présentie

A LT UNTVERSITE SCIENTIFTI OUE ET

MEDTITCALTE D E GREMNODBLE

pori oblendn
Le grade de Docteurn 24-Scdiences Physiques
pat

Jacques BLANC

ETUPE DE L' INFLUENCE DES INHOMOGENETTES STRUCTURALES pu
SYSTEME Al~Ag SUR LA RESISTIVITE RESTIPUELLE, LE DURCISSE-
MENT STRUCTURAL ET LA POSSIBILITE D'ANCRAGE DES LIGNES

DE FLUX [A L'FTAT SUPRACONDUHCTEURY.

Soufenue Le 6 mars 1977 devant La Commission d? Examen

HM. M. SOUTIF Presddent

B, DREYFUS

E. BONNTER

A. LACAZE

Ms UINTENBERGER

Examinatouns




UNIVERSITE SCIENTIFIQUE

ET MEDICALE DE GRENOBLE

LISTE DES PROFESSEURS

PROFESSEURS TITULAIRES

MM,

ANGLES DPAURIAC Paul
AUBERT Guy

ARNAUD Georges
ARNAUD Paul

AYANT Yves

BARBIER Marie-Jeanne
BARBIER Jean-Claude
BARBIER Rayneld
BARION Robart
BARNOUD Parnand
BARRA Jean—RenB
BARRIE Joseph

BENOIT Jean

BESSON Jean

BEZES Henri

BLAMBERT Maurice
ROLLIET Louis

BONNET Geotrges
BONNET Jean—-Louis
BONNET-EYMARD Joseph
RONNIER Etienns
BOUCHERLE André
BOUCHEZ Robert
BRAVARD Yves

BRISSONNEAU Pierre

BUYLE-BODIN Maurice
CABANAC Jean
CABANEL Guy

CALAS Frangois
CARRAZ Gilbert

CAU Gabriel

CAUQUIS Georpes
CHABAUTY Claude
CHARACHON Roberxrt

CHATEAU Robert

Président ¢t Monsieur Michel SOUTIF
Vige~Pr3sident ¢! Monmsieur Gabriel CAU

Mécanique des fluides

Physique

Clinique des maladies infectisuses
Chimie

Physique approfondie
Flectrochimie

Physique expérimentale

G8ologie appliquée

Physique nucléaire

Biosynthése de la cellulose
Statistiques

Clinique chirurgicale
Radiodleetricitd

Electrochimie

Chirurgie générale

MathBmatiques Pures

Informatique (IUT B)
Electrotechnique

Clinique ophtalmologique
Pathologie médicala
Electrochimie FlectromBtallurgie
Chimie et Toxicolopie

Physique nucléaire

Géographie

Physique du Solide

Electronique

Pathologie chirurgicale

Clinique rhumatologique et hydrolegile
Anatomie

Biologie animale et pharmacodynamie
Médacine l&gale et Toxiecologie
Chimie organique

Math8matiques Pures
Oto-Rhino-Laryngologie

Thérapautique




Mme
MM.

M.

Mells

CHENE Marcel
CORUR Anded
CONTAMIN Robert
COUDERC Pierve
CRAYA Antoina

DEBRLMAS Anne-Marie

DEBELMAS Jacques
DECRANGE Charles
DESSAUX Georges
Donlt Jacques
DOLIOUE Jean—Michel
DREYFUS Beruard
DUCRCS Plerve
DUGHIE Pierre

FAU Rend

FELICI Noel
GAGNAIRE Didier
GALLISSOT Frangois
GALVANT Octave
GASTINFL Noel
GERBER Robhert
GIRAUD Plerre
KLEIN Joseph
KOFLER Lucie
KoSZUL Jean-Louis
KRAVTCHENKO Jolien
KUNTZMANN Jean
LACAZE Albert
LACHARME Jean
LATREILLE René
LATURAZF, Jean
LAURENT Pierre
LEDRU Jean
LLIBOUTRY Louis
1L.OUP Jean

1UTZ Elisabeth
MALGRANGE Bernavd
MALINAS Yves
MARTIN~NOEL Piervre
MASSEPORT Jasn
MAZARE Yves
MICHEL Robert
MOURTQUAND Claude
MOUSSA André

NEEL Louis

0ZENDA Paul
PAUTHENET René
PAYAH Jean—Jecques

Chimie papetilre
Pharmacie chimique
Clinique pynécologique
Anatomie Pathologique
Mécanigue

Matidre médicale
Golopie générale
Zoolopie

Physiolopie animale
Mécanique appliquée
Physique des plasmas
Thermodynamique
Cristallographie
Clinique de Dermatologie st Syphiligraphie
Clinique neuro-psychiatrique
Flectrostatique

Chimie physinue
Mathfwatiques Pures
Mathématiques Pares
Analyse numérique
Mathématiques Pures
GBolopie

Mathématiques Pures
Botanique et Physiologie végdtale
Mathématiques Puras
MEcanigue i
Mathématiques Appliquées
Thermodynamique

Biclogie végétale
Chirurpie générale
Biochimie pharmaceutique
Mathématiques Appliquées
Clinique médicale B
Géophysique

Géographie

Math8matiques Pures
Mathématiques Pures
Clinique obstétricale
Seméiologie médicale
Géographie

Ciinique médicale A
Minéralopie et Pétrographie
Histologie

Chimie nucldaire
Physique du Solide
Botanique
Electrotechnique
Mathématiques Pures




MM, PERAY=-PEYROVLA Jean-Claude
PERRET René
PTLLET Fmile
RASSAT André
REWNARD Michel
REULOS Rend
RINALDI Renaud
ROGET Jean

| SANTON Lucien
SRICNFTURIN Raymond
SENGEL Philippe
STLRERT Robert
SOUTIY Miehel
TANCHE Maurice
TRAYNARD Philippe
VAILLAND Frangois
VALENTIN Jacquas
VAUQUOIS Bernard

Mme  VERAIN Alice

M, VYRRAIN André

Mme  VEYRET CGarmaine

MM, VEYRET Paul
VIGRATS Pierre
¥OCC0y Jean

PROFESSEURS ASSOCIES

MM. BULLEMER Bernhard
BADHAKRISHNA Pidatala

PROFESSEURS SANS CHAIRE

MM, BEAUDOING Andreé
BERTRANDTIAS Jean-Paul
BIARFZ Jean-Pierre
PONNETAIN Lusien

Mme BONNTER Jane

MM, CARLTER Gaorges
COHEN Josaph
COUMES André
DEPASSEL Rogey
DEPORYES Charles
DESRE Pierre

Physique

Servomboanismes

Physique industrielle
Chimie systématique
Thermodynamique

Physique industrielile
Physique

Clinique de p8diatrie et de pulrieulture
MEcanique

Microbiologia et Hygiéne
Zoologie

Mécanique des fluides
Physique générale
Physinlogie

Chimie pénérale

Zoologlie

Physique nuclfaire
Caleul Alectronique
Pharmacie galénique
Physique

Géographie

Géopraphie

Biochimie médicale
Physique nucl@aive théorique

Phyaique
Thermodynamique

Pédiatrie
Mathématiques Appliquées
Mécanique

Chimie minérale
Chimie générale
Biclogie végétale
Electrotechnique
RadioBlectricitd
Mécanique des Fluides
Chimie minérale
Métallurpie




¥ine
MM,

GAUTHIER Yves
GRINDRE Michel

GIDON Paul

GLENAT Rend

HACQUES GBrard
JANIN Bernard

KAHANE Josette
MULLER Jesn=Michael
PERRIAVE Jean~Jacqguas
POULOVJADOFF Michel
REBECO Jacques

REVOL Michel
REYMOND Jean~Charles
ROBERT Andra
SARRAZTN Roper
SARROT-REYNAULD Jean
SIBILLE Robert

SIROT YLouls

SOUTIF Jeanne

Sciences biolopiques
Electroradiolople
GCéologie et MinBralogie
Chimie organique :
Calcul numdrique
Géopraphie

Physique

Thérapeutique

Géologie et minéralogie
Flectrotechnique
Biologie (CUS)

Urologie

Chirurpie pB8néirale
Chimie papetidre
Anatomie et chirurpie
GBologie

Conatruction Mécanique
Chirurgie pénérale
Physgique zénérale

MAITRES DE CONFERENCES ET MATTRES DE CONFERENCKS AGREGES

¥Melle AGNIUS=DELORD Clawdine
¥Melle ALARY Josette

MM,

Mmea
MM,

Mire

AMBLARD Plerve
AMBROTISE=THOMAS Pierre
ARMAND Yves

BRGUIN Claude
RRLORIZKY Elis
BENZAKEN Clauds
RERTRANDIAS Frangoise
RLIMAN Samuel

BLOCH Daniel

BOUCHE Liane

BOUCHET Yves

TOUSSARD Jean-Claude
BOUVARD Maurice
BRIERE Georges
BRODEAU Frangoeis
PRUGET, Lueien

BUISSON Roper

RUTFL Jean

CHAMBAZ Edmond
CHAMPETIER Jean
CHIAVERINA Jean
CHIBON Pierre
COHEN=ADDAD Jesn~Plerre
COLOME Maurice

CONTE René

Physique pharmaceutique
Chimie analvtique
Darmatologie
Parasitologie

Chimie

Chimie organique
Physique

Mathématiques Appliquées
Mathématiques Pures
EFlectronigue (RIFE)
Electrotechnique
Mathématiques (CUS)
Anatomie
Marhématiques Appliquéas
Mécanique des Fluides
Physique expérimentale
Mathématiques (IUT B)
Enerpétigque

Physique

Orthopédie

Piochimie middiecale
Anatomie et srganogéndse
Biologie appliquée (FFP)
Riolopie animale
Spectrométrie physique
Bioehimie mBdicale
Phyeique




Mme
MM,

Mme
MM.

Melle
MM,

CROUZET Guy

DURAND Francis
DUSSAUD Rendé
ETERRADOSST Jaecqueline
FATRE Jacques
CAVEND Michel
CENSAC Pierre
CERMAIN Jean=Pierre
CIDON Maurice
CRIFFITHS Michacl
GROULADE Joseph
HOLLARD Daniel
HUGONDT Robert
IDELMAN Simon
IVANTES Marcel
JALBERT Pierrvre

JOLY Jean-Rend
JOUBERT Jean-Claude
JULLIEN Pierre
KANANE André

KUHN Gérard
LAJZEROWICZ Jeanninpe
LAJZFROWICZ Joseph
LANCIA Roland

LE JUNTER Nosl
LEROY Philippe
LOISEAUX Jean-Marie
LONGEQUEUR, Jesn-Pierre
LUT DUC Cuong
MACHE Régis

MAGNIN Robert
MARECHAL Jean
MARTIN-BOUYER Michel
MAYNARD Roger
MICOUD Max

MOREAU René

NEGRE Robert
PARAMELLY Bernard
PECCOUD Francois
PEFFEN René
PELMONT Jean
PERRET Jean

PERRIN Louis
PFISTER Jean~Claude
PHELIP Xavier
PIERY Yvette
RACHAIL Michel
RACINET Claude
REICHARD Lucien
RINAUDO Marguarite

Radiolopie

Métallurpie
Mathématiques (CUS)
Phyeiologie

Médacine légale
Pharmacologie

Rotanique

MEcanique

Géologie

Mathématiques Appliguées
Biochimie médicale
Heématolople

Hygidne et Médecine préventive
Physiocliopie animale
Electrieitd

Histolopie
Mathématiquea Pures
Physique du Solide
Mathématiques Pures
Physique pénérale
Physique

Physique

Physique

Physique atomique
Flectronique
Mathématiquas

Phygsique NuclEaire
Physique Nucldaire
Chimie Orpaninue
Physiologie wigftale
HypiZne et Midecine préventive
Méeanique

Chimie (CUR)

Physique du Solide
Maladies infectieuses
Pydraulique (INP)
Mécanique

Pneumologie

Analyse (IUT B)
Métallurgie

Physiolopgie animale
Neurologie

Pathologie expérimentale
Physique du Solide
fthumatologie

Biologie animale
Médecine interne
Gynécologie et obstétrique
Botanique

Chimie macromoléculaire




ROMIER Guy

ROUGEMORT (DE) Jaecques
STIEGLITZ Paul
STOEBNER Pierre

VAN CUTSEM Bernard
VETILLON GBrard

VIALON Pierre

VOOG Robert

VROUSSOS Constantin
ZADWORNY Frangoie

MAITRES DE CONFERENCES ASSOCIES

MM, ROUDOURIS Georges
CHERKE John
GOLDSCHMIDT Huberte

YACOUD Mahmoud

CHARGES DF. FONCTIONS DE MAITRES DE

Mathématiques (JUT B)
Neuro-~Chirurgie
Anesthésiologie

Anatomie pathologique
Math@matiques Appliquées
Mathématiques Appliquées (INP)
Géolopie

Médecine interne

Radiologie

Electronique

Radio8lectricité
Thermodynamique
Mathématiques

Hédecine légale

CONFERENCES

Mme  BERIEL HEl&ne
Mme  RENAUDET Jacqueline

Physiologie
Microbiclogpie




A ma femme ,

Je remgroie Alsin NEMOZ de m'avoir offart une
amitié qui B’ast affermie au cours dss anndes et qu'une colla=-

boration quotidienne n'a pas usée.




Nous 8voquons avec reconnaissance La mémedne
du Doyen WEIL qui nous a accuelllli dans son Laboratoire.

‘ le Professeun DREVFUS a Zoufours faii preuve
2 notre égand d'une grande confiance, nous Lui en AommaA tout
pakt&cuﬂilnament reconnaissanis.

- Nous avons 828 accucedllis dans £’Unipekgité
par Le Professeun SOUTIF. Nous gardons Le medllleur souvenin
de notre collaboration avee Lui en matidre d'enaeignément. Nous
Lui savons gnt d'avoin acceplé La prisidence de nos fung&.

Notre profonde gratitude va au Pnoéebéeum FRIEDEL

-~

qui a bdien uouﬂu $'intinessen & nos travaux.

Nous remencions trts vivemeni Le Doyen BONNTER
pour sa participation & L'examen de nos conclusions en matiine
de métallurgie.

Le Professeur LACAZE, Directeun du C. R. T, 8. T,
et Le Professeur RENARD ont fort aimablement acceptl de faine
pariiec de nos furys. Nous Les en remercdionsd.

| Nos napports avee Le Ceninre de Rechéaaheé de
Péchiney - Voreppe ont Loujouns ELe des pLus agrlables. Nous
sommesd hewreux d'avodr Mesadleuns PLATEAU et WINTENBERGER dans
nos junys. ' |

Nos nombreuses discussions avec Hons deun BETHOUX
furent trés frucitucuses., Notre collaboration avee Ludl a BLE sans
aucun nuage. Le bonne humeur el L'humour L'ont tLou founs marquie !

_ Noud tenons & nemerxcdien Monsdeunr SOLECKI qudi,
toujours disponible nous a apportl une adide expbrimentdle efficace.




Nos nelations scdentifiques avec Honsdieun GUYOT
du Centre de Rechenche Péchiney-Voreppe oni 548 des plus corndiales.

Monsieun NAUDON, da Laboratoire de Métallungie
Physique de £a Facultl des Seiences de Poitiens, Madame PETITPAS
et Monsieun HURAULT du Laboratolinre de Physique des Soldides
d'Onsay nous ont fournd de prledeux rnenseignements, )

12 nous est pantlculdiirement agriable de remenrn-
cien Monsieun GENESTE. Sa comp@ience en matitre de microscopde
tLectronique et métallographique, son send aigu de L'observa-
tion et son tnds grand strieux-ont Largement contrnibul au déve-
Loppement de noine Ltravail. '

L' esprit d'dqudipe régnant enine Les chencheu!z,é
du fabonatoine a &t8 pour nous une alide efficace.

L'atebion dinigd pan Monsdieun FAURE BRAC a
népondu avee une parfaiie compiience 2 nod besoins en matilne

exptaimentale.

Mesdames MAZET et JULLTEN ont assuri avec Le
sourine La bonne qualité de L'impression de nos mémoines.

7 Nothe travail a binéficié du soutien de La
D. 6. R. 8. T. |

J-Be - AoNo.




o

L*idée da départ de notre travail effectusd
su Centre de Recherches sur Les Trés Basees Températuras
(C. R, T. B. T,) de GBrenoble nous fut proposte par Monsleur
B.8., GOODMAN, Elle consistait en l'étude du mécanieme d’ancrage
des lignes de flux dans les alliages Al-Ag dont la métallurgila
assez sohpla, pouvalt, d'aprés la littératurs, 8tre aisément
controlés., Elle 6tait justifiée par 1l'importance gue prenait.
le développement des matériaux supracnnductaﬁra a4 hautes per-

formances.

Tris vite i1 nous est apparu gue la connaissancea
de la structure métellique la plus exacts possible &tait néosssaire
autant gue la connalssance des propriétés aupracpnductricaa

généralsge de nos 8chantillone.

Notre travail s*est donc développd dans 3 di-
rections 3
= une Btude métallurgique poussée
- une 6tude plus générale des propriétés dee supraconductaurs
métallurgiquement inhomogdnes. |
- uyne étude des conditions nécessaires 8 l'ancrage des lignes
de flux. ' '

o Nous avons menése ces 3 6Gtudes sn commun, La
différentiation entre nous s'est faite au niveau de la réflexian
ce qui se traduit per la réalisation de 2 mémoires distincts.

et
Csfaggéire comprentd deux parties

- Dans la premidre on présente tout d'abord
1'4volution de la structure des alliages Al-Ag de différentse
concentrations avec les traitements thermiques aucceésifa.

Cetta 6tude est faite au microscope électronidue essentiellamant.

En sacond lieu, on analyse 1°'6volution de la résistivite résiduslle

—_—

et celle de la microdureté des allimges Al=-Ag, Caes 2 nropriétés




qui au départ étalent ssulement destinées 3 8tre un simple
repérage des différents stades de la transfofmatinn structursle
ont vu leufétude finalsment assez développée: Il éteit donc
intéressant d'établir une corrédlation systématique ent re cas
deux propriétéa d*une part et s structure métallurgique
dfautre partf

- Dans la deuxiéme partie du mémoirs, nn pré-
sgnte les réaultats dn 1" dvolution ds l'irréveraibilité das

sourbes d'aimentation avec les traltements thermiquss, L*inter-
prétation de cea résultats basée sur un processus d'ancrage

des lignes da flux sur des inhomogénéités structurales dont la
taille est d?_i_ﬂiﬂfi_ﬂi_iifiiﬁﬁﬂgﬁﬁ—9“ cohérenocoe sat ensuilte

donné§$;;REi§cutéaa

Alain NEMOZ dans un sscond mémoire préesnte
1'6tude des propriédtés générales supraconductrices - température
eritique et champs critiques - des alliages Al-Ag. Il relie leur

6volution & celle des inhomogénéités structurales dont la taillle-

@st beaucoup plus petite ou bsauccup plus grande gque la longueur

do coh&rence.

‘ Les photographies de microscopie électronique
gt métallographique font 1fobjet d'un fascicule commun aux deux

mémoire.
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PR ENMNTIERE PARTTIE

RESULTATS ﬂETALLURGIQUES RELATIFS AU SYSTEME

ALUMINIUM-ARGENT

L'observation du diagrammae de phases Aluminium-Argent
(Al-Ag) [(Fig.l) montre que l'on peut abtenir une spolution
sulide homogéne cubiqua faces centrées aveso un alliage ‘dont
1a composition peut aller de 0O & 22 nourcent atomique d'Ag.
Un recuit de quelgues hesures & 550C est suffisant, Par trempe
on ohtient un état métastable gui n'évolue pratiquement pas &

la températures ambliante.

Par des revanus successifs & des températures comprises
entre 120 st 200C, on peut s 'arréter aux différents stades
allant théoriguement de la solution solide homogé&ne o (cubigue
faces centrées) A la précipitation de la phase v = Angl
{hexagonal compact). Chague stade intermédisaire n'évolue pratigue-

ment pas & la température ambiante.

Partant de la sclution sclide homogéne, on voilt
apparafitre tout d'abord des zonss sphériques richas gn Ag,
cohérentes avec la matrice. Ce sont les zones de Guinier-Preston
(7.G.P.] bien connues. (Ref. 1.2.3. et photo. 1. 12. 1B, 18).
Leur diamdtre croit jusqu'a SD'R genviran. Une phase précipitée
v', d'abopd en baguettes puls tres vite sous forme de disquas.
se développe ensuite alors que parallélement les zonas de G.P.
crolssent et diminuent en nombre {photos 20 & 24). Le préocipitsé
'yv* sst hexagonal compact. Les faces plates du disque sont

cohérentes avec la matrice sans contrainte élastique (Ref. 3,4],




Jolo e Se——— A
(1 )
i Y
400}
200F
Al 20 40 “eat Ag

Figure |




A 1'interface périphérique du disqus , 11l yv a semi cohérente
aeulaﬁant. de nombreusgs dislocations assurant 1'accommodation

des 2 phases (Ref., 4).

L'orientation des disques ou plaquettes du v v est
régulidre. Elle asst llée 4 1a matrice de la fagon suivante :

(pool1) ~' // (111) mat« .
(0001) y' étant la face plane du disnue. {Ref. 31

La phase stable vy se développe plus tard soit par pré-
cipitation disocontinue ou cellulairse & partir des joints de
grains et tdut particulidrement das points triples, solt par
une transformation “in situ” dul y’' (Ref. 4, 5, 6, 7 et
photos 31,36,33.A 1'intérieur de chaque cellule cohabltent das
lemelles de la phase o compldtement désaturée en Ag et de la
phase Y (Agz Al). Las relations d'orientation entre vy et o
sont analgguas a celles qui lienmt ' et a . Mals alors que
pour y' l4 précipitation est continue et les 4 orientations
égslament possibles pour'Y une seule orlientation ss déwalﬁppe.
{Photo 38 ). Les cellules oroissent & 1'intérievr du grain
jusqu'%-son occcupation totale (photo 387, ‘

De nombreuses 6tudes ont été faltes sur 1éfﬁystéme
Al-Ag par dés métallurglistes. Nous avons mané notré ttude 8n
vus te satsir 1'interaction entre 1'évolutlon dés propriétés
supraconductrices de ce systdme et 1'évolution de ses réafange-
ments atomiques internses, au cours de différeaents traitemenis

thermiques. L'originalité de notre étude psut se résumer ainsi

- 8 concentrations différentes ont été étudiées. (voir

tableau I donnant l'analyse des échantillons)
- Sur les 3 plus faibles concentrations nous n'avons falt

qu'une homogéﬁﬁsation 3 550C et une treamps.

- Sur les suivantes, nous avons en plus, effectué de

nombreux revenus isothermas,

A ochaque stade ds la transformation, nous avans 1




- d'une .part mesuré la gésistivité résiduelles o et la micro-

duraggé at

b ot b

- d'autre part, fait des observations au microsscobe électronique

et métallographique.

Nous allona tout d'abord présenter les résultats
relatifs & 1l'alliage 10% at. que nous avons le plus Gtudié.
Ensuilte, nous regrouperons les résultats relatifs aux alliages
moins chargés en Ag (4 - 5 - 7% at.]) et olus chargés (17% at.).,
Enfin, nous essayerons une synthdse générale de oces résultats

métallurglques.




Tablsau__ml_[_

iésignation (% atomique % en Poilds Fe 31 ~ Cu Mg
e 1'allia~ afh Ag an  Ag. (npm) (poml (ppml {ppm)
jg wn %
arrondi
1 1,11 4,30 <10 élﬂ an ' X190
B !
Z2 2,04 7,68 4 4 35 4
3 2,87 11,07 4 4 50 4
4 4,12 14,75 4 4 G5 4
5 ‘ 5,00 17,46 4 4 65 4
7 6,88 22,20 20 a0 80 R
10 10.10 31 20 10 80 B
17 16,70 44,5 KL 20 50 a0 6~7

Analyse des échantillons effectuée au Centre ds
Recherc hes Métallurgiques ds Péchliney.
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CHAPITRE I - ALLIAGE Al. 10% at Ag |
[ — |

|
| —
—

Comme les autres alliapges étudiés ici, il nous @

tté fourni brut de laminage par le Centre de Rechaerches

Metallurgiques de Péchiney., Il & 6té homogénéisé spus Argon
3 550C pendant 24 heures. Il a aubi ensuite une trempe &
1'gau. Des revenus isothermes de diurée allont de quelgues
minutes & plusisurs dizaines de jours ont eté faits dans
1'huile aux silicones & 140 - 180 et 180C, A chagque revenud
correspond un échantillon qui est, dés apreés le revenu,
utilisé en entier pour mesurer la résistivite résiduelle 040
Puis 11 sest fractionné, une partie servant A& 1l'obsarvation
microscopique (métallographiquse oOu dlectronigue) et & la
mesure de la microdureté, l'autre partie gtant utilisée

pour les mesur es magnétiques.

Nous examinsrons sucoessivement les résultats obtenus
4 1'aide de la microscoplie électronique et métallographicgue,
puis ceux relatifs & la résistivité résiduslle pn at enfin

ceux concernant la microdureté.

A - MICROSCOPIE ELECTRONIQUE ET METALLNBRAPHIQUE

L'échantillon est poli mécaniguement, aminci st poli

flectrolytiquement snsuite sans gchauffement (voir annexe 1}.

Une douzaine de clichés sont pris au microscope électronique
pour chagus Gochantillon. Quelgues uns, A titre de complément,
sont réalisés au microscope métallographique sur certalns

gchantillons seulement,

En plus d'une observation systématiqus de la succession
des différents stades au oours du revenu (photos 18 4 28],
nous pouvons mesurer le diam2tre moysn des Z.G.P. et le nombrs

de | y' par unité de longueur (voir annexs ).




i1

Il apparait nettemsnt sur la Figure 2 que le diam@tre
moyens de Z.G.P. (moyenne arithmétique) crofit en fonction

du temps de revenu, Les Zrossas Z.6.P. se& développant ay

Jgfrimant des patzges. Un changement de pente intervient &
ltapparition dudv'. Le processus dea croissance ne s'accélédrs
sdrement pas mais les petites 7.G.P. gtant préférentiellement
dissoutes pour former le § v', la moyenns arithmétique des dia-
métres croit plus gapidement. Ce changement de pente se retrouve
pour toutes les concentrations. Sur la figure 2 toujours, on i
voit que les [ Y' augmentent d'ahord en nombre, se serrant
de plus en plus (leur nombre par unité de longueur Ni .

‘ o
croft)., Puis lorsnque leur distance moyenns atteint 1000A

1] 11s s 'écartent les uns des autres

environ [Ny = 10y
(Ng décroit) les gros ¢ se formant au détrimant des petits,

T1 ne reste que trits peu de Z.,6.P. Elles sont alars trés grossas
(0 de 200 & 300 R} {(photo 241).

Pour des revenus de nlus de 300h & 180C, la phase Y commence

juste & se former (photo 26).

B - RESISTIVITE RESIDUELLE

L'alliage brut de trempe & une résistivité résiduelle

de 7,30u8 x om, I1 contient surtout deg petites Z.G.P.
l.'évolution de n, avec le temps de revenu (B) est donnélsur
la figure 3., Il apparaflt nettement, sur la courbs relative-
au revenu & 180C, 3 ré imes:
-~ Lg premler se déroule lorsqu’il n'y & qus des 2.G.Ps
- Le second, beaucoup plus rapide, se prodult pendant 1’augmen-

tation en nembre des ¢ y' (N, croft, voir flgure 2J.

- Le troisiéms, & nouveau plus lent a lieu lorsque lss Y’
se desserrsnt. ng décroft), Op retrovvera ces 3 régimes

pour les autres concentraticns,

5i 1l'on fait 1'hypothése nQue les groupes de 2 ou 3
atomes sont ceux gui interviennent le plus dans la diffusion
des &lectrons [(Ref. 8), cela revient é dire que les paetlits
7Z.56.P. sont las plus afficaces pour augmenter 04" On peut

alors tenter d'expliquer les 3 régimes :
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ler régime ! Les patites Z.6.P. disparaissent pour former
lgs grosses. La fraction en volume das 7.G.P. rests caonstante

(Ref. .8 8t Th. MNz. p. 26 .

2 régime : Les petites Z.G.P. se diasolvent & la fois pour a&n
former de plus grosses, mals aussi pour former le yy'. L'Ag
ségrégé passe des Z.G.P. au !'y'. Le prooessus de disparition

des petites zones est tras raplde.

3e régime : La quantité d'Ag sous forme de { v' reste mainte-

nant constante. Les petitas 7.0.P. ne disparaissent gue pour

en former de tris grosses, La pente devient plus faible.

A 140C seul le 1° régime est atteint, le pente est
faible. Si., sur la figure 3 on compare len valeurs de
1*8vplution de la résistivité & 140 et & 180C, la situation

sulvante apparait :

- 3 140C, une valeur de g donnée (3,5u0 x em par exemple)
ast obtenue avec un systems métallurgique comportant seule-
ment des 7.6.P. (de diamdtrs moyen BUR)

- 3 180C, la méms valeur de'ﬂo est obtenus par un traltement

plus court avec un systéme compartant des Z.G.P, (de diamétre

Moy en 1403] et du {v'.

Cette situation : 1'obtention d'une méme valeur de la résisti-
vité pour 2 états métallurgiques différents d'un méme alliage,
s'explique bien si l'on supposé gue la résistivité est liéde

A 1'existance des petites Z.G.P, dont la disparition sst plus
rapids loféqu& le § Y' se forme en méme temps qué les

autres Z,G.P. grossissent.

L'interprétation de la courbe # 160C est aAsseZ
délicate. La pente est faiblse méme lorsqu'il y a crolssance
du nombre ds /) v'. On peut avancer 1'hypothése sulvante :
160C est la température ol sulvant certains auteurs {(Ref., 10 )
les 2.6.P, passent de 1'état ordonné (n] 4 1'état désordonné
{(e). Si 1'état désordonné est plus favorables & l'existence
des petites Z.G.P., on peut admettirs qu'il y a une "redissolu-
tion” d'un certain nombre de grosses Z.G.P. pour former les 4/ v'.

11 est alors normal que la pente reste faible.




¢ - MICRODURETE

Les résultats donpant la microduresté en fonction
du temps de revenu (figure 4) font apparaftre 2 maximum.
L'un se situs dans 1la région ol i1 n'y a que des Z.G.P.
(traitement & 140C). L'autre se place dans la zons ol se
développe le $ v' (traitement & 180C).

Si 1'cn se reporte & la figure 2, on oonstats que
pour ls I® maximuym la microdursté augmente d'ebord avec
le diamdtre moyen des 7.G.P, Csela laisse supposser un processus

de cisatllement des Z.G.P. par les dialocationﬂ. Fnsuilte,

1a microdureté diminue, le diamétre moyen des 7.6.P. conti-
nuant & ocroftre. Le processus qui s'imposerait alors

pourrait é&trs ls contournement des Z.5.,P. par lss

dislocations.

Le maximumsitué dans la région ol le V v* se développe

peut s'interprétser comme uUn Processus de contournesmsent,

lequel est trés sensible & la distance moyenne entre les
précipités Wl" ) . La concordance entre les maximmde

la miorodureté %t de Ni seralt normale(fig. 2 et 4J.

Nous reviendrons plus longusment sur 1'ihterpréta-
tion de 1s& microdursté au cours de la tentative ds synthese
générale des résultats métallurgiques.,
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‘ HAFITRE II - ALLIAGF3 Al.

—_— R

Nous présentons maintenant des résultats rglatifa

3 4 alliages moine gdtudiés que le 10% at.

A - MICROSCOPIE ELECTRONIQUE ET METALLOGRAPHIQUE

comme pour l'alliags & 10% at (figure 2) on voit
sur la figure 5 gue ls® diamétre mayen des Z.6.P. croit
avec le temps ds revend. La pente de petts crolssances

change normalement 4 1'apparition du LY'

Le nombre de Y Y' par unité de longusur (Ng)
passe pour 1'alliage 17% at par un maximum camme © etait le
cas pour 1' allimages 10% at. Mais ici la distancs moysnne
[+]
des L v' n'est plus 1000 A meis 500 A au maximum de Ny
-1
(Ng= 20 1.
La microscopie métallographinue {photo 32}
montre gue la phase Y {précipitation cellulairel apparait
pour le 17% a partis d'un temps de revenu de 1'ordre de
2 heures a 180C. La microscopie tlectronique (photo 35 & 38)

confirme os résultat.

Enfin tous les phénoménes de croissance {diamétre
des Z.G.P,, apparition duyd v', maximum de Ng - apparition
de la phase v) sant d ‘autant plus retardés que la cognoentra=

tien en Ag sst plus faible. (voir la synthése générale) .

B - RESISTIVITE RESIDUELLE

51 l'eon observe 1la variation de 04 aveo le temps
de revenu & 180C (figurs §), pour 1'alliage 17% at, an
trouve tras nettement marqués les 3 reégimes deja rencontyés
aves 1'alliage 10% at, la pente pour le 2° régime étant
tras forte {figure 3), On peut sxpliguer cetts trds forte pen
an remarguant nue S8 forme en méme temps aqus le ¥ v', la phas
Y , la disparition des petites 7.6.P., est donc gnoore pPlus

rapides.
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Pour 1'allisge 7%, le traitsment # 180C n'est pas
compleat, mails réviéle nettemsnt un changsment ds pente au

passage du 2° au 3° régime (figure 6).

Les mlliagss 4 et 5% n'ayant 6té revenus qu'a
140C, seul le I° régime est atteint (figure 6).

Pour 1'alliage 7%, au cours du traltement A 140C
apparaft un léger changement de pente au cours du I® régimse
{avant la naissance des premisrs yY')l. L'epparition de
dislocationas en assez grand nombre ralentit peut étre le
processus de dissolution des petites Z.G.P. au prc?it‘des

grossss,

¢ -~ MICRODURETE

_ Le traitement & 140 C de l'alliage 7% at. (figure 7)
préssents comme nous l'avons indiqué pour 1'alliags 10% at,
un maximumdans 1'augmentation de la microdureté due aux
Z.G.P.
Lea trastsments & 180C sur les alliages 7 st 17%

(figure 7) mettent en évidence ls 2° maximum due au{ v’'.

Notons que pour 1l'alliage 17% st pour les_témps
de revenu ds plus de lh & 180C, 11 faut Etre prudent
au ocours des mesures de microdureté. En effet, si la pointe
au lisu de tomber dans une zohe 0ol 8e trouve ley Y'
tombe dans une cellule contenant la phase v, la valsur
trouvée sst beaucoup plus faible., Il n'est dvidemment
nossible de comparer les microdurstés entre e¢lles qus si
1'on reste dans des systames analogues. (voir 1la synthésse

générale des résultats métallurgiquesl.
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’ CHAPITRE III - ESSAI DE SYNTHESE DES RESULTATS METALLURGIQUES

A - COURBES TRANSFORMATION - TEMPERATURE - TEMPS (T,T.7.]

) le but de notre travail n'étant pas une Gtude
aystématigue de la cinédtigus des différentes transforma-
ticns que subit au cours d'un revenu un systame Al-Ag
de composition donnée, nous nNe& pPOUVONS apporter sur Ge

point que dss résultats fragmentaires.

‘Malgré tout, pour 1l'alliags 10% at. nous avons
fait des revenus & 3 températures différsntss
140 - 160 et 180C. Nous poyvons commencer 3 tracsr UDNe
courbs T.T7.T7. pour l'apparition du vY' (figure 81, Elle &
bien 1'allure que 1'0on peut attendre d'un tsl systéme.
Nous avons asussi porté sur la figure 8, 2 points qui amor-
cent la courbe T.T.T. pour la position du maximum de
serrage des-& v'.

On peut ainsi délimiter 3 zones.

Zons (1) - Sgules se trouvent présentes les 7.5.P, dont

le diamétre moyen va croissant,
Zans (II) ~ Les | Y’ naissent et vont gnsuite en se serrant
de plus en plus. Le diamétre moyen des Z.5.P. continus =}

croftre.

7one [(III} - les § Y' se dessérent. La phase ¥ apparait

pour lss temps de revenu tras £levés. (plus de 300h 3 1B0C).

Toutes les propriftée liées a4 1'état métallurgicus
du systdme : résistivité, microdurseté, propriétés supra-
sonductrioes, vont suivre cstte meme 6Gvolutlion et l'on

pourrsit imaginer ainsi une suocession de courbes T.7.T.
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a

L'augmantation de la concentration en Ag a pour
effet de déplacer vers les temps de revenu plus courts,

toutes les courbes T.T.T.

B - MICRODURETE

L'interprétation des résultats aur la microduresté
ngut étre ainsi proposée, Lorsgu’'on mesurse ia microdureté,
on reldve la teille de l'emprsinte falte par uns pointe
s 'anfongant dans le matériau, pour une charge donnée
(figure 89). Cette tallle failt intervenir & la fois la
déformation plastique et la déformation élastique du

matériau (Ref. 11 et 4 ). La force nécessaire pour produire
une empreinte déterminée, va donc dépendre 2 la fols de

la limite élastiqus et du taux de consolidation. Cette

double dépendance sst canfirmée par 1e failt gque pour uns
catégorie donnée ds matériau, une bonne corrélation existe

entre 1a microdursté et la résistance maximale de tracticn

{Ref. 11). Or cette réaistance maximale de traction dépsnd

aussi de la limite #lastique et du taux de consoglidation.

les résultats (figures 4 et 7] montrent un maximum
de microdursté dans le domaine des 7.G.FP. et un autre
plus margqué dans le domaine du y v'. Considérons sucoessi-

vement ces 2 domaines.

1°/ Domaine des 72.6.P.

D'aprés R.L. Price et A, Kelly (Ref., 12) le taux
de consolidation des alliages Al-Ag dans 1ls domaine des
7.6.P. ne varie pas sensiblament avec le temps dé revenu
et reste volsin de celut de la solution solids tomog dne,

On peut dono s'intéresser, dans le domaine des Z.G.P.

seulsment, & la déformation élastiquse.

On obssrve expérimentalemsnt [(Ref. 13) que pour des
précipités cohérents et ordonnés & frastion en volume
constante, 1'augmentation de la limite élastigus varie
comme l'indigus la figure 10. Nous nous trouvons blen dans le

méme vas, les Z.G.P. sont cohérentes avec la matrice,
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1a fraction en volums d'Ag ségrégé est tras vite constante

et la traitement & 140 C laisse les 7.6.P, dans 1'état ordonné,
Gujot (Raf. 14) interpréte la courbhe de la ?igure 10 en fai-
sant appel & 2 mécanlsmes d*interaction des dislocations

avec les précipités cohérents.

Dans la Eartie ﬁg de la courbe le-mécanisme

principal est 1le cisaillement des précipités cohérents par

les dislocations., Dans ce cas, o0 montre que 1'augmentation
de la constante #lastique Ag croit avec RS le rayon moyen

des précipités.

Dans la partie BC les précipités étant plus

gros, le mécanisme qui s'impose est leur contournemant par

les dislocations. C'est le processus d’'Urowan (Ref. 15).
Nans ce cas-13, on montre gue AG est invaersement proportionnel

a RS.

Dr'RS continue & croitre, ilya donc dimiqution de AC.

5% npous observons 1'évolution de la micro-
dureté des alliages 7 &t 10 % at. en fonction du temps de re-
venu & 140 C (fig. 7 et 4) nous trouvons Hian un maximum, I1
pourrait correspondre au moment ob les Z.G.P. dfabord cisall-
1é6es par les dislocations, sont devenues Lrop grosses { et
peu déformables) pour permettre ce mécanisme, L1 y aura & partir

de ce moment=~la, contournement des 7.G.P, par les dislocations.

2¢/ Oomalne das ¥ f/

I1 faut faire intervenir ici 4 la fois 1ls
déformation &lastique et la défnrmatinn plastique.

- péformation élastigue

lLe ¢'T’ est trop indéformable pour tre ci-
saillé par les dislocations aqui dolvent ghligatoirement le
contourner. On peut alors applinuer le méecaniame d'Orowan
(Ref. 15) en tenant compte du fait gue la distance moyenne

entre les précipités est grande devant leaur épaisseur.




D

L'augmentation de la contrainte élastique Ao est alqrs

(Ref. 14) inversement proportionnelle & la distance mayenne

- entrs legprécipités. Elle est denc proportionnelle a Nl'

- Daéformation plastique

Btapras R.J. Price st A. Kelly (Ref. 121,

je taux de consolidation déeroit comme l'espacomsnt entre les

particules [1/V 1 nan cohérentes ou semi-~ cnhéfentes at comme
leur taille, Iclla taille fapaiaseur)dea &:X crnit rpguliers-
ment et varie peu au ragard de la variation de leur nombre

par unité de longueur (N } qui passe par un maxlmmntres net
(Fig. 2 et fig. 5). I1 semble dont Aue NoUs pulsqions tras

grossidrement dire qua le taux de consolidation varie commae N

Finalement, 1'accroissement de contralnte
slastique (déformation Alastigue ext 1! achroissempnt du taux
de consolidation (déformation plastiquel dus aux J-W varient

somme leur nomhre par unité de longuaur Nln

54 nous falsons 1'hypothesae, comme nous

1'avons proposé,que la microdureté fait intervenir icil les

"o déformations : élastique et plastigque, nous pouvons comparear

. 1 . /
1*augmentation de microdureté dus aux ¢ T et leur nombre

par unité de longueur Nl'

Sur la figure 11 nous avons porté la
microdureté en fonction du Nl A partir du moment ou les~bY
se desserrent [Nl déeroitl. En effet, pendant qus 1es_¢?
se forment et se serrent, il y a encore hpaucoup de Z.G.P.
et les 2 phénoménpas se superposant, ila contribution de cha-
cun est difficile a déterminer. Le résultat est net 3 lss
points, compte tenu ds la précisian des mesures de Nl’ se
plapent sur une droite. Le fait que la droite de l'allliage
17 % at ne prolonge pas celle du 10 ¥ at est sans doute
48 a un décalage d'ordonnges & l'origine ol interviént

1'augmentation de microdureté due auX 7., G.,P.
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Rappelons que nous n'avons bas gtudié
ies zones cellulaires o0 apparait la phase Y. Il semble
seulement possible d'affirmer que ces ones sont de beaucoup
plus faible dureté. 0On peut tenfter une explication de ce phé-
noméne en suppcsant que[les distances entre les lamelles
de la phase Y €tant du méme ordre de grendeur gue celles
entre 1es$3q19 contournement des lamellss ¥y par les dislocations
est facilité par 1’existence d’une seule orientation pour

4 prientations de ¥'.

En conclusion de cette étude sur la micro-
dureté, il semble que 1'on pulsse assez bien corrélar sa
variation avec celle da la déformation tlastique dans le cas
das Z.0.P. et avec celles des déformations glastigques et
plastiques dans le cas du J ?’J. Lss allures de variation
sont en bon accord avec la théorile des processus de cisail-

lement et de contournemant des défauts par les dislocations.
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ETUDE DE L*IRREVERSIBILITE DE L*AIMANTATION DANS

LES ALLIAGES Al-Ag

Une courte présentétian des ? types de supra-
conducteurs (type I et type II) est faite dans la thése de
NEMOZ (Th. Nz. p. 10 et 12 ). Nous nous intéresserons dans
cette deuxiame partis 3 1°&tudes de 1'influence de 1'édtat métal-
lurgigue d'un supraconducteur de type II (Alllagas Al=Ag) sur

8e8 propriétés irréversibles,

La structure électromagnétique de 1'8tat mixte
des supraconducteurs ds type II a &té établie théoriqgemeht en
1957 par ABRIKOSODV (Ref. 16 et 19}, L'existence d*un réseau
triangulaire de lignes de vortex a été trouvée expérimentalement
par diffraction neutronique d'une part (Ref. 17) et par micros-

caopie éleqtronique d*autre part (Ref. 181}.

7 Le résesu de lignes de vortex est & une échelle
tella 3 quelques~centaines 3 guelques milliers d'R , Que SsOoOn
interaction est possible avec des inhamogénéités structurales
ayant une échelle comparable. Cette interaction gst responsable
a la Fpis de 1'hystérésis magnétique et de l'existence de cou-
rants critiques. L'intérét de matériaux supportant de forts
courants critiques est évident, c®est pourquoi depuis une dizaine

d'années environ, l'ancrage des vortex est un probléme qul est

resté constamment & 1°ordre du jour.

Les alliages Al-Ag ne supportent pas de fortes

densités de courants critigues mais 1°intérét de leur étude
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ay regard de l'ancrags des lignes de vortex, réside dans 1la

bonne connaissance gque 1'on peut avoir de leur état métallurgigue.

Comme nous l°avons montré dans la premiérs
partis de ce mémoire, partant d’une solution solide homog2ne.
on parcourt a i'aide de revenus isothermes le domaine des

2.6.,P. puis celul des ¥v* et enfin celui de la phass Y.

L*aluminium est un supraconducteur de type I.
La réal}sptiun d'alliages Al-Ag ayant un comportament de- type 1II
gst facilé. En effat, on sait que (Ref. 20 st the Nz. p. 12 )
e paramdtre de GINZBURG et LANDAU Y est relié a la résistivité
résiduelle po par la relation

x_ de 1*aluminium pur s G,03

y chaleur spécifique électronique a l1'état normal en arg x cm  xK

réasistivité résiduelle en ufl x cwm,

C

@%"'_ La transition type I = type II se falt pour
X = 1/v 2. Appellons Py critique 1la valeur ds ? pour laguelle
Xg = 1/VF2. Pour toutes ies valeurs supérisures & ? critioue,

1'alliage aura un compartemant de typs IT. L*'estimation de P,
critiquegpeut atre falite en prenant comme valeur de ¥ 1la
chaleur spécifique électronique de 1Al pur
=3 -2
Yoy ° 1350 erg x cm x K (Ref. 21)
Le probléme du choix de l1ia valeur Yy sera discuté par_NEMDZ
(tho Nze Pe 37 Joe R :

La figure 12 donne la valeur de la résistivité
residuslle P, mesurée pour des alliages bruts de trempa ayant des
concentratiuns en Ag différentes. On voit gue 1l'alliage 3 % at
est déja de type II & 1° 6tat brut de trempe. Mails, tras rapide-
mant au cours des revenus isothermes. p Va8 diminuer (Fig. 3 et 8).
51 1'on veut étudier 1l'ancrage des lignes de vortax sur des +Y°,

11 faut choisir un alllage assez concentré en Ag afin qu’il reste




R (MRxcm)

10

0

0 5 10 15 %a?.'Ag
Al Ag Alliages bruts de trempe. |
Fig. 12
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de type II pendant toute la séquence métallurgique. Cs sera a

peu pres le cas pour l'alliage & 10 % at d*Ag.

L’étude de l'ancrage des lignes da vortex peut
se faire soilt & partir de mesures .directes de densités de courants
critiques, soit 3 partir de mesures d‘’aimantation. Nous avons

choisi cette derniére méthode.




CHAPITRE I - MESURES MAGNETIQUESJ

Les mesures dea 1*aimantation { - 4 ™M } ont

até faltes par extraction dans 1;appareil de BONNIN (volr annexe I11}

51 la temp. coritigue de 1°Al pur sst de 1,180 K, celle des
alliages Al-Ag s'abalsse nettement en~dessous de cette valeur
par 1‘asdjonction d'Ag (The Nz, P. 23 ) L*appareil de BONNIN
conviendra bien aux mesures sur des alliages allant 39?4”5

10 % at. Lfalliage 17 % at. a une température critique T; trop
basse pour gue des mMesUTes le concernant puissent ﬁtﬁéif&itas

dans cet appareil.

Ppur chanue écﬁantillon ayant eu un traitément
thermique déterminé, nous avons feit une dizaine de mesures a
des tampératufes différentes. Oe ces mesures on peutfdéduira
les différants.champs critiques : HC. Hcl“ ch et 1ﬂjtémpéra~
ture critiqua Tcu Ces résultats sont gxploités dans ;a thése

de NEMOZ.

Pour 1*'étude de l'ancrage des lignes de vortex,

nous nous attacherons 4 1'irréversibilité des cyclea‘d'hyatérésis,

g5i 1'on observe les résultats obtenus avec las alliagas‘4. 5 et
7 % at, on se rend compte qu'ils restent quasiment révéréibles
et n*dvoluent pas BVEC les di?Férents revenus isothefﬁes,‘qus
nous bornerons donc A studier dans le détall les résdltata des
masures faltes sur 1*alliage 10‘%_51:a pour lequel l'ifréversiw

hilité apparait aprés certains traitements thermiques;

_ 51 lHNF%ﬂporte 3 la fig. 3 an voit qua‘1es
valgurs de 18 résistivité résiduelle Py couvrent une gamme
assez grande allant de 7,29 & 1,30 uQlx em. Nous aurons donc

»

una variation des paramgtres XG de 1,82 3 des valeurs < lfvr2p
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Cette variation de X; qui a lisu conjointement & celle de ltirré=

versibilité des cycles d’ hystérésis, cempliquers 1°gtude du

probléme de l*ancrage des 1ignes de vaortax.

Nans une pramisre approche, nous rep8rerons
les différants alliages ayant-sﬁbi‘ das traitements t hermiques
détermires nar 1leul valeur de p hign que l1°en pulsse avolr
deux gtats métallurgiques assez diFrérents pour deux_échantil—
lons ayapt le méme D g s*1ls ont 6té ravenus a des températuras
différentes Eyoir premiérs partie, page 1431, Nous verrons plus
1oin gue ce fait n*aat pas génant pour 1*analyse rinale des
résultats. La gomme dg 7,29 & 1,30 Ul x cm que nous vanons
d*évoquar 8st décrite a 1'aide ds 25 échantillaonse. Nyous allons
porter nos shservations tout d*abord sur 1’ allure genérale
des cycles d*hystérésis puis plus paruiuulimremnnt sur 1'aiman-

tation 8n champ nul {aimantation rémanentel.

- DbseTVBtion des Cyclnos

qur la filgure 19 an haut de la pPaEE. s cycle
est fortpeu irréversible at cette quasiwréunrﬁibilité gst encorg
trés ngtta en bas de pagse pour un gchantillon dont 1le résistivité
résiduelle et le paramétre’ de GINZBURG et LANDAU ont 6té divisés
par 2. Nous sommes dans le domaine des 7.G.P. dont le diamétre

augmentias

gur la figure 14 on voit qu'asss? brutalement
alors que D gt y varilent peu, 1‘irrévmrsibilité apharaita Trés
vite ensuite elle croit et 1e ncycle porté sur la fig. 15 montrs

une tris grande jrréversibilité.

Les échantillons deviennent ensuita‘de typs I

avec une certaine irréversibilité comme en témoipne 18 fig. 16«

- Aimantaticn remanente

Afin de mieux situer 1'évoluticon que nous venons
de présenter: nous avons porté les valesurs de j*aimantation

rémanente pour chague gchantillon gn fonction de 18 température
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réduite t = T/TCm Nous avons ensuite relevé 1'aimantation
réamanente a3 t = 0,85 et nous 1*avons portée en fonction de

P, (fig. 17}. On voit tr2s nettement que tant que les Z.G.Po
sont seules préssntes, 1°* irreversibilité pat faibles. Dés
qu'apparaissant 1as ¥y', ells croit tres rapidementu Au

passage type 1] » ¢type I 11 y a une chute de 1*aimantation
rémanente qui va croitre & nouveau a 1'intérieur méms du type I.
Notons que le PB&SAage type I1I - type I gque Nous avons préavu

B 2,47 ufl x cm est asssz flou et cela s'explique par i*inho=
mogénéité des échantillons.

Deux résultats sont donc acquis

{//, LES Z.G.P. QUEL QUE SOIT LEUR DIAMETRE (41 évolue ici de

i\ 40 & 150 %) NE PARTICIPENT PAS A L'ANCRAGE DES LIGNES 0E
K‘ VORTEX . Lo

- LES PRECIPITES DE LA PHASE Y’ ENTRAINENT L'IRREVERSIBILITE

DES CYCLES D*HYSTERESIS.

Ces résultats sont confirmés par les mesurss
faites sur un alliage de 7 % at . Dans le domaine ot 11 est
de typs 11, il présente des cycles réversibles. Dans ce domaine
i1 ne contient pas de +y' (2.G.Po sgulaement}. Le momant o0 |
apparait le ¢v* coincide avect 1a transition type 1T + type Il.
Cette transition masquse 1*apparition de i*irréversibilité

gbservée sur 1le 19 % at.
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CHAPITRE II - LA FORCE D*ARCRAGEL

_ Le résultat qualitatif précédent appells
une relation quantitative. En geffet, si les ¥y' sont res-
ponsables de 1'irréversibilité, 1l semble nécessaire de re-<
liar. lpur nombre par unité de longueur Ng qug nNous avons
détermint dans la premigra partie st dont nous savons la
corrélation avec la microdureté, & une variable caractéris-

tique de 1'ancrage des lignes de vortex.

o Nous allons tout d*abord esssayer de tirer des
cycles d*hystérésis, une expresssion de l1a foree dﬂ_ancragew

Rappelons de quoi il s‘agit.

A Lorsgu’ un. supraconducteur parfait de type II
st placé dans un champ magnétique CPUISbaﬁt H, 1'*nchtinn
magﬁétique B raeste nulle 3 1*intérieur du supraconducteur
jusqu'a la valeur Hcl du champ extérieur. B = uoH + 4 MM

B =0 uH = - 4 ™

Puis a'dtablit un état mixte ol le flux d*induction pénétrant
1e supraconducteur gst porté par les lignes de vortex paral-
laleg au champ gxtérisur, & raison d*un guantum de flux

MD:Z 1Dn7 gauss X cm2 par ligne de vortex. L*induction vaut

alors

B =N@ N densité de lignes de vortex

A masure gue le champ magnétique extérieur augmente un nombre
de plus en plus grand de lignes da vortex est créé jusqu'au
moment ol 1'intensité dfaimantation s‘étant annulés , B = uDHa
Quand le champ magnétique extérieur décroit, ls processus
{nverse s‘engage, les 1ignes de vortex devant peu A peu "sortir’

de 1*échantillon.




51 1'échantillon contient des centras suscep-
tibles d'entraver le mouvemant des lignes de vortex {centres
d*ancragel, 11l apparait un gradient de densité de lignes de

vortex. I[1 1lul correspond, puilsque

un gradient d*induction. Les lignes de vortex sont alors
soumises & une force F (par unité ds volume). Dans le modéle
de 1'état critigue (Ref. 22 et 23) on supposs que le gradient
d*induction praend une valeur tells gue le force F dui gn ré-
sulte égquilibre en tout point le force globale d’'ancrage Fa

qui lui a8 donné naissance, de sorte que
Fa = = F

Dans le cas particuller de lignes de vortex
paralliales & 17axe d*un échantillon cylindriqgue {champ appli-
qué parallgle & l'axe du cylindrel, FRIEDFEL et all ont montré
an traitani lgs lignes de vertex comme un fluide compressible

gue 3

Fa = = F o= uJ-;B— GH[B.}— (1)
4m Sr

soit encors Fa = E—'éﬂiﬁl‘§§ 1. '_t%lf

B . .
%? est le gradient d’induction suivant le rayon du cylindre.

§ :
.g%ﬁl est la pente de la courbe 3(H) en l1'absence de centrs

d*ancrage (courbe réversible])

Puisque B = H + 4 TH

1
—F T 7[3]
H
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A

La pente 4w éﬂ sera estimée & partir de courbes d'aimantation

dH

(S‘
réversibles. Le tarme el pesut &tre calculé & partir de 1'hys-

Sr

térésis des courbes dfaimantation.

de H dans 1'échantillon (H(r) =

que B est linéaire en r (modéle de

me dépend pas de B on trouve (Ref.

Cm
o]

|

3
3% Al=4 M)

o2
-

En négligeant la variation
appliguél, en suppaosant

‘ 58
BEAN, Ref. 25) et que 5T
28}

(3]

A(=4 7M) = (= 4 wM) en champ croissant moins (= 4 7M] en champ

décroissant. R

rayon du cylindre.

Finalement?'compte tenu de css approximations,

on peut donner a Fa l'expression

Fa = foH +eTH 1 3 A[.4TM]) (5)
47 A+ ke M 2R
oH
Fa en du/cmS

uOH gt 4 ™ an gauss

R en cm.

Si 1'on wveut ramener cette force Fa globale,

par unité de volume, & une force par unité de longusur de ligne

on 8écrira :

de vortex Fpv H

£ - Fa x WQ
% 5!
solt encore :
F‘E - ¢o 1 3
b 1+ ‘m% 2R

FE en dy/cm.

4 [-am ] (8]




Dans le cas qui nous intéresse. 1'application
da cottoe formule est délicato gt doit fitre faite aveo pru=
dence. 11 faut tout d'abord datarminer la pentae %% pour
un cycle réversible, Nous avons choisi de prendre la pante
d'uns courbe de premidre aimantation dun échantillon 7 %
at avant le méme_xG que l'&Gchantillon 10 % at correspondant.
En effet on peut trouver un dchantillon 7 % at. ne contanant
pas de ¥y’', ayant donc un cycle réversible et possédant
la méma régistiviteé rdsldualle que 1'6echantillon 10 3% at
considéré., Cetta méthode est, bien entandu, sssez imprécise.
De pius nous allons supposer qﬁe cette pante ast constante oo
qui n'est vrail gqutassez loin de Hcl’ Nous ne reléverons donc
les valeurs de - 4 7 en champ croissant et décroissant
qulassez loin da Hcl' Mals nos ¥ é@étant faibles, lé domaine
off 1'on peut relever ces valeurs gast petit. C'est une nouvelle

causs d'imprécision.

' autre part pour qua ls moddle soit valable 11
faut Btre assuré que le pénétration des lignes da vortex
est caompldte jusgu’'d l'axe de 1'échantillon au moment of
1°on relave Af=4 7M), I1 faut pour cele que H soit supérieur
3 Hy. ©n se basant sur la répartition de 1’inductiﬁn 3 l'inf
térieur da 1°échantillon suivant le modeéle ds BEAN (Ref. 25)
on peut, sur lescourbes d'aimantat ign, déterminer Ho. Il suffilt
dg remarquar que_l’induction moyenne est la m@me an champ crols=-
sant pour la valeur Ho que 1*induction moyenns By en champ nul
{£ig. 18). On portera la valesur de BF suivant AB et 1'on

trouvera la valeur de Ho correspondanta.

Nous avons appliqué la formula 6 & nos cyolea
d*hystérésis compte tenu des ramarquas précédentes. Nous
{avons porté (fig. 19 et 20} les valeurs da Fg pour un échan-
tillon donné et uns température donnée en fongtion de B/BCZu
La variation semble linéaire. Le petit nombra de cycles complets
relevés pour chaque échantillon & des températures différentes,
ne nous permet pas ds trouvar une l1oi trfs nette pour la varia-

tion des l1s pente des droites précédentes avec t = T/Te (fig. 21).
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Certaine auteurs (Ref. 27) an effet,considarent que cette
pante, priss & t gongtant peut 8tre caractéristique de
l'anorage des lignes de vortex, gt peut 8tre comparée B une
variable de structure. La figufa 21 montre que 1°on ne paut
pas trouver de ralation entre cette pente et le nombre NE

de +vy' par unité de longusur.

71 semble donc rue cette méthode de dépouille=
ment des résultsts soit difficile 4 appliquer valablemaent
daps notre cas, & cause sans doute des approximations failtes
sur la psesnte %% , du faible ¥y de nos gchantillons et du
petit nombre de cycles d*hys térésis & notre disposition.

)




CHAPITRE III - L°INDUCTION REMANENTE]

Les résultats portés sur la fig. 17 et relatifs

a 1'aimantation en champ nul Brg nous ont 1nclités A Ffaire un
dépouillemaht plus simple que le précédent en utilisant
assantiellement B (Ref. 30 = 31), En sffat, nous avons syst

matiquement mesuré les valeurs ds Br an fonction da la tempé

G

rature pour chaque é&chantillon, Nous avons donc une infermsa=

tion plus importante que dans le cas précédent.

on sait que (Ref. 23 = 25 - 28}, dans lse modale

de 1'6tat oritigue, la densité de courant critigue Jc est

raligs au gradient de champ par la relation

Jc=_1..9. SH _ 10 SHiB) 8B (73
47 &t 4 &a Sr

Nous avons vu précédemmant 1la difficulte qué

Cous avons pour chiffrer valablament Sha2)

——E e C'est pdurquoi
NOUB POBArONS 3 '
] x SH(D)
£ c 50
aveac JcR - 10 éﬁ ‘ (8}
4w §r

ét nous nous contenterons d'étudier 1'évolution de Jc*.

%1 nous nous reportons & la figuras 18 nous voyons que l°on

peut écrirs

Br = R ot _—
jo dr 10 Z




50it Br = 2% 1 %o
10 °©
oy anocore i
b
3 . 18 8r : (9}
e 2R

S

J ) -
"] en A x cm

2

Br ean gauss

R en cm.

Pour Btre rigoursux au regard des dimensions 11 faut ramarquar
-2
que c'est Jcﬁ/uo qui s'exprime en A ¥ cm ~, La valeur de Ko

étant 1, ls méme nombre exprims Jﬂx et ch/uoe
i .

Pour chague échantillon nous avons évalué ch
a chague tempdrature. La figure 22 montre 1*4volution de ch
en fonction de t = T/Tcu ln remarque que ch n‘ast pes, pour
un échantillon donné, linéaire sn t, DBe plus, nous ne tenons
pas'compte ici de 1'évolution de ¥ antre chague échantlllon.
Afin d'éliminer ce facteur et pour pouvoir migux comparer
les Gchantillons entre sux, nous svons divied JC! par che
Le résultat ee trouve sur la figure 23, On remarque la bonne

linéarité de JC*/HO an fonctdion de {1-t)}. Remarquons que

2
la courbure relevés sur la figure 22 est en bon acoord avec
un calcul de GOODMAN (Ref, 29) montrant que pras de TG. ch

varie comma [l-tl'B).

Sur la fig. 23, nous avons aussi porté les va-
leurs de NR {(nombre de +y' par unité de longuesurl}. Il apparait

nettement que la pente des droites JC”/HG2 en fonction de (1-t)
AEJC”/H02l

A (1-%)
en fonction de Ng sur la figure 24, Il est net que la varia-

groit aves N£ . Nous avons porté cette pente

tion de cetts pente peut &tre considérée comme lingaire en Ngﬁ
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Nous avons porté sur la figure 24 tous les ré-
sultats correapondants aux #chantillions conbtenant des J ¥’
gt gul sont alrement de type II { Py > 22,4740 x onil.

Mals nous avons aussil ports ceux qui correspondaent aux
tchantillons nlacéds A la limite entre 1s type IT et le

type I jusqu'd des valeurs da la résistivité résiduelle de
2,30 ufl x em. Ils ne se distinguent pas des autres dchantil-
1ons. Le début de la diminution de Or remarquée sur la fig. 17
peut donec trés bilen s'expliguaer uniquement par la diminution
de Ng dont nous avons parldé dans la‘pr@miéra partls, bien
entendu, plus loin vers laes Pg décroissmnts ies dchantillons

sont negttement de type .

Finslement, NHOUS pPoUVORS proposer pour relipr
l*arcrags des vortex, 8 la structure métallurgiaue daé‘alliages

Al-Ag;. le raelation suivante :

(103}

3% en A x cm

o

ch en Ofl

N'Q 8n -

A # 33 avge les unités choisies.

o Lé méthode de dépouillement en ch bien que
tras simpliste, présente 1'intérét d'aboutir & une relation
simple entre les propriétés gsupraconductrices (ancrage des
lignes de vortex) et les inhomogénéités de structure des
alliages Al-Ag. Nous utiliserons la relation {10).pour la

discussion qul va sulvre.




CHAPITRE IV ~ DISCUSSION

11 nous fasut essayer d'expliquaer maintenant
pourquoi les Z.G.P. donnent aux alliages Al=-Ag un comportement
réversible, d'unse part, et les précipltas v* provoquent lesur
irréversibilite, d'autre part.

A - LE ROLE DES Z.0.P.

L*argent n‘est pas un métal supraconducteur,
Les Z.G.P, sont des zones riches an Ag et devraient donc Btre
daes z®nes & 1°6tat normal. Or, nous avons montré dans la
pramiére partie de ce mémoire que les diameétres des Z.G.P.
évcluent; pour l'alliage-lD % at, de 40 & 150 ;, leur distance
moyenne étant du mdme ordre de grandeur {Ref., 34). Le rayon
moyen d°uns ligne ce vortex est de i'ordre de la longueur de
cohérence £ . Les champa critigques H02 da nos 6chantillons
sont inférieurs a 40 0e (fig. 13). Il s’en sult que les longueurs

de cohérence de ces Gchantillons sont supérigures &

@

u0H02

a

[+]
a 2 200 A

£ est donec toujours plus grande que les Z.G.P, et fgue les
distances qul les séparent. Il y aura donc un ef fat de proxi-
mité trés net. (Th. Nz. p. 26 8t Ref, 32]).

Les échant illons ne comptant nque des Z.G.P.
vont se comportér comme un supraconducteur homogéne. En effet,
1{ls ont des propristés d'éguilibre (HCa ch. Hcsl nul peuvent
se déduire des équations de GINSBURG et LANDAU valables pour
les supraconducteurs homogénsé {The Nz.p.32 etd42). Cela expligus
qu®il n'y ait pas d’'ancrage des lignes de vortex, aucune régiﬁn
n*édtant énergétiquement plus favorable qu'une autre A leur
localisation (Ref. 351).
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I1 serait trop WBtif de conclure que seule
1a taille st la distance moyenne des Z. G. P. est en cause at
que dss défauts beaucoup plus petits que § ne doivent pas ancrer
les lignes de vortex. &n effet 1*hamogénéité de la fépartition
de ces défsuts peut intervenir. ULLMATER st all (Ref. 33) pro-
duisent par irradiation électrenique & basse températures (3 MaV)
des lacunes at des intoersticiels dans du niobium. Comma c'aest
le caé_puur nos échantillongil y & un grand nombre de défauts
3 1'intérieur d'une ligne de vertex (20 3 SC0 deéfauts dans un
volume égal A& Ea)a Pourtant 1'irradiation entraine une agsseZz
forte irrédversibilité dss cycles d'aimantétion, Las auteurs
concluent gue l'ancrags das 1ignas da vortex n'est pas dit A
une interaction directs entre les lipnes de flux etllss défauts
individﬁels mais plutdt & des Ffluctuations dans la densité des

dafauts,

tes  7.B0.P, sont réparties d'une manibdre homogéne

(photos 11,12,18),

Il semhle donc nus si las 7.G.P. ne hloquent
pas les lignes ds vortex, g’gat A la fois parce qu’'elles sont
de faible tallle et assez rapprochées au reagard de £ st parce

‘qu‘allss sont réparties d'une manidre homogeéne.

B - LE ROLE DES PRECIPITES Of LA PHASE Y '

Pour dos raisons analogues d cellee que nous
venona_@”évoquer pour les Z.G.P,, las précipités do la phase ¥
qui & l'état massif serailt sOrement normale, vont subir un
vigoureux sffet de proximitd, Leurs épaisseurs sont de llordre
de 100 & 150 R (pheto n® 22), c'est-a~dire trés proches o
diamdtre moyen des 2¢G;Pe 1aur‘diatanca moyenng varie de 104 4
&103 ;, slle st de 1l'ordre de £, On ne sera plus tout B.Fait
dans le cas de ls limite de Coopar (Th. Nz, p. 14). Iln'y a

donc sucune raison pour gue les ¥y' pris individuellement soient

des centree d'ancrage pour les lignes ds vortex. Il nous faut

chercher les raisons de cet ancrage dans l’inhomogénéité de leur

répartition.
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81 une ligne da veortax travarse un grand nombre
de ¥’ l’'énargie de condensation des paires de Cooper récupéréea
sers plus grande que si elle ns t raverse gue pDeuU ou pas de ¥y '
i1 y aura donc tendance & i'ancrege des lignes de vortsx sur

les zBnes & fortes denpsités de +v'.

51 1'on observe attentivement les photographias
de microscopie électronique (photo 22}, on sa rend compte que
les +¥' sont groupés par colonigs. Sur une coupe d'oriantétion
(110) si 1'on compte les ¥Y' perpendiculairesd une directipn
donntée lannexe 1), on peut en rencontrer une dizalng sur une
longueur de 2 000 & 10 000 R puis en rencontrer seulement 1 ou
27 gur une longueur duy mdme ordre de grandeur. Ca phénoménse 86

rancontre d'une maniére triés générals.

Les résultats expdrimentaux montrent que
x
AJC/ch

Al1-t)

_ Nous venons de proposer comme centre d'ancrage une zone &

gst proporticnnpel & NQ . Comment 1'expliquer 7

forte densité de ¥y'. L'afficacité de ce centre d'ancrage

sera d;autant plus grande que le gain en énergie de conden=
sation par unité de volume du centre d®ancrage sera plus grand
{Raf. 28]; Or, ce gain d'énerpgle dépend de la quantité de

phase y' par centre d'ancrage. Nous supposerons qu'éu cours

dtun revenu isotherme, que 1'on soit en régime de germination

ou de coalescence, les zones de plus forte densité en phase !
ne se multiplient pas. On peut alors prévoir qu'au seln méme
d'une zone & forte denesité de +yY°' la densité en volume de phase Y’
sera prépartionnelle au NQ moyean de 1'échantiilun. L'efficacité
des centres d'ancrage sera donc proportionnelle a Nl . Ca ntest
donc pas le nombre de centresd’ancrage gui varis mais lsur effi«
cacité;. '

Pour expliquer 1'irréversibilité due aux ¥y’
il faut tenir compte de :

- 1°1inhomogénéité de la distrivution de ¥y’ 5 cette hypothése
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est a rapprocher re cellie de ULLMAIER et all [(Raf, 331 et de
celle de SCHUMACHER (Ref. 3E8) pour des alliages Ph In contenant

de faibles concentrations de Hilles ds verre,

- la concentration linéaire moyenne da ¥y’ le long dfune ligne
da vortex.

En ce fgui concerne la proportionnalité de ch avec NQ » alla
gast A rapprocher de la dépendance 1inéaire trouvée par certains
autsurs entre la force d'ancragslou i'aimantation rémanents st
ia nombre d°interfaces par unité de longueur Ni (Ref, 37 - 38 =
g = 40}, L'originalité de la relation gque nous pProposons

ast qu'elle est relative & des précipités.

Pour conclure, nous comparerons les figures 12
at 24. Les lois de veriation de la microdureté et du blocage
des lignes:de vortex par les +y' peraissent analopuss. Le maxi=-
mum de microdursté (durcissemsnt structural maximal) et le maxi-
muim d'irréversibilité sont sensiblement confondus (fig. 4 et
Ffige 243, Malhsureusemant dans l'alliage 10 % at la transition
type IT =+ type 1 s situe au momant mBme o0 la durclssement
structural est maximal., T1 serait donc Intéressant de faire
des mesures magnétigues sur un alliage de 12 & 14 %z at afin que
maximum de dureissemant structural se situe dans la zone ol

l1*échantililon est de type IT.

le
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Annexe 1

st it

TECHNIQUES D'OSSERVATICNS METALLURGIQUES

Nous décrirons d'abord les techniques de
préparatiﬁn de nos échantillons en vue de leur obsarvation
ay microscope .métallographique &t au microscope électronicque.
Ensuite nous préciserons comment nous avons dépouillé les cli=- -

chés pris au microscope 6lectronique.

I = PREPARATION DES SURFACES DPECHANTILLONS

A) MICROSCOPIE METALLOGRAPHIQUE
' i g8 échantillons d'alliage Al-Ag sont tout

d'abord polis mécanigquement sur du papier au carbure de sili~

cium puis sur du feutre enduit de pAte diamant de 8 puis de
3 p. La révélation de la structure (mise en évidence des joints

de grains ou de la phase Y cellulaire), se fait par oxydation

anodigues

Le bain électrolytigue est de l1facide fiuoboriquse
a 3,5 % de concentration. Tension a vide ¢ 30 V. Courant :
inférieur & 1 A/cm2@ Durée d'oxydation : 80 s. La surface ainsi
préparée permet & la folis i1*observation au microscope métello-

graphigue et la maesure de microdureté.

B) MICROSCOPIE ELECTRONIQUE

L*phservation au microscope €£lectronique réclame
]

des échantillons bien polis et d'"épaisseur 1000 A 2000 A. Les




échantillons d'Al~Ag sont d'sbord amincis et polis méceniguse=

ment sur les 2 faces (pAte diamant 3 ul). Le pblissage glectro-

lytigue mis au point par Geneste utililse 1a méthode de 1la fanétre.

Cette méthode évite de mettrs l'interface liquide=-air au contact
de l'alliage ce qui éntrainarait un trop grand courant et’rune
rupture de 1*6chantillon a la surface libre du liquide. Dfautre.
part, elle permet de diminuer les effets de bbrdam L'échantlllon
(fig. 1 a) est partiellement recouvert d'un vernis utilisé an
galvanoplastie (vernis Laconit). Il ne reste gu'une fendtre

aentieremant située dans le liquilde.

Le bain électrolvtique se falt en plusieurs tamps ;

-~ mélange de 450 cm3 d*alcool méthylingue st de 150 g de nitrate
de culvre.

- filirage.

= mélange de 30 cm3 de la solution filtrée et de 1 Cm3 d’aclde
nitriguse. -
Tension & vide ¢ 76 V. Courant 12 mA.

Apreés aueloues dizaines de minutes dtattanue,
de petits morceaux d’échantillon se détachent (fig. 1 b). Ruand
1*attaque est terminée, 1ls sont rincés & 1'alcool méthyligue,
séchés et observés & la loupe binoculaire (grossissement X SD)W
Avec un peu d'habitude on psut ainsi déterminer quels sont ceux
qul sont & la fois assez minces et bien polis pour gtras

disposés sur le porte-objet en vue d*une observation.

Le systdme Al-Ag évoluant d’'une manid&re non
négligeable dés que 1'on dépasse de guelques degrés la température

ambiante, 11 est nécessaire d'assurer un rafroidissement du baein

glectrolytigue. A cet effet Geneste maintient le creusst de pla-

tine servant de cathode dans un mélange de carhoglace gt d'acé-

tone assurant au baln une températurs de - 60°C environ (fig. 2).

La préparation des lames minces pour l°observa=

tion au microscope é€lectronique devient de plus en plus délicats
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Fig.1 Methode de la fenetre

Fig.2 Polissage Fig.3 Comptage
électrolytique des ¢ ¥’

e




3 mesure gue la concentration en Ag eaugmente ainsi que les temps
de revanu. Les échantillons sont en effet plus cassants et

" s'oxydent plus rapidement.

Lorsque les coupss minces sont bien réalisées,
1°'pbservation au microscope électronique du systéme Al-Ag ne
présente pas de difficultés particulidres. Nous avons vérifie
qu'il n'y a pas d'évolution notable du systame Al-Ag sous le

faiseceau électronigue, méme pendant une tréds longue obhservation.

IT - EXPLOITATION DES PHOTOGRAPHIES DE MICROSCOPE ELECTRONIGUE

N

)
=

g avons pu & l1l'aide des photographies prises
au microscope électronlique, déterminer 1ls diamdtre moyen .des
Z.6.P. et l°écartement des plaquettes du +Y*, cela pour chaque
échaentillon.

A) EVALUATION DU DIAMETRE MOYEN DES Z.G.P,

Pour chagque échantillon nous pranons une douzaine
de clichés en plusieurs endroits de la coupe mince.les photogra-

:bhias sont tirées sur papier, le grossissement final veriant entre
57.000 et 276.000.

Le diameétre des 7Z.G.P. est mesuré sur la photo-
graphie & 1'aide dune regle graduée, transparente, au 1/10 mm,
lue & la loupe. Sur chaque photographie on fait une dizaine de

mesures pour des Z,G.P. prises au hasard.

Ces mesures sont rendues délicates par'plusieurs
facteurs : o

- difficulté de délimitation des ZsG.?-

= contraste variant dfune photographise a 1'autre

- faible pouvoir séparateur du micrdscope utiliss.
Malgré ces difficultés le diahétre de chaque Z,G,P. peut 8trs me-
sﬁré 4 10 % prés pour des Z.G.P. denviren 100 R@




el
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. RDfautre pért dans un échantillon donng, la
taille des Z.G.P. varie suivant les lieux de 1’observation
d'environ 30 %. Finalement pour évaluer le diamétre moyen des
Z;G;Pg corraspondant & un échantillon, nous failsons la moysnne
de tous les diamétres relevés sur tous les clichés correspondant
4 cet échantillen.

3) EVALUATION DE LA DISTANCE MOYENNE ENTRE LES ¥$vy°'

Afin de pouvoir évaluer la distance moyennse entre
les +Y, ou ce qul revient au mé&me le nombre de ¥y’ par unité de
longueur [Nelg nous avons egssayé de prendrs pour chaqug échan=-

tillon des clichés fjui pulssent &tre dépouillés simplament.

Lorsque 18 plan {110) de 1la matrice cubique

faces centrées est paralldle & la surface de la coupe mince

et perpendiculaires au faisceau électroninue, l*image obtenue

get la figure classique de YWidmanstdtten (ref. 68J. On voit 2

groupss cd’'aiguilles paralldles, qui sont les intersections des

plans (111} et Ellf} avec ls plan (110}, faisant entre eux un

angie de 1039°23* (photo 22 ei fig. 4!. Las autres ¥y n'étant

pas perpendiculaires au plan (110]), meis falsant avec lul un

angle da 35°16', apparaissent sur les clichés comme des pnlaguettes

~peu nettas.

- Méthode de dépouillement d*un cliché (110)

Sur la photographie prise au microscope électro=
nique et présentant 1'aspect de YWidmanstfitten nous pi&gons une
ri@gle gradu@e perpendiculairement & le direction d'un groupe
d'alguilles {111 par exemhle], Naous comptons le nombre d'inter-
sections des aiguilles du groupe avec la ragle et mesurons la
longueur de la partie AD explords {fig. 3). Nous dépléqons de
2 em eﬁﬁiron la régle et recommengons le cohptage sur la longusur (D

e ,
Nous balayons ainsi toute la phetographie. Nous obtencons un nombre
a, d'intersections sur une longueur il = AB + CO -+ a;.
Nous plagons ensuyite la roagle gradﬁée perpandi-
culairement & la direction du 78 groupe dfeiguilles (lli par
exemple) et npous balayons A nbuveau la photographie. Nous obtenons

un nombhre a, d'intersectionssdr une longueur EZU




fFaisceau
d’élec-‘.tr//

Fig.4 Formation d"une figure
de Widmanstatten
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31 nous supposcns gque la répartition movenne
des ¥v' est la méme suivant les 4 palres dg plans appartenant
4 1a diresction {111} , nous pouvons en déduire la valeur de
N1 pnour le grain_phmtngraphié H

{al * 52) X G
t 2,1 +22

G &tant ls grossissement final.

Nous failsons ce mBme comptage pour 5 & 10 pho=-

tographies par échantillon (5 a4 10 grains}. Les valsurs ds Nl

varient de 20 & 30 %. Nous prenons pour valeur du N, moyen, 1a

I
valeur movenne des N, trouvés pour chague photographie,

|
Cas mesurss sont renduss délicates par la diffi-
culté de trouver - surtout pour les alliages trés concantréas
gn Ag - de bonnes figures de Widmanst3tten . Malgré tout, le
dépouillement ayant toujours été fait rigoureusement de la méme
fagon, 1'évolution de N' sulvant ies fghantililons est évaluée

avec une bonns fiabilité méme 81 les valeurs absolues sanpt

[

donnéas & 30 % pres,
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Annexe II

TECHNIQUES DES MESURES MAGNETIQUES

ta tempfrature critiguer de 1'aluminium est
1.180 ¥ mais comme nous l°avons signalé dans la IIe partie
de ce mémoire, l'adjonction d*Ag abaisse cetfe tempiraturs

critiaque.

lLe oryostat censtrult par BONNIN (Raf., 29 ot
fig. 5)gomporte un double hsin d'hélium 4 ¢
-~ lo bain wxtérisur qui reste 8 4,2 X
= lg bhain intédrieur gul peut atteindre la températufa minimale
de 0.75 K en pompant vigeoursusement A 1'aide 'un OQooster relie

gn série 3 une pompe primaire,

Nous mesurons la température an évaluant la con-
tribution d’un sel paramagnétique (alun de fer et d°*ammonium) A
1’inductance mutuelle de deux anroulements placés dans le bain
A 4,2 K. Unkétalonnags de catte inductancarmUtuells, 4 partir das
la température donnée par la tension de vepeur d'He 4 sst, bien

entendu, nécessaire. . .
Noue plagons nos échantilillons dans un champ

magnétique constant prodult par une bobine située ddna 1fen-
celinte d’azote liquide. Pour mesurer leur aimantatidn nous dis-
posons dans le bain & 4.2 K d'une bobine ayent 2 enroulements
montés en séfie-oppoaitiona.L’échantillan passe du éentfe d'un
gnroulemant au centre de lfautre enroulesment Eméthn@? d‘éxfraction)
La variation de flux produite paf'1°extrantim1est mééurée hér

un galvenomdtre bslistiqus., Elle est prcportionnellé 4 1*aiman-
tation M de 1'échantillon,

= Pour chanue échantillon nous réalisons la suite de manipula-
tione suivante
- gtabilisation de la température

= gourbe de premidre aimantation

= relesvé da 1l'aimantation rémsnents aprés avolir

randu 1'échantillen normal sous champ.
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= parfois relevé d'un cvcle dhystérésis complat.
Nous sortons ensuite 1°’échantillon du bain d'He (bain intérieur)
poadr le rendre normal en champ nul at nous recommengons la

séquence précédente & une autre température.
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