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ot J =——rot rot g est la densité de courant. Gor'kov (1959) a demontré

que |esﬂéquufions {1-2) et {(1-3) peuvent éire obtenues & partir de la
théorie microscopique de la supraconductivité de Bardeen, Cooper et
Schrieffer (BCS) {1957) donnant ainsi la preuve gu'elles sont absolu-
ment rigoureuses & T_. Gor'kev ainsi que d'autres auteurs (voir par
exemple Maki et Tsuzuki 1965, Neumann et Tewordt 1966) ont monitré
comment la théorie de G-L peut étre modifiée pour &ire valable & une
autre température.

Les succés les plus remarquables de la théorie de G-L sont liés & la
prédiction de deux longueurs caractéristiques. La premiére, qu'on
appelle la longueur de cohérence & {T), définit |'"échelle de la varia-
tion de  dans |'espace autour d'un point donné dans le supraconduc-
teur. Pour un matériau trés pur, dans lequel le libre parcours moyen
d'un électron est grand, Gor'kov a trouvé

£(T) =074 &, (TT_T) : (1-4)

£, est un paramétre fondamental donné par la théorie de BCS

& =018 0VF
KT,

Ve étant la vitesse de Fermi. Le & défini par (1-4) est relié & lo portée
de cohérence, introduvite antérieurement par Pippard (1950a) d'aprés des
considérations d'entropie.

Le deuxiéme paramétre longueur, A{(T), représente la profondeur &
laqueile peut pénétrer a I'intérieur du supraconducteur un faible champ
magnétique extérieur. Lorsque i est indépendant de la position, {1-3)
se réduit & une équation du type London

2
rotJ=“£E_h
ol e —

wl

Celle-ci impliqgue que le champ décroit exponentiellement dans le

supraconducteur, la profondeur de pénétration calculée par Gor'kov
étant

V2

c

= 1 T_c : .
AT M_(O)(T T) {1-5)

A {0) est un parameétre fondamental, appelé la profondeur de pénétration
de London d T =2 (°K, qui est donné par AL(O) = (mc2/4dxn nsez)E ing
est le nombre total d'électrons supraconducteurs par unité de volume.
Puisque (1-4) et (1-5) ont la méme dépendance de la température et

divergent lorsque T » T_, on peut s'attendre & ce que leur rapport

k= AT/ E(T) (1-6)




He 7He = V5 & (1-9)

et qui est supérieur & H_ pour « > 1/+4,. Donc, pour des supraconduc-
teurs du type I, H., le champ critique thermodynamique n'a plus une
signification physique précise comme dans le cas du type |, et on peut
s'attendre & un comportement assez différent des deux types lorsqu'ils
sont placés dans un champ magnétique.

C- PROPRIETES MAGNETIQUES D'EQUILIBRE DES
SUPRACONDUCTEURS DE LA DEUXIEME ESPECE

Abrikosov (1957) s'est servi de la théorie de Ginzburg-Landau pour
analyser le comportement magnétique d 'un supraconducteur du type II.
Il a trouvé une courbe d'aimantation d'éguilibre thermodynamique qui
différe nettement de la courbe caractéristique triangulaire des supra-
conducteurs de type |,

Le supraconducteur de type |l montre un effet Meissner complet jusqu'a
un champ H_ < H. nommé le champ critique inférieur; au-dessus de

celui-ci, I'échantillonest initialement rapidement pénétré par le champ
extérieur. Entre H_ , donné par
1

He /He =1/v5 «(In « + 0.08) (1-10)

et le champ critique supérieur H_ , 'échantillon est dans une condi-

tion qu'Alrikosow appelle «l'état mixte».Celui-ci a quelques analogies
avec |{état intermédiaire, bien que, contrairement & ce dernier, il ne
doive pas son existence d des effets de champ démagnétisant.

l.'énergie de surface négative rend favorable dans ce cas, de maniére
évidente, l'existence d'un maximum de surfaces entre les phases, tout
en maintenant le volume «normal» & une valeur minimale. Goodman
{1961) a considéré le cas mothématiquement simple dans lequel le
matériel consiste en un grand nombre de trés minces lames «normales»
et supraconductrices ef il a trouvé que le comportement magnétique
d'un tel modéle montre les mémes caractéristiques essentielles que le
modéle d'Abrikosov. Ce dernier suppose que |'état mixte est composé
d'un réseau @ deux dimensions de filaments «normauxs de diamétre
~ 2 & disposés dans la matrice supraconductrice parallélement au
champ appliqgué. Chacun d'eux porte un seul quantum de flux
@0:2!1—': ~21077Gcem™2 (h, ¢ et e ont leurs significations habi-
e

tuelles). |l existe maintenant pour ce modéle un volume considérable
de support expérimental. |l faudrait ajouter que le terme wnormals
utilisé ci-dessus n'impligue pas nécessairement |'annulation compléte
de 1/, mais simplement la présence d'états excités comme des électrons
normaux.

Le champ associé a chaque filament de flux, fait circuler autour de lui,
un écran de courants supraconducteurs, dans un rayon =M. Ceci méne
d une situation physique anclogue aux lignes de tourbillon dans

["hélium il. Prés de Hc1' les lignes de flux sont séparées par des
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Jusqu'ici nous n'avons considéré que les propriétés de la masse des
supraconducteurs du type Il. Saint-James et De Gennes {1963) ont
trouvé une solution des équations G-L pour la géométrie dans laquelle
le champ est paralléle & la surface supraconductrice ; dans ce cas, la
supraconductivité peut persister dans une couche de surface d'épais-
seur =~ § jusqu'a une valeur de champ H., = 1.695 H_,. Les premieres
mesures expérimentales de H_, ont été celles de Bon Mardion et al
{1964a) pour des allinges de plomb-thallium ; iis ont trouvé unexcellent
accord avec ce résultat théorigue.

On peut donc dite que la plupart des aspects importanis des propriétés
statiques thermodynamiques de |'état mixie ou bien sont déja compris
dans les termes de la théorie microscopique, ou bien soni en train
d'étre expliqués de maniére rigoureuse.




4#Jc=rofB* {1-12)

I'existence d'une densité de courant critiqgue implique qu’il doit aussi
exister un gradient critique de flux interne. Ceci est |'idée de base
qualitative du modéle de I'état critique de Bean (1962, 1964), qui
exprime que le comportement magnétique macroscopique d'un supracon-
ducteur & une certaine température dépend entiérement de Je.

Malgré le faitque J_ est généralement une fonction de B ainsi que de T,
la forme originale du modéle de Bean suppose que J. est indépendant
de B. Des mesures récentes de distributions de flux internes dans le
Nb (Cline etal 1966), le Nb Zr (De Botton et Merenda 1965) et d'auvtres
allinges (Del Castillo et Fast 1966) ont montré que ceci esi une
‘bonne approximation tant que B est <<H_,.

Lorsque J_ est dépassé, des lignes de flux peuvent se libérer des
centres d'ancrage et elles peuvent se propager a travers le matériav.
Etroitement lié @ ce mouvement est |'apparition d'une tension mesu -
rable { E.dl. On trouve que E est une fonction linéaire de J sur une
gamme notable de valeurs de J, J > J_

E=p, (J-J) (1-13)

P¢, qu'on appelle la résistivité d'écoulement de flux (Hempstead et
Kim 1964, Strnad et al 1964, Staas et al 1964, Kim et al 1965) est

donnée par
pr= pg B/ H, (1-14)

pour des températures pas trop proches de T_. (Kim et al 1965), Po
étant la résistivité & ' état normal. Puisque des f.e.m. mesurables dans
i'état mixte sont liées a la vitesse de mouvement du flux, V
{Josephson 1965), comme ils le seraient d'apréds la loi de Faraday

E=-V, AB (1-15)

et que la force agissant sur les lignes de flux est proportionnelle & J,
la relation linéaire entre E et J implique que la force est une fonction
linéaire de lo vitesse V, . Ceci a conduit, par analogie, a |'expression
mouvement «visqueux» des lignes de flux (Volger et al 1964}, Donc,
dans ces conditions, 1'équilibre des forces agissantes par unité de
longueur d'une ligne de flux peut &tre exprimé par

FL=FptnV, (1-16)

* Lorsque nous parlerons de B ceci symbolysera toujours le champ moyen sur une
région >> A dans le supruconc{ucteur comprenant un grand nombre de lignes de flux,
Pareillement, J impliquera des courants macroscopiques, Avec ces definitions et
dans I'absence de corps magneétiques, 4 7 J = rot B plutdt que rot H,

n




Décrivons mointenant les divers caractéres des sauts de flux observés
expérimentalement ainsi que les facteurs qui les influencent,en faisant
référence & quelques uns des résultats expérimentaux typigues. Nous
commengons par considérer les propriétés thermiques.

b propretes thermiques des sauts de flux

Beaucoup d'expériences ont montré que lorsque le flux se propage; de
la chaleur est libérée comme on peut s'y gttendre, bien sir, @ causede
la présence combinée de J et E. Diverses méthodes ont été employées
pour détecter des sauts de flux et la chaleur associée ; Zebouni et al
(1964), dans les cas du Nb-Zr et du Nb pur, ont observé trois effets
thermiques distincts :

1) Un échauffement continu proportionnel a la vitesse de change-
ment du champ magnétique appliqué, qu'on a attribué & ["écoulement du
flux.

2) Des fluctuations oscillatoires de la température avec des pé-
riodes relativement longues qui ont été atiribudes d de petites ava-
lanches de flux, et

3) Des impulsions géantes de chaleur donnant des montées en
température d'environ 1° K, qui ont été reliées avec de grands sauts de
flux détectés simultanément par une méthode balistique.

Goedemoed et al (1965} ont utilisé une combinaison de trois méthodes
de détection pour observer des sauts de flux dans un faisceau de fils
de niobium : ils ont mesuré la tension & travers une bobine secondaire,
le moment magnétique étant obtenu parintégrationdu signal de tension,
et la résistance d'un thermométre de carbone placé en bon contact
thermique avec 1'échantillon. Ceci leur a permis de relier des pics de
tension avec des changements d'aimantation et de température, et ils
ont observé des montées en température de l'ordre de 1°K mais ont
souligné que l'échauffement local a pu étre nettement plus élevé. La
quantité de chaleur libérée lors de sauts de flux @ une certaine tempé-
rature a été estimée en déchargeant rapidement un condensateur a tra-
vers un fil de chauffage placé au centre de l'échantillon. La quantité
d'énergie requise pour donner la méme augmentation en température que
celle due a un saut de flux était typiquement de l'ordre de quelques
centaines d'ergs pour un échantiflon de 2,6 X 1073 cm® a 1,5°K,

La licison entre des pics d'échauffement et des changements rapides
de l'atténuation ultrasonore avec des sauts de flux a été chservée
récemment dans le Nb Zr par Neuringer et Shapira (1966). Des mesures
précises calorimétriques de Flippen {1966) sur le Nb ont illusiré a
nouveau |'aspect thermique de phénoménes d'aimantation irréversibles,
parmi lesquels les sauts de flux, qui ont produit des montées soudaines
en température jusqu'd 3°K,
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La conditionde stabilité estque 8T décroisse dans le temps, c'est-a-dire
que |'évacuationde la chaleur ait liev plus rapidement que sa formation
ou, si la fluctuation s'effectue dans une région Ax, que

| KZ(AXY? [ | Jpg (U= |

Puisque K {Cody et Cohen 1964) décroit plus rapidement avec latempé-
rature que J_ (Cummings et Latham 1965) pour des matériaux typiques
ayant un x élevé, le membre gauche de I'inégalité fera de méme et la
condition de stabilité sera défavorisée. C'est-a-dire,au fur et a mesure
que la température est abaissée, il devient de plus en plus difficile
pour le matériau d'enlever par conduction la chaleur créée par une
perturbation d'une certaine intensité; la probabilité d'avoir des insta-
bilités sera denc d'autant plus grande. Une explication qualitative
similaire peut étre donnde a partir de ['expression du champ seuil
d'instabilité, citée dans la section (f) de ce chapitre.

d- l'effet de vitesse de variation du champ
sur les sauts de flux

Le nombre de sauts de flux par unité de variation de champ croit géneé-
ralement avec dH/dt croissant {Kim et al 1963b , Wipf et Lubell 1965,
Morton 1965, Borovik etal 1966, Neuringer et Shapira 1966). Parfois les
sauts de flux sont complétement absents pourde faibles dH/dt {Cline
et al 1966, Benaroys et Mogenson 1966) et le flux trafne doucement
dans ["intérieur de I'échantillon. Ce genre de comportement peut &tre
prévu sur la base de la théorie d'Anderson et Kim. Dans le cas des
variations rapides du champ, les lignes de flux auront tendance d
«s'empiler» aux obstacles puisqu'elles n'auront pas le temps de dif-
fuser. Il en résultera des valeurs locales élevées de densité de cou-
rant, don¢, une plus forte probabilité pour des instabilités.

L'effet de dH/dt sera discuté du point de vue théorigque au chapitre V.

Comme nous le verrons, le champ H¢. auquel a liew le premier saut de
flux, est d'un intérét théorique tout particulier. Bien que les mesures
les plus significatives soient celles faites sur un échantillon refroidi
dans un champ uniforme, toutes les mesures publides jusqu'a présent
et donnant des mesures de Hy, en fonction de dH/d+, ont traifé le cas
particulier ob I'échantillon est initialement @ I'état Meissner.Blaugher
(1964) a observé que dans le cas d'échantillons d'alliages de Ti-V a
4.2°K, une augmentation en dH/dt produit une diminution proportion-
nelle de Hf- . Watson (1966), lui aussi, a trouvé une relation lindaire
dans le cas de ses échantillons de verre poreux imprégné d'indium,
mais seulement dans une gamme de températures limitée. Wipfet Lubell
(1965) et Morton {1965) ont trouvé, dans le cas d'échantillons de Nb-
Zr, que Hy croft avec dH/dt décroissant pour des valeurs intermé -

digires de dH/dt, mais que Hfi approche une valeur constante pour des
dH/dt élevés.
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et pour le cas ou H, =0

Hig (To) = He (Ty) (1-22)

La condition formulée par les équations (1-21) et (1-22) a été donnée
par Wipf et Lubell {1965), et Swartz et Bean (1967). Gorter (1965) a
obtenu un critére semblable en appliquant lo thermodynamique au méme
argument de base. |1 a reconnu cependant, comme d'auvires auteurs, que
I'emploi de la thermodynamique dans une situation aussi irréversible
que celle-ci implique certaines hypothéses, souvent assez éloignées de
la réalité *. Néanmoins, Goedemoed et al {1966) ont pu prouver le
résultat de Gorter expérimentalement.

Swartz et Bean (1967} et Wipf (1967) ont calculé des expressions
identigues pour le champ ocuquel une instobilité thermique peut se
produire dans un échantillon supraconducteur sans effeis de champ
démagnétisant. Bien que les premiers auteurs ont basé leur analyse
sur la quantité macroscopique ‘Jc et sa variation avec la température,
et le dernier a considéré la guantité microscopique F_, les deux
traitements sont essentiellement équivalents puisque J_ et F, sont
trés intimement lides, comme nous I'avons déja vu. Dans [e présent
travail nous avons largement adopté la voie de Swartz et Bean, donc
la plupart des discussions qui suivent sont faites en termes de J_.

Passons d'abord en revue quelques détails du traitement de Swartz et
Bean. [ls considérent une plague semi-infinie d'un matériau supracon-
ducteur, qui est refroidie dans un champ magnétique, poralliéle a sa
surface. On suppose que le champ externe est d'abord augmenté iso-
thermiquement d'une quantité H. et ensuite subitement d'une petite
quantité AH. Considérant ['équation (1-19), ce supplément est appli-
qué de maniére o rendre négligeable le terme de conduction de chaleur,
c'est-a-dire, dans un femps court comparé 4 une période de diffusion
thermique ef long par rapport 4 une diffusion électromagnétique {ceci
est clarifié au chapitre V). Le résultat est qu'une quantité de flux
A @ pénétre dans ['échantilion et que chaque élément de volume dans
la région ob le champ varie est soumis & une impulsion thermique pro-
portionnelle au changement de flux local multiplié par J_ {ou, avec le
méme résultat, V dt multiplié par F_ ). Cette impulsion thermigue
abaisse a son four la valeur de J_ ef permet une nouvelle pénétration
de flux.

Une condition nécessaire pour le déclenchement d'un saut de flux
est que la quantité A¥/ AH, appelée susceptibilité adiabatique varia-
tionnelle, devienne infinie; la valeur minimale dv champ écran, H,
avquel cetie condition peut exister, est désigné Hfi- La détermination
de ces quantités est ainsi basée sur deux hypothéses :

{1) Inmédiatement avant un saut de flux, le supraconducteur est a
['état eritique.

* Quelques-unes des difficultés rencontrees lors de |'opplication de la thermody-
namigue gux sauts de flux, sont indiquées dans ' annexe D,
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Plusieurs auteurs {Hancox 1965, Carden 1965, Lange 1966, Wipf 1967)
ont trouvé que le champ d'instabilité variait bien en C?, comme prévu
d'aprés (1-26). Cependant, un seul cas pris & part, les factevrs numéri-
ques de leurs expressions different légérement de (1-26). Wipf (1967},
comme déja mentionné, o obtenu une expression identique pour un
champ d'instabilité qu'il @ nommé H¢,, mais auquel il a assigné une
interprétation quelque peu différente.

A la différence de Swartz et Bean, il a pris la conduction thermigue
en considération. Considérant le terme de (1-16) contenant la vitesse,
il a distingué deux types d'instabilités qu'il @ nommé des instabilités
«limitées » et «avalanches» ou sauts de flux. Dans le cas despre-
migres, des lignes de flux s'accélérent jusqu'a une certaine vitesse
maximale pendant une période courfe lorsque F devient supérieur d
F_, mais se ralentissent lorsque o conduction thermique réduit la
montée en température et rétablit F_. Le résultat est une perturbation,
grande sur une échelle microscopique, mais qui est limitée dans le
temps et reste beaucoup plus petite en étendue spatiale que la largeur
de la région qui fait écran,

D'autre part, si fVL dt devient comparable & ﬂ fors du processus
d'accélaration, la conduction thermigue est moins efficace et lorsque
les conditions sont essentiellement adiabatiques, une instabilité vava-
lanche» (saut de flux)d liew. Le critére pour cela est que

Dpt/£2 LA (1-27)

oU A est vne valeur critique frouvée empiriquement et qui vaut environ

0.015.

Selon Wipf, (1-26) représente alors le champ d'écran minimal au-dessus
duguel des instabilités on tendance & avoir lieu.

Le travail de Wischmeyer (1964, 1965), par exemple, qui a observé des
instabilités minuscules de flux, composées de quelques centaines de
quanta ou plus, conduit a |'idée de sauts de flux précédés par des
instabilités plus petites. Wipf a également attribué les petits asauts
de flux» de Borovik et al (1966), comprenant quelques 104 ou 10°
guanta de flux, et les fluctuations de température oscillatoires obser-
vées par Zebouni et al (1964) & des instabilités limitées; il a suggéré
qu'un nombre suffisant de celles-ci peut assez relaxer F | desorte qu'un
saut de flux ne se produise jamais.

Wipf o ensuite établi une expression pour la vitesse des lignes de
flux lors de la période d'accélération d'une instabilité limitée. Partant
de (1-168) il @ pris en considération la conduction de chaleur en écri-
vant la solution de {1-19) sous la forme

AL, 1-28
dt C P di ( )
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{2) Si on réduit la demi-épaisseur de ['échantillon & une valeur infé-
rieure a la distance critique de pénétration, 9.y = #A/2, les
sauts de flux peuvent étre supprimés entigrement. Pour une épais-
seur h, cette condition devient

h<l-nC/160_ (d),/dT)1% (1-31)

(3) Livingston (1966) a indiqué que les supraconducteurs pour les-
quels dJ./dT > 0 dans une certaine gamme de températures, dont
les alliages Pb-S5n, ou Pb-Sn-In contenant des précipités de Sn
sont des exemples, sont stables vis & vis des sauts de flux dans
cette gamme de fempératures, en accord avec (1-26).

g- choix d'vne nouvelle methode experimentale
pour etudier les sauts de flux

[l est évident que la plupart des effets associés aux sauts de flux ont
été étudiés jusqu'd un cerfain point, quelques-uns de maniére assez
approfondie. Chacune des recherches expérimentales n'a cependant
considéré qu'un seul ou, au maximum, quelques-uns des aspects as-
sociés aux sauts de flux dans un échantillon donné; de cette facon,
les racines du probléme ont été peu touchées. Ceci est dii, essentiel -
lement, aux techniques expérimentales utilisées : la plupart intégrent
une certaine propriété sur tout I'échantillon fournissant ainsi trés peu
{ou pas du tout) d'information sur cette partie o0 a liev un saut de flux,
ou qui apporient des résultats qu'on ne peut pas interpréter sans

ambiguité. {l est donc clair qu'il a existé un bescin d'observations
systématiques sur les sauts de flux dans divers matériaux, par ['inter-
médiaire d'une technique permettant ['interprétation des résultats

avec un minimum d'ambiguité, En fait, lo meilleure voie d'accés a
été  de avoirn les sauts de flux directement, car ceci permet @ ['obser-
vateur non seulement de distinguer les vrais événements des effets
secondaires sans intérét {parexemple en mesurant les durées et vitesses
des sauts de flux), mais luvi permet aussi d'obtenir de I'information
concernant leurs dimensions et formes.

Plysieurs méthodes ont été utilisées dans le passé pour tracer les
structures magnétiques macroscopiques dans des échantillons supra-
conducteurs soit a |'état intermédiaire soit |'état mixte. Le premier
travail de ce genre a été celui de Meshkovsky et Shal'nikov (1947) qui
ont mesuré la distribution du champ dans un espace étroit entre des
hémisphéres d'étain, en se servant de la magnéto-résistance d'une
sonde mince de bismuth, Cetie technique a été rappeiée a la vie récem-
ment (Cline et al 1966, de Botton et Merenda 1965, del Castillo et
Fast 1966) pour la mesure de cartes de champ dans des supraconduc-
teurs de la deuxieéme espéce.
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DESCRIPTION DE L’APPAREIL

A- LE CRYOSTAT

H est intéressant de noter que tous les cryostats que l'on a décrits
dans la littérature jusqu'ici, et qui ont servi dans des études visuelles
de ['état intermédiaire ou de |'état mixte par la méthode de poudre ou
la technique de rotation Faraday, ont été de la méme conception géné-
rale : échantillon placé horizontalement dans un champ magnétique
vertical & |'intérieur d'un cryostat a hélium liquide conventionnel en
verre ou métal; appareillage optique pour l'éclairage et |'observation
de |'échantillon placé au fond du cryestat. Quand la meilleure qualité
d'image et de résolution de détail sont requises, cette géoméirie n'est
pas lo plus avantageuse, et cela pour plusieurs raisons :

1.} Le parcours optique est non seulement long, mais il doit aussi
traverser toute le havteur du bain d’hélium liquide et l'interface
figuide-vapeur.

2.) Pour des raisons d'économie d'hélium liquide, le niveau d'éclairage
de 1'échantillon doit rester faible, sinon la vitesse de vaporisation
seragit trop importante. Mais un éclairage faible nécessite a son
tour un film photographigue plus sensible (De Sorbo s'est servi
de Eastman Royal X-Pan, 1 500 ASA) dont le grain grossier impose
une limite & la netteté de I' image.

3.} 1l n'est possible d'observer qu'une seule face de I'échantillon a Ia
fois,

Dans notre expérience, ces désavantfages ont été éliminés par l'adoption
de la géométrie montrée schématiquement, figure (2-1) : ["échantillon
est placé a l'intérieur d'un solénoide supraconducteur, 4 l'axe hori-
zontal et immergé dans le bain d'hélium liquide. Sur les c¢dtés du cry-
ostat des hublofs sont alignés sur |'alésage du solénoide.

Le cryostat métallique lui-méme se compose de deux parties. Le vase
intérieur comprend le récipient d'hélium liquide en tdle d'acier inoxy-
dable de 0.5 mm d'épuisseur, entouré jusqu'au niveau des hublots,
d'un réservoir d azote liguide en cuivre. Afin de minimiser les pertes
dues au rayonnement, un écran en cuivre, avec des trous en face de
chaque hublot, est fixé rigidement sur le réservoir d'azote. Ainsi,
I'entourage entier du récipient d"hélium , excepté les fendtres, estd la
température d'azote liquide.




Les hublots interieurs doivent, bien entendu, étre étanches méme a
I"hélium Il. {ls sont assemblés comme suit : une bride en acier inoxy-
dable soudée sur le vase intérieur, est dressée et polie; un joint
d'indium soigneusement préparé est serré rigidement entre la bride et
le disque de verre (pyrex optique recouvert d'une couche anti-réflexion)
parhuit vis en acier inoxydable de 4 mm. Un anneau de plastique mince
estplacéentre la surface extérieure du verre et la bride extérieure, afin
d'éviter des forces localisées sur le verre.

Les joints d'indium ont été préparés en pliant la longueur requise de
fil d'indium pur de diamétre 1 mm en forme d'une spire circulaire. Les
bouts en regard ont été ensuite coupés & 45° avec une lame de rasoir,
puis comprimés légérement et fondus avec la pointe d'un fer 4 souder
préalablement nettoyé. Le joint a été ensuite nettoyée & l'acide et
poli avee un chiffon propre jusqu'd ce qu'il soit lisse et brillant.
Lors de ['installation du joint, il a fallu surtout éviter des rayures
radiales qui auraient pu servir de capillaires pour I'hélium I}, Une
fois installés, ces joints n'ont plus été touchés et ils ont servi
pendant plusieurs mois.

La partie exiérieure du cryostat assure le vide d'isolement commun.
Ses hublots sont également en verre pyrex optique traité anti-réflexion
mais sont munis de joints foriques en caoutchouc.

La figure (2-2) montre la bobine qui est décrite en détail ci-dessous
et un jeu de hublots. La distance entre le centre de la bobine, occupé
par I'échantillon, et le hublot extérieur est de 10.7 cm dont seuviement
5,7 em dans le bain d'hélium. L'espace offert au faisceau lumineux est
légérement conique vers |'intérieur (les diamétres des hublots exté-
rieurs et intérieurs et celui de ['échantillon sont respectivement

34 mm, 22 mm et 13 mm).

Nous croyons que cetfte disposition représente une amélioration consi-
dérable par rapport au cryostat «classiquen puisqu'elle remédie a
chacun des trois désavantages mentionnés ci-dessus.

B- LA BOBINE

Le champ magnétique est crée parune bobine supraconductrice bobinée
d'une seule longueur de 1 050 métres de fil en Nb - 25% Zr «Supercon»
gainé de cuivre et recouvert d'une couche mince de formvar. Le dia-
metre du fil est de 0.025 cm {0.0}") et |'épaisseur de lo gaine de
cuivre 0.0025 cm (0.001"), Des échantillons courts de ce matériau
restent supraconducteurs dans des champs jusqu'a 100 kOe et des
solenoides, bobinés avec ont crée des champs atteignant 60 kOe.

Ce solenoide est bobiné sur un mandrin d'acier inoxydable ayant un
alésage de 20 mm et une longueur totale de 75 mm. Le rayon de la
couche extérieure est de 30 mm et le nombre total de spires 8 140 en
47 couches.Chagque couche est séparée par des fevilles minces {0.05 mm)
de «Mylar», et le mandrin isclé par des rubans de 5 mm de largeur en
«Vetronitey; ainsi il y a un maximum de protection contre les courts
circuits enire couches, et enfre spires et mandrin. { es contacts avec
les amenées de courant en cuivre ont été faits comme suit.
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Les deux bouts du fil Supercon ont été décapés sur une longueur de
20 ou 30 mm, ensvite-les fils nus de Nb-Zr ont éié serrés enire deux
paires de plaques recouvertes par une couche épaisse d'indium. Une
plaque de chaque paire est soudée & !'un des fils d'amenée.Afin
d'établir un bon contact thermique entre la gaine de cuivre et les
contacts, un petit fil en cuivre est soudé aux deux. Ceci permet un
écoulement de chaleur en cas d'échauvifement local dans la bobine.

Le «H/I» de cette bobine a été calculé d'apres laformulationde Fabry,
récemment passée en revue par Boom et Livingston {1962} ; nous avons

trouvé la valeur de 1 375 0e/A.

Afin de comparer ce résultat avec une mesure directe, on a préparé
une petite bobine de 4 127 spires en fil de cuivre gainé de 15/100 mm
que I'on a étalonné dans un champ connu en utilisant un magnétométre
intégrateur «Newport Instruments » qui agit essentiellement comme un

galvanométre balistique a trés longue constante de temps. Le signal a

été enregisiré sur un enregistreur graphique. Cet étalonnage a été effec-
tué sur le montage de Bonnin (1965) dont la bobine avait é1é étalonnée
avec une sonde & RMN.

Ensuite, on s'est servi de la bobine de mesure pour déterminer le
fe H/| du solenoide supraconducteur; le résultat, 1396.7 + 7 Oe/A,
est en accord & 1.5% avec la valeur calculée. Dans le plan central
'homogénéité du champ est de l'ordre de 1.5% et on estime que pour
un déplacement de 3 mm le long de !'axe, la variation de H est d'en-
viron 1 %. Ceci est acceptable pour le genre d'applications envisagées
dans cette expérience.

En utilisant une alimentation & base d'un générateur de balayage
«Oxford Instruments» et alimentée par un accumulateur, on o pu faire
varier le champ & des vitesses comprises entre 8 et 2 800 Oe/s. De
plus, le champ a pu étre coupé en quelques millisecondes par ouver-
ture du circuit de la bobine. La valeur de champ la plus élevée utilis ée
au cours de ces travaux a été environ de 33 kOe.

La bobine est montée dans le cryostat comme montré & la figure (2-3) :
elle est accrochée par un dispositif a rotule (pouvant &tre bloqué) a un
tube en acier inoxydable de 10 mm de diamétre, dont ' extrémiié supé-
rieure est fixée sur la téte du vase. Cette fixation est faite au moyen
d'un assemblage vis-écrou qui facilite le réglage en hauteur et autorise,
méme en cours d'expérience, la rotation du systéme auvtour de |'axe
vertical. Cela permet d'aligner parfaitement |'alésage de la bobine
sur les hublots du cryostat, La jauge de niveau permet de mesurerla
quantité d'hélivm liquide se trouvant dans le cryostat.

Les amenées de courant entrent dans la téte du cryostat par une plague
a perles. A l'intérieur, des fils de 1 mm de diametre peuvent transpor-
ter des courants assez importants sans que la chaleur introduite por
conduction soit excessive. Néanmoins, afin d'économiser les pertesen
hélium, des lames en cuivre ont été soudées sur les fils d'amenée
préalablement enroulés autour de la colonne cenirale en forme d'hélices,
comme le montre la figure (2-3). Ces lames, isolées les unes des auires
par des petits cubes de «styrofoam», forment une voie d'échappement
spitalée pour les vapeurs froides de I'hélium.




L'installation de cet «échangeur de chaleurs réduit considérablement
la vitesse de vaporisation de 1'hélium en diminuant 'apport de chaleur
due & |'effet Joule et & la conduction dans les fils d'amenée et en
agissant également comme pidge pour le rayonnement. Quatre litres
d'hélivm liguide ont duré 5 ou 6 heures, méme en pompant en dessous
de la température A et en éclairant fortement |'échantillon. Ceci est
entidrement satisfaisant puisque les expériences ont été pour la plu-
part d'une durée beaucoup plus courte.

C- LE PORTE-ECHANTILLON

Dans la conception du porte-échantillon, il a fallu tenir compte de
plusieurs considerations :

1.) {'échantillon doit étre bien centré dans I'alésage de la bobine,
perpendiculairement & ['axe,

2.) Les deux faces de |'échantillon doivent étre entiérement libres et
recouvertes par le verre de métaphosphate de cérium.

3.) Le verre, malgré sa fragilité, doit étre serré fermement contre la
surface de I'échantillon pour obtenir une netteté maximale de la
sfructure observée.

Ces conditions soni satisfaites par le porte-échantillon montré sur la
figure {2-4). C'est essentiellement un cylindre creux en nylon faif en
deux parties vissées ensemble. L'alésage est |égérement conique ; au
centre, |"échantillon est fermement serré entre deux disques du verre
paramagnétique. Ces disques de 15 mm de diamétre et 0.5 mm d'épais-
seur, ont été recouverts, cdté échantillon, par une mince (= 1000 A)
couche d'aluminium afin d'assurer une bonne réflexion de la lumiére.
Les échantilions plats et lisses de 13 mm de diamétre, sont moniés a
I'intérieur d'anneaux en plastique ayant la méme épaisseur que les
échantillons et le méme diametre extérieur que les disques de verre.
Le sandwich résultant peut ainsi étre serré assez fermement avec peu
de danger de cassure ou de déformation. Une légére et éventuelle
distorsion du verre, et donc de la couche réfléchissante, peut étre
détectée facilement en regardant la réflexion de son oeil & bras tendu
sur la couche et éliminde en agissant sur le serrage. L'ensemble peut
alors étre glissé dans |'alésage de la bobine.

Afin de faciliter la mise au point de la caméra, on a gravé une fine
échelle millimétrique dans la couché réfléchissante, ce qui a été égale-
ment trés utile pour déterminer les distances sur les photographies.

D- LE SYSTEME OPTIQUE

On a obtenu un éclairage intense et uniforme de l'échantillon en se
servant du systéme ditdutype Khler. Cet arrangement, montré schéma-
tiquement dans la figure (2-5) sert universellement dans la micros-
copie et la projection.

Afin d'éliminer la structure de la source lumineuse, une image réelle
de celle-ci doit étre formée dans la pupille de sortie de |'objectif
de la caméra qui peut étre considérée comme placée a ["infini. En
outre, il est souhaitable d'éclairer |'ouverture entidre de |’ objectif.
Ceci est accompli comme décrit ci-dessous.
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L'un des deux moteurs de la caméra fait fonctionner la bobine récep-
trice, |'"autre |'ensemble pignon-prisme. La cadence de fonctionnement
est conirelée por lo tension appliquée aux moteurs. Toutes nos expé-
riences ont été faites a 130 volts courant alternatif, ce qui correspond
d une vitesse maximale de prés de 12 000 im/s. La courbe caracté-
ristique pour cette tension est montrée & la figure {2-8a), o¥ la cadence
est portée en fonction de L., la longueur de pellicule consommée. Les
temps marqués & différents points sur la courbe sont mesurés a partir
de l'instant de mise en marche de lo caméra. La durée de parcours
dans ces conditions et pour une bobine de 120 m de pellicule est
3.34 s. Environ un tiers de ce temps est nécessaire pour atteindre une
vitesse supérievre @ 9 000 im/s; durant les deux tiers restants, la
cadence change relativement peu et atteint sa valeur maximale prés

des 95 m.

La figure (2-8b) montre la durée de prise de vues en fonction de lo
longueur de pellicule pour la méme valeur de tension appliquée. Ces
courbes sont utiles pour déterminer la durée d'un événement filmé.

Pour avoir des mesures de temps plus précises, on a utilisé un mar-
queur (voir figure 2-7b) : la lumidre provenant d'une petite lampe &
néon est focalisée surle bord de la pellicule au niveau du tambour
d'entrainement. Alimentée par des impulsions de tension de fréquence
connue (par exemple 1 ke/s), les marques résultantes peuvent servir
a déterminer la cadence de prise de vues & un point quelconque sur
la pellicule et, par conséquent, la durée d'un événement enregistré,

L'optique utilisée conjointement avec la FASTAX a été un objectif
«Raptar» de 101 mm, f 3.5 avec une bague rallonge de 20 mm. La pel-
licule employée pour fes prises de vue d haute cadence ainsi que celles
& hasse cadence a été de la Kodak «Plus X» ayant une sensibilité
d'environ 30 ASA.-On a trouvé que ceci est suffisant méme pour le
temps de pose le plus court, effectué a 12000 im/s, soit 28 us.La
lampe a mercure fournie assez de lumiére pour qu'on puisse garder,
méme dans ces conditions, le filtre monochromatique (fransmission du
PIL =~ 52 %) avec une ouverture de f : 4.

Pour des prises de vues en couleur & faible cadence,on a utilisé du
«Kodachrome [» (25 ASA) et une lampe a filament de tungsténe de
15 watt.

Une vue globale de i'appareillage comprenant le cryostat, les ensembies
optiques, la caméra FASTAX et les alimentations pour la caméra et la
bobine de champ, est montrée figure (2.9).




Figure (2.9)

Yue d’ensemble montrant la caméra FASTAX, le cryostat,
la table optique avec le systeme d'eclairage et les
alimentations électroniques
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Dans la deuxieme expérience, une impulsion carrée de lumidre a é1é
créée en appliquant une impulsion de tension & une cellule de Kerr &
nitrobenzéne placée devant le P.M. et entre polaroides croisés. La
réponse & cette impulsion 4 temps de montée de 0.2 us a éié égale-
ment d'environ 15 pus. Ceci est presque quatre fois plus court que la
durée des événements les plus rapides observés. Cela prouve que le
dispositif choisi est suffisamment rapide dans la limite inférieure. En
effet si besoin était, des modifications peu importantes auraient faci-
fement permis de diminuer le temps de réponse du circuit jusqu'a quel-
ques ps, mais aux dépens du rapport signal sur bruit de fond.

Des événements trés lents, de I'ordre de quelques millisecondes de
durée, ne peuvent plus éfre considérés comme étant beaucoup plus
rapides que le circuit de contre-réaction. Les mesures ont été par
conséquent moins sires. Cependant, c'est dans ce cas que la FASTAX
a sa plus grande efficacité. Nous pouvens donc dire que les deux
appareils utilisés pour les mesures de vitesse, & saveir, d'une part
fa caméra FASTAX et, d'autre part, le dispositif électronique, se com-
plétent I'un et I'autre.

La figure (2-11b) montre des truces typiques, correspondant a des
sauts de flux dans un échantillon de nicbium. Le temps de montée,
représentant le temps total d'évolution d'un saut, peut éire déterminé
avec une précision de 10% a 20%.

Des mesures ont éié généralement faites pour chaque échantillon sous
des conditions expérimentales aussi diverses que possible : dans de
I'hélium gazeux a 4.2°K; dans |'hélium liquide entre 2.189K et environ
1.3°K; pour des valeurs de dH/dt entre 8 Oe/s et 2800 Oe/s. Les
valeurs moyennes de durées de sauts de flux mesurées de nombreuses
fois {quelques dizaines en moyenne} sous les mémes conditions et sur
un échantillon donné, sont en bon accord avec des mesures faites sur
le méme échantillon par des prises de vue & cadence rapide.

G- QUELQUES COMMENTAIRES SUR LA METHODE
DE ROTATION FARADAY

D'aprés la condition div B = 0 dans 1'"échantillen supraconducteur
{(voir chapitre IV), on suppose que la structure macroscopique du flux
est continue d iravers toute |'épaisseur de |'é chantillon. Ceciconduit
& une méme répartition de champ sur les deux faces de |"échantillon,
ce qui est bien vérifié expérimentalement,

Prés de la surface de ['échantillon et a I'extérieur, les lignes de flux
peuvent diverger rapidement et s'écarter de la distribution linéaire et
paralléle qu'elles ont & l'intérieur. Ceci est |'élément principal qui
limite la résolution spatiale que |'on peut atteindre avec laméthode
de rotation Faraday. Evidemment, la résolution est d'avtant meilleure
que le verre est plus mince et qu'il se trouve en bon contact méca-
nique avec la face entiére de I'échantillon. Lo rotation Faraday totale
diminue avec |'épaisseur du verre magnétique pour une température
donnée du bain d'hélium. Puisque la constante de Verdet varie comme
I/T, les conditions expérimentales les plus favorables résideraient
dons |'emploi d'un verre trés mince et a la température la plus basse
possible.
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LES ECHANTILLONS
ET QUELQUES-UNES DE LEURS
PROPRIETES

A- INTRODUCTION

On sait depuis longtemps que seulement guelques-uns des éléments
supraconducteurs qui peuvent étre purifiés facilement et qui sont géné-
ralement mécaniquement mous, montrent des courbes d'aimantation
réversibles «idéales». On sait maintenant que ces matériaux sont des
supraconducteurs & énergie de surface positive dits de type |. Cepen-
dant, les éléments et les alliages supraconducteurs ont pour la plu-
part un comportement plus ou moins irréversible. Ceci est caractéris-
tique pour les supraconducteurs dits du type |l ; c'est d cette derniére
classe de matériaux que nous nous sommes intéressés dans ce travail..
L'irréversibilité a toujours été associée a des imperfections dans le
matériau, en particulier des défauts étendus.

En 1935 déja, Mendelssohn avait proposé une hypothése dans laquelle
fe comporfement magnétique irréversible d'un échantillon avait é1é
attribué d un réseau de filaments multiplement connexes qui auraient
des champs critiques beaucoup plus élevés que la matrice. Ce modéle
a tenu compte d'un certain nombre de faits qualitatifs liés aux supra-
conducteurs irréversibles, mais ne donnait pas la selutien & plusieurs
questions importantes.

On sait maintenant {Bon Mardion et al 1962) que les supraconducteurs
@ champ critiqug élevé sont des supraconducteurs du type 1l il est
devenu évident que les résultats expérimentaux doivent étre conSIderes
dans une optique compldtement différente.

Les premiers travaux sur les matériaux du type |l ont montré que la
densité de courant critique et l'ancrage du flux magnétique peuvent
étre augmentés d'une maniére importante par écrouissage (Kunzler
1961). Des études sur des monocristaux et des polycristaux par Hauser
et Buehler (1962) et Kuhn (1965) ont indiqué que les dislocations
jouent un role important dans le comportement observé, mais le travail
de Kneip et al (1962) a montré que les champs de contraintes associés
4 des précipités finement dispersés peuvent entrafner des effets sem-
blables.

Ces résultats s'insérent dans le contexte de la supraconductivité du
type ll, par 'intermédiaire de la théorie du trainage du flux de Kim et
Anderson (1964). Le phénoméne que |'on appelera ancrage ou «pinning»
traduit la propriété qu'ont les défauts de bloquer les lignes de flux et
de les empécher de se déplacer librement dans le matériau,
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Des changements importants dans les propriétés supraconducirices
sont produits par des gaz dissous, particuliérement 'azote et I'oxygéne.
fls ont donné liev & plusieurs recherches, notamment celles deDe
Sorbo {1963h, 1964) et de Tedmon et al {19653a). Leurs résultats mon-
trent que J_, H_,, et Fo sont sensiblement augmentes par des quantités
croissantes de gaz dissous interstitiellement. L'hystérésis magnétique
croit sensiblement aprés que la limite de solubilité ait été dépassée
et que la précipitation ait eu lieu. Une relation linéaire apparait entre
Ho,, et p,, comme le prédit la théorie microscopique de Gor'kov
{1959h) et Goodman (1962}, Lorsque le libre parcours moyen est petit
comparé avec &,Goodman trouve

1 1

K = ch o Ko + 2] 4(3) : 2% v
v2H, 2 K73
=75x10¢§ 2 By 3-1)

ol K, est le parametre de G-L du matériou pur et ¢ est le coefficient

de chaleur spécifigue éi'ectronique {les uynités de la constante numé-
rique 7.5 % 107% sont deg K-uem™!}.

i Rosenblum et al {1964) ont étudié cette relation en fonction de la
st température, ce qui leur a permis de déduire une formule semi-empi-
rique

Yez T

Hep = 0.0321 T2 (1 -42) (1.59-0.72t+ 0.097 T_p,) (3-2)
c

ol t est la température réduite.

Toutes les expériences qui viennent d'étre décrites font état de l'in-
fluence profonde des parameires métallurgiques sur les propriétés supra-
conductrices et magnétiques des supraconducteurs de lo deuxiéme
espece.

B- CHOIX DES MATERIAUX ET DES ECHANTILLONS
,LEUR ETUDE METALLURGIQUE

Lorsque ce travail o débuté, les résultats expérimentaux mentionnés

ci-dessus nous ont fourni quelques indications précieuses. Premiére-
ment, les savts de flux ne peuvent avoir lieu que dans des échantillons
de grande imperfection; dons ceux-ci le «pinning» est suffisamment
fort pour géner de maniére trés sensible le mouvement des lignes du
flux, comme le préveit la théorie du trainage du flux. Deuxiémement,
il faut autant que possible prendre de multiples précautions dansla
préparation des échantiflons et dans la mesure de leurs caractéristi-
ques métalurgigues.

D'aprés les théories de Swartz et Bean {1967} et de Wipf (1967), on
croit que toutes les caractéristiques importantes des sauts de flux
peuvent étre expliquées en termes de propriétés macroscopiques J_ ,
dJc/dT, et €. Néanmoins, il est trés utile d'examiner les soustrue
tures microscopiques des échantillons et de les relier avec les valeurs
de J_ et les propriétés magnétiques observées.
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Des mesures d'aimantation ont été faites sur les plaquettes rectangu-
laires dans un champ paralléle, utilisant I'appareil de Bon Mardion
{1965). L.a méthode de mesure avait été employée pour la premiére fois
par Shoenberg (1947); on déplace |'échantillon rapidement du centre
d'une bobine de détection au centre d'une deuxiéme bobine identique
d la premiére mais reliée en sens inverse. Les bohines de mesure
sont unies & un galvanométre hallistique qui affiche une déflection
proportionnelle & ['aimantation de 1'échantilion. Dans le présent
appareil, les bobines de mesure et l'échantillon sont placés dans un
champ magnétique extérieur homogéne créé par un solenoide refroidi
a l'azote liquide (Bon Mardion et al 1964). Le champ maximal, 15 kOe,
est nettement supérieur au H_, de tous les échantillons «purs» et de

quelques-uns des alliages. Des mesures de H élevés pour les

c2
autres alliages ont éié faites sur un montage o0 le champ extérieur

{jusqu'd 75 kOe) est créé par une hobine supraconductrice en Nb-Ti.

Pour les deux appareils, le porte-échantillon solidaire d'une tige en
plexiglas est déplacé verticalement par un ensemble de moteur élec
frique et came ce qui permet d'éviter des chocs mécanigues & |'échan-
tillon lors de i'extraction. Lo température du bain a é1é habituellement
choisie prés de la température & laquelle les mesures optiques ontété
faites, soit 1,82K.

A part les valeurs de H_,, nous avons estimé des valeurs du courant
critigue & partir des courbes d'aimantation. Nous parlerons de ces
résultats dans |"annexe D,

b- mesures de resistivite residuelle

La résistivité d'un métal peut généralement étre écrite sous la forme

p=p. tp,

p_ est la contribution due av mouvement thermique du réseau, et
Po est la résistivité résiduelle due aux défauts statiques qui dis-
persent les électrons de conduction. Cette relation est connue sous
le nom de régle de Matthiessen. A des températures de ['ordre de
quelques degrés Kelvin, le terme du réseau devient négligeable. Si
la concentration d'atomes d'impureté et d'autres défauts ponctuels est
petite, P, est indépendant de la température et proporticnnel & la
concentration des défauts. Ainsi des valeurs de résistivité obtenues
& basses températures représentent une mesure trés sensible de la qua-

lité métallurgique d'un échantillon donné. En outre, griice a |' équation
{3-1) qui relie P, et k, le paramétre de Ginzburg-Landau, la résistivi-

~

té & ['état normal conditionne les propriétés supraconductrices du
matériay.




1.} Le motériau appartenant @ ce premier groupe, que nous appellerons

niobium nucléairé (parce que sa pureté est telle qu'on |'utilise dans
les réacteurs), avait été ohtenu du C.E.A. en forme de tige de 20 mm.
de diameétre. (l| avait été enregistré dans le dossier du laboratoire
comme N°® MM6}. Quoique sa pureté et son histoire ne puissent pas
étre définies précisément, nous croyons, sur la base de nos propres
études, que ce barreau avait eté fritté. La figure (3-1) montre une
photemicrographie de |'échantiilon 77, tel qu'il nous o é1é fourni,
qui avait été poli mécaniquement et ensuite attaqué avec une solu-
tion de 2 parties de HF {40%) et 3 parties de HNO, concentré.
Nous croyons que les petites taches foncées sont des pores, comme
ils ne pesuvent exister que dans un matériau fritté. La densité de
cet échantillon a ét6 6.82 g em™ £ 2%, ce qui est environ 20%
inférieur & la valeur 8,43 g cm™? obtenuve dans le cas d'un nio-
bium d'une autre source, ou la valeur 8.588 (7) g cm™® de Harding
{1966} pour du niobium ultra-pur,

Un échantillon du matériau fourni {N° 81} a été recuit pendant 22
heures & 2000 + 20°C dans un vide de 3.10°¢ mm Hg. Nous avons
trouvé que cet échantillon a été composé de trés gros grains sans
aucune trace de pores; sa densité a été 8.48 gem 3. Ceci nous @
confirmé que le matériau de base a vraiment été fritté et qu'environ
1/5 de son volume a été composé de petits trous.

Figure (3-1)

Micrographie de I'échentilion 77 oprés pelissage mécanique
et attaque chimique
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~4TIM

—4TIM

T=1,7 ('K)

Figure (3-2)

Courbe d’aimantation de |*échantillon 77

Figure (3-3)

Courbe d'aimantation de 'échantillon écrovi n® 82
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Figure (3-4)

Microgrephie électronique de I'échantillon 77,
qui montre trois grains contenant des réseaux
de dislocations

Figure (3-6)

Structure de «domaines » causé par un
sur-réseau d oxygene interstitiel
dans 1"échantillon recuit, n® 81,

Figure (3-5)

Concentrations mussives de dislocations en
forme de structure «ucellulairen prés d'un joint
de grain dans 1'échantillon écroui 101

Figure (3-7)

Précipitations d'oxide ayant une direction
cristallographique bien définie.

55. Echantillon 81.




Figure (3-10)

Micrographie électronique de I'echantillon F1, monfrant un résecu
homogéne @ faible densité de dislocations. '

3.) Les échantillons de ce groupe ont été usinés dans le méme maté-
riau de base que ceux du groupe 2, c'est-a-dire MM 93. Ensuite ils
ont été recuits pendant 48 heures 4 1900°C dans un four muni d'un

_ radiateur en graphite ; aprés ils se sont refroidis lentement pendant

une périede de plusieurs heures. Le vide, lors du recuit, o été

: environ 4,10°° mmHg. A 1900°C la tension de vapeur du carbone

est 24 3.10°% mmHg (Dushman (1962).

La figure (3-11) est une photomicrographie de I'échantillon P5 qui
n'a pas subi d'autre fraitement aprés le recuit. Cette micrographie
dinsi que la courbe d'uwimantation de P5 (figure 3-12) sont trés
voisines de celles des échantillons de De Sarbo (1963 b) en niobium
contenant des précipités d'oxydes ou de nitrures. La photomicro-
graphie montre des précipités massifs dans les grains ainsi qu'aux
joints de grains. La figure {3-13) représente la courbe d'aimantation
de I'échantillon P9 qui avait été laminé d froid 79 % aprés le recuit.
Le trait frappant de ces deux boucles d'hystérésis ainsi que celles
des autres échantillens appartenaont & ce groupe, est l'irréversi-
bilité extréme du comportement magnétigue; ceci est caractéris-
tique pour les métaux contenant des précipités (Livingston 1964),
Mis @& part le saut de flux sur la boucle d'hystérésis extérieure,
qui a rendu Péchantillon totalement normal, il n'y a pas eu d'autres
sauts de flux dans P5. Toutefois, dans le cas de [|'échantillon
écroui P9, ont voit que se sont produits des sauts de flux plus
petits et plus fréquents. '
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—4TM

—4TIM

Figure (3-12)

Courbe d'aimantation de 1'échantillon P5

T=194 ('K)

1 | | I

2 3 5 6
H (Koe)

Figure (3-13)

Courbe d'aimantation de 1'échantillon écroui P9
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Gebhardt et al {1963a, 1963b, 1%64a, 1964b) ont étudié les solu-
bilités de l'oxygene et de |'azote dans le niobium. Si les précipités
dans les figures ci-dessus avaient été des oxydes ou des nitrures
(comme on qurait pu s'y attendre aprés le recuit original dans un
mauvais vide) ils se sercient certainement décomposés et auraient

été éliminés par dégazage lors du deuxiéme recuit; {en extrapolant
les courbes de Gebhardt, la valeur de la solubilité de I'oxygéne
etde I"azote & 2200°C et avec une pression de 10°% mm Hg peut étre
estimée @ environ 0.6 ppm).

lLes précipités sont donc des carbures. Or, le motériau a eu une
faible teneur initiale en C ( < 50ppm); lors du premier recuit, la
teneur en carbone a donc augmentée dans le matériau. Cette hypo
thése est raisonnable : Powers et Doyle (1957) ont trouvé que la
diffusivité du carbone dans le niobium est plus importante que
celle de |'azote ou de |" oxygeéne.

Afin de fournir une identification définitive, plusieurs échantillons
ont été analysés par combustion totale dans un excés d'oxygéne,

dans les laboratoires de |'Ecole d'Electrochimie de Grenchle.On y
a trouvé entre 470 et 520 ppm de carbone en peids.

Kimura et Sasaki (1961) ont déterminé le diagramme de phase du
systéme niobium - carbone. Puisqu'ils trouvent que la solubilité du
carbone est inférieure a 10ppm en dessous de 1200°C, nous nous
sommes attendus a ce que pratiquement tout le carbone dissous saoit
précipité en forme de Nb2C fors du refroidissement lent suivant les
recuits.

Puisque le carbure de niobium est trés réfractaire (point de fusion
& 3900°C) les précipités sontrestés stables lors du deuxigme recuit,
Les échantillons ayant subi ce dernier ont des courbes d'aimantation
d'un aspect similaire a celles de (3-12) et {3-13).

Les éléments d'information concernant les échantilions carburisés
sont donnés par le tablegu (3-3).

TABLEAU (3-3)

Br Hf. H 7 p,(4.2) |p(298) § Contenu de
Echantillon fh (mm} ! “ carbone Remarques
(gauss)|(Ce) | (0e) Yu€l-emiip {4.2) {ppm)
PS5 1.54 | 2520 [1450{4060] 0.24 | 8.8 :
Ps/1  |o.0s5|2490 | 240|s600| 0.54 | 34.2 -
P 6 0.97 | 4200 3200l4790] 0.32 | 485 520 laminé  froid
P6s/2 |0.25 |1500 {1200|5050] ©0.32 | 48.5 520 aminci
P7 0.99 | 4250 }1330l4940| 0.32 | 48.5 'z laming @ froid
P7/1 |o.99 | 4510 [issojsogo] - - - 10'8 neutrons
. rapides
P8 0.89 {4290 |133of4ss0] 0.32 | 483 480 laminé & froid
85
pe/1 {on ] - Jiooof - § o065 | 41.0 480 aminei
1600k4930] 0.31 | 49.8 470 Jaminé & froid
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Figure (3-19) _ Figure {3-20)

Micrographie electronique meontrant la
structure cellulaire des dislocations dans
[’échantillon lamine 91

4.) Les matériaux de ce groupe ont été obtenus & partir d'unetéle

laminée a froid de «Metallwerke Plansee, A.G.» Reutte, Autriche.
L'analyse des impuretés cataloguées par le fournisseur est [a
suivante : (en % en poids): Ta < 0.14,Ti < 0.01, Fe < 0.03, Ca<0.01,
Si < 0.05, Na < 0.01.

Ceniobium adéja été étudié par Kuhn (1965), mais il estutile apropos
duprésenttravail de donner quelques informations suppl émentaires.

Les figures (3-17) et (3-18) sont, respectivement, des courbes
d'aimantation pour |'échantillon 91, et pour un échantillon découpé
dans la méme iole, qui a éié recuit pendant 22 heures a 2000°C
dans un vide de 3.10°® mm Hg. Ce dernier a été désigné 93. On
voit que le compertement magnétique de 91 estfortementirréversible
avec un nembre important de sauts de flux partout sur le cycle
d'hystérésis, La courbe d'aimantation de 93, cependant, est assez
reversible et montre la forme caractéristique d'un supraconducteur
du type Il. Les figures (3-19) et (3-20) sont des micrographies
électroniques des échantiilons 91 et 93, respectivement. La figure
(3-19) montre des noeuds de dislocations dans. |'arrangement cel-
luicire déja mentionné; la derniére montre deux grains parfaits.
Des informations concernant ce groupe d'échantillons sont données

dans le tableau (3-4).
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Micrographie électronique montrant
deux grains parfaits dans Péchantillon
93 recuit sous bon vide




Les figures (3-21) et (3-22) sont des courbes d'aimantation d'un
échantillon recuit et d'un échantillon fortement laminé désigné
FM 1/3. Ces échantillons ont montré fras peu de tendance pour des
sauts de flux, méme aprés introduction d'impuretés par recuit sous
mauvvais vide, Des informations importantes sont résumées dans le

tableau {3-6)

TABLEAU (3-6)

Br H, | P (4206 | p(298)
Echeantillen h {mm) ¢ —_— Remarques
(gouss) {0e) (,[LQ-cm) p 4.2)
Fm 1 1.02 129 7160 2,73 6.4
Fm1/1 1.80 403 6800 - - lamine a froid 32 %
Fi1/2 .55 455 7900 - - laming a froid 80 =%
FM 1/3 0,15 460 7900 2.85 7.5 laminé a froid 95 %

7.) Niobium - Zirconium

A} Origine : C.R.T.B.T.

Une série d'échantillons ayant des compositions nominales com -

prises entre 25% et 52 % de zircenium ont été préparés sous forme
de tiges de quelques millimétres de diameétre par fusion de zone de
tiges plus minces des métaux constituants purs. Les échantillons
en résultant ont été assez poreux et le procédé d'élaboration de
'alliage est demeuré partiel; ceci a été d0 & la différence consi-
dérable des points de fusion desdeux éléments. Le diagramme de
phase du systéme Nb-Zr est montré figure (3-23).

En raison de sda parosité et de sa fragilité extréme, ce matériau est
devenu écailleux et assez discontinu au laminage. Néanmoins
quelques échantillons utiles ont pu étre préparés. Dans quelques

cas, nous avons essayé sans succés de rendre le métal plus mallé-
able (long recuit sous vide dans la région en phase S prés de
1400°C, suivi d'une trempe a ["huile).

Les courbes d'aimantation ont é1é mesurées pour ces échantillons
4.2°K jusqu'a des valeurs du champ d'environ 50 kQe ; on @ trouv
une aollure des courbes typiques pour des alliages de champ et
courants forts. Les seules quantités douteuses sont, bien entendu,
les vraies compositions et les homogénéités.

N
Q
é
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Figure (3-23)
Diagramme de phase du systeme Nb-Zr

Les caractéristiques de ces échantillons sont résumées sommaire-
rement dans le tebleau (3-7A). Les valeurs de H . ont été estimées
par extrapolation des parties linéaires en champ fort des courbes
d'aimantation et en appliquant la loi de température parabolique
observée par Neuringer et Shapira {1966).

TABLEAU (3-7 A)

Echantilion | % 2e | b omy | T Hep (1-8°K) Fo (2001 {p (298)
(Oe) (Ce) (#Q-cm) jp (20)
MA 8/1 25 | 031 | ss0 84 000 61.2 15
MA 8/2 28 | 024 | 700 - 33.4 1.6
MA 9 35 | 043 | 740 74 000 600 | 1.6
MA 10/1 52 | o042 | 738 83 000 86.6 1.2
MA 10/2 s2 | 029 | 920 83 000 17.0 | 40

67




8.) Autres échunfi”ons_ d'alliage

A.) (MA 34) - Niobium - 52 % ot Titane

Cet échantillion ainsi que le suivant, MA 35, ont été préparés au
C.R.T.B.T. d'une maniére identique d celle des échantilions du
groupe 7A. Puisque |'allinge Nb-Ti est assez malléable, une
bonne téle a pu étre préparée par laminage a froid.

La valeur de H_, évaluée en extrapelant la courbe d'aimantation a
4.2°K et en utilisant une loi parabolique de fempérature, est en
accord acceptable avec la valeur de 140 kOe de Berlincourt et

Hake (1963).
B.) (MA35) - 26.5% at Nb-52.5% at Ti - 21% at Zr

La méme méthode de préparation comme celle de 7A et BA o été
employée ici.

C.) (SN) - Nb-Nb, Sn.

Cet échantiflon provient de la C.5.F. 1l est constitué d'une téle
mince de niobium dans laquelle de |'étain avait été diffusé des
deux co6tés formant ainsi des couches de 2 & 3y d'épaisseur de
NbBSn. Sa courbe d'aimantation, comme celies de MA 34 et MA 35,
est caractéristique d'un supraconducteur d champs et courants
forts.

TABLEAW (3-8)

Hy . H_, (1.8K) | p(20°K) p (298)
Echantilion h (mm) I < —_—
{0e) {0e) (12- em) o (20)
MA 34 0.10 475 127 000 89.5 1.1
MA 35 0.31 730 97 000 21.5 1.1
SN 0.017 740 - 1.46 14.4

D- DISCUSSION

Les comparaisons qualitatives précédentes enire courbes d'aiman-
tation d'échantillons donnés, vues dans !'optique de leurs struc-
tures microscopiques de défauts, sont en accord entier avec les
observations d'autres chercheurs mentionnés au début du chapitre,
Dans le cas des métaux assez purs des groupes 1, 2 et 4, des
échantillons contenant une concentration relativement faible de
dislocations, distribués d'une maniére homogene (comme parexemple
P1 et 93) ont des courbes d'aimantation assez réversibles dutype
H; ceci est en bon accord, par exemple, avec les résultats de
Nembach (1966). Les résistivités a |'"état normal de ceséchantil--
lons sont comparativement faibles. En revanche, des échantillons
fortement écrouis de ces groupes, qui ont contenu des structures
de dislocations cellulaires inhomogénes et dont les résistivités
résiduelles ont été plus fortes, ont montré un hystérésis considé-
rable avec un nombre important de sauts de flux ; ceci est en accord
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Dans la figure (3-24), nous avons porté les valeurs de H_, obtenues
& partir des courbes d'aimantation en fonction de la résistivité a
['état normal, afin de vérifier la loi linéaire attendue de ['équation
(3-2). Puisque la plupart de nos échantillons ont eu des rapports de
résistivité enire 10 et 20, nous choisissons Tc = 8.8'K (Rosen-
blum et al 1964). Lo plupart de nos courbes d'aimantation ont été
mesurées prés de 2°K ou en-dessous (1 = T/Tc = 0.2); dans cette
région, H_, ne dépend que faiblement de la température. En intro-
duisant T et T, dans I'équation (3-2), nous obtenons la droite infé -
rieure, figure (3-24); la droite supérieure correspond & t+ = 0.15, qui
est & peu prés la température la plus basse @ laquelle nous avons
effectué des mesures d'aimantation.

Bien que presque fous les points expérimentaux soient situés
au-dessus de la droite, ils ne sont pas incompatibles avec les
résultats de Rosenblum, si nous admettons que la précision de
nos valeurs de résistivité est de ['ordre de 10% a 20 %.

| es mesures résistives de H_, de Rosenblum ont é1é faites exclu-
sivement sur des fils de nichium contenant différentes quantités
d'oxygeéne dissous. Cependunt, dans notre cas les échantillons
ont couvert une gamme de conditions métallurgiques beaucoup plus
large, ce qui pourrait expliquer dans une certaine mesure la dis-
persion plus importante de nos points. En fait, les points les plus
éloignés de lu droite correspondent sans exception aux échantil-
lons les plus fortement écrouis, tandis que les plus proches de la
droite correspondent aux échantilions ayant des densités de dislo-
cations relativement plus faibles. On peut ainsi penser que des
variations en H_, sont plus sensibles aux dislocations qu'a d'autres
types de défauts, bien que Tedmon et al (1965b) ont observé seule-
ment de petites variations de H_, dans le cas de monocristaux
déformés plastiquement,

Puisque nos mesures d'aimantation ont été faites avec la plus
grande partie de la surface de ['échantillon paralléle au champ
appliqué, on pourrait s'attendre & trouver des effets dus a des
phénoménes de surface (Saint-James et De Gennes (1963)) sur la
plupart des courbes d'aimanfation. En effet, les ¢«queuves» observées
assez nettement par exemple dans les figures (3-2) et (3-9) ont été
assimilées a0 des manifestations de supranconductivité de surface
.y dans ces cas ont été obtenves en extrapolant
la partie linéaire descendante de lo courbe d'aimantation & i'axe
de champ. Si, & leur place, nous avions choisi H_, comme étant
la valeur du champ & laquelle il n'y a plus eu de déflection visible
du galvanométre, la plupart des points dans (3-24) auraient été
déplacés vers le haut d'environ 10%; ceci aurait provogué un
net désaccord entre nos résultats et ceux de Rosenblum,

Ees VUIEUI’S de H

Une aqutre observation intéressante peut éire notée en connexion
avec les faibles valeurs de résistivité des échantillons du groupe
3. Les résultats de Rosenblum, De Sorbo et Tedmon ont montré
une augmentation linéaire importante de Fo avec des quantités
croissantes d'impuretés dissoutes interstitiellement. Le fait que
les valeurs de la résistivité des échantillons du groupe 3 soient
inférieures & celle du matériau de base plus pur du groupe 2, nous
indiquerait que pratiquement tout le carbone dans ces échantillons
a été contenu dans les précipités, car la il n'a pas pu contribuer &
ta dispersion des électrons de conduction. Cependant, compte tenu
de la trés faible solubilité du carbone trouvée par Kimura et Sasaki
{(1961), ce résultat n'est pas surprenant. En outre, la plupart du gaoz
dissout dans le matériau original & slrement été éliminé au cours

du recuit; il semble, donc, que la pureté du métal de matrice ait
été assez élevée.




RESULTATS EXPERIMENTAUX

Nous commencerons ce chapiire en passant en revue quelques-unes
des observations qualitatives faites au cours de notre travail, qui
rappellent quelques caractéristiques de sauts de flux déja communi-
quées dans la littérature, Puisnous décrirons de nouvelles observations
rendues possibles grdce a la visuvalisation des distributions de flux
macroscopiques. Les mesures quantitatives des vitesses et les durées
des sauvts de flux font ['objet de la partie C de ce chapitre. '

A- QUELQUES CARACTERISTIQUES QUALITATIVES
DES SAUTS DE FLUX

Souvent, sur les films pris avec la caméra FASTAX, on a cbservé
['ébullition de petites quantités d'hélium superfluide au voisinage de
la zone de 1'"échantilfon ol un saut de flux particuliérement important
a eu lieu,

Les figures (4-1) et (4-2) montrent des bulles dans le bain d'hélium Il
qui ont duré guelques millisecondes, les deux échantilions étant,
respectivement, P8 et P6. Ceci démonire trés nettement qu'une quan-
tité considérable de chaleur est dissipée lors d'un saut de flux (Zebouni
et al 1964, Goedemoed et al 1965, Wipf et Lubell 1965, Neuringer et
Shapira 1966, Flippen 1966); on doit supposer d'ailleurs qu'une quan -
tité de chaleur plus importante o été évacuée par conduction solide,
trop rapidement pour participer d la formation de bulles.

Considérons, par exemple, les bulles vues sur la figure (4-1¢), dont le
volume total a été approximativement 3.107% cm?. La température du
bain a été 1.8°K, et la tension de vapeur correspondante 12,5 mm Hg =
16,6.10% dyne cm?. Si nous admettons la loi des gaz parfaits, nous
troyvons

3 -3
n zLV: 16,6 X 10" x 3 X 10 = 3.1077 mole
RT 831 x107x1,8

La chaleur latente de vaporisation de |'He? & 1.8°K est d'environ 22
cal mole”! (Dana et Kamerlingh Onnes 1926, Berman et Poulter1952) ce
qui nous donne une valeur de |'énergie estimée pour la formation des
bulles de E. | = 300 erg. D'autre part, la valeur approximative de
["énergie magnétique total libérée lors du saut de flux est

Ho? |
. G-

Emctg = Voff X
87 I-n

0,13 (2800)2
= X
5 8n

* 10 = 80.000 erg
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o 'eff est le volume de l'échantillon pénétré par le saut de flux.
Ainsi, dans ce cas particulier, E_ | est inférieure & 1% de |'énergie
totale dissipée par les courants de Foucault durant le saut de flux.

Nous avens également vérifié que lorsque la température décroit, le
nombre de sauts de flux croit et leur amplitude diminve (Kuhn 1962,
Kim et al 19634, Blaugher 1964, Meyerhoff et Heise 1965, Neuringer
et Shapira 1966, Watson 1966). Nous avons trouvé qu'a 4.2°K, ii y a
peu de sauts de flux, mais que lorsqu'ils ont lieu, ils ont tendance &
couvrir une partie importante de [*échantillon; aux températures plus
basses, en revanche, chague saut ne couvre qu'un petit secteur de
I"échantillon. La figure (4-3) montre ceci pour I'échantillon de niobium
91. Pourtant, étant donné que pour les expériences effectuées a 4.2°K,
I'échantillon s'esttrouvé dans I'"hélium gazeux et pour celles effectuées
en-dessous de 2.19*K dans ["hélium Il, le comportement cbservé peut
étre dd aux différences entre les propriétés thermiques des deux
milieux. Cependant, diverses expériences ont été publiées (Neuringer
et Shapira 1966, Watson 1966) dans lesquelles l'intervalle de champ
entre sauts de flux consécutifs décroissait progressivement entre
429K et 2.3°K, I"échantillon étant dans de |'hélium liquide ou dans
la vapeur d'hélium & basse pression pour toute la gamme des tempéra-
tures. Ainsi, |'effet mentionné semble 8tre une propriété de {' échantil
fon méme ; la contribution de ce travail est de montrer que lorsque la
fréquence des sauts de flux augmente, la surface couverte diminue.

Figure (4-3)

Pes sauts de flux dans "échantilion de niobium lamine 91

(a) Saut de flux typique dans (b) Des sauts de flux a 1.8°K

le matériau suvpraconducteur également & [’état Meissner.
vierge dans ["helivm gozeux @ On peut noter la taille uniforme
4.2°K. des régions de flux et la ten-

dance des régions existantes
d'influencer la forme des nou-
velles régions.

Nous avons effectué par la méthode quelques mesures de Hy; en fonction
de dH/dt & 4.2°K. Dans le cas d'échantillons de Nb - iS% Zr,nous
avons trouvé, comme d'avtres chercheurs (Wipf et Lubell 1965, Morton
19635), que Hf décroit pour un dH/dt croissant, et tend vers une valeur
finie pour des valeurs élevées de dH/dt.
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Hfi en fonction de dH/ dt pourdivers échantillons de Nb-25% Zr (T =4.2°K)
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{a) 0.21 ms

(d) 1.44 ms

{(b) 1.24 ms (¢) 0.21 ms

(e) 0.51 ms (£} 1.44 ms

Figure (4-7)

Trois sauts de flux dans |"échantillon de niobium n® 77 a 1.8°K.
Les temps sont pris du début des sauvts

Il semble raisonnable de supposer que dans un milieu entiérement ho-
moegéne, les sauts de flux seraient toujours du type urégulierns. Les
échantillons «purs» ont été suffisamment homogénes pour que lg ten-
dance naturelle du saut de flux n'ait pas été influencée de maniére
importante, Dans les alliages, en revanche, il v a probablement suffi-
samment d’'inhomogénéités pour changer de maniére importante 'évo-
fution du saut. Comme nous le montrerons dans le chapitre V, des
variations assez minimes de J_et dJ_/dT sont suffisantes pour expli-
quer le comportement observé. De cette fq;on_, nous pouvons juger que
le mécanisme de propagation des sauts est essentiellement le méme
pour les deux géométries, ce qui nous permet de discuter ensemble la
plupart de leurs autres caractéristiques.

Une observation reliée au précédent est la pénéiration anisotrope du
flux dans le cas d'échantillons fortement laminés et ayant une orienta-
tion des grains préférentielle dans lo direction de laminage. Ceci est
illustré pour le cas de NZP/3, figure (4210). Evidemment, il est plus
facile pour le flux de pénétrer parallelement a la structure de fibres que
perpendiculairement,
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Figure (4-9)

Quelques exemples de sauts «irréguliers » (T = 1.8°K)

{a) Sauts de flux dans I'échan. (k) Saut de flux dans I'échan- {c) Sauts de flux dans IPéchan-
tillon10/1{Nb-52% Zt) com- tillon NZP/3 (Nb - 25% Z: ) tillen SN (Nb3 Sn)commengant
mengant & |'état Meissner. aprés avoir baissé le champ a I'état Meissner

rapidement

Nous avons remarqué que des régions de plus forte densité de flux
sont encore peu disposées & s'unir alors que ["aimantation de {'échan -
tillon est plus avancée et des sauts de flux ont lieu dans les parties
de {'échantillon déja pénéirées. Ceci est illustré par la figure {4-12)
qui montre larépartitiondu fluxdans |' échantillon de niobium-zirconium
NZP/4-1 dansunchamp croissant, . a environ 8 kOe. Les régions rouges
correspondent 9 B ~ 4.5 kQe, les vertes a B = 7.0 kOe.

Aprés lo premiére aimantation de |'échantillon, nous avons trouvé que

lors de la décroissance du champ les sauts de flux hors de I'échantil-

lon s'effectuent d'une maniére trés semblable aux sauts de flux entrant
S dans 1'échantillon. Ceci est en accord avec les théories. Le saut est
: encore nucléé en un point sur le périmétre de |'échantillon et apparait
ainsi comme une région foncée se propageanft vers |'intérieur. lLes
formés caractéristiques de ces sauts, leurs vitesses et leurs autres
propriétés sont trés semblables & celles obtenues dans un champ crois-
sant. Donc, lorsque le champ est ramené & zéro, la structure se compose
de régions pauvres en flux ol des souts ont euv lieu lors dv balayage
décroissant du champ, et du restant contenant encore des quantités de
flux appréciables.

En réappliquant le champ dans le méme sens qu'avont les sauts ont
liev de préférence dans les régions qui ont été évacuées. Ceci est
illustré, figure (4-13). Puisque les régions évacuées sont celles conte-
nant la plus faible densité de fiux {donc les plus éloignées de 1"équi-
libre avec le champ réappliqué et contribuant le plus 4 so distorsion)
on voit encore une fois que le saut de flux agit de maniére a minimiser

la distorsion du champ pour une quantité donnée de mouvement de flux.

Souvent, au cours de cycles d’aimantation successifs ou méme lors
d'un seul cycle, des sauts de flux se sont produits plusieurs fois au
méme endroit ou en un nombre réduit de sites. Dans ces cas, les sauts
n'ont pos éfé nécessairement reproductibles, que ce soient en forme ou
en dimension. :
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1mm

Figure (4-11) iy
Positions successives du front de flux des deux premiers sauts de
flux montrés dans la figure (4-7). Les index se rapportent aux images
o partirdesquelles les contours ont été tracés, la période entre images

étant 103 ps
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C- MESURES QUANTITATIVES DES VITESSES
DES SAUTS DE FLUX

Les figures (4-14) et (4-15) représentent, respectivement, les résultats
de mesures de la durée moyenne,r, d'un saut de flux dans un echonﬂl-
lon donné, et de la vitesse moyenne, V.

Chacun des points expérimentaux montrés ici est une valeur moyenne
portant sur un nombre important de sauts de flux (habituellement
quelques dizaines) pour diverses conditions de T et dH/dt. Dans
quelques-uns des cas typiques, lo valeur la plus grande et la plus
petite valeur obtenues pour un échantillon particulier sont indiguées

figure (4-15)

Le trait le plus frappantest la décroissance trés nette de r(ou *augmen-
tation de V) pour une décroissance de |'épaisseur de ['échantillon,
méme dans le cas d'échantillons découpés dans un méme matériau de
buse. Quelques-unes de ces familles d’échantillons ont été reliées par
des droites dans les deux figures.

On peut noter une séparation des points en deux groupes distincts
ceux représentant les échantillons «purs» et ceux représentant les
alliages : pour une épaisseur donnée, les sauts de flux ont tendance a
étre nettementplus fents dans un échantillon «pur» que dans un alliage.

i

Nous avons déja signulé dans le chapitre Il qu'il existe beaucoup de
références dans la littérature qui montrent que le courant critigue du
niobium «pur» {Autler et al 1962, Tedmon et gl 1965b, Williams et
Catterall 1966), ou du niobium contenant des im'fj"uret.és interstitielles
ou des précipités (De Sorbo 1964, Van QOoijen et Van der Gootr 1965),
dépend trés sensiblement du degré d'écrovissage. On trouve ainsi que
J. @ 4.2°K dans un champ de 1 k0Oe a tendance & varier entre 20 A em™?
pour un matériau polycrystallin recuit et 10° A em 2 pour un matériau
fortement écroui. Un comportement similaire a été sngnale pour le

Nb-Ta {Heaton et Rose-Innes 1964).

Comme démontré dons le chapitre 1ll, nos échantillons ont couvert
une gamme importante de puretés et de degrés d'écrouissage. Evidem-
ment, done, nous avons eu des différences de J_ importantes entre, par
exemple, les échantillons P 1et P 5/1. La micrographie élecironique,
figure (3-10), montre que le premier a contenu peu de dislocations ; en
revanche, le dernier, & part des précipités de carbure, a contenu d'im-"
portantes agglomérations de dislocations introduites par un fort lami-
nage a froid. Toutefois, les points représentant tous les échantillons
«purs» se trouvent dans la méme bande étroite dans les figures {4-14)
t (4-15); il n'y a pas de tendance pour les familles de points corres-
pondantes & différents matériaux de se trouver sur des lignes indépen-
dantes dans les figures. On peut dire la méme chose des alliages,
considérés comme faisant partie d'un deuxiéme groupe distinct, dont
les points représentatifs occupent une autre bande dans les figures.
Nous pouvons donc conclure que V (et ) sont essenfiellement indépen-

dants de Jc




| | |

[¢] Allicges.

® Echonrillons“purs ]

V (ecm/s)

N
O
E'N
|
KoH

| 1 ! l

102l
10 10° 1 h (mm)

Figure (4-15)

La vitesse moyenne d'un savtde flux, ¥, en cm/s en fonction de h. Les
valeurs les plus élevées et les plus faibles sont indiquées dans quelques
cas typiques. Les points reliés correspendent également & des familles

d'échantillons.
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DISCUSSION ET INTERPRETATION
DES RESULTATS EXPERIMENTAUX

A- DISCUSSION DE LA VITESSE DES SAUTS
DE FLUX

A premiére vue il sembhle y avoir deux problémes distincts & discuter :
les conditions de déclanchement d'un saut de flux et ["évelution du
saut de flux une fois démarré. En fait, cependant, les problémes sont f
reliés puisque la vitesse de. propagation d'un possible saut doit Stre
considérée en déterminant les conditions de déclanchement, De cette
facon nous développerons dans cefte section une expression analytique
pour la vitesse d'un saut de fiux et dans la partie B, nous montrerons
comment cette expression explique les vitesses observées expérimenta-
lement. Evidemment la géométrie de disque imposée pour des raisons
expérimentaies, a été fort défavorable pour I'analyse, et le caleul dans
cette partie doit tenir compte des effets démagnétisants associés a cette
géométrie. Dans les parties C et D, cependant, ol {®on discute en termes
plus généraux les conditions nécessaires pour le commencement d'un
saut et I'état immédiatement aprés un saut, respectivement, la géomé-
trie plus simple d'une plaque semi-infinie dans un champ paralléle o été
adoptée.

Nous commencgons ici en mentionnant les équations fondamentales qui
seront la-base de toutes les discussions suivantes.

rot B = 47 | (1-12)
§E 4 =2 [[B.ds (5-1)
- F; v ij: (1-13)

P = fo (B/H_,) N (1-14)
C(3T/ 1) -KV2T = J.E (1-19)

(1-12) et (5-1) sont les lois d'Ampére et de Faraday exprimées sous la
forme la plus commode ; (1-13) et (1-14), on le rappelle ici, sont des
relations empiriques reliant le champ électrique et la densité de courant
dans |"état mixte {(Kim et al 1965); (1-14) est une approximation qui ne
tient pas compte de la région non-linédaire de trainage de flux mais qui
est exacte lorsque T—s WK, Généralement Pf ainsi que J_ sont des

c
fonctions de B et T, mais & faibles températures réduites (1-14) est
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La partie intérieure de |°échantilion, r < r¢ {t) est troitée comme un
corps diamagnétique de susceptibilité ¥ = - 1/47, et pour calculer
son coefficient de champ démagnétisant, n {rg), elle peut étre rapprochée
par un sphéroide aplati ayant un axe polaire h et un rayon équatorial
r¢. Dans ce cas-la

7 h

't

| -n (rf) = (5-3)

lorsque rg>>h {Stoner 1945). Si le corps est placé dans un champ axial
Ho' le champ en un point sur I'équateur est denné par

Ho  H, :4er°:H

I+477nx_|-n 7

(5-4)

&

Ceci, enfait,est le champqui agirait sur fa partie intérieure de I'échan-
tillon s'il n'avait pas de courants dans la partie extérieure. Nous sup-
posons que ces courants existent et que leurs intensités sont telles
qu'ils réduisent le champ sur la partie intérisure de Hg, donné par
(5-4), & une valeur H_,*. En outre, nous supposons que H_; << Hy.ce
qui nous permet de négliger H Ainsi, d'aprés lo loi d’Ampére,

cl’
Rh/2
ffh/tirr.i dzdr = gﬁﬂcﬂ = Hsh‘l‘Hs (R —rf) tan 4 (5-5)
e - 2

oU le premier terme représente le bord extérieur de |"échantillon et o
le deuxieme terme o été obtenu en se servant de |'approximation li-
néaire (5-2') ef en supposant, dans une autre approximation, que toutes
les lignes de force magnétiques s'approchent des faces de ['échantillon
sous le méme angle &, Figure {5-1), De cette fagon, H, est le champ au
bord extérieur de I'échantillon qui a été modifié par la présence des
courants dans la région de pénéitration.

*En 'absence de courants, une situation poradoxale existerait, car le champ appa-
rant gu bord de !'"échantillon serait supérieur a HC2. Ceci est considéree en détail
dans F'annexe E.
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En notant que la f.e.m. autour d’un trajet circulaire de rayon r dans
I'échantillon est 27 rE {r), les équations {(5-1), (1-13), (1-14) et {5-6)

se combinent et donnent .

[a fo, v — O fomsp,ds] ==t (5-7)
r —_— = —_——— )
rf ¢ 217rpf (Bz) ot i Eat I 7% h °

si i'on se sert de |'approximation (5-2), et

f { a p s~ I rg

e, + —m—————~—1] 2rsB ds {=-5"—H 5-7
- r[c 27rpe {B,) dt s R -rg S:I 72 h ° ( )
3 Ly

f

en utilisant (5-2°). Les solutions de (5-7) et (5-7°'} sont

-t log (R/rf) drf/di = (Pf/Bz) { ; Ho - (R - rf) Jc] {5-8)
7 h

- g(R: rf) di’f/df _(pO/HCE)[ r: Ho - (R - I‘f) JC] (5-8')
7* h

2 1 1 2
ou Q (R, r]c) ={—R -— +H{— R ——r‘c rf IOQ (I’{/R)
3 2 2 3 JRrR-y

¢ (R, r¢)ne varie pas beaucoup par rapport & ry log (R/rg). Par exemple,
lorsque (R - rf) << R, il a la valeur 5/4 (R - rf) au lieude (R - rg)

et lorsque rg :-]2-R ce terme vaut 0.30 au lieu de 0.345, Ceci démontre

que |'approximation plus grossiére (5-2) n'introduit qu'une petite
erreur numeérigue, fait qui arrive plus ou moins par hasard mais qui
est ussez commode puisqu'il permet ['emploi de I’expression simple

(1-14).

La solution statique de {5-8), dans laquelle dr¢/dt = 0, correspond
I'état critique (Bean 1962, 1964) et peut étre exprimée par H,
44 (R - rf_) Jo. Afin d'étudier lg vitesse d'un saut de flux, nous allons
faire une gutre approximation qui est aussi grossiere que (5-2) mais qui
est justifiéeparies résultats expérimentaux, comme cele sera montré
dans la partie suivante : nous supposons qu'a un instant donné, J_
décroit uniformément de sa valeur initiale J_ (T,) & une valeur beau-
coup plus faible J. (T.). il est équivalent de supposer que la tempé-
rature croit instantanément de T_a T_. Durant ce temps-la, la résis -
tivité Pf ne change guére puisqu’elle dépend moins sensiblement de la |

=g

r

f
2 H, o (R-rg) J (Tg),

température que J_. Donc, nous avons au départ

7
et (5-8) est réduit a

o (5-9)

! Ho |
= — 22 i (B,) ———  (5-10)
27 82 Il -n (R)
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- T (ms) 8

- Figure (5-2)

La durée moyenne d'un saut de flux, r, en ms, en fonction de
thH »/p_ H ) o0 h est en mm et Py en p{) - ¢m; la droite théorique a
c2 Po #
été obtenue de ['équation (5 N
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T (ms) 3

A . v e
10 .

Figure (5-3)

7 en ms, porté en fonction de {h/po)- La droite théorique est @ la méme
position que sur la figure (5-2); dons cette figure-ci, elle correspond au
cas ob on prend p, pour la résistivité & |"état mixte ; elle représente par
conséquent, la limite inférieure pour 7.




approximativement valoble. L'analyse suivante s'applique a un échan-
tillon sans effet de champ démagnétisant et ayant une surface plane,
c’est-a-dire, une plaque dans un champ paralléle. Elle est basée sur
une approximation similaire a (5-2") : la densité de flux varie lindgi-
rement de la valeur H. + B, a la surface & B, & une profondeur
{Figure (5-5)). Dans ce cas-l&, en utilisant {1-12), la densité de courant
est reliée & , par la relation

dndf = 4m) (T )2, =H, (5-11)

Considérons maintenant ce qui se passe si une augmentation spontanée
de la pénétration du flux a lieu en un instant donné lorsque Hg reste
fixe ; c'est-a-dire, { commence a partir de sa valeur initiale ¢, D'aprés
{5-11}, nous avons

It —
J-J (M = ~ig—°- I --ZJ?C( T) (5-12)

Figure (5-5)

La distribution dv champ supposée prés de la surface d'une plaque su-
praconductrice dans un champ paralléle ; au départ, le supraconducteur
est a 'état critique.

o AT est I'augmentation de température moyenne dans la région de
pénétration. Si nous considérons le dernier terme, et utilisons (1-19)
avec K = 0,

d. —m 1L
S (7T = Se o JUE dx dt
A g er! ! X
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oti A est donné par {1-25). Enfin,

e H d? I H,.2 -
s .
T- 0o ) =S ) H _-Hf—’ 50 (5:19)

lorsque 8 << [, et ov

-127 3, CY
He;

= (5-20)
' (dJ./dT)

La solution de (5-19) est une exponentielle qui montre qu'au début
8L est proportionnel & e, ob

Cd/dt P 4 Hg?
y- = Bit o Hs [ {1 - =3
)

= '5-21
of 47 M2 ch ( )

{I est clair que le supraconducteur est instable si y est supérieur
a zéro, c'est-a-dire, si HS > Hg;, o Hfi vaut 1.10fois la valeurde Swartz
et Bean et de Wipf donné par {1-26). Le facteur numérique est di au
fait que leurs traitements du probléme sont plus exactes que le nétre,
mais lo base du calcul est la méme. || est utile a ce stade, de clarifier
le symbolisme utilisé pour les divers champs d'instabilité. Nous avons
adopté le symbole de Wipf Hg; pour signifier une condition nécessaire
a une instabilité, que celle-ci soit «limité», ou qu'un vrai saut de flux
ait liev. Hy:, d’autre part, est strictement une grandeur expérimentale.
Plus loin, nous définirons un troisiéme champ, Hg,, qui représente une
condition suffisante pour [arrivée d'une instabilité «avalanche»
(saut de flux).

Pour conclure, si Hg a une valeur supérieure @ Hy;, donnée par (5-20),
une instabilité peut avoir lieu. Au départ, la vitesse de déplacement du
flux croftra exponentiellement; peu aprés, les approximations condui--
sant a (5-19) ne seront plus valables et la vitesse s'approchera de la
valeur limite, (5-9). Ceci est illustré par la figure (5-6).

Supposons maintenant, en continuant d ne pas admettre la possibilité
de transfert de chaleur hors de I°échantillon, que la conductibilité
. thermique K n'est plus nulle mais que |'on a encore Dp >> DH' Le
terme en K domine le membre gauche de (1-19) sauf si E%DD DB'

f
c'est-a-dire,sauf si 5[ > 8?0 oU

st Dg -4 KH_,
C =
by p, (B, +4H) (f*_J;) (Hg - He 2/H) (5-22)
9 dT
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Ceci suggére que le saut ne peut continuer sous |'effet de sa propre
chaleur que lorsqu'il @ déja couvert une certaine distance & ¢_; donc
qu'il existe une condition de nucléation reliée a 6¢_. (5-22) n'est
strictement valable que lorsque &F_ << P, ouen utilisant (1-14) et {1.26},

H, 2 4HJ] D,
forsque [g;’; il B L 9B, = D .Soumis @ cette limitation,(5-22)
i

h

montre que 8{_ décroft rapidement lorsque Hg croit au-dessus de Hg..
Par exemple, lorsque Hy = 2 Hy;, 8L_est de I"ordre de 10°* cm dans
des alliages durs. Un changement 8H, = 4w J_ 8f_sera suffisant pour
nucléer un saut de flux, pourvu qu'il ait lieu en un femps court par
rapport @ celui nécessaire a la chaleur pour diffuser hors de la région
de pénétration f.

Si le champ appliqué H est balayé uniformément, la condition pour

*arrivée d’un saut de flux est

dH
dt

2 4m ) &1 Da/ﬂz , ce qui peut étre réexprimé par
(B +iH)H(H2 He2) 5 (473 )4 D2 4702 H CIH-]523
1 g s s s - H ) 2 (4nl )" Dy 4a CZPOE{_)

Hg; peut étre considéré comme la valeur du champ excédentaire pour
lequel un saut a liev dans la limite de balayages de champ rapides *.
En effet, malgré le fait que (5-22) ne soit pas valable dans ses condi-
tions, un saut doit avoir lieu prés de Hy, lorsqu’un noyau arbitrairement
grand est disponible.

Si Hy, est cette valeur de H qui fait de (5-23) une égalité pour (dH/ dt)
limite, H sera le champ pour lequel un saut doit étre nuclé par
I'action uniquement d'un balayage de champ uniforme. Pour une valeur
donnée de dH/dt il y aura une gamme de valeurs de Hg entre H¢; et
He, dans laguelle un saut peut avoir lieu, pourvu qu'il soit déclanché
par un autre moyen, par exemple, une irrégularité du balayage ou une
fluctuation thermique.

Le coefficient de (dH/dt)"! du membre droit de (5-23) est difficile a
estimer avec précision, mais il suggére que Hy est souvent plus éleve
d’un ordre de grandeur que les valeurs de H;: expérimentales. Dans la
figure (5-7) o quantité Hf.z (Hfj2 - Hfiz est portée en fonction de
dH/dt pour les échantillons 4 et 6c de Wipf et Lubell (1965), et pour
notre échantillon NZP/4-1, tous étant du Nb - 25% Zr a 4.2°K, Une
relation linéaire du type (5-23) est assez bien suivie, malgré les nettes
différences entre les pentes, nos résultats se situant entre les deux
cas extrémes de Wipf et Lubell, Néanmoins, ceci n'est pas déraison-
nable puisque les quantités expérimentales déterminant la pente ne sont
connues qu'avec peu de précision; en outre, de petites différences de
propriétés, comme Jc, entre un échantillon et |'autre sont considé-
rablement agrandies en les levant a de plus hautes puissances.

* Mais non pas si rapide qu'un changement de H, nest pas fransmis suffisamment
rapidemeént sur la région dans ['état critique.
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Figure (5.7)

H{iz (HHZ - Hfi2) en fonction de dH/dt pour trois échantillons de

Nb - 25% Zr o 4.2°K. L'information concernant les échantillons 4 et
6c a été obtenve de Wipf et Lubel] (1965)
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GONCLUSION

L'utilisation de |'effet Faraday s'est avérée étre une technique puis-
sante pour obtenir des informations sur la répartifion macroscopique
du flux dans des échantillons supraconducteurs. Elle nous a permis
d'étudier différents types d'effets associés a la cinétique de pénétra-
tion du flux dans les supraconducteurs de deuxiéme espace, en particu-
lier, les sauts de flux. En ce qui concerne ce dernier phénoméne, nous
avons obhservé plusieurs effets déja étudiés a |'aide d’auires méthodes
(qui en donnaient en général une description moins détaillée), ainsi
que des effets nouveaux, mis en lumiére gréce & la possibilité de
avoir» les sauts de flux.

L'étude des sauts de flux semble impliquer I"étude de deux problémes
principaux qui sont, jusqu’d un certain point, liés : premiérement,
établir les conditions nécessaires et suffisantes de déclanchement
d'un saut, deuxiémement, déterminer {"évolution d'un saut lorsqu'il a
commencé. Ce dernier probléme comprend la vitesse de propogation du
saut, la forme qu'il acquiert et |"endroit ol il s'arréte. Nous avons
présenté de nouvelles informations expérimentales concernant les deux
problémes cités que nous avons discutés dans ["optique de ces résultats.
Notre étude des conditions de déclanchement d'un saut de flux a &té
fondée, de méme que les tentatives précédentes, sur la considération
des propriétés thermiques {en particulier, 'effet de la température sur
J.). Cependant, nous avons montré que, une fois déclanché, un saut
de flux prend une vitesse dont on peut rendre compte sans référence
explicite dux propriétés thermiques ; un traitement quantitatif plus
précis devrait évidemment tenir compte des variations des paramétres
Pi et J. en fonction de la température. Nous avons démontré que la
diffusivité observée est une diffusivité effective qui est, pour des
raisons gédométriques, beaucoup plus grande que la diffusivité magné-
tique vraie.

Gilchrist (communication privée} a généralisé les considérations qui
conduisent & |'é&équation (5-23) et il espére, en raison des possibilités
actuelles de calcul numérique, établir les conditions nécessaires et

suffisantes de {'instabilité, en fonction des difféerentes valeurs de
Dy et de dH/ dt.

La déterminationde |'endroit ol se termine un sautde flux nécessite, elle
aussi, une étude détaillée des propriétés thermiques. L'étude quantita-
tive de la grandeur des sauts et de la distribution du flux dans la région
pénétrée (avant ainsi qu'aprés diffusion thermique) offre un champ de
travail complémentaire. Des prises de vue da haute cadence et en
lumigre blanche sont susceptibles d’apporter beaucoup d'informations
@ ce sujet; on pourrait en particulier, les comparer aux prévisions
détaillées du modéle de 1"état critique adiabatique. D'autres études ol
[Putilisation de |’effet Faraday pourrcit &tre utile comprennent celles
des sauts de flux dans des moatériaux porticulidrement inhomogénes
tels que les eutectiques (Evetts et al 1964), et dans les supraconduc-
teurs synthétiques de deuxieéme espéce, comme ceux décrits par exemple -

par Watson (1964),
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ol pest le moment magnétique et k la constante de Boltzmann; d'aprés
cette hypothése, la rotation & est proportionnelle & ['aimantation
o= .Nptanh pH/kT. Dans le cas ou il y a 2J + 1 niveaux, o est de
fa forme

o =NgJu, B, {gdp, H/KT) (6-3}

ou BJ est la fonction de Brillouin d*ordre J.

Puisque &, comme o, est proportionnel a H s'il n'y_a pas saturation,
pour un matériav donné, on considére habituellement le rapport 0/H.
Cette quantité, par unité de trajet optique, dans la direction du champ,
est connue sous le nom de constante de Verdet, V. C'est-a-dire

g = VHd (6-4)

Van Vieck et Hebb (1934) ont montré théoriquement ainsi qu'en exami-
nant les résultats expérimentaux de Becquerel et De Huas (1928)
obtenus sur le CeF, et la tysonite que, dans certaines conditions,
vérifiées pour la plupart des ions de terres rares, la proportionnalité
entre € et o est conservée méme dans le cas plus général od la loi de
Curie n'est pas svivie, Cela se produit d condition que la décomposi-
tion sous l'effet du couplage spin-orbite soit grand par rapport a kT
et que le potentiel cristallin ginsi que le champ magnétique aient peu
d’effet sur la fréquence des transitions.

Dans la vérification expérimentale de cette théorie, il était important
de déterminer avec précision les axes optiques des cristaux fortement
anisotropes qu'on trouve dans la nature. Cette difficulté a été surmontée
par |*emploi de verres isotropes contenant de fortes densités d'ions de
terres rares. Alers (1959} a mesuré les rotations de Faraday dans des
verres de métaphosphate de cérium (Ce (P03)3) de différentes concen-
centrations a la température de I'hélium liquide jusqu'a des champs de

60 ke, pour A = 5460 A,

Plus récemment, Berger et Rubinstein (1964), en se servant d'un
verre concentré de métaphosphate de cérium, ont comparé les variations
de la constante de Verdet ét de la susceptibilité magnétique, en fone-
tion de la température ; ils ont trouvé un accord excellent comme prévu
par la théorie de Van Vieck et Hebb. Les mémes auteurs ont également
étudié la rotation de Faraday en fonction de la longueur d’onde a la
température ambiante pour divers phosphates {Berger et al 1964) et
borates (Rubinstein et al 1964) de terres rares {lI]} vitrifies.

b- resultats experimentaux

D'aprés des études systématiques sur des éthyl sulphates de terres
rares (par exemple, Becquerel 1934, Becquerel et van den Handel
1940) et aussi d'aprés les résultats d'Alers, les mesures oux plus
basses températures peuvent éire représentées par I‘expression

0 = 6_ tanh pH/kT + BH (6-4)

ob O et B sont des constantes. Ceci indique que seul le niveau le
plus bas, un état doublet de Kramers, est effectivement peuplé,
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Figure (6-1)

L’angle de rotation de Faraday @ par mm de trajet optique porte en fonc-
tion de H/T pour deux lots de Ce (PO4), pur, vitrifié; nos résultats
sontcomparés @ ceux d'Alers (1959). Les courbes continues représen-
tent les fonctions tanh les mieux adaptées (A = 5461 A),
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Figure (6-2)

L'angle de rotation de Faradey @ pour un trajet optique de 1.00 mm
dans le «nouveausverre, porté en fonction du champ magnetique a dif-
férentes températures,
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Figure (6-3)

L'angle de rotation de Faraday © pour un trajet optique de 1.92 mm
dans le avieux» verre, porté en fonction du champ magnétique @ dif-
ferentes températures,
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ANNEXE B

MISE EN EVIDENCE DE COURANTS
DE SURFACE A L'AIDE DE COURBES
D’AIMANTATION

Dans le chapitre 1ll, en uvtilisant les résultats publiés ainsi que nos
mesures, nous avons montré que 1'état métallurgigue d'un échantillen
influe considérablement sur son comportement magnétique ; ce dernier
est en effet déterminé uniquement par la capacité de transport de
courant de "échantillon si on se référe uu modéle de |'état critique de

Bean (1962, 1964).

Plusieurs auteurs (Bean 1962, 1964, Kim et al 1963a, Fietz et al
1964, Goedemoed et al 1967) se sont servis de différentes relations
fonctionnelles entre J_ et B pour calculer la courbe d'aimantation M
{H), et ont trouvé qu'ils pouvaient expliquer plusieurs traits de leurs
courbes expérimentales. Malheureusement, le cas inverse, soit le
caleul de J_ (B) & partir de M (H), est bien plus ambigu en raison du
comportement peu prévisible d’effets de surface, dont la grande impor
tance o souvent été démontrée.

Bean et Livingston (1%64) ont postulé ['existence d'une barriére de
surface agissant comme un obstocle au déplacement des lignes de flux
dens un champ variable ; cette hypothése a quelque support expérimen-
tal (Joseph et Tomash 1964, De Blois et De Sorbo 1964). En outre,
Swartz et Hart (1965} ont trouvé que le flux a plus de difficultés a
traverser la surface en entrant dans le supraconducteur de type !l qu'en
sortant. Par conséquent, les effets de surface seront moins génants
dans une mesure en champ extérieur décroissant; la base la plus
convenable pour le calcul du courant eritique dans la masse est la
valeur de |'aimantation rémanente en champ nul, obtenue aprés satura-
tionde I"échantillon dans un champ fort. Pour le cas d'une tongue plaque
d'épaisseur h en champ paralléle, Bean a obtenu de (1-12)

J = B (u.e.m.) (6-5)

o0 By est la densité de flux rémanente moyenne en champ nul.

Nous avons utilisé nos mesures d'aimantation et {'expression (6-5)
afin de calculer Jc pour tous les échantillons «purs» ainsi que pour
la plupart des allinges employés dans ce travail. Ces valeurs sont

portées en fonction de h, |"épaisseur de I"échantillon, figure {6-5).
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Figure {6-5)

Les valeurs de Jc,évcluées d'apres les courbes d'aimantation en utili-
sant le modele de Bean, poriées en fonction de |'épaisseur de 1'échan -
tillon. Les points reliés par des droites représentent des familles d"échan-
tillons ayant des proprietés métallurgiques de masse semblables. La
valeur 10°A/ cm? esta peu prés la limite supérieure de J_ trouvée dans
la littérature pour le nichium écroui.
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ANNEXE C

LA FORCE D’'INTERACTION
APPARENTE ENTRE DES REGIONS
DE FLUX MACROSCOPIQUES

Prenons le cas d'une grande plaque mince de matériau supraconducteur
dans un champ perpendiculaire ; il est possible de voir d'une maniére
qualitative l'influence de forces sur la densité de flux dans le matériau
en effectuant une analyse de Fourier @ une dimension. On peut ainsi
étudier 'effet d'inhomogénéités du champ extérieur. Dans ceite annexe
nous faisons ce calcul afin d'expliquer une observation particuliére
dont nous avons déja fait la description en section 4B :la répugnance
des régions de flux & s'unir, L'effet a été observé & travers tout |'état
mixte mais il est commode dans le confexte de ce traitement semi-quan-
titatif de ne considérer que des valeurs du champ voisines de H_,.

Considérons(Figure (6-6)) une plaque de demi-épauisseur h/2 et de sus -
ceptibilité << 1 contenant deux fronts de flux que, par simplicité, ['on
choisit en forme de fonction échelon. Les équations du champ sont
dans ce cas :

JdHx dHz
tH = - = 0 6-6
(rot H}y . ™ (6-6)
dH dH
divB=divH=o0" + — = 0 (6-7)
dz Ox

Dans l'analyse de Fourier de la distribution du champ nous supposons
que B> 0 pour - wl<x <wl. Donc

Hz = Ho + § H,, cos (nx/0)

n=t
(6-8)
Hx = X H _ sin (nx/{)
n=1
d*aprés (6-6)

> dH Y
p3 xnsin'nx%“EH lsinﬂ—x=0
n=1 dz £ a=1 "0 ¢




et d'aprés (6-7)

® dHzn nx

COS—“+§H —-n—cosi=0
xn
no1 9z 4 n=1 ¢ [
Ainsi
den_l_nH - 0 ’rden nH _ 0
dz 3 zn e dz g xn
Hn o0
dz2 - 72 “zn
_ (nz/ ) —
Hzn - Hzn (0) e (h2/8) = Hxn (6-9)
Sidaz=0H, =H,+ % H_ cos (nx/1),
=1
H, (x,z) = Hy + b3 Hn e ~(nz/1) cos {nx/0)
n=1
et o (6-10)
Hx {x,z) = > Hn e ~{nz/ ) sin (nx/ 1)
n=1

Considérons uniguement I'espace au-dessus du plan central de 'échan-
tillon. Hors de I'échantillon B = H; dans 1'échantillon, B < H;, o0 H;
est le champ local en un point. Puisque |'énergie libre par unite de
volyme est beaucoup plus grande a I'intérieur, nous pouvons admetire
que B intérieur est perpendiculaire au plan x-y, c'est-d-dire, div B = 0.

Supposons que, dans la région — 7l <x <=, B = B (x) ou B (x) est une
fonction de symmétrie paoire ayant des composantes de Fesrier An.
L’énergie dans le demi-espace supérieur est alors

f_F}‘-*—“dx dz dB
:h

ou H et B sont des valeurs locales

= 47 dx dz + [ i dx dz dB
z=0 B r=-h 4

-]

f dx dz + E fAn e (nZ) [ 2(ﬂ)-l— sinz(ﬂ] dx dz
= ¢ ¢

= n=1 z=0 87

7l . l Ho?
+ h f_.’?’j___d__B_dx . hf ° dx
ol 44 7l 8w
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ANNEXE D

VITESSE DES SAUTS DE FLUX
CALCULEE D’APRES DES

CONSIDERATIONS
THERMODYNAMIQUES

Toutes les fois qu'un probléme physique peut &tre résolu en considé-
rant des champs et des courants, comme nous [‘avons fait en section
5A pour le cas de la vitesse de sauts de flux, il est aussi possible de
travailler en termes d'énergies et de potentiels. Dans cette annexe
nous faisons un calcul similaire & celui fait en section SA, mais en
partant d'une expression de |’énergie magnétique dissipée au cours
d'un saut de flux, Les approximations sont assez sembiables 4 celles
faites au chapitre V.

On suppose que lo conduction thermique peut étre négligée. Exprimons
la premiére loi de la thermodynamique

AQ = 0 , dU = dwW (6-13)

L'expression habituelle pour le travail fait sur un corps aimantable
est [ (Ho.dM) dV, od H, comme nous [‘avons déid introduit plus t6t,
est le champ loin de I’ é chantillon.,Pour dU nous écrivons :

dU = (9U/dB); dB + (gU/dT), dT

= [ dV C, dT (6-14)

éch
o0 Cg, est la chaleur spécifique par unité de volume pour B constant.

{6-13) devient

JdY (Hy.dM) = [fdv C, dT (6-15)

ech - - ech

Les signes d'intégration dans {6-15) ne peuvent pas étre supprimés
parce que la chaleur n'est pas nécessairement produite & l'endroit
précis ot la densité de flux varie @ un instant donné.
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ANNEXE E

LE CHAMP A UNE DISTANCE X
DE L'EQUATEUR D'UN SPHEROIDE
APLATI DIAMAGNETIQUE

Nous avons vu en section (5A) que le champ en un point de |'équateur
d'un disque supraconducteur vierge placé dans un champ axial H est
donné par l'expression {5-4),

He:HO/ (] -n)

si |l'on suppose que le disque peut étre représenté par un sphéroide
aplati diamagnétique, ob n est le coefficient du champ démagnetisant.
Ce dernier, comme |'a calculé Stoner {1945), est représenté [figure
(6-7}] en fonction de m, rapport de 'axe polaire & ['axe équatorial

h
2R

n a été voisin de ['unité; le champ équatorial a été donc au moins
300 fois supérieur d sa valeur loin de ["échantillon. Dans le cas de

* Pour les échantillons les plus minces utilisés dans ce travail,

tous les échantillons, y compris le nicbium, aucune pénétration du
champ extérieur n'a été visible en dessous d'un champ appliqué de
100 Oe. Nous nous sommes donc trouvés confrontés au paradoxe sui-
vant : le bord de I'échantilion semble rester supraconducteur dans un
champ effectif de 30 kOe, soit plus de 5 fois la valeur de H_, pour le
niobium | Evidemment, une pénétration de flux quelcongue a eu lisu,
et 'effet des courants d'écrantage dans la région de pénétration a eu
pour effet de réduire le champ équatorial a H., et la valeur au bord du
flux intérieur @ H_,, comme nous l'avons supposé en section (5A).

Ces considérations nous ont incité & calculer le champ en fonction de
la distance dubordde ['échantilion pour le cas hypothétique ol celui-ci
est un ellipsoide diamagnétique sans courants. D'aprés ce calcul,
donné ci-dessous, le champ tombe trés rapidement sur une distance
inférievre & la limite de résolution d'environ 0.1 mm qu'en peut atieindre
avec la méthode de rotation de Faraday. Ainsi, une trés petite péné-
tration de flux dans ['échantillon, nettement inférieure @ la limite de
résolution, suffirgitaréduire la valeur locale du champ sur tout |"échan-
tillon & des valeurs égales ou inférieures & H

Le probléme électrostatique correspondant a efe résolu par Stratton
(1941). Lo surfuce de I'ellipsolde est décrite par

2 2 2
X v = (@ z2bxc) (6-21)
a? b2 2




Le champ uniforme appliqué dans la direction de z crée un potentiel
Pa = -z Haz (6-22)

Le potentiel en un point quelconque hors de I'ellipsoide est donné par
P q q P

£

- abc py - p, ~ ds
2 'L.Lz J (s + r:)2 Rs
® = da ° (6-23)
- abc p, - py ds
2 J (s +e)? Ry

4]
t; est la perméabilité de I"'ellipsoide (0, dans notre cas) p, est la
perméabilité du milieu (= 1, dans notre cas). Stratton définit & tel que

2
%2 Y 72

+ + =
a?+ ¢ BT E S Pt

(6-24)

(¢ 0 hors de "ellipsoide et & ~=x2 + y? + 22 & grandes distances), et

Re = Vs +ad) (s + b2) (s + c?) (6-26)

Dans notre cas, l'ellipsoide est un ellipsoide de révolution autour de

I"faxe de z ; donc, a = b et nous avens

® = - z Haz (6-26)

Le champ cherché est
H = - grad @ {6-27)

Sur le plan équatorial (z = 0) la seule composante de H est, par
symétrie, la compesante de z

Jd ¢
Hz = - (6-28)
dz
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donc

j:(] T " 3/2|: ~cos Im - ——— Fsin’!
-m )

ou A

it

r
— 21
d

L'expression (6-32) est identique a I"équation {4-5) dans ['article de
Stoner lorsque A = oo, c'est-a-dire, Y (m, =) = n. Nous avons aussi
§(m,1) = 0. L'équation (6-32) peut étre exprimée

1 m m
= _ 05! _ :
4 m, ) (0 -m?) l:l N cos m] [(l—mz)\/)tz —

m . \/1 _m2]

sin’

- {1 _m2)3/2 A

m m

. - sint M om? | (633
(1-m?) VAZ 4 m2-1 (1 -m2)"2 :

Donc, en général, |"équation (6-29) devient

1 - ﬂ(mf /\')
H = z ————— e -
z Ha T (6-34)

ou, en substit ant {6-33)

(1-n)+ m m___ sin Y1-m?

Hz (1-m) W7+ m221 " (1 - m2)2 A (6-35)

Hoz (1 = n)

!l est maintenant possible de déduire des formules approximatives
applicables o différentes distances du bord de ["échantillen.

{a} Considérons d'abord le champ trées prées du bord et admettons que
Hz/Haz varie linéairement.

d _ om d [s afl-m? 1w ]

dA (1 -2 4A A A2+ m? o

" o
- - T (6-36)
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et
Hz  wm+2¢ 2 2
Haz \/m2+26 mm n\_/m2+2()\—'|)

{6-42)

(c) Loin de I'échantillon, c’est-a-dire, pour A>>1, H_ - H__ est simple-
g P g az P

ment le champ dipolaire — M/r?, o0 M est le moment magnétique de
['échantilion,

1 dna’e
M = - —, y (A=1)
47 3
ol
r Ha. 2
H, =1 = =~ —H,,
1-n wm
Donc,
Hz 1 aZe 2 2
-1 :=—-; _— = — {6-43)
3
qu r 3 7m ImA

Comparons ces diverses approximations avec lo solution exacte
(6-35) pour deux cas typiques renconirés dans nos expériences. Pour
le premier, les résultats pour m = 0.1, correspondant & |°un des échan-
tillons épais, sont portés, figure (6-8) ; dans le deuxiéme, pour m=0.004,
ce qui correspond a I'un des échantillons les plus minces, les résul-
tats sont représentés, figure (6-9). Nous voyons que dans ce dernier
cas le champ tombe trés abruptement, atteignant la moitié do la valeur
au bord & une distance seulement d'environ 4.10"% mm. A un mm de
[*équateur il est 1.85 fois la valeur dv champ appliqué. Pour m=0.1,
o le champ équatorial est nettement moins concentré, la demi-valeur
est atteinte a environ 0.2 mm, et & 1 'mm le champ est 1.9 fois H,-

Evidemment la résolution limitée de notre méthode ne nous permettrait
pas de suivre la variation aigue du champ prés de I'équateur. Cepen-
dant, lorsqu'une pénétration de flux sensible a eu liey aux champs
plus élevés, nous avons pu observer et mesurer un maximum aplati
prés du bord de "échantillon. La valeur précise & I'équateur aurait pu
étre mesurde, par exemple, en utilisant une sonde & couche mince de
bismuth,
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Solution exacte (e"q (6-35))
Formule approximative (6-42)

Formule asymptotique (6-38)
Champ dipolaire (e:q (6-43)_)_
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Figure (6-9)

Carte de champ en fonction de la distance du plan equotorial d'un sphé-
roide aplati diomagnétique ayent un rapport d'axes de 0.004,
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