d'une pression hydrostatique p qui
est une contrainte triaxiale de directions EOQL @1@Ll@0ﬂ.
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TABLEAU !

[110] (111] f211] (100 hyg:ii;??que
Ty - 3 - 3 -5 -7 TP
T217T2 - 3 - % -3 0 0
T31%03 0 -3 - 3 0 0
T22 ) % B % ) % 0 - P
T23=T3; 0 "3 -5 0 0
T3s 0 ) % B % 0 - b

B - Expression du tenseur des déformations sublies par le

réseau cubique dans le cas des contraintes précédentes

Les déformations sont liées aux contraintes par
I'intermédiaire du tenseur des constantes élastiques, au

nombre de trols pour un réseau cubigue : 811, 812 et 544
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®yx Syp Sz S O 0 O T

vy S22 S Sz O 0 O || T

€,z S12 S22 S O 0 0 T33

e, ) 0 0 0 S 44 0 o |~ T,s

e,y 0 0 0 0 544 0 T31

e><y 0 0 0 0 0 844 T12
L'expression des quantités e est donnée dans le

tableau |l pour les différentes contraintes considérées au

paragraphe précédent.

TABLEALU tl

pression
[110] [111] [211] [100] hydrostatique
T T T
351 | 73057 252) | 3By - TSy T P8 25p)
T T T
55, #5,5) | = (S, #25,,) | - 2(5,,+55, ) -Ts, - p(S,*25, )
- TS - Ts, 425 ) |- H(S, . +55..) - TS - p(S, 425,
12 3117412 60117712 12 P12
T T
0 "% Sy T F a4 0 0
T T
0 BT ~ 3 S44 0 0
T T T
"7 Y =3 Sa4 "3 Sag 0 0
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ANNEXE 2

Programmes d'ordinateur permettant de résoudre

les équations du chapitre V

Nous pouvons écrire ces équatlions sous une forme plus

simple
B 1 o . ,0 . ,0
T = —7 X f(Jz, J1J1, JZJZ, P, THI’ a) (1)
B (o)
s
et
_ _ _ c ., 0 .0 _T
AG = GAF GP = GO + g(Jz, J1J1, JZJZ, o TIII) K Sm(o) (23

Les différentes étapes de notre calcul sont les suivantes

a - Nous fixons une valeur de la variable de Brillouin x

{0 & x < =),

b - Nous déduiscns la valeur correspondante de o par la for-
mule classique
25+1 25+1 ] X

o = Bs(x) = 53 coth (~§§—x) - == coth ==.

N

¢ - Nous calculons ta température T correspondant & cette
valeur de o par la formule (1) aprés avoir fixé les diffé-
rents parametfres.
Nous disposons pour cela du couple de valeurs {o, 8;1(6)}
car x = 8;1(0).
Nous pouvons donc tracer ia courbe T(g) ou, ce qul revient

au méme, 1a courbe o(7V}.
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d - Nous calcuions. |'entropie magnétique correspond a fa valeur
de o calculée en (c), c'est-&~-dire correspondant & la
valeur de x prise au départ en {(a).

En effet, nous avons
0 253!
S {ag) = Nk |Log ~——"r——— - x B (%) {(3)
" sh % >
25 B

e - Nous pouvons déterminer la variation thermique de AG par la
formule (2), a I'aide du couple de valeurs {T(o),0} , et
rechercher pour quelle température AG change de signe.

En résumé, en (c) nous tragons la variation thermique
de ['aimantation et en (e) nous obtenons la température de

transition magnétique.

Nous retrouvons ces différentes é&tapes dans le pro-

gramme d'ordinateur réalisé (pages suivantes).

Nous y trouvons successivement

(1} Procédure BJX réalise le calcul de la fonction de
Britlouin Bs(x} (mis au point par Filllon},

(2) Procédure LNZ caicule le premier terme de 1'entropie
(équation 3).

(3) Procédure TEMP calcule la courbe T(g} (équezizn 1).

(4) Procédure DIFFG calcule la variation tharmique de AG
{équation 2).

Option A Permet dfextraire uniquement la température de
transition T+ et |Ias valeur de l'almantation corres-
pondante.

Option B Permet d'extraire tous les points calculés des

courbes T{ag) et AG(T).




(5)

(6)

(7)

Calculs proprement dits communs aux options A et B.
Calculs de [l'option A et extraction des résultats.

Extraction des résultats de |'option B.
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'DEBUTY 'REEL' X,S,P1,P2,P3,01,82,85,P,02,0J2,J01,
BB1,BE2, BHS ,A,BB,C,D,E,F,G,
81GO,81GT,8IGPR,TO,TT,TPR;
'REEL' 'TASLEAU' B.(L:1T).,xY.(2:7).;
"ENTIER' 'taBreau' Fe.(1:1).;

'REEL® '"PROCEDURE' BJX(V/B,BXB);
'REEL® WB,BXB;
'DEBUT 'REEL' v,v,N;RB,REBP REBPP EBP
VENTIER' I
'REELYFTABLEAU® VA .(1:2).,8P.(1:2).;
VA.(1).:=0.5MB;
VA (2) . r=1.0+VA (1),
'S1Y BXB 'INF' 0.8 'ALORS' 'ALLERA' SERB ;
'POUR' 1:=1,2 'FAIRE!
"DEBUT'
vissVA (1 ).;
v i=P OV *BXB;
SET Y TINFT 0.7 TALORS' 'ALLERA® DEV ;
BP.(1 ). :=V#(EXP(Y }+1.0) /{EXP(Y)=1.0);
ALLERAY POP;
DEV: m:=1.0;
REBI=REP =Y ;
EBP 1=RBP*) 530
SUIV: N tmN4l 0
RBP 1uREP#Y /N;
(1) RD =RBAREBP
'SIY aps{RBP)'SUP'emr'ALORS' 'ALLERA' SUIV;
BE.( 1) .=V /REB#(RB+2.0);
POP: 'FINT;
"ALLERA* DIFF ; |
SERB: '"POURY 4:=d 2 ‘FAIRE? "pEBUT'
. V:n:VA.(I)-,'
y 1=V HEXE
Ni=l.0;
RBP 1mg ()Y #Y ;
RB:=RBP /6.0
EBP :=RBH) . 550}
SUITE: MNi=N+1.03
'SIY N 'SUP! 17.0 TALORSY'ALLERA' STOP;
RBP 1=RBPRY*Y [(N=0.5) /N;
rRePE =rep ¥ (N ). ;
RBI=RB+REPP
"SITABS(RBPP)'SUPTEBP'ALORS ' 'ALLERAFSUITE;
STOP: BP.(1).:= RB;
TFINT;
DIFF BUXs= BP.(2).=BP.(1).;
TFINYBJX;

L.
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'‘ReL’ "procepure'  LNZ{J,Y) 3 'REEL' J,Y ;
"DEBUT' "REEL' X ;x:=ABS(Y); LNZ:= 'si' x "INF'  $«2 'ALORS®
(2) LN(2.0%J421,0 )+ ( 1.0+L.0 /J ) #X#X /6.0 "sinon'
'gi' x/y 'sup' 16.0 ‘ALors' x 'siNoN'
XN (1.0=1.0 /EXP((2.0+1.0 /0 1#X) ) /(1.0=1.0/EXP(X/J}) ) 5
- Fin' oLnz;
treelL'  'ProcEDURE'  TEMP(T,PR) ; 'REEL' T,PR ;
'pEBUT'
(3) TEMP tx( 12 .0 ) S #S #( J20 . 12 66% =L #SHSH( XY (1), 12
#((JJ2 ) 12%0 . 22+( 1) 12%1.75)
= JUEH0 22 HPRAJILHFL L TOHT ) #5=6 )#¥XY . (1). /P ;
"FIn' TEMP

M iReEL'  'ProcEDURE’ DIFFG(A,8,c,0) 5 'REEL' A, B,C,D ;
"pEBUT'
DIFFGi=6%6 085523 %#( XY (1) «#5 ) 12#( J2= ( JU2#0 ,22%D+JJ1%1  T5%C )
(4) 5 ) (O . 12664 ke )95 4( 6 OEB*GE3 JH(XY L (1), %5 ) Ik
#((JJe)ie#0.22+(JJL)12%.75)
L_ «(6.083%53 Y HA ¥(BaP#XY . (1) =LN(2%541)) ;
"FINY DIFFG 5

LIRT(B);LIRE(S,P1,P2,P5,B1,B2,85 );
RESETEXL (< Je JJZ JJl >); IMPR;
LicLAY(J2,0d2,du1) ;
FE.(1).:=65535 ;rEBO(Z2) ;

[ 'sit cLe(®) "ALors’
PNRY "pEBUT'
Option A ExL{<  AIMANT TEMP I5); IMPR;
- TFINY; mm -
g1 cLeE(2) 'ALors'
"BEBUT'
: ExL (< P, T=0 P=0), T=1KBAR
» B p=lKBAR, T=0 IS) ;iMer ;
EXL(<__AIMANT TEMP DIFFG TEMP vIFFG___
_TEMP RIFFG_I>);1MPR;
L "FIN';

" BBLli=nl+PL /2.0;882 :=B24+P2 /2.0 ;883:=83+F3/2.0 ;
PPOURT Pe=0.001 '"PAS' PL "JUSQUA' BBL ,
BBL+PE=P1/2.0 "PA3' P2 'yusqua' BB2,
BB2+PﬁmP2/2.0 YPASY P3 TJUSQUA T BB3
"rAIRE"
"pEBUT'

X :mINZ(S,P) ;
XY (1).:=8IX(S,P) ;
%y o (2) . :=TEMP(0,0);
XY o(3) e 2=DIFFG(XY . (2).,%,0,0);
(5) xv.(g)w:uTEMP(looo/B,looo/a);
» XY o (5)«s=DIFFG{XY.(1).,x,1000,/3,1000/3);
xyY.(6).:=TEMP(0,1000);
XY o (7)o t=DIFFG(XY.(6).,%,0,1000);




‘PiMt

's1' cLe(3) ‘ALOrs'

‘peBUT

's1' c¥XY.(B). TINF' 0,0 fALoRrs'
"pEBUT'
S1GOszsha( (XY (1)e=A) /(XY (3).=C))*C;
TU:EBBm((XY (2)e=BB)/(XY.(3).=C))%C;

Exp(8,5,8160 )3Ex0(%,2,70)exL(< P,T=0 >};
IMPR ; -
"rin';

"ai' E¥XY.(5). YinF' 0.0 ‘ALoms'
‘peBuT'

S1aTimA=( (XY (L)e=A ) /(XY (5)e=E) }*E;

TT 50 ( (XY o (1) emD) /(XYL (5) emE ) )¥E

Exn(8,5,8167);ex0(%,2,77)ex0{< T=1KBAR >);
IMPR T

R T

s G¥XYL(7). TINF' Q.0 ‘ALors'

"pEBUT !

16 whe ({XY (1) oA ) /(XY (T7).=G) )¥G;

PR =P ({ XY (8)af ) /(XY (7).=G))*G;

EXD(B,5,816PR )3EXD({G,2, TPR);EXL(S _ P=1KBAR >);
IMPR ;
Exp(9,2, TT=TO);EXL{<___ DTT_>);IMPR;
EX(9,2, TPR=TO)sEXL(K ___ DTPR ) IMPR;
TFINT;
Are=XY . (1) 5BBimXY . (2) 0 3C=XY L (3) . sDesXY (L) GEi=XY (5} .5
FemXY.(6).;6:=XY.(7).;
"FIN';
's1' cLE(Z2) 'ALors'
TpEBUTT
exp(8,5,xv.(1).) sexe{9,2,xv.(2).) ;
EXF(11,3,XY.(3).) ;exp(9,2,xv.(h).);
EXF(12,3,XY.(5).); LXD(9,2,XY (€).);
ExF(11,3,XY.(7).);
IMPR
"Fan';
EcBA(2,xY) ;
"FIN'S

ccea(2,FE) 5 REBO(Z) ;
"s+' cLe(l) fatoms' TALLERA' RESET;

52.




Do

Br

Bi

La

Fo

fo

Sh

Br

02

38
40

48

48

51

51

53

53

REFERENCES

H. DORSEY
Phys. Rev., 25, 887, (1902),.

F.wW. BRIDGMAN
Proc. Am. Acad. Arts Sci., 52, 573, (1917),

53,

reproduit dans Collected Experimental papers, Vol.

p. 1053.

H. BIiZETTE, C.F. SQUIRE, B. TSA!
C. R. Acad. Sc. Paris, 207, 449, (1938).

A.W. LAWSON, N.A. RILEY
Rev. Sc. Inst., 20, 763, (1940).

M., FOEX
C.-R. Acad. Sc. Paris, 193, 227, (1948).

L. NEEL
Ann. de Phys., 3, 137, (1948).

§.5. TODD, K.R. BONNICKSON
J. Am. Chem’. Soc., 73, 3894, (1951).

C.G. SHULL, W.A., STRAUSER, E.O. WOLLAN
Phys. Rev., 83, 333, (1951).

R. BRACHET
Techniques de |'Ingénieur, 2, E2200, (1953)

L. NEEL
Proc. int. Conf. Therm. Phys. Kyoto-Tokyo,

(1953).

i,




Ba

Re

Ke

Br

Ro

S

Ti

Ka

Al

Be

Bl

Sh

Li

La

54

57

57

58

60

60

60

&0

61

62

65

65

65

65

66

!

J. BASSET, J. BASSET
J. Phys. Rad., 15,

54,

574, (1954},

J. REITZEL et al

Rev.

Sc. Inst., 28, 828, (1957).

F. KEFFER, W. O'SULLIVAN

Phys.

P.W.

Rev., 108, 637, (1957},

BRIDGMAN

The physics of high pressure, (1958).

W.bL.

ROTH

J. Appl. Phys., 31, 2000, (1960).

G.A.

SLACK

J. Appl. Phys., 31, 171, (1960).

N.A,

Sov.

5.5.

Sov.

TIKHOMIROVA et al
Phys. C-yst., 5, 787, (1960).

KABALKINA, L.F. VERESCHAGIN
Phys. Doklady, 5, 373, (1960).

L. ALBERTS, E.W. LEE

Proc. Phys. Soc., 78, 728, (1961).
C.P. BEAN, D.S. RODBELL

Phys. Rev., 126, 104, (1962).

D. BLOCH

Thése d'Etat, Université de Grenoble, (1965).

A.A, GIARDINI et al

Rav.

M.L.

MLE.
Phys.

Sc. Inst., 36, 1742, (1965).

SHEPARD, J. SMITH

F.
J. Appl. Phys., 36, 1447, (1963).

LINES, E.D. JONES
139, 1313, (1965).

Rev.,

A. LACAZE

'Tech.

299,

Gen. du Lab. de Phys., Edtions du C.N.R.S., 4,
{1966) .




Bl

Ya 66 -

La

Bi

Gi

Bl

He

Ta

Ba

Ge

Ha

Ba

66 -

67 -

68 =

68 -

68 -

69 -

69 -

70 -

70 -

| .A. BLECH, ©.L. AVERBACH
Phys. Rev., 142, 287, (1966).

T. YAMADA
J. Phys. Soc. Japan, 2t, 650, (1966).

T. YAMADA et al
Phys. Soc. Japan, 21, 664, (1966).

T. Yamada et al

Phys. Soc. Japan, 21, 672, (1966},

L. LANDAU, E. LIFCHITZ

Théorie de |'élasticité, Mir Moscou, (1967}).

BUDD (S.A.)
Handbook of stress analysis, (1967).

N. [WATA et al
J. Phys. Soc. Japan, 24, 948, (1968).

Ds I €IBBS, B.W. JONES
Brit. 4. Appl. Phys., 2, 1059, (1968).

D. BLOCH, P. CHARBIT, R. GEORGES
C. R. Acad. Sc. Paris, 266, 430, (1968).

A. HERPI{N

Théorie du magnétisme, Bibl. Sc. Tech. Nucl.,

E. TATSUMOTO et al
Japan J. Appl. Phys., 7, 939, (1969).

H. BARTHOLIN, D. BLOCH
Phys. Rev., 188, 845, (1969).

R. GEORGES
Thése d'Etat, Université de Grenoble, (1969).

T.A. HAHN
J. Appl. Phys., 41, 5096, (1970 }.

H. BARTHOLIN
Thése d'Etat, Université de Grenoble, (1970),

55,

Paris, (1968}.




Ma

B

Cr

Ba

Pl

Ba

Br

Bl

Se

70

70

70

71

71

71

73

73

73

MAURY
R. Acad. Sc. Paris, 271, 950,
D. BLOCH, R. GEORGES, |.5., JACORBS
Phys., 3t, 589, (1870).
M.F. CRACKNELL, R.G. EVANS
Sol. Stat. Comm., 8, 359, (1970).
H. BARTHOLIN, J. BEILLE
Rev. Phys. Appl., 6, 291, (1971).
P. de V. DU PLESSIS et al
J. Phys., Sol., St. Phys., 4, 2565,
D.J. BARBER, R.G. EVANS
J. Mat. Sc., 6, 1237, (1971).
M. BROUHA, K.M.J. BUSCHOW
A parafitre.
D. BLOCH, R. MAURY
Phys. Rev., 7, 4883, (1973).
D. SEINO et al

Phys. Lett., 44A, 35, (1973).

{1970).

(1971,

56.




TABLE opes MATIERES

INTRODUCT I ON

CHAPITRE | : Les jauges de contraintes.

Techniques Expérimentales

Introduction

(-1 - Les jauges de contrainte
|-1-1 - Principe
|-1-2 - Effet transversal
|-1-3 - Effet de la fempérature
|-1-4 - Effet de la pression hydrostatique
l-1=-5 - Effet d'un champ magnétique
|-1-6 - Conclusion

|-2 - Mesure des variations relatives de résistance
t-2-1 - Généralités
|-2-2 - Principe des circuits de mesure
{=-2-3 - Appareils utilisés dans nos mesures
j=2-4 - Résistance d'isolement

CHAPITRE |1l : Mesure des compressibilités

Introduction

lt-1 - Appareillage haute pression

pages

o ~ =~y U WA

T

ti

11




Pages

I1-2 - Mesure des compressibilités

|1-2-1 - Principe

I 1-2-2 - Mesure de la compressibiliTé du
gadolinium

| 1-2-3 - Compressibilité des composés Inter-
métalliques terres rares-métaux de

transition

CHAPITRE 11 : Mesure de Jla dilatation thermique sous

contrainte ou sous champ magnétique

IT1-1-  Appareillage expérimental

Plt=-1-1 - Généralités

I'11~1-2 - Description de {'appareil cryogénique
I'11-1-3 - Dispositif d'application des contraintes
[11-1-4 - Mesure des températures et des

contraintes
[11~2 - Mesures de dilatation thermique par jauges
de contrainte
l11-2-1 - Principe
P11-2-2 - Mesures dilatométriques
IT1-3 - Mesure de magnétostriction forcée par jauges
de contrainte

[11=3=-1 = Introduction

[11-3-2 - Principe et réalisation

CHARPITRE IV : Propriétés physiques de |'oxyde de manga-

nése sous contrainte uniaxiale, sous pres-
sion hydrostatigue et sous champ magnétique
fntense

Généralités

Propriétés magnétiques

Les domaines antiferrcmagnétigues

12

13

t4

17

17
18
19

20

20
20

21

21
21

23

23

23

24




JV-1 - Résultats expérimentaux : |'oxyde de manganése

sous contrainte

IV=1=1 ~ Variation de la température d'ordre

avec la contrainte [11@

IV-1-2 - Réarrangement des domalnes antiferro-
magnétiques T sous f['action de la
contrainte D11]

1¥V~1~3 - Réarrangement des domaines antiferro-

magnétiques S avec le champ magnétique

appliqué
a - Mesure de magnétostriction forcée
b - Mesures de susceptibilité

CHAPITRE V - Analyse fThermodynamique de |a transition

de phase
Introduction
V-1 - Le modéle
V-2 - Transitions magnétiques discontinues ou continues
V-3 - Variations des températures d'ordre avec des

contraintes extérieures

V-4 - Application au cas de |'oxyde de manganése

=
!

Ln
t

Programme de Travail

CONCLUSION

ANNEXE 1

ettt

ANNEXE 2

REFERENCES

Pages

24

25

26

28
29
30

31

31

31

35

56

38

40

42

44

47

23




