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INTRODUCTTION

Le phénomdne de couplage entre ferromagnétique et antiferromagné-
tique a été mis en évidence pour la premiére fols en 1956 par MEIKLEJOHN
et BEAN (1) sur des grains fins de cobalt partiellement oxydés. Ils lui

donnerent le nom "d'anlsotropie d'échange".

Un certain nombre d'autres travaux sur le méme sujet suivirent., T1
apparut en particulier que des études sur des films minces pouvalent &tre
extrémement intéressantes pour faire progresser ces recherches.

Dans une premiére partie, nous exposerons sous forme de mise au
point bibliocgraphique les résultats acquls sur lescouplages ferromagnétiques-

antiferromagnétigues.

Nous décrirons ensulte les appareils que nous avons €té amends a

construtre avant de commencer cette étude sur des films minces.,

Nous suilvrons donc le plan suivant :

CHAPTTRE I ~ Mise au point biblicgraphique

1

CHAPITRE II Groupe d'évaporation

CHAPTITRE IIT

Groupe d'oxydation et de recuit

CHAPITRE IV

Hystérésiscope basse-température,




CHAPITRE I

— e .

MISE AU POINT BIBLIOGRAPHIQUE

Couplages ferromagnétiques-antiferromagnétiques

Les résultats obtenus sur des grains fins de cobalt oxydés per-
mirent & MEIKLEJOHN et BEAN de donner des interprétatlons assez précises

du phénoméne. Diverses études confirmérent ensuite ces premiers travaux.

En particuller, une série d'alliages désordonnés présentdrent
des propriétés magnétiques analogues & celles du matériau de MEIXKLEJOHN
et BEAN. Ils permirent de vérifier un certain nombre de points de leur

théorie et de servir de base A& une théorie plus générale.

Dlautre part, plusieurs auteurs ont essayé de relier un en-
semble de résultats obtenus sur des films minces aux phénomines de cou-

plages ferromagnétigues-antiferromagnétiques.




Nous développercns done les points ci-desscus

GRAINS FINS

1° - Résultats expérimentaux

2° - Interprétations gualitatives

3° - Théorie phénoménclogique

4° - Calcul du cyele d'hystérésis par les méthodes de

micromagnétisme

ALLIAGES DESCRDONNES - RESULTATS DIVERS

1° - Alliages désordonnés
2° - Résultats divers - Généralisation

3% . Moddle de Kouvel

FILMS MINCES

1° - Divers résultats expérimentaux

2° - Couplages ferromagnétiques-antiferromagnétiques.,




A - GRAINS FINS

1° - Résultats expérimsntaux

Considérons d'abord des grains fins de cobalt pur :
J " rd
- Le cycle d'hystéresis est symétrigue par rapport aux axes

- Le couple magnétique exercé sur un grain {in par un champ
magnétique le saturant est uniaxial ou en sin 2 © ( © étant 1'angle
entre la direction de l'axe faeile et celle du champ magnétique).
L'échantilion aurait deux positions d'équilibre stable dans le champ

magnétique ; il posséde une anisotrople uniaxiale classique.

- L'énergie perdue par hystérésis de rotatlion est nulle aux
champs faibles el tend vers Zér% ?ux trés grands champs. Elle n'est
2k (2

pas nulle pour : %g < H < = , K étant la constante d'anisotro-

pie et Is 1l'aimantation spontanée du grain.

Les grains fins de cobalt partiellement cxydés ont été
refroidis & partir de la température ambiante Jusgu'a T7°K en présence
d'un fort champ magnétigue (de l'ordre de 10 0C0 Oe). Les mesures fai-

tes & la température de 1'air liquide ont montré que :

- Le cycle d'hystérédsis est dissymétrique par rapport & 1l'axe -
des aimantations ; il est "déplacé" sur l'axe H. Le méme matériau re-
froidi sans champ magnéiique présente un cycle d'hystérésis symétrique

(Figure 1)

- Le couple magnétique obtenu & la balance de torsion est
en sin 6 (Figure 2). L'échantillon a donc une seule position d'équili-
bre stable en présence d'un champ magnétique. Il a une anisotropie
orientée par le champ de refroidissement, Cette propriéié a été définie

comme une enisotropie "unidirectionnelle'.




Fig1:Cycle d'hystérésis a 77°K
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- L'hystérésis de rotation persistait pour des valeurs treés

prendes du champ magnétique de mesure (Figure 3).

Les expériences ont montré que ces propriétés anormales €taient

dues & 1l'existence de l'oxyde Ct0 antiferromagnétique.

- Elles disparaissalent presgue totalement aprés réduction

des grains oxydés et réapparaissalent apres réoxydation.

- L'amplitude du déplacement de cycle diminualt quand la tempé-
rature augmentalt et tendalt vers 0 pour une température volsine de la

température de NEEL de 1'oxyde, solt environ 300°K.,

- Des études de diffraction électronique ont établi gque 1'oxyde
était bien CocO,.

Des travaux similaires ont 4té faits sur des grains fins de
fer(5), de nickel(4), de fer~cobalt(5) aprés oxydation partielle du

matériau.

On a observé dans tous les cas une hystérésis de rotation per-
sistante aux champs forts. Dans le cas du nickel, on observe une forte
composante en sin £ dans la courbe du couple, mals pas de déplacement du
cycle a'hystérésis. Dans le cas du fer-cobalt par contre, on trouve les

trois propriétés simultanément.

5° . Tnterprétations qualitatives

On peut admetire facilement que le cyele d'hystérésis déplacéd
et 1la courbe du couple magnétique en sin 8 scnt deux manifestatlons
a'un mBme phénoméne, L'anisotropie unidirectionnelle, I1 faut done
distinguer d'une part 1l'anisotrople unidirectionnelle, d'autre part

1' hystérésis de rotation.




a) - Anisotropie unidirectionnelle,

L'anisctropie d'échange est un phénoméne d'interface. Cetie
hypothése est justifiéde par le fait que 1'amplitude des effets diminue
guand la tallle des grains augmente, donc gquand le rapport surface

d'échange/volume diminue.

Considérons un graln de cobalt oxydé. On pesut supposer gue
les moments magnétigues dans l'antif&rromagnétique sont maintenus &
basse~température dans une directlon privilégiée par la forte anlsotro-
pie magnétoeristalline de 1'oxyde, Supposons de plus gque 1'interface
s0it constituée dans 1l'oxyde et dans le métal de plans d'alignement
ferromagnétique, Par interaction d'échange les spins dans le cobalt
auront tendance & rester alignés avec les spins dans 1'oxyde (Figure 4).

TI1 en résultera une anisotropie unidirectionnelle. En particulier, le

grain s'aimantera plus facilement dans le sens des spins cott de
1'interface que dans le sens contraire.
. , i o \ lT
l v #
‘Th |\\\47\ ’I“T M \\\ \”
- FIENY M
AT M A
M /[ /
A 1 \ . \
INIAY Hilll W]
Co co’ T co Cott co  Cotf
T «< T, Co T < T, Co T = Tc Co
| T = Ty CoO T < Ty Col T < Ty Co0

Figure 4 -~ D'aprés C.P. Bran (6)
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On est alors amené & étudier le plan d'interface, dene la

croissance de 1l'oxyde sur le métal. On salt que cetie croissance est

épitaxiale. Dans le cas du cobalt (7), on sait que :

(111) co0 // (00,1) Co

[110] co0 4 {11,0] co

D'autre part, les spins dans le métal et l'oxyde ont des
directions particulléres, rooi]pour Co, [1i7] pour Cott. Lors du
refroidissement au-dessous du point de NEEL, les spins de 1l'oxyde vont
pouvoir prendre un certain nombre de directions privilégides par rap-
port aux spins du métal. Si 1l'on refroidit les gralns oxydés sans champ
magnétique, le couplage d'échange se manifestera dans chaque grain, mals
macroscopiquement on n'observera rien, Par contre, sl on les refroidit en
présence d'un champ magnétique les spins Cott choisiront dans chaque grain
la direction privilégiée rendue la plus favorable par le champ appliqué.

On cbservera alors une anisotropie unidirectionnelle macroscoplque.

On peut mBme supposer que si 1'oxydation a lieu & une tempéra-
ture inférieure au point de NEEL, un champ magnétique appliqué pendant
la formation de 1'oxyde doit faire apparafire cette anisotropie macrosco-

pique (&).

b} - Hystérésis de rotation

L'hystérésis de rotation est associde & une perte d'énergie,
Deux interprétations différentes ont été donndées dans le cas des grains

fins de cobalt oxydés,

b)l - Premidre interprétation(6)

On peut supposer que pendant la rotation d'aimantation du
ferromagnétique, une parcl de domaine 4 180° est créée & 1l'interface.

Cette parol seralt détruite pendant la deuxiéme moitié du cycle,
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Ce processus serait & l'origine de la perte d'énergie. Cette interprétation
tient compte de la continuité des changements d'crientation des spins &
1'interface. Dans cette hypothese, on doit done observer simultanément

1'anisotropie unidirectionnelle et 1l'hystérésis de rotation.

£)2 - Deuxiéme interprétation (1)

Fn fait, dans certains cas(j) , on chserve une hystérésis
de rotation et pas d'anisotropie unidirectionnelle. Ce résultat est a
1'origine de ceite deuxidéme interprétation. Les deux phénoménes n'ap-

paraftraient pas simultandment.

La perte d'énergie n'aurait lieu que si llanisotropie de
1'antiferromagnétique était assez faible pour que les spins dans 1l'oxyde
et dans le métal puissent sublr des réorientations discontinues autour
du champ extérieur guand celui-ci tourne. Le champ agirait sur 1l'anti-
ferromagnétique non pas directement, mals par 1'intermédiaire du couplage

d'échange ferrocmagnétique-antiferromagnétique,

Dans le cas des grains de cobalt oxydés, il faudrait sup-
poser que dans certains grains la couche d'oxyde soit trés mince et que
1'anisotropie antiferrcmagnétigue soit alors beaucoup plus faible que
celle -du matériau massif. Certains grains seraient done & llorigine de
1'hystérésis de rotation, tandis que les autres seraient & 1l'origine

de l'anisotropie unidirectionnelle..




%° -~ Théorie phénoménologigue

Considérons un grain fin ferromagnétique sphérique recouvert d'une
couche antiferromagnétique . Supposons que le grain ferromagnétique posge
séde une aniscotropie uniaxiale et que l'antiferromagnétigue soit aussi
uniaxial & axe confondu avec le ferromagnétigue. Supposons de plus que
chague région seit monodomaine, et qu'il existe une interaction d'échange

ferromagnétique - antiferromagnétigue & 1'interface,
L'énergie totale du systéme comprend les termes suivanis @

~ Energie d'anisotropie uniaxiale du ferrcmagnétique

- Energie d'anisotropie uniaxiale de 1'antiferromagnétique
- Energie de couplage ferromagnétique-antiferromagnétigue
- Energie de couplage du ferromagnhétique avec le champ appliqué

- Bnergle de champ démagnétisant dans le ferromagnétique ; si le
grain est sphérique, cette énergie est constante ; nous n'en

tiendrons donc pas compte.

Plagons nous dans un cas général ol le champ appliqué H,
1'aimantation ferromagnétique MS et la direction des moments dans 1'anti-
ferromagnétique (représenté par AF)font les angles § , @ et of avee 1'axe

d'anisotropie commun (figure 5).

Solent KF et KAF les
constantes d'anisotropie

ferromagnétique et antiferro-

’ a a
magnetigue, respectivemsnt.

Figure 5 - Axe d'anisctrople
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Définissons une constante d'interaction d'échange Ku. En tenant compte
des résultats expérimentaux, on peut exprimer 1'énergie de couplage par

le terme :

E, = - Ku cos (& - =)
cette expression introduit en effet 1'angle entre 1'aimantation ferroma-
gnétique et la direction des moments antiferromegnéticues ; de plus, on
constate qu'elle traduit bien un terme unidirectionnel puisqu'elle n'est

minimum gue pour (b -o = 2kT, Nous introduisons donc pour 1'énergie

du systéme 1l'expression sulvante 3
- 2 . 2 _— b oo
B = K sin g+ Kyp SIn® - Ku cos (4 - =) - MH cos (P85

Cette expression permet de déduire un certain nombre de propriétés

caractéristiques du systéme.

a) - Cycle d'hystérésis.

Dans le cas général oli le champ appliqué fait un angle 4
quelconque avec 1'axe d'anisotrople, les angles d) et o & 1'équilibre

sont dormés par les éguations

DE = 0 DE =0

) Jel

L)

K, sin2¢ + Ku sin (- o) + Ml sin (p-6)=0
5017

K,, sin 2l - Ku sin (P -a ) =0

D'autre part, 1'aimantation mesurde selon le champ appliqué est

donnée par

M = Mo cos { ‘Q—{I))
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En tenant compte des conditions de stabilité : g~3L>o %fE¢

on pourrait calculer le cyele d'hystérésis & partir de ces trois équations.

- Cas particulier

Dans le cas des grains fins, nous pouvons supposer qu'a basse
température, les moments dans.l'antiferromagnétique sont alignés avec
l'axe d'anisotropie ; si 1l'anisotropie de l'antiferromagnétique est trés
grande, les champs appliqués ne pourrent Failre tourner ces moments ; par

conséquent, l'angle of sera toujours nul.
Les équations préeddentes se ramdnent done & 3
. 2
E:KFSll’ldj —Kuooscp -—MSH cos (CP-—B)

ng) K ‘sin 2d +Kusin¢ +MHSin(d} B)=0

3i le champ appliqué est paralléle & l'axe d'anisotropie, on

obtient une expression trés simple :

.2
B = K, sin $ - (Ku + MSH) cos

, 2 Eu
ou E =XKj sin¢p - M, ( i, + H) cos¢h

Eg 2 Ky s cos (p+ Mg ( i 2 4+ H) sin = 0
o g ¢ Mg i

Les solutions sont ¢$ =0 ou T , stables respectivement pour

Ku 2Kp
Ha4+ 5= > = -
Ku 2KF

QT
Mg Mg
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Le cycle d'hystérésis (figure ©6) est donc rectangulaire de méme
d'un grain f£in ferromagnétique ; mais 1l est dissymétrique

que dans le cas
les deux champs coercitifs étant : p M
EKF Ku
Ho=g- - o
S S p . >
Hc Ht:. H
2Ky Ku
H" o e -
o
Mg Mg
Figure 6.
Le déplacement du cycle est égal & s gqu'on peut définir comme
le champ de couplage ferromagnétique~antiferromagnétique, Hy

Cette propriété de dissyméirie du cycle d'hystérésis existe
Grice au champ appliqué pendant le refroidissement;

dans chague grain.
le cyele d'hystérésis d'un ensemble de grains sera aussi déplacé.

b) - Couple magnétique.

La mlme expression générale de 1'énergle permet de déduire la

1
courbe du cocuple magnétigue f

On sait que IJ = - gﬁ
dt

2 .2 A -
E = KF ulﬂ(? + KAF sin%{ ~ Ku cos (& - oL ) —JMSH cos ((ﬁ

F_ﬁd:w 26 OE 0P JE I
=~ J5 T35 o 98 o TE
/aE‘“:O @E’:_O

hiNg

&

Or, & 1'équilibre

©)




- 1% =~

i ™
D'ol l = - :Jg = MH sin (b ~-B)
OB
L'équation JE _ 0 nous donne

29

U H sin (¢ -5 ) = - Ky sin 2¢ - Ku sin (- &)

[=-%,sin2¢ -Kusin (P-x)

Dans le cas particulier ol 1l'anisotropie de 1'antiferromagnétique

est trés grande, donc e = 0, nous en déduisons @

[ﬂ = = KF sin 2<$ - Ku sin(b

Supposons le champ de mesure trés grand, si bien que Cb tend

vers @, I1 s'ensuit :
=
1= -KF sin 24 - Ku sin@®
Cette expression est valable pour un grain fin., Dans le cas

du matériau de METKLEJOHN et BEAN(l)

moyen pour tous les grains, 51 les axes d'anisotropie sont répartis au

, le couple mesuré est le couple
hasard, la moyenne du premier terme est nulle ( Cb variant entre 0 et T ),

Le second terme est inexact ; si 1'on tlent compte des orientations
eristallographiques oxyde-métal, on sait que les deux axes d'anisotrople ne
sont généralement pas confondus, L'expression de [4 est done plus compli-
quée ; il faudralt tenir compte dans le caleul de trr du rble du
champ de refroidissement qui sélectlonne certains angles possibles entre
les axes d'anisotropie ; on peut admetire qu'on obtiendralt un terme en
sin (? non nul, dont 1l'amplitude dépendrait en particulier des angles

possibles entre les axes.
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Avec cet ensemble d'hypothéses, le déplacement du cyele d'hysté-
résis et la courbe du couple magnétique en sin O  doivent apparaltre si-
multanément, lorsque l'anisctropile de 1'antiferromagnétique est trés grande,

De plus, ces résultats n'intrecduisent pas d'hystérésis de rotation.

Valeur de la constante d'échange

Les expressions données ci—deésus se rapportent & une unité
de volume du ferromagnédtigue, en particulier la constante unidirectionnel-
le Ku. Tl est beaucoup plus judicieux d'exprimer le couplage d'échange pour
une unité de surface communc ; soit A le coefficient de couplage par unité |
de surface. Admettons que 1'amplitude de la courbe expérimentale nous
donne Ku. Dans le ces d'un grain, la relation entre Ku et A est donnée

par :

(1)

s1 la région ferromagnéticue est sphérique de rayon r

Ku 2 4.106 er'gs/cm3 o
o L ~~ 1 erg/em
r o~ 100 A

Cette valeur n'est qu'une approximation valable pour l'intérac- -
tion d'échange Co ~ CoO & 77°K. En fait, si 1l'on suppose que certains
grains ne sont pas oxydés ou que 1'interaction d'échange n'a pas lieu
sur toute 1'interface, on en déduit que la constante d'échange A doit

Btre supérieure &4 la valeur ci-dessus.

¢) - Hystérésis de rotation

Une méthode générale consisteralt & caleculer les courbes du
couple magnétique en se plagant dans le cas ol q; tend vers €, pour
différentes valeurs des constantes, en particulier de la constante

d'anisotropie antiferromagnétique Kype




e caleul falt intervenir les relations sulvantes

- ——E 2 ._N".s,_
[=-2% E_p g JEo TE L,
St g =

r)q‘/ e/

On peut prévoir que pour certaines valeurs des constantes La

courbe [ﬂ(gj présenterait des discontinuités,

8 . ,
MEIKLEJOHh( ) a calculé les courbes de q) et = en fonction

de B , pour différentes valeurs du champ appligué. Il a négligé
1'énergie d'anisotropie du ferrvomagnétique et a dore pris les relations

sulvantes

L

OF

op

KAFsin20<f - Ku cos (- K ) - MH cos (¢ - &)

il

Ku sin (¢ - o) + M sin (g-8)=0

a) .
= =K, sin 2& - Ku sin (b - <) =0
de{
. Ku . _
sin 20 + sin ({P —ad ) =0
Kpm

Ku . | } .
sin (Cp - B+ o SR ((b -l ) =0

3
Les ccourbes ds= d} et el en fonctlon de :9 ont été
calculées pour différentes valeurs ders vapports u gy B
KAF MSH

Pour certaines valeurs, leg courbes obtenues étaient des courbes
en 3, trois valeurs de <$ ou ©f pouvant <fonc correspondre ? une sedie
valeur de B’ ; en tenant compte des conditlons de atabilité (Zif%~j7C)

2. N
Elj;i 0 ) j les valeurs de d) et ol correspondant & 1'équilinre
présentaient des discontinulités pour certaines valeurs de E} ( q3 out
sautant par exemple brusquement de la branche inférisure du 8 & la branche

supérieure). On congolt fort blen gue de telles discontinuités traduisent
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des mouvements brusques et irréversibles des moments ferromagnétiques ou

antiferromagnétiques, qui sont & l'origine de l'hystérésis de rotation,

METKLEJOHN obtient le résultat donné ci-dessus dans le cas ol

le champ appliqué est supérieur au champ de couplage H™> %E et pour
. s K . Ku 2 .
une série dennée de valeurs du rapport — 51 g est compris entre

i) o
1 et 4 (Pig. 7). Les calculs montrent dohe qu'ii nAy a pas d'hystérésis
de rotation si la constante d'échange est plus faible gque la constante

d'anisotropie antiferromagnétique(%gn < 1 Y. L'nystérésis de rotation

apparatt pour %E_ = 1, elle est alé%s considérable ; elle décrolt si KB_
AT Knp
Ku
avgmente et tend vers O pour p— = 4,
AR

On distingue donc plusieurs cas possibles i

- L'anisotropie de 1l'antiferromagnétique est grande (Kﬁgﬁjy Ku).
Quel quesolt le champ appliqué, les moments dans 1'antiferromagndtique
restent dans la direction d'anisotropie. Les moments dans le ferromagnéti-
gue sublssent le couplage d'échange avec 1lantiferromagnévique. En parti-
culier, il est plus facile d'aimanter 1'échantillon dans un sens que dans
i'autre., I1 v a anisotrople unidirectionnelle mais pas d'hystérésis de

rotation,

- L'anisotropie de l'antifervomagnétigue est telie que %E_ s0it
compris entre 1 et 4. Les moments dans 1'antiferromagnétique et égns le
ferromagnétique se réorientent de fagon discontinue, en présence A'un champ
extérieur, Il n'y a plus d'anisotropie unidirectionnelle, mais il y a

hystérésis de rotation.

: Ku . . , \
- 81 —— est supéricur & L4, aucun des deux phénomdnes n'apparalt.
AR
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Fig7 Hysterésis de rotation Wra

D'aprés  W.H. Meiklejohn (8)
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Cette théerie de 1l'hystérésis de rotatlion seralt compatible
avec le fait gu'on n'ait jamais pu mettre en évidence de dissymétrie
du cycle d'hystérésis sur des grains fins de nickel oxydés. L'oxyde de

nickel Ni0O a en effet une faible anisotropie magnétocristalline et le

Ku
KAF

quer pourquei la courbe du couple magnétigue est unidirectionnelie.

rapport est toujours plus grand gque 1 . On ne sait cependant expli-~

Fn ce qui ccncerne les grains fins de cobalt oxydés, cettis
théorie n'éclaircit pas le probléme : en effet, 1l ne semble pas gque
L'anisotropie de Co0 varie avec 1'épaisseur de la couche d'oxyde. Les
deux phénoménes, anlsctropie unidirectionnelle et hystérésis de rotation
existerajient donc simultanément dans les mémes grains, L'origine de 1'hys-

térésis de rotation serait plutdt dans la premidre interprétation (ef.A2°b)1)

Cependant, un certain nombre de travaux effectués sur des alliages
désordonnés et divers autres matériaux confirment la théorie développée
ci-dessus . Bien qu'elle contienne certaines approximations {par exemple
les axes d'anisotropie des deux réglons ferromagnétigue et antiferromagné-
tigque sont supposés paralléles),an peut la considérer comme une assez

bonne approche du phénoméne,

4° - Caleul du cycle d'hystérésis par les méthodes de micromagné-
tisme,

Signalons encore le calcul d'AHARONI, FREI et SHTRIKMANN (9) de
ia courbe d'aimantation d'une particule de ccbalt en intéracticn d'échange
avec l'oxyde antiferrcmagnétique. Le calcul suppose gue 1les moments magné-
tiques dans 1l'oxyde ne sont pas affectéds par le champ extérieur et que
les spins du métal sont maintenus paralliles & ceux de 1l'oxyde au veisinage
de 1l'interface ; 1'échantilion est un cylindre de longueur infinie, 1'inter-

face métal-oxyde étant paralléle & l'axe du cylindre, ou une plaque infinie.
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L'anisotropie cristalline du cchalt a été négligéde dans les deux cas.

Les courbes calculées correspondent asses mal aux courbes expérimentales.

Les résultats cbtenus en tenant compte de 1'anisctropie magnéto-

cristalline du cobalt sont encore plus éloignés des résultats expérimentaux.
Les auteurs pensent cependant qu'un calecul adapté & des grains

sphériques et moyenné sur un grand nombre de grains interpréterait beau-

coup mieux les résultats expérimentaux,

B - ALLIAGES DESORDONNES - RESULTATS DIVERS

1° - Alliages désordonngs

Les alliages déscrdonnés & base de manganése NiMn(lo’ll’lg),

CoMn(lj), CuMn, AgMn(14’15) ont été étudiés par J.S. KOUVEL et ses col-
laborateurs. Ils ont tous des propriétés magnédtiques similaires "anormales"
& basse température. Au voisinage d'une certaine concentration en manganése,
les courbes d'aimantation en fonotion du champ masnétigue et de la tempéra-
ture montrent qu'il y a ccexistence de ferromagnétisme et d'antiferrvomagné-
tisme. Les cycles d'hystérdésis mesurés & la température de 1'hélium liguide
aprés refroidissement en présence d'un fort champ magnétique sont déplacés
sur l'axe H (fig. 8) . Les courbes du couple magnétigue ont une forte com~
posante en sin B  (Fig.9). Ces alliages présentent donc &4 basse température
une anisctreple unidirectionnelle., Leg mesures en fonection de la température
ont montré gue l'anisotropie unidirectionnelle disparaissait pour des tem-
pératures plus élevées ot qu'apparaissalt alors une hystérésis de rotation.

(Fig. 10).

Signalons que l'aimantation & saturation de 1'4chantilion & bas-
se température dépendait de la valeur du champ appligué pendant le refroi-

dissement, ce gul n'était pas le cas des grains. fins.
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D'aprés JS Kouvel {12)

Com osante
unu&;hrectmnnette

—Composante du couple en sin 9 _;j

1t |
20 40 B60°K
Fig 10

rotation

_._Hystérésis de

Ni Mny 265 % at Mn




- 19 -

On peut interpréter 1'ensemble des résultats obbtenus sur les
alliages & base de manganése en supposant gu'il existe de petites régions
ferromagnétiques en contact d'échange avec de petites régions antiferro-
magnétiques. Il peut exister des variations locales de concentrations des
différents oohstituants ; or les intéractions magnétiques dépendent en

particullier de la nature des atomes en présence.

Dans le cas particulier des alliages Cu-Mn et Ag~Mn, par exemple,
les intersctims entre atomes de manganése proche-volsins sont vraisembla-
blement antiferromagnétiques tandis que celles entre les atomes de manganése

volsins du seccnd ordre ou plus seraient ferromagnétiques.

Des résultats analogues ont été obtenus sur les alliages désor-
donnés FeAl(l6), (NiFe)ﬁMn(lT). Les composés (MnSb - CrSb) de la forme
Mn (1 - x)Crbe(lS) donnent une forte hystérdsis de rotation entre 80 et

300°K mais jamais d'anisotropie unidirectlonnelle.

n° . Rédsultats divers - Généralisation.

Un certain nombre d'autres matériaux présente  des propriétés

(19) 8)

magnétiques analogues. Citons Fel 5 LaMnO5 non stoechiométrique ( )
(20} (8)
, 0 .
Fe FeS s CrO2 Cr2 %
Il est possible que des couplages entre antiferromagnétiques et
ferrimagnétiques, entre ferrimagnétiques et ferromagnétiques puissent aussi

8tre & 1l'origine de propriétés similaires.

Certains auteurs pensent pouvolr interpréter 1'existence de cycles
ddplacés sur 1l'axe des Almantations par-un: couplage alédchanze du -méme dype.
Certaines particules ou regions ferromagnétiques (ou ferrimagné-
tiques) seraient couplées si fortement aux répions antiferromagnétigues
(ou ferrimagnétiques) gqu'on ne pourralt réorienter les spins avec les

champs de mesure. Ce serait le cas du vanadate de cobalt (21)

5
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de UMn (82) 0 (23) (24)
5 P diFeE % 5 LaFeO5 .
T.'aimantation thermorémanente inversée de certalnes roches
(solution solide d'illménite-hématite}gB) s'expliquerait par l'existence
de divers couplages ferromagnétiques-antiferromagnétiques, ferrimagnétiquesn
antiferromagnétiques. Un couplage Ferrimagnétique-antiferromagnétique se-

6)

rait & 1l'origine de 1'effet de mémoire d'une ferrite chromite de nickel

Le r®le de 1'anisotropie d'échange n'est pas encore bien établi

dans les devniers exemples cités.

Mais les résultats obtenus sur les alliages & base de manganése
sont extr@mement intéressants. Ils semblent assez bien confirmer la théorie
de MEIKLEJORN, en particulier l'hypothése de rotation discontinue des
spins & l'origine de 1'hystérésis de rotation., Il est en effet clair,
dans ce cas, que l'hystérésis de rotation ne se manifeste pas en méme
temps que l'anisotropie unidirectionnelle. On peut supposer que les cons=-
tantes d'échange et d'anisotropie unidireciionnelle varient avec la tempé -

rature de telle sorte gue le rapport Ku soit d'abord inférieur & 1 aux

K
basses températures, puis de 1llordre de 1 A la température pour laquelle

gisparatt 1'anisotropie unidirectionnelle et apparalt 1'hystérésis de

rotation.

J.3. KOUVELCET) a développé récemment un moddle théorique destiné

b3

3 interpréter plus précisément les propriétés des alliages & base de manga-

nese. Tl est intéressant d'examiner ce moddéle ; on peut en effet le considérer

en un certain sens comme une généralisation de la théorie valable pour

les grains fins.
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3° - Modéle de KOUVEL

a) - Modéle qualitatif

Des mécanismes analogues sont & 1'origine de 1'aniso-
tropie d'échange dans les grains fins et dans les alllages. Cependant, le

rble du champ de refroidissement serailt assez différent dans les deux cas,

J.S. KOUVEL considére des couplages entre plusieurs
domeines ferromagnétiques et antiferromagnétiques ; cette hypothése est une
extension du moddle de METKIEJOHN, indispensable pour interpréter les

proepriétés d'alliages.

Tors du refroidissement sous champ, les moments des
domaines antiferromagnétiques se rdarrangeraient en fonectlon de leurs
interactions avec les moments des domaines ferromagnétiques tous alignés
avec le champ, A basse température, 1'antiferromagnétigue auralt acquis
une anlsotropie telle que méme en 1'absence de champ, les moments de
1'antiferromagnétique seraient maintenus dans la position acquise pendant
le refroidissement en un état métastable. Les moments des domaines ferro-
megnétiques resteralent aussi dans la positicn acgquise en présence du champ

par suite de leur couplage d'échange avec lesg domaines antiferromagnétiques,

11 n'est done pas nécessaire de refroidir 1'échantillon’
3 partir d'une température supérieure i la température de NEEL de 1'oxyde.
T1 suffit que 1'asnisotropie de 1l'antiferromagnétique soit Ffaible, a la

température initiale et forte & la température de mesure.

b} - Modéle théorique

Considérons le systéme de domaines représenté par la
figure lla. Les moments magnétigues sont supposés paralldles & 1'interface ;
les couplages & 1'interface peuvent 8tre ferromagnétigues ou antiferrcmegné-

tiques ; m', m", n', n" sont les nombres de paires respectant 1'un ou
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1'autre des deux types de couplages aux différentes interfaces. L' énergie

du systéme est de la forme
= el 1 l" l\‘
E = E, 2/\FA}J.F )LA ( Am+ D)

E, est 1'énergie associée aux domaines, A FA est une constante
de couplage relative 3 une paire de mmenis, /JF et jlﬁ sent les moments
magnétiques dans le ferromagnétique et dans 1'antiferromagnéticue,

it

Am=m'-mn", An=n'-n". Cette expression précise le couplage

3 1'échelle microscoplqgue.

g1 1'on appligue un champ axtérieur, les momenbs magnétiques
tourneront (fig. 11 ). Pour un champ assey fort, 1'état du systéme sera
représenté par la figure 11 c. La nouvelle énerpic sera alors ¢

. _ I3 - Jf'l‘ - I
E=Ey - 2A 4y Fo Am - fbn) - H .. M

Heff étant le champ interne appliqué u ferromagnétbique.

a1 1'on refroidit 1'échantillon & une tarnérature ol 1llaniscrzo-
pie de 1'antiferromagnétique est grande, le systéme restera dans 17dtat
représenté par la figure 11 ¢, mBme en 1'absence de champ extérieur.

L'énergie du systime sera de la forme

) .
fmo- An

- K - o e et
B=F 2 H AmA+dn

o W MF avee a

HFP étant me constente caractéristique du systéme, a  caracti-
rise 1'intensité du couplage ferromagnétique«antiferromagnétique 5 on cen-
goit qu'il varie selon les régions de 1'échantillon, I1 sera toujours

/

compris entre O et 1 si 1lon suppose A m supdérieur 2 A n.

Supposons que 1’'on applicue % basse température un champ extérieur
assez fort pour faire tourner les moments ferromoonétiques et antiferroma-

gnétiques., Le nouvel état du rrotdme est reprdsenté par la figure 11 d.
' b J¢
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L'énergie est donnée par :
E=E_ - g H,M, cos (- «) - NK, sin“od - M_H cos (8 -¢) _/% 2
o) FA S ATAR 3 MMS

L'anisotropie du ferromagnétique a été négligée. K. o8t la
constante d'anisotropie associée & un moment antiferromagnétique.
NA est le nombre de moments antiferromagnétiques. Le termeﬂ&MMSQ traduit
une énergie de champ moléculaire ou de couplage entre domalnes ferroma-

gnétiques.

Cette expression est 1'analogue de celle donnée pour un grain
fin, Cependant, l'anisotropie du ferromagnétique a af &ire négligée pour

interpréter les propriétés caractéristiques des alliages.

J.S. KOUVEL a calculé 3 partir de celbie expression les cycles
d'hystérésis dans la direction du champ de refroidissement et les courbes

du couple magnétique pour différentes valeurs des paramétres. Les résultats

» a el 5
dépendent de la valeur du rappoert R = - ';;m__ analogue au
K . . - A HiE . : 4 , : P
rapport KE- dans le cas d'un grain fin. Si ce rapbort est! inférteur a 1,

les moments dans 1'sntiferromegnétigue sont fixés dans la direction du
champ de refroidissement, ©f est toujours nul. Le cycle d'hystérésis est
3 une seule branche et dlssymétrique par rapport & l'axe des aimantations
(figure 12 a). La courbe du couple magnétique est unidirectionnelle. Il

v 5 anisotropie unidirectionnelle (figure 12 b).

9i ce rapport est mupdrieur ou épal & 1, les moments antiferro-
magnétiques peuvent prendre deux positions d'équilibre stables, of = 0
ot ol = 180°, Le cyele d'hystérésis est alors symétrique (figures 12 b
et 12 ¢). La courbe du couple magnétique présente des discontinuités et
il vy a des pertes d'énergie par hystérésis de rotation (figure 13 b).
Pour R = 2, 1'nystérésis de rotation disparaft et la courbe du couple

megnétique est uniaxiale (figure 13 o).




. t | i — —+ |
j‘Ao Heaa -H §H Heag + Heag
M | N 1M
R=05 R=1 R=2
(a) (b) (c)
Fig12
Cycles d’hystéresis
(a) E p—t—ik m
MszJ;S i
(b) E Y~
NN R\_ﬁ\\-l'r ]
o 900 151:22700 360°
Fig 13
Couple magnetique

b’aprés J.S. Kouvel (27)
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Ces résultats sont tout & fait semblables & ceux obtenus par
MEIKLEJCHN pour un grain fin ; les calculs de MEIKLEJOHN correspondent au

cas particulier a = 1.

Ajoutons que J.8. KOUVEL a introdult une fonction de distribution
de a et a ainsi généralisé les résultats ci-dessus, Il a montré, en parbi~
culier que, guelle que soit la forme de la fonetion de distributlion, 1'ai-
mantation rémanente augmente avec ie champ appliqué pendant le refroidisse-
ment, ce qui est en beon accord avec les résultats expérimentaux obtenus

avec les alliages.

On peut done considérer le modeéle de KOUVEL comme un prolongement
du moddle développé pour les grains fins. Le r8le du champ de refroidisse-
ment est cependant interprété de fagon assez différente., Il est vraisembla-
ble que cette interprétation soit valable toutes les fols qu'il existe pour
la constante d'anisotropie antiferromagnétique une température de transition

inférieure 3 la température de NEEL,

C - FIIM3 MINCES

1° - Divers résultats expérimentaux

Les connaissances actuelles concernant les couplages ferromagné-
tiques~antiferromagnétiques s'appuyent essentiellement sur les études faites
sur les graing fins et les alliages. I1 est blen établi qu'il s'agit dlun
phénoméne d'interface, soit entre deux matériaux différents comme dans le
cas des grains Tins, solt entre domaines de natures différentes comme dans
les alliages., Il serait donc intéressant de pouvoir étudier ces propriétés
dans un milieu ol les phénomines d'interface auralent une importance rela-
tive plus grande ; c'est le cas des films minces ; sl la surface de coupla~

ge était la face du film, le rappori surface-volume en particulier serait
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trés grand ; d'autre part les conditions de couplage seraient besucoup

mieux définies que dans d'autres milieux.

On a déja essayé d'interpréter un certain nombre de propridtés
magnétiques des couches minces en faisant appel & une anisotropie d!échange

quelques travaux ont été entrepris & ce sujet.

a) - Résonance d'ondes de sping sur des films minces de permalloy.

On peut mettire en dvidence les oundes de spinsdans le cas de films
minces de permalloy, le champ statique étant appliqué perpendiculairement

au plan de la couche, On observe des ondes de spins stationnaires,

Les modes impairs apparalssent avec de fortes résonances tandis

gue les modes palrs sant presque complétement absents.

Une premisre interprétation atiribuait ce phénoméne 2 1'existence

(28)

d'une anisotropie de surface

Des expériences ultbérisures ont montré que par réduction des
films, on peut faire réapparaitre les modes pairs. On pouvait donc en
conclure que 1'oxyde était & 1'origine du phénomine. Une deuxisme interpré-
tation suppose les spins fixés d'une part sur le support, dlautre part & la
surface : une couche d'oxyde antiferromagnétigue en couplage d'échange avec
le ferromagnétlgue meintiendrait les spins fixés & la surface (29). Ii
pourrait aussi exister sur le support une couche d'oxyde provenant de 1'exy-

gene adsorbé par le support. Les spins seraient fixés sur les deux faces

d'une manidre statique,

D'autres expériences ont montré que si le champ statique fait
un angle 'B quelcongue avec le plan du film, pour une certaine valeur
de @ , on cbserve la résonance du mode de precession uniforme dans

toute la couche.
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Tes auteurs en déduisent gue le phénoméne ne provient pas d'un
couplage d'échange, mals de 1l'existence d'une couché superficielle d'alman-
tation différente de celle du film. La fréquence de résonance du mode de
précession uniforme dans le film seralt différente de celle de la couche
superficielle et on ne pourrait observer ce mede sauf pour un angle donné

du champ statique avec le plan du film,

Cette couche superficielle réaliserailt donc une fixation dynami-
gue des spins permetient d'cbserver les cndes stationnaires. La variation
du champ interne entre le film de permalloy et la couche supertilcielle
serait seule & 1'origine du phénoméne. Des expériences analogues ond été

faites gur des films de cobalt et de nickel,

On obtient les mAmes résultats pour les films de cobalt, on peut
supposer que dans ce cas la couche superficlelle provient d'un changement

de struecture du cobalt,

On observe des résonances d'ondes de spinssur des films de

nickel & condition d'ajouter des impureiés (cuivre ou palladium).

L'origine de la résonance d'ondes de spinssur les films minces
n'est donc pas trés bien établie. L'existence de couplages ferromagnétiques-

antiferromagnétiques est une interprétation possible,

b) - Influence de l'oxygeéne sur les propriétés magnétiques des

£ilms minces - Anisotropie réorientable.

Plusieurs chercheurs ont étudié les propriétés magnétiques dites
Yonormales" des films minces, I1 semble bien que 1'oxygéne scit souvent

4 1l'origine de ces propriétés.
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b)1l - Anigotropie réorientable

Dans certains films, on peut falire tourner 1'axe
d'anisotropie & la température ambiante , en appliquant dens le plan de
1a couche un fort champ magnétique ; le nouvel axe a la direction du

champ appliqué.

Cette propriété a été observée sur des fllms de
permalloy évaporés sur des supports de verre ayant vraisemblablement
adsorbé de fortes quantités d'oxygéne (31) et sur des films de nickel
dvaporés sur supports de molybdine dans des conditions analogues (52).
L'anisotropie rdorientable disparaftrait & la température de NEEL de

Nio (523%° K). On peut donner deux interprétations possibles :

- 11 ¥ aurait une anisotropie d'échange entre le Film
et une couche superficielle de NiO antiferromagnétique. Le champ appligué
ferait tourner la direction des moments dans 1'antiferromagnétique. Celle-
¢l déterminerait 1l'axe faclle de la lame et sa rotation entralnerait une

rotation de 1'axe facile.

- Les régions contenant de 1'oxyde de nickel créeraient
des contraintes dans le film qul par magnétostriction seralent & l'origine
d'une anisotropie uniaxiale. Des résultats obtenus sur des films de PeNi

(55)

3 magnétostriction négative semblent confirmer cette hypothese

b)2 - Propriétés diverses.

Certains auteurs pensent que 1'anisotrople uniaxiale

des Films de permalloy peut &tre créde par 1l'existence de régions riches

(54)

structure en colonnes ; 1l'oxyséne adsorbé par le support diffuserait entre

en nickel et en oxyde de fer . La couche de permalloy aurait une
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les colonues pour former de 1'oxyde de fer et des régions riches en nickel,
'aimantation aurait tendance A &tre perpendiculaire aux couches d'oxyde
done aux colcnnes et & s'orienter dans la direction du champ appliqué
pendant 1'évaporation. Ce mécanisme ferait plutdt intervenir des con~

traintes et non pag une anisotrople a'échange.

D'autre part, quelgues étudeSBEAt été faltes sur des [ilms dont
les caractdristiques magnétiques sont mauvaises {films & fort champ coerci-
tif, films isotropes...). Il semble que l'origine de- ces phénoménes soit
dans 1'existence de centres d'anisotropie créés par des régions riches en
aickel ou des tensions locales dans le film., Il n'est pas établi que des
couplages ferromagnétiques~antiferromagnétiques soient a4 l'origine des
diverses propriétés déerites ci-dessus, Par contre, nous devons considérer

les résultats obtenus sur des films de cobalt oxydés.

2° - Couplages Ferromagnétigues - antiferromagnétiques

a) - Films de cobalt oxydés.

(6)

a)l - Films polycristallins

V e ' rd
Les films de cobalt de 300 A d'épaisseur ont été déposés
sur support de quartz non chauffé, sans champ magnétique appligué, Ils :

n'availent® pas d'anisotropie uniaxiale ou unidirecticnnelle.

Ils ont &été oxydés de fagon & avolr une couche atoxyde

de 1'ordre de quelques dizalnes d'ﬁngstroms.

I1ls ont été étudiés aprés refroidissement sous un champ
de 1 000 Oe & 77°K . La courbe du couple magnétique était unidirectiommelle,

1'nystérésis de rotation était considérable (figure 14 a).
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D'autre part, la composante en sin 8 du couple et
1'nystérésis de rotatlon atteignaient des valeurs limites des que 1'épais-

[u3
seur de la couche d'oxyde dépassait enviren 30 A {figure 14 b).

Ces résultats tendent & prouver que 1'anisotropie de
1'oxyde CoO est trés grande, mdme si 1'épaisseur est tres faible et que
par conséguent dans le cas des systeémes Co-Co0, 1'hystérésis de rotation

est lide & l'anisotropie unidirectionnelle.

D'autre part, ils confirment que le couplage ferroma-
gnétigue-antiferromagnétique est un phénomene de surface, pulsque pratique-

ment indépendant de 1'épaisseur du composé antiferromagnétique.
La valeur de la constante d'échange A obtenuve dans

2 ~ .
¢e cas est de 0,% erg/em donc du mBme ordre de grandeur que celle prevue

3 partir des grains fins (3 erg/omg).

a)? - Films monocristallins (8, p. 1333)

Des films épitaxiaux ont été déposés sur différentes
faces d'un eristal chauffé de MgO, afin d'étudier 1'influence de l'orien-

tation du ferromagnétigue sur les couplages.

Dsns le cas ob le plan du film était un plan (111) et
oli celul de 1l'oxyde était aussi un plan (111), on observalt une anisotrople
unidirectionnelle et une hystérésis de rotatlon apres refroidissement sous

champ.

Dang le cas ol les plans des couches étalent des plans
(100), on n'observait aucun des phénoménes. On peut supposer gque le couplage
ntapparaissalt pas parce cue le plan (100) est un plan de compensatlon par-

faite des moments dans 1'antiferromagnétique.
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b) -~ Couplages ferromagnétiques-antiferromagnétiques sur

des films minces uniaxiaux,

T1 est possible de prévoir les effets de couplages
ferromagnétiques - antiferromagnétiques sur des films minces uniaxiaux.
Un film mince est un systéme tout & fait analogue & un grain fin, du

point de vue magnétique.

b)1 - Processus de création de 1'anisoirople unidirec-

Considérons un film mince ferromagnétique & anisotropie
uniaxiale. Supposons qu'on réalise une couche superficielle antiferromagné-
tique sur le Ffilm initial. D'aprés ce qui préceéde, on pourra obtenir un

film & anisotropie unidirectionnelle de plusisurs manléres possibles.

- 81 on sait former la couche antiferromagnétique &
une température inférieure & la température de NEEL et & laguelle elle a
une forte anisotropie, il est possible que L'antiferromagnétique s'oriente

lors de sa formation.

Cette orientation sera réalisée par un champ magnétique

appliqué pendant la formation de L'antiferromagnétique.

L'anisotropie unidirectionnelle apparaltra alors sans

traitement ultérieur.

- On peut aussl envisager d'ocbtenir cette orientation en
refroidissant le systéme & partir d'une température supérieure 2 la Lempé-

rature de NEEL, en présence d'un champ magnétique.
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- 81 1'antiferromagnétique est du type rencontré dans
les alliages A base de mangan&se, on peut avoir & le refroidir & partir
d'une température oll son anisotropie est falble (par exemple la tempéra-

ture ordinaire) en présence d'un champ magnétique.

En ce qui concerne la valeur du champ & appliquer
pendant la formaticn de 1'antiferromagnétique ou au cours d'un traitement

ultérieur, on peut envisager deux cas :

- Ce champ devra agir directement sur 1l'antiferroma-

gnétique, par conséquent, il devra 8tre fort.

- 8i le couplage d'échange est trés fort, il est
possible qu'il suffise d'appliquer un chémp susceptible de saturer le
film ferromagnétique, done assez faible, Celui-ci agira par interaction
d'échange sur l'antiferromagnétique gui s'orientera alors suivant le

champ appliqué,

b)2 - Conséquences

Considérons alors un systéme de deux couches,ferro-
magnétique,antiferromagnétique, 4 axes d'anisotropie confondus, en inté-
raction d'échange. Suppcscns chacun des deux films monodomaine, L'énergie
totale du systéme sera alors exprimée par la mBme eipression que pour un
grain fin oxydé. On pourra alors calculer les cycles d'hystérésis et

courbes du couple magnétique de la méme manidre.

En particulier, on montrera 1l'existence d'une anisotro-
ple unidirectionnelle si 1l'anisotroplie de l'antiferromagnétique est grande.

Le cycle d'hystérésis dans la direction facile sera déplacée d'une guantité
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1
B = Ku
Mg

de surface et e 1'épaisseur du film ferromagnétique. Le couple magnétique

avec K'u = g , si A est la constante d'échange par unité

sera donné par

F:—KF sin 2¢ - K'u sind

Selon les ordres de grandeur des constantes KF et K'u on peut
done s'attendre & trouver soit un couple uniaxial :, soit un couple uni-
directionnel, scii un couple plus complexe si KF et Ku sont du méme ordre

de grandeur.

Dang le cas général ol 1'aniscotropie de l'antiferromagnétique
n'est pas trés grande, on pouvrrait calculer ces mBmes courbes et montrer
qu'll apparatt une hystérésis de rotation pour un certain rapport entre

les constantes Ky , K, ., et KF‘

Al
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CONCLUSION

L'ensemble des résultats concernant les couplages ferromagnétigues-
antiferrcmagnétiques est actuellement aé jh assez considérable. Un certain
nombre de points demandent cependant & &tre éclaireis. I1 semble qu'une

telle étude sur des films minces dolt 8tre assez fructueuse  elle pourrail :

1) Eventuellement expliquer certains phénoménes spéeifiquement

lids aux films minces ferromagnétiques.

2) Et surtout donner des renseignements supplémentalres

concernant l'anisotropie d'échange.

Les résultats obtenus sur des grains fins oxydés ont montrésque
des recherches faites sur les échanges entre des métaux ferromagnétiques et
leurs oxydes antiferromagnétiques pouvalent &tre intéressantes. Nous avons
done décidé d'étudier essentiellement des films uniaxiaux de cobalt et de

nickel cxydés,

Dans le cadre de ce programme de travail, nous avons dil entre-

prendre la construction de trois apparells @
1) Un groupe d'évaporation permetiant de préparer les lames.,

2) Un dispositif d'oxydation des films. Nous avons &té amenés
% oxyder les lames & haube température (150° A 350°C), sous
basse pression d'oxygine (ILO“5 mm Hg). D'autre part, il semblalt
intéressant par exemple dans le cas de films de nickel de pouveoir
appliguer un champ magnétlque pendant la formation de lloxyde. Noud
avons donc réalisé un "four sous champ", qui doit pnous.permettre

aussi de faire des recuits magnétiques.
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3) Un appareil de mesure, soit un hystérésiscope permettant
d'obtenir directement sur 1l'€cran d'un coscillographe les cycles

d'hystérésis des lames étudides,

Des études sur les lames de cobalt exigent des mesures &
basse température, Notre appareils doit donc nous permettre de refroldir

les lames & la température de 1l'alr liguide.

D'autre part, les travaux cités montrent 1'importance du champ
magnétique appliqué pendant le refroidissement. Bien que dans le cas
de films uniaxiaux, nous ne sachions pas si celte conditlon est indispen-
sable, nous avons réalisé le moyen d'appliquer pendant le refroidissement

des échantilions un champ maximum d'environ 1 000 Oe.

Ces appareils sont déerits dens ls partie qui suit.




CEHAPITRZT II

e it o

GROUPE D'IVAPORATION

Les films minces sont préparéds deng ce laboratoire par évapo-
ration sous vide, sur support de wverre chauffé, on prégence d'un chemp
magnétique, Le métal oot évaporéd & partir d'um creusedt réfractaire por—
té & haute température par induction hewbe fréguence dans un porte
creusct en molybddne. Les épaisseurs déposées sont mesurdes par la mé-

thode du guertz pidzodlectrigue.

Jous devong done digtinguer au cours de la deseription de eeob
apparelil les points suivante 3

~ la groupe de pomnage

- llemesinte & vide comprenant 3
- uwn inducheur
-~ un creusot
- un four et le porte-lame assosté
- des aimants destinda & créer le chemp magnétique
- un quartz pidzoélectrigue

~ I'appareillage associé au groupe d'évaporabion 3
- le mesureur d4!'épnisseur

- L'glimentation et la mesure de température du four,

ous avons entreprig la congtructiom d'unm apvareil présentant

leg qualités suivantes ¢







~ imélioration de la quslité du vide gréce & un systdme de

pidgeage perfectionné

]
r

098ibilité de préparer un sssez grand nombre de lames au

cours de la mBme manipulation, tout en faisant varier certains
- P » >

Darpmetres - matérigu déporé

- tempéreature du support

& .
- épeisseur de la lame
- vitesge d'éveporation

- pression résiduelle

Nous pourreng deonc étudier 1'ianfluence des différents paramé-

tres d'évaporation sur les propridtés des films minces.

~Les caractéristiques originsles de ce groupe soni dome de
combenir
- huit fours & glimentaticon indépendante
~ huit creusets

- guatre gquartz piézoélectrigues

Le nombre de quartz s étd fixé & quatre, d¢'ure part parce que
1'on peut considérer gue le quartz ne peut receveir gu'un nombre &'dvapo-
rations limité 3 deux ou trois, d'aubtre part pour pouveir éventuellement

disposer de plusieurs sensibilités.

Hous déerirong successivement les différentes partiee de

I'gppareil (Fig. 15)

A _Croupe de poupage 3

q

Le groupe de pompage comprend 3

D]
oo

£y I

~ une pompe & palette entiretour & deux étages, & injection dlair
do 50 m'/n

- une pompe & diffusion & vapeur d'huile, & trois étages, &
fractionnement do vapeur dthulle ( vide limite 3 . lou?mm He,
vitesse de pompage 900 1/s)

- un pisggetchevron! assocld & un compresgeur permettant un re-
g

froidisgement an fréen
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- une vanance dcren surmontent le pidge

4 air liguide du type Meissuner, congbitué d'un serpen-

@
tin de 7 gpires de cuwivre, placé dane l'enceinte & vide.

iy

Le pidgeage au Tréen est assem efficace dans la mesure ol

4 - .

30
1'huile utilisde pour la pompe 3 diffusion {8 704) est une huile sta

j=x

ble, Lo widpe Meissner améliore lao gunli®é du vide et diminue netablement

a pression résidusile {de llordre d'une puisgance de 10) en condenaant

Led

tous les hydrocarbures,

1g preseion sst contrdlés nar

- une javge primaire bthermigue, du type Pirani, placée dans la
canslisation & s mortic de lu pompe & palettes, permebiant de

er des presecions compriges entre la pression aimosph érique

fonisabion, branehde dans la partic infé-

I
o
£
©

[
o
o

iE
@
ia)
[0}
L)
Q
5
Ir)_l
s
2
vy
o
ol

o

vide, mecurandt des pressions compriscs

e e
entre 10 7 e 10 7 mm Eg.

B. ZBneceinte

 mmad

e

Tlgneeinte est constitude d'un manchen fixe en acier inoxydable
surmontd d'une cloche on méme metdérisu, mebile verticalement grice & un

o

svotdme do nmoulic et combre-zoids., la cloche est punie 4'un hubled &

®

verre mormetbent de surveiller les évaporabions j le manchon comprend

gquzbtre hublets & 90° Cestinds aux passages des courants et des cormanded

3

'étaneéité cot assurée ner des jointo torigues.

::'ﬂl

-
ot

Ponr dee raisons deo commoditd, llinducteur est fixe, bandis
gue leg creousete, les fours, le cache dos querts gont mobiles. Touten

*

les pigces mébolliques conbonues dans le cloche somt en acier inoxydable.

Un engemble de ¢ing colornes, essocides & des barres transver—

sales, supporie les fours, les guerdz, leur cache et les aimants, L'une







l1les porte les différente engremages du gysténme.

1?) Inducteur 3

L'induetenr 22t constitud &'un tube de cuaivre forment trois

snires subour du worte-creuset., Le diamdtre des epires a 616 choiei puasi
faible que possible de fogon & avoir un couplage mamimun eatre i'induc-
teur ot le porte-crauged, toub en permetiant un centrage convenable de

i'un dans 1lautre.

2°Y Crowsets s (Fig. 16)

"

Tos creugebs somt on bérylline, de forme conigque. Ils sent prée

¥

Férebles sux creusets cylindrigues ear, d'une vart pour une méme surface

d'évaporation, la surface e¢n contaect svec la creuset cot nlug faible,

dlautre oart les geudtelotios méiniligues condensdes dens le partic supé-

rienre du creuset déhordend moinsg Fréguerment de celui-ci,

Ces creousets sont contenus dans des porte-creusets on molybdéne

de forme égnlement conigque, & gaple dleuverturs i1égdrement plus Faible, de
manidre & chtenir wn chauffage nlus Dhomogéne du métal. (Fig. 17)

fes huit porte-crousets gond fimés sur une nidce circulaire
Lorizontele mebile gutour Je gon axe, permettant d'amensr chague creused

gous l'inducteur. Un systdne de came permet de donner 4

enxy positiong ver=-
ticales & cetle nidce, ln position hasse permettant la rotation, le pogi-

tion haute &tant la pesition A'évaporstion. Jr peut commander les deux

B

mouvements des creusets de llewtérieur grice & wn aystéme d'eangrenages. .

Un ceche, congbitud d'un nlateaw ecireulalire, peut 8bre amené
s : g I
av-deosus du crouset. 11 eot commpndé mécaniguenment de llextérieur de lao

cloche.,

20} Tours et poric—lames 3 (Fig,. 18)

Une pléce octogongle verticsle mobile autour de son axe suppor-

te leg fours. O commande Lo meuvement de cetie Tilee de llemtérieuvr par

un aystéme dlemprenages. Par suite de l'impossibi:
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P .

ngrenagea et les paliers, la rotation des fours & chaud a nécessité

une mige su point délicate,

-

In wogition d'éveporstiorn lz four wuvilisé csb rlacé vertica~
lement su-dessus ds 1'inducteur. Le repérage ca four se faid grice &
un nunéro vieible mar le hublet. Chague four doit noue permettre d'ob-

tonir une temmpératurs meyimum de 400°C. L'élément chauffant ezt conati-

tud de vingt epirss de nolybddne isolées par des barrettes on ghéntite,

3]
bobindés sur un corwvs cylindrigue, le btout étant dans une enveloppe de

wlme forne. (Fig. 19)

Le susmport de lame repode gur un porie-larme gui g Tembolt
dans le corps du forr, de fagon & ce que la lame soit placée dans sa

partie cemtrale. (Fig, 20)

Ten gupperts de lame sont des lanellice de wvorrs circulalres

(couvre—objets de microscope) de 108 mn de dlemdire j les lemes Svaporées

er
ayaut 18 zm de diemdtre.

0n o wéplisd cur le supvory de lame btrois échancrures pux

quelles correspondont itrois repéres sur le &épdt, deux d'entre eux in-

diquant la direction duw chomp appligué pendant 1t'évaporation, le
troisidne permetiant de déecelor mans pEbiguité le cfté du Aépdt. Les

Foura étant amends & prendre des positions nen verticales, on a afi pré-

voir un presce-lane, maintenu & 1'aide d'un ressort en Lungeténe .

n

La temnéreture est mesurde auw noyen dlun Whermocouple Chromel=

Alumel dont le sovdurs eat placde le plus oré2s possible du porte ~Legme .

4°) pimante 3

Tes simonts sont placés au voisinage du four utilisé. Ils nro-
duigent un char de 1B0 Oergted environ. Ils sont montée sur des colomnes
olappuyant sur le plateaun des guartaz, isolées thormiquement de celui~-ci

par des perlies dlslunmine,
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D

zoélectriquss 2(Fig 21)
T - 4

Les guatre quartz FTimes sont disposés syméiriquement gutour
de 1'axe d'évevorstion 3 on a 4 préveir un cache mohile percé d'une
cuverture suscentible d'8tres smende en fece de 1'un qumlcoﬁque des

guaris .,

les quartz sont fixds gsur un platean horizontel ayand la

forme d'une couromns cireculaire cendrée sur ltaxe A'évaporation, au-
tour du four vitilisé. Sa forme a &bé étudide de fagom & co que clague

-

quartz devant recevoir un dépdt Lomogdne, soit tengent & le sphére

centrée sur le cresumet.

Te cache est uwn platesu mobile autour de l'ame commun § on
peut, le manocsuvrer par une poignde extéricure & la cloche gréce & o
troigidme systlme dlengrenages 3 la poignée porte un compteur indi-

guant le numére dw quertz utilieé,

Chague quartz de forme carrde esb meintenu par un monbape

» ki

pécgnigue gui repogce lui-mdme cur une vlaguetie nétallique, le porte-—

-

guartz. Ces pldces onmt &t& étudiéenm de fagon

o
oz

ce que le quartz goid

ot

aigdénment dénontanlc,

Le montagze mécamigue comprend ¢

.

a} un suppord rectangulaire nercé dl'une ouverture circulaire

devent laisser pssger lz jet métalligue pendand 1'éwvaporation. Cur

4

1'un dee bords dz ce support est Fixzde une barrette en stéatite, &

™)

trevers laguelle passent les connexions élecirigues du monvage.

h) le guartz Iuwi-ndome esd placé entre deux plagquetbes, les
guatre coins de eces plaguettes sont relevés de fagon & ce gue e
guartz, meintenw soulement dens sea sngles, puisse ogciller libre-
mend. Le plaguette inférieure esb & la messe ot repose sur le support
du montage. Ille comports vne ouverture cireulsire pour le passape
de lg vapeur métglligue. Une lamelle métallique est posée sur la pla-

A

quette supdricurc. Tlle est relide électriguement & l'une des bornes
de sortie de support, la deuxidme borne &tent & la messe. Un feuillet
facn ?

de mica gur cetie lamelle 1'igole &lsciriquement de reste du montage.




¢} L'engemhle déerit ci-dessue est meintenu gur son suj
su moyen d'um resgort sur leguel s'eppuie une plague métalligue reliée
aw Bupport per trois vis 3 co eystime wermeld ainel uwn démontage ainé

du guartz,

Les premiers essais de foncbionnenent des quartz nous ont

mentrd que les gquartz oscillaient bien & foid, meis éteient trés mel

7]

"acerochda" & chpud, clegi-i-dire lorsgue les Zunit fours éteient portés
300¢ ., Nous gvons done A isoler thormigquenent leg porte-quariz du

"

epte 4u montage par ded perles dl'glumine, les tranmsferits thermigues se

=

fatoant esmentiellemant war conduncivion.

g°) Connexions &lectrigques s

a

leg £ile de thernocouples, dlslimentation deg fours el des
o

guarts gent réunis dans une gaine en verre, entre la sortie des fours

qa
h

et gquartz et la gortis de la clochic.

-

Ilg sont igolée par des perles
d'glunine. Four des raisons dlaccascibilité ile sont reliés, & travers
deg perles d'slumine, & un premier plateau placé & llentrée du hublot.
De 1la, ils gont connecids auwx pascages de sorbtie constitués de perles
de céramigue nontdes sur un deuxidéne plateau surant L'étanchéité, Un
+ r 0 G 1% ® lovenll ofaurant L 'CLanClcite. 21
troigiéme platear externe, muni de bornes, regoit tous les passages eb

assure lp rigidité de I'ensenble.

In fonetionnement 1orma1, goit quand les huit fours sont por-—
tée & 300° , il sltest avéré indispeneeble de refroidir l'appareil nour

cé—
]

protéger, Adtune part les jointe torigues et le “mblod en verre, C'aubre

]
4

part leg sovdures & 1'ébain des perles de ecéramique.
On o donec disposé sur lu cloche uwn circuit de refroidissement
& cau constitud par guelques spires de tube de culvre,
Dlgubre pard, on a interpogé un éeoran en acier inexydable
0o L ntre log 1abha | rer aigtegn < z +13 goSl Sl ones
poli entre les crousets et le premier plateau des connectbions électriques,

de fagon & les protéger du rayonnement du creuset.
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Ces précauticns ¢'étant révéldes ineuffisentes pour protéger

oudures 3 1'étein des perles, mous avons modifié le platean per-

[
)
faad
)

[
o)
o
o
pent

les neries et 1l'avons muni d'un circuit ennulaire de refroidisse-

rant oar eali.

]

¢ Alioentationa 3

1°} Inducteur ¢

Ltinductenr est alimenté par un générateur I fonctionnant &
2 Mc cusceptible de fournir wne puissance paxipun de & IV, Les conneXe
ions sont réalisées par deux bendes de cuivre de 8 em de lerge. L'A-
daptetion de la charge au générateur ost obtenue par des condensabeurs
6

ie eat légérement 4ifférenmve de celle don-

(890C »f) 3 la vealeur cloi

.

nant 1'accord parfait, de fagon & avoir un chauffajge moins rapide.

oo

A
ey la 1 éonlsset g i
&%) Uegurewr d'épaisseur i ( piq  2a})

o

luv gquartm de mesure est associé un guarts de référence placé
& Itextérieur de llemcsinte, la fréguence de battement des deur quarts
varient proportionnellement & la magse de dépbt regue par le quartis

w

intérieur.

Le fréguence deg quartz est de l'ordre de 5 Me 3 la frégquen—

o, ) wr

ce de babttement de 1'ordre de quelgues He.

it par lecture directe de la fré-

£
@
6}
0
o
i)
@
[l

=]
o
=
o]
o]
o
=
=y
w
]
=
)

i
guence de habtteonent sur le cadran 0,10 000 Tz d'wa mesureur énalsseur

5 braneistors cometruit au laboratoire. Cel appareil comprend s

~ un oseillatenr mélangeur domnand des impulgions & la fréguen~
ce de hetboment & mpartir des deuw fréguences iniviasles,

- un gyobime convertisssnt leg varistions de fréguence en va-
rigtions Je tensilon,

-~ un gmplificeteur différentisl,

~ une aslipentation stebilisde 10 V pour les transistors,

- un oscilisteur 10 000 Pz destind aun celibrage de la pleine

dehielle,
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Les réglages du méro et de la pleine échelle se font & 1'aide
de deux notentiomdtres. Un cormubateur & guatre pesitions permet de

nafsger d'un quartz & llavire,

irentation den fours 3

o
[
e
=
‘AJ
t:l

“haque Four eat slimentd mépardment par 1'intermédieire dlun
subotransTormatenr ot 4'un transformatewr (280 V/8 V). L'élément shauf-

ehoud et egt traversé cn

gj)

fant & une réeistance de I'ordre de 0,141

fonctionnenent nermal par uwn courant de l'ordre de 23 A,
Des ampirendtres sont disposés sur les circuits primpires.

49} Mesure des températures ¢

Thacun deg thermoccuples CThromel-Alumel est relié directe-

ment & un wyromdtre sene régulation de température.

Tn effet lse thermocouples ne agont en éguilibre vhermique

e

avee les fours gu'au bout dlun temps assez longs Il est done préféra-
ble de ne pas Adtruire cet éguilibre per une régulation. Lorsgue
1'équilibre thermigue cet réplisé, nowe svons donc une aisen lonne

T

précision et une assez bonne osbabilité en tenpérature.

Leg huit prrométres wermettent de comnaltre sinmultandment
B I

les températures des huit fourd.

CONCLUSION

pouvons zwréoerasr les 1lpmes gous une presgion imférieuvre & 1.I0 Tmm g




Quarts | et 2
b ~3 Oscllabeur |- Mélaugwr = Oseillalear e de
o r———————_—_———. : 6 t—“.—
Lefare e} lmfer-e ct;:.~
Corverciow | Onetlotey e
Mrty [T ke
f g : LA—
Rﬂgircnu& Rmplificuabear
Z;?:\:r; ’ d’{f"i‘”e—‘f\.hd
\ - fe s Merorn 37 é_\_o_,,f,'_; [N

Fig. 22 Mesureur d'épaisseur Schéma synoptique

Fig. 24 Fig. 256 Fe Ni s T

o
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= 2,8 Qe
Franges d'interférence obtenues 1 earrean ’

par lg méthode du coin d'air.
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Fours 3

Les lames préparées coursmment sont déposées sur - support cheuffé
a 300°C.

Nous pouvons considérer que 1'éguilibre thermique & 300°C est
obtenu en 8 h, pour un four chauffant seul et en 4 h. pour les huit fourg
simultanément. Ces temps me sont pes gérants pour la commodité des mani~

pulations. (Fig, 23)

Italonnaze des quartz

Les quartz ont été étalomnés par mesure optique d'épsisseur par

la méthode interférométrique des franges de Fizeau.

On réalise un 4épbt dlargent semi-transparent gur une plague de

verre opbiquement plane, un dépbt d'argent opaque sur la lame & mesurer
(Fig.24&); les franges du coin d'sir obtenues par réflexions multiples
gur les deux surfaces en regerd présentent unm escslier corresponrdant &

~

le marche provoquée par le dépst & mesurer {Fig.24).

L'épaisseur du film est donnée par

A D
e =5 I i étent 1'interfrange et

D le décalage des franges.

I:\_ 3 §& m't—h"Q.!’ll‘Erill'Q-fl ["

Ag o‘) 1 r;iu &

Figure &£4g

Vitesse d'évaporation

Par suite de la complexité du montape et du volume des pitces
pétaliligues, il est nécessaire de fourmir & lL'inducteur une puissance
considérable., Un générateur plus puissant que celui domt mous disposons
actuellement ou une autre méthode de chauffage (bombardement électronigque

par exemple) mous permettrait d'asugmenter la vitesse d'évaporabiom.

La mise au point de ce groupe g été faite en préparant des
filome de permalley. Nous donmons les cycles d'hystérésis obtenus &
1'hystérésiscope. Les propriéiés magnétiques de ces lames sont satisfai-

santes., (Fig.25).
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CHTAPITRZE III

e s i . e e e T

GROUPT D'OXYDATION 3T D% RECUIT MAGNETIQURZ

L'oxrydation des iames imposait la construction d'um appereil~

-

lage spécial. Nous avions envisagé deux procédés d'oxydatiom 3

~ oxydation & la température ambiante per un mélange d'oxygzsne

et d'ozZone,

- oxydation & chaud sous basse pression d'oxygéne. L‘oxyﬂatﬁon
& chaud présente l'inconvénient de modifier assez profondément la struc—
vure du film obtenu initielement ; or, mous comparons les propridtée
wagnétiques de 1l leme avant et aprds oxydation 3 il serait domc préfé-
rable de ne pas modifier lee paramdtres lids & 1'état de structure du

film. Hous avoms domne fait des esdeis d'oxydation par oxygeéne ozoniséd.

Nous avons r8alisé suceccssivement deux nontages d'oxydation

ar un mélange 4'oxygéne e¥ d'omone, le premier avec un ozoniseur &

= Tl

faible débit (1 & 3L/heure) et faible puissance {1 W), leo douxidme

avec um appareil & débit maxioun de 15 Lﬁmn et permettant d'obtenir des
concentrations e¢m ozone allant jusqu's 8 %. Des lames de mickel uniaxiales
ont &té dtudiées avec ces montages. Les réeultats ont toujours 4té néga~
tifs s lee propriétés mopgnétiques des lames étanient inchangées et 1'ob-
servation visuelle des lames ne nous a jabais permis de déceler un chan~

goepent dens leur état de surfoce.

Précisoms que certoines lames omt 8éjourmé denms 1'appareil
en prégence d'un champ nagnétique continu {(enmviron 70C Oe) orienté gelon
1laxe faecile des lames.

Des essala ont été faits nvec des lomes de Cobhelt et ont domné

des résultate tout pussi négatifs quant 3 1'état de surface des films.
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Nous avome alors décidé d'oxyder les lames & chaud sous
bagse-precgion dloxygéne. D'autre part, il sembleit intéressant de
pouveir apunliquer pendant 1'oxydation 2t le refroidissement des 1ilms,
un clanp continu asser fort. Le mdme appareillage pourrait d'ailleurs

peraetire de résliser des recuits magnétiques,

A -~ Deseription Générale : (Fig.25)

L'appareil comprend

Ur tube de gquartz dans leguel on fait le vide et ol 1llom
peut envoyer un faible coursnt d'oxyzine. Ce tube comtient le porte-

lames.

Un four cylindrigue disposé autour du tube.

st

-~ Un solénofde, Iuni-néme disposé auvbour du four, destiné

2}

produire un chanp maxinum dlenviren 1000 Je, tout en respecitent la gy-

métrie cylindrigue du montage. L'ensemble est en position verticale.
- Le groupe de pompage.
- Un pyromdtire régulateur.

-~ les rhéostats permettant de régler le chapp continua.

B - 3nceinte : (Mig.27)

Flle est comgtituée d'un tube de gquartz nuni 4'un rodsze co-
nique en gom extrémité inférieurs (vers le groupe de pompage) et d'un
rodage plat en gon ewtrémité supérisure 3 ce dernier permet d'enfourner

-

les lames j; le porte-lames est fixé & sa Ffece supérieure. Une bride

nétallique le maintient serré,

Le porte~lames est une pidce en scier imoxydable prévue pour
placer six lames {4rois dos & dos) en position verticale 3 quatre traits
fing & 90° sur chagque support permettent d'pligner le champ continu avee

la direction facile ou la direction difficile du film,

Une fuibte calibrée que l'on peut relier & une bouteille d'oxy~

géne permet de mettre 1'enceinte sous bagse~pression dloxyzeénec.,







€- Groupe de pompege 2 - 47 -

Il comprend @

‘ - Une poope & palettes & deux éteges,; d'un débit de
144 1/mm.

~ Une venne électromegnétique évitant les remontées d4'huile

dans la canalisation em cas de coupure de courant.

~ Une pompe & diffusion & trois éteges, (vide limite ¢
5.10"7mm Hg, vitesse de poopage : 30 & 40 l/s).

-

- Un widge & air liguide condensant les vapeuwrg d'huile avent

Ilenceinte.

- Une venne papillon entre le piége et 1'emceinte,

Te pression est nesurée & l'aide
- d'une jauge primaire thernmigue, du type Pirani.

0]

- d'une jouge gecondaire & jiomisstion & cathode froide, dn

L . . -2
type Philips, permettant de mesurer des preceionsg comprises emtre 10

24
et 10 "mm Pg.

D - Four et régulateur s

Clest un four commercial, 4'une puissance de 975 prévu pour

ke

)
fonctionner gous 118 V 3 oa doit pouveir obtenir une température maxioun
de 1000°C, Les lames gue nous vréparons actuellement étant déposées sur
supports de verre, les oxydations ou recuits ne peuvent se faire qu'd

des températures inférieures & 400°C,

Lo four egt alimenté on ecourant continu, de maniére & éviter
tout champ alternatif saresite 3 le chaomp de 20 Ce crééd par le bobkinage

du four est paralléle & celui du solénoide, de méme sens.

Ta répulation de tempéroture est réalisée & l'aide d'un ther-
mocouple chromel~slunel relié & un pyromeétre régulateur commerciol & um
index., Le thermocuuple est plecé lhors de llenceinte, awr voisirmage de la

réeigtance du four. Le pyrométre commande un relais.

Zn remplacant le porte-lemes par un deuxiéne thermocouple

chromel-glumel, nous avons comparé le température affichée sur le
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pyremdtre & la température réelle au centre du tube de quartz. Hous

avong congtaté que le chauffage dtait trés rapide {10 minutes au plus).
1o tenpérature indiguée est & t 1000 16 tenpérature réelle, Cette pré-

ciglon est actuellenent suffigaente Ppour nos mesures.

% ~ Soléno¥de s {Fig.28)

1 a été en partie réalisé au lsboratoire. L'Ame de Ia bobi-
ne a 4té feite & partir d'un manchon de bronze 3 les flasgues sent en
durslunin. Llensenile et refroidi par un ecircuit d'eaw annulaire

pasgant dans les flusgques.

Le bobinage a 648 effectué avee du £il de cuivre de 20/10 mm
de diandtre en deux seetione de mbme résistence {environ 5,8 A ). Cha-
que section {d'environ 1800 spires) en série avee un rhéostat (57,500,
12 A) est alimentée sous vmne tensiom conbinue de 120 V, La puissance
dissipable est de 1,4 Kw. Le nombre de spires par unité de lomgueur@ﬂﬂ
eat dlenviron 100, Nous pouvons obtenir un chanp maximum d'environ

1000 Oe. (Fig.29)

Ue groupe nous perret d'oxyder les lames sous des pressione

. , ~5 -3 . . .
dloxzygéne conprises entre 10 et 107 mm Mz, & des températures allant
jusqu'd 400°C, en présence d'un champ magnétique continu de 1000 Qe

DaXimum .

Houg avoms oxydé des lames de nickel, cobalt el permalloy.
L'existence de l'oxyde était décelable & 1'ocil, sous forme d'ume cou-
che généralement brunitre. Aprds une oxydetion méme ménagée, les lemes
de nickel n'étaient plus mesurables & 1l'hystérésiscope dont nous d¢ia-
posiong, par suite de leur champ ceoercitif drop grand ; om ne déecelait
pas de nodification pour les lemes de cobalt nesurées & la tenpérature
arbiznte, Sur les lames de permalloy, on o constoté un fort élargissement
du eyele d'hystérésis, le champ coercitif {'envirom & Oe étant de 1llor-
dre de 15 & 20 0e aprés oxydation. Rien ne nous permet d'sffirmer que
1'élargissenent du cycle est dfi & l'ewistence de couplage ferromagnétique~

anptiferronagnétique.
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CHEAPITRIE IV

o e ok s Mt R B

HYSTERESISCOPE BASSE-~TEMPERATURE

Cet appareil doit nous permetire

~ De refroidir lea films,
- & partir de la température embisnte jusquld celle
de l'air liquide,
~ en présence d'un chaop negnétique continu de 200

-,

& 1000 fe environ.

» ’”

- D'obtenir sur 1l'dcran de 1'ogscilloscope le cycle d'hystérésis
des lames, en particulier & 77° X ; 1'appareil doit pouvoir megurer des
chemps coercitifs compris entre gquelgues Cersteds et une centaine d'Oer—

steds.

A - Descripbion générale : {Fig.30)

Cn distingue trois ensembles i

1°) La partie devant recevoir la lame comprend un vaese Dewar,
une poope & polettes devant foire le vide dans la double paroi du vase,
un tube & déeharge pour combrdler le pression. Cet cnmemble est fixe.

La lame est plocde horizontalement.

2°) Le cheonp contipu est Ffourni par des bobines d'lelmholtz.

~

Ces bobines nous permetient @

~ d'lobtenir une traés bonne homogénéité de chanp au voisi-
nage de la labe,

- de pmouvoir régler 1l'intensité du champ magnétique de
facon continue,

- d'éviter les réomenences gu'introduirait um électro-
eimant .

Tlleg mont placédes verticalement, Iiles doivent pouvoir pren-

dre un mouvement de rotation autour de l'axe vertical de Ll'appareil; de

fagon & pouvoir faire coincider le champ continu avec une direection ca-
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ractérigtigue de la lane & mesurer .
De pnlus, on peut les éearter de ls position d'Zelnmholtz, de
fagon & pouvoir fimer 1'échantillon. Tlles sont alimentées war l'inter-

nédisire de rhéootats.

3°) Le cyele d'hyetérdsis M-I est relevd par un hystéréois-
cope, L'aimantstion d2 la lame est modifide nériodiquement per un chanp
alternatif wroduit par des bobines 4'FJelnZoltz. In wvariation de flux
correspondante et relevée por une bobine pick-ur ascecidée & une bobine
de compensabtion du "flux dlair'., Le sipnal recueilli aux bormes de ces
deux bobines momtdéer c¢n opposition st anplifié ot intégré avent 218~
tre envoyé sur 1'delelile warticale de 1'éeran d'un oseilloscope. Un
Aignal proporiionnel su chanmp alternatif d'excitation balaye 1'échelle

horizontale.

vhines de I'hystérésiccope sont supporitées par

vn plateau gque l'on peut dénlacer verticplement de fagon & l'amener sous
la lame wendant la measure. Ce plstesu doit, d'suire part; pouveir tour-
ner dens con plan auvbtour de I'axe vertical de 1'eomsemble, afin gue l'on
puisge étudier le eycle d'hyetérésie cuivant une direction quelcongue du
rlan de la lame.

-

reosenhlé dens une boie.

{s{.
o)

Ltapmareillage élecironigue oo

e

B - Porte-échantillon e¢b systéme de refroidisgement

lLe vase Dewsr est renflé dans ge partic gupérieure ot tubulai
re deng se parbic inféricure (Tig.21)} ; il peud ainei &tre placé enmtre
lea bobines {chann continu om albternstif} en wposition d'Helmholtz. Le
Baroi extérisure du tube comprend un rodage gul nous permet d'introdui-
re la lome 3 celle—ci est collée sur le fond du tube intérieur. Te mode
de fization permet d'svoir wn assez bon conbact thermique 3 il &taid
imposé par leo positions reiatives du vase Dewer eb de 1'hystérésiscope.
Les fonde des deux tubes sont des verres optiguement plans 3 lo position

de la leme par rapnort & la bobine wsick-up ect pinsi bien déterminde.
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le vide dans la double paroci du vase est réalisé par une

nompe & palettes antiretour & deux étages, & imjection dlair, d'un
» . - 8‘ - - ~ » . »

débit de G m /n. Un tube & décharge fonctionne sous une teneion al-

ternative de 1500 V , obtenue & partir du sectewvr par un transforma-

py s . paos N -3 -
teur, II s'éteint pour des pressions inférieuwres & 10 ~ mm Mg,
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Figare 21 Figere 23
Vase Dewver Bobines <& elamp continu

C - Bobines de champ continu i
ok

Ziles doivent fourmir um champ de 200 & 1000 Oe (Fig.32) sur
me distance de 85 mm (Mi7z.33). Chaque bobine comprend 1456 spires de
méplat {Smm x Zmm) d'eluminium oxydé anodiguement, répistant & 300°C,
bobindes em deur geletlec icoléés & 1'aralverre. la résistence est de
5,43 Q pour l'une, 5,47 Npour 1l'autre. Lec bobines gont slimentdes sous
120 V, 40 A meximum, en parslléle ou em série. Chacune d'elles est en

série avec un rhdostat {20,84L, 25 4).

(c’_lj.r

L'homogénéité du chemp entre les flamgues a été contrflée
la sonde & effet Tall 3 elle est trds Lonnme ; on peut la congidérer
comme perfaite sur la aurface de la lame.

Les flasgues et le noyan sont en durslumine. On o df préveir un
refroidicgement par eau, £oit un ecircuit annulaire et yn cireuit latéd-

ral sur echagque flasque,
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Chague bobine oot fiwée sur un chariot, mobile sur un pla-
teaw horizontal , de facon & assurer le mouvement de transiation

paralléle & l'axe deec hobines. Le plateau pevt touwrner gutour de llaxe

verticel de 1'appareil grice & un systéme de hilles.

-y

D - Poptérésiscope s {Figp.54)

Toutes les parties mécanigues de cet appareil sont em luco-

-

flex, Le plateau supportant les bobines tourne grice & un systéme de
billes, I1 repose sur us tubs de lucoflex fixé en sa partie inférieure
& une tige filebde creouse, destinde & assurer le mouvement de tranasla-

tion verticale du svsiime. Les amendes de courant passent & l'intérieur

de la tige et du tube.

=]

Les bobinedn d'Yelmholts {Fig.358) son? avproximetivoment rec—

tangulaires, Chacunc comporte 280 spires de il de cuivre de 15/10 patia)

de diamdtre, Tlles sont bramchées ea série ; la résistence totale eat
de 3.0 . Blles sont travergdes par un courent meximum de & A et fomew

tionnent sous une puissance meximum de 250 7, Le champ preduit o une

gmplitede maximum dlenviron LED Jea.

Ia bobine pick-up, de forme approrimati vement rectangulaire
a 1500 swires de il de cuivre de 3/1 ) mm. 2ile est nlacée entre leg

bobines &'Felmholiz, iégdrement asu~dessous de leur axe horizontel. le

3

lgme é&tudiée est 5 mm su-deseus de la bobine. Cebtie distance impoade

par l'épasiceeur du fond de verre a é4é réduite au maximum,

la Bobine de compensation du "flux d'air" de méme forme que
iz bohine pick-up a 2000 spires do mbme £il ; slle eet pincée aymétri-
gquement de la bobime zick-up par rapport & l'une des bobimes d'Holwmholts

7 Lo

et est donme dans un chomp alternstif apvroximativement moitié de celui
existant eu veisinage de la bobine pick-up. Afin de pouvoir parfisire le

rérlage de la compensgation, on l's rendue mobile sutour ds son axe ver-

i

tical,

De plus, afin de compenger le déphagage existant entre les
k 5 ©
1

sipgnaux provenant de la bobiune pick-up et de la bobine de compensation,

Y

on g placé au voisinege de cotie dernidre Jdeux spires de cuivre, l'une
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o a

Les monbages électromiques {(Fig. 38) ont été réalisds nar

Monsieunr 2, BILLAT,
Lo fréguence de fonclionnement s 648 choisgie & 1000 Hm,

Lo baie rascemblant l'awrareilisge électronicue contient @

o

~ Un escillateur 1000 Zz, 1'amplificateur 230 7 associé o

i

gon alimentation, gui doivent alimenter les bebines O 'Melmholiz.,

Ficateur différentiel qui emnlifie ot intégre le

i

etenu & la gortie des bobimes mick-up et de compensabion,

—~ Un oscillosecope cathedique ot le syotéme de suppression

50 Hz asssocid,

~ Los alimentations eitebilisden 850 V ot ~ 84 V,

CONCLUSION

Les essais feits avec cot hystérésiscope basse~tempéreture

ont montré gue

a0

4 i -

-~ 1'3chantillon epd tras roapidementd, {enm moing &'une minute )

en égui

Libre thermigue, & une température gue L'om peut considérer
comme trés voisine de celle de I'air ligquide.

»

- Les cyecles 3'hyotérdsis sont actuslliement obtenus sans dé-

(at

formation jusqu'd des champe altermatife de lordre de 100 Ce.

Tl n'est pas imvoseible gue 1llon nuigse encore amdlicrer
P = 9

Hh

I

en particulier les compensetions, pour utiliser dans de homnes condi-

R b

tiong touts lpg puissnnce disponile dans les beb 21%elmholtes {corres—

pondant & 180 Ce envircn).
o hies de cycles d'hystéré-
8i8 de plusieurs lames, relevés & l'gide de ce$ appareil, & la tempé-

rature ambisate et A la température de llair liguide.
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CONCLUSION

Nous avons done réalisé un ensemble d'appareils gqui nous

permetbent 3

1°) De préparer rapidement des f£ilms minees, en particuliier
de cobalt, nickel et d'autres méteux, dans de honnes conditions expé-

rimentales.

20) Dioxyder ces filma, éventuellement en présence d&'un
champ wagnébtique et de rdaliser dos recuits magnétiques.

~ »

3°) D'étudier les cyecles dlhystdéréeie 3 la tempdrature or-
dingsire ou & la température de l'air liguide, éventuellement aprés aveir

]

refroidi les lepmes en wrésence &'un chemp megnétique.

lTous devons donc pouveir étudier 1'effet sur le cycle dthys-
térdeis de couplages ferromagnétigueg—antiferromagnétiques sur des

T,

Tilms oxydée de cobalt et de nickel.

Hous wmourons gussi Studi

== (D
=2
e
&
%
@
w
=
£
o
)

cxemple de permalloy ou dfgutres a

gné i
vement nulle ; novs envisageons aussi d'étudier des filis monccristallins.
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