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ETUDE D'UN "EEFET DE PIC" DANS DES ALLIAGES SUPRACONDUCTEURS

Pb=In-Na







L'origine de La présente étude remonte & des mesures d'ai-
mantation effectuées par G. SCHUMACHER (réf. 1 et 2) sur un alliage
supraconducteur Pb=In é&quiatomique contenant 2,53 at’% de Na. Ces mesures
avaient révélé la présence d'un pic important de L'hystéresis magnétique
en fonction du champ appliqué. En comparant les courbes d'aimantation
obtenues & différentes températures, il était apparu gu'il existait un
domaine de champ et de température ol L'hystérésis magnétique et la
- force de piégeage des vortex qui Lui est proportionnelle augmentaient
avec La température. Dans ce domaine, L'alliage était donc autostable
(réf. 3). Ce phénoméne observé pour la premiére fois par Livingston sur
des alliages Pb=Sn (réf. 4 et 5) est relativement rare et he se rencon=-
tre pas sur les alliages commerciaux actuels qui sont au contraire trés
instables. Dans ce cas, L'instabilité intrinséque des alliages est
palliée en réduisant au maximum le diamétre des fils et en les enrobant
de cuivre ou d'aluminium, au détriment de la section utile pour le

transport du courant ou le renforcement mécaniqgue des conducteurs.

Il est clair que rendre autostable des supraconducteurs &
hautes performances, présenterait un intérdt technique certain, en
particulier dans les machines cryogéniques tournantes ou le supracon-
ducteur est soumis & des fluctuations de champ et éventuellement de
température. Pour atteindre cet objectif, il est nécessaire d'abord, de
comprendre & quoi est di Ll'effet de pic et L'autostabilité dans les
alliages qui les présentent et de déterminer les paramétres structuraux

qui les gouvernent.

C'est dans ce but qu'a été entreprise lLa présente étude.




tes effets de pic observés jusqu'ici dont on trouvera une
revue dans la référence (6) beuveni étre cLaésés en deux catégories
suivant Leur origine (réf. 7). D'une'pért, les pics dits "réguliers"
qui résultent d'une résonance gébmétrique entre la maille du réseau de
vortex, fonctioh du champ appliqué, et La maille d'un réseau périodigue
de piéges & deux dimensions, d'autre part les pics "irréguliers”

provenant d'autres origines.

Les pics réguliers ont été bien étudiés (réf. 8 et 9) et sont
bien compris. Ils apparaissent dans les échantillons ot l'on a volontai-
rement introduit un réseau régulier de piéges et sont caractérisés par
le fait que le champ magnétique auquel se produit Le pic, ne dépend pas
de la température de mesure. Ils ne peuvent donc conduire a L'autosta—
bilité et ce mécanisme ne peut &tre invoqué pour expliguer le pic dans

nos échantillons.

Les pics irréguliers sont nettement moins bien compris et de
nombreux modéles et hypothéses ont été avancés pour tenter de les
expliquer (réf. 6 et 7). En général, les résultats expérimentaux sont
trop partiels et les structures des échantillons trop mal connues ou trop
compliquées pour que ces modéles et hypothéses puissent &tre confirmés
expérimentalement d'une maniére convaincante. Pour tenter d'éviter cette
situation expérimentale ambigué, nous avons largement fait varier les
paramétres physiques tels que le champ magnétique et la température. Par

ailleurs, les mesures préliminaires avaient montre que L'hystérésis

magnétique et la position du pic variaient en fonction du maintien des

échantillons & Lla température ambiante et gqu'en conséquence, le piégeage
des vortex était Lié & l'évoLution structurale de précipités présents
dans L'alliage (réf. 1). Nous avons donc utilisé ce traitement thermique
pour faire varier la structure des piéges d'une maniére sinon observable
comme nous Le verrons plus loin, du moins prévisible métallurgiguement,
en espérant que la masse de résultats expérimentaux et d'observations
structurales nous permettrait de tester utilement les hypothéses et
modéles physiques proposés pour expliquer L'effet de pic irrégulier et

L'autostabilité de ces alliages.
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CHAPITRE I

LES ECHANTILLONS

L'étude de L'effet de pic a porté essentiellement sur deux

alliages Pb-In-Na équiatomiques en Pb et In contenant respectivement :

- alliage A @ 1,93 % atomique de Na (soit 0,28 % en poids)
- alliage B : 3,60 % atomique de Na (soit 0,531% en poids).

Le sodium a été dosé par spectrométrie d'absorption atomique sur les

alliages aprés les traitements thermiques.

1 - PREPARATION

Les alliages ont été préparés par fusion des constituants
(pureté 5N) dans un creuset de pyrex et coulés en lingotiére de cuivre
refroidie & L'eau. La fusion rapide par chauffage haute fréquence et
la coulée ont été-effectuées sous vide poussé (quelques 10_6 torr). Les

lingots obtenus mesurent 10 mm de diamétre et 50 mm de long.

l.a partie centrale de chague lingot (longueur 15 mm) a été
ensuite Laminée & 0,5 mm d'épaisseur et plusieurs Lamelles ont été
découpées dans la feuille obtenue aprés laminage, aux dimensions des

échantillons pour mesures d'aimantation : 25 mm x 7,5 mm x 0,5 mm.

Les différentes mesures et observations métallographiques
effectuées aprés traitements thermiques, ont été effectuées sur ces

Lamelles.







2 = TRAITEMENTS THERMIQUES

La plupart des lamelles (comprenant les échantillons de
mesure) ont été ensuite homogénéisées par recuit en ampoules scellées
sous vide, pendant une semaine, & 200°C, soit 20 & 25°C au dessous du
point de fusion des alliages. Le recuit d'homogénéisation a été suivi
d'une trempe en immergeant et brisant rapidement l'ampoule dans Lle
toludne, & la température ambiante. Le toluéne a été choisi comme Lligui-
de de trempe en raison de son inertie chimique vis-3-vis du sodium. Les
lamelles sont ensuite extraites du toluéne, rincées rapidement 3
L'acétone et immergées dans L'azote Lliguide pour bloguer leur évolution
structurale. IL s'agit donc L3 d'une trempe étagée 3 77 K. Nous dési-

gnerons par lLa suite cet "état" métallurgique par "état trempé".

Nous avons vérifié qu'a L'état trempé Les différentes
Lamelles d'un méme alliage ont bien des courbes d'aimantation identiques,
et que le temps de conservation des Lamelles dans 'azote liquide ne

modifie pas leur aimantation.

Les revenus & la température ambiante ont été effectués
dans L'alcool pour les temps courts (jusqu'ad quelgues heures) et dans
un dessicateur sous vide primaire pour les temps plus longs. Les tempé-
ratures de revenu ont été comprises entre 20 et 25°C. Les temps de
reveny & la température ambiante indiqués plus loin sont des temps
cumulés, Les périodes de revenu étant séparées par des périodes de
conservation dans L'azote liguide ou dans les cryostats pendant les

mesures d'aimantation.

Nous avons constaté qu'aprés des recuits de L'alliage B,
effectués dans L'huile & différentes températures, comprises entre 100
et 60°C, suivis de trempes au toluéne et & L'azote liquide, les courbes
d'aimantation des échantillons & L'état trempé n'étaient pas modifiées.
Ce résultat montre qu'il n'y a pas de transformation structurale des
alliages au-dessus de 60°C et que l'état trempé représente bien l'état
haute température de l'alliage, c'est-a-dire, comme nous le verrons

plus loin d'aprés les examens aux Rayons X et les évolutions des




propriétés supraconductrices d'équilibre, une solution solide
Pb-In-Na. '

Remarque :

~Nous avons pu conétater gue les courbes d'aimantation
obtenues a l'état supraconducteur, dépendent de la vitesse & laquelle
l'échantillon est refroidi aux environs de 0°C, en particulier, le
champ critique Hc2. Si, par exemple, on laisse refroidir L'échantillon
depuis la température ambiante dans {'appareil de mesure d'aimantation
aqui met de l'ordre de 24 h pour se refroidir jusqu'a la température de
L'azote Liquide, le He, de L'échantillon & 4,2 X est plus faible
(environ de 10%) que celui de L'échantillon introduit dans L'appareil
déja froid. Cet effet est dii & une transformation structurale de
L'alliage au-dessous de 0°C. Le méme effet a été cobtenu avec un
alliage Pb-In 50% atomique, montrant ainsi que lLa transformation n'est
pas Liée & la présence de sodium. Si on maintient pendant 3 jours un
échantillon Pb-In 50% atomique & - 19°C, son Hc2 4 4,2 est 30% plus fai-
ble que celui du méme échantillon refroidi rapidement a partir de la
température ambiante. Ce résultat indique que les limites des phases
(Pb) (¢c.f.ca) et 4 (tétragonale) suggérées par HANSEN (réf10) sont
incorrectes et que le domaine d'existence de la phase Oy est plus large

que prévu & La température ambiante et a basse température.

Nous avons pu constater aussi que la réversion de la phase
o, en phase (Pb) & la température ambiante est rapide : il suffit de
2 heures de maintien & la température ambiante d'un échantillon Pb-In
507 atomigque préaLabLement transformé & - 19°C, pour récupérer L'aiman-

tation et le Hc2 qu'il avait avant transformation.

Nous avons systématigquement évité cette transformation
parasite en franchissant rapidement le domaine de température ol elle
existe et oll sa cinétique est appréciable, c'est-3-dire les températures
comprises entre 77 K et 300 K. Pour cela, nous avons toujours refroidi
rapidement les échantillons en les immergeant dans L'azote liquide et
en les introduisant froids dans les appareils de mesure d'aimantation

gui ont été modifiés dans ce but. De méme, nous avons toujours réchauffe



rapidement les échantillons entre 77 et 300 K en les transférant de

l'azote Liquide dans de L'alcool & La température ambiante.

3 = ETUDE STRUCTURALE

Les diagrammes dféquilibre ternaires Pb=In-Na ne sont pas
connué. Parmi les diagrammes d'équilibre binaires qui permettraient
d'éclairer Le comportement du ternaire Pb-=In=Na, seuls les diagrammes
Pb~In et Pb-Na sont connus, Le diagramme In-Na n'ayant pas été établi.
Les alliages Pb-In forment & haute température (175°C) des solutions
solides jusqu'a 70% atomique d'In environ. En particulier, L'alliage
Pb-In 50% atomique est une solution solide ayant la structure cristal-
line c.f.c. du Pb & la température ambiante et au-dessus. Compte-tenu
de la similitude des structures cristallines du Pb et de la solution
solide Pb=In 50% atomique, on peut s'attendre & ce que La solubilité
du sodium soit du méme ordre de grandeur dans les deux cas. De méme, on
peut s'attendre & une certaine similitude dans les mécanismes de décom=
position des solutions solides sursaturées en sodjum, par précipitation

d'une phase riche en Na.

Le sodium est soLubie dans le Pb d'une maniére appréciable :
7% atomique & 200°C d'aprés HANSEN, 11,3% atomique environ & La méme
température d'aprés PETERMAN (réf 11). Comme nous le verrons plus Lloin,
les mesures de Hey et la bonne réversibilité des courbes dfaimantation
obtenues avec les échantillons trempés, montrent que la solubilité de
Na dans Ph=In 50% atomique & 200°C (température du recuit d'homogénéi-
sation) est supérieure & 4,8% atomigue, concentration de notre alliage
le plus concentré. La décomposition des solutions solides Pb-Na sursa-
turées a été étudiée en détail par PETERMAN (réf 11).Dans ces alliaages,
Na précipite sous forme de Pb3 Na de treis maniéres différentes selon
les températures et les temps de revenu- La décomposition de la
solution solide commence par une précipitation continue conduisant a
la formation de précipités sphériques, cohérents avec la matrice, et
distribués au hasard, qui grossissent par la suite en s'alignant selon

les directions < 100 >, puis coalescent pour les temps de revenu élevés




en donnant des b&tonnets orientés selon ces mémes directions. Les
' -]
précipités sont sphériques jusqu'a un rayon de r = 300 A environ,
=]
s’oriente pour 300 < r < 400 A et coalescent en batonnets pour

Q
r > 400 A environ.

Parallélement & cette précipitation continue, on observe
une précipitation discontinue, cohérente, rapide, partant des joints
de grains, avec une vitesse qui décroit rapidement avec le temps. Les
précipités sont ici Lamellaires et cohérents avec la matrice avec un

espacement interlamellaire compris entre 120 et 2000 A.

Enfin, pour les temps de revenus longs, une nouvelle réac-
tion discontinue, incohérente, démarre aux joints de grains et se
développe & travers L'alliage déji décomposé par les deux réactions
précédentes. Cette réaction conduit & des précipités lamellaires,
incohérents avec La matrice, lLes distances interlamellaires étant dix
foix plus grandes et la vitesse de progression mille fois plus petite

que pour lLa réaction discontinue cohérente.

Nous avons cherché & observer la précipitation dans nos

alliages par métallographie optique et électronique.

Métallographie

Un polissage convenable pour L'ohservation métallographinue
des alliages est extrémement difficile & réaliser. Les alliages sont
trop mous pour pouvoir &tre polis mécaniguement ; les polissages chimi-
ques et électrolytiques, efficaces pour lLe Pb et Lles alliages Pb-Na,
ne sont pas utilisables ici en raison de la présence de L'indium qui
a des propriétés chimiques trés différentes de celles du Pb. Aprés de
longs et nombreux essais nous avons pu mettre au point un polissage
électrolytique au tampon trés violent qui conduit & des résultats

acceptables, au moins pour la métallographie optique.

Paur préparer des lames minces pour La microscopie électro-
nigque en transmission, nous avons utilisé La méme solution de polissage
électrolytique, associée & la technique des deux jets électrolytiques

opposés permettant d'amincir La lame sur ses deux faces ; L'amincissement



est arrété lorsqu'un trou apparait dans la lame. Une cellule spéciale
d'amincissement a &té construite a cet effet, L’apparition du trou
étant détectée optiquement avec une Loupe binoculaire grdce a une fibre

optique permettant un éclairage intense de la région du trou.

De trés nombreuses observations en métallographie optigue
et électronique par transmission, réplique ou balayage, ont été effec~
tuées en majorité sur L'alliage A. Les résultats de ces observations

peuvent &tre résumés comme suit :

1) IL n'a été observé, sur les échantillons de mesure d'aimantation ou
sur des échantillons ayant subi des traitements thermigues rigoureuse-
ment identiques (succession de revenus & la température ambiante et de
périodes de conservation dans L'azote lLiquide), aucune figure qui

puisse &tre attribuée aux précipités cherchés, ni en métallographie
optique, ni en métallographie électronique. Ceci peut &tre diy au fait
que les précipités sont trop petits pour &tre observés en métallographie
optique (grandissement maximum 1300), qgue le polissage électrolytique
n'est pas assez sélectif pour les révéler en surface (métallographie
électronique par réplique), et qu'ils n'offrent pas un contraste suf-

fisant en transmission électrenique.

2) Des précipités retativement‘gros, 3 plusieurs branches, ont été
observés sur des échantillons d'essais dont les traitements thermiques
et mécanigues initiaux sont mal définis, et qui ont été maintenus entre
70 et 320 jours & la température ambiante. L'épaisseur des branches
varie entre 400 et 5000 R et leur distribution est au hasard. Ces
précipités n'ont jamais été retrouvés dans les échantillons de mesure
d'aimantation ayant subi des revenus & la température amhiante de durée

analogue.

3) Aucune figure caractéristique d'une précipitation discontinue autour
des joints de grain n'a été observée sur l'ensemble des échantillons
étudiés.

Rayons X

Des diagrammes de rayons X ont été effectués sur L'alliage
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B revenu 15 jours et 85 jours a la température ambiante, et comparés
au diagramme d'un alliage Pb=In 50% atomique effectué dans les mémes
conditions. Il s'agit de diagrammes de poudre obtenus & partir de
limaille exposée aux rayons X, pendant une heure, dans une chambre

maintenue sous vide primaire. .

Le diagramme de L'alliage B présente les mémes raies que le
diagramme du Pb-In 50% atomigue, mais nettement élargies. Cet élargis-
sement indique la présence de champs de déformations dans le réseau
de L'alliage Pb-In-Na et atteste La présence de petits précipités
cohérents danslta matrice c.f-c. Nous avons ici la preuve que la

précipitation est bien cohérente.

Conclusion sur ta structure des échantillons

Bien que n'ayant pu observer directement les précipités
dans nos échantillons et déterminer leur taille et leur distribution
en fonction du revenu & la température ambiante, il apparait a la
lueur des observations effectuées, des examens aux rayons X et de
L'évolution des propriétés supraconductrices d'éguilibre que nous
discuterons plus loin, que nos alliages sont constitués & L'état trempe
d'une solution solide Pb-In~Na c.f.c. saturée, qui se décompose a la
température ambiante par précipitation d'une phase riche en sodium de
structure cristalline non déterminée. La précipitation est continue et
les précipités cohérents avec La matrice grossissent en fonction du
temps de revenu & la température ambiante. Lorsque La concentration
en Na de La matrice a atteint la concentration d'équilibre & la tempé-
rature ambiante avec la phase précipitée, La fraction de volume de
phase précipitée reste constante en fonction du temps de revenu. Les
précipités continuent & grossir pendant que leur nombre décroit en
fonction du temps de revenu, selon L'évolution geénérale de ce type de
précipitation. Ce comportement est suivi jusqu'a des temps de revenu

au moins égaux & 85 jours. On a donc la relation :

NV étant le nombre de précipités par unité de volume,< v > Le volume

moyen d'un précipité et fV ta fraction de volume de lLa phase précipitée.
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CHAPITRE II

LES MESURES D' AIMANTATION

1 - LES CRYOSTATS ET LA MESURE DE LA TEMPERATURE

Nous disposions au Laboratoire de deux appareils de mesure
de l'aimantation, destinés & des supraconducteurs de faibles champs
critiques. Nous avons changé en cours d'étude de méthode de mesure de
L'aimantation, mais nous avons utilisé pratiquement sans modifications
les dispositifs cryogénigues et les systémes de mesure et de régulation

de Lla température.

_ Le champ magnétique est produit par des bobines en cuivre,
refroidies & L'azote liguide, aL%mentées par des batteries d'accumula-
teurs au plomb 120 V de forte capacité. Une régulation électronique
permet soit de débiter une intensité constante, soit de faire varier le
courant lLinéajirement avec le temps selon une vitesse affichée. Le champ
magnétique défini par la valeur du rapport H/I des bobines est connu
avec une précision de 0,5%. Dans L'un des appareils (réf.12), L'échan-
tilton plonge directement dans le bain d'hélium Liquide, dont Lla
température peut étre abaissée par pompage de 4,2 K 4 1,2 K. La déter-
mination de la température est obtenue & 0,01 K prés, par la mesure de
la pression de vapeur sur le bain d'hélium, & L'aide de manométres a

huile et & mercure.

L'autre appareil (réf.13) est équipé d'un calorimétre a
double enceinte permettant de travailler de 4,2 K & 10 K. La température
de t'enceinte interne est régulée a L'aide d'un dispositif P.I.D.

piloté par une résistance de carbone et agissant sur le courant d'une
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résistance de chauffage en constantan. L'homogénéité de la température

3 L'intérieur de cette enceinte est assurée par de L'hélium gazeux dont
la pression a été fixée par L'expérience & 2 mm d'huile a 4,2 K. Une
pression trop faible fait apparaitre un gradient de température dans

le calorimétre, une pression trop forte entraine des mouvements de
convection de L'hélium et La puissance débitée par la régulation devient

trop grande.

La mesure de la température elle-méme est effectuée & L'aide
d'une résistance de germanium préalablement étalonnée. Cette résistance
était instaLLée.initialement dans le porte-échantillon. Pour pouvoir
changer rapidement d'échantillon, nous L'avons placée & poste fixe dans
Le calorimétre, car elle ne supporte pas les brusques variations de
température entre le cryostat froid et le milieu ambiant. Nous pouvons
ainsi introduire rapidement un échantillon pré-refroidi & L'azote,
comme cela s'est avéré nécessaire pour éviter la transformation struc-
turals parasite de nos alliages entre la température ambiante et 77 K.
Nous avons vérifié que la température indiquée par la résistance de
germanium correspond bien & la température de L'échantillon en mesurant
soigneusement Lles champs critiques 3 différentes températures d'un
échantillon de plomb trés pur. L'extrapolation de La courbe Hcp (T) nous
a donné & 0,01 K prés la température critique du plomb mesurée par
PEARSON et al. (réf. 14). Les mémes mesures effectuées sur un alliage
plomb~indium équiatomigue nous ont permis de retrouver également &

0,01 K prés les valeurs de la Littérature (réf. 15).

Enfin, nous avons d{i améliorer Le centrage de la canne
porte-échantillon par des guides, pour éviter tout frottement 3 L'inté~
rieur de la bobine de détection susceptible d'entrafner un échauffement

au cours d'extractions successives.
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2 = LA MESURE DE L'AIMANTATION

On employait sur les appareils existants la technigue dite
"oar extraction” (réf. 12). Une série d'échantillons (alliage A) a été

mesurée ainsi.

L'inconvénient majeur de cette technique est sa lenteur.
Ayant & effectuer de nombreuses mesures sur la deuxiéme série d'échan-
tiltons Calliage B), nous avons adopté un systéme de mesure de Ll'aiman-
tation par intégration déja utilisé au Laboratoire (réf.16 et17 ). Il
consiste & recueillir le signal d'une bobine de détection a deux
enroulements de sens contraires juxtaposés. Lorsque le champ magnétique
appliqué varie linéairement en fonction du temps, la tension obtenue
aux bernes de La bobine est proportionnelle & la dérivée de L'aimanta-
tion de L'échantillon placé dans L'un des deux enroulements. Aprés
amplification et intégration, ce signal devient proportionnel &
L'aimantation de L'échantillon et est envoyé a L'entrée Y d'un enregis-
treur XY, alors qu'un signal proportionnel au courant de la bobine de
champ magnétique, obtenu & L'aide d'un shunt, est envoyé & L'entrée X.
Rappelons que L'étalonnage en ordonnée de la courbe ainsi enregistrée
s'effectue & L'aide de la pente de la premiére aimantation qui doit
gtre Linéaire avec le champ magﬁétique (B=0= =-4m = H). Le
coefficient de champ démagnétisant est en effet négligeable pour nos

échantillons.

Compte-tenu du gain maximum de LU'amplificateur utilise,
il nous a fallu construire des bobines plus sensibles gue celles
utilisées en e traction, en augmentant lLe nombre de spires par L'utili-
sation de fil plus fin. Dans Le cas ol la bobine de détection est placée
dans L'hélium liguide, le coublement du nombre de spires nous a permis
d'obtenir une sensibilité suffisante pour mesurer des échantillons de
0,1 cm3 environ. Les signaux parasites ne représentent en effet que
4% environ du signal maximum & 4,2 K, et comme ils varient peu avec
Lla température, alors que le signal de mesure augmente, le rapport

signal sur bruit ne fait que s'améliorer aux températures inférieures.
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Par contre, sur. l'appareil avec calorimétre, ces signaux
parasites se sont avérés beaucoup plus génants. Ils sont dls essentiel-
lement aux courants induits dans Les piéces métalliques se trouvant au
voisinage de la bobine de détection. En conséquence, nous avons remplacé
tes supports en laiton de la bobine de détection par des supports en
plexiglas et les soudures au métal de wood des enceintes du talorimétre
par des soudures au cadmium-bismuth non supraconductrices dans la gamme
de température étudiée. En effet, un anneau de soudure supraconductrice,
pourtant situé & plus de 8 cm de L'extrémité de La bobine de détection,
crée un signal parasite important, variable avec la température. De
plus, nous avons calculé, & L'aide d'un programme, une bobine de mesure
possédant des enroulements supplémentaires opposés a chaque extrémité
poub écranter les signaux extérieurs. La caractéristique %- de Lla
bobine a ainsi été diminuée d'un facteur 20 au niveau de la premiére
piéce métallique voisine, qui est Le fond du calorimetre ( g- = 9.10_4

du signal max.), (figure 1).

Le montage de La bobine a été fait avec le minimum de
raccordements pour éviter les f.e.m. parasites. Cela a nécessité la
mise en place de péssages étanches pour la traversée des parois du
calorimétre et du vase d"hélium. Dans ces passages, les fils sont
noyés dans du "stycast'. Les raccordements indispensables ont été

effectués & L'aide d'une soudure sans f.e.m.

Malgré ces précautions, les f.e.m. des deux enroulements
(de L'ordre de quelques centaines de U¥) ne varient pas de la méme
fagon avec La température du calorimétre. Cette différence entre Les
signaux des deux enrculements (ordre de grandeur du signal de chacun
d'eux = 100 mV) doit &tre annulée en modifiant le gain de L'une des
boucles de L'amplification. Le signal résiduel est proportionnel & Lla
vitesse de variation du champ a comme L'explinque NEMOZ (réf. 17).
Dans notre cas, Le compromis & ?ﬁouver avec la dérive de L'intégrateur
au cours d'un cycle nous a fait ghoisir une vitesse de 100 Oe/s
environ, ce qui correspond & un signal résiduel de 2,5G. Il représente
2% du signal maximum & 4,2 K mais 16% & 6°K, température de mesure la

plus élevée. Cependant, ce signal parasite ne dépendant pas du champ
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magnétique 'est facile & soustraire du signal de mesure (figure 2).

Nous estimons la sensibilité ainsi obtenue & 0,5 G
(4.10"2 UEM). Compte-tenu du k de nos échantillons ( k = 7), cela
représente par exemple une incertitude de 60 Oe sur la détermination

du champ critique supérieur Hcp de nos échantillons.
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CHAPITRE III

CALCUL DE LA FORCE DE PIRGEAGE

Dans Le modéle de L'état critique, la force de piégeage d=s
vortex par unité de volume s'exprime d'une fagon générale par :

F = B A rot H (B) (1)

P 47

ol H(B) est le champ magnétigque en équilibre avec L'induction locale B
dans L'échantillon (réf. 18). Cette expression est d'ailleurs équivalente

4 celle obtenue & partir de la densité de courant critique Jc.

-Jc A B (2

-
11

%%‘ rot H

—
1]

avec

Dans Le cas particulier de vortex dirigés (suivant cz),
parallélement & la surface d'un échantillon parallélépipédiaue d'épaisseur
e (suivant Ox), faible devant sa largeur (suivant Oy), la force dans 1la

direction Ox, s'exprime par :

_B_ dH(®) _ B dH(B) dB

F o= =2

P A dx 4T dB  dx

ol g8 est Le gradient d'induction (réf. 19).
dx

. . dB e .
Si ce gradient E;-est considéré comme constant dans L'échan-

tillon (figure 3), l'induction moyenne en champ croissant est alors :

dB
dx
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oti Bo est L'induction & la surface de L'échantillon en équilibre avec le

champ H appliqué. De méme, en champ décroissant :

= ~ e dB
B ~ = Bot 7 3%
—_— = = _e (_jE
et AB = By B/’—'E "
_ — = dg _ 2 —
Comme B = H + 47M, on a AB = AC4TM) et «— = = 4 (4TM) (&)
dx e
dH(B)

En considérant que # 1 et que B # H appliqué, on

. dB
trouve & partir de (3) et (4)

- pour la force d'ancrage par unité de volume :
Foo= —— Al ()

- pour lLa force d'ancrage moyenne par unité de Longueur de vortex :

f = _.Q_O.

A CAT) (6)
P 2Te

Pour notre échantillon, ot e = 0,5 mm, les relations (5) et (6

deviennent :
Foo= 318 AT dynes/cm’ 7
fo= 6,36.1077 AT  dynes/cm 8)
T
exterieur

=& échantillon

Fig. 3
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Pour effectuer ce calcul, nous avons fait trois approximations :.

1) On & supposé gg- constant dans L'échantillon. Ceci ne sera vérifié
X

que si B varie peu dans L'échantillon,

soit si 58 <« 1 ou AT « 2B W
On voit d'aprés La relation (4), que la condition (9) sera d'autant
mieux vérifiée, pour un ds donné, que e est petit. C'est pourquoi

dx
nous avons utilisé comme échantillon des Llamelles minces.

2) On 2 supposé que L'induction moyenne B dans L'échantillon est peu

différente du champ appliqué H, ce qui impose puisque B =H+ 4m

(4T « B (10
, dH . ,
3) On a supposé EE-(B) # 1. Prés de Hey on a (réf. 20)
di (B) _ 1 - 1
dB T
1,16 (2K =1)
Pour nos échantillons ol x = 7, gg— est effectivement trés voisine de

1. Cette expression déduite des équations de Ginzburg-Landau est
valable dans la région de champ ol ces égquations sont valables, soit
entre % Hep et Hep environ. En champs plus faibles, il faut considérer
Lla pente expérimentale. Nous L'avons fait pour un échantillon assez
bien réversible. On trouve que, & 4,2 K, L'approximation est vérifiée

a mieux de 10% prés, dés que le champ dépasse 0,06 Heo.

Les deux premiéres conditions (9 et (10) sont plus
restrictives que ta troisiéme. Elles sont d'autant plus mal vérifiées
que L'aimantation augmente, c'est-d~dire pour des temps de revenu plus
longs et des températures plus basses. Dans le cas de l'échantillon B
revenu 10,7 jours, elles sont vérifiées 3 moins de 10% prés au-dela de
1300 Oe {scit 0,18 Hcp) & la température la plus défavorable de 1,60 K.
A La méme température, elles ne sont plus respectées au niveau du pic
qu'a 18% prés dans te cas de Ll'échantillon B revenu 21 jours et & 35%

prés seulement pour les valeurs extrémes de L'échantillon B revenu
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42,6 jours. Il convient donc’ de garder en mémoire ces approximations .
pour toute étude quantitative du comportement de fp et Fp en bas

champs et basses températures.
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DEUXIEME PARTIE

RESULTATS EXPERIMENTAUX
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CHAPITRE I

LES PROPRIETES SUPRACONDUCTRICES D'EQUILIBRE

1 - LES ALLIAGES TREMPES

Sur la figure 4 ont été reportés les champs critigues
.supérieurs Heo des alliages A et B trempés en fonction de la température,
ainsi que ceux d'un alliage Pb-In 50% atomique fabriqué dans les mémes
conditions. L'extrapolation & zéro des courbes Hc2(T) obtenues nous donne
la température critique Tc. On peut voir que L'addition de sodium a
{'alliage Pb~In 50% atomigque abaisse Tc des les faibles concentrations ;
celle~ci reste ensuite constante quand on augmente La concentration en

sodium jusau'ad 3,6% atomique.

Les Hc2 3 0 K ont été obtenus par extrapolation & L'aide dd'une
loi de Maki (Réf. 21) passant par les Hep expérimentaux. On peut voir aque
Hc2 (0) croit avec la concentration en sodjum. Ce résultat montre gque
Lle sodium est bien en solution solide désordonnée dans les alliages
Pb-In-Na trempés. En effet, dans ces conditions, le sodium accroit La
résistivité résiduelle pb de L'alliage et par la k et He, selon les
relations (réf. 22)

I

He Ve Ky He

2

et K = ¢ +7,5.10 o

ol He le champ critique thermodynamique, v son coefficient de chaleur
spécifique électronique et K, son parametre de Ginzburg~lLandau sans
sodium, varient trés peu en fonction de la concentration en sodium

(puisque Tc varie peud.
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Nous avons déduit KZCT) de la pente des courbes d'ajmanta-

tion pres de Hc, pour L'alliage A gréce & L'expression

d(-4&™) I

- [@d-n1,16]7
dH H = ch

L'extrapolation pour T = Tc, de la courbe obtenue pour K, (T) nous a
donné un Kg de 7 environ. En admettant que Lles Ke sont & peu prés dans
le rapport des ch (0), on trouve un K. de 9 environ pour l'alliage B.
Ces vakeurs nous permettront d'appl1quer 3 nos échantillons les appro-
ximations "hauts K" de lLa théorie des supraconducteurs de deuxiéme

espéce.

2 - LES ALLIAGES MAINTENUS A LA TEMPERATURE AMBIANTE

On peut voir sur la figure 5 L'évolution de He, avec La
durée du revenu & la température ambiante. Nous avons reporté les
valeurs de Hc, 4 4,2 K de L'alliage B pour les temps de revenu faibles
et celles de Hc 3 1,56 K de L'alliage A pour les temps de revenu long.
En fait la Var1at1on de ch aux d1fferentes températures est qualita-
tivement la méme : au début du revenu on observe une décroissance trés
rapide de Hc2 qui se stabilise par la suite a une valeur proche de Heo
de L'alliage 50% atomique figurée en pointillé sur La figure. On peut
associer cette décroissance rapide & la désaturation en sodijum de la

solution solide Pb-In-Na par précipitation de La phase riche en Na.

Une fois les précipités formés et les concentrations d'équi-
Libre entre matrice et phase précipitée atteinte, la concentration en

sodium de la matrice ne décroit plus, et Hc, reste constant.

Pour des temps de revenu analogues ch (T) et Tc des deux
alliages A et B différent trés peu comme Lle montre la figure 6. Ce
résultat indique que les concentrations d'équilibre de la matrice et de
la phase précipitée & la température ambiante dépendent trés peu de la

concentration initiale en sodium.
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Nous pouvons donc considérer gue nos deux alliages de
concentration 1,9 et 3,6 at.% de sodium, revenus & 300 K ont des proprié-
tés supraconductrices d'équitibre identigues (& quelques pour cents prés)
résultant de L'identité des phases qui les constituent. Leur différence
structurale essentielle réside donc dans les fractions de volume fV de

phase riche en sodium précipitée.

Sachant que la Limite de solubilité de Na dans Pb-In 50%
atomique & 300 K est supérieured 650 ppm (soit 4534 ppm atomique)
d'aprés l'analyse chimique des échantitlons ayant servi & une autfe
étude (réf. 2), nous pouvons estimer que Le rapport des fractions de
volume de phase précipitée dans nos échantillons B et A est supérieur
3 2,13.

L'examen des températures critigues obtenues pour nos
différents échantillons montre que d'une part la précipitation ne
modifie que trés peu lLa température critigue de L'alliage trempé et
que d'autre part Tc croit Légérement en fonction du temps de revenu a
300 K. Ce résultat est illustré par le tableau I ol nous donnons T¢

en fonction du temps de revenu pour L'alliage A.

ALLIAGE TEMPS BE REVENU o] _ 3 18 26 160 250
a4 300 K (jours) ||(trempé)
Pb—-In-Na A
Te (K 6.10 [6.08 6.121 6.12} 6.15] 6.18
TARLEA! 1

Ce comportement est apparemment contradictoire avec le fait
gu'une désaturation en sodium de La matrice Pb-In-Na devrait conduire
4 un brusque accroissement de Tc puisque la température criticue de
L'alliage Pb-In 50% atomique sans sodium est de 5,39 K, valeur nette-
ment plus élevée que celle des alliages trempés contenant du sodium. En
fait, on doit tenir compte des effets de proximité des précipités sur la
matrice si l'espacement entre précipités peut étre inférieur ou de L'ordre

de grandeur de la longueur de cohérence £(0) de la matrice.
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En supposant les précipités sphériques distribués au hasard
la distance moyenne entre leurs centres est donnée par la relation

To D ()13
> (fv)

ot D est leur diamétre et fv La fraction de volume qu'ils occupent.

Dans notre cas, si on admet (comme pour les alliages Ph-Na
ol La composition des précipités est Pnga) que Le sodium représente
25% atomique des précipités et qu'il précipite 1,4% atomique du sodium
total dans L'alliage A, on trouve que 5,6% des atomes sont précipités.
En négligeant la différence des volumes spécifiques des précipités et
de la matrice, on voit gue fV va &tre de L'crdre de 5,6% dans l'alliage

A et supérieure & 10% dans l'alliage B.

pans ces conditions, on a £ v 1,3 D pour L'alliage A et
T <1,1 D pour l'alliage B. L'"épaisseur” moyenne e de matrice entre
deux précipités est donc inférieure & leur diamétre : e vaut respecti-

vement 0,3 D et 0,1 D pour les deux alliages.

La Longueur de cohérence Em(O) de la matrice est comprise
entre celle de L'alliage Pb=In 50% atomique et celle de l'alliage A.
On a =

bo
ZHHCZCO)

)1/2

50y = ¢

ou B, est teoquantum de flux (8o =2 . 10_7 Gauss cmz). On trouve alors
£,(0) < 200 A . ‘

Ainsi, tant que la taille des précipités va étre inférieure
31 000 A environ, on aura E‘§ £€0) et on peut s'attendre a ce que les
précipités affaiblissent La supraconductivité de la matrice par effet
de proximité et ce, d'autant plus qu'ils seront plus petits, la Limite
étant la solution solide trempée. On peut donc expliquer ainsi que Tc
ne subisse pas de variation brusque lors de la précipitation et croisse
ensuite réguliérement en fonction du temps de revenu qui a pour effet

d'augmenter le diamétre des précipités.
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CHAPITRE II

LE PIC DE LA FORCE DE PIEGEAGE

Pour étudier les variations de lta force moyenne de piégeage
par vortex fp avec le champ magnétique, La température et le temps de
revenu & 300 K, des mesures systématiques d'aimantation ont été faites
sur les alliages A et B entre 1,5 K et Tc pour les temps de revenu

suivants :
Pb-In-Na A : 3 j - 18 §j = 36 j = 160§ - 250 j
Pb-In-Na B : 10,7 §j =~ 21,3 ] - 42,7 j.

En outre, pour étudier L'évolution du piégeage avec la

durée du revenu sur une large gamme de temps, L'aimantation a été mesurée :

~ % 4,2 K sur L'alliage B, pour des durées de revenu de 1h, 2h, 4h, 8h,
16h, 32h, 64h et 128h.

~ & 4,2 K sur L'alliage ayant servi aux mesures préliminaires (réf.2 )
pour des durées de revenu comprises entre 4 et 97 semaines. Pour ce
dernier revenu, les mesures d'aimantation ont été aussi effectueées & des
températures comprises entre 4,2 K et Tc. Cet alliage, qui est, comme

les alliages A et B, équiatomique en Pb et In, contient 2,53 at.% de Na ;
il sera dénommé alliage C par La suite. En raison du diamétre important
(5 mm) de L'échantillon de mesure et des valeurs élevées de son hysté-
résis, les approximations nécessaires pour le calcul de fp ne sont bas
vérifiées pour cet échantillon. Nous utiliserons néammoins ces mesures
pour illustrer L'évolution qualitative du piégeage pour les revenus de

Longue durée.
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L'évolution du pic avec La durée du revenu est qualitative-
ment La mé&me pour les trois alliages tant que les durées de revenu
n'excédent pas 130 jours environ ; au-dela par contre, elle différe trés
sensiblement d'un alliage & lfautre. Nous présenterons donc systémati-
quement Les résultats obtenus pour tes courtes durées de revenu
(tr < 5 jours) ol le pic appara?t et commence & se développer, puis pour
les revenus de durée moyenne (5 jours < tr < 130 jours) ou les valeurs
de l'hystérésis permettent une détermination correcte de fp, et enfin
pour Les longues durées de revenu (tr > 130 jours soit 18 semaines) ol

L'évolution du pic devient plus compliguee.

1 - REVENUS DE COURTE DUREE : APPARITION DU PIC

Les courbes d'aimantation des échantillons trempés sont
bien réversibles et ne présentent pas d'anomalie & aucune température.
Il en est de méme pour les échantillons de t'alliage B revenus 1h, 2h,
4h et 8h & 300 K, comme on peut Le voir sur lLa figure 7. Une bosse
apparait sur les courbes daimantation prés de Hey 4 partir de 16h de
revenu & 300 K, puis croit en s'écartant de ch pour Les revenus plus

longs (fig. 8).

Deux remarques peuvent &tre faites. D'abord, en comparai-
son avec lLa figure 5, on peut voir que la bosse apparait aprés la preci-
pitation (qui est presque achevée au bout de 10 h de revenu) et non en
méme temps qu'elle. Ceci montre que des précipités trops petits ne

piégent pas les vortex.

Ensuite, on peut constater sur la figure 8 que L'hystérésis
des courbes d'aimantation en champ faible ne varie pas en fonction du
temps de revenu alors que la bosse en champ fort augmente d'amplitude,

le maximum se déplagant vers La région des champs faibles.

On peut déduire de ces deux observations que les précipités
ne piégent les vortex qu'd partir d'un certain temps de revenu donc

d'une certaine taille et que ce piégeage n'apparait d'abord qu'en champ
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fort pour gagner progressivement la région des champs faibles lorsque

Lles précipités grossissent.

2 = REVENUS DE DUREE MOYENNE

Nous avons reporté sur lLes figures @a, b et 10a, b, ¢ les
variations de fp déduites de L"hystérésis des courbes d'aimantation par
la relation (8), en fonction du champ appliqué H a différentes tempéra-
tures, pour différents revenus des alliages A et B. Pour des raisons de
commodité de présentation, les résultats pour L'alliage B sont donnés

en coordonnées logarithmiques.
On peut constater sur ces figures que fp présente pour tous
ces échantillons, un comportement analogue gque nous allons analyser plus

en détail.

a) Variations avec le champ magnétique.

On peut voir sur les figures 9 et 10 que, &4 toutes tempé-
ratures et pour tous les échantillons étudiés, fp commence par décroitre
en champs faibles, puis passe par un maximum (le "pi¢") plus ou moins

A

marqué, et décroit & nouveau en champs élevés pour s'annuler & ch.

En fait, nous avons constaté, en particulier sur L'alliage
A qui a été mesuré par la technique d'extraction, plus sensible que
L'intégration, que L'hystérésis de l'aimantation et par la fp, ne s'annule
pas a Hc2 défini comme le champ ot L'aimantation diamagnétigue s'annule,
mais 4 un champ Ho plus faible de guelgues pour cents. Nous verrons plus
Lloin comment on peut expliquer cet effet. Lorsque par ta suite, nous
aurons & exprimer fp par rapport au champ réduit h = H/ch, ctest en

fait Ho qui sera utilisé pour cette normalisstion.

Mous n'avons pu trouver de relation générale pour exprimer
La fonction fp (#,T). Néammoins, les figures 9 et 10 montrent qu'en

champ faible, loin du pic, fp (H) est proche d'une relation en H_q,
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surtout aux basses températures, alors qu'en champs forts, sur la

. . . . = n ,
branche décroissante du pic, fp varie plutdt comme (ch - H) ', n étant
de L'ordre de 1 pour ('alliage A et compris entre 2 et 3 pour L'alliage

B.

On remarque aussi sur ces figures que le pic s'élargit et
devient moins raide torsque la température décroit. Aux températures
intermédiaires, il apparait que lLa branche ascendante du pic est plus
raide (fp o H?) que la branche descendante. Ainsi, ce phénoméne apparaft
plus comme une transition gue comme un véritable pic centré sur une

valeur du champ et superposé & une courbe entiérement décroissante.

b) Variations avec lLa température.

Il ressort des figures 9 et 10 que le pic se déplace vers

les faibles champs lorsque lLa température croit.

Sur les figures 11a et b, nous avons reporté les champs
correspondant au sommet du pic Hp pour des alliages A et B ayant subi
différents revenus. On peut voir que Hp croit d'une maniére monotone

lorsque T décrofit.

Sur les figures 11c et d ont été portées les valeurs du
champ de pic réduit hp = H/Hc2 pour les mémes alliages et mémes temps
de revenu. hp n'est pas constant mais passe par un maximum & une tempé-
rature T* voisine de 5,5 K commune aux deux alliages et & tous les
revenus. Cette température T* ne dépendant pas du temps de revenu ni
de Lla concentration des alliages est donc caractéristicue soit des
propriétés de la matrice, c'est-3-dire du réseau de vortex, soit de la
nature de la phase précipitée, mais pas de la taille et du nombre des

précipités qui varient avec le revenu.

Le fait que hp ne soit pas constant lorsgue la température

varie montre gue fp ne suit pas de Llei d'échelle du type

f /f = j"J (H/Hc,)
P pmax 2

c¢'est-a-dire que fp ne peut se mettre sous la forme d'un produit d'une
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fonction de lLa température seule et du champ magnétique réduit seul :
7 o
f, # ¥y (Hep) x F o (H/Hey)

Nous avons vérifié que La force de piégeage par unité de volume

Fp = fp ne suit pas non plus de loi d'échelle comme cela a été
constaté pour certains supraconducteurs (réf. 6, 23, 24). Cette
absence de loi d'échelle en h = H/Hp2 rend sans grande signification

physique cette étude des variations thermiques de fp a h constant.

Courbes_isochamp_; autostabilité :

D'aprés les figures 9 et 10, il apparait que pour tous les échan-
tillons, iL existe un domaine de températures intermédiaires plus ou
moins Large ol les pics dgﬁ courbes fp(H) se recouvrent. Dans ce domaine
de température, la pente —a% est positive et les alliages sont auto-
stables (réf. 3) car les sauts de flux en avalanche ne peuvent se
produire, méme dans des conditions adiabatigques. A partir du réseau de
courbes fp(H) isothermes, nous avons c¢onstruit gquelgues courbes iso-
champ. La figure 12 montre ces courbes pour l'alliage A revenu 36 jours.

On peut voir que fp 4 H constant présente bien un "pic" en température.

Si on reporte dans un diagramme H.T., les intervalles ol
dfp/dT est positive, on obtient”le domaine d'autostabilité"” du supra-
conducteur. C'est ce que montre La figure 13 pour L'alliage A reveny
36 jours. Dans le cas particulier représenté ici, la largeur du domaine
4 4,2 K est de 0,4 K environ en température et de 600 0e environ en
champ, pour un champ appligqué de 2 300 Oe. Cela sugnifie que L'alliage
soumis & un courant voisin de son courant critigue a 4,2 K et sous un
champ de 2 300 Qe pourra accepter des variations de température de
0,2 K et de thamp de * 300 Oe sans redevenir normal.

Un tel comportement transposé dans des supraconducteurs
plus performants que les alliages Pb-In-Na, pourrait présenter un
intérét technologique évident par exemple, dans le cas des machines
tournantes ol le supraconducteur subit des fluctuations de température

et de champ autour de valeurs fixes.
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Remargue :

On peut voir sur les figures 9 et 10 que la condition pour
gue les courbes fp(H) se recouvrent dans lLa région du pic, est que la
pente du Lieu des points d'inflexion sur les branches ascendantes des
pics, soit inférieure & la pente des pics & ces points dtinflexion.
Cette condition n'est satisfaite que si les pics sont suffisamment
“raides’, ce qui n'est pas nécessairement le cas pour tous Lles alliages
supraconducteurs présentant un effet de pic en champ magnétique. Il faut

4 la fois que le champ de pic se déplace avec la température et gue

les pics soient suffisamment "raides” pour avoir autostahilité.

¢) Varijations avec la durée du revenu.

Comme nous L'avons déja vu 3 propos de l'apparition du pic,
4 toute température le pic se déplace vers les bas champs et son ampli-
tude augmente lorsque la durée du revenu augmente, c'est=-a~dire, quand
les précipités grossissent. La décroissance de Hp guand la durée du
revenu augmente est bien visible sur les figures 11a et b. Nous pouvons
aussi remarquer sur ces figures que pour des temps de revenu comparables,

Hp est plus faibte pour L'alliage B que pour L'alliage A moins cancentré.

En comparant les figures 9a et b et 10z, b et c, on peut
voir que la force de piégeage correspondant au sommet du pic, fpmax’
croit & chaque température avec le temps de revenu. Nous verrons plus
loin que ceci n'est plus vrai pour les revenus de longue durée. Sur la
figure 14, nous avons reporté pour L'atliage B, les valeurs de fp 3
4,2 K correspondant & diverses valeurs de H en fonction du temps de
revenu tr' Nous avons pris pour limite haut champ une valeur fixe du
champ réduit (h = 0,85) plutdt qu'une valeur fiXe de H, pour pouvoir
faire figurer Les échantillons qui ont subi un revenu de courte durée
et pour Llesquels He, varie encore notablement (voir fig. 5). La valeur
de fp correspondant & h = 0,85 pour L'échantillon trempé a été portée
en pointillé sur la figure. On peut voir que les différentes courbes
ont méme allure et que fp commence & croitre pour une valeur déterminée
du temps de revenu. Des courbes analogues pourraient &tre obtenues pour

diverses valeurs de T, le temps de revenu nécessaire pour gue fp
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commence & croitre diminuant avec T. On constate essentiellement que fp
est remarduablement constante en fonction du revenu jusgu'a ce cqu'elle
commence & croftre. On a donc & un champ magnétique appliqué et une
température donnés, un temps de revenu "seuil", c'est-a-dire, une taille
seuil pour les précipités, avant laquelle ils ne contribuent pas au

piégeage.

Nous retrouvons L&, sous une autre forme, la constatation
faite plus haut lorsgue nous avons discuté L'apparition de l'effet de
pic : au début du grossissement des précipités, le piégeage en champ
faible, loin du pic n'est pas modifié par le revenu alors que le pic
grandit et se déplace vers les faibles champs. Comme nous le verrons
plus loin, cette constatation permet d'éclairer considérablement

L'interprétation physique de L'effet de pic.

3 - REVENUS DE LONGUE DUREE

Sur La figure 15, ont été reportées les valeurs de fp(H) 3
4,2 K pour L'alliage A & divers stades de revenu depuis L'état trempé.
On remarque que le pic augmente jusqu'a 36 jours de revenu puis décroit
pour lLes temps de revenu plus éLevés. Par contre, on peut voir qu'a
bas champs f croit régulierement en fonction de la durée du revenu.
La figure 16 montre la variation de f (H) & diverses températures pour
L'alliage A revenu 160 jours. En comparant aux figures 9a et 9b, on
peut voir gue le comportement de fp(H) est qualitativement le méme que
celui des échantillons revenus moins longtemps, pour les températures
supérieures & 4,50 K. Par contre, pour les températures inférieures
4 4,98 K, L'amplitude du pic se met & décroitre avec la température
et Hp se rapproche de ch, 4 L'inverse des échantillons revenus moins
Longtemps. On peut remarquer aussi que en bas champs (H < 2 000 Oe)
fp croit réguliérement lorsque T décroit, comme pour les échantillons
revenus moins longtemps. IL semble donc que "L'anomalie" de comporte-
ment de f (H) soit plus Liée a La valeur du champ magnétique appliqueé
qu'a la temperature. Pour H > 2 000 Qe, f décroit anormalement vite

en fonction de H.
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Les courbes f_{(H) aux mémes températures de *&chantillon
revenu 250 jours ont méme allure, "Ll'anomalie" se produisant pour un
champ plus faible (H = 1 500 Oe) et une température plus élevée (compri~-

se entre 4,98 K et 5,40 K).

Y

Sur la figure 17, nous avons tracé les courbes -4TM(H) &
4,2 K en champ croissant pour L'alliage €, & différents stades de revenu
allant jusqu'a 679 jours, car on peut voir qu'ici le pic a continué 3
grandir et & se déplacer vers les faibles champs jusqu'd des temps de
revenu aussi élevés que 280 jours, au point que le pic est & peine
discernable. Pour le revenu suivant, 679 jours, une deuxiéme bosse
apparait vers 2 600 Oe. Sur la figure 18, nous donnons pour Le méme
échantillon revenu 679 jours, M(H) & quelques températures au-dessus
de 4,22 K. Les deux bosses, bien marquées & 4,22 K, se confondent vers
4,75 K pour n'en donner plus gu'une bien marquée & 5,50 K qui disparait
a4 son tour entre 5,70 K et 5,90 K.

Ainsi les deux alliages A et C ont des comportements trés
différents pour les revenus de longue durée, tant en ce qui concerne
L’évolution du pic avec la température, qu'avec la durée du revenu. Il
est clair que ces changements dans L'évolution du pic sont Liés & des
modifications structurales que nbus n'avons malheureusement pas pu
observer : perte de cohérence et coalescence des précipités, apparition
de nouvelles structures de croissance de la phase précipitée, modifi-

cations gui dépendent généralement de la concentration des alliages.

La diversité des résultats obtenus pour les revenus de
longue durée, sur des alliages pourtant trés proches du point de vue
structural, montre & quel point le piégeage des vortex est sensible &
de faibles variations structurales au niveau des piéges que sont les
précipités. Cela Laisse penser que non seulement la teille et la distri-
bution des précipités interviennent, mais aussi que le détail de
L'interface précipité~-matrice qui conditionne le potentiel d'interaction

vortex précipité, joue un grand rdle.
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La force de piégeage par unité de volume d'échantillon est

La somme des forces d'interactions entre les piéges et les vortex :

ou fi est la force d'interaction piége-vortex et n le nombre d'inter-

actions.

Si on attribue & chague interaction piége-vortex une force
moyenne ?; » onaura F o= n ?; (11) et pour la force moyenne par unité

de longueur de vortex

f = .._R = _I'l

P N N

V3 B_
2

L 12>

ol N = est la densite de vortex par unité de surface perpen-
diculaire auxvortex ou la tongueur totale de vortex par unité de volume
de matériau (B est l'induction moyenne dans le matériau et ﬁo le quantum

de flux).

Si on se place dans le cas simple de piéges distribués au
hasard dans le matériau et de voftex parfaitement rigides, n va &tre
donné par la probabilité de rencontre piége-vortex. Les positions
relatives des piéges et des vortex étant au hasard, nous aurons autant
de forces positives (dans le sens du déplacement des vortex) que néga-
tives, s'exergant sur les vortex avec des valeurs moyennes identiques ;

dans ces conditions ?;- et Fp seront statistiquement nulles.

Dans les matériaux olu on chserve une force de piégeage non
nulle, il faut donc admettre que les piéges en interaction ne sont pas
distribués au hasard par rapport aux vortex. Cela implique ou bien que
la distribution des piéges dans le matériau n'est pas au hasard, ou
bien que les vortex adoptent sous Ll'effet des interactions, une confi-

guration qui dissymétrise ces interactions (réf. 6 ).

Si1 des piéges identiques sont distribués au hasard dans un

matériau, lLe nombre de piéges rencontrés par un vortex, qu'il soit
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rigide ou non, ne dépend pas de la position du vortex dans le matériau,
aux fluctuations statistiqueé prés qui sont négligeables pour un échan-
tillon massif. Toute déviation A une distribution des piéges au hasard
conduit donc & un nombre d'interactions piéges=vortex qui dépend de la
position du vortex dans le matériau. Une telle déviation, si faible
soit~elle, revient structuralement & "aligner” un certain nombre de
piéges suivant une direction paralléle aux vortex. Comme dans un
matériau réel un tel alignement des piéges ne peut se réaliser que selon
certaines directions cristallographiques, la force de piégeage va gtre
anisotrope et passer par un maximum lorsque Lles vortex (et par consé-
quence le champ magnétigue applique) sevont paralléles & ces directions.
Nous disposons donc L& d'un moyen pour vérifier expérimentalement si la

distribution des pitéges est au hasard ou non dans nos alliages:

Nous-avons réalisé L'expérience en mesurant L'aimantation
d'un disque découpé dans nos lamelles. Le champ magnétique appliqué
étant paralléle aux forces du disque, nous avons étudié L'influence
sur L'aimantation d'une rotation du disque autour de son axe perpen=
diculaire au champ. Dans ces conditions, le coefficient de champ déma-
gnétisant reste constant et si L'aimantation est isotrepe, elle ne doit
pas dépendre de L'angle dont on a fait tourner le disque. C'est effecti~

vement ce gue nous avons obtenu pour des rotations allant jusqu'a 180°.

Nous pouvons donc conclure & la lueur de cette expérience
que La distribution des piéges est bien au hasard dans nos slliages,
et gu'en conséquence l'existence de la force de piégeage est seulement
liée & La "déformabilité" du réseau de vortex qui introduit une dissvy-
métrie dans les forces d'interaction piége~vortex comme nous Le détail-

Lerons plus Llein.

Les trés nombreuses mesures de densité de courant critiques
Jc, qui ont été effectuées sur les matériaux supraconducteurs les plus
divers, montrent que généralement fp (qui est proportionnelle & Jc selon
?p = - Jc A 36) décroit d'une maniére monotone avec H et T. L'anomalie
que constitue L'effet de pic de fp, réside donc dans la croissance de
fp avec H et T dans un certain domaine de champ et de température. Nos

résultats expérimentaux indiguent que cette "remontée' de fp dans nos
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alliages est assez raide aux. températures élevées comme s'il s'agissait
d'une transition. Pour rechercher Lla cause de L'effet de bic déns nos
échantillons, nous allons donc examiner successfvement dans quelles
conditions une “transition" peut intervenir sur ?: ou sur n et voir si
une telle transition peut se déplacer en champ et température conformé-
ment & L'évolution constatée expérimentalement lorsqu'on fait grossir

les précipités par traitement thermigue.
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CHAPITRE 1

VARIATIONS DE LA FORCE D' INTERACTIONS f,

Aucune théorie unique de ta force d'interactions entre un
précipité et un vortex n'a été établie jusqu'ici en raison de la super-
position de plusieurs mécanismes possibles d'interaction qui font
intervenir un grand nombre de parametres et dépendent tous d'une maniere

compliguée de la taille de la particule (réf.25).

Tout d'abord, le précipité constitue une région ou les pro-
priétés supraconductrices sont différentes de celles de la matrice. Pour
Les précipités qui ont des dimensions de L'ordre de &, ce qui est vrai-
semblablement notre cas, on peut négliger les interactions électromagné-
tiques de portée A (A » ) et L'eénergie d'interaction va provenir
essentiellement de la différence‘AEc des énergies de condensation néces-
saires pour créer l'ame normale du vortex lorsqu'il est situé dans la
matrice ou sur le précipité : c'est le "piégeage de coeur' ou "core
pinning" (réef. 6 ). AEC va dépendre de La densité d'électrons supracon-
ducteurs dans la matrice et dans le précipité. Si on pouvait considérer
qgue La densité d'électrons supraconducteurs dans le précipité est la méme
que ce qu'elle serait dans la phase précipitée massive, AEC serait
simplement par unité de volume la différence des énergies de condensation
entre lLes deux phases :

AE = lw (H02 - ch)
m p

¢ am

ou Hcm est le champ critique thermodynamique de la matrice et Hcp celui de

La phase précipitée.
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Remarque =

Dans le cas ol la phase précipitée est normale a La tempéra-

ture considérée,

Hc2
m

= 0 t AE =
Hﬁa e c o
L'énergie d"interaction est donc plus grande guand le précipité est nor-

mal gue quand il est supraconducteur.

En.fait, guand les précipités ont des tailles de L'ordre de
£, ils sont soumis & L'effet de proximité de la matrice qui tend 3
aplanir la différence entre les densités des électrons supraconducteurs
des deux phases. L'énergie de condensation dans le précipité dépend
ators, en plus des paramétres supraconducteurs de la phase précipitée
massive et de la matrice, de la géométrie du précipité, de ses dimen-
sions et probablement de la nature de L'interface précipité-matrice.
Aucune théorie n'a été faite jusqu'ici des effets de proximité & trois

dimensions dans une particule noyée dans une matrice supraconductrice.

Deux autres mécanismes d'interaction proviennent du fait que
nos précipités sont cohérents avec lLa matrice, donc entourés d'un champ
de contraintes élastiques provenant de la différence des volumes spéci-
figues des deux phases. Ce champ de contraintes va interagir avec un
vortex pour deux. raisons. D'abord L'ame normale du vortex est une région
contractée par rapport & la région supraconductrice qui L'entoure, en
raison de la variation du volume spécifique du matériau entre L'état
normal et L'état supraconducteur. Ce champ de déformation va interagir
avec le champ de contrainte entourant le précipité ("effet AV" : réf. 6
et 25). Une derniére raison d'interaction est que L'énergie élastique
stockée par le précipité dépend des constantes d'élasticité de la matrice
qui L'entoure ; elle sera différente si cette matrice est normale (c'est-
d~dire lorsque L'Bme du vortex sera sur le précipité) ou supraconductrice
(lorsque L'3me du vortex sera loin du précipité). Cet effet est dit "effet
AE"™ (réf.25). Le calcul de ces interactions est fort compliqué et a été
fait essentiellement dans le cas des dislocations (réf.25). Des esti-

mations des différentes énergies d'interaction peuvent néammoins &tre
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faites et FREYHARDT (réf. 26) les a évaluées dans le cas de précipités
de Pb3

trouve que les énergies d"interaction élastique (effets AV et AE} et

Na dans une matrice Pb-Ma, systéme d'alliages proche du ndtre. Il

l'énergie d'interaction par condensation dans L'8me normale du vortex,
en négligeant les effets de proximité, sont du méme ordre de grandeur.
Rien ne permet donc d'affirmer que dans nos alliages L'un des mécanismes

possibles d'interaction est prédominant.

Il nous faut donc examiner pour chague mécanisme les possibilités
de variation rapide de la force avec H et T. Aucun des paramétres struc=
turaux qui interviennent dans L'interaction élastique (module de cisail=
Lement et compliance de La matrice) ne semblent pouvoir subir de
variations brutales avec le champ magnétique et la temperature (réf. 26).
Les interactions élastigues ne peuvent donc expliguer une ”transitioh"
de fm. '

IL n'en est pas de méme pour Le "piégeage de coeur”. Si ta
phase précipitée est supraconductrice & L'état massif ou rendue supra-
conductrice par effet de proximité, on n'observera pas dans le cas géné-
ral, de transition vers L'état normal des précipités, le paramétre
d'ordre dans les précipités variant d'une maniére monotone avec H et T
ainsi gue AEC. Bien que dans ceréaines conditions particuliéres de
dimension des particules d v 4 N (ol g, est la longueur de cohérence
dans Le précipité) BURGER et DEUT§CHER (réf. 27) prévoient une force de
piégeage croissant en HZ, cet effet ne peut expliquer la raideur
observée pour le pic dans nos échantillons. Par contre, il existe un cas
ol une transition du premier ordre a été observée dans un bilame supra=-
conducteur=normal (réf. 28, 29) pour un champ Hg dit "echamp de bascule-
ment”. Cette transition se produit quand L'épaisseur du film normal dN
est de L'ordre de EN. EN étant fonction de T

hy Vi A

(g (T = LN ref. 300,

6T I<B T

- 3 L3 r * »
La transition n'existe gu'au-dessous d'une température T fonction de
dy (réf. 29). La théorie et L'expérience (réf. 28) montrent que Hg
décroit lorsqgue dN augmente & température constante et décroit lorsque

T augmente & dN constant. Ce comportement est qualitativement analogue
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4 celui du champ de pic Hp de nos échantillons (fig. 17Ta et b). Par
contre, nous n'‘observons pas L'équivalent de T* < TC pair nos alliages
ou le pic s'observe dans tout le domaine de température étudié, méme
trés prés de Tc' Faute de pouvoir évaluer EN dans nos précipités dont
nous ne connaissons pas la nature exacte, et faute d'une théorie & trois
dimensions correspondant mieux au cas de nos alliages, il n'est pas
possible au vu de simples analogies qualitatives partielles, de conclure
que L'effet de pic observé dans nos alliages, est dd 3 une transition

S = N des précipités.

Pour confirmer ou infirmer cette hypothése, nous avons cher-
ché & détecter expérimentalement cette éventuelle transition qui doit
affecter la phase précipitée, c¢'est~i-dire de L'ordre de 5% du volume
de nos échantillons. La seule méthode relativement slire est une mesure
calorimétrique. En effet, comme nous L'avons dit plus haut, la transi-
tion est du premier ordre et il doit donc luj &tre associée une chaleur
latente détectable calorimétriquement. Lfexpérience qui a été faite sur
L'alliage A est décrite dans L'annexe I (réf. 31). Malgré la grande
sensibilité obtenue, nous n'avons pas détecté d'anomalie thermique qui
puisse €tre attribuée & une transition S - N des précipitéds. Cette
hypothése qui avait été avancée aprés les mesures préliminaires pour
expliquer l'effet de pic observé dans nos alliages (réf. 1) ne peut donc

&tre retenue.

En L"absence de transition S = N brutale des précipités,
on peut admettre que le paramétre d'ordre ne varie pas trop au niveau
des preécipités. Dans ce cas-la, on peut faire appel pour avoir une idée
de la force due & "L'effet de coeur" & une méthode de perturbation sur
L'énergie libre du réseau de vortex de Ginzburg-Landau. Si la perturba-
tion est tres faible (se traduisant seulement par une variation locale
de k) CAMPBELL et EVETTS (réf. 6 ) proposent une expression de lLa forme

f aveP . a- By
m ce c

Hc2

2

ot V est le volume du précipité et GHC2 Lla variation de ch entrainée

par la variation locale de k. Si La perturbation est plus forte
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(variation importante du paramétre d'ordre) ils proposent

3/2 H
fm a VH Hc2 (1 =--=—"

Hc2
D'autres auteurs calculent d'autres formes de variation telles que

(réf. 32

2

H e e e
fm o ch 1 " ) pour des précipités normaux,

c2

ou fm o H 1 - tl---—-) 8K pour une simple variation locale
. . C2
Sk de K.

Ces expressions approximatives conduisent 34 des variations
sensiblement différentes de ?; avec H et T. Néammoins elles traduisent
toutea le fait que fo est décroissante avec H et T en champ fort
(H 2 Eﬁg.) ce qui est plausible physiquement car le paramétre d'ordre

décroit en champ fort comme Hez (1 - %__ ) et L'énergie des vortex comme
2 Ho .2 c2
HCZ (1 o ee— ) -
Hez

A partir de ces considérations générales, on peut donc
s'attendre a ce que fo’ quelle gue soit son origine, interaction "de

coeur” ou interaction élastique, décroisse en champ fort en fonction de

n

H comme {1 = %—- y'' et en fonction de T comme (To - T)n avec

1 <n<2
ny v
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CHAPILITRE I

VARIATION DU NOMBRE EFFECTIF D' INTERACTIONS

La théorie générale de la sommation des forces d'interaction
piéges—vortex pour une distribution au hasard des piéges a été établie
dans le cas statique par LABUSCH (réf. 33). Par La suite, d'autres
approches dynamiques du probléme ont donné des résultats analogues
(réf. 6). Nous donnons en annexe II un calcul simplifié de fp dans le
cas statigue qui nous intéresse ici (réf. 34). Ce calcul présente L'avan-
tage de mettre plus clairement en évidence que La théorie de Labusch,
les paramétres physiques qui déterminent le nombre d'interactions n. Il

montre en particulier que

1°) guel que soit le potentiel d'interactions piége-vortex, la condition
générale g;—> k (18) dite "seuil de piégeage" doit &tre remplie par les
piéges pour qu'il y ait une "instabilité mécanique" lors de L'interaction
pigége-vortex et que n et fp ne saoient pas nuls ( %% est le gradient de
‘la force d'interaction et k caractérise le rappel élastique du réseau

de vortex, cl'est-a-dire La force nécessaire pour provoquer un déplacement

unité de L'unité de longueur de vortex.

2°) le paramétre physigue principal régissant le nombre des interactions
effectives est Le déplacement de L'élément de vortex soumis & la force
_ 'm

maximale d'interaction : Un = T (19 .

3°) dans le cas de piéges remplissant la condition (18), fp est essen-
tiellement donnée par La relation :
fh
f =2 @d N f u = Ed N — 20
P P mom p k
oll (2d) est la lLargeur du potentiel d'?nteraction, Np la concentration

des pidges et ol les autres termes dépendant de la forme du potentiel







d'interaction ont été omis car ils deviennent négligeables lorsque Un

devient supérieur & d.

La relation (20) donne f pour un vortex placé au milieu
d'une distribution de piéges au hasard. Four L'appliguer & un réseau
de vortex, 1L faut que la Largeur du potentiel (2d) et les deformat1ons

um sojent 1nfer1eures & la distance entre vortex ao, soit
2d < a (21) et u_ < a (22)
o m 0

De plus, pour qu'elle soit valable, il faut gu'on puisse considérer que
Les pitges agissent indépendamment Lles uns des autres, c'est-a-dire que
les déformations u, nNe se recouvrent pas entre piéges voisins. Or on a,

dans te cas d'une force ponctuelle appliquée au vortex (réf. 6,

u o —n (23)

ol Hg est Le module de rigidité effectif du réseau de vortex. Donc pour
gue le déplacement u- d0 & un piége soit négligeable (par exemple divisé
par 10) au niveau du piége premier voisin situé & une distance %, it

faut que 2 > 10 a, (24). La condition (24) peut &tre prise comme "critére

de dilution" (réf. 6) pour qu'on puisse appliquer la relation (20).

Si nous assimilons les précipités dans nos alliages a des
piéges, c¢'est-3=dire, si nous supposons qu'ils remplissent la condition
(18), nous ne poufrons appliquer la relation (20), que s'ils remplissent
les conditions (21), (22) et (24).

Nous avons vu que les précipités sont petits, leur diametre
D étant de L'ordre de Eo. On peut donc aisément admettre gque si on
assimile (2d) & D, les conditions (21) et (22) sont remplies. Par contre,
nous avons vu page 29 que La distance moyenne entre précipités dans nos
alliages les moins concentrés (alliage A) est de l'ordre de 1,3 D. Alors

La condition (24) qui devient :

10 a
o]
1,3

T=1,30>10 a soit D >
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est incompatible avec la condition (21) : D < a_- L'expression (20) ne
peut donc étre appliquée a nos alliages si on tonsidére que les préci-
pités individuels constituent les piéges car alors nous avons affaire

4 un systéme de piéges concentrés.

Jusagu'ici le seul modéle de piégeage, applicable & un sys-
téme de piéges concentrés, a été proposé par KRAMER (réf. 24). Cet
auteur a démontré gque lorsgue des piéges ponctuels suffisamment
rapprochés agissent simultanément sur un vortex, tout se passe comme si
le vortex étaitlsoumis 4 une force uniformément répartie fQ par unité
de longueur ("line force'). Dans ce cas Lla, u représente le déplacement
de L'ensemble du vortex par rapport & sa position d'équilibre dans Lle
réseau et k ne dépend gue de C66’ le module de cisaillement du réseau
de vortex dans le plan perpendiculaire aux vortex. Pour pouvoir définir
un déplacement du vortex par rapport & une position d'équilibre, il faut
admettre qu'un nombre restreint de vortex seulement est soumis & une

force fg, ou tout au moins, que la force f, varie suffidamment d'un

vortex & L'autre pour créer des contraintei de cisaillement autour de
"sites de piégeage fort'. Sur ces bases, Kramer contruit un élégant
modéle de piégeage pour rendre compte de lois d'échelles trouvées
expérimentalement sur certains supraconducteurs, et le propose (préf. 7)

pour expliquer L'effet de pic en général.

Néammoins L'hypothése d'une "line force" et de "sites Li-
néaires' de piégeage dans un matériau contenant des piéges isotropes,
revient a supposer que les piéges sont au moins partiellement "alignés”
parallélement aux vortex. Comme nous L'avons vu plus haut, une telle
hypothése doit entrainer une anisotropie de la force moyenne de
piégeage (réf. 35), et ne peut donc s'appliquer & nos échantillons ot

L'on n'observe pas expérimentalement une telle anisotropie.

Faute d'une théorie générale applicable aux systémes de
piéges concentrés répartis au hasard, il nous reste & discuter la
condition (18) qui, comme nous allons le voir, permet de fournir une

explication qualitative valable & notre effet de pic.
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SEUIL DE PLEGEAGE

Pour disciﬁfr la condition (18), il faut examiner comment

peuvent varier k et g &N fonction de H, T et D, Le diamétre des

précipiteés.

La réponse du réseau de vortex & l'application d'une force
ponctuelle a été calculée par LABUSCH (réf. 33). Dans le cas géneéral,
elle dépend de La valeur moyenne du gradient de la force d'interaction
dans tout L'échantillon, a = < VWU > , ou U est le potentiel d'inter-
action par unité de longueur de vortex. Néammoins si o < & C66’ ce
qui correspond aux cas usuels de piégeage, les termes en Q deviennent
négligeables pour Hc1 <HZ Hc2 et la réponse est alors indépendantel
de a. C'est L'approximation dite "de réseau” ou k ne dépend que des
propriétés élastiques du réseau de vortex,rcaractérisées par les trois

modules de rigidité fondamentaux, C11, C44 et Céé. On a alors :

k = ‘2" T ! o ! -1 (25)
B «,, c.oe «,, ¢, )72
44 “11 L 66
B, 172 2 /2
ou a, = 8 ( 5 ) (avec B = ( —) = 1,07) est La maille du ré-
v 3

seau de vortex.

Labusch a aussi calculé les différents modules (réf.36 et

37 ) qui s’expriment (en UEM-CGS) par :

2
¢y # B 4
4 dB
¢, = B4 7
44
L

B 2
1 _// 2 d*HE)
L SRR (28)

an 0 dx

(26)

66 en champ faible H.i Hc1

H
7,0 . 1070 (£252 (1 - B8

K HC2

@9

en champ fort H < Hc?
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Pour les champs faibles, BRANDT (réf. 38) a proposé pour C66 une .

expression explicite approchée

BH 27H
Cop = Cg 0,118 -7 . 107 mE—EE ) (30)
Lk K B

L'intégrale de L'expression (28) s'écrit

2 H
j?ﬁ SR B  E J 2 st

0 dx dB 0

Pour lLa calculer, il faut connaitre La courbe B(H) ou M(H) réversible

du supraconducteur (car B = H + 4TM(H)) d'olu on déduira

dH _ 1
dB 1 + 47 iﬂ

dH
A partir de La courbe d'aimantation expérimentale & 4,2 K de L'échantil-
lon de L'alliage B revenu 128 h (figure 8), nous avons construit la
courbe M(H) réversible en supposant que M rév. = ﬂi—%uﬂi ofi Mt et MY
sont respectivement les aimantations mesurées en champ croissant et
décroissant. A L'aide des valeurs de M(H) et de %% (H) relevées sur
cette courbe) nous avons calculé C66 en champ faible par L'expression
(28) et en champ fort par l'expression (29). Le résultat ohtenu est
donné sur Lla figure 19 ol nous avons aussi reporté les valeurs obtenues

avec l'expression (30).

Enfin, nous avons calculé k & partir de (25) et reporté sur
La figure 20 ['allure de sa variation en fonction du champ réduit
h = Hch2.

. . . 3/2 ..
La variation thermique de k est en Hc, aussi bien en champ
fort ol on a

He 3/2

ko —— VR d-h (31
©
qu'en champ faible si on utilise la reLafion (30} pour C66' k est donc
continuellement décroissante lorsque la température augmente et L'allu-

re de sa variation avec h doit rester 3 peu prés celle qui a été
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calculée 3 4,2 et gui est portée sur la figure 20.

Il est plus difficile de déterminer comment df/dx varie
avec H, T et D puisqu'on ne connait pas fo. Néammoins on peut déter-
miner lLe sens de ses variations et discuter qualitativement la condi-
tion (18).

d$/dx dépend fortement de La forme du potentiel d'inter-
action U entre le précipité et le vortex. $i on admet que cette forme
ne change pas trop lorsque les précipiteés gross1ssent, df/dx va varier,
4 champ et température constants, comme ( 3— y. La Largeur (2d) du
potentiel d'interaction entre L' sme normale du vortex de diamétre
2E(T) et le précipité de diametre D, va 8tre de L'ordre de (25+D). (2d)

crojt donc avec D ; au plus comme D.

Comme nous L'avons vu plus haut, les énergies d'interaction,
qu'elles soient d'origine mécanique, ou dues a L'effet de coeur, sont
proportionnelles au volume des précipités. La variation de fm va donc

gtre comprise entre 02 et D3, et celle de %% entre D et DZ.

Ainsi %;— croit avec D alors que k n'en dépend pas. Il en
résulte que pour un champ et une température donnés, un précipité trop
petit ne remplira pas la conditfon (18) et ne constituera pas un piége
pour les vortex. C'est ce gue nous constatons expérimentalement : Lle
piégeage di aux précipités est nul juste aprés la précipitation. En
grossissant au cours du revenu, les précipités vont atteindre une taille
Pseuil'™ ol Lla condition (18) est remplie : ils deviennent alors des piéges
et fp croit rapidement. C'est bien ce que nous chservons expérimentale-
ment sur la figure 14, la taille seuil se traduisant par un temps de

revenu seuil.

Pour une taille de précipité donnée, df/dx et k sont des
fonctions de H et T. Si les représentations de ces fonctions se coupent,
il va exister un domaine (H,T) ol la condition (18} ne sera pas remplie
et ol les précipités ne piégeront pas, et un domaine ou (18) sera
remplie et ol les précipités vont piéger les vortex. A L'intersection

des deux domaines on aura une variation de la concentration en piéges
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N et un "pic" va apparaitre sur fp, si Lla variation de Np est assez
b .

rapide.

lL.Les positions du pic en champ, Hp, ou en température Tp,

vont donc étre proches des valeurs seuil Hs et TS solution de L'équation

T, 1 = kW, T 32)
Nous avons représenté schématiguement une telle situation & température
constante sur lLa figure 21 pour deux diamétres de précipités 02 > D1.
Nous avons utilisé pour df/dx une variation vraisemblable d'aprés ce

que L'on peut admettre de la variation de f0 gui, prés de ch, doit

gtre en (1 - H/ch)n avec 1 < n g 2. Hp1 et sz correspondent aux champs
de pic pour les diamétres de précipité D1 et DZ‘ Puisque df/dx croit
avec D, sz est inférieur 3 Hp1. Nous retrouvons l& ce gque nous avons
observé expérimentalement : le champ de pic décroit lorsque les préci-
pités grossissent, c'est-&-dire lorsque le temps de revenu des échan-

tillons augmente (fig. 11a et b).

Puisque g; s'annule & HC2 avec une tangente horizontale,
il existe un petit domaine de champ prés de ch (HO < H< HcZ) ou

fp = 0, C'est aussi ce que nous avons observé expérimentalement : Lla
force de piégeage s'annule 3 H0 < ch (page 34).

Nous venons de voir comment ('existence d'un seuil de pié-
geage permet d'expliguer la présence d'un pic de fp en champ et
température et comment il permet d'expliquer le sens de la variation de
H en fonction du temps de revenu des échantillons. Il reste & vérifier
qu'il peut expliguer aussi Lla variation thermique de Hp
{ou hp = Hp/ch) et la variation de Tp avec le temps de revenu des
échantillons. Nous avons vu (expression 31) que k varie avec la tempé-
rature comme ch 3/ soits, en champ élevé, comme (Tc - T)3/2. Si df/dx
décroit plus vite avec la température que k (soit n > 3/2), le rapport
df/dx va décroftre lorsque T croit. Les positions relatives des courbes

k
k(h) et %g-(h) pour deux températures T1 < T, sont reportées dans ce

cas sur La figure 22. On voit que dans ces conditions hpe est supérieur

a hp1 : le champ de pic réduit hp croit avec La température comme cela
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a été constaté expérimentalement pour T < 5,5 K sur les alliages A et

B (figure 11c et d).

si df/dx décroit moins vite avec la température que k, on a
le résultat inverse : hp décroit lorsque T croit. C'est ce qu'on observe
pour T > 5,5 K (figure 11¢ et d). Ce résultat nous indigue que la
variation thermique de df/dx n'est pas constante et varie avec la tempé-
rature, ce qui confirme La complexité de la variation thermique de fo’
physiquement prévisible. La variation thermique de Hp se déduit immédia-

tement de celle de h_ d'aprés H = h_H .
' P p p ¢2

Le sens de la variation de Tp avec le temps de revenu peut
aussi aisément &tre déduit de la condition de piégeage (expression 18%.

A h constant on peut écrire :

k = o (T¢ - T)S-/2
df _ _ 0
et I - B(D) (Tc =T

oll B(D) est une fonction croissante de D alors que o ne dépend pas de

. df _ o
D. Tp est La température pour LagueLLe % ° k, d'ol
o (Tc =132 = gy ac-T1)H"
P p
(Te = T )3/2-n _ B
p o
' 1
T = Te - | Eégll 3/2-n (33)

on en déduit que si n > 3/2, Tp croit avec D et si n < 3/2, Tp décroit
lorsque D augmente. C'est bien ce que montrent Les résultats expérimen-—
taux des figures 11c et d : & hp constant, la température Tp corres=
pondant aux différents temps de revenu crojt avec le temps de revenu
pour T < 5,5 K (soit n > 3/2) et décroit avec le temps de revenu pour
T>5,5K (h <3/2).

Si on admet que la forme des courbes %; (h) puisse changer

notablement en fonction de L'évolution de la structure des précipités




au cours des revenus de longue durée, il est possible de trouver des
formes de courbes particuliéres permettant d'expliquer les comportements
de fp (H) représentés sugftes figures 16, 17 et 18. En particulier, si
on- admet gue la courbe I (h) puisse couper en plusieurs points La
courbe k(h), on peut aisément expliquer le double pic chservé sur
L'alliage C revenu 679 jours (figures 17 et 18). Comme nous l'avons wvu
plus haut, df/dx dépend fortement de la forme du potentiel d'interaction ;
il n'est donc pas étonnant que le comportement du pic, non seulement

en fonction du temps de revenu, mais aussi en fonction de H et de T,
dépende étroitement du détail de la structure de L'interface matrice-
précipités et de la forme des précipités, qui conditionnent Ll'allure du

potentiel d'interaction.

Ainsi le franchissement du seuil de piégeage par les préci-
pités expligque aussi bien lLa présence du pic que son évolution avec la
température et les traitements thermiques. Comme L'allure des courbes
fp(H) le Laissait pressentir, il s'agit bien La d'une "transition' entre
un état ol L'on a peu de piéges et un état ol L'on a un grand nombre de
pieges. Cette "transition'" du nombre de piéges Np se superposant & la

décroissance de ?; (H), au moins en champ fort, produit un "pic" de fp

g'il serait d'ailleurs souhaitable de dénommer "seuil" plutét que "pic'.

Ce mécanisme va maintenant nous permettre de comprendre le
comportement de fp(H) en fonction du revenu des échantillons. Tout d'abord,
on peut remarguer, en comparant les courbes‘fp(H) obtenues & une méme
température pour différents temps de revenu (et plus particuliérement
sur Lla figure 17) que '%(H) au=-dela cu pic varie relativement peu avec le
temps de revenu. Cette constatation peut 8tre justifiée de Lla maniére
sujvante. Au-deld du pic, on a Np > Nv’ La concentration en précipités.
Nous avons wu plus haut que fo o <V 2, le volume moyen des précipités.
Alors fp = Np ?; o N <v>= f, ot f est la fraction de volume de la
phase précipitée gui reste constante au cours du revenu. Le fait oue
fp(H) dépende trés peu de D au-deld du pic nous permet alors d'expliquer
aisament Le comportement de fp avec D. f augmente lorsque hp

max pmax

décroit ; puisque hp décroit lorsque D augmente, fp max V@ croitre avec

D et le temps de revenu, ce que L'on constate expérimentalement. De méme,

puisque fp max varie & L'inverse de hp, on doit observer dans sa varjation
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thermique un minimum plus ou moins marqué correspondant au maximum de
h a5,5 K‘(figures 11c et ds.rc'est Eien ce que L'on observe expéri=-
mZntaLement : Lle minimum & 5,5 Kldu Lieu de fp maxtH) en fonction de T
est bien marqué pour L'alliage A (figures 9a et 9h) et nettement visible

également quoique moins marqué pour Ltalliage B (figuresin a, b et c).

Il reste & examiner le comportement de fp(H) en champ faible
en-dega du pic. Nous avons vu que pour les temps de revenu faibles,
f (H) Lloin en degd du pic est pratiquement nulle, car les précipités
sont en dessous du seuil de piégeage. Par contre, Lorsque les temps de
reveriu augmentent, f (H) a température constante, en decd du pic,
augmente rapidement avec le temps de revenu (figures 9a,b et 10 a, b, ©).
En fait, bien gue nous ayons supposé dans tout ce qui précéde que les
précipités avaient tous la méme taille, il existe nécessajrement dans
Lles échantillons une distribution du diaméfre des précipités. Le champ
de seuil (cu de pic H ) va correspondre au diamétre Le plus probable Dp,
mais & tous champ H < H 0’ il va y avoir un certain nombre de précipités
dont le diamétre est superweur au diamétre de seuil D correspondant 3
H. Ces précipités sont des piéges qui contribuent & fp et ils vont étre

d'autant plus nombreux que H sera proche de Hp.

Ainsi, & champ constant H < Hp, le nombre de piéges croft
ainsi gue fp Lorsque Hp décro?t; c'est-a~dire Lorsque le temps de revenu

‘augmente.

Il en'sera de méme & h constant, Llorsque hp décrofit,
c'est=-3-dire lorsque T décroit. Ici en plus, ?: croit, si bien gue
fp = n fo , en champ faible, augmente trés rapidement lLorsgue T décroft.

Cette notion de largeur AD de la distribution des diamétres
des piéges peut nous permettre de discuter utilement la "raideur” du piec
de fp qui conditionne L'autostabilité des alliages. L'existence d'une
distribution des diamétres des précipités entraine celle d'une distri-
bution des champs et températures de seuil Hy et Tes de largeurs AH_ et
ATS.

A champ constant, ATS est La lLargeur de La branche ascendante
du pic de fp en fonction de T, c'est-a-dire la région autostable o0

dfp/dT > 0. Hs est fonction de T et de D ; nous pouvons donc écrire :
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OH B
My T g o AT T Ly

A champ constant, on a :

3HS 3HS
o dl * g I =0
ou f'ATS + 9'AD = 0
ﬂl
et AT = = =— AD (34>
s f

En aszimilant Hs au champ de pic expérimental Hp, on peut

voir sur les figures 11a et b que f' = %gﬁ , croit avec T. De méme si
on porte Hp en fonction du temps de revenu (ou de D) pour diverses tem-
Hp

pératures, on trouve que @' = décroit Lorsque T croit. Ainsi |ATS|

gh *
décroit lorsque T croft, ce qui signifie un pic de fp en fonction de T
plus raide prés de Tc qu'a basse température. C'est bien ce que L'on

observe expérimentalement sur la figure 12.

On peut remarquer que pour T < 3K, ]ATS| devignt trop Large
pour pouvoir L'emporter sur La décroissance rapide de fo en fonction de
T quel gue scoit le champ appliqué. On a plus alors de "remontée” avec la
température sur les courbes de fp(T) & champ constant mais seulement un

point d'inflexjon : il n'y a plus d'autostabilité.

Pour avoir autostabilité dans un domaine appréciable de champ
et de température, il faut que ATS soit le plus petit possible, c'est-
a~dire gue, d'aprés L'expression (34) @' et AD soient petits.

Si la discussion de @' n'est pas possible faute de précision sur le po-
tentiel d'interaction précipité-vortex, par contre pour avoir un AD
petit, il faut que la précipitation soit Lla plus homogéne possible,
c'est-a~dire que la solution solide initiale soit la plus "parfaite"

possible avant la précipitation.

IL est hautement probable que nous avons observé un "effet de

pic” et une autostabilité bien marquée dans nos alliages parce qu'ils

étaient trés purs et bien recuits avant précipitation.
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En conclusion & cette étude, nous pouvons dire que "'effet
de pic" observé sur nos alliages est d0 au franchissement par les préci-
pités du "seuil de piégeage” fonction du champ magnétique appliqué, de

la température et de la taille des précipités.

Nos résultats expérimentaux constituent, semble-t=-il, la
premiére mise en évidence de Ltexistence de ce seuil de piégeage,

prévu théoriguement.

Par ailleurs, nous avons vu gue la "raideur” du pic et
L'autostabilité qui en découle, proviennent essentiellement de L'homo=
généité des précipités—piéges, notamment en ce gui concerne leur nature,
leur taille et leur distribution spatiale. Il apparait alers, que ni le
mécanisme physique responsable de L'effet de pic, ni les paramétres
structuraux gui conditionnent L*autostabilité de nos échantillons, ne
sont propres & ces alliages particuliers. En conséquence, on doit pouvair
observer des phénoménes quaLitafivement analogues dans tous les alliages
supraconducteurs ol L'on pourra provoguer une précipitation suffisamment
fine et homogéne. Dans ce cas, si on suit L'évolution du piéaeage avec
la précipitation et le grossissement des précipités, on doit pouvoir
observer un effet de pic et obtenir un alliage autostable. L'inconvénient
pratique de cet effet résutte de La faible valeur de la force de piegeage
et par conséquent du courant critique, juste en=-dega du seuit. Or clest
dans cette région de champ magnétique et ce température qu'on devra faire
travailler un éventuel matériau autostable pour pouvoir justement héne=
ficier de son autostabilité. En fait, rien ne s'oppose dans le principe,
4 pouvoir superposer L'effet de pic et ['autostabilité, & un piégeage
déja fort, obtenu par exemple par une précipitation antérieure. Dans ce
cas, il faudrait faire subir & L'alliage une trempe 3 deux étages avec

un revenu intermédiaire convenablement choisi.
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Ainsi, les résultats de la présente étude, quoi qu'obtenus
avec des alliages "de laboratoire', montrent que rien ne s'oppose
physiquement & L'obtention de matériaux supraconducteurs autostables
performants, et indiquent les directions principales dans lesquelles de

tels matériaux techniguement intéressants doivent étre recherches.
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ANNEXE I

ANALYSE THERMIQUE DIFFERENTIELLE

Pour vérifier si L'effet de pic observé dans les alliages
Pb=In-Na était d{ & une transition de L'état supraconducteur 3 L'état
normal des précipités qu'ils contiennent, nous avons essayé de détecter
thermiquement cette transition. En effet, ni les mesures d'aimantation,
ni Les propriétés de transport ne permettent de déceler la transition
d'une phase supraconductrice dans une matrice elle-méme supraconductrice.
Compte tenu de la taille de nos échantillons et de la précision des
mesures de chaleur spécifique, nous avons préféré faire appel aux tech-
niques d'analyse thermique différentielle, plus antes & déceler une

faible variation des propriétés thermiques.

Nous avons tout d'abord pensé utiliser la technique décrite
par MEADEN et SZE (réf. 39) qui‘s'apptique plus particuliérement aux
transitions de phase du premier ordre. En envoyant un flux de chaleur
constant dans L'échantillon, on crée un gradient de température AT, qui
sera perturbé si un phénoméne endo- ou exothermigue se produit. Nous
avons donc mis au point un dispositif basé sur cette technique en
aménageant un calorimétre précédemment destiné & des mesures de conduc=
tion thermique. Il s'est avéré assez rapidement, aprés quelques essais
sur des échantillons de plomb et de plomb=indium que cette méthode était
délicate & mettre en oceuvre et ne donnait pas une sensibilité suffisante
pour atteindre le but recherche.

Les différents flux de chaleur étant difficiles & maitriser,
nous avons évolué vers un systéme & deux échantillons en régime adiaba-
tique. Le principe consiste alors & opposer aprés amplification les
mesures des températures de L'échantillon contenant les précipités et

d'un échantillon Pb=In 50% atomique dont la chaleur spécifique est tres
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voisine. Nous avons utilisé comme thermométre des résistances de carbone
Allen Bradley de 68 Q@ & La température ambiante (1100 Q & 4,2 K) dont

La pente & 4,2 K est de 650 /K. Des mesures dans l'azote, L'hydrogéne
et L'hélium nous ont permis d'en sélectionner deux cont les caractéris-
tiques R(T) sont les plus proches possibles (écart relatif entre les

deux AR 2 . 10_3). Leur mesure est effectuée & ('aide de pontsd'oppo~

sitionRé courant alternatif (méthode 3 quatre fils). La différence des
mesures n'est faite qu'ad la sortie des ponts. Ce systéme, qui augmente
un peu le bruit de fond par rapport & une véritable mesure différentielle
(consistant & opposer les signaux avant amplification), a cependant
L'avantage de pérmettre L'enregistrement simultané de la valeur de
chacune des résistances et de Leur différence. Cela nous est permis par
La qualité des ponts utilisés (réf. 407. Ils se caractérisent par la
faible valeur de La puissarce dissipée dans la résistance mesurée

(10_? watt), leur précision élevée (AR/R = 10“6), Leur trés haute
sensibilité (bruit propre nettement inférieur au bruit thermique de la
résistance mesuré & la température cordinaire) et leur Linéarité (signal
de sortie proportionnel au déséquilibre). Pour compenser L'effet des
capacités parasites des cdbles, ils comportent un dispositif d'éguili-

brage automatique ou manuel de La composante en quadrature du signal.

Les échantillons sont d'autre part éguipés de résistances
de chauffage (v 40 K2 & 4,2 K) dont les alimentations en courant permet-
tent d'ajuster & 10_4 prés les puissances envovées (fig. 1). Les fuites
thermigues dues aux fils de nylon de suspension des échantillons et aux
fils d'amenée de courant en constantan sont trés faibles car la tempé-
rature des échantillons s'écarte peu de celle du bain. Le calorimétre,
enfin, est centré dans une bebine de champ magnétique supraconductrice.
La transition peut ainsi &tre recherchée soit en faisant varier le
champ 4 température constante, soit en faisant varijer la température

2 champ constant.
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Dans ces conditions, Le bruit de fond ne dépasse pas quel~-
gues m{l ce qui représente une résolution relative en AR/R voisine de
10“6. Cela permet de détecter a 4,2 K des variations de température de
guelques u K. Expérimentalement, nous avons trouvé gue L'énergie minimum
4 laquelle le dispositif est sensible 4 4,2 X est inférieure a 10"?J,
ce qui correspond bien & une variation de température ce queiaues u K

de nos échantillons, compte tenu de leurs capacités calorifigues.

Les études & champ constant se sont avérées délicates a
cause de cette grande sensibilité. En effet, il faut chauffer simulta-
nément et rapidement les échantiltlons en affichant des courants de
chauffage prédéterminés. La plage de température examinée i chaoue fois
est assez étroite car, trés vite, un déséquilibre se produit dans les
édchauffements (dérive des thermom2tres ou des résistances de chauffage,
mouvements des vortex différents dans Lles deux échantitlons...). Si
L'on chauffe lentement, au contraire, un changement de pente (di 3 une
variation de chaleur spécifigue par exemnle) anparait mcins nettement.

Le compromis est difficile & trouver et les expériences sont trés lonques.

Par contre, les mesures en champ variahle sont ranides et
faciles & reproduire. Mais elles ont mis en évidence uns magnétorésis-
tance sous faible champ magnéticue des résistances Allen RBradley heau=
coup plus forte que prévue. Les résultats de la litterature (RéF. 41) et
des mesures effectuées sur ces résistances au labhoratoire nous donnaient
une augmentation relative de 1% environ dans un champ de 30 kle a L2 K,
ce qui nous laissait penser gu'elle serait comprise entre 3.10_4 et
'i.10_5 dans 1 k0e, valeurs correspondant 4 une évolution linéaire ou
guadratigue de la magnétorésistance. Or, nous avons obtenu une magnéto-
résistance négative en faible champ dont L'amplitude atteint 2°/,, des
1200 Oe puis diminue lentement ensuite (cf. fig. 2). Des cas de magnéto-
résistance négative en faible champ magnétique nuis positive en champ
fort peuvent s'expliquer par la présence d'impuretés dans le carhone

(réef. 42).

L'évolution rapide des résistances entre 0 et 1200 Oe
correspond & une variation de 3 ms % 4,2 K, mais dans lLa nlage de 1200

4 10 000 Oe, elle représente une variation de 15 p K tous las 100 Oe.
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Celle-ci étant semblable sur les deux résistances & 4,2 K et 6,2 X, nous
avoris admis que L'évolution du phénoméne en fonction de la température
est la méme sur L'une et sur L'autre, sans faire un étalonnage complet
"in situ' des résistances en fonction de la température et du champ
magnétique. Une évolution paralléle et réguliére des deux thermométres

ne doit pas géner la détection d'anomalies thermigues.

Nous en avons eu la preuve en étudiant un échantillen cons-
titué de quelques 25 mg de Plomb ccllés sur une plaguette de 1 g de
nichium, ces masses étant choisies dans le méme rapport que celles des
précipités et de La matrice de Pb-In d'aprés nos estimations. Le test
fut concluant puisgue nous avons enregistré 3 la transition une dimi-
nution de température de 7 mK de Ll'ensemble de L'échantillon, ce qui.
correspond & une énerqie de 4,2.10_6J compte tenu de la chaleur spéci-
fique du nicbium. Ce résultat est bien en accord avec les valeurs de

La chaleur latente de transition du plomb.

Par contre, sur nos échantillons, nous n'avons pas détecté
d'anomalie thermique qui puisse étre attribuée a la transition recher-
chée. Nous avons enregistré aisément le refroidissement Lié & L'aiman-
tation adiabatique des échantillons (v 50 mK de 4,2 K jusqu'a la tempé-
rature critique de 6,05 K) ainsi que L'échauffement dii au mouvement des
vortex (v de 40 mK pour un cycle état supraconducteur & 4,2°K, état
normal, état supraconducteur & 4,2°K). Or une transition du ler ordre
affectant 1% seulement du volume de L'échantillon ahsorberait environ
10—4J si on considére la chaleur latente du Ph=In. Nous en concluons
que la transition des précipités, si elle existe, est vraisemblablement
du 2é&me ordre et n'affecte pas suffisamment les propriétés de l'ensemble

pour étre décelée.
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ANNEXE II

CALCUL DE LA FORCE MOYENNE DE PIEGEAGE

1 - INTERACTION PIEGE-VORTEX, INSTABILITE MECANIQUE

Nous nous plagons dans le cas d'une distribution au hasard
des piéges dans le matériau et caractérisons un piége par un potentiel
d'interaction répulsif (bosse de potentiel) ou attractif (puits de
potentiel). Nous ferons un calcul & deux dimensions pour simplifier et
pour cela, on supposera que le potentiel a une largeur 2d) selon la
direction de déplacement des vortex (direction 0x) et une dimension (Z2d)
également suivant la direction Oy perpendiculaire & Ox. Les vortex seront
eux paralléles & la direction 0z. Pour se fixer une forme simple du
potentiel, on suppose qu'il est constitué de trois portions de paraboles
comme représenté sur lLa figure 1 dans le cas d'un potentiel répulsif. La

force d'interaction sera alors linéaire en x (figure 3).

Lorsqu'un vortex est en interaction avec le piége, il est
déformé par la force d'interaction, comme schématisé sur lLa figure 2 ol °
le vortex se déplace vers la droite et le piége est répulsif. Nous
appellerons Xy {'abscisse correspondant & la position du vortex non
déformé et X4 L'abscisse correspondant & la fléche maximale u = Xg = X,

Si nous reportons ces positions sur le diagramme des forces
(fig. 3) correspondant au potentiel U défini plus haut, nous voyons
que le vortex est soumis & la force f. La déformation (ou fléche) u est
alors donnée par u = £ ol k est la constante de rappel élastique du

k
vortex.
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Au point figuratif P de L'élément de vortex déformé, La force
d‘1nteractlon est en équilibre avec La force de rappel due a L‘eLast1c1te
du vortex. La pente du segment va est égale 3 la constante k. Lorsque
le vortex se déplace vers la droite, le point P se déplace vers le point
M correspondant & la force maximum fm’ et le point x,, se déplace vers le
point X o Le segment Mxo, de pente k, correspond a une position Limite.
Pour un faible déplacement de X, au~-delad de Xo? le point P saute de M en
N ; La force change de signe et prend ta valeur fn < fm' On a La une
"instabilité mécanique”. On voit immédiatement sur la figure, que cette
instabilité mécanigue n'existe que si la pente du segment Mxo est infé-
rieur & celle du segment MO, c'est-a-dire, si :

Mx f

k < soit k<TL""']' (1)

OxM

En conséquence, lorsque le vortex se déplace de Xa a X7 il
est soumis & une force négative comprise entre O et fm’ et Lorsqu'il

se déplace de X a x., il est soumis & une force positive comprise entre

B
fn et 0. L'instabilité mécanique entraine donc une dissymétrie dans les

forces exercées par le piége.

considérons maintenant un vortex immobile qui a pénétré de
gauche 2 droite dans une distribution statistique de piéges identiques.
Parmi les piéges qui sont en interaction avec le vortex, ceux gui sont
situés & sa droite & une distance inférieure a OxA = d, et ceux qui sont
situés & sa gauche & une distance inférieure 3 Ox, vont exercer sur Le
vortex des forces négatives (qui le 'retiennent') de valeur comprise
entre 0 et fm. Les piéges situés a gauche du vortex a une distance
' comprise entre OxO et Ovaont exercer des forces positives (qui Lle

"noussent") de valeur comprise entre 0 et fn.

Puisque dans une distribution statistique de pieéges les
distances pitges vortex sont équiprobables, nous aurons plus de piéges

qui retiennent que de piéges qui poussent car Xo *a > X X De plus Lla

g°
force moyenne exercée par les piéges qui retiennent Q— f ) est supérieure
3 la force moyenne exercée par les piéges qui poussent (; f Y. Cn ova

donc svoir une force résultante négative sur Lle vortex.




-8~

£ |
! 3
_
_
I
_

N Ny
_ < 1

20 ¥

Fig. 3




w§Q=

si Lla condition (1) n'‘est pas remplie, les forces d'inter-
action p1eges-vortex vont etre symetr1ques deux & deux et la force
résultante sur Le vortex sera nulle. Ainsi LVinstabilité mecanique
résultant de la condition (1) est nécessaire'pour que des piéges dis-

tribués au hasard exercent une force moyenne non nulle sur un vortex.

2 - CALCUL DE LA FORCE MOYENNE DE PIEGEAGE, PAR UNITE DE LONGUEUR DE

VORTEX f
P

Le dénombrement des piéges qui retiennent et qui poussent va

permettre de calculer fp.

Les pieges qui retiennent L'unité de longueur de vortex sont
compris dans le volume V1 = 2d x(xoxA)x 1 . §i U est le déplacement

correspondant & fm’ onh a :

XKy = Uy + 68 et V1 = 2d (um + &)

Np &tant la concentration volumique des piéges, le nombre de piéges qui

retiennent vaut :

N = N x2d (u + &
1 p m

: : . 1 . .
La force moyenne exercée par ces piéges est ?'fm ; La force négative

exercée sur L'unité de longueur de vortex vaut donc

1

fo= Lonf o= LN ox2dx o +O xf
1 1T 'm p m m
2 2
En remarquant gue X X5 = 2d - (um + 8) on calcule le nombre de piéges
gqui poussent
Ny, = N x2d [2d ~tu + & 11,

. . 1 s
La force moyenne exercée par ces piéges est 5 fn ; la force positive

exercée sur L'unité de longueur de vortex vaut donc

1 1 ) :
fy = — Ny fy = —N_ x2d [2d -y + o] f,

2 2 n 2
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Finalement la valeur absolue de la force résultante négative fD'est

donnée par :

- - _1 - -
fo = fy = 1= ) 2d X N [ o+ ) + 8¢+ f) =2d ]
f
Comme u_ = i
mook
1 - fﬁ fmfn N
fo =328 XN I~E_+k +6(fm+fn)—2dfn_l (3)

L'expression (3) se simplifie dans certains cas particuliers :

1°) Si fn = 0, ce qui est réalise lorsque U + & > 2d, c¢'est-a-dire
lorsque la force maximale du piége est capable de déformer le vortex

sur une distance supérieure & son diametre, fD devient

2
1 fm
f = =N x2d (—— + & f) (4)
p 2 p K m

2°) Si de plus, § est négligeable devant Up? OU nul (cas d'un potentiel

parabolique’, oh a

£2

f o= N X 2d x Eﬂ- (5)

1
p 2

Cette derniére expression est identique & celle trouvée par LABUSCH
(réf. 33) pour le potentiel en cloche qu'il a utilisé lorsque u > %-L.
Un calcul analogue peut 8tre fait dans le cas d'un potentiel

attractif. On trouvera figure &, le diagramme des forces dans ce cas

avec les mémes hypothéses en ce qui concerne la forme du potentiel.

P est le point représentatif de L'élément déformé d'un vortex

dont la position moyenne est en Xy

P xd

On a cette fois deux positions limites pour Le segment X, P 1 d'une part,
Lle segment xAN; d'autre part, le segment ch. Dans le cas attractif,

il y a deux positions d'instabilité mécanique : la premiére lorsque le
vortex atteint Lle pqits de potentiel (xV en xA) dans lequel il "tombe"
(xV saute en x,} ; la seconde & la sortie du puits ol, lorsque le vortex

N

atteint lLa position X o L'elément déformé saute de Xig €N X
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La condition d'instabilité mécanique s'écrit ici

M' x M. x
C < meo_ M
XpXme XX
_ "fn‘] ‘
soit k < —= . (67
)

Pour calculer fp, on dénombre comme précédemment les forces négatives

et positives qui ont respectivement pour valeur moyenne %—fm et %-fn.
On a pour La force négative :
f, = 1 N x2d Cu_ + L) f
1 2 p m m
et pour la force positive :
f, 0= & N x2dx df
2 72 p n
d'ol ta force de piégeage
1 ;
§ = =N x2d [ + U f =df | (7
P 2 p m ] n
.f
Avec u_ = o , (7) devient
m ok .
2
1 fm
F = =N x2d (=4 L f =df) (83
e 2 p k m n

En remarquant gque L = d - §, L'expression (8) s'exprime avec les mémes

paramétres que dans le cas répulsif par :

{2
f o=ty x2d [B+ds -f)-8¢f ] (9)
p 2 p K m n m

En comparant les expressions (3) et (9), on peut voir que le terme qui
ne dépend pas de la forme du potentiel EE est le méme dans les deux

cas. C'est le résultat principal de la %héorie : La force moyenne de
piégeage varie guadratiquement avec la force maximale que peuvent

exercer les piéges.
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Remargques :

1°) Nous avons choisi ici des potentiels particuliers pour effectuer

le calcul de fp. Dans le cas général, guels gque soient Lla forme et le
signe du potentiel, la condition pour qu'il y ait une instabilité
mécanique au niveau des pidges et par conséguent qu'il existe une farce

de piégeage, est qu'en un point quelconque du potentiel on ait

df
dx

> k
Cette condition est dite "seuil de piégeage' (réf. 6).

2°) La limitation principale & L'application du calcul de ¥ nprovient

du fait que pour pouvoir sommer les forces d'interaction, gous avons
supposé les interactions vortex-piéges indépendantes les unes des autres.
Cela suppose gque les déformations qu'elles proveoquent sur les vortex ne
se recouvrent pas. Pour cela il faut don¢ que les pieges soient suffi-

samment éloignés les uns des autres.
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