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INTRODUCTION.

11 existe de nombreuses méthodes ¢'observation des domaines magnétigues
en surface, parmi lesguelles les plus employées sont 1’effet KERR (1) et la méthode
de BITTER (2). En ce gui concerne 1'étude des domaines magnétigues & 1'intérieur des
schantillons de tallle macroscopique (d'épaisseur supérieure & 50um), 11 existe, a
notre conneissance, guatre méthodes : L'effet FARADAY (3] permet une cbservation des
domaines dans des matériaux transparents dans le domaine visible, tels que les grenats.
Une deuxigme méthode consiste & analyser localement la dépclarisation d'un falsceau
de neutrons treversant 1'échantillon (4). Une troisidme méthode déja bien développée(5,8)
est la topographie aux Rayons X ; elle permet de visualiser les domaines ou parois
magnétiques, par 1'intermédiaire de la magnétostriction, en méme temps que les défauts
cristallins , constituant ainsl une méthode de choix pour 1'étude de leurs interac-
ticns. Cette méthode ne permet de voir que trés faiblement les parois & 180°. En
1973, SCHLENKER et SHULL (7) ont montré la viabilité d’une guatrieme méthode : la
topographie aux reutrons polaris@s, gui repose sur 1'interacticon du moment magnétigue
du neutron avec 1'aimantation locale, permettant en particulier d'cbserver les do-

maines a 180°.

La théorie cinématigue, nui est utilisée couramment en radiocristallo-
graphie classique, ne s’applique gu'aux cristaux tres imparfaits. Comme les méthodes
topographiques s'appliguent & de trés bons monocristaux, il faut avoir recours a la
théorie dynamique de la propagation des ondes dans le cristal gui, elle tient compte
de 1’interaction entrs 1'onde incidente et 1'onde réfléchie. Nous consacrons une
grande partie du Chapitre I & la théorie dynamigue de la diffraction des Rayons X et
des neutrons, et nous compl&tons ce chapitre par un rappel sur les domaines magnéti-
ques, en insistant sur les déformations magnétostrictives liéesaux domaines gqui sont

& 1'origine de leur visualisation par topographie aux Rayons X.




Dans le second chapitre sont donnés le principe des méthodes
topographiguss et la technique employée pour pclariser les nsutrons et pour inverser
leur polarisation ; nous donnons finalement une descriptlon succinte des méthodes

magnéto-optiques.

Les grenats ferrimagnétiques, depuis leur découverte par BERTAUT et
FORRAT en 1866 (8] ont &te beaucoup étudiés et ont trouvé diverses applications.
Ainsi, ils sont employes en hyperfréguences (9) et, essentiellement grace a 1'anisc-
tropie uniaxiale créée lars d= lsur croissance, ils sont employés comme mémoires
magnétiques (10). A. MATHIDT a effectué, lors de sa Thése d’Etat, une étude des
domaines an 1'absence de champ, en fonction de 1a température. Avec M. SCHLENKER, nous
avong entrepris, en liaison avec A. MATHIOT et sur un échantillon de grenat de ter-
bium {TbIG) ,pr&té par lui , une étude de 1'évolution de la configuration des do-
maines en fonction du champ appliqué & température ambiante. Nos résultats sont
expos@s dans le troisiéme chapitre, ol nous montrons 1'existence d'uns forte inter-
action entre les bandes de croissance et les domaines magnétiques. Cette étude &

&teé faite par topographie aux Rayons X et par 1’effet Faraday.

La connalssance des domaines magnétigues est importante pour la
compréhension des différents ph&noménes 1iés 2 1’aimantation. Nous nous sommes
donc aussi consacré au développement de 1’étude par topographie aux neutrons des
domaines ferromagnétiques. Cette nouvells méthode est trds intéressante parce gu’
elle pourrait permettre 1'étude des domasines internes dans des échantillons assez
épals (de 1’ordre du centimétre). Nos travaux sur la topographie aux neutrons,
réalisés avec M. SCHLENKER et J. BARUCHEL, sont exposés dans le guatri2me chapitre
nous y discutons en premier lieu nos résultats sur la visualisation des domaines
magnétiques au moyen de neutrons polarisés, pour ensuite aborder ceux qui ont &teé
obtenus sur 1'observation des parois ferromagnétigues & 1'aide des neutrons non
polarisés. Cette derniére observation s'aveére possible grice & des mécanismes

~

spécifiques & la diffraction magnétigue des neutrons par des cristaux parfaits.



CHAPITRE T

GENERALITES.,

1 - THEQORIE DOYNAMIQUE DE LA DIFFRACTION.

la théorie dynamique considére 1'interaction entre 1'onde réfléchie
et 1'cnde réfractée au voisinage de la condition de Bragg, pour expliguer-la pro-
pagation d'une onde dans un cristal parfait. Cette conde peut &tre une onde électro-
magnétigue : Rayons X, ou une onde associée & une particule {neutron ou électron].
Dans le premier cas, on empleoie les équations de Maxwell, et pour des ondes asso-

oiées & des particules, on résout 1'éguation de Schridinger.

1.A - Théorie dynamigue de la diffraction des Raycns X.

La théarie dynamique de la diffraction des Rayons X (12,13} est
basée sur le fait gue dans tout le cristal les grandeurs électrigues et magnéti-
ques sont liées par les équations de Maxwell. Les vecteurs E} ﬁ, ﬁ étant pério-
digues ainsi que la densité électronique et la permittivité, s'expriment d'apreés
le theécreme de Bloch, spus la forme de sommes d’cndes planes

Ainsi

g = exp (2mivt)l E‘H exp - 2 m(K, T (T.1)
¥ H.

ot B est un vecteur du réseau réciprogque

- = 5

KH = KD + H

Les vecteurs D et ﬁ , satisfont des relations du méme type




En combinant convenablement les éoguations de Maxwsll, gn sboutit

4 un systéme d'une infinité d'éouetions

z > z > - -
(k70 - TP) - KWK LE, - KT D F hep B # Ky B K, =0 (I.23

" PAH

ou :

k = /A, A étant la longueur d'onde des rayons X

z
T, rek
ny
c
: . ‘ . . -13
r, i rayon classique de 1'électron &gal & 2,82.10 cm

Vc : velume de la maille é@lémentaire

FH : facteur de structure,.

En se limitant au cas ol 1l y a un seul noeud du réseau réciprogue
pres de la sphére d'Ewald, on trouve un syst@me de desux équations dont le déterminant

cdoit Btre nul pour gu'il existe des solutions
2., 2 2
k=01 FFD] KD k™ P FFH
2 2 2
K7P FFH k™01 - TFD] KH
P caractérise la polarisation du faisceau ; P = 1 dans le cas de
polarisation o foll £ est perpendiculaire au plan d'incidence) et P = cos 28 pour

la polarisation T(E dans le plan d'incldence].

En employant les paramdtres & etEh définis comme

B;
_ L2 2 . .
2 k ED = kg - K° (1 -T Fy) (7.4)
W22 . ,
2k gh = K, - K (1 -T FU] (1.5)

la relation I.3 devient

2 2.2
CE L1 NPT g2 (1.5)
0 h 4 WZ VZ H
C
equation fondamentale qui décrit la surface de dispersian.
UD'apres (I.4) et (I.5), nous pouvens exprimer :
I'r
Eo= Ko- Kk (1-—2) =k - nk (1.7
0~ X Z 0 +7)
I'F
= - /I—-— D =3 - N
Eh KH k( - ) KH k (I.8)



n étant 1'indice de réfraction et donc
EO représente la distance d'un point P qgu'on appelle point convenable,
au cercle de centre 0 et de rayon nk
Eh représente la distance de P au cercle de centre H et de rayon nk

{fig.1).

Fig.1 - Représentation géométrigue des parametres
La : point de Lalle, intersection des deux cercles.
I_D : point de Lorentz, intersection des deux cercles de

rayon nk.

On appelle P, point convenahle dans le sens que c'est lul qui déter-

-+ - -+ -
mina les vecteurs d'ondes PO = Kﬂ et PH = KH des ondes, appelés type 0 et H respecti-

vemant, qui peuvent se propager dans le cristel. La superposition de ces ondes est

un champ d'onde.




L.'&quation (I.4) représente un hyperbolofde & deux nappes pour

chaque valeur de P (1 ou cos 2 8 ).

En agrandissant la région intéressante au voisinage. de P, on aura

la Figure 2 ,

La surface de dispersion est un outil tr&s précisux pour 1'analyse

de la propagation des cndes dans le cristal. Elle mérite au moins guatre remargues

1 - Chague point de la surface de dispersion représente un champ

d'ondes qui peut se propager dans le cristal.

< - La direction de propagation de chagque champ d’onde P est la

normale en P a la surface de dispersion.

3 - Le repport des amplitudes de 1'onde O et de 1'onde H, consti-
tuant un champ d'ondes représenté par un point P de cocrdonnées gD et £ H
est, a un terme de phase prés, égal & ( ED/ Eh]1/2 . Ainsi, aux sommets des
hyperbolies, les amplitudes des ondes O et H sont égeles. Pour des champs d’ondss
représentés par des points prés de A (prés de 1'asymptote TH], 1'onde H est pré-
dominante. Par contre les champs d'ondes représentés par des points proches ds

1'asymptota Té sont essentiellement constitués d'ondes O.

4 - L’écart 5182 entre les sommets de 1'hyperbole est donné

par

P reA |FHl (T.9}

mV cos 0O



| 100 cm”

Fig.Il.7 - Agrandissement au voisinage de la surface de dispersion
met g étent les différentes polarisaticens du falsceau

TG est la tangente au cercle de rayon k ;

Té est la tangente au cercle de rayon nk, réciproguement pour
TH et TH.

(R&Flexion 110 du Fe-3 % $i pour la radiation K@1CD]




I.B - Conditions aux limites

On distingue deux conditions, l1'une relative au vecteur d'onde et
1'autre aux amplitudes des ondes. Cette derniére exprime qu'd la surface cdu cristal,
et en pgénéral sur uns surface de séparétion entre deux milieux, 1'amplitude de
1'onde incidente est égale & la somme des amplitudss des ondes type O ; la somme des
amplitudes des ondes de type H étant égale & zéro. En ce qui concerne le vecteur
d'onde, 1l faut assurer le continuité de sa composante tangentielle ; pour cela,
nous emploierons la construction de Huyghens : les points représentatifs des champs
d'ondes excités sont l'intersection de la surface de dispersion avec la normale & la
surface menée du point représentatif de 1’onde incidente. Nous appliguerons ceci

aux cas de BDragg et Lalie.

al Cas de Lalle

La normale & la surface du cristal est comprise entre la direction
incidente et la direction réfléchie.

Comme le montre la figure 3, 1'onde plane de vecteur d'onde OM dans
le vide excite les deux champs d'ondes représentés par les points P et §. Ces champs
d'ondes se propagent dans les directions p et g normales en P et § & la surface de
dispersion.

Pour caractériser les champs d'ondes excités, 1l suffit de conmaitre
LaM

1'écart & 1'incidence de Bragg A9 =

Fig.3 - Censtruction de Huyghens dans ls cas de Laile, en considérant
une seule polarisation du faisceau, n est ls vecteur normal &
face du cristal. a. espace réciprogue ; b. sspace réel.



b) Cas de Bragg

La normale & la face d'entrée du cristal n'est pas comprise entre la
direction incidente et la direction réfléchie.

La construction dé Huyghens pour ce cas est donngée par la figureI.4
ol P' est une solution & rejeter, parce gu'elle ne correspond pas & une propagation
de 1’énergie vers le cristal. On peut remarguer gu'on peut avoir réflexion totale,
par exemple pour M', parce gue dans ce cas, cette onde incidente ne peut pas exciter

des champs d'ondes gui se propageront & l'intérieur du cristal.

Fig.1.4 - Construction d'Huyghens dans le cas de Bragg, n est le
vecteur normal & la face d'entrée du cristal.
&a. Espace réciprogue
b. Espace reéel.

Cans les expériences ususlles, 1'onde incidente est sphérique, st on
peut revenir au probléme précédent en décomposant 1'onde sphérigus en ondes planes
(Kato 14)) gui, dans les cas usuels, excitent toute la surface de dispersion.

Done, un pinceau de rayons X arrivant en A fera apparaitre des champs
d'ondes qui se propageront dans tout le trianpe ABC (fig.I.5)appelé triangle de

Borrmann.




Fig. I.5 - Représentation d'un faisceau

dans le cristal.

Le triangle ABC est appelé

triangle de Borrmann.

En arrivant sur la face de sortie BC, les deux ondes =se découplent st
partent dans des directians pratiquement paralléles aux directions incidente et

réfléchie.

17.C - Pouvoir réflecteur d'un cristal parfait.

Le Pouvoilr réflecteur Ih est le rapport entre 1’intensité diffractée
et 1'intensitd incidents. D'aprés la théorie dynamique et dans le cas des cndes inci-
dentes planes, le pouvoir réflecteur pour un cristal parfait, d'abscrption nulle, est

donn&e dans le cas de Lalie symétrique par (13) {15)

. 2 Tt 2
Ih = (I.10)

t : épaisseur du cristal

ol v, sin ZBB
' n = 5 AB (I.11)
= 22F, | [F]
WVC CDSGB
A= (I.12)

g 5|
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Ih est donc périodigue, ce gul traduit un échange périndigue de
1'énergie entre le faisceau diffracté et le faisceau transmis par suite de 1'inter-
férence des champs d'ondes représentés par des nappes différentes de la surface de
dispersion. La périodicité est donnée par A (I.12), appelée période de solution
pendulaire (ou péricde de Pendellésung) et qui est 1'inverse de la distance antre les

sommets 8182 des hyperboles Quand 1'écart & 1'incidence de Bragg est nulle.

A partir de la relation (1.10]}, nous pouvens trouver le pouvcir

Ihi = J!;h de t (I.13)

/N

réflecteur intégreé

expression gul devient

2 v
xr [Py LP[Tw
I . = ——— %

- Jotplcp (I.14)

sin 20 my 2
[

od JD[Q) est la fonction de Bessel d'ordre zéro. La figure § montre la variation de
Ihi en fonction de 1'épaisseur du cristal pour une longueur d’onde fixe.
Kato {18) a développé la théoris dynamigue dans le cas des ondes

sphérigues et il a trouvé la méme relation (I.14) pour le pmuvoir réflecteur intégre.

Tntensité

o

épaisseur (en um)

50 400 150 200

Fig. B - Variation de Ihi gn fonctlon de 1'épaisseur du cristal.

(reflexion 110 du Fe-3%5i, avec K &y Co)
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I.0 - Effets des imperfections cristallines.

Nous devans remarquer gue tout écart & la periodicité cristalline
peut découpler les ondes incidenfe et réfléchie des champs d’ondes excités dans le
cristal ; elles peuvent donner naissance A des nouveaux champs d'ondes lorsgu’elles
retrcuvent une autre région parfaite. Tout ceci affectera 1l'intensité du faisceau
réfléchi et si nous plagons une plague photographique dans le falsceau réfléchi,
nous aurcns des images des défauts par suite des variations locales de 1'intensité
réfléchie. On distingue trois types d'images

i. ipages_directes_ou_cinématigues : dues & un faisceau réfléchi
par une région deéformée du cristal qul se trouve sous 1'incidence de Bragg pour des
rayons cu faisceau direct. Ce faisceau ne sera pas diffracté par d'autres régions
du cristal et ce sera la théorie cinématigue gui rendre compte de 1'intensité
réfléchie. T1 s'agit d'une intensité diffractés supplémentaire.

ii. images dynamigues : dues & des perturbations produites par de

iii. images intsrmédiaires : dues & 1’interférence entre ies champs

d'onde "normaux" et ceux gui sont & l'origine des images dynamiques.

D'une fagon générale, la deéformation du réseau cristallin qui peut
étre due & des dislocations, des inclusions, des bandes de croissance, des fautes
d'empilement, des macles, des parcis magndtigques, est caractérisée par la variation
8(A8) gu’elle entraine pour i'écart & 1'incidence de Bragg de 1'onde incidente.
['expression générale de &8(AB8) donnée par Authier (17) est :

1 _§(R.0)
k. 51neB 8 X

§(AB) = - (I.15)

- + - -~ . - ]
ol h est le vecteur du réseau réciprogue avant déformation

U est le vecteur déplacemant

)
6xh

k

représente la dérivation dans la direction r&fléchie

1

-% , A étant la longueur d'onde

L'expression (I.15)peut s'exprimer aussi

Su
1 i
S(AG) = - ——— —
(AB) o5 B .Z. Yy aj S ; ) (I.16)
B i, xJ
ol Y- uj sont les cosinus directeurs de [ de la direction réfléchie respecti-

vemant.
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e paramétre 6(A6) psrmet de prévoir guels défauts (et dans guelles
réflexions) donneront naissance a une image topographique. Ainsi si le vecteur ﬁ
est perpendiculaire au vecteur ﬁ, on aura S(AB ) = 0 et la déformation sera invi-
sible. C'est é-partir de ceci qu'on trouve les "régles d'extipction” d'une ligne de

dislocation par exemple.

Defaut plan

On appelle défaut plan celui qui résulte de 1'accolement de deux
volumes de cristal parfait selon un plan. Par exemple,des fautes d'empilements, des
macles, des bandes de croissance, des parcis magnétigques sont des défauts plans.
Authier (18) a traité le cas d’une faute d’empilement dans un cristal absarhant et
il a conclu que lorsqu'un champ d'onde arrive au plen de faute (fig.7), il excite
dans la deuxiéme partie du cristal deux champs d'onde, gitués sur la normale au plan
de fauts, dont celui représenté par M ast appelé champ nouveau. L'interférsnce entre
ces deux types de champs d'onde donne lisu & un systeme de franges dont la périodicité
est liée a la période de Pendeilﬁsung. Authier, dans le méme article, montre des
expériences qui confirment ses résultats théorigues. Schlenker et Kléman (17) ont

trouvé ce méme type de franges associé & des parois magnétiques inclinées par rapport

3 la surface de 1'échantillon.

Fig. 1.7

Plan de faute: HC

n : normaele au plan de faute
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1.€ - Theorie Dynamique de la Diffraction des Neutrons.

Pour la diffracticn dez neutrons (Z0) on est amené & distinguer
essentiellement la diffraction due aux royaux: diffracticn nuclgairs, =2t celle due

aux moments magnétigues: diffraction magnétigue.

les facteurs de structure associés & ces processus de diffraction
sont donnés par:

- Facteur de Structure Nucléaire:

s
2ﬂiH.ri

F = L b, e (1.17)
N i i

ol bi , appelé longueur de diffusion nucleéaire, est isotrope

12 cm pour le fer. Le facteur de structure nucléaire

et vaut par exemple 0,36 10
est homogens & una longusur et est comparable & reFX , le rayon classique de

/
1'elactron fois le facteur de structure aux rayons X.

4
- Facteur de Structure Magnetigque (voir annexe A):

>
_ L 2 H.ri
FM = g .; p; G,° (r.18)
i,
oil: G est un opérateur representé par les matrices de
Pauli
- 5 = / .
c= = (s operateur de spin)
I
=
q, = K. - =1 = . K, (1.19)
i i Ak Ui i
RIANE]
-
Ki est le vecteur unitaire dans la direction du
moment magnétique de 1'atome 1.
pi=re|Y| (5,) F;H) (I.20)
82 ’
r, s /o est le rayon classigque de 1'electron
4TE _moc
° -13
il est égal & 2.82 10 cm
Y = - 1,97 est la valeur du rapport gyromagnétigue

du neutron.



_15_

2 Si est le moment magnétigue de 1'atome 1
exprimé en magnétons de Bohr

Fi[H) est le facteur de forme magnétigue di
4 la distribution dans 1'espace des electrons

magnétiques.

Nous traitons ici le cas général de la théorie dynamigue de la diffrac-
tion des neutrens par des cristaux magnétiques. Il existe plusieurs exposés de
cotte théorie (21, 22, 23) et pour déterminer 1'équation de la surface de disper-
sion, nous suivons le traitement fait par givardisre (21), gui est analogue &
celui employé@ pour les rayons X.

Ftant donné gu'il existe deux états de spin du neutron, la fonction

-
d’onde ¥Y(r) associée aux neutrons sera la fonction

1
=
-+
+
v
=
I
|
v

.
Y {r) (1.21)

ou bhien @ +
R (I.22)

et sa propagation sera donnée par 1'équation de Schriéidinger

h2 2 - -+ -
{- — ¥ + V() Yir) =B Y (I.23)

2m

~ ] - I} + . - (] I}
all le potentiel d'interaction V(1) sera exprimé comme la somme de 1'interaction

nucléaire et de 1'interaction magnétique

> - I

Vir) = N(r) - un.b(r] (1.24)
avet

- R yeh | = _  _ veh =

Hn ‘~FEH 45 )2 poys (I.25)

bir) étant le champ magnétigue au point r créé par les différents atomes magnétigues

a est la matrice de Paulil
0 ; 0 -1 1 0

Q
i

o
]

Q
il

la relation (I.23) devient

h Z o ok
2m Zm

i
|
<
i
+

NE [ ]o B

) . 0 (I.28)
v y

A étant la longueur d'onde des neutrons dans le vide.

RS PN
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D'aprés le théoréme de Bloch, N(T} et b(T) peuvent &tre exprimés

comme : .
N = In, 2MiH.r (1.27)
s omiflr (1.28)
b(]_“] - ZBH g 1 ._I‘ N

Nous employons BH au lieu de bH pour éviter la confusion avec les bi de'{I.17].

Y
Nous cherchons des solutions¥(r) de la forme :

+
¥
v = exp MK T 2| D) exp (i P (T.29)
R v

En remplagant les équations (I.27), (I.28) ot (I.29) dans 1’équatian (I.26}, celle-ci
deviendra :

:]:_-I—

5 (T.30]

N
|

yeh |z vehy _-
M e 1B 12! B i
+ 7 =0
e yeh, ot o veh, .z
Zme! B Maow sl Bhone e

b0 nous avans noté z la direction de quantification du spin et :

Si nous nous limitons au cas ol il vy a un seul noeud du réseau

réciproque prés de la sphére d'Ewald, le systéme (I.30) s'exprimera
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Z —_—
20N Z_leeh E g_rleeﬂh' . \y;
h? h2 2me © h? 2mc
2m yeh a* (2o 2e 2Moy EE|Yehl ? y”
h? 2 c1 ° ° h2 % h2 o2me  ° ©
vy PR 8% [T 8l N
: 2mc 2mec
L
2 ‘Yéh | BiH NMH _|XEE| BfH w;
2mec 2me
+
Ne |XE 52 jyeh g v
H 2mc 2me H
xsh | Y Sehy gz}
Zme 2me
¥+ B2 K2+ Ay L2 xehy g2 @|_I_9_E| o
© h? © h?  2mc © h2  2mc
oy g R e 20 - 20Xy g
ntozme | h? © b zme

(I.31 a)

(I.368 b)
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Posons, de la méme fagoh gue pour les rayons X :

2 2 2m + 2m yeh' z R
- - = P (1.32}
Ko =K+ =35 Ny 7 | e | By K &g
h h
dont le premier membre pourra &tre simplifié
*
2 2 2m + 2m veh zl= 2 kg
KS - & 1 - oee N, - | |8 0
a
o . h2k2 0 h2K2 2mc
+ |IBh l BZ
9 5 ND - 1Zmec 0 +
Ko = k 1 - - = 2 k£
0 h2k2 0
Zm

On reconnait , & 1l'intérieur du crechet, 1l'énergie potentielle et
cinétigue du neutron, et tout le contenu du crochet est égal & 1'indice de réfraction

des neutrons au carré :

+
2 2 2 =
g =Ky = 2kE (T.33)
+
- e
et donc : ED n IKGIM kn (I.34)
Nous posons aussi
2 2 2 + 2 h :
R S L R B = Y- (I.35).
0 2 0 2 0 H
h h 2mc
L'éguivalent de 1'éguation (I.33} s'exprime :
2 22 :
(KO+H] -k nir = 2K EH (I.36]
et on a
z >
g, = [Kg*H |- kn_ . (1.37)
Posons ausei
2m _ )
=N, = N (I.38)
E
2 h i i
£ gt - gl (I.39)
2 H H
h 2me
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Né et Qa cont liés aux facteurs de structure nucléaire et magnétigue
par les relations , 1
N, = — F (I.40)
H Ty N H
‘D i
(I.41
o - mH )
Ty
c
En tenant compte de (I.32), (I.35), (I.38), (I.39), les relations
{(I.31a) et (I. 31b) deviennent
2 N e - 0 .
k&g " P “o -H Yo
1 Z — _— +
Ny Uy 2k & ¥ % Uy
+ + _ ] = _ =D (I.42)
+ + ' z -
9y 9 Ny - 2kEy 'y

Pour gu'il existe une solution de (I. 421, il faut que son déterminant

sogit égal & zéro. Nous exprimerons cette condition dans le cas ol 1’axe de quant1¥1—
caticn est choisi selon la direction de 1'aimantaticn, ainsi nous aurons Q et QD

nuls 3 nous considérons aussi des cristaux centro-symétriques, pour lesquels

N

H =Ny
Yy 7 By
4 _+ - o+ 2o+ - 4 - 2 o7 e At T 2 o F . AZ 2
18 K0 Ep By By T R By 0y Oy B By By Oy~ AR Bg By Ty o 9y
2 L 202 2 om2 ok = 2
£ kS gy gy N v T [Ny - DT - 0y gy 1 =0 (1.43)

C'est 1'éguation de la surface de dispersion que nous simplifierons

dans les différents cas.




_2[]...
al Cas de diffracticn nucléaire

C'est & dire quand toutes les contributions magnétiques scnt nulles

F, =0
My
La relation (I.43) devient simplement
Z
A 2
€0 &y = —=— IFy | (I.44)
0T Rz My

qui est tout & fait analogue & la relation (I.6). La surtace de dispersion est donc

une hyperbole & dsux nappes.

Tous les résultats de la théorie dynamigue de la diffraction de rayons

X sont espplicables ici.

b) Cas de diffracticn magnétique.

Nous considéreons ieci le cas d'un cristal ferromagnétigue, pour lequel

nous avons contributions nucléaire et magnétique.
Nous distinguerons ici trois cas

Q; et Q; sont nuls (voir Annexe A} et 1a relation (I.43) sera factorisable, on
obtient

+ + 7
‘ED EH = —-————?‘2 > |FN * Flffl ]2 (I.45)
4me Ve H H

pour les neutrons polarisés + ,spin du neutron paralléle & 1'aimantation ; la méme

relation est valable pour les neutrones de polarisation - , spin du neutron anti-
parallele & 1'aimantation & condition de remplacer F; par - F;

La surface de dispersion est donc composée de deux hyperboles, une
pour chaque polarisation des nesutrons (Fig.T.8).Les rédsultats de 1a théorie dynami-
que des rayons X s'appligrent 3 chagque polarisation indépendamment. Puisgue Ies
facteurs de structure magnétique sont différents pour chaque polarisation, nous
aurons deux périodes de Pendellfisung et pPar consequent la variastion du pouvoir
réflecteur en fonction de 1a longueur d’onde A est différente pour la polarisatiocn
+ et pour la polarisation - . La FigureI.S représents cette varistion pour un cris-
tal de Fe-3% Si, en fonction de la longueur d’'onde. Par conséguent, le rappart
entre 1'intensité diffractae podr les neutrons de polarisation + et pour csux de
polarisation -, appelé rapnort de renversemant ("Flipping ratia"en anglais),

variera en fonction de 1a longueur d’onde (Fig.I.10),
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Fig.I.8 - Surface de dispersion pour les neutrons guand 1'aimantation
est perpendiculaire au vecteur de diffraction (Réflexicn 11C
du Fe-3 % S1 avec A = 1,35 ;].

Les nappes 1" et 2 , symétriques par rapport a L;, sont
polarisées négativement.
Les nappes 1+et 2+, symétriques par rapport a L; sont

polarisées positivement.
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Dans ce cas, le facteur de structure magnétigue est nul puisgue le
vecteur g'de la relation (I.18) est zéro. 5i nous envoyons un faisceau polariss
dans une direction faisant un angle différent de zéroc avec 1'aimentation, il vy
aura rotation de la direction de polérisation du falisceau incident et diffracté a

la fréguence de Larmor , ce que traduilt le décalage des hyperbocles.

Dans ce cas, la relation (I.43)} n'est pas factorisable .

51 nous tenans compte de ce gue

+

£ - &g, *+ D (I.48)

L
ol O est la distance entre les droites TD+ et TD ., tangentes aux cercles de rayon

n k et n_k respectivement, et, de la m8me facan
+

A (I1.47)

1'expression {I1.40) devient de la forme

-2

() 2[5 )7

v og ]+ g [ D(ggjz +af, +b] + [bE +c] -0 (I.48)

od D, a, b, c scnt des paramdtres qui dépendent des facteurs de structure nucléaira
et magnétigue.

En introduisant des valeurs de EH,nous obtenons des valeurs de Eé ;
l'ansemble des soliutions [EU, EH) permet de déterminer la surface de dispersion.
Nous avons ainsi résolu numériguement la relation (I.48) pour le cas ol 1'aimantation
fait un angle de 45° avec le vecteur de diffraction ,qui sera employé dans des expé-
riences décrites au quatriéme chapitre. Le calcul montre que la surface de dispersion
est composée de guatre nappes qui ressemblent & des hyperbolss {Fig. T.11). Chague

point de la surface de dispersion représente des foncticons.

b4 4

¥ ¥

oo+
I i I +

gui se propagent dans le cristal. Les valeurs de Ea et Eg remplacées dans les

relations (I1.46) et (I.47) déterminent les valeurs de Eg a2t E;

et si on emploie ces quatre valeurs dans la relation (I.39), on peut calculer par

cerrespondantes

exemple les rapports ¥./,+ , ¥ /. + ¥, / 4t  pour chague champ d'onde.
0 WD H ?D . H WD
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La polarisation des ondes O et H dans ces champs d'ande s'exprime

EEEENE IRV
P.o= : = (1.48]
i * -
R A G B T
& O

i indiguant soit 1'onde O cu H.

Le calcul montre gue les polarisations des ondes 0 st H des champs
d'onde représentés par 1'hyperbole dont les nappes sont guasi-symétrigues par rapport
au point de Lorentz LB sont supérieures &environ + 0,9 ; et elles sont inférieures
5 environ - 0,9 pour les champs d'onde représentés par les nappes guasi-symetrigues
par rapport au point de Lorentz L& Etant donné gue les polarisations de ces

nappes sont trés proches de +1 et - 1, nous dirons par la suite gue ces nappes sont

guasi polarisées.
Dans 1'approche d'une onde plane polarisée incidente, le calcul montre

gu'il existe une variaticn de la polarisaticn , en Fonction de la profondeur du
cristal. Cette variation est aussi fonction de 1'écart a 1'incidence de Bragg de
1'onde incidente. Nous envisageons, dans un avenir proche, d'étudier ce gue devient

cette variation pour des andes incidentes sphérigues.
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250cm™

Fig. I.11 - Surfece de dispersion pour les neutraons quand 1'aimantation
fait un angle de 45° avec le vecteur de diffraction
(réflexion 110 du Fe-3 % S1i avec A= 1,35 ;],
Les nappes 1' et 2' sont polarisées quasi -négativement.

Les nappes 1" et 2" sont polarisées quasi -positivement.
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2 . DOMAINES MAGNETIWNUES

P. Weiss en 1907 postule 1'existence, dans les corps ferromagnétigques,
gu champ moléculeire : champ fictif représentant 1'interaction qui tend & aligner,
paraliglement entre sux, les moments magnétigues. Pour expliguer que, a 1'échelle
de 1'échantillon, le moment magndtique peut &tre trés inférieur au moment de satu-
ration, P. Weiss postule la subdivision de 1'échantillon en netites régions,
appelées domaines, aimentées & saturation dans différentes directions.

Cette subdivision en domaines magnétiques s'expligue par des considé-
rations énergétigues ; elie entraine en effet une réduction considérable de 1'éner-

gie magnétostatique.

2.A - PRINCIPAUX TERMES ENFRGETIQUES DANS UN CRISTAL MAGNETIQUE.

Nous donnons une descripticn assez succinte des différents termes

d'énergie qui interviennent dans un cristal magnétique (24] (25).

a. Energis d'échange

En faisant un traitement quantigque de 1'énergie d'interaction entre
ies atomes voisins, con trouve un terme, appelé énergie d'échange, gui est respon-

sable de 1'ordre magné&tigue.

L'énergie d'échange peut 8tre écrite comme

bt -
E=- 2% Ji. Si S, (L.50)

Jij est 1'intégrale d'échange

§i Ej sont les moments de spin

vy

s
Si J est positive, 1'énergie d'échange sera minimum quand Si et

seront paralléles et c'est le cas pour le ferromagnétisme.

b. £nergie d'anisotropie magnétocristalline

L'existence de cette énergie explicue les différences entres les courbes
d'aimantation obtenues pour différentes direciions cristallographigues. Pour un

cristal cubigque, 1'énergie d'anisotropie magnétocristailine est donngée par
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_ 2 2 2 2 2 2 2 2 2
E, o= K,] [oa,] Ay *+ Qy Gy + 0 33 * K, a4y O, O (1.51)
oll ai sant les cosinus directeurs de 1'aimantation par rapport aux axes
cristallographigues
K1’K2 sont appelées les constantes d'anisotropie.

51 nous considérons seulement le terme de quatriéme degré, on constate
qu'il n'y a gue deux directions de facile aimantation (direction d'aimantaticn qui

minimise 1'énergie EKJ ; 1l'axe guaternaire <100 > si quest nositive et 1'axe

ternaire <141 > si 'K,i est négative. D'une fagon générale, on a le tableau
suivant
Valeurs données Direction de facile aimantation
K1 K2
positive + @ a4 -9 K1 <100 >
positive - 9K, a-® <111 >
1
alx, |
négative + e -y — <10 >
4
négative 9|K1| a - w <141 >
4

Pour le grenat de terbium ( ThIG) (26)

& 300°K Ky = - 7.183 erg/cm3

. o 3 3

a B8O°K K1 = - 760.10" erg/cm
K2 = - 78 .108 erg/cm3

Les directions de facile aimantation sant < 111 >
Pour le Fer Fe-3,2 %5i (27]:

a 300°K K1 = 3,70.105 erg/c:m3

K2 probablement positive est plus petite que 0,1 Kq.

Lesdirectiorsd= facile aimantation sont < 100 >
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c.Energie d'anlsotropie dé croissance.

Dans des cristaux de grenats ferrimagnétiques,nominalement cubigues,
i1 a 8t trouvé une anisotropie uniaxiale, induite lors de la croissance (10) ; c'est

ce qui permet 1’existence dans ces cristaux de domaines magn2tigues cylindrigues

-

(bulles) dans des couches de guslgues microns d'épaisseur et donc leur emplol comme
mémoires d’ordinateurs.

Considérans une région du cristal od lea direction de 1'aimantation
est représentée par o et la direction de croissance par B ; en tenant caompte ce
ce que 1'énergie induite par la croissance EAC gst symétrique par rapport & un remn-
versement du temps, Georgy et Al. (28) sont arrivés a la relation

2 A2 2 .7 2 2
EAC = A (u1 81 * o, 82 v dg 831 + B [u1 o 81 52 0., Oy R 83 * o, o, 81833

(I.52)

2z

Cette anisotropie de croissance a d'abord été trouvée dans les
grenats mixtes, pour lesguels A et B sont de 1'ordre de 104 erg/cm3 (293,
Deux modeles ont été proposés pour expliguer 1'existence de cette anisctrople dans
les grenats ol il y & deux terres rares (30, 31). Postérieurement, le méme type
d'anisotropies a été mis en évidencs sur des grenats non mixtes (32, 33). Plaskett

et Al. (33) ant &tudié Eu3F95012 gt relié l'anisotropie de croissance & la guantité de

- -

plomb qui pénétre dans 1'échantillon & partir du flux. Stacy et Rooymans (34) ont
proposé un modéle baséd sur une concentration ordonnée de lacunes d'oxygéne pour
expliquer 1'existence de 1'anisotropie de croissance dans tous les grenats. Bien gue
nous n’ayons pas trouvé dans la littérature de résultats concernant en particulier

le TbiIi, il semble trés probable gue ce phénoméne puilsse également s'y manifester.

d.Energie magnétoélastigue

L’énergie magnétoéiastique a pour origine 1'interacticn entre aiman-
tation et déformation du réseau par 1'intermédiaire du couplage spin-orbite. Pour
calculer cette énérgie ,L.Néel (35) part d’une énergie de couplage magnétigue entre
atomes gui s’exprime sous forme d'interactions par paires d'atomes dépendant a la
fois de la distance entre ces deux atomes et de 1'angie entrs 1’aimantation et la
ligne qui joint ces deux atomes. L'énergie magnétoélastique ainsi obtenue est donnée
pour un cristal cubique par

E =8 1{e [&2 - 1] e [az -

4 z
m.el, 1 1171 3 22 72 3

4
] o+ 833[034,% - g)}“‘

o leg, 000, +eyg0, 0, v epg 0, ol (I.53)
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ou :ai sant les cosinus directsurs de l'aimantation par rapport aux axes
cristallographigues.
B ’BZ sont les constentes de couplege magnétoélastigue

1
eij sont les composantes du tenseur des déformations quil est symé&trigue

1 Bui au, :
e,, = = [a—m + =3 ) (I.54)
ij 2 0 9%, d X,
N i

ol 3 est le vecteur de déplacement.
La relation (I.53) peut 2tre aussi ohtenue par des considérations
de symgtris {25).
Pour déterminer la déformation spontanée du cristal, on minimise
1'énergie libre totals, somme de 1'énergies magnétoélastique et de 1'énergie élastique
qui, dans un cristal cuhigue s'écrit

z i

1 2 2 )
For, =3 Bqq legqr egp *egqg) + 20, (eg, +epq v eq ) + 0y leg e % epoeqqteqqa, )
(I.55)
ol 011, C22, Cyq sont les constantes élastigues .

Cn obtient ainsi la déformation spontanée du cristal

B
o] 1 2 1
e, = = =—=— (05 - 2) (I.56)
ii CH Cr}:2 i 3
B . .
L - 2z a, &j pour i# j (I.57)
N
2 €,y

A partir de ces déformations, on peut calculer 1’allongement dans une

direction 81, 62, BB par rapport & scn €tat idéalement désaimanté

2= = ¢ e..B, B. (I.58)
=

Pour un barrsau orienté suivant [100 | , aimanté 3 saturation parallele~

meni & son axe

2B
81 A 1
(=) = = - —— (I.59]
1 100 8[E3,i,l 812]
De méme, pour un barreau corienté suivant 111
A B
¢l _ 2
( 1 1= 111 = =T (I.60)
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A1DD et l111 sont appelés : constantés ce magnétostriction

-

Pour ie ThIG, nous avons (36) & 300° K

_B -
= - . : = .10
A1DD 3,3.10 ; K111 12.1

8

-

Pour le Fe-3 % 5i, nous‘avons (37), & 300° K

- =5 . e n B
A1DU = 2,3.10 3 A111 4,11

e. Energie magnétostatique.

C'est 1'énergie magnétostatigue qui permet d’expliguer la décomposition

en domaines d'un échantillon ; olle est donnée par la relation :

4 >
= - = .6
E5 5 I M. Hy dv (I.61)
ou : W aimantation spontange

ﬁd : champ démagnétisant

La relaticn (I.61) peut aussi s'exprimer

s
e o= 2 S ay (I.52)
] d
Z
R &tant la perméabilité magnétique du vide.

Cette expression montre que 1'énergie magnétostatique est minimum
guand lﬁd\ est minimum, c'est-a-dire pour une digposition de ﬁ qui ne fait apparaitre
gue le minimum de masses magnetiques. Considérons les configurations en domaines
montrées dans la fig. I.11 ; en (al, nous avons un seul domaine et unme haute valeur
de 1'énergie magnétigue, en (b), 1'énergie magnétostatigue est réduite approxima-
tivement & la moitié ; pour une cenfiguration de N domaines (cl, E5 est rédulte
pratiguement & 1/N de sa valeur en {(a). Cette division ne se poursult pas indéfini-
ment puisgus nous devons tenir compte de 1'énergie de la paroi qui sépara les

domaines.
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Z2.B.- Déformations magnétostrictives (Kléman et 3chlenker ) (38).

Dans le paragraphe sur 1'énergie magnéto-~élastique, ncus avons rappelé
qu'un volume d’un cristal Ferromégnétique, uniformémsnt aimanté, a une déformation
spontangés egj définie par les éguations(I.56,57).Kréner (1858) (39) a indiqué que
cet &tat de déformation peut &tre cansidérd comme un état de déformation quasi-
plastique et suggéré 1'emploi de la théoris des quasi-dislocations pour sa description
complete. Kleman et Schlenker (41972) (38) ont développé cette idée et 1'ont appligués
& des parois planes infinies, & des jonctions de parois planes, & des parcis en zig-
zag, montrant ainsi que ce traitement conduit 3 des relations utilisables surtout en
ce qui concerne, comme nous le verrons par la suite, le calcul de la variation de
1'écart & 1'incidence de Bragg 6{A8 ) .

D'aprés ce traitesment, lorsque 1'aimantation n’est pas uniforme, les

déformations egj peuvent &tre aussi décrites par une densité de guasi-dislocations:

o 3901.
Oti. = ) Eikl "é*—'x—'-‘l (I.63]
I Tk
aoij ! représente une densité de dislocations le laong de 1'axe xj
avet vecteur de Burgers ls long de 1’axe Xy
£

ikl G est une composante du tenseur unitaire antisymétrigue du 3e ordre.

A cet &tat de défarmation quasi-plastigue, il faut ajouter un état de
déformation élastigue d'incompatibilité opposée au premier.

Les déformations élastiques peuvent &tre décrites par une densité de

guasi-dislocations

O
+ 0
a =0’ = -1 Sik 0%y (I.64)
+J - 1k 3 x
+ ’ k
+ i aB,lj (I.65)
o L. = L g,
ij ikl 5
K
+ .
R iq est le tenseur de distarsions ¢égal & la somme de la déformation
glastique st la rotation elastique BT_ = eT. + w..+.
11 13 1]
La distorsion totale est donnée par B.. =BO.. +BT. (1.86)
1] 1] 1]
d Uy N
et est Bgale 3 : Bij * T » U etant ls déplacement (I.67)
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Calcul général dé la distorsicn

Considérons deux domaines séparés par une paroi infinie ; dans un

systéme d’axes Xqr s Xor Xgs od Xgy est perpendiculaire & la paroi, 1'éguation
(I.84) sera exprimée par : ’ 5
e’ de
390 + . Zr + 21
+ _ ,|l2I oo = __,,_ax__,___ ot = —-——-—-—--—-—ax
g T 8x3, 102! a3 113! 3!
0
de de
+ 171 + + + 137
= - = - = = (.68
Yarar T Toxg, % 202 g T %y B g :
+ + +
O 3140 = 0 O gy, = 1] O gygy = 1]

et 1'équation [(I.65) deviendra
+ + +

a+ . 882r11 u+ L of 29 a+ . aB 21
11 Bxa, 12! BxS, 1'3 BXB,
+ 4 +
oF B o BBy o B iy (1.0
orqr Bxa, 2’2 Bxa, 2'3 BXB'
F = 0 t., =0 fray =0
o cL L OLB'Z' B 0L3'3' )

Nous pouvons définir des densités superficielles de guasi-dislocations :

g EXEY

- +

a,,., = ujﬂcx.,., dx,, (I.70)

i'] i'] 3

— (R

Les éguations (I.69) et (I.70) conduisent donc &
o = - * = 0 o = * == o
Opeqe = 7 BB i 2 heins gy, 208 g =T fegs
- + ) - + 0
aqul = - AB 2190 = Ae 2100 azlﬁl _AB 111 = A91r1| (I.71]
n _ + _ 0] = _ + B o}
Gpoge = 7 BB 5 5 = deTs, g, Oprgr BB 41 g, Aoy




N - - (I.72]
ol ABlJ elj elj
+ + 1I + I :
= - I1.73
ABlj | Blj, Blj _ { ]

Dans ces éguations, il est & remarguer gue (339}

- les densités de dislocations vis &1'1' et a2,2, produlsent des con-
traintes & longus distance ;

- les densités de dislocations coin avec vecteur de Burgers contenu

~

dans 1a paroi LTPY et u2'1’ produisent des contraintes & longue distance ;
- les densités de dislocation coin avec vecteur de Burgers perpendicu-

laire & 13 paroi &4,3, et a2’3' correspondent seulement & une rotation d'un domaine

par rapport l1'autre. L'axe de rotation pour la densité a est i'axe [1') et pour

a
Illaf
la densité O g est 1l'axe (2']. Cette remarque impligus aussi

+ +
ABZ'S' = _A8312|
(1.74)
+ : +
AB/] rg = hABBI-‘lI

+

Four trouver la distorsicn ABS'S' on emplois comme condition dfégqui-

libre &lestique que le contrainte 03,3, doit 8tre nulle & 1l'infini
MY s e 180, ¢ 80, ) (1.75)
3y A 2U 171! 22! ’

Etant donné que la distorsion totale est

@] +

ABij = ABiJ. + Asij (I.78)
Cn aura

Bgiqr = 2 Bel.,

BBaryy = 2 Aeg,s, (1.77)

BBgigr = . fu';u’ﬁ‘ eg'a'

cu bien
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ou
3! ) o
A 5% = 2 Aeﬂ,s,
1
Bug, = 2 A (I.78)
A a 3 - 82131 "
Xoy
du,,
A 3 S ZH pe°
BXS' A+ 21 33’

Ces équations nous indiquent la variaticn de la distorsion au niveau
de la paroi. Il suffira de les introduire dans la formule {I.18) pour obtenir la

variation de 1'écart & 1l'incidence de Bragg.

2.0 - Exemple de calcul de &(AE).

Nous traiterons complétement le calcul de J(AD) pour des domaines
aimantés suivant <111 > et <111> en les supposant séparés dans une premiére partie,
par une paroi (0711), puis par une parci {011). Ces deux parois scnt éguivalentes du

point de vue magnétostatique.

Les résultats obtenus seront employés dens le troisieme chapitre pour

1'explication d'un modéle de configuration des domaines que nous proposons

&) Calcul de 8(A0) pour une paroi (011) séparant des domaines aimantés suivant

[111] et [111].

Dane ce cas, les directions d'aimantaticn ont comme cosinus directeurs

{parrapport aux axes quaternaires x

4r Ko Koo choisis comme repére principal )
m, - a0 L) S (1.79)
/3 }/3 1/3
Mg = o (I.80)
V3 Vs Vs

En employant les relations {I.58) (I.57), nous obtencns comme tenseur

de déformations, dans le repére principal
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(an]
Y]

2. =1 100 (1.81)
1371
2. _
1 1
0 1 1
A
o] 111 1 B 1 (T.82)
[ei.]II = —
J 2
1 1 a
et donc .on aura :
0 1 4
D 0] .
(2e? ) - M |0 (1.83)
1]
1 0 0

Pour pouvoir appliquer les formules (I.71}, on est amené & employer

le repére 1ié & la parci (fig. I.12)

Fig.T. 12 -
Paroi (011) représentée par

le plan ABCD

-5
X1' ‘/? 2 3

>
x

(I.84)

2! 1
> 1 -
X ]

3 o 2 3
En conséquence, la matrice qui fait passer du repere principal au

repere 1lié & la paruvi est

0 1 1
V2 V2

-1 0 0 (I.85)
0 il il
Vo V2
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Et la variation de la défnrmation; dans le repére ligé a la parol est donnée par :

0 Y2 o
(he,, ., ) = il - vE 0 0 (I.88)
i3
0 8] 0

En appliquant la formule (I.71]), nous obtenons la variation de

distorsion Agi'j' , toujours dans le systime 1ié & la parol :

MByigy = 0
BBoug = 0
Mgig = O

et par suite de 1la formule (I.163, on aura §C A8) = 0 pour toute reflexion.

En remplagant les valeurs de E!ei‘j’ données par (I.88]), dans

1'ensemble d'équations {I.71], nous trouvons

o - ¥Y2 A1

u

-1!1!

G oo = + V2 111
toutes les autres densités des dislocations superficielles gtant nulles.

Comme nous l'avons remarqué, Oy g et &2,2, sont des densités

ge disiocations vis qui produisent des contraintes & distance.
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b) Calcul de &(A8) pour une parci (011) séparant les domaines aimantés suivant
[177]et [171] .

En suivant le méme traitement que précédemment, nous trouvons :

0 0 0
{Aeg,j,J - M 0 o -y (I.87)
0 -~ Ve g

et d'aprés la relation [I.78),

0 1] 0
[Aug,j,J =2V 1) 0 0 7 (1.88)
0 0 a
Bui,
ui’j’ représente 5§~ dans le systéms 11ié 3 1a paroi,pour facili-

ter les calculs de &(AD ) ., nous exp%1merons (Au, J] dans le repére principal

0 T
Auij = 2 A1 a 0 O (I.89)
0 0 0

En remplagant les différentes valeurs de cette matrice dans 1'expres-

sion {I.16), nous obtenons

2 A1

S(AS) = - Y1l az + o)

tos 6 3

Yi représente les cosinus directeurs du vecteur de diffraction

di représente les cosinus directeurs dy faisceau réfléchi.

Pour 1'obtention des densités de quasi- dislocations associées & ces
parois, nous remplagons les valsurs de [Ael i )] données par 1’ expressicn (I.87) dans
la relation (I.74) ; nous tonstatons gus les densités de quasi-dislocations aq,qvet

2 2,produ1sant des contraintes 3 longue distance sont nulles et gue Q2'3' est égal

& - V2 M
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Les résultats du pafagraphé a et b nous aménent aux commentaires
suivants _

- La paroi (0113 séparant des domaines aimantés suivant 111 et 111
est une parci gui créerait, éi glle é&tait infinie, des contralntes & longue distance.
Dans le cas ol cette parci est finie, limitée par des surfaces, 1gs contraihtes sont
relaxées.

- Cette paroi (011) , créant des contraintes. ne doit pas exister, en
1’absence de champ appligqué, dans des cristaux parfaits. On pourra s'attendre & son
existence dans des endroits du cristal ol il existe d'autre type de contraintes ou

guand 1'application d’un champ magnétique favorise sa présence d'une maniére analo-

gue & ce gui se passe dans les domaines en "chevrons” {40].

- Au contraire, la paroi (011) séparant des domaines aimantés sulvant
ﬁ%ﬁ] et [ﬁ?ﬁ }ne créerait pas, si elle 6tait infinie, des contraintes & distance

et elle peut 8tre considérée, du point ds vue du réseau, comme une macle cohérente.
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CHAPITRE II.

TECHNIQUES EXPERIMENTALES.

4, METHODES TOPOGRAPHIQUES.

Las défauts du réseau cristallin dans un cristal presgue parfait pro-
duisent des perturbations de la propagation des champs d'ondes, ce gui entraine des
modifications de la répartition spatiale de 1'intensité du faisceau diffracté {voir
paragraphe 1.0). Le principe des méthodes topographiques est d'utiliser 1ls fai-
sceau diffracté pour former, a 1'aide d'un détecteur-photo, une image qui permet de

caractériser et localiser les. défauts.

1.A. - Topographie aux Rayons X

11 existe toute une série de technigues topographigues aux raycns X
qui permettent la visualisation ces imperfections erigstallines , soit en surfacs,
soit & 1'intérieur du eristal (41) ; la plus connue sst la méthode de Lang (42,5 )
que nous avons employée et gul permet d'obtenir une résaolution de 1'ordre du micron.

On distingue les sections et 1a topographie par translation.

a) Sections

|

Foyer de
Rayons X

Fig.II.1
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Il s’agit d'illuminer 1'échantillon & 1'aide d'un faisceay de rayons X,
tres étroit pour que le brouillage de 1'image,dl & la superposition de triangles de
Borrmann voisins, soit faible : de régler ensuite 1'échantillan pour gu'il soit en
position de Bragg pour la longueur d'onde utilisée et la reflexion choisie. Cela se
feit au moyen de deux rotations au moins : 1’une autour d'un axe normal au pian de la
figure et qui doit &tre fine ; 1'autre autour d'un axe contenu dans le plan de la fi-

gure et dans le plan réflecteur, appelée rotation azimutale.

Dans ces topographies en pose fixe, et pour un échantillon peu absorbant,
un défaut situg sur A donne une image directe en A’, tandis qu'un défaut en D donne
une image directe en 0O’ ; danc pour ies images directes, on a une correspondance hi-

univogue entre 1'abscisse sur la plaque et la profondeur du défaut dans le cristal.

b) Topographie par translation.

La technique consiste a animer Ie cristal et la plaque photographigue
d'un mouvement de translation simultanée selon la double fl&che de la fig. IT.1 . La
topogrephie par trenslation est danc une somme des différentes sections prises dans
tout le cristal, elle est utile parce gqu'elle permet d'explorer un grand volume du
cristal et d'observer les défauts dans toute son extension.

Les Images directes obtenues sur les topographies sont des projections

des défauts suivant la direction diffractée.

Apres avoir déterminé les positions angulaires du cristal et du compteur
pour une réflexion donnée, 11 est utile d’é&tudier la variation de 1'intensité diffractée
en fonction de la rotation du cristal autour de 1'axe normal au plan d'incidence
c'est la courbe de réflexion (ou”rocking curve” ) du eristal.

Pour pouvoir disfinguer des défauts individuels sur una topographie,

il faut

que la largsur du pic K &1 de la courbe de réflexion ait une valeur de
1'ordre de la divergence du faisceau. (Celle-ci est réglable, 1'ordre de grandeur
étant la minute). Une valeur plus grande refleéte la mauvaise gualité du cristal (i1
doit y avoir une grande densité de défauts gui provogue un élargissemant).

que sur la courbe de réflexion, an puisse dietinguer les ples correspon-

dans & K a1 et K az du spectre de rayons X, sinon on aura des images superposées o

légérement décalées.



_43_

1.B. - Visibilitd des parvis magnétigues per méthodes topographiques aux Rayons X.

La visualisation des parois magnétigues est due (6) (43) & la varia-
tion de la déformation spontanée du réseau d'un domaine 3 1'aytre, lite & la magnéto-
striction. '

Cette variation sst caractérisée par la variation de 1'écart a 1'inci-
dence de Bragg 6(A8) gu'elle provoque. Si 8(AB8) est plus grande qus la divergence
du faisceau incident, les deux domaines diffracteront sur des pics différents de la
courbe de réflexion , et donc seule une famille de domaines sera visualisée sur la.
topographis, selon le pic de la courﬁe de réflexion ol 1'on se place. Si &(AB) est
petite par rapport & la divergence du falsceau, les domaines seront également illu-
minés, et au niveau de la paroi, les champs d’'ondes qui se propagent dans le cristal
seront affectés par la désorientation &(AB), ce gui améne & des variations locales
de 1'intensité diffractée comme 1'ont montré Polcarova et lLang (44) et Schienker et
al (45). Sur des topographies par translation, les parois magnétiques apparaissent

comme des images blanches ou noires.

1.C. - Topographie aux nsutrons.

Le principe est le méme que celui de la topographie aux rayons X. Pour
la réalisation de la topographie neutronique, nous disposons d’un appareillage instal-
16 & 1'Institut Lalle-Langevin. Il se trouve & environ 8 métres esn aval de 1'extrémiteé
d'un guide & neutrons thermigues ccurbg qui fournit un faisceau propre (sans radia-
tion y . ni neutrons rapicdes), de faible divergence (environ 8 minutes) et dont les
longueurs d'ondes sont comprises entre 0,7 et 5 R environ (fig. I1.2). Son spectre
a une forme totalement différente de celui des rayons X , emise par un générateur

classique (fig. IT.3) ; il est analogue au spectre du rayonnement synchrotron (46].

E
TF
Fig, II. 2 - Tt
st
Spectre du faisceau de neutrons -
& la sortle du guide. WL
s’k
[
a0}

05 T 7 Jyval
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o
Kee

Fig. II1.3 - Spectre de rayons X

émis par un générateur X
classique. A

N

0-5 10

A 1'alde d'un premier cristal, appelé monochromateur, nous obtenons
un faisceau monochromatique avec lequel rnous illuminons 1'échantilion a etudier

(Fig. TI.4). Nous procédons aux réglages de celui-ci comme aux rayons X.

monochromateur

-

F détecteur-photo
= \

Fig. I1.4

gchentillon
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a) Secticns @ Si par 1'intermédiaire de la fente £, (Fig.II.4), nous
limitons ls faisceau incident & une largsur nettement plus petite que 1'épaisseur du
cristal, de fagon a ce gue seuls les défauts situés sur le trajet de ce faisceal puis-
sent donner lieu & des Iimages directes, nous obtenons 1'image d'une tranche.de cris-
+al. Schlenker, Baruchel et al [(1975) (47) en faisant différentes sections topogra-
phigues sur un barreau de Fe-3 % 5i de 20 mm de diam&tre, ont mis en évidence les
sous-joints et précipités situés dans une tranche sans la découper. Les sectlons ont
&té ggalement employées par Tomimiteu et Doi (48) pour étudier le champ e déforma-
tion dans un cristal de Germanium comprimé a haute température. Maintenant, nous

employons cette technigue pour sélectionner 1es "bonnas” parties de cristaux bruts

de croissance qui peuvent avoir des épaisseurs de guelques centimétres.

b} Topcgraphie par projection : 31 pour avoir une vue d'ensemble de

1'échantillon, nous procédions comme aux Rayons X en translatant simultanément cristal
ot film, nous aurions des temps d’'exposition tres langs @ de 1'ordre du mois, ceci
parce que le flux de neutrons gue nous avons n'est pas treés élaveé.

Pour faire des topographies de tout le cristal, nous illuminons le
cristal avec un faisceau assez large (1a section dreite du falsceau peut &tre d'envi-
ron 20 mm % 20 mm), ce gui nous oblige g éloigner le détecteur-photo pour éviter le

faigceau transmis,perdant ainsi en résolution.

c) Le "détecteur-photo” gue nous employons est constitué d'un film

dentaire pour rayons X {Kodak Periapical Haute Néfinition) en contact avec une feuil-
le de godolinium gui agit comme convertisseur (n-8) ; il faut environ M8.1D7 neutrons
par cm2 pour une banne exposition ; ceci nous am@ne & avolir des temps de pose de 1 &

3 jours dans la plupart des cas. Pour un film dentaire ultra-repide, 2.107 neutrons
par sz suffisent pour une bonne exposifion, mals la résolution est moins bonne qu’
avec les films Haute D&finition. Préalablement, nous faisons des topographies rapides,
3 mauvaise résolution, & 1'aide d'une chambre Polaroid, éguipée d'un scintillateur

7nS-LiF avec un film 3000 ASA (Les temps de pose sont alors de 5 & 15 minutes].

d} Résolution - Un facteur important dans les méthodes topographi-
ques est la résolution ; ce paramdtre nous détermine, en gffet, la dimension de
défauts que nous pouUVOns distinguer sur les images topographigues. Les paramgtres gui
interviennent sont la résclution du détecteur-photo, la largeur intrinseéque de 1'image
du défaut, la résolution instrumental pinst. définie comme la dimensicn au nivead

du détecteur du faisceau issu d’un pcint du cristal.
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La résolution instrumentale est liée & 1la divergence B du faisceau
transmis (Fig. II.5) par un point du cristal et & 1s distance d entre le cristal et

le détecteur-photo, par la relation

pinst; = Bd (IT.1)

Fig.II.5 film

Bchantillon

En ce gui concerne la divergence B il faut distinguer la divergence
verticale et la divergence horizontale. La divergsnce verticale est peu modifiée par
les reflexions de Bragg et doit &tre de 1'ordre de la somme de la divergence du fai-
sceau incident sur le moncchromatsur et de 1a mosalgue verticele du monochromateur.
Par contre, la divergence horizontale a une expression plus compliguée ; ells dépend
de la divergence g du faisceau blanc incident, d'une &ventuelle collimation O
entre monochromateur et 1'échantillon (donnée par la fente F2 de la fig. II.4), de la
mosaique du menochromateur nm et des angles de Bragg du monochromateur GM et de
1"échantilion 65. La formule donnée par Werner (49) peut s'écrire : (en considérant

-

négligeable la mosaique de 1'échantillon)

2 Z
R A & L D I (I1.2)
52 o2 2 2 :
0 My %1
o tg0
ol W = dl X —
£ tgd
S 8
.ES
= vaut + 1 pour le disposition de 1'echantillon par rapport
m

au monochromateur de la fig. II.€ a

et - 1 pour celle de la fig., II.6 b
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monochromateur

'

échantillon Fig. I1.6 a

monochromateur

}

échantillon
¢ rig., II.B b

-

Schlenker et Baruchel (50) ont appliqué & la topographie aux neutrons
(ol i1 fallait tenir compte de la mosalgue du monochromateur) le traitement fait par
Kohraet al(51) aux rayons X, qui consiste & employer les diagrammeé de Du" Mond
pour obtenir une valeur approchée de la divergence horizontale.

En ce gqul concerne la distapce minimale d entre le cristal et le détec-
teur, gqul permet d’éviter le faisceau transﬁis, elle dépend de 1'angle de Bragg ©
de la réflexion choisie, de l1a largeur t du faisceau employé, de la marge d'erreur m
qu'on doit se donner(fig.II.7)st elle est donnée, dans le cas de Lalie symétrigus, par

la relation

_ t m t
d = £5 70 + g 29 + E-tg &) (ITI.3)
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détecteur-photo

échantillon

= - = - Fig.TIT.7

Les résolutions avec un monochromateur de 7'de mesaIque sont de
1'ordre de 40 um, on peut arriver & dss résolutions théoriques d'environ 10 pum avec
des monodhromateurs plus parfaits (germanium de 10' de mosaique par exemple), mais
on sera dans ce cas amené & des temps de pose plus longs et de toute fagon, on est
limité par la résolution du détecteur. Le détecteur gue naus employons {fzuille de
gadolinium avec film Kodak Perilapical.Haute Définition) a une résolution d’environ

15 Hm (521},

g) Utilité et perspective - Etant donné gue 1'absorption des neutrons

est, pour la plupart des matériaux, trés faible et ne dépend pas du numéro atomique
(elle vaut par sxemples 0,003 cm_1 pour le plomb et B0 cm—1 pour le bore), la topogra-
phie aux neutrons permet 1'étude des cristaux de guelgues centimétre d'épaisseur, ce
qui constitue un pas considérable par rapport & la topographie aux rayons X ol

1'épaisseur des cristaux &tudlés est généralement de 1'ordre de guelques centaines

de micrecns.

Les largeurs théoriques des images directes des défauts sont inverse-
ment proportionnelles aux facteurs de structurs (pour les dislocations JAuthier (5331);
comme ceux-ci sont généralement plus petits aux neutrons qu'aux rayons X, TOUS aurons
des images plus larges dans les topographies aux neutrons, ce qui permet de les voir
méme si on a une moins bonne résolution qu'aux rayons X. Les premieres expérisnces
de mise en évidence de défauts individuels ont &té faites par Schlenker, Baruchel,
Petroff, Yelon (1974) (54) sur des cristaux de Fe-2,5 % 91 et de germanium; par

Malgrange, Petroff, Sauvage, Zarka, Englander (1976} (55) sur des plaguettes de guartz.

Un autre intérét de la topographie aux neutrons est dans la visualisa-
tion directe des effets magnétiques & travers 1'interacticn du moment magnétigue du

neutron et des moments magnétiques atomigues ou de 1'aimantation macroscoplqgue
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- gxistant dans un domaine. Les premigres &tudes des domaines ferromagnétigues ont &té
faites par Schlenker, 5hull (1973) -(7) et par Schlenker, {inares-Galvez, Baruchel
(4977) (56) en employant des neutrons polarisés.

Les domaines antiferromagnéticues ont été étudiés par Alperin, Brown
Nathans, Pickart des 186% (57) ; par Ando, Hosoya (4972) (58) et Davidson, Werner,
Arrott (1973) (59) pour le chromsz et par Baruchel. Schlenker, Roth (1877) {60) sur

1'oxyde de nickel.

Nous devons ajouter gue la topographie magnétique gst 1'unique moyen

de visualiser les domaines antiferromagnétiques a 18G°.

| & domaine de la toponeutrographie est relativement neuf et si 17an
pouvait obtenir des améliorations dans la résolution et dans le temps d'expesition,
glle deviendraitune technique trésutile pour 1'étude des gristaux absorbants aux
Rayons'X et pour 1'observation des effets magnétiques. Elle pourrait constituer un

_outil  précisux pour les groupes de cristallogénése
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2 . NEUTRONS POLARISES

Les différentes expériences décrites dans le quatrieme chapitre ont
gté faites en employant des neutrons poiarisés dans les états "+” et "-". Nous
allons décrire 1'obtention de neutrons polarisés et la technigue que nous avons

employée pour changer 1l’état de polarisation.

2.A. - Bbtention de neutrcns polarisés.

Cansidé&rons un échantillon ferromagnetique saturé, qui agira aussi
comme monochromateur, illuminé par un faisceau de neutrons non polarisés, qui peut
étre considéré comme la somme de deux faisceaux totalement polarisés avec leurs
spins antiparalléles et dans la direction de 1'induction magnétique de 1'échantillorn.
Dans une réflexion guelcongue, ces deux faisceaux auront des facteurs de structurs
différents
Fo = Fy * [Fyl F. = F (II.4)

o F_ est le facteur de structure du faisceau ds nevtrons polarisés

parallélement & 1’'induction magnétique,

e
et F_ celul des neutrons polarisés antiparallzlement & B

Dans ie cas ol 1'induction magnétigue est perpendiculaires au vecteur

de diffracticn, et en tenant compte de (I.1B) et (I.17), les relations {(II.4)

deviennent
B
Fo = Z (b, + p,le ari H.ry (II.5)
i
Tr.*%»-%
Foo= ? (bi _ pi] o 2T H.ri (II.8)
i

Pour obtenir des neutrons polarisés +, il suffira d’avoir ~ =0

»

c'est-a-dire ZWiﬁ : 2ﬂ'ﬁr+
I b, s 1 = zop, e “NNTy
1 i



_Sfi_
. relation valable pour le cristal Co-8% Fe pour les réflexions 200.

Pour le cristal de l'alliage d'Heusler CUZAR Mn pour les réflexions 111, on &

>

"nfa
I bie 2M H.r‘:L -

i i

Tr_—)--»
D, e 2 Hery (1I.7)

et nous aurons donc F_ = 0 et on obtiendrae des neutrons polarisés -, antiparallélement

-

2 1'induction magnétigue.

Pour les expériences décrites dans le chapitre IV, nous avons employé
un cristal de 1'alliage d'Heuslsr Cu2A2 Mn de faible mosaique (environ 28') et de
réflectivité homogéne pour gque le faisceau qui arrive sur 1'échantillon n'introduise
pas de constrastes supplémentaires sur le cliché. Ce-cfistal nous a &té fourni par
Monsieur Perrier DOe La Bathie gui a mis au point la croissance de cristaux d'alliage

de Heusler.

le cristal était saturé magnétiguement & 1l'aide d'un circuit magnétique

qui fournit un champ d'environ ZBOC gauss.

Entre ce cristél, qui agissait donc comme monochromateur et polariseur,
et 1’aéchantillon, nous avons placé 2 plagues de ferriflex distantes de 23,7 cm
(fig. II.7) qui créent un champ magnétique vertical servant de guide aux neutrons en
les maintenant hors des influences parasites d’autres champs ou du champ terrestre

lui-méme.

2.B. - Renversement de 1'état de polarisation.

Pour faciliter 1'étude d'une configuration en domaines, il est souhaita-
ble de faire des topographies avec deux états de polarisation, 1'un renversé par rap-
port & 1l'autre, sans changer les autres paramé&tres. On est donc amené & renverser la
polarisétion du faisceau obtenu. La technique la plus employée est celle de "radio-
fréquence” (81) ; nous avons choisi une autre technique beaucaup plus simple st qui
donne des résultats satisfeaisants, celle proposée par B, Van Laar, F. Maniawski,
Mijnarends (62), gui est une modification de celle proposée par Mezei (83). Elle con-
siste & placer entre les deux plaguss de ferriflex une bobine & section rectangulaire,
dite de "flipping", alimentée en courant continu, dont on peut régler 1l'orientation au-

tour de la direction du faisceau (fig. IL.8).

A 1'intérieur de la bobine, le champ résultant sera la somme devﬁa,

champ axial de la bobine et'ﬁB, champ guide fourni par lss plagques de ferriflex. Nous
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~

allons par la sulte négliger le champ crée par la bobine & 1l'sxtérisur.

' ' -
Les neutrons polarisés parall&lemesnt & HG trouveront, en rentrant dans

la bobine, un champ subitement changé et 1ls précessicnnercnt autour de ce champ

Ho-=h o+ H la fré de L
F' —. G B avec a fequence e armor LUL-

Si 1'épaisseur de la bobine d et la valeur ds |H;| sont liées har la

relafion
= 7 (1II1.83
les spins des neutrons tourneront de T autour de H;.
Si on régle 1l'orientation de la bobine de fagon que le champ_H; soit &

G

=S .

80° de H_. (fig, II.3), la pclarisation des neutrons sera, & la sortie de la bobine,
.

antiparalléle & HB et le faisceau aura done sa polarisation renversée par rapport &

son état initiai.

NN Flg. II.9

Ty

Cette méthode a 1'avantage de permettre de renverser la polarisation
de faisceaux de différentes tongueurs d’onde sans modifier 1'épaisseur de la babine d.
Pour cela il suffira de modifier la valeur de HB de facon que 1?*relation (II.6]) soit
toujours valable et de 1'appligusr dans une direction telle que HP scit perpendicu-
laire & H; ; pour ceci, on tournera la bobine dans son plan.

Pour vérifier le renversement de polarisation, on est amené & analyser
le faisceau ; nous avons employé un deuxidme cristal d'alliage de Heusler magnétique-
ment saturé, placé sn position de Bragg pour la réflecticn 141. On mesure d'abcrd
1'intensité I, retranchée de son bruit de fond cbtenue sans mettre en marche le sys-
t2me de renversement du spin, et ensuite l'intensité I,, retranch&e de son bruit de
fond aussi, guand le systéme de renversement est en fonctionnement. Le rappert
R =1I,/I,, dit repport de "flipping" donne une mesure de l'efficacité du renversement

cje la polarisation.
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Nous avons obtenu des rapports R supérieurs & 60, ce gui indique que
ce dispositif simple, gui peut se mettre en place instantanément sur un appereillage

pour neutrons non polarisés, est satisfalsant.

Le champ magnétigque HG crée par les plaques de ferriflex & l’intérieur
des bobines st & 1'emplacement du faisceau était de 20 gauss. Nous avens choisi gue
le champ guide soit faible, environ 4 gauss, au niveau de 1'échantillon, de maniére

& perturber le moins possible les demaires du cristal.

3 . TECHNIQUES MAGNETO-OPTIQUES

Les méthodes d'observation des domaines magnétiques que nous avons
employdes sont les méthodes topographigues aux rayons ¥ et aux neutrons dscrites
précédemment et les mathodes magnéto-optiques gui vtilisent directemant 1'effst de

1'aimantation sur la lumiére.

3.A. Effet Faraday

Considérons un cas simple : celui de deux domalnes & aimanfation anti-
paralléle, normale & la surface de 1'échantillon. S5i nous envoyons sur cet échantil-
lon un faisceau de lumidre polarisé lindairement, la lumidrs se décompose en deux
modes circulaires qui se propagent & des vitesses différentes : & la scrite du cristal
il y aura une différsnce de phase qui se tradult par une rotaticn du plan de polarisa-

tion. D'aprés Dillon (3), la rotation de polarisation a la forme
33
0 = A (d, p) m—? (II.10)

aimantation macroscopigue

vecteur d'onds ce lumidre incidente

-y E¥

est une fonction de 1'épaisseur traversée d

et du paramétre p du matériau et longueur d'onde.

Les deux domaines gue nous considérons peuvent tourner la polarisation en sens inverse
et donc si nous mettons un analyseur dans le faisceau transmis, on pourra cbtenir un
contraste net. Dans le cas ol 1'aimantation est paralldle & la surface, nous devons
incliner notre &chantillon pour gue le produit ﬁ.? de la relation {II.10) ne soit pas
nul. Nos résultats sont présentés au chapitre III. Il est évident gue cette technigue
n'est utilisable gue pour des cristaux suffisamment transparents a la lumiére utili-

SBEE2.




- 54 -

Etant donné que les grenats (dont le TbIG) sont transparents dans
1'infrarouge, nous avons utilisé& un convertisseur infra-rouge "Mécpta" - edapté sur
noctre microscope lLeitz orthopian.Poi.

.....

3.B.- Biréfringence linéaire : Effet Cotton Mouton

Dillon (B4) a montré la possibilité d'observer un contraste entre

' > &

domaines ,autres gu'a 180°,dont les aimantaticns sont dans le plan de 1l'échantillion
et perpendiculaires au rayon lumineux. Cet effet est attribué & une anisotropie uni-
axe induite .. Ainsi, un faisceau de lumiére polarisé linéalrement se décompose en
deux modes : 1'un paralléle & 1'induction macroscopique et l'autre perpendiculaire

8 celle-ci guil se propagent & des vitesses différentes. A la sortie, ils se recom-
binent pour donner une onde polarisée elliptiquement. Le contraste gu’cn obtient dans

ce cas dépend de la position angulaire de 1'échantilion par rapport aux polariseurs

croisés.

3.C. -~ Effet Kerr

L'effet Kerr (1) est basé sur la rotation de polarisation d'un fai-
sceau lumineux réfléchi par un matériau ferromagnétigue. Etant donné gue 1'épaisseur
de matigre aimantée gui interagit avec le faisceau est trés faible, on a des rotations
de polarisations faibles. On distingue trois géométries différentes (fig.II.q0.);nous
avons employé celle ol 1'aimantation est dens le plan de surface de 1'échantillon et
ol une composante non nulle de 1'aimantation se trouve dans 1e plan d’incidence. Le
sens de roistion de la direction de polarisation change avec le sens de M et nous
pocuvons donc obtenir un contraste entre domaines en piacant dans le failsceau réfléchi

un znalyseur convenablement orienté.

Fig. II.10

gffet Kerr pclaire:
M normal & la
surface de 1'échan-
tillon.

gffet Kerr longitudinpal:
M paralléle & la surface
de 1'échantillon, et dans
le plan d'incidence.

~gffet Kerr transversai:

-M parelléle & la surfacae

de 1'échantillon, mais
normaie au plan d'incidence.
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CHAPITRE III.

ETUDF PAR TOPOGRAPHIE AUX RAYONS X DU TbIG.

1. Propriétés cristallographigues des grenats

Le ferrite grenat de terbium : TbIG (Terbium Iron Garnet) appartient
3 la famille des cristaux appelés grenats découverts en 1955 (Bertaut, Forrat 1856)

(8). Leur formule générale est T3N 0 & : T est soit une terre rare (Sm, Eu, Gd,

0
Tk, Dy, Ho, Er Tm, Yb, Lu) scit l?ylirium 3 Mest 1'icn F93+ pour les composés
ferrimagnétiques ou Gaa+, Al3+ pour les composés paramagnétigues. Au-dessus de Tc,
ils sont cubigues centrés : leur structure correspordau groupe d’espace Ia3d [D;D].
La maille élémentaire contient huit groupements T3M5812 g

16 iaons M3+ sur des sites 16 a

24 ions Ma+ sur des sites 24 d

24 ions T3+ sur des sites 24 c©

896 ions 02_ sur-des sites 86 h

Le paramétre de la maille est compris entre 12.2 R et 12.8 R, il est
de 12,436 ; pour le TbIG.

Bien entendu, il apparait,au-dessous de la température d'ordre, une
distorsion rhombohédrique gui est, & température ambilante, trés faible. Cette défor-
mation ,liée & la magnétostriction, a &té détectée par diffraction des rayons X aux

grands angles, & basse température, sur poudres , per F. Saystat (B5).

L'&laboration de monocristaux se fait essentiellement par la méthode de
flux [(BB) et par la méthode de ThbIG (B7). Dans la méthode de flux, lss mélanges
d’oxydes qui donneront lieu aux grenats sont additionnés d'un solvant contenant du
plomb (en général PbO et PbFz]. La température de fusion de mélange est ainsi abais-
sée & 1350° au lieu de 1850°C.

2. Propriétés magnétiguss du ThIs

e TbIG est un ferrimagnétique contenant trois sous-réseaux porteurs
d'ions magnétiques. Un sous-réseau portant des ions F93+ de configuration 3d5 dans
les sites a, le deuxiéme sous-réseau portant aussi des ilons F93+ mais sur le site d
et un troisiéme sous-réseau d'ions Tb3+ de configuration 4?95525p685?098 trois ions

porteurs de moments donnent lieu & B types d'interactions dont les interactions




entre les Ions Fe cdu site & et les ions Fe du site d sont les plus fortes et de signe
' . . 3+
négatif, d'ol un fort couplage antiferromagnétigue epntre ces icns. Les ions Th sont

souplés antiparallélement au moment résultant du fer :

TT t Tb 24 o

Fe 16 &

Fe 24 d

La résultante de tous les moments dornne une composante ferramagnétigue.
Etant donné que la variation par rapport & 1la température des moments de chague soua-
réseal n'est pas la méme, il existe une température, appelée température de compensa-
tion, pour laguelle la résultante des moments est nulle. Ceci se procuit dans le cas
du TbIc 2 Tc = 248 °K . La figure III.1 ‘représente 1'aimantaticn du ThIG . en fonc-
tion de la température dans le domaine ferrimagnétigue
'nB(uBJ
18

181 Fig. ITII.1

14 ¢ - Almantation de ThIG

{par unité de Fformule)
12 1

0 ) " A /{’-a_\

100 200 300 400 500

T°K .

A température ambiante, les moments magnétiques sont dans les directions
de facile aimantation : les axes <111> . Au dessous ds 15°K, les moments magnétiques
du Tb sont répartis sur un céne d'axe < 111> et de demi-angle d'ouverture de 30°

(68), 1l’aimantation étant toujours suivant les axes <111 > ,
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Pour notre &tude, nous avons choisl un dchentillon ce ThbIG , taillé
selon (110}, contenant danc quatre directions de facile aimantation : t _1%%]
i[?ﬁ11'; On devrait s'ettendre, si notre cristal était parfait, & l'existence d'une
structure de domaines sembleble & celle montrée dans la figure IIT 2. Or, comme
nous le verrons au paragraphe IIT.4, nous n'avons pas trouvé ce type de configura-
tion de domaines. Nous croyons gue ceci est dO , d'une part au grand effet perturba-
 teur des bandes de croissance et , d’autre part, & 1’anisotropie de croissance (10)
qui favorise d’autres directions de facile aimantation gue celles contenues dans

la surface.

Luoj-

Fig. III. 2: Exemple de configuration des deomaines dans un cristal

parfait de surface (110) du TblG.

La paroi 71° sépare des domaines dont les aimantations font un

angle d'environ 71° ([1%1] et [1ﬁﬁl)par exemple .

La paroi 108° sépare des domaines dont les aimantations font un

angle d'environ 108° ( (177 ] et [117 |3 par exemple.




. 58 P

3. Présentation des expériences

L'é&chantillon de ThIG de surfacel{11DJ gue nous avons étudié nous a
&té aimablement prété par A.‘Mathiut_du Département de M&tallurgie du C.E.N,G. et
provient de la mé@me tranche gu'une lame qu'il a employée pour 1'étude de la varia-
tion de la structure en domaines et du contraste en fonction de la température [11).

Les figures III.3 montrent ceci ; nos conventions d'orientation sont
feprésentées sur la figure III.4

Ce cristzl etait initialement assez épais [environ 280 Um):nous avons
réduit son épaisseur par un polissage mécanigue, suivi d’une attagque chimique dans
un mélange de 50 % H3P04, 50 %,HNOS pendant Z0 minutes & 120°C. L'&paisseur finale
de 1l'echantillon était de 150 Um, ce qui nous amenait & des temps de pose de 2 jours
pour 4 mm de translation sur notre générateur classiqﬁe HILGER de 120 watts de
puissance,

Toute la partie principale du travall a &té faits par topopraphie aux
rayons X. Pour cela, 1'échantillon était collé & un porte-échantillon gqui était monté
dans un dispositif représenté sur la. figure III.S, comportant également deux bobines
qui, reliées & une alimentation stabilisée sn courant, créaient un champ magnétigque
réglable. le dispositif nous permettait de tourner i1'ensemble échantillon et bobines
pour réaliser, sur chague configuration des domaines, les différentes réflexions
nécessalres & san éﬁude.

Nous présenterons nos expériences dans leur ordre chronologique.
Comme,au départ, nous ne disposions pas d'un convertisseur infrarouge, nous n'avons pas
pu faire de 1'effet Faraday parce que notre cristal était trop peu transparent dans
le visible. Nos premiers résultats ont &été obtenus par topographie aux rayons X uni-
guement. Nous avcns & ce moment-1a élaboré nos moddies (G9). Aprés avoir achevé les
expériences aux rayons X, nous avons procédé, pour cenfirmer ces modéles, & 1'étude
de l'échantillon par effet Faraday au Laboratoire de Minéralogie et Cristallographie,
Université Paris VI (nous remercicns M. Cervelle et M. Petroff pour leur accueil),
mais pous n'avons pas obtenu de bonnes photos parce que 1'état de surface de 1’échan-
tillon (attagué chimiguement aprés polissage mécaniguel} n'était pas adéguat pour des
expérisnces optigues.

Apreés un polissage au Syton, la surface était ocptiguement bonne, mais
elle n'était plusadaptée pour la topographie aux rayons X & cause de 1'existence de
rayures fortement visihles sur les topographies, bien qu'invisibies cptiguement.

Nous avons d'abord pu visualiser la structure en domaines par effet Faraday a
1'aide d'un microscope Meopta &guipé d’un convertisseur infrarouge dans le service

de M. Schaub, gue nous remercions pour son aide et agcueil au C.E.N.G.



Fig.ITI. 3 - Topographie 880 MoKa1 de la lame du TbIG (A.Mathiot)
d'oll provient le cristal que nous avons étudia

{celui-ci est montré dams le bas de la photol.







Tmm

/T.

Fig. TIT.5 - Topographie de la lame (110) de TblG pour la
radiation Ku1Ag.
B : bande de croissance.
D : dislocations.

P
h : vecteur de diffraction.
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Fig.III.4 - Conventions d'orientation

de la lame (110) du TbIG.

Fig.I1I.5 - Dispositif employé pour
1'étude des domaines en fonction du
champ appliqué.

L'ensemble 2, contenant les bobines
{B) et 1'échantillon (E) peut tourner

par rapport a 1.
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Les photos d'effet Faraday montrées ici ont &té obtenues sur notre
microscope Leitz .sur ‘iequel on a adapté un.cenvertisseur infrarouge "Meopta” que

nous:.avons alors acguis.

4. Visualisation des défauts cristallins.

Les principaux défauts cristallins que nous avons observés dans notre
échantillon étaient les bandes de croissance gui sont Dbservees dans la plupart des
grenats [11).

L'origine physigque de ces défauts plans n'est pas encore bisn comprise;
on suppose qu'ils sont 1iés & des variations locales du taux d'impuretés qui entrainent
une variation du paramétre dans la direction de croissance % (70).. La déformation U
@ssociée aux bandes de croissance est paralléle au vecteur E et donc ces types de
défauts ne seront pas visibles pour des topographies ol le vecteur de diffraction B
est dans les plans de croissance. En effet, dans ce cas, an aura une variation de

1'écart 3 1'incidence de Bragg &(AB) = 0 d'aprés la relation (I.15),

Les bandes de croissance &tant dans les plans de crolssance permettent
de reconstituer en partie 1'histoire du cristal.

De la méme fagon que les fautes d'empilement, guand les bandes de crois-
sance sont inclinées, elles donnent lisu, dans le faisceau diffracté & un systéme de
franges dont ls périogicité t est-égale & (418, 71, 43)

A
t o= ITI.1
teg o

all o est 1'angle entre le défaut plan et le surface de 1'échantillon

A est la longueur de solution pendulaire

La figure III.B représente une topographie 880 od on voit les bandes
de croissance {comparer avec la figure IIT.17 oll les bandes de croissance sont gteintes).
Elles sont paralldles sur presque toute la surface parce gue notre &chantillon pro-

vient d'un méme secteur de eroissance du cristal.

D'aprés une reconstitution de faces cristallines Driginalés et les
sections topographiques que nous avans faites, les bandes de croissance sont parallélés
5 (011}, c'est-a-dire 2 B0° par rapport & la surface.

Dans la partie supérieure droite de la topographis, nous ohbservons
quelques dislocations (D). Dans aucune des trois réflexions 444, 830, 008 utilisées,

nous n'avons obtenu leur extinction compléte,
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Nous observones aussi. une nande noire (C) le long d’une direction
presque paralléle & (170) s nous n’avons pas bien compris ce qu'elle représente.
les sectlons gque nous avons faites ne nous éclairsnt pas sur ce point. En regardant
au microscope, par transmission, nous observons toute une série de points & 1'empla-
cement ce la bande noire. Les 1imites de cette bande de points sont visibles par
réflexion sur 1'une ou 1l'autre face du cristal, ce gui indique gue Ccg "défaut” plan

ost incling par rapport & la surface du cristal.

5. Etude topographigue de 1'évolution de la configuration des domaines en

fonction du champ applique.

Linares, Schlenker,Mathiot (69).

Nous avons employé les trois réflexions de plus grand facteur de
structure du TbIG pour diminuer le temps de pose 880, 008 et 444, La réflsxion
444 permet en plus d’éteindre les bandes de croissance et donc de voir plus claire-
ment la configuration des domaines. Nous avons appligué le champ magnétigue dans une
direction de facile aimantation [1%? ] qui est contenue dans la surface (110} de
1’échantillon.

£tant donné gue la visualisetion des parois dépend de la variation
% 1'écart de 1'incidence de Bragg 6(A8 ) , nous avons calculé ce paramétre pour
différentes parois : nos résultats sont expasés dans le tableau ITI.1 ol noug indi-

guche aussi les traces de ces parois sur le plan (110].

Les figures III.7 et IIT.8 représentent des topographies 444 ot BBO
faites sans champ appliqué (les vecteurs de diF?ractiDn—% sont indiqués sur les
figuresl.

Nous observons ici une structure ryermiculaire” gui est souvent trou-
vée cans les grenats magnétigues (11). Les domaines dans ce type de structure sont
aimantés suivant des directions non cantenues dans la surface et ils peuvent &tre
séparés par diverses parois dont les traces sur la surface n'ont pas de relation
simple avec les axes cristallographiques. L'existence de ces domaines peut &tre due
5 la perturbation créée par les bandes de croissance ou aussi & une possible existence
d'anisotropie de croissance dans cet échantillion. Nous n'observons aucun contraste
do & des domainas dans la partie gauche ; les gtudes postérieurss par effet Faraday
montrent gue dans ces reglons, nous avons des domaines a 180° dont les aimantations

sont dans les directions : [151].




Avec un champ appligué de 13 gauss (figs. ITI.8,:IIT.10, IIT.11),
une partie des domaines vermiculaires disparaissent et des parois (110) (de trace
[001] Jséparant des domaines aimantés suivant des directions [155] et [151] font
leur apparition dans divers endroits du cristal ; elles ne sont p?atiquemenf pas
visibles sur ias topographie 008 . Nous observons aussi diverses parois de traces
[171].

Les figures III.12, 13, 44 ont été faites avec un champ de 33 gauss.
Nous cbservons ici essentiellement des parois (110) vers deux bords du criétai.
Sur le bord inférieur‘et entre les parois {110), on voit des domaines ayant une paroi
de trace [131] » Nous nous sommes attachés & 1'étude de cette structure. Une
structure semblable, situge plus au bord du cristal, se rencontre guand le champ
appliqué est de 48 gauss (Figs.III.15, 16). Enfin, la Fig.III.17 montre le cristal

saturé sous un champ de 115 gauss.

La figure III.18 est un agrandissement d'une partie de ia figure
et représente une configuration trés particuliére des domaines ; il s'agit de domaines
d’allure triangulaire alignés dans la'direction[1aﬁj et situés entre des parcis
(110) . Ils ont toujours été trouvés alignés sur la méme ligne méme aprés avoir
désalmanté 1'échantillon dans diverses directions et méme aprés avoir refait un
polissage au Syton. Ceci indigue que ces domaines sont fortement liés 3 une certaine
caractéristique du cristal, qQue nous croyons &tre une bande de croissance. lLa topo-

graphie 880 (Fig.III.14) montre bien ceci.

En effet, ici nous observons ies parois de traces [1%1] & 1'intérieur
des bandes de croissance. Sur cette topographie, les parocis principales (1410) sont

légerement visibles,

Le schéma des domaines principaux correspondant & la Fig.IIT.18 est
représenté sur la Fig.IIT.19 , En ce qui concerne les domaines alignés selon [155]
situés entre les parois (110), nous proposons le modele de 1s Fig,ITI.20 ; 41
s'egirait d’un domaine en forme de pyramide, ol 1'aimantation est suivant [i%ﬁ],
situé & 1'intérisur du domaine principal d'aimantation [1%5] et limité par des
parois (110) (ACD sur lsa Fig.II1.20), (014) (ABC sur la Fig. III.20) et (G11) ( ARD
sur la Fig., III.20). Ces deux derniéres parcis font un angle de 80° avec la surface
et ont des comportements €lastiques différents. D'aprés ce que nous avons expesé dans
le paragraphe I.2.C., nous trouvons que la paroi (011), séparant des domaines aimantés
selon [1%%] et [ﬁﬁﬁ 1 » N8 crée pas de contraintes & longue distance et gu'elle
introduit une variation 2 1"@cart de 1'incidence de 8ragg non nulle ; elie doit donc

Btre visihle par topographie aux rayons X. Comms elle est inclinée, nous observons
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Fig.IIT.7 - Topographie 444 du Tblf

pour AgKuq, sans champ appligqué.

1mm

a1

Fig.ITI-8 - Topographie 880 du ThlG

pour AgKuq, sans champ appligué.







Fig.III.9 - Topographie 444 - Agkoa, Fig.II1.10 - Topographie BBO-AgKo,
avec un champ applicué H- 13 gauss H= 13 gauss.

suivant [’iﬂ ]

1 mm

b= |

Fig. III.11 - Topographie DDé—Agm,i

H- 13 gauss.







Fig,ITI.12 - Topographie 42@—F\gKOL,] Fig. I11.13 - Topographie z‘rﬁtﬂr-:ﬂ\gKOt,1

H-= 33 gauss. H= 33 gauss.

H

iz

1mm

= |

Fig,III.14 - Topographie BBD-AgKOL,]
H= 33 gauss.







e ———
A —_
Fig IIT.15 - Topographie 444~AgKa1 Fig. III.16 - Topographie 444—AgKa1
H= 48 gauss H= 48 gauss
H
B
1mm

h

A ————s

Fig. I1I1.17- Topographie 4&@—A3Ka1

Cristal saturé magnetiguement.
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[11]

de la Fig. III.18

Fig. II1.19 -~ Schéma des domaines principaux
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Modéle proposé pour les domaines alignés

Fig. III.20 -

suivant [1%5].



Fig.IIT.18 - Agrandissement de la partie de 1a Fig.II1.1%2

oii se trouvent les domaines alignés suivant[1ﬁﬁ]n
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des franges gui constituent les "lignes de niveau" de cette paroi (43). La période
de solution pendulaire pour la réflexion AgKol 444 est 29,4 um et, d'aprés la

relation (IIZI.1), on doit s'attendre, pour une paroi inclinée de 50° par rapport &

la surface, a une interfrangs de

29,4 um _
tgB0°

17 Um

ce qui est en accord avec 1'expérience.

Yuant & la paroi (011) , nous avons v au paragraphe (I.24) que, si
clle était infinie, elle n'introduirait pas de variation de 1'écart & 1'incidence
de Bragg §{AB)} et que, par cocnséquent, elle ne seralt pas visible par topographie aux
rayons X , elle créerait des contraintes & longue distance. Dans notre modéle, cette
parci est limitée par les surfaces gui introduiront des phénoménes de relaxation

faisant ainsi concentrer les contraintes au niveau de la paroi gssentiellement.

Cette paroi coincide avec la bande de croissance et nous pouvons nNous
attendre & une interaction élastique entre la parol et la bande de croissance pour
une compensation de contraintes, ce qui expliquerait cette configuration ds domaines

trds particuliére .

Les résultats de l'effet Faraday confirment 1'existence, dans cette
configuration des domaines.d'une composante de 1'aimantation perpendiculairs & la
surface. Noue devons cependant noter que notre modéle est assez grossier et gue cette
situation gqui comporte & la fois des contraintes inhomogénes et des répartitions de

charges magnétigues, est assez compliguée.

6. Etude de la configuration des domaines par effet Faraday.

Nous présenterons seulement trois photos, 1'une concernant une partie
de 1'échantillon, en 1'absence de champ magnétigue, et les autres qguand on a applicue
un champ de 15 et 35 gauss respectivement. Ceci parce gue les photos ne sont pas
encore bonnes ; en effet, nous ne disposons pas de bon polariseurs a 1'infrarouge,
ceux gue nous employons introduisent probablement de la diffusion parasite. La

partie de 1'échantillon photographiée est montrée sur les schéma I1I11.24 .

Pour favoriser le contraste, nous inclinons légeremsnt 1°échantillon
par rapport & la normale & la direction du faisceau (voir paragraphe 1II.3.]}. Sans
champ appligué, ncus observons, comme aux rayocns X, des comaines vermiculeires, mais,

en plus, par cette technigue, nous voyons des domaines & 183° dans la région
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photographige (Fig.III.21). Les aimantations dans ces domaines sont [151]et [311].
Nous avons toujours trocuvé ce méme type de configuration de domaines & 1BG° méme
apreés avoir désaimanté; or, sans champ appligug, les aimantatiocns : [1%1]9t [15%]
sont éguivalentes. Il ast donc probable gu'il existe une anisotropie de croissance
favorisant l'aimantation fEdﬁq].

Nous devons aussi remarquer gue certaines parois & 4180° sont floues,
ce gui indique probablement gu'elles sont, dans ce cas, inclinées.
| Au fur et & mesure gue nous applicguons le champ suivant [15?] » Nous
constatons d'une part gque le volume des domaines [1%1 ] augmente au détriment de
ceux d'aimantation [%13 ] et d'autre part, gu'il apparalt des domaines aimantés
suivant [111 ] gui forment avec les domaines[1ﬁ1] des parois (4110) de trace [oo4].

Sous un champ appligué de 45 gauss, nous observons (Fig.I1I.772) des
parois & 71° (110) et a 180° (112) . |

En augmentant le champ appliqué, ncus observons une division des
domainés [ﬁ1a] avant leur disparition. En méme temps, nous constatons 1'apparition
de la structure (Fig. III. 23 ) que nous avons étudiée aux rayons X : des petits
domaines situés & 1'intérieur des domaines[ﬂﬁﬁ], alignés selon [13?] et se produi-
sant toujours au mémz endroit du cristal.

Différentes observations, en variant 1'inclination de 1’'échantillan,
nous ont permis de conclure gue l'aimantation dans les domaines alignés selon [1%5]
é une composante normale & la surface. Aucune de ces cbservations ne contredit que
1*aimantation soit selen [%?5] comme nous le proposons dans le modéle.

En augmentant faiblement le champ magnétigue, nous censtatons gue ces
domaines restent toujours sur la méme ligne [13?] » confirmant encore une fois gu’ils
sont fortement ancrés & une propriété du cristal : une bande de croissance. Ce type

de domaines disparait sous un champ de 110 £alss.

L'étude de notre échantillon TbIG nous a permis d'observer des do-
maines assez originaux et, gréce & la topographie aux rayons X, nous avons concld
gque ces domainess trés particuliers sont 1iés & uns 5ande de croissance du cristal.
Ils constituent un mode de transiticn entre domaines & aimantation dans le plan

et domaines & aimantation hors du plan.



Fig.III.21 - Photographie
obtenue par effet Faraday
sans application de champ
magnétigue.

On observe ici des domaines

a 180° + [111]

W

Fig. IIT.22 - Photographie
obtenue par effet Faraday

ﬁ = 15 gauss
On observe ici essentiellement

des domaines [1%5] et [151] .

Fig. ILI.23 - Photographie
obtenue par effet Faraday
ﬁ = 35 gauss.

On observe les domaines

associés & la bande de

croissance.
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Fig, 11I.24 - Lo iigne en pointille

détermine la partie de 1'échantillon

photographié par effet Faraday.
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CHAPITRE IV.

OBSERVATION DES DOMAINES £T PARDIS FERROMAGNETIQUES
PAR TOPOGRAPHIE AUX NEUTRONS .

Dans ce dernier chapitre, nous nous proposcons de décrire nos expériences
de visualisation des domaines et parpis ferromagnétigques aux neutrons. Pour la mise
au point de la topographie aux neutrons polarisés, 11 nous fallait employer des cris-
taux dont la configuration en domaines soit assez simpie et aisément visible par

effet Kerr pour comparer les résultats.

La visualisation des domaines aux neutrons polarisés {§ TV.41) est due
4 la variation du facteur de structure entre les différents domaines. Les cristaux a
employer doivent permettre une variation appréciable de ces facteurs de structure,
mais on n'a pas bescin de travailler sur des cristaux presgue parfaits. Nous avons
cependant cherché & employer des cristaux de bonne qualité dans le but d'observer,
par effets magnétostrictifs, les parois & 90° aux neutrons non polarisés. Ces derniéres
expériences nous ont permis de visualiser les parois a 180° par des mécenismes spéci-

fiques & 1'interaction des neutrons et des cristaux magnétiques presque parfaits au

voisinage de la position de Bragg.

a

Ainsi, nous avons employé des cristaux de Fer-3 % Si. Nous décrirons
les résultats obtenus sur deux c¢’entre-sux : 1'un de surface (001) et 120 um d'épais-
seur, 1'autre de surface (110) et 110um d'épaisseur. Les configurations des domaines

sont schématisés sur les figures IV.1 et IV.Z2.

Les topographies que nous présentons dans ce chapitre sont des
"nositifs”, c'est-a-dire gue le contraste blanc correspond & une intensité diffractée

dCCI'Ue.
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Fig.IV.1 - Configuration des
domaines principaux de 1'é&chan-

tillon Fe-3 % Si (C01).

Fig.IV.2 - Configuration des
domaines de 1'a@chantillon

Fe-3 % Si (110).




Fig.IV.4 -

Topographie 140 d'échantillon
(110).

aux neutrons polarisés.

14

-

2 mm

Fig.IV.5 -

Topographie 110

aux neutrons polarisés.

<
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1. Observation des domainas par topographie aux neutrons polarisés.

Schlenker, Linarés, Baruchel (19771,

Ce travail constitue une suite au travail de Schlenker et Shull {1873)
(7) qui ont montré la viahilité de la méthods sur des domaines 3 180° dans un échan-
tillon de Co-8 % Fe avec une réflexion quil donne théoriquement un fort contraste
entre les domaines. Leurs expériences sur les cristaux de Fe-3 % Si n'avaient pas

donné de bons résultats.
Nous avons utilisé comme monochromateur et polariseur (voir 8TI.2)

un cristal d’alliage‘d‘Heusler d'environ 2 8 de mosaique, obtenant ainsi une PésdlU”
tion de l'ordre de 150 um, ce gui n'est pas trés bon. La direcien de polarisation
gtait toujours perpsendiculaire au vecteur de diffraction.

Pour réduire le temps d'expositicn, nous n'avons employé gue les
réflexions les plus intenses &tant donng les positions relatives monochromateur -
échantillon qui nous étaient imposées @ celles du type 110 ; elles nous amenaient
dé3jd a deux jours d'exposition pour chague topographie.

Pour faciliter 1‘explication, nous divisons notre travail en deux
parties : dans la premiére, nous décrirons 1ss résultats obtenus guand 1'aimantation
est dans le plan réflecteur et donc perpendiculaire au vecteur de diffraction (c'est
3-dire gue l'aimentation est dans la direction de polarisation du falsceau des
neutrons). Dans une deuxiéme partie, nous expliquons les topographies obtenues

quand 1'aimantation fait un angle de 45° avec le vecteur de diffraction.

A - L'AIMANTATION EST DANS LE PLAN REFLECTELR ET DONC PERPENDICULAIRE AU VECTELR
DIFFRACTICN.

Nous montrons ici les topographies faltes sur 1'échantillon (110)
dont les domaines sont aimantés suivant [001] et [GO%] .

La topographie 110 (Fig. IV.4), faite avec des neutrons polarisés<:>
(ceux qui "pointent" vers le haut comme le montre la Fig. IV.3) montre un fort
contraste entre domaines adjacents. Ce contraste est inversé si la topographie est
faite avec des neutrons polarisés <:> (Fig. IV.5]).

Ceci est & expliquer, bien slr, par le rapport des intensités dif-

fractées par les domaines adjacents pour une polarisation donnée.

Lla surface de dispersion dans ce cas od 1'aimantation est perpendi-
culaire au vecteur de diffraction (voir paragraphe 1.C ) est composée de deux

hyperboles, 1'une de polarisation positive et 1’autre de polarisation négative.
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/rnonochromateur

|

€chantillon

detecteur-photo

faisceau de neutrons

polarisés + (ceux

gl "pointent” vers

haut)

” TP IRARL

Fig. IV.3 - a) Schéma, vu du haut, de la réalisation d'une topographie

quand 1'aimantaticn est paraliléle & la direction du spin
du neutraon.

b) Echantillon vu du monochromateur.

P représente la direction du spin du neutron.
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Les happes excitées et donc les chémps d'ondes qui se propagent dans le cristal sont
fonction de la pclarisation du faisceau incident par rapport & 1'aimantation du
demaine magnétigue ol on définit la surface de dispersicon. Ainsi, si la polarisatiocn
du faisceau de neutrons est + , les champs d'ondes qui se propagent dans le cristal,
dans un domaine o0 1'aimantation est.paralléle a8 la direction de polarisatidn, sont
reprééentés par les nappes qui sont symétrigues par rapport a L;. Ce méme faisceau
excitera, dams un domaine ol 1'aimantaticn est antiparalléle & la direction de pola-
risation, les champs d’ondes représentés par les nappes gui sont symétrigues par
rapport & LO—

| Etant donné qus le facteur de structure magnétique est différent pour

les deux domaines, 1'intensité diffractée sera différsnte pour ces deux cas.

En employant la relation (I.14), nous avons calculé la variaticn du
pouvoir réflecteur intégré en fonction de la profondeur dans le cristal pour les
deux domaines. Nous avons rapporté nos résultats, pour A = 1,35 R, dans la figure
~ 1.8, ol nous constatons gue, pour une épaisseur de 140 um, le rapport d'intensité
diffractée est denviron 2,7 um . La theorie cinématigque prédit un rapport R

donné par : 5

(b + p )
R = 119 = 4,8 Iv.1

Zz
(b - p11DJ

qul est d'ailleurs, bien sir, le repport prédit par ila théorie dynamique pour des

épaisseurs du cristel trés petites.

Etant donné gues le faisceau gui illumine notre échantillon a une
certaine divergence, gue l'épaisseur de nos cristaux polis électrolytiquement, n'est
pas tout & fait constante, nous devons en toute rigueur, intégrer aussi sur A et
sur t (1'épaisseur) 1'expression (I. 14 ) pour obtenir le pouveir réflecteur
intégré.

Pour expliguer nos images topographigues, nous pouvons cependant nous
contenter de prendre le pouvoir réflecteur intégré comme €tant égel &

2 P+ Py |

Wi ° T sin 20w V.2
B'o

ce qui revient & remplacer la fanction sin2 dans la relation (I.10) par—sa valeur
MoyEenne.

Dans cette approximation, le rapport entre les intensités diffractsées
par les deux domalnes est donné par

b +np
R = 110

b= Py

Iv.3

ce qui expligue bien les contrastes obtenus.
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B - L'AIMANTATION FAIT UN ANGLE DE 45° AVEC LE VECTEUR DE DIFFRACTION.

Nous distinguerons ici deux cas

al Aimantation faisant aussi un angle de 45° avec la direction de

polarisatlion des neutrans.

Les Filgures IV.7 §,9,10 sont des topographies du type 110 faites avec
des neutrons polarisés, sur 1’échantillon Fe-3 % S1 de surface (8001), dont les aiman-
taticns sont distribuées dans deux directions différentes z [D@D] et . [?DO]

La direction de polarisation est toujours perpendiculaire au vecteur de diffraction
qui est représenté pour chague topographis.

Pour les réflexions 1410 et 110 qui ont été employées pour les topo-
graphies covrespondantes la surface de dispersion est un peu compliguée : eglle est
constituée de quatre nappes guil ressemblent & des hyperboles sans en é&tre exactement,
et elles correspondent & des polarisations voisines de +1 ou -1 f{voilr paragraphe 1.k
et fig. 1.11).Cette surface de dispersion a &été obtenue en choilsissant 1’axe de quanti-
fication du spin de neutron, parallgéle & 1'aimantetiocn, et nous devons par conséquent
nous ramener & cet axe chague fols que nous parlons de polarisation.

Considérons le cas de la réflexicn 110 avec des neutrons polarisés -+
dans les domaines ol 1’ eimantation est suivant |DTD| (voir schéma IV.1% la partie

spin de la fonction d’onde duy neutron s’écrit

¥ - cos 22,5° | + > - sin 22,5° |- > V.4
ou bien : Y o= 0,8239
¥ 1- 0,3829

ta polarisation du faisceau de neutrons + est, dans ce repére, forte-
ment positive [ + 0,7). Donc, nous pourrons dire que ce faisceau excitera surtout les
champs d'ondes représentés par les nappes presgue symétriques par rapport & L T La
]

relation approchée du pouvoir réflecteur intégré (IV.3) devient dans ce cas

Ihi[D1D] O+ Piyg/? V.5



Fig.IV.7 - Tcpographie (110) Fig. IV.8 - Topographis (110)

aux neutrons polarisés <:> aux neutrons polarisés <:>

b |

Fig.IV.9 - Topographie (1107 Fig.IV.1U - Topographie (110}

aux neutrons polarisés <:> aux neutrons polarisés <:>

Tmm

Fig.IV.11 - Topographie (011)

aux neutrons polarisés
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Fig., IV.12 ‘Schéma de 1'échantillon vu du monochromateur
gquand 1'aimantation fait un angle de 45% avec

le vecteur de diffraction.

Pour les domaines ol 1'aimantation est suivant 010 , la palarisation
rapportée & cette direction du faisceau polarisé + est fortement négative (-0,7)
ot il excitera surtout les champs d'cndes représentés par les nappes presgue symée-
triques par rapport & Lo— , Le pouvoir réflecteur intégré approché pour ce domaine
est

Ihiitﬁo | €D - Pyqg/? V.6

Le méme faisceau polarisé + a une polarisatian fortement positive
(+ 0,7) par rapport & 1l'axe de guantification 100 tandis qu'elle est fortement
négative (-0,7) dans le repére ol 1'axe de guantification est suivant 100. Denc on

aura

Ihi [WDD ]w b+ p/2 .7

Ihi (100 10t.b ~ Pyag/? IV.B
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Par consécguent, dans cette approche, les domaines [D1G]et[i00]
aurcnt la méme intensiteé diffractée, de méme que les dDmaines[1DUlet[DﬁD] entre sux;
mais les intensités diffractées par ces couples seront différentes et leur rapport
est donné par

2b + p
R e 110

2b -

Iv. 9

Piag

tout ceci est conforme a la Fig. Tv.7,8.

Dans le cas de tcpographies employant la réflexion 110, la méme

type d'analyse nous améne aux résultats suivants

= Z .10
L loag] Lo 100|® B % Pyqe? Iv.1
i i
Ihi|UaUr = IlﬁGDJ & b - D?ﬂﬂ/z IV. 11
situation gui est renversée pour le failsceau de polarisation - {FiesdV.9.,10).

bl Admantation perpendiculaire & la directian de polarisation.

C'est le cas quand 1'aimantation est dans le plan d'incidence,

faisant un angle de 45° avec le vecteur de diffraction (Fig. IV.13).

Fig.IV.13,

Atf:

La figure IV.17 est une topographie 011 gui correspond 4 ce cas ;
nous constatons un faible contraste entre les domaines mais nous n'avons pas encore
compris son origine. D'autres expériences seraient récesszaires pour son analyse,
ainsi pear exemple, la varilation de ce contraste par rapport a la 1Dngﬁeur d’onde.
Remarquons que dans ce cas, le facteur de structure magnetique s'écrit, dans un
systéme x,y,z tel gue z soit parelléle & M

F - 0,35x107 %% om  0,35x10" % om

z
FM M

F ~Fo /N0 35x107 % on - 0,35x107"2 o
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2. Observation des parcis ferromagnétigues par topographie aux neutrons non polarisés.

Schlenker, Linares-Galvez, Baruchel

Avec 1'intention d’Dbserver. par effets magnétostrictifs, les parois
& 90°, nous avons ensuite fait des topographies aux neutrons non pglarisés sUr
1'échantillon Fe-3 % 81 (C01) employé précédemment. lLes résultats obtenus, en
employant un monochromateur de Cu de 7' de mosalque, sont montrés dans les Fig.IVde-24
En faisant la comparaiscn de ces topographies avec le schéma des domaines (Fig.IV.1),
nous constatons que les parois & 90° sont aussi clairement visibles gque Celies a 180°
sur certaines de ces topographies. On remargue que ces parois ne sont pratiquement pas
visibles lorsqu’elles sont paralléles au vecteur de diffraction.

Ce resultat pourrait paraitre étonnant en ce gul concerne les parois
3 180°, puisqu'il n'existe pas de variation de distorsion d’un domaine a 1'auvtre si
les aimantations sont antiparelléles. La visualisation des parois doit 8tre liés au
comportement magnétigue du neutron.

Puisgue la paroi est trés mince par rapport & la demi-période de

Larmor du neutron dans 1'échantillon, 1e passage d'un failsceau de neultrons thermigues

d'un domaine & lfautre se fait d'une manigre non adisbatigue.

Nous donnercns un modéle peur expliguer la visualisation des parois &

180° quand elles correspondent géométriguement au cas de Bragg.

Considérons le cas simple d'une réflexion dans lequel 1'aimantation est
perpendiculaire au vecteur de diffraction et la parol & 180° se trouve en situation
de Bragg symétrique ; dans le plan d'incidence, on aura donc la configuration de 1s

Fig. IV. .14,

Fig. IV,14
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Le faisceau de neufrons non polarisé peut &tre considéré comme la
somme de deux faisceaux incohérents, 1'un polarisé parallélement & 1'aimantation
du domaine A par exemple et 1'autre polarisé en sens opposé. Ces deux faisceaux
voient des indices de réfraction et des facteurs de structure différents dans
chague domaine. lLeurssurfacesde dispersion dans un  domaine sont mantrées sur la

Fig. IV. 5.

Comme la transition est non-adiabatique, les neutrons polarisés +
(paraliélesd 1'aimantation) dang le domaine A (Fig. IV.14) deviepnent - (antiparal-
léles & 1'aimantation) dans le domaine B et réciproquement.

Ceci implique gu'au niveau de la parci, les champs d’'onde polarisés
négativement (positivement), dorc représentés par les nappes symétriques par rapport
a L; (L;] de la Fig. IV. 15. devront trouver, par l'intermédisire de la construction
de Huyghens {(gui revient & assurer la conservetion de la composante tangentielle
de K), des points représentatifs sur les nappes polarisées positivement [(négativement)

pour pouvoir ainsi se propager dans le domaine adjacent.

Comme une grande partie d*une nappe de polarisation - se trouve dans
le domaine de réflexion totale des champs d'ondes polarisés + (voir Fig. TV.15 ),
le phénoméne de réflexion totale se produira, et on sura donc une intensité supplé-
mentaire dans le feisceau diffracté gui permet de distinguer les parcis sur les
clichés topographigues. La contribution la plus importante vient des champs d'ondes -
proches de B (voir Fig. IV.15), puisgus ceux-ci sont essentiellement des ondes de
type‘U qui se propagent, avant de trouver la parol, dans la direction du faisceau
transmis et gui doivent au niveau de la paroi se propager dans la direction diffractée.

Ceci est un mécanisme d’'image dirscte et par conséguent 1'image de la
parci est sa projection dans la direction diffractée, =21le doit donc &tre plus large
pour une réflexion 400 gue pdur une réflexion 200, ce qui est bien en accord avec

les Fig. IV.20 et IV.16.

Quand les parcils sont en position de Laue (Fig. IV.22), on doit re-
courir & un modeéle quantitatif. Des é&tudes sont en cours dans ce sens et aussi pour
expliquer le contraste des parois & 90° pour lesguelles il va falloir ajouter les

effets magnétostrictifs.



ig. IV.15 -
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Surface de dispersion pour les neutrans
guand 1'aimantation est perpendiculaire
au vecteur da diffraction [(Reflexion 200

[a]
du Fe-3 % Si avec A = 1,5 A).







Fig. IV.16 - Topographie 200

aux neutrons non polarisés
[}

(A = 1,5 A)
h
2 mm

Fig.IV.17 - Topographie 200

(A = 1,9 A)

=1







Fig.IV.18- Topographie 140

=1

2 mm

Fig. IV.19 - Topographie 110
o
A o= 1,5 A

=







Mg, IV.20 - Topographie 400
A= 1,25 A

2 mm,

Fig. IV.21 - Topographie 020

A o= 1,5 A







Fig. IV.22 - Topographie- 101
(=]
A= 1.5 A

Les parcis a 180°% sont en position

de Laue.
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CONCLUSION.

Notre travail sur un monocristal de grenat de terbium, TbIG [T53F85012)
nous a permis de mettre en évidence un cas de forte interaction entre les bandes de
croissance et la strusture en domaines. En effet, nous avons observé des domaines
trés particuliers, localisés toujours au méme endroit du cristal dans différentes
directions. Grace & la topographie aux rayons X gui met en évidence simultanément
les défauts cristallins et les parois magnétiques, nous avons conclu que ces domail-

nes sont liés & une bande de croissance.

Le mécanisme de liaison entre la bande de crmissance‘et les domaines est
4 chercher dans le comportement &lastigque des parois de domaines et des bandes de
croissance. Les parois magnétiques ont été beaucoup &tudiées et,gréce au travail de
Krner (38) et de Kleman et Schlenker (38), on peut déterminer leurs comportements
glastiques ; par contre, on connalit malheureusement trés mal les bandes de croils-
sance.

Dans le modéle gue nous proposcns, l’une des parois mises en jeu est
inhabituslle en ce sens qu'elie crée des contraintes & distance, qui joueraient un

role essentiel dans 1'interacticon avec la bande de croissance.

-~

Ces domaines constituent un mode de transition entre domaines a aiman-

tation dans le plan et domaines & aimantation hors du plan.

Dans une deuxi®me partie, nous décrivons le travail gue nous avons fait
avec M. Schlenker et J. Baruchel pour mettre au point la topographie aux neutrons
polarisés et 1'appliguer & des configurations de domaines de complexité intermé-
diaire. Cette technique pourrait, moyennant des améliorations dans la résolution,
constituer une possibilité d'observation des domaines dans des cristaux trés

épais (de 1'ordre du centimétre).
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Nous présentons également les résultats, initialement inattendus,
sur la visualisation des parnis & 180°, aux neutrons non polarisés, dans des cris-

taux parfaits.

L’interprétation des contrastes obtenus, tant aux neutrons polarisés
gu’aux neutrons non polarisés, nous a amend 3 analyser en détail la thécrie de 1la
ciffraction magnétique des nautrons per les cristaux parfaits (Sivardigre, 1875).
Nous avons ainsi mis en évidence des mécanismes de contraste qui n’existent pas
en topographie aux rayons X. De plus, cette analyse laisse attendre des effets

originaux, et ouvre la voie a toute une série d'expériences.
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ANNEXE A

FACTEUR DE STRUCTURE MAGNETIQUE.

0’une manidre générale, le facteur de structure s'écrit

<+ >
2T H.ri
FH = ; f; e A
i
ol ?i est 1'amplitude de diffusicn de chaque atome. Pour calculer celle-ci  dans
1e cas d'une diffusion magnétigue, nous allons considérer un atome magnétigue sur

lequel arrive une onde Toassociée aux neutrons.

Dans le cadre de la premigre approximaticn de Born, 1'onde neutronigue

diffusée par 1'atome s'écrit :

£, amplitude de diffusion, étant 1iée au potentiel d'interaction V, par la relation:

§ o= - T E. VMY A3

ofl T.F. signifie Transformée de Fourier.

V(r) est le potentiel d'interaction.

comme nous considérons seulement une diffusion magnétique

.

VIT) = - “ﬁn. BT A4

_> - ]
U . moment magnétique du neutron

B(T) : champ magnétigue au point T créé par 1'atome magnetique. Il sera donc la
somme des champs magnétigques créés par chaque &lectron magnétigue. C'est-a-dire :
R > >
b(r) = % b (r) A.5
=3 e




Ce gqui intérssse le physicien, ce n'est pas la répartition de b
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. - . + 3 -
mais celle des moments magnétigues Mg qui crésnt

-

b

>

=]

() =

4

uo est la perméabilité magnétique du vide.

S
b(r] sera donc exprimé par :

B(F) =

En remplagant (A,7],

£ = o
1% b2
- > -+
comme r =1r + r!
e
_ Uomn wZTdﬁ.?
f = 55 X
87 h 8

Par conséquent

U

o]

4.7

f s UO”@ ﬁm T - 2ﬂi§.?e ‘ﬁ
2rh
ol nous avons appelé
N N - -
> . i H UB uE%
q, = - ey -
AL 1A ] el Pe|

b

S]

.

D
e

e

U o
—--—Q_V*XEV’X—-_—*E

|0t

7

Vox ¥ x

f1¢ '—~]:w

T

T¥

-ori BT
2
omiHL 3o,
dr
I
X [— x 1)
L3/
ﬁ > >
( > «nJ-n
!ﬁl a2 =]

(A.4) dans (A.3),

}

: s - f L
r’ ‘gst la distance du moment magnétigue n_au point T

=]
=

nous obtenons

-5

(en MKSA)

[ﬁ'x £

Y

(A.8)

(A.9)

(A.10)
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R -1 A NS (- A (A.11)
Comme ¢ b, = | = l & |2 o ] o
n n
-3
sp, spin du neutron
3 opérateur de Paulil
|y} : 1,913

et , en nous limitant au cas o0 le moment magnétique provient uniguement du spin

Y AL -
Hg ~ m e (A.12)
e
la relation {A.9) est éguivalente & :
Z L >
Hey -ZmH.re :
8] -
F == 0 . L e Seqe (A.13)
4‘ﬁmé e

{es spins ne sont pas localisés ; on définit un facteur de forme, de
fagon que la barre indigue une mayenne sur le temps. {voir par exemple De Gennes

T3 -
(731). o 27 H.re - CH)

Ce facteur de forme magnétique, normallsé de Fagbn que f(0) = 1, est

analogue au facteur de forme de diffusion atomique des rayons X, sauf qu'il ne
tient compte que des électrons gui ont une contribution magnétique.

L'expression (A.13) devient donc :

+ -
f=0n. g (A.14)
> >
H §H ]
ol 3. = yzi S (A.15]
' TATA]
5
K vecteur unitaire dans la directicn du moment magnétique de 1'atome
-3 -+ >
q représente la composante de K perpendiculaire a H.

p =1, |y| SFM = 2,7 (28 F(H) x 10713 om

r, ¢ rayon classique de 1'électron
e e

r = ——=— = —5 = 2,82.10_13 cm
4 Ty, 4ﬂeomecr

e, est la permittivité du vide

S est le spin total de 1'atome

2 S représente le moment magnétique exprimés en magnétons de Bohr Hg.




Comme f =5t une longusur homogéne 2 une dimension , on 1'appelle :

longueur de diffusion magnétigue.

La méme expression (A.14) est valable pour tous les atomes de la maille.

Le facteur de structure magnétigue s'écrit donc

>
Ei o 2T H.ri“ (A.18)

i

=
FM = J. ; P
i

Remarguons gue FM a la formes d'une matrice 2 x 2.

Exemple de calcul du facteur de structure magnétigue.

Considércns le cas d'une réflexion 110 du Fe-3% Si, telle qué 1'aiman-

tation macroscopigue ﬁ fasse un angle de 45° avec le vecteur de diffraction

-

+
i , 4

Fig.a

Les résultats de ce cas ont &té utilisés au paragraphe 1.E.

oo

Le Fe-3% 81 &tant un cristal cubigue centré, 1'expression (A.fg}
5'écrit

FM = 2 8-.pn}?
ou bien

FIV] =2 Pr ( Ox Iy ¥ Oy qy ¥ Oz qz}

FM _ thqz 2phq_ _ F% F&

2Py Ppfz o

ol 9, = a9, * 1qy

a. = g, - iq,

Comme les moments magnétiques etomiques sont dans la direction de ﬁ,
on a : (voir fig.a)

=
a = cos 459 = i%
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Nous choisissons des. axes X, ¥, Z tels que z, axe de guantification,

N - . . C
soit parallele a M (voir Fig..a) nous avons ainsi

2 1
q = =—— cos 45° = -—
‘ 2 2
2 1
g = =—— sin 45° = -
* 2 2
=0
Uy

Comme le moment magnétigue atomigque dans le Fe-3 % Si est 2,01 U B '

-12
C

et la facteur de forme pour la réflexion 110 : £, = 0,63, on a : p,. = 0,35.10 Mo
H h

En conségquence

12 12

= E- 0,35.10 ' om 0,35 x 10

12 12

- F 0,35.10 - 0,35 x 10

Par 1'intermédiaire des relations(I.44), nous déterminons les composan-
tes de Qh gui, remplacées dans l'expressicn (I.43) permettent de déterminer la surface

de dispersion.

bl Le cas d'une réflexion telle que 1'aimantation soit perpendiculaire

au vecteur de diffraction est plus simple : en geffet, dens ce cas

3 . £ (voir relaticn A.15)

-3
et, dans le repére ol 1l'axe Z, axe de guantification, est suivant M, nous avons

a; = 4
q+ = 0
g = 0

c'est-3-dire que F; gt F& eont nuls, et du fait de la formule (T.41): Q; = Qé = 0.

| & facteur de structure magnétique s'gcrit donc:
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