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INTRODUCTION

Les mesures magnétiques en général et d'aimantation en particulier ont
toujours été 1'un des centres d'intér@t du Centre de Recherche sur les

Tres Basses Températures.

Depuis quelques années, mous avons assisté a 1'émergence de nouvelles
recherches exigeant de nombreuses mesures de plus en plus précises et
reproductibles sur des échantillons de pius en plus petits. IL a paru
nécessaire de mettre au point un nouveau magnétometre permettant de tra-
vailler dans une trés large gamme de température avec beaucoup de sensi-
bilité et surtout trés rapidement afin de ne pas limiter les études par

la durée de 1'expérimentation.

Plusieurs améliorations ont dfi 8tre apportées aux appareils existants
en particulier sur les points les plus importants dans une mesure d'ai-
mantation : stabilité du champ magnétique, cryogénie et systéme de dé-

tection.

Au cours de 1'étude des possibilités permettant d'assurer une bonne sta-
bilité du champ magnétique créé par une bobine supraconductrice, j'ai
été confronté au probléme de la reptation de flux (flug -creep) au sein
des matériaux supraconducteurs. Nous avons jugé intéressant d'essayer

d'en préciser la compréhension.

La construction du magnétomdtre, vu l'importance du travail a réaliser
et le soin extréme qu'il fallut y apporter, a demandé beaucoup de temps.
Attiré par les mesures dans le domaine du magnétisme, j'ai consacré
une partie de ce temps & l'étude d'un fluxgate permettant de faire des

mesures absclues de champ magnétique & basse température.

J'ai également commencé i m'intéresser 3 une étude menée par d'autres

chercheutrs du laboratoire sur la coexistence de la supraconductivité




et du ferromagnétisme. Durant la période de comstruction du magnétomdtre
j'ai entamé une série d'expériences sur ce sujet sur d'autres appareils,
ce qui 2 amélioré ma connaissance des problémes des mesures magnétiques

etm'a fait prendre conscience de 1'intér8t soulevé dans le domaine de

la théorie du magnétisme et de la supraconductivité par le probléme de

la coexistence de ces deux états. Cette étude sera poursuivie en utili-

sant notamment les possibilités du nouveau magnétométre.



CHAPITRE I

OBTENTION D'UN CHAMP MAGNETIQUE STABLE




I. 1 — INTRODUCTICHN

Lorsque 1l'on utilise une bobine de cuivre pour établir un champ magnétigue,
en est confronté au probléme de 1'évacuation de 1'énergie dissipée par ef-
fet Joule dans le conducteur. Dans un laboratoire de recherche sur les trés
basses températures, on peut facilement s'affranchir de cet inconvénient
si, & la place du cuivre, on utilise un matériau supraconducteur : cela
permet de construire des bobines beaucoup moins encombrantes, & champ égal,
que 1'on installe dans 1'hélium liquide & 1'intérieur du cryostat. Théori-
quement, la résistance du fil étant nulle, la seule énergie nécessaire pour
alimenter un tel montage est celle qui est stockée dans la bobine. Ceci

est particuliérement intéressant lorsque, comme ce sera le cas en général
pour nos mesures avec le magnétométre, on travaillera en faisant varier

la température de l'échantillon et en gardant le champ magnétique comstant.

Cependant, pour que la résolution de nos mesures soit satisfaisante, il est
essentiel que cette derpitre condition (champ magnétique fixe) soit bien
réalisée. Cette stabilité est lide & celle du courant dans la bobine. Les
alimentations en courant élevé, de 1'ordre de 100 A, n'ont une stabilité
que de quelques 10  gsur la journée. De plus, toute conmection entre 1'in-
térieur du cryostat et des appareils extérieurs est source de paragites
perturbant les mesures. Pour remédier & ces problémes, on referme les bo-
bines supraconductrices sur elles-mémes aprés 1'établissement du courant
désiré ; on peut alors débrancher 1'alimentation, le courant continue a
circuler et reste constant pendant un temps théoriquement infini, la ré~
~sistance de la bobine étant considérée comme nulle. La bobine est dite

en mode "court-circuitée". Cette dernidre condition est invalidée par
la présence de résistances;decontact non nulles entre les fils court—
cireuitant la bobine. On rencontre ici la principale limitation 3 la sta=-
bilité du champ, limitation qui pourrait Btre repoussée si la résistance

des jonctions entre fils était abaissée.

De trés boms contacts permettraient de fabriquer des écrams magnétiques

destinés 2 comserver le flux dans une certaine région de 1'espace du cryos-—



tat, et ce pour de tras gfandes variations de champ, ce qui n'est pas possi-
ble avec des cylindres supraconducteurs massiques. On pourrait ainsi pro-
téger les détecteurs utilisés en magnétométrie prés des bobines de champ

qui ne supportent pas le champ magnétique ; ceci est le cas du hacheur
supraconducteur utilisé dans le magnétométre ou des dispositifs a effet

Josephson. {1,2)

T, 2 - REALISATION DES CONTACTS

I. 2.1 Soudure directe

Souder les différents fils supraconducteurs peut 8tre la premiére idée
qui viént 3 1'esprit, cependant c'est impossible car 1'élaboration des
fils est une technique extrémement compliguée ol interviennent plusieurs
traitements thermiques (3). Le soudage changerait la structure des maté-

riaux et les rendrait impropres & l'utilisation.

I. 2.2 Contacts utilisés

a) Anciens contacts

Jusqu'a présent, au labo-
ratoire, on utilisait une
technique consistant & bra-
ser les fils & l'aide de- plomb-
étain fondu dans un conteneur
en cuivre (fig. 1). Les con-
tacts ainsi obtenus ont une
résistance de l'ordre de

10_8 a 10—99, ce qui assure

une stabilité de quelques

10-5 sur la journée.




b) Contacts magnétoformés

Pour augmenter notaBlement cette stabilité, il a fallu mettre au point
une technique qui améne les 5rins constituant chacun des fils & relier
er contact trés &troit, sans 8tre g&n par la présence du cuivre cons-
tituant la matrice qui renferme les filaments.
A

Les deux fils & relier (A) (£ig. 2)
sont décuivrés par attaque i 1'acide
nitrique pour faire apparaltre les

BN filaments supraconducteurs qui sont

bobinés sur un mandrin (B). On entoure

Fig. 12

ensuite le tout d'un tube fin (C).

Les deux pigces (B) et (C) peuvent

L

wiJ J

Y -

D 8tre indépendamment en matériau

supraconducteur {(NbTi) ou non (Cu).
L'ensemble est placé & 1'intérieur
d'un tube (D) en matériau de bonne conductivité &lectrique 3 température
ambiante, par exemple du cuivre, afin de permettre le gertissage du

systéme par magnétoformage.

On entoure ensuite ce montage d'une petite bobine de quelques
spires dans laquelle on décharge en un temps tr&s court (v 20 us) une
batterie de condensateurs. L'énergie stockée préalablement dans ces
derniers varie entre ! et 5 kJ. Le champ magnétique pulsé créé par la
petite bobine induit des courants de Foucault dans la gaine (D), il
exerce sur ces courants une force de lLaplace radiale dirigée vers 1'in-
térieur, et &crase ainsi la gaine, réalisant un contact intime 3 la fois

entre les multifilaments et les pig&ces (B) et (C).

Cette procédure plus simple que la plupart de celle que 1'om

trouve dans la littérature (4), a fait 1l'objet de la prise d'un brevet (3).



I. 3 - TECHNTQUES. DE MESURE

Nous voulons déterminer deux propriétés trés intéressantes des contacts,
d'une part leur résistance, d'autre part le courant maximal qui peut les
traverser sans qu'ils transitent de 1'état supraconducteur a 1'état nor-

mal.

En utilisant un - femtovoltmdtre & hacheur supraconducteur mis au peoint
au laboratoire (6), nous aurions pu mesurer des résistances de 1'ordre
de 10-17
.suffisante puisque la résistance prévue des contacts était de i'ordre
de 10712

gement supérieur & 100 A, il n'aurait pas été facile de disposer d'une

Q) par une méthode courant-tension, résolution qui paraissait
Q. Cependant, le courant critique en champ nul prévu dtant lar-

alimentation en courant continu délivrant quelques centaines d'amperes,

ni d'installer dans le cryostat des amenées de courant suffisantes. Nous
avons donc décidé d'utiliser une autre technique, celle de la décroissance
d'un courant piégé dans une boucle supraconductrice (7) fermée par un

contact .

Cette technique, extri@mement simple & mettre en oeuvre, §'est révélée

tout & fait satisfaisante.

I. 3.1 Principe de i1a mesurede R

Scoit ume spire de résistance R et de self inductance L dans laquelle on pi&ge
un courant & t < O comme indiqué au paragraphe I1.3.2.

Cette spire est parcourue 3 1'instant t = O par un courant I, et elle

crée en son centre un champ magnétique B =oal, le coefficient « ne

dépendant que de facteurs géométriques. Le courant dans ce systéme obéit

4 1'équation différentielle L %% - RI = 0 dont la solution évidente est
=
I=T1c¢e T avec T =L .
o R




Lorsque 1 est treés grand devant la durde de la mesure, comme c'est

le cas dans notre expérience, il est légitime d'utiliser 1'approxi~
_E £
=1 = = En considérant non plus le courant,

fation suivahté t e
mais le champ magnétique au centre de la wspire qui est proportionnel
& I, on obtient H H - ;J.Connaissant le. champ H at=20, la
self L de la spire. et la décroissance du champ au cours du temps,

on en déduit immédiatement R.
Si le £il constituant la spire est supraconducteur, la seule résistance
4 prendre en compte est celle du contact reliant les extrémitds du £i1,

et c'est justement la résistance que 1'on veut conmaitre.

I. 3.2 Induction du courant dans la spire

Pour générer le courant imitial dans la spire, on utilise une varia~

tion de flux induite par une bobine extérieure (fig. 3).

On injecte un courant Ib
dans la bobine extérieure

qui crée un flux ¢ dans

la spire, On chauffe une
pétite partie du £il qui
devient résistive. Le cou-

rant piégé, dépendant des

conditions initiales et

de la variation de flux,

décroit alors avec une

constante de temps

T = L R dtant relati-

'R" ]
vement trés grand {quel-

ques millishms) , T
Fig.I13 est de l'ordre de la mil-

liseconde j;au bout de



quelques secondes, le courant résiduel peut &tre considéré comme

1nyl. On laisse refroidir la spire qui redevient complétement supra-
conductrice. On coupe alors le courant dans la bobine, la spire voit
une variation de flux Ap qu'elle cherche & annuler par la création d'un

courant T .

S
Analytiquement, on a A¢ = MIb olt M est l'inductance mutuelle entre
la spire et la bobine. Le courant induit dans la spire est tel que

M
= "ot = —
Ap = LI . D'ou Is T IB

I. 3.3 Mesure du courant critique

Considérons le systéme constitué de la bobine inductrice et de la

spire supraconductrice {(veir figure 3).
La spire s'oppose aux variations de flux qu'elle voit et par suite
1'établissement d'un courant dans la bobine induit un courant en sens

inverse dans la spire.

On mesure tout d'aboxrd

bobine D1 la caractéristique cha
mp-
W o seule d P
Y courant de la bobine
/ -~ seule {(droite D fig.4).
2 - Puis, partant d'un cou-
-
2 P rant nul dans la bobine
7/ - . '
s - ) et dans la spire, on
Y P bobine
/ t ) mesure le champ au cen-
. : et spire
// | : tre du systéme en fonc-
// ! tion du courant Ib dans
s ! la bobine (droite Dz)
1
Ik;w;: > Lb et on compare ces va-
Flg |4 leurs a celles détermi-

nées avec la bobine seule.

La différence de pente




spire

&\f\' [ o
. ]
sBpraconductHce' //Y ﬁﬂl/f
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des deux droites D1 et D2 est due au champ créé par la spire. Pour

une certaine valeur de Ib, notée Ibmax , Ol remarque un saut brutal
de la valeur du champ créé par le systéme bobine + spire qui rejoint

la courbe de ia.bobine seule ; en ce point, le courant dans la spire
est nul. Si 1'on continue 3 augmenter le courant, on suit 3 nouveau
une droite de méme pente que D, et 1l'on remarque encore des transitions
identiques. Si, aprés le premier saut, on baisse le courant, on suit
toujours une droite paralléle 3 D2, mais décalée par rapport & celle-

ci de la valeur du saut 3 la transition. Dans ce cas, le courant dans

la spire crée un champ dans lo m@me sens que celui de la bobine.

Ces transitioms brutales peuvent s'expliquer par le fait que lorsqu'on
obtient le courant critique. de la spire, une petite portion de cette
derniére devient résistive et tout le courant s'anmule avant que cette

perturbation disparaisse.

Connaissant le rapport entre le courant dans la bobine et celui qui
est induit dans la spire, la mesure de Ib max nous donne la valeur

du courant critique de notre spire.

I. 4 - PROCEDURE EXPERIMENTALE

I. 4.1 Montage

L1
—
"1 "

bobjneinductﬂde

=\

sonde de Hall

d\§§&

chauffage

=S\
\§\\\l \\<§§R\QNA NN \\

e contact
3:,,/f4 supraconducteur

/v/'_f L
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On a réalisé une bobine de 255 spires de rayon intérieur 20 mm, d'épais-
seur 2,6 mm et de longueur 20 mm. Le calcul numérique du coefficient-%
de la bobine donne au centre 68,14 Oe/A.

Avec le fil supraconducteur bouclé par un contact, on réalise une spire
de 25 mm de diamétre que l'on place dans le plan central de la bobine.
Ce montage effectué, on trouve (mesures décrites au paragraphe l.4.6.) :
~v 4,19 pH comme mutuelle inductance entre la spire et la bobine,

v 0,12 H comme self-inductance de la sgpire.

Dol Is 33,4 comme rapport du courant induit dans la spire sur

Ib
le courant injecté dans la bobine.

Au.centre unte sonde 3 effet Hall LHGA 321 de Lake Shore mesure le champ.
Compte tenu de notre appareillage, la meilleure intensité d'injection
est 10 mA. On a alors une sensibilité de 910,5 nV/Oe. On a essayé
d'autres sondes plus sensibles mais dont le niveau de bruit plus élevé

génait beaucoup plus les mesures.

On a résolu le probléme du chauffage localisé d'une partie de la spire
en installant le contact, une extremité de la spire et une résistance
de chauffage dans un petit conteneur en araldite que 1'on remplit en-—
suite de billes de verre microsgopiqﬁes. Seule une petite quantité

d'hélium liquide se trouve ainsi dans le tube et elle est trés facile

a chauffer et a vaporiser.

I. 4.2 Mesure du champ H au centre du montage

Dans un premier temps, on a envisagé de mesurer le champ au centre de

la bobine et de la spire par une méthode d'extraction d'une bobine de

mesure. Cette technique présentait plusieurs inconvénients, notamment !

- la réalisation de la bobine était difficile étant donné le faible
volume dont on disposait et la sensibilité souhaitée,

- les mesures n'auraient pu 8tre faites que de facon discontinue. Nous

avons donc préféré utiliser une sonde & effet Hall,
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Pour injecter le courant dans la sonde et mesurer la tension de Hall
qui apparait a ses bornes mnous avons utilisé un détecteur multifonc-
tion basse impédance mis au point au laboratoire dont le principe est

présenté sur la fig. 6. (8)

tran'sformateur
fZRi & décades

ey
Y

v

correction -
qund'rat‘ure, g
_ i
Vs Vm C—>
sonde J/ _ - 1 IL 1

de Hall

| J Sortie

l‘ l~2AN Vd

Fig.16

On injecte un courant alternatif i dans la sonde et dans une résistance
de référence R. Le systdme électronique sert a comparer la tension VM
aux bornes de la sonde & celle aux bornes de la résistance modifide 3
l'aide d'un diviseur de tension alternative 2 transformateur & décades.
Les différents coefficients des amplificateurs sont choisis de telle
facon que, connaissant R, on puisse lire facilement la tension %I surx
les décades du diviseur lorsque le pont est équilibré. Ce signal de

sortie est ensuite traité par ume détectiom synchrone qui fournit une
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tension continue proportiocnnelle au déséquilibre entre les tensions

Yy

et commaltre & tout instant le champ au centre du montage. Pour cela,

et NRi. On peut enregistrer ce signal continu en fonction du temps

i1 a fallu procéder a l'étalonnage de la sonde aprés son installatdiom.
Le rapport H/I de la bobine utilisée a été déterminé par une méthode

de calcul numérique utilisée couramment au laboratoire. Ensuite, nous
avons tracé la courbe représentant la tension de Hall pour un champ
variant de 0 3 40 kOe. Il est apparu que cette fonction est linéaire
dans toute cette zone et la sensibilité de la sonde est de 910,5 nV/Oe
pour un courant d'injection de 10 mA, ce qui est tout & fait compatible

avec les valeurs données par le constructeur.

I1 faut aussi remarguer que la connalssance précise de la valeur
absolue de la sensibilité de la sonde n'est pas nécessaire, car dans
toutes nos mesures, nous n'utilisons que les variations du champ

magnétique au centre du montage.

I. 4.3 Mesure de la résistance

En champ nul, on chauffe la spire quelques secondes pour annuler le
courant résiduel qui aurait pu @tre piégé auparavant, et on mesure le
signal Vo a4 la sortie de la sonde de Hall (Vo est la somme du faug-
zéro de la sonde et du signal dd au champ ambiant). Ensuite, on crée
un champ H en faisant circuler un courant IO dans la bobine. La sonde
de Hall nous donne 1'image de ce champ auquel est superposé le champ
dii au courant induit dans la spire. On chauffe cette dernidre quelques
instants jusqu'i voir une variation brusque du signal, ce qui indique
une décroissance brutale du courant au moment de la transitiom. On
laisse refroidir la spire et on baisse lentement le courant Ib jus-
qu'd 1'annuler. La sonde génére alors une tension VS + Vb dépendant
du courant Is que l'on a piégé dans la spire. On observe alors sur
un enregistreur la décroissance de la tension de Hall telle que :

_E
v(t) = Vb + VS e “ou, approximativement V(t) EJVb + VS (1 =,§).




L'observation se poursuit sur un intervalle de temps At de quelques

heures. Cn a, en valeur absolue v i At avec T = L .
Vs T R

On est amené 4 prendre de nombreuses précaﬁtioné expérimentales. -Au
cours des premiers essais, on mesurait des décroissances trés rapides
dans les premiéres minutes qui ralentissaient au cours dﬁ temps, ﬁais
sans suivre une loli exponentielle propre & un circuit L-R. Nous avons
alors mis en évidence un phénoﬁéne de trainage magnétique (flux—creep)
qui a fait 1'objet d'une étude développée dans un autre chapitre. Ce
trainage est éliminé par injection,aprés avoir piégé le champ,d'un cou-
rant alternatif d'amplitude décroissante qui stabilise Ilesg -

vortex pi&gés dansla spire. Les valeurs exactes de la fréquence

(v 0,01 Hz), de l'amplitude initiale (v 2 A) et de la vitesse de dé-
croissance me sont pas critiques, mais une fréquence trop élevée ou
une amplitude initiale trop grande font transiter la spire et 1'ex~

périence est & reprendre au départ.

I. 4.4 Atténuation du bruit parasite

Pour augmenter la sensibilité de 1z mesure, on est amené classiquement
4 éliminer le bruit qui se superpose au signal de la sonde. Ce bruit
a deux composantes, 1'une de période courte (quelques secondes), l'autre

de période longue (la journéde).

a) Toutes composantes confondues

Au moment de la conception du montage, un écran en plomb cylindrique
a été prévu pour entourer complitement la bobine et la spire dans le
but de s'affranchir des fluctuations du champ magnétique terrestre.

Ce cylindre, lorsqu'il est supraconducteur, conserve le flux magnétique

interne et isole le volume intérieur des variations du champ externe.(9,10)

Cependant, il présente 1'inconvénient de changer la carte de champ
magnétique habituel de la bobine d'induction car il annule également

les variations de flux interne cré&ges par le courant que 1'on envoie



i5

dans la bobine. Cet écran est le si2ge d'un courant qui gémdre un
champ magnétique de sens contraire & celui de la bohine et qui s'op-

pose au champ au centre (11).

Expérimentalement, au cours de 1'étalonnage de la sonde de Hali en
fonction du courant dans la bobine d'induction, on a observé deux ré-
gimes (fig. 7). Le premier, pour un courant dans la bobine inférieur .
a 10 A, présente une.
sensibilité relative-
ment faible de la sonde
\@iaii” en fonction du courant
(25,5 puV/A). Le deuxiéme,
pour un courant supérieur
/// a 14 A, présente une sen=-
sibilité beaucoup plus
grande, de l'ordre de
58,8 uv/A. 0x, 10 ou
14 amperes dans la bo-

bine induisent au niveau

5 de 1'écran un champ ma-
12A Ib ' gnétique qui est de 1'or-
Fig.17 | dre de grandeur du champ

critique du plomb. Au-
dessus de 14 A, 1l'écran n'est plus efficace, il ne compense plus les
variations de £lux géﬁérées par la bobine et la sensibilité apparalt
alors beaucoup plus forte. Le rapport entre 25,5 et 58,8 uV/A s'accorde
bien avec les calculs de Todd I. Smith (11). Aprés avoir enlevé 1'écran,
ot a2 trouvé une sensibilité linéaire entre 0 et 60 A dans la bobiﬁe, et
on a pu faire le calcul des 910,5 nV/Oe déja cités. On s'est également
apercu que le bruit de la mesure était semblable & celui mesuré précé-
demment, car la détection synchrome filtre les fréquemces parasites :

onn a donc renoncé a utiliser cet écran.

On avait prévu également un écran en u métal (métal & haute perméabilité
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magnétique) & la température ambiante autour de la queue du cryostat.

Il s'est révélé inutile et on y a renoncé.

b) Composante de période courte

Cette composante ne semblant pas provenir de variations du champ magné-

tique local (& cause de 1'inutilité de 1'écran en plomb), on a pensé

qu'elle pourrait 8tre due & des parasites arrivant sur les fils .ame—

nant le signal de la sonde 3 1'extérieur. On a installé un amplifica-
g

teur dans 1'hélium liquide dans le but de diminuer 1'influence de ces

parasites (fig. 8).

I

Sondé J

signal de
desequilibre
amplifié

E

i

Fig.18

l

]

Rapport transformation -
- 2500/56
R =0,1222 §
Cette valeur de (,1222
oblige & multiplier toutes
les tensions lues sur le
diviseur inductif par
1,222,

Le bruit de la mesure s'est trouvé divisé par 15, ce qui est appréciable,

mais on a remarqué alors des variations trds brusques du signal se pro-

duisant de temps en temps, du méme ordre de grandeur que le bruit dans

le montage précédent, ce qui emp@chait de profiter des avantages de

1'amplificateur dans 1'hélium et on a abandonné cette technique.

c) Composante de période longue

Au bout de quelques jours d'observation, il est apparu que la variation

parasite a long terme du signal semblait suivre & peu prés les changements
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de température de la salle d'expérimentation. On constatait une composante
négative le soir et au cours de la nuit (baisse de la température ambiante)
et une composante positive le matin et au cours de la journée (réchauffe-
ment de la pi2ce). On a donc essayé d'éviter les variations thermiques du
systéme de détection électronique. En régulant approximativement la.tempé=
rature de la pikce, nous avons un peu amélioré les ﬁesﬁres, gans- toute—
fois supprimer compliétement ces dérives, sans doute faute d'un syStéﬁe

de régulation tout & fait efficace.

I. 4.5 Mesure du courant critique

Pour obtenir un courant suffisamment élevé dans la spire, de 1l'ordre
de 1000 A, nous devons injecter juéqu'é 40 A dans la bobine d'induction.
Nous avons donc utilisé une alimentatiom de bobine supracondﬁctrice e
plovée de fagon courante au laboratoire. Cependant, notre montage n'a
pas tout & fait le méme comportement qu'une bobine supraconductrice or-

dinaire et il a fallu modifier 1l'alimentation en conséquence.

La vitesse de variation du courant dans une bobine est imposée en général
par 1l'affichage de 1a tension 2 seé bornes. Notre bobine étant trés petite,
s5a self-inductance est trés faible, et on ne peut pas imposer la valeur

de %% de cette fagon. Nous avons donc d{ u;iliéer un tiroir supplémen-—
taire réglant le temps de montée indépendamment de la tension aux bornes

de 1la bobine.

T1 a fallu également éliminer toutes les sources de parasites qui me sont
pas génants lorsqu'on utilise une grosse bobine, mais qui dans notre cas

faisaient transiter la spire de facom tout & fait aléatoire.

De plus, on s'est apercu que la vitesse de montée avait beaucoup 4'im—
portance : une variation trop rapide diminue beaucoup le courant maximal
dans la spire. Cependant, on me peut pas aller trop lentement pour ne
pas allonger inutilement la durée de 1'expérience. Aprgs plusieurs es—

sais, il est apparu qu'une variation de 0,3 A/mn dans la bobine, ce qui
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5

correspond & 10 A/mn dans la spire, était unm bon compromis.

Lorsqu'on a piégé un courant i 4,2 K et que l'on baisse la température,

on comserve le courant inchangé. En revanche, si on baisse d'abord la
température, on s'apercoit que le courant maximal plégeable dans la

spire est beaucoup plus faible, ce qui est assez surprenant au premier
abord, car on s'attendait 2 ce que le comportement du supraconducteur

soit plutdt meilleur 3 basse température. On a dtudiéd ce phénoméne souvent
observé par les utilisateurs de bobines supraconductrices dans la partie

concernant le flux creep.

I, 4.6 Mesure de M et L

Des méthodes de calcul numérique peuvent nous donner les valeurs de M

et L pour des configurations précises (12).Cependant,si les résultats trou-
vés pour M s'accordent bien avec l'expérience, il n'en est pas de méme
pour L, ce qui est di & la forme compliquée de la spire qui n'est pas

un cercle parfait. On a donc fait les mesures de ces quantités car la
conmaissance de L est indiépensable pour déduire la résistance de la

spire de la valeur de la constante de temps de la décroissance du courant

dans la boucle.

Pour connaitre M, on utilise simplement unm pont de mesure de mutuelle
inductance mis au point au laboratoire (13) et .des fils de différents diamd-
tres non bouclés sur eux-mémes auxquels on donne une gdométrie aussi sem-

blable que possible

4 celle des boucles
primaire dans les expériences
réelles (fig. 9). Les

valeurs trouvées, au—

’

tour de 4 uH, ont été
trés proches de celles

secondaire données par le calcul,

Fig.19
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Pour la mesure de L, on ne peut pas utiliser un circuit LC résomnnant

. : . -7 . . Lo
classique car L est trop petite (v 10 ° H) ce qui imposerait 1l'utilisa-
tion de capacités ou de fréquences beaucoup trop grandes. On a donc

utilisé une autre technique utilisant le montage précédent.

On fait passer un courant de 1 A dans la bobine, on mesure le champ

au centre, on connait donc HB(I), champ créé par la bobine pour 1 A.

On fait passer ensuite 1 A dans la spire et on obtient de la méme facon
Hs(i). On remplace alors la spire d'essai par une boucle supraconduc-
trice fermée par un contact. On envoie 1 A dans la bobine et on ammnule
le courant dans la spire en chauffant une petite partie de cette der-
niére. Ensuite, on annule le courant dans la bobine et on mesure le
champ HS(IS) di au courant I_, induit dans la spire par la variation de
flux : HS(IS) =1 HS(1).

I 1,(1)

3

[¥21

Sachant que S , on tire L = M -——
L L HS(I )
S

Par cette méthode, on 5 mesuré L = 1,2 TO_ﬁ7 H, alors que le calcul

-8
nous donmait L = 7 10 H.

I. 5 - RESULTATS DES MESURES

I. 5.1 Anciens contacts

Pour apprécier la validité de notre méthode de mesure, nous avons étudié
les contacts réalisés auparavant dont on connaissait la résistance. Pouxr
faire ces contacts décrits au paragraphe 2 , on me peut pas enlever le
cuivre qui entoure le supraconducteur car 1'alliage de plomb-étain qui
sert d'élément de soudure ne mouille pas le niobium—titane. Le cuivre
n'étant pas supraconducteur, on introduit une rdésistance non négligeable

dans le circuit.

On peut essayer de calculer cette résistance en supposant, ce qui est
évidemment approximatif, que le fil est constitué d'une &me de niobium-

titane entourée de cuivre (fig. 10).




20

Pour une longueur de fil L, 1la résistance de la gaine de cuivre est

-2l ;t2 dr
R L 2rn J r
T
Pour les fils de 0,43 mm
de diamétre extérieur,

contenant 40 % de NbTi

# et de 50 cm de long,
//// enroulés dans du plomb-
///ﬂ étain dont la résistance
//// ~est nulle, on trouve que
<

yd

le cuivre introduit entre

les Zmes supraconductrices

1
ri
- une résistance de 1'ordre
ra e
R de 31071 g,
- Fig.110

La mesure de la résistance réelle nous montre deux régimes :
. . =11
= a faible courant et sans champ magnétique, on trouve 6 10 Ry

- & fort courant ou en champ intense, on trouve 2 10—9‘9.

Dans le second cas, le champ ou le courant fait transiter le plomb=étain

4 1'état normal, et il faut én plus tenir compte dé cette nouvelle résis-
tance introduite dans le circuit. Cette dernidre valeur est compatible
avec celles mesurées par ailleurs dans des conditions telles que le plomb-

étain &tait résistif, par d'autres chercheurs du laboratoire (14),

1.5.2. Caontacts magnétoformés

L'étude des contacts magnétoformés a porté sur plusieurs spires bouclées

de caractéristiques différentes. On désirait tester 1'influence du diamitre
du £il, de la nature de 1'dme et du tube intérieur du contact, et de
1'énergie déchargée dans la bobine de champ puls&. Les différents contacts

sont décrits dans le tableau ci-dessous.
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Chaque mesure se déroulait sur ume demi-journée, Le signal de la sonde
de Hall 8tait typiquement de 200 uV, Compte tenu du bruit et des
dérives thermiques, la sensiﬁilité optimale était-é% =;10n5. Au cours
d'une expérience de 5 . 1074 s, la constante de temps mesurable est de
3?--109 s. La self de la bobine &tant de 10‘7 H, notre résolution
maximale est de 2 . 10ﬂl7 2,

Nous n'avons jamais pu mettre en &vidence la résistancerd'une boucle
i contact magnétoformé, la décroissance évemtuelle du rgignal due &
la dissipation d'énergie dans le contact étant toujours infériéure au

bruit de la mesure. La résistance de chacun des contacts etudiés est
=17

donc inférieure 4 2 , 10 .
’ Ame Tube Diamétre P Imax
conducteur | soudure {T=4,2K)
(mm) (k3) ‘A
A Cu Cu 0,6 I 800
B Cu Cu 0,4 2 375
c Nb ¥b 0,4 2 240
D Cu Cu 0,6 2 660
E b Nb 0,6 1 730
F Nb Kb 0,6 1,3 600
G Nb Nb 0,6 2 500
H Nb Nb 0,6 4 480
T Cu Nb 0,6 2 490
(J b Nb 0,6 + 0,4 2
Ibis Nb Cu 0,6 + 0,4 2

Les contacts J et Jbis ont &té
réalisés sur une seule spire
constitude de deux fils de diamétres
différents (fig.11 }. Cette mesure
nous intéressait car une bebine
supraconductrice de grande dimension

est en général constituée de plusieurs

fils qui ne sont pas de méme diamétre.
Un des £ils formait la boucle de
mesure, l'autre £il &tant bien

Fig.i11 torsadé. La présence de cette surface
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parasite, méme réduite, nous emp&che d'appliquer les ré&sultats obtenmus
pour la détermination de la self d'une houcle simple. Cependant, nous
n'avons pas pu mettre en &vidence de dcroissance due A une dventuelle’

résistance,

En conclusion, quelle que soit la nature de 1'&me ou du tube, le diamdtre
des fils ou 1'énergie du champ de magnétoformage, la résistance intro-

duite par le contact n'est pas perceptible avec notre appareil.

Un de nos contacts a &té &tudid, en ce qul concerne sa structure, au

Centre d'essais et de recherches sur les matdriaux d'Alsthom Atlantique &
Belfort{l5).I1 a &té effectud une coupe de ce contact (fig.13 a et b }.0n voit
4 un agrandissement supdrieur que les grains observés dans la zone B

ne sont pas séparés par des fissures, mais par un film continu 4'une

phase indéterminée. Il semble donc qu'il v a continuité de la matidre

entre les filaments internes au contact. Ceci explique la valeur extré-

mement faible, si elle existe, de la résistance des contacts magnétoformés,

I1 est int@ressant &galement d'&tudier la valeur maximale du courant

que l'on peut piéger dans les spires. Toutes les valeurs indiquées. dans

le tableau ont &té& obtenues dans des conditionsg identiques & 4,2 K. Cepen-
dant 1l a &t& possible de pidger des courants plus &levés de quelques

pourcents en diminuant- beaucoup la vitesse de variation de 1'induction.

La comparaison des courants du tableau montre qu'id ce niveau le diamdtre
des fils est déterminant : les deux valeurs les plus faibles ont &té
obtenues pour les fils les plus petits. La nature de 1'8me ou du tube
intérieur n'influe pas sur le maximum du courant : ceci se comprend
puisque l'étude de la structure montre un contact continu entre les fila-
ments. On remarque de plus que, toutes choses &gales par silleurs, le
courant maximal diminue lorsqu'on augmente 1'énergie du champ pulsé&. I1
est raisonnable de penser que 1'&lévation de température et les tensions
mécaniques induites & 1'intérieur du contact au moment de la soudure
altérent les propriétés supraconductrices des filaments, cet effet &tant

d'autant plus sensible que l'énergie dissipde est plus forte.
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I. 5.3 Mesure en vrale grandeur

Les nouveaux contacts sont prévus pour 8tre réalisés sur une grosse bobine
supraconductrice, 11 fallait donec étudier leurs performances dans les

conditions d'utilisation normales et non plus sur une simple spire.

Notre bobine de champ devant 8tre utilisée dans le mégnétométre'est cons-=
tituée de deux enroulements superposés concentriques de fils multifilamen—
taires de NbTi & matrice de cuivre de diamétres différents (0,6 mm pour
1'intérieur, 0,4 pour l'extérieur). La bobine est bouclée par un £il mo~
nofilamentaire de NbTi, & matrice de cupronickel, trés court, servant

de court-circuit. Trois contacts sont donc nécessaires pour réaliser le

cirecuit.

La hobine était initialement montde avec des contacts ordinmaires. La
mesure du champ magnétique an centre indiquait une variation relative
%? de 5 10-4 sur la journée. La self-inductance de la bobine étant de
9,84 H, on trouve que la résistance totale de la bobine est de 1'ordre
de 5 1Ou8 9, ce qui est conforme & ce que l'on sait des contacts classi-

ques.

I1 est & noter que l'on retrouve évidemment le phénoméne du flux creep.
Avec un courant pidgé initial de 40 A, 3l 1'on n'étudie gque la décrois-~
sance liée au flux creep, on constate dans les 10 premiéres minutes une
résistance apparente de 5 10—7 Q, soit dix fois plus que la résistance
réelle. Au bout de 60 minutes, la résistance apparente est de 1'ordre
de 10_7 Q, et 11 faut attendre trois heures pour qu'elle soit du méme
ordre de grandeur que la résistance réelle. Au bout de quatre heures,
on trouve encore 2,5 1Od8 2, ce qui n'est pas négligeable, devant les
5. 10_8 $ des contacts. Méme avec des contacts ordinaires, il peut

donc étre utile de supprimer le flux-creep aprés avoir piégé le champ.

Aprés avolr remplacé les contacts ordinaires par des nouveaux contacts,

et éliminé le flux—-creep, nous n'avons plus pu mettre en évidence une
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décroissance du courant dans la bobine, la stabilité du champ pidgé
. . -6 . .
était donc meilleure que 5 . 10 sur 24 heures {(maximum de la sensi-

bilité de notre appareillage). Le calcul nous dompe une variation rela-

tive dH/H inférieure a 10707 par jour.

I.6 -~ CONCLUSIONS

L'utilisation des contacts magnétoformds et de 1'injection de courant alter
natif d'amplitude décroissante aprés avoir piégé le champ magnétique

permet d'obtenir avec une bobine supraconductrice une stabilité du

champ magnétique qui, 4 notre comnaissance, n'a jamais été atteinte

jusqu'i présent. Si on veut travailler i champ fixe, comme ce sera le

cas en général, on pourra considérer que notre champ magnétique est abso-
lument constant au cours de nos mesures méme pour des expériences se

poursuivant sur plusieurs jours.
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CHAPITRE

I

I

LE CRYOSTAT
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II. 1 - DEFINITION DES BUTS A ATTEINDRE

Nous avons réalisé un cryostat permettant de faire des mesures entre
t K et 300 K. Nous avons défini plusieurs critéres de qualité que nous

estimons essentiels :

- le temps de refroidissement ou de réchauffage de 1'appareil doit

8tre court afin de permettre une mise en ceuvre rapide,

- la régulation de la température de 1'échantillon doit Btre précise

et les constantes de temps thermiques trds faibles méme 3 haute tem-
pérature,

- la mise en place de 1'échantillon doit se faire trés facilement et
trés rapidement, notamment sans &tre obligé de réchauffer tout le cryos—
tat,

~ les pertes propres du cryostat doivent &tre suffisamment faibles pour
autoriser une autonomie de plusieurs jours sans siphonnage d'hélium

liquide.

Ce cahier des charges assez contraignant que nous nous sommes Fixés
au départ a pu @tre réalisé en utilisant et en améliorant les techni-
ques cryogéniques maitris@es au laboratoire.

IT. 2 LE CRYGSTAT

Nous présentons sur la figure II.l une vue d'ensemble du cryostat et

de son envirorinement.
L'ensemble est monté sur des amortisseurs & air comprimé permettant
de couper les fréquences de vibration du sol qui pourraient géner les

mesureas

IT. 2.1 L'enceinte d'azote

L'enceinte d'azote liquide entoure complitement le vase d'hélium
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liquide ce qui limite au maximum les pertes de ce dernier. Cela permet
de plus de refroidir les différents fils et tubes qui pénidtrent dans le
Ccryostat, et notamment les fils de descente de courant de la bobine

supraconductrice qui occasionment ordinairement un apport important de

calories dans 1'hélium liquide.

L'enceinte d'azote liquide est étanche, mis 2 part les tubes de rem—
plissage et d'évacuation des vapeurs, ce qui permet de la vider lors—
qu'on veut réchauffer trés rapidement le montage en envoyant de 1l'air
'comprimé au~dessus du liquide et en récupérant ce dernier par le tube

de remplissage.

Nous remarquons deux serpentins plongés dans 1'azote liquide qui cons-

tituent des échangeurs a 77 K.

Le premier est destiné 2 refroidir 1'intérieur du vase d'hélium. En
effet, l'isoclement thermique entre ce dernier et 1'enceinte extérieure
étant trés bom, le temps de refroidissement et de réchauffage de 1'in-
térieur du cryostat serait extrémement long si on ne comptait que sur
le rayonnement et la conduction thermique des matériaux. Fn faisant
circuler de 1'hélium gazeux dans ce circuit qui débouche sous la
bobine supraconductrice qui posséde unetrds grande capacité calori-
figque, on peut refroidir rapidement le vase. Aprés avoir enlevé
1'azote liquide, nous pouvons envoyer du gaz chaud pour réchauffer

le cryostat.
L'autre serpentin débouche dans le tube central du calorimetre ce
qui nous permet de travailler A haute température, comme on le verra

plus loin.

IT. 2.2 L'enceinte d'hélium

Ella a une trés grande capacitéd, 40 1 d'hélium liquide, ce qui, compte

fenu de son excellent isolement, nous permet unme trés longue autonomie,
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CALORIMETRE

{Tube' descente échantillon
anne remplissage boite

Hacheur
1K
. Z
I N
Pompage 1 %
boite 1 K/
1
T
Boite 1 K S
Q JMagses thermiques
la 4 K
Masse thermwigue, ¥ )
31K ‘ v
Fuite thermique —
' , 1 IG circulation

Double tube de
cuivre =

Thermalisation
échantillon

3 tiges culvre
support et ther=-| |

thermalisation =
Bobine de mesure

| Poral thermalisa=-
tion - Gaz de

L. Bobine de champ

Bobine détection

porte échantillon

Passage étanche
Sortie fil de la

bobine de détection

FigIh 2




32

de l'ordre de la semaine. Elle comporte plusieurs écrans qui éliminent
le ravonnement thermléue vu par la surface du liquide et qui nous ser-
vent & thermaliser les fils de descente du courant de la bobine supra-
conductrice. Cette thermalisation sur les écrans ainsi que le bon cheoix
des diametres et des longueurs des fils résoud en grande partie le pro-

bléme de la consommation d'hélium due aux fils d'alimentation.

IT. 2.3 Le calorim&ire

La figure T2 représente une coupe du calorimbtre.
Il est constitué d'une enceinte en inox, et il supporte la bobine supra-

conductrice et la bobhine de détecticn.

a) La boite 4 1 K

. , 3 ,
C'est une enceinte en cuivre de 70 cm que l'on peut alimenter en
hélium Iliquide & 4 K par un tube fermé par une microvanne. On peut

pomper sur cette boIte et abaisser ainsi sa température jusqu'a 1 K,

Un capillaire placé entre le bain d'hélium et la boite & 1 K permet

une allmentation permanente de cette derniére,

b) Les.masses_thermiques

. . . . 1
Nous disposons de deux piatines em cuivre en contact thermique,l'une

avec le bain a 4 K, 1'autre avec la boTte 2 E_K.

Chacune de ces platines porte 25 masses thermiques qui ont été réalisées
en enserrant un £il de cuivre recouvert d'un isolant électrigue dans un

tube de cuivre écrasé et soudé ensuite sur les platines. Nous avons ainsi
un trés bon cbntact thermique et une parfaite isolation dlectrique. Nous
pouvons donc thermaliser les £ils des thermométres etldes résistances de

chauffage placés 4 1'intérieur du calorimétre.

) Le tube central

Au centre du calorimétre se trouve um tube qui remonte jusqu'au sommet

du cryostat (fig. 1I.3).



Circulation

33

PORTE ECHANTILLON

partie & l“ambiante

partie froide

Cloche en verre
et%démontable

Tils soie moteur

Fils soie guide

Injection

I I T T

r
'
1]
]
1
i

Caoutchouc avec Pince

Fig T3

gt e
.

+ B

AT

o, e

8% B

R

PR B

x -~ p
T ——c—c————
Poral thermalisation
du gaz

2 tubes cuivre
concentriques

axe des bobines |

o

' ———— Echantillon

Espaceur




34

La partie inférieure est comstitude en fait de deux tubes concentriques
étroitement accolés. La paroi extérieure du tube interne comporte des
cannelures verticales sur toute sa longueur. On peut faire entrer au
sommet du tube extérieur de 1'hélium gazeux dont la température a été
régulée dans le poral (cuivre £ritté), qui descend entre les deux tubes
et qui remonte par le tube central. Ceci permet un meilleur échange

‘thermique entre le gaz et les tubes.

Le tube central est relié & la bofte 4 1 K par une fuite thermique
constituée d'un £fil de cuivre de 40 mm de long et de 1,4 mm de diametre.
Il est doté également de deux thermométres et d'une résistance de chauf-

fage.

" De la méme fagon, nous avons soudé deux thermomdtres et une résistance

de chauffage sur le poral.

d) La _bobine de mesure

Elle doit 8tre placée trés pries de 1'échantillon, rester supraconduc~
trice et @tre parfaitement immobile par rapport a la bobine de champ.
De plus, nous ne voulions pas la placer dans 1'hélium afin d'&viter
qu'elle subisse les mouvements du liquide. Nous l'avons installée &
l'intérieur du calorimdtre sur un mandrin reliéd i 1'enceinte du calori-
meétre par trois tiges de cuivre de diamdtre 4 mm, afin d'évacuer 1"éner-
gie qu'elle recoit par rayonnement du tube central. Nous avons doré le
tube, le mandrin et les tiges pour diminuer les échanges thermiaques

par rayonnement. Les tiges étant rigides, la bobine est parfaitement
immobile par rapport au calorimétre, et, par suite, par rapport a la

bobine de champ.

II. 3 - LE SYSTEME DE DEPLACEMENT DE L'ECHANTILLON

II. 3.1 Description

Le porte~échantillon est schématisé sur la figure X3. Chacun des fils
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est en .soie.. On fixe l'&chantillon sur le fil central que 1l'on peut
faire descendre ou monter. Ce moyen mnous permet d'amener 1'échantillon
au centre de la bobine de mesure ou de l'en retirer, et aussi.de le
déplacer pour raliser 1l'extraction nécessajre i la mesure.de 1'aiman-
tation., De part et d'autre de l'échantillon sont fix&s deux espaceurs
qui coulissent le long desdeux fils extérieurs. Ilg sont 13 pour Eviter

les vibrations du fil porte-&chantillon.

IT. 3.2 Echange des &chantillons

On remarque qu'd la sortie du cryostat le tube central est discontinu,
il est muni de deux caoutchoucs que l'on peut Ecraser & l'aide de pinces

3 vide.

Au cours des mesures les tubes en caoutchouc sont ouverts pour laisser
le £il mobile se déplacer librement. Une cloche en verre recouvre le
tube et le systéme d'entralnement dont un axe est relié i un moteur

extErieur par un -passage &étanche @ ferrofluide.

Pour changer d'échantillon, apré&s 1'avoir rement& au niveau de la cloche
en verre, on écrase les deux caoutchoucs. On peut alors retirer la cloche

et procéder 3 1'échange des &chantillons.

Cependant, la présence des fils de soie emp8che les caoutchoucs d'8tre
tout & fait E&tanches, et pour &viter que de 1l'air entre dans le tube
central, on y maintient une petite pression d'hélium et on pompe en per—
manence sur l'espace situé entre les deux caoutchoucs. Il suffit ensuite
de replacer la cloche en verre et de pomper l'air qu'elle contient pour

pouvolr redescendre 1'&chantillon,

Toute cette opération se réalise en quelques minutes, beaucoup plus rapi-

dement que sur les autres magnétométres du laborateire,

IT. 4 - LE TABLEAU DE VANNES

Nous pouvons voir sur la figure'ml l'ensemble des circuits dont nous
24 .

avons besoin pour utiliser notre cryostat., Il s'agit :
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1

d'un syst@me de pompage pour abaisser la température de la bolte

a4 1 K, et &ventuellement du bain i 4 K, si besoin est,

- d'un circuit muni d'un filtre 3 huile suivi d'un filtre & charbon
actif plongé dans 1'azote liquide permettant d'envoyer de 1'h&lium
gazeux trés pur dans le tube central via 1'&changeur,

~ d'une pompe primaire pour faire le vide dans les différentes enceintes,

- d'une installation d'air comprimé.

IT. 5 - ESSAIS ET PERFORMANCES DU CRYOSTAT

II. 5.1 Mise en froid du cryostat

On remplit tout d'abord le vase d'azote avec environ 100 1 d'azote liquide
et on met en route la circulation d'hélium gazeux dans le circuit de pré-
refroidissement. 60 1 d'azote sont nécessaires au refroidissement du cryos-
tat. Lorsque ce dernier est i 77 K, on procdde au siphonage de 1'hélium 1i-
quide. fEnfin, on pompe sur la boite 3 1 K pour abaisser sa température. En
partant du cryostat i température ambiante, il nous faut environ6 heures

pour amener le porte-&chantillon i 1 K.

ITI. 5.2 Consommation d'hélium

a) Pertes propres du vase

Nous avons fait une premidre mesure des pertes du cryostat avant de mettre
en place les fils de mesure et d'alimentation de la bobine supraconductrice,
Les pertes, mesurées par le débit des vapeurs d'hélium sortant du cryostat,

correspondent & 0,12 1/h d'hé8lium liquide soit une puissance dissipée de

86 nmW,

b) Optimisation des fils d'alimentation de la bobine supraconductrice

Ces fils d'alimentation doivent permettre le passage d'un courant maximum

de 100 A. Ceci conduit 3 utiliser des fils de cuivre de section importante.
L'énergie supplémentaire qu'ils apportent dans le bain est donc importante

et il faut optimiser leur longueur et leur diamdtre pour minimiser cette puis-

sance parasite (16). Nous devons trouver un compromis entre deux extrémes :

~ des fils tr@s longs et de section faible apportent peu de puilssance pa-
rasite continue mais provoquent une grande consommation d'h&lium liquide
dés qu'ils sont parcourus par un courant car leur résistance &lectrique

est importante.
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- des fils tra3s courts et de grande section transportent des courants
Elevés sans dissipation notable d'énergie mais ils constituent un

apport permanent de calories important.

Nous avons des exemples au laboratoire de calculs faits pour optimiser des
fils d'alimentation dans lesquels circule un courant en permanence(l7). L'op-
timisation, réalisée pour un courant nominal, donne dahs le meilleur des cas
une puissance dissipée P = 1,8 mW/A pour ce courant. Cette puissance est
divisée par 2 lorsque le courant est nul, Pour un courant nominal de 70 A,
les puissances dissipéeségntH126mW lorsque le courant circule et 63 mW &
courant nul, ce qui correspond i des consommations d'hélium de 0,18 1/h

et 0,09 1/h respectivement.

Notre probléme est tr&s différent car nous voyons deux avantages 3 notre
montage. D'une part, nos fils d'alimentation passent dans le bain d'azote
et ils entrent dans le cryostat & 77 K et non pas 4 la température ambianta.
D'autre part, notre bobine est en général en mode court—circuité , domc le
courant ne passe que gquelques minutes dans les fils, le temps de monter

ou de descendre le éhamp magnétique.

Un £il de descente de courant est constitué de plusieurs morceaux connectés
au niveau des 8crans thermiques de l'enceinte d'h&lium. Nous avons installé
des sections et des longueurs de fil différentes entre chaque &cran et entre
le dernier &cran et la bobine supraconductrice afin de bénéficier des varia-
tions de conductions thermique et Zlectrique du cuivre avec la température.
Cette derniére dépend des Zchanges thermiques entre les fils et, d'une part

les &crans, d'autre part les vapeurs d'hélium.

Sans faire des mesures, nous ne pouvons déterminer exactement la température
des &crans 3 cause de la complexité@ du calcul qui tient compte nctamment
de 1'&change thermique entre les &crans et les vapeurs d'hé&lium dont le
flux varie avec la puissance dissip&e dans le liquide. Cela nous empé&che
de faire un calcul précis des longueurs et des diamdtres adéquats. Nous avons
done dérerminé une wvaleur approximative de ces paramétres et nous avons fait

un essai en mesurant la température des &crans et la consommation d'hé&lium
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liquide pour différents courants parcourant les fils. Ensuite, nous avons
procédé Par approximations successsives en recommencant cette expérience

apréds avoir modifié les paramétres.

Aprés quelques essals, nous sommes arrivés i un compromis acceptable.
A courant nul, la consommation d'hélium est de 0,15 1/h, ce qui est 3
peine supérieur aux pertes propres du vase (+ 0,03 1/h). La consommation
est de 2,5 1/h lorsqu'on fait circuler 70 A dans les fils, ce qui est

acceptable puisque ce courant ne sera maintenu que guelques minutes.

I1 est intéressant de comparer les pertes dues aux fils d'alimentation

~

dans notre cas 3 ce qu'elles seraient si nous avions adopté les calculs
d'optimisation présent&s plus haut. Considérons une expérience sur une
journée au cours de laguelle on fait circuler 70 A pendant 10 minutes,

temps nécessaire pour piéger un tel courant dans notre bobine. Dans notre
10
&0

= 2,19 1. Nos essais nous ont donc permis de diviser par 2 les pertes

cas, la consommation d'hélium due aux fils sera de 0,03 x 24 + 2,4 %

d'hélium dues aux fils d'alimentation.

IT. 5.3 Thermalisation de 1'échantillon

a) Mesure des températures

Nous utilisons pour mesurer la température des r8sistances de carbone
entre 1 K et 30 K et des résistances de platine entre 20 K et 300 K. La
valeur des thermométres est mesurde i l'aide d'un "pont 3 fils" et
d'un "pont 4 fils".

b) Le "pont 3 fils"

Ce type d'appareil fonctionne sur le principe du pont de Wheastone. La
mesure est effectuée en alternatif afin dé s'affranchir des parasites et
des composantes continues dues aux forces &lectromotrices d'origine thermo-
8lectriques. Le signal est analysd & 1'aide d'une détection synchrone calée
a4 la fréquence du signal d'excitation.

¢) Le "pont 4 £ilg"

Nous avons d&ji vu son principe au paragraphe I.4.2. Nous utilisons deux

tétes de pont différentes, 1'une basse impédance permettant de mesurer

4

des résistances de 10  § a lO3 £ avec une précision . de 2 1O~4, 1'autre
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haute imp&dance pour des résistances de moins d'un ohm jusqu'au mégohm
ave la méme précision,. Ce pont est muni d'une rEgulation P.I.D. (pro-
portionnel, intégrale, d&rivée) permettant de réguler la température de

1'8chantillon via les résistances de chauffage du calorim@tre.

IT. 5.4'Temps de régulation

Wous avons envisagé de travailler avec une petite pression de gaz d'hélium
dans le tube central 5 Easse température, et en faisant circuler un courant
d'hélium i plus haute temp@rature. A basse temp&rature, les constantes de
temps thermiques sont trds courtes; nous obtenons une bonne stabilité de

la tempé@rature en quelques dizaines de secondes. A haute température, les
temps de stabilisation s'allongent. Il est pratique de travailler sans
cireculation d'h&lium gazeux si on réchauffe 1'&chantillon. En partant de

4 X, on obtient une bonne stabilité de tempé&rature & 300 K en moins de 15 mi-
nutes., En revanche, pour refroidir 1'échantillom, il est nécessaire alors

d'utiliser la circulation de gaz thermalisé.

II. 5.5 Homogénéité de la température

Afin de nous assurer de 1'homogénéité de la temp@rature dans la zomne
d'extraction de 1'échantillon, nous avons ingtallé une résistance de
platine sur le porte-&chantillon et nous l'avons déplacée dans le tube
central. Cela nous a permis de mesurer la température sur les 3 cm de

la longueur d'extraction. A basse température, nous n'avons pas pu mettre
en &vidence de gradient sur cette longueur. A la température ambiante,
nous avons mesuré une variation de température inférieure 4 0,3 K, ce qui
nous donne une température constante A 10“3 prés sur la longueur

d'extraction.
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IT:. 1 - INTRODUCTION

Toutes les mdthodes de mesure directe de l'aimantation consistent 3 intéd-

grer une variation de flux créég par l'échantillon dans une bobine de d&tection.
Il existe plusieurs techniques différentes (18,19) mais les appareils

qui offrent le plus de sensibilité& et le plus de reproductibilité utili-

sent la méthode d'extraction d'un &chantillon entre deux enroulements

montés en série-opposition comme expliqué ci-aprés (19,20).

TII., 2 - LA METHODE D'EXTRACTION

Considérons un &chantillon de moment magnétique M que l'on va représenter
par une boucle circulaire plane de surface s parcourue par un courant 1

telle que M = s.i."

On place cette boucle au centre d'une bobine créant une induction B lors-
qu'elle est parcourue par un courant I, Le flux cré&8 i travers la boucle
par la bobine est ¢ = Bs =M\I siMest la mutuelle inductance existant
entre la bobine et la spire. On en déduitfﬂ\ = %-s. D'autre part, le

flux crég par la boucle & travers la bobine est :

B B
¢=rﬁ\i=€s.i d'oli ¢ = T X

La bobine de mesure est en faitr constituée de deux enroulements montés
en série opposition. lorsqu'un courant I circule dans cette bobine, 1'in-

duction vaut B au centre du premier enroulement et - B dans l'autre,

Fig iy

Fosition 4 Fositc‘oh 2.
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L'&chantillon passe de 1'un & L'autre, il voit une variation d'induction
B - (- B)
est Ad= 2

2 B (fig. ITT.1). La variation induite pendant le déplacement
M.

Hlw=

I} faut ensuilte mesurer cette variation de flux proportionnelle 3 1l'ai-
mantation., Le fait que la bobine de d&tection soit constitude de deux
enroulements en série opposition ne sert pas uniquement i doubler le si-
gnal par rapport 3 un enroulement unique. Cela permet &galement de s'af-
franchir en grande partie des signaux parasites cré@s par une &ventuelle
variation du champ magnétique vu par la bobine de détection, En effet,
au cours d'une variation AH du champ appliqué, le premier enroulement
voit une variation de flux A¢1 = alAH, le deuxiéme voit A¢2 = azAH. La
variation de flux totale induite dans la bobine est Ap = A¢l - A¢2 =

Y
condition en compensant la bobine, c¢'est-Z-dire en rendant les surfaces

(a1-=a2)AH. Sia. O alors A¢ % O pour tout AH. On réalise cette
des enroulements &gales.

IIT. 3 - METHODE DE MESURE DE LA VARTATION DE FLUX

Pour mesurer la variation de flux, on peut soit utiliser un transformateur de
flux qui couple la bobine de détection i un SQUID(21,22), soit mesurer la ten-
sion qui apparait aux bornes de la bobine au cours de la variation de flux

et 1'intégrer pendant le temps de 1'extraction.

Le SQUID commence 3 &tre trds bien connu comme instrument de mesure d'ai-
mantation et ses performances restent indgalées par toutes les autres
méthodes employées jusqu'd présent. Cependant, un femtvoltmétre i ha-
cheur supraconducteur a &téd développé au laboratoire (6) dont l'excellente
sensibilitd, de 1l'ordre de lOwlS V, autorise de tr&s bonnes perférmances
par une mesure de tension aux bornes de la hobine de détection. Nous avons
donc mené la construction de notre magnétqmétre de telle fagcon qu'il soit
possible d'utiliser indiffé&remment un SOUID ou un hacheur supraconducteur
ce qui va nous permettre de comparer leurs possibilités respectives : nous

pourrons donc choisir le dé&tecteur qui nous conviendra la micux.
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Le SQUID présente d'excellentes performances dans le domaine des mesures
d'aimantation. Cependant, nous voyons deux avantages principaux 3 1'uti-

lisation du hacheur supraconducteur :

- nous ne sommes pas limit&s par la self~inductance de 1la hobine de dé-
tection. Dans les montages utilisant un SQUID, 1'adaptation d'impédance
entre le détecteur et la bobine de mesure impdée i cette dernidre d'avoir
une self de 1'ordre du uH; done de n'avoir qu'une dizaine de spires. Elle
peut en avoir plusieurs centaines ou plusieurs milliers dans le cas du
hacheur supraconducteur : lesg varlatioms de-flux au cours de l'extraction
sont beaucoup plus grandes et la bobine pourra &tre beaucoup mieux com=-
pensée (comme on ne peut pas réaliser une fraction de spire, la compensa-
tion se fait au mieux & une demi—spiré prés par excés ou par défaut : ceci
est beaucoup plus génant lorsque l'enroulement initial a 10 spires que

lorsqu'il en a 1000).

- le femtvoltmétre a &té développé au laboratoire et nous préféroms
utiliser une technique que nous maitrisons parfaitement ce qui &vite une

dépendance technologique et facilite la maintenance.

Pour que les mesures donnent des résultats reproductibles, il est essen-~
tiel que la varidtion de flux prise en compte soilt exactement celle exis-
tant entre les centres de chacun des eanroulements. Habituellement, 1'ex-
traction se réalise exactement entre ces deux points et 1l'intégratéur
donne directement la valeur de la variation de flux, Pour que cela soit
possible, il est nécessaire, au début de 1l'expérience, de 'centrer"
1'échantillon, c'est-d-dire de le placer exactement au centre de 1l'un

des enroulements. Cette opération doit &tre faite avec beaucoup de soin

et elle est fastidieuse.

Pour nous affranchir de ce probléme, nous faisons 1l'extraction entre

les abscisses X et x, situées de part et d'autre de la bobine de mesure.

2
Sur la figure III.2, nous avens représenté le flux ¢ créé & travers la

bobine par l'&chantillon en fonction de sa position x. e est la tension
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qui apparalit aux bornes de la bobine au cours de l'extraction. I est le
gignal & la sortie de 1l'int&grateur lorsqu'on part de 1l'absdisse x; . On
remargue que I passe par deux extremumg qui coincident avec les centres
des enroulements. A l'aide d'un voltm@tre électronique détecteur de
crétes, on peut repérer ces extremums et ne tenir compte que de la dif-
férence I . -I . qui repré&sente bien la variation de £lux entre les
max ~min
centres des bobines.

ITI. 4 - LE HACHEUR SUPRACONDUCTEUR

IIT. 4.1 TIntroduction

Ce dispositif original de mesure de tensioms continues a fait 1'objet
du travail de thdse Docteur-Ingé&nieur de Yong N.G. TONG (6) au labora-
toire. Son mémoire donne toutes les explications nécessaires 4 la com~

préhension et 34 1l'adaptation du systéme de mesure,

Il esﬁ beaucoup plus difficile de mesurer une tension continue trés

faible qu'une tension sinusoidale de m@me amplitude, car on peut tou-
jours s'affranchir des tensions parasites, en utilisant une d&tection
synchrone. Dans le cas d'une tension continue, toutes les f.e.m. s'a-
joutent (par exemple, les f.e.m. thermoélectriques), ce qui masque la

tension & mesurer.,
I1 est deonc trés intéressant de hacher les signaux continus.

L'originalité du dispositif que nous utilisons est le moyen mis en
ceuvre pour assurer la modulation du signal. Le passage de 1'&tat
supraconducteur 4 1'état résistif du hacheur est commandé par le
rayonnement &lectromagnétique de dicdes &lectroluminescentes., Nous
gliminons ainsi tout effet de couplage entre le circuit de mesura
et le circuit de commande, ce qui n'est pas le cas lorsque la tran-—
sition est obtenue & partilr soit de chauffages, soit de champs ma-

gnétiques.

A 1'aide d'un tel dispositif, on a pu obtenir une sensibilité de quel-

ques 10115 v,
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III. 4.2 Description du hacheur

Le hacheur est donc du type supraconducteur. Il est composé de quatre

&€léments supraconducteurs dispoéés en pont (fig. TII.3).

A 1'8tat normal, la ré&sistance des branches est trés glevée, Le passage
de 1'&tat supraconducteur & 1'&tat normal se fair par chauffage, 3 1'aide
d'ondes &lectromagnétiques, produites alternativement par deux diodes

€lactroluminescentes, éclairant chacune deux branches opposées du pont.

Le circuit de commutation est gravé dans une couche mince de Nitrure de
Niobium (fig. III.4). La couche est obtenue par pulvérisation cathodique

et le dessin est rdalisé par une méthode de photogravure, Le substrat est
une plaque de verre de dimensions 18 x 12 x 0,7 mm. La composition de la
couche et son épaisseur ont &té déterminées de telle fagon que la tempéra-
ture critique soit d'environ 6 K et que la résistance & 1'&tat normal soit
Elevée. Eela conduit 3 un rapport N/Nb &gal i 1,4 et une &paisgseur de 500

a1 000 A.
Nous pouvons résumer les avantages de ce hacheur :
= le bruit du hacheur est faible,

- la commutation du signal est double (montage en pont). Il n'y a donc

pas de composante continue,

-~ la vitesse de commutation est tras &levée, car la couche a une faible

capacité thermique,

- il n'y a pas de couplage entre le circuit de commande et le circuit

de mesure.

Le schéma synoptique du circuit de mesure est représenté sur la figure
III.3. La tension continue est hachée puis amplifiée 4 1'aide d'un trans-
formateur ayant un rapport de transformation &levé. Ce rapport permet

l'adaptation d'imp&dance aveec la source. A la sortie du cryostat, un
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préamplificateur &léve le niveau du signal. Nous trouvons emsuite une
détection synchrone calde sur la fréquence de commutation des dicdes &lecw
troluminescentes. Ensuite, le circuit comprend un étage intégrateur et un
systéme automatique de compensation de dérive. Juste avant 1l'extraction,
ce gystime mesure 1'éventuelle dérive de 1'intégrateur et il 1'annule
pendant 1'intégration. Un systéme de contre-réaction injecte un courant
dans une mutuelle incluse dans le ¢ircuit du hacheur ce qui permet au
hacheur de travailler en détecteur de z&ro et de s'affranchir des varia-

tions du gain de 1l'amplificateur.

L'étage d'entrée du préamplificateur est constitud d'un transistor &
effeﬁ de champ. $i ce transistor est placé dans 1'hélium liquide, le
bruit est divis& d'un facteur 3, Il est alors nécessaire de chauffer
le FET, pour 1l'amorcer, pendant quelques secondes. Ensuite, il dégage

suffisamment d'énergie pour s'auto-réguler en température,

La partie basse température du hacheur est représentée & la figure IIT.6.

Nous y retrouvons tous les Eléments décrits plus haut :

le hacheur proprement dit avec ses deux diodes,

le transformateur,
-~ le FET et son chauffage,

la mutuelle de contfe-ré&action. .

!

Le transformateur doit avoir une impédance élevée 3 la résonance (> 30 MED
avec une perméabilité aussi grande que possible, Différents noyaux ont
€té essayés et celui qui a &té retenu est fabriqué par la Vacuumschmelze
(23 ). L'alliage qui constitue le tore s'appelle Cryoperm 10, Le secon-
daire est constitué de 25 000 splres, le nombre de spires du primaire est

4 adapter en fonction de 1'impé&dance de source.

Les diodes €lectroluminescentes doivent fonctionner dans 1'hélium liquide.
Elles doivent done supporter les cyclages thermiques., D'autre part, il
faut qu'elles aient un rendement aussi &levd que possible. Le choix s'est
porté sur des diodes &mettant dans l'infrarouge (A = 940 nm). Celles qui

ont &t& retenues portent la référence ASFA-HAFO 1483, L'onde &lectromagné-
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tique Emise est canalisée vers la couche supraconductrice par des guides
optiques. Ils assurent en plus une bonne répartition du flux lumineux et
8loignent leg dicdes du hacheur ce qui ré&duit le couplage entre le cir~
cuit de commande et le circuit de mesure., Ils sont simplement comstitués
par des barreaux de verre i section carre de 2,5 x 2,5 mm et de 35 mm

de longueur.

Le tout est monté dans un boltier en cuivre muni d'oules afin que 1'h&lium
puisse pénétrer (fig. IIIL.7). Pour Bviter la formation de bulles dans
1'hélium, et pour immobiliser correctement les fils &lectriques et le
transformateur, l'enceinte est remplie de billes de verre (utilisées
normalement pour le sablage) d'un diamdtre de 30 pm. Les diocdes sont
munies d'un &cran en plomb. Un second écran constitué d'un treillis en
cuivre &tamf entoure la partie supérieure du hacheur. L'ensemble est

enfin placé dans un cylindre de plomb recouvert d'un m&tal amorphe

(Metalglass) tissé&., Tous les cibles sont bien entendu blindés,

ITI. 5 - REALISATION DE LA BORTNE DE MESURE

Nous utilisons du fil supracomducteur pour réaliser la bobine de dé&tection
afin d'dviter d'introduire dans le circuit de mesure une résistance qui

serait source de bruit d'origine thermique.

Cette bobine est représentée
sur la figure T1I.8. Chaque
a B enroulement comporte 400

= ] L= - ,
: = spires réparties en 4 couches.

Le £41 utilisé doit avoir un

grand champ critique : nous

ki - - - 1 - utilisons du niobium-titane

i 3 IH: g ‘ cuivrid de 80 um de diamétre.




52

20 spires sont ajoutées i 1l'un des enroulements pour pouﬁoir procéder

d la compensation de la bobine. Pour cela, on place cette dernidre &
1'int&rieur d'une bobine longue parcourue par un courant alternatif

basse fréquence. A l'aide d'une d&tection synchrone, on mesure la ten-
sion qui apparalt aux bornes de la bobine dans différents cas :

" 1) la bobine avec les 20 spires en plus,

2) avec 15 spires en plus,

3) avec 5 spires em plus,

4) avec 10 spires en moins.

Ces résultats sont représent@s sur la figure III.9. On voit que la bobine

est compensée si nous enlevons 8 spires i un enroulement.

>
M

-400 - Flg IE 9

Nous avons calculéd que le rapport-% au centre de chaque enroulement est
de 244 0Oe/A.
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II1.6. — DETERMINATION DES CONDITIONS OPTIMALES DE FONCTIONNEMENT DU
HACHETUR

Des hacheurs supraconducteurs ont déjd &té utilis&s avec succés pour
mesurer des signaux aux bornes de sources purement té€sistives (24).
Mais le magnétomdtre est le premier appareil du laboratoire qui utillise
un hacheur supraconducteur dans le cas d'une source purement inductive.
Les quelques essais qui ont &tE menés jusqu'd présent ont permis de

préciser notre compréhension du fonctionnmement du hacheur dans ce cas.

Le circuit de 1'amplification 3 hacheur est le suivant (fig. II1.10).

IR
N= %
A=
Bl Vers D.5.
'n‘_ M, -—C
Fig. 1110

est 1'impédance de source ;
est la self-inductance du secondaire de la mutuelle de contre-réaction ;
représente la capacité des enroulements, du cdble et &ventuellement d'une

capacité complémentaire d'accord.
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Pour étudier le comportement du hacheur, il faut représenter ce montage
par un schéma équivalent (fig. IIIL.11). On peut en général négliger ﬂc

devant 23.

'y

AA
VYV

R, § EIE =c R

Fig.. 11111

Ly représente 1'inductance de 1'enroulement secondaire du transformateur ;

R représente les diverses pertes du transformateur {(hystérésis du noyau,
résistance du secondaire) et de la capacité ;

Ty est la résistance série introduite par le hacheur qui peut apparailtre
fugitivement au moment de la commutation ;

Rh est la résistance parall@le introduite par les deux branches du hacheur

a l'état normal.
Un hacheur id&al est celui od :
- la commutation est instantanée,
~ la résistance de la couche & 1'&tat normal est infinie.

Dans ce cas, il y a toujours deux branches du pont & 1'&tat supraconducteur,

la résistance des deux autres branches étant infinie.
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En pratique, le temps de commutation n'est pas nul i cause.des constantes
de temps thermiques de la couche et la résistance des branches 3 1'état
normal est finie. Cependant, on pourra considérer dans nos calculs que
nous sommes toujours trés proches du hacheur idéal, alors r_  est nulle

h
et Rh est infinie.

Nous continuerons le calcul en nous plagant & la fréquence de résonance
du circuit. On bénéficie ainsi du gain maximum du circuit. De plus, le
circult se comporte comme un filtre sélectif, le fondamental du signal
est amplifié et les harmoniques sont tré@s atténués.

Dans ce cas, la commutation se faisant 3 courant nul dans les branches
du hacheur, on peut simplifier le schéma &quivalent (6 ) qui devient en

ramenant tous les &léments au secondaire du transformateur (fig. ITI.12).

ey
M
. .\_./
N, |
Ly == R L
N A
Fig. 11112

N est le rapport de transformation du transformateur ;
N.s est le signal source ramené au secondaire du transformateur ;

2 e = .
N RS est 1'impédance de source ramenée au secondaire.
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Sur ce schéma, nous avons représentd % et ib comme sources de tension
et de courant de bruit du préamplificateur. Les mesures effectudes sur
le montage ont montré que ce bruit &tait prépondérant devant celui
introduit par le hacheur ouw par le transformateur,

R

B
T

Soit Q le coefficient de surtemsion du cirecuit : Q = ot L= Nzisﬂ L.

&

Le signal 3 l'entrée du préamplificateur est :
15 P P

Ly

§ = QN.8. ———5
L+ N°&
t ]

La tension de bruit 3 l'entrée du préamplificateur est :

_ 2 2
B" = eb + Rlb + 4kRT

o 4 kRT est le bruit de Nyquist de R,

k &tant la constante de Boltzmann.

D'od le rapport signal sur bruit :

2 QN_ L,

2 2
+ Rib + AkRT)Af L, + N 25

On voit que l'on a intér8t i ce que le rapport ————— soit le plus
q q PP 3

grand possible, domc que Lti» Nzls. Lt RRE

Dans la pratique, on choisiva un transformateur, tel que L. > 10 NZRS.

Dans ce cas, L. devient négligeable devant NZZS en paralldle, et £ = Ngis.

Par suite :

R
Q—_;__é._.._._.......
Nl w

s r

En repoxtant cette valeur dans le rapport signal sur bruit, on obtient

Ei _ Q2N282
2 2 242 2,2 2
B eb+QN£Smr1b+4kQNﬂ,ser
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De plus, nous NOus SOmMMeS apergus au Cours des différents essals que
dans une tras large gamme de fonctionnement le facteur de surtension Q
du cireuit &tait pratiquement invariant et notamment qu'il était indé-

pendant de N.

En posant x = Nz,le rapport signal sur bruit est de la forme

. +hx+
et il a une valeur maximale pour x = %v. ax +bx+c
I1 faut domc aveir !

eb

2 _ _ib
N® = =5
Q2w

Lorsqu'on travaille avec le circuit de contre-réaction, pour avoir le
gain de boucle le plus grand possible, il faut travailler i la plus
haute fréquence possible. Cependant on est 1imit& par les temps de
réponses thermiques de la couche et on ne peut pas dépasser 300 Hz
comme fréquence de hachage. On travaillera toujours dans cette zone.

Par suite, w. est fixée.

La fréquence de travail Etant fixée, on connalt ey et ib qui ne dépen-—

dent que du préamplificateur et de la fréquence de travail (6).

Par suite, toutes les grandeurs qui déterminent ¥ sont fixées et on

peut calculer le rapport de transformation optimal.

I1 faut ensuite déterminer la capacit@ C pour que w, soit effectivement

la fréguence de résonance du circuit. A la résonance

L et = 1
S T
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CHAPITRE 1TV

ESSAIS ET PERFORMANCES DU MAGNETOMETRE
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IV.1l - ETALOMNNAGE DU MAGNETOMETRE

Comme il a &té dit au paragraphe III.3.,l"inté&grateur du picovoltmitre
délivre au cours de l'extraction un signal qui passe par un minimum et
un maximum et on mesure la différence AI = ImaX ~ Imin'

Fn théorie, le signal d'intégration AL ne dépend pas de la vitesse
d'extraction de 1'échantillon puisqu'on a vu que seuls entrent dans 1'ex-
pression de Al le moment magnétique de 1'échantillon et le rapport B/T

des enroulements de la bobine de d&tectiom.

Cependant, la temnsion e qui apparait aux bornes de la bobine au cours du
déplacement de 1'échantillon dépend bien de la vitesse d'extraction,

puisqu'elle est proportionnelle & la variation de flux dp/dt.
11 faudra donc trouver un compromis entre deux extrémes :

- unegrande vitesse d'extraction permet d'aveir une tension e forte, mais
le temps de variation de e sera faible devant les temps de réponse des
appareils de mesure, picovoltmdtre et détecteur de cr@tes et le signal

intégré sera trés atténué ;

- une extraction tras lente ne fera plus intervenir ces constantes de
temps,mais e sera toujours une tension faible beaucoup plus perturbée

par le bruit intervenant dans la mesure.

Aprés les essais que nous avons effectués, nous avons choisi une vitesse
d'extraction qui semble satisfaisante. L'&chantillon parcourt les 3 cm qui

séparent les centres des deux enroulements en 5 8.

Par la suite, pour que 1'étalonmage de 1'appareil soit valable, il faudra
toujours que l'extraction se fasse i cette vitesse. Cette condition est
facilement respectée en utilisant un moteur pas & pas commandé& par un

programme sur microordinateur.
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Pour déduire de AL mesuré la valeur de 1'aimantation de 1'&chantillon, il
est nécessaire d'étalonner l'appareil., Pour ce faire, nous ayons mesuré

l'aimantation d'une sphére d'indium supraconductrice.

La susceptibilité par unité de volume d'un supraconducteur est en unités
c.g.s. X = - L/4n(l-n), od n est le coefficient de champ démagndtisant.

Dans le cas d'une sphére n = 1/3 d'od y = =3/87.

Sur la figure IV.l, les courbes représentent en fonction du champ magné-
tique la tension AL obtenue avec la sphére d'indium. lLes deux droites
ont &té tracges 3 quelques jours d'intervalle. Elles ne sont pas super-
posées car la valeur absolue de l'aimantation du supraconducteur dépend
de 1l'histoire du matériau {excursions en champ magnétique ou en tempéra-
ture) . Cependant, les deux droites sont exactement paralldles, leur

pente &tant donnée par la susceptibilité y = -3/8m.

Aprés cet étalomnage, on mesure le bruit de 1'appareillage. La plus petite
valeur du moment magnétique que Ll'on puisse d&tecter avec notre magnéto-

métre est l(}“7 U.e.m. (10-=10 Amz).

IV.2 -~ ESSAIS EN CHAMP MAGNETIQUE INTENSE

Nous avons effectué la mesure du moment magnétique d'une petite aiguille
de platine de 116,7 mg entre Q et 30 kOe 3 T = 4,2 XK. Les résultats sout

représentés sur la figure IV.2Z.

On note en champ faible, jusqu’d 1,5 kOe, une courbure qui est due & la
présence d'impuretés de fer dans le platine. Au-dessus de 2 kOe, aprés
avoir saturi ces Impuretés, nous obtenons une droite dont la pente nous

donne la susceptibilité du platine.

Nous trouvons ¥ = 1,072 . 10_6 u.e.m./g en assez bon accord avec les

valeurs données dans la littérature (¥ = 1,082 . 10-6 d.e.m./g).

Nous avons &galement mesuré le bruit du magnétomd@tre sous 50 kOe et nous
trouvons les mémes valeurs qu'en champ nul. Nous pouvons donc détecter

10"7 u.e.m. sous 50 kOe.
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Moment magnétique
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IV.3. - MESURE A HAUTE TEMPERATURE

Pour éprouver le magnétomdtre i haute température, nous avons voulu mesurer
1'aimantation d'un matériau dont la susceptiﬁilité suit une lodi de

Curie. Nous avons utilisé un &chantillon de 407,8 mg de CuMn (0,25 7 de
Mn). Ce matériau a &tE Etudié par ailleurs par effet magnétocalorique

(25,26).

La figure IV.3 représente l'inverse du moment magnétique de 1'échantillon
en fonction de la température mesuré sous un champ de 100 Oe.Nous trouvous
une droite dont la pente est &gale & 1/C ofi C est la comstante de Curie.

La valeur mesurge ici, C = 9,70 . 10”5 K e.m.u./g.G. est un peu plus

forte que celle mesurée par J. ODIN (C = 9,21 . 10-'5 K.e.m.u./g.G.) (25).
Cette différence provient sans doute du fait que nous n'avons pas mesuré
1'aimantation de 1'&chantillon donné en référence car il &tait beaucoup
trop gros pour 8tre introduit dans 1'appareil. Nous avons en fait gtudié
un fragment récupéré au moment de la mise en forme de 1'échantillon de

référence.

IV.4. CONCLUSIQONS

A l'usage,. notre magnétomdtre s'est révélé trés facile 3 mettre en ceuvre
et d'une utilisation trés simple pour faire des mesures, aussi bien en
fonction de la tempdrature entre 1l et 300 K, qu'en fonction du champ magné-

tique, entre O et 50 kOe.

s . -7 . -1
I1 peut mesurer des moments magnétiques variant de 10 a2 . 10 " u.e.m.
Cette trés grande dynamique (qui pourra 8tre &tendue ultérieurement
jusqu'd 2 u.e.m.) le rend particuliérement bien adapté pour mesurer des

dchantillons présentant de grandes variations d'aimantatiom.

Son automatisation, rdalisée en utilisant les moyens en Electronique et
en informatigue du laboratoire (27) et la trds grande rapiditd@ d'échange
de 1'&chantillon 3 mesurer en fait 1'instrument id&al d'@tude systématique

de tré&s nombreux composés.




10°% u.e.m.

Moment magneétique CuMn

64

12 |

10

—rh
(]
S

50

100

150

s

50

200

250

T(K,



65

ANNEXE A

Etude d'un magnétométre & fluxgate
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A.I. Introduction

la technique du magnétomdtre i "fluxgate' est tr&s utilisée pour la mesure
de faibles champs magnétiques continus car elle est 3 la base d'appareils

de mesure assez sensibles et tr&s peu ondreux. Elle est mise en application
dans des domaines aussi vari€s que la mesure de champs magnétiques plané-
taires et interplandtaires (28), le contrSle du chargement de haut-fourneaux

(29)ou la détection de v&hicules pour la régulation du trafic routier (30).

Cepenidant, la plupart des substances ferromagnétiques utilisées dans ce
type d'appareil ont 1'inconvénient de perdre Beaucoup de leur sensibilité
3 basse temp@rature a cause de la décroissance de leur perméabilité dyna-
mique aveec la température, Nous allons dtudier les performances d'un
appareil utilisant un métal amorphe ferromagnétique "Titrovac 6025 Z"

de Vacuumschmelze(ZBj car ce matériau garde une perm@abilité satisfai-

sante i la température de 1'hé&lium liquide,

Nos essais porteront d'une part sur le bruit engendré dans la mesure

dans différentes conditions (forme, intensité et fréquence du signal
d'excitation) 2 bassé température, et d'autre part sur les limites supé-
rieures du champ mesuré, Travailler i 4,2 K présente 1'avantage de pouvoir
disposer autour de tout le-systéme un écran supraconducteur qui isole

le détecteur des variations du champ magnétique terrestre, Les mesures

pourront ainsi 8tre faites & champ constant.

A.2. Principe du fonctionnement d'un fluxgate

Le schéma du "fluxpate" le plus simple est représenté ci-dessous (fig. Al)

::::;\ ' Il est constitué d'un cylindre

, ‘F el . - ]
[T secondaire ferromagnétique entouré d'une

N . bobine d'excitation (primaire)

-
\\\ﬁ__
\\‘“~h_> et d'une bobine de détection
\\“‘-
e

(secondaire).
L\

[ -

J fﬂimaire_
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Le primaire est parcouru par un courant alternatif de fréquence f qui
génére un champ H variant au cours du temps, et d'amplitude suffisante

pour saturer le noyau ferromagnétique dans un sens puis dans 1'autre,

Le secondaire détecte les variations de flux magnétique, donc la varia-
tion de 1'induction magnétique B en son centre. Il apparalt & ses bornes

unie f.a.m é - QE
8 dt

ofi N est le nombre de spires du secondaire
S est la section d'une spire de la bobine secondaire

B est 1l'induction magnétique en son centre,

Le éourant d'excitation peut avoir diverses formes, mais pour la facilitd
du raisonnement, nous consid@rerons le cas d'un courant d'excitation tri-
-angulaire, et d'un cycle d'hysteresis du noyau de forme semblahle & celle
d'un parallélogramme (fig.rAZj. Le champ magnétique H vu par le noyau est
" la superposition d'un champ continu (&ventuellement nul) et du champ tri-

angulaire di au courant dans le primaire,

\H AH

co.,ﬁf,..l \ A

\ ‘ / \ / H altepnalit
/ / |
\ \
/ \ /
/ ‘ NN 4] \\‘\ )/
P 5 Eq \bt- X 7 }
vl B \ ] A\ /
] N, 7/ \' 7/

e’S A
cyele o'y stépésrs 1
cu Fdl'f’br\‘\ﬂﬂﬁébf?ug . | [ i i
{11 H o .
mi TTT > &
Fig AZ I 1t I |1
L Ld

H conlinu
+ M albernabit
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Nous représentons sur la figure A2 le cycle d'hystdrésis du noyau ferro-
magnétique, le champ vu par ce noyau en fonction du temps, et la tension

aux bornes de la bobine de détection.

Dans le premier cas (traits continus) le champ continu est nul, Entre
les dnstants (0 et tys le noyéu est saturé, B est constant et la f.e.m.
aux bormnes du seconddire ast_nullei Entre tl et t,, la saturation du

noyau change de sens, B &galement et il apparalt une f.e.m aux bornes

du secondaire, Ensuite, le noyau est 3 nouveau saturé entre t. et t

2
et la f.e.m est nulle, Une d&composition de la f.e.m représentfe en

3

trait continu en sé@rie de Fourier montre que toutes les harméniques

paires sont nuls,

Dans 1le gecond cas (traits pointillésﬂ, on superpose au champ alternatif
un champ cdntinu. Les composantes positives et négatives de E sont dépla-
cées, L'analyse harmenique de Fourier montre l'apparitiom d'harmoniques
pairs non nuls, I1 suffit de mesurer un  de ces harmoniques 3 l'aide

d'une détection synchrone pour avoir une image absolue du champ continu,

En général, l'amplitude des harmoniques pairs diminuent lorsque leur
ordre augmente, et la plupart des expérimentateurs mesurent la composante
2f du signal, f étant la fréquence du courant d'excitation. Cependant,

dans certains cas, ¢'est 1'harmonique 4f ou mlme 10€ qui est utilisé - (31),

Dans la plupart des cas, les signaux d'excitation 8tudids sont sinusoidaux
ou triangulaires, car ces formes permettent de nombreux calcﬁls théoriques
sur la réponse du fluxgate (32). Cependant, D.C. Scouten {33) propose une
autre forme de signaux, dérivée de signaux carrés (fig. A3), plus intéres-
sante car son Etude théorique montre que 1'on peut réduire le bruit sans

diminuer la sensibilita.
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Ffa A‘i

Nous &tudioms successivement les performances de 1'appareil avec une

excitatilon sinusoidale et une excitation dérivée de signaux carrés.

A.3. Montage expérimental

Le noyau ferromagnétique du fluxgate peut avoir des géométries diverses.

Nous avons choisi d'utiliser un noyau torique (fig. A4), car cela permet

d'annuler un &ventuel signai d'offset (34).Fn effet, 34 champ nul, la com-
posante verticale de 1'aimantation dans la partie gauche a le sens opposé
d celle de la partie droite & tout imstant : le flux & travers la bobine

de détectien est donec nul. En champ non nul, les aimantations de chacun.

des cOtés sont dissymétriques, et il apparalt un signal aux bornes de la

bebine,

Le bobinage primaire est constitué de 150 spires enrouldes directement
sur le tore, On place autour du tore une feuille conductrice non refermée
sur elle-méme que l'on relie i la terre pour &liminer les problémes élec~

trostatiques,

Afin de diminuer le bruit propre de 1l'appareil, la bobine de détection
ne doit pas 8tre i moins de 0,5 cm du tore {33).Ce dernier ayant un dia~
métre extérieur de 24 pm et une Epaisseur de 10 mm, il est enfermé dans

une boite en araldite de dimension 34 x 24 x 24 qui servira de mandrin
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pour la bobine de ddtection. Il est maintenu parfaitement immobilisé.

La bobine de détection est comstituée de 6470 spires de £il de cuivre

de diam&tre 0,! mm réparties sur 36 couches.

exeibation

dcfecffl’m\

{ 4 F”} Hl L’

Pour créer unm champ homogéne dans un volume assez grand, nous avons réalisé
une bobine de 2 couches de longueur 120 mm et de diamdtre 73 mm. Son rapport
-% au centre est de 115 Oe/A,

L'ensemble du montagé est plac dans un Ecran en plomb de diamdtre 110 mm
et de longueur 160 mm (fig. A5>. Cet &cran diminue le rapport-% de 1la
bobine lorsqu'il est supraconducteur, car il s'oppose aux variations de

flux qu'il voit et par suite s'oppose au champ créé par la bobine (34) .

La bobine et 1'écran ayant des diamdtres importants devant leur longueur,

on ne peut avoir qu'une valeur approchfe du coefficient de proportionnalité,
Le calcul donmne 0,6, d'ou 2 Easse température-% 2 70 Ce/Al

Pour la création du champ continu, nous avons utiliséd une alimentation
permettant d'oBtenir des courants de l'ordre de quelques centaines de
nanoampéres. Apr@s quelques essais, on s'est apercu que la fagon dont

€tait branché ce circuit de champ intervenait indépendamment du courant

sur le signal détect&. Pour avoir des mesures reproductibles, nous avons

&té€ obligés d'ajouter une forte capacité en paralléle sur la bobine de
champ (fig. A6).
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. bobine
C —F; _ de ‘ Fu‘j A6
e chqmr ’

Pour chaque fréquence utilisée, nous avons accordé la hobine de détection
& 1'aide d'un banc de capacités variaﬁles d la fréquence de 1'harmonique
mesurde, 2f ou 4f suivant le cas. Nous avons fait la mesure i L'aide
d'une détection synchrone "Autophase T.E. 9700" de Tekelec qui posséde
une entrée £ et une entrée 2f pour le signal de référence. Le montage

était le suivant (fig. A7).

Avh’fﬂhﬁ Se

bobine ‘ ﬂ ' c'ara.cih'_
o excitation ' 7T dlaccond :

F\'GJ AT
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A.4, Résultats dans le cas de signaux sinusoidaux

Sur le schéma AB est repré&senté le circuit d'excitatdion utilisé.’

Séné ratevr [P
R.F. \

ng A%

Les paramétres varidbles sont :

- la fréquence du signal,

- la tension du générateur d'excitation,

- la résistance mise en série avec le générateur,

- la capacité@ d'accord de la bobine de d&tection,

l'ordre de 1'harmonique mesuré .

A cause de la perméabilité variable du tore au cours du cycle, il est
tt&s difficile d'obtenir un courant d'excitation parfaitement sinusoidal
car nous disposons d'un générateur de tension et non de courant. Le courant

obtenu a la forme représentée sur la figure A9.




74

Eension
avxr bornes
Ju 5énéfahuf

Covrank
¥
de 2esbaliep

-
T

Fig AS

Nous avons mesuré€ 1'harmomique 2f du signal et &galement 1'harmonique 4f
en utilisant un doubleur de fréquence et 1'entrée 2f de la détection‘syn—
chrone. Cette harmonique &tait beaucoup plus faible que celle de 2f ot

nous avons renoncé 3 l'utiliser,

Nous avons fait de noméreux essais en faisant varier tous les paramdtres.
Jusqu'a L kHz, la sensibilité de la mesure augmente avec la fréquence du
signal {fig, AlQ). Cependant, le 5ruit augmente dans le méme rapport. IL
n'est donc pas avantageux de travailler 3 haute fréquence. On a observé
des phénom@nes presque identiques en ce qui concerne les autres paramétres.
Pour une constante de temps de 3 s, le meilleur compromis a &té& obtenu

en travaillant & 300 Hz avec une résistance en série de 103 k2, en utili-
sant la tension maximale du générateur. Dans ces conditions, le fluxgate

a une réponse linaire en champ entre - 2 et + 2 De et une sensibiiitg

de 3 107" Oe.
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On obtient ces signaux en mettant une capacité en série avec la bobine

d'excitation et en alimentant le circuit avec des signaux carrés (fig, All).

q 'éné('q Feop
&.F

Fig A1
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On retrouve ici les mémes param@tres variables que dans le cas des signaux
sinusoidaux, avec én plus la valeur de la capacitéd introduite dans le cir-
cuit d'excitation et le rapport cyclique des créneaux utilisés, c'est-i-
dire le rapport du temps pendant lequel la tension est positive & celui
od elle est négative : on s'est apergu que le signal sburce parfaitement
symétrique (rapport cyclique de 1}, n'&tait pas. le plus intdressant. Nous
n'avons pas pu faire lé mesure de 1'harmonique 4f, car le doubleur de

fréquence ne fonctionnait qu'en mode sinusoidal.

Les variations méme tras faiﬁles du rapport cyclique ont des effets tras
importants sur le signal de détection, notamment sur la différence de
phase de ce dernier avec le signal de ré&férence, I1 a donc fallu trouver
une méthode efficace pour régler ce rapport.

La premigre idée 3 &té d'annuler la composante 2f du signal d'excitation
en la mesurant 3 1'aide de la détection synchrone en mode manuel, T1 s'est
aveéré que ce rdglage n'était pas toujours possible et qu'il ne correspon-

dait pas aux meilleures performances du fluxgate,

Une deuxi3me technique de réglage a consisté i fixer la phase de la dé&-
tection synchrone de telle fagon que le signal en phase ne soit pas in-
fluencé par une ldgére variation du rapport cyclique. Ensuite, on régle

ce dernier pour annuler la composante en quadrature,

Enfin, on peut vechercher le meilleur rapport cyclique en le faisant
varier lég@rement et en regardant 3 chaque fois les performances de
1'appareil. I1 s'est avérd que 1l'on trouvait une valeur pour ce rapport
pratiquement identique 3 celle oétenue d 1'aide de la deuxigme technique
de réglage, Beaucoup plus rapide : c'est done cette dernidre que 1'on

utilisera par la suite.

En fait, on ne peut obﬁenir unt courant d'excitation identique au courant
défini théoriquement i cause de 1a grande variation de la perm&abilité
du tore : 11 faudrait disposer d'un générateur de tension carrée four-
nissant une puissance Beaucoup plus grande. Le courant est reprégenté
fig. AlZ2,
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On peut analyser ce schéma de fagon tout 3 fait identique & celui des
I ¢ tp -’ s =
signaux sinusoidaux, en remarquant la baisse du courant due & la charge

du condensateur.

Au cours des diff@rents essais r8alisés en faisant varier tous les para-
métres, nous sommes arrivés aux mEmes conclusions que dans le cas du cou-
rant sinusoidal ; le Eruit de la mesure et la sensibilité sont &troitement
dépendants. Le meilleur compromis a &té& obtenu pour une fréguence de 800 Hz,
avec une résistance de 102 1 et une cap;cité série de 100 nF. Ces condi-
tions ne sont pas critiques, seul semble important le bon réglage du rappert
cyclique. Dans ces conditions, le fluxgate a une réponse linéaire entre

- 1,5 et 1,5 Oe appliqués avant de voir la saturation de la détection syn-

chrone, la résolution é&tant de 10_5 Oe (fig., AL3),
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Nous remarquons que le signal n'est pas nul lorsque le courant est nul
dans 1z bobine. Au moment du refroidissement de 1'&cran en plomb au-dessous
de sa température critique, ce dernier piZge le champ ambiant. Tl est donc
impossible de faire des mesures en champ nul, car ce champ pi&gé s'ajoute
au champ de la Eoéine. Le signal & courant nul représentait dans chaque
essal un champ de quelques centaines de milligauss, et cette valeur &tait
constante tant que le plomb restait supraconducteur. Ce signal représente
donc le champ magnétique tervestre piégé au moment de la transikion du

plomb.

A.6. Conelusions

Nous avons mis au point un appareil particuliBrement simple permettant de

faire une mesure absolue de champ magnétique continu entre - 1,5 et + 1,5 Oe

- , -5
avec une résolution de 10 Ce,
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Nous pensons qu'il est possible d'am&liorer les performances de ce flux-
gate et de gagner un ou deux ordres de grandeur en résolution en essayant
d'autres géométries pour la bobine de détection et en utilisant des bancs

de capacit@s variables beaucoup plus stables que ceux dont nous disposiomns.

Cet apparell pourrait nous servir & mesurer des aimantations i 1'aide
d'un transformateur de flux. Cela revient i mesurer une variation de
champ magnétique et dans ce cas le SQUID ou le fluxgate sont beaucoup

mieux adaptés.

En revanche, la ré&solution de notre fluxgate sera largement suffisante

pour toutes nos mesures de champ continu.
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ANNEXE B

Etude du flux-creep
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Nous avons vu au paragraphe I.4.3. qu'aprés avoir induit un courant dans
une spire supraconductrice bouclée par un caontact magnétoformé, nous
constatons une diminution trés rapide du courant pi&gé. Cette variation
n'ohdit pas i une loi exponentielle propre & un circuit inductance-
résigstance T = Io exp(~ R/L t).De plus , elle est €liminée simplement
par 1'injection dans la spire d'un petit courant alternatif d'amplitude
décroissante. Cette diminution du courant pi8gé ne peut donc pas &tre

expliquée par la présence d'ume résistance parasite dans la spire.

Nous avons attribué cette variation de courant au phénoméne de reptation
de flux (flux creep), identifi& par KIM et al. (35), dont la théorie a
&té& initialement développée par ANDERSON (36). Il nous a semblé intéres-
sant d'étudier ce phénoméne dans un £il supraconducteur industriel de
niobium-titaneutiligé couramment dans la construction des bobines supra-
conductrices. Cette &tude &tait facilitde par la r2alisation de ces
contacts magnétoformés de rdsistance négligeable : le phénoméne de '
flux créep apparait sans &tre dissimulé@ par une décroissance du courant

due i une résistance parasite dans le circuit.

L'8tude a porté d'abord sur 1'influence du courant initial & température
constante sur la rapidité de la décroissance (fig. Bl). Nous avons

essayé d'en préciser l'explication (voir publication ci-jointe (37)).

Ensuite nous avons regardé 1'influence de la température sur la vitesse
de variation du courant (fig. B2). Au cours de cette &tude, nous avons

pu observer un phénom@ne connu des utilisateurs de bobines supraconduc-
trices, Le courant maximal Imax(T) que l'on peut piéger & une température
fixe T diminue lorsqu'on baisse cette température (fig. B3). En revanche,
si on piége un courant I & 4,2 K, on peut ensuite refroidir le systéme
sans observer de transition de la spire méme pour des températures T

telles que I > Imax(T).

L'énerpie d'ancrage des lignés de flux 2 1'intérieur du mat&riau supra-
conducteur augmente lorsqu'on baisse la température et le taux de flux
creep est diminu&. On atteinﬁ ainsi lorsqu'on augmente le courant dans
la spire des situations beaucoup plus hors &quilibre & frodd qu'ad 4,2 K.
Par suite, on augmente le nombre et 1'amplitude des sauts de flux

responsables de la transition de la spire (38,39).
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Nous poursuivons 1'étude de ce phénoméne de flux creep pour essayer

d'interpréter théoriquement les ré&sultats expérimentaux que nous venons

de présenter.
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The decrease of persistent induced cusrrents was investigated in superconducting loops made of NbTi multiﬁiamentaxy
wires. A very low contact resistance was achieved, less than 10717 £, allowing for observation of the logarithmic time de-
pendence of the flux creep. The results are discussed using.a new argument adapted {rom a phenomenological model of

anergy relaxations in spin glasses.

1. Intreduction. As soon as experimentally identi-
fied by Kim and co-workers (1] the flux creep phenom-
enon was supported by Anderson’s phenomenological
theory based on the thermally activated motion of
flux lines [2]. Having initially observed the variation of
trapped flux in superconducting tubes, Kim et al. then
illustrated Anderson’s model by measuring the voltage—
current characteristics V() of Nb—Zr wires under
various conditions of applied magnetic field and tem-
perature {3]. The main features of the flux creep phe-
nomenon were emphasized to be: the jerky motion of
flux bundles or isolated vortices is thermally activated,
giving rise to exponential V(/) curves and to logarith-
mic time decay of trapped flux and of persistent cur-
rents in superconductors (SC); the rate of decay is pro-
portional to the temperature. This last point of the
theory was several times questioned in the past [4—7]
because it was not experimentaily observed in Pb based
alloys. On the contrary, recent experiments performed
on Nb ailoys [8] confirmed Anderson’s model.

To us it seems necessary to distinguish between
these two opposite conclusions, as they appear to be
related to different types of SC. Lead based alloys are
actually soft type [I SC in which the density of pinning
centers is weak. On the contrary Anderson’s creep mod-
¢l and Kim’s experiments were dealing with hard type
il SC containing a high density of disordered defects.

1 Also with the Laboratoire d’Electratechnique de 'ENSIEG,
ERA 334 du CNRS.

0031-9163/81/0000—-0000/$ 02.75 © 1981 North-Holland

In that case fluxoids may leave a pinning center for
another in the neighbourhood without greatly modify-
ing the interactions between flux lines. A limiting case
where no interaction arises is the jerky moticn of a
single fluxoid observed with a vortex-microscope [9]
and for which a linear temperature dependence of the
creep rate was found.

The situation that we are considering here is that of
the technical multifilamentary SC which are very hard
type I materials. The density of pinning centers is here
very high, so that, except. in the high field region, the
intaractions between vortices are negligible, and each
vortex might be considered as an isolated object. To
our knowledge, the creep phenomenon iri these mate-
rials was not reported up to now. In the following, we
give a brief report of our first experiments on persis-
tent currents induced in clogsed multifilamentary loops.
We then discuss our results using a phenomenological
model based on the disordered aspect of the pinning
centters in connection with a flat distribution in energy
of their barrier heights,

2. Experimental results. In a closed superconducting
lcop not only the flux creep can cause the decrease of
an induced current, but also the presence of a parasitic
resistance generally localized at the joint between the
ands of the wire, It is so necessary to make the resistance
of the joint as small as possible, so that the time constant
of the circuit wiil be much larger than the duration of
the experiment. The techniques of pulse welding the

61 .
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filaments on a NbTi foil [10] or of crimping them to-
gether in a copper sleeve with - presstooi [11] kead to
joint resistances less than 10~13 Q and 10-14 @, re-
spectively. These techniques are used on superconduct-
ing magnets developed for ninclear magnetic resonance
spectroscopy: due to the relatively large value of the
inductance of these magnets, a total resistance less
than 10~12 Q is currently acceptable. Such a value is
too high for a single loop. So we have experimented
with a simple new method which is an improvement
of the crimping technique. The joint resistance be-
tween two wires having 60 NbTi filaments is less than
10~17 2 as deduced from the observation of induced
currents during more than 24 hours [12], The wire
used was the type F 60, Vacryflux 5001 from
Vacuumschmelze GmbH, 0.6 mm in diameter and
containinig 60 filaments in 2 copper matrix.

As far as the study of flux creep is now concerned,
the experimental procedure is as follows, A circular
loop is [ocated at the middle plane in the core of a

cufrent {A)

570.0

current  {A)

3000}-= —I569.5

time (s)

Fig, 1. The decrease of the induced current as 2 function of
In £, The solid lines reproduce on this logarithmic scale the
registered curves. Tha dotted lines give the In ¢ behaviour. The
experimental arrangement is aiso schematically shown with

C the superconducting coil, H the Hall probe, and L the mui-
tifilamentary loop with itsjoint ¥,
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superconducting coil in liquid He, the loop and the
coil being coaxial (see insert in fig. 1). The current in
the multifilament wire is induced in the following
way: (i) The coil is energized up to a stable value of
its current. (i) A portion of the wire is heated beyond
its transition temperature and then cooled down to
the temperature of the helium bath. (iii) The current
in the coil is then slowly reduced to zero. The resulting
induced current in the loop is registered versus time
via a Hall probe and a voltage detector, The sensitivity
of our apparatus is A¥/V &~ 10~3, The maximum in-
duced current in the loop, without transition to the

' normal state is Lnax = 900 A, This value is about

twice the critical current measured on short sampies
at 4.2 X and 3 T as given by the manufacturer.

Several loops were tested which all exhibit the same
feature. A typical result, for two vaiues of the induced
current, is shown in fig.1. After an initial rapid decay,

- we observed a slower decay which is logarithmic in

time. We have ensured ourselves that the faster decay
at the beginning of the experiment is not a parasitic
phenomenon due to the presence of the supercoflduct-
ing coil. It has already been mentioned {11] and atiri-
buted to an excess of current flowing through the
copper matrix. We rather think that it corresponds to
a transient period during which the fluxoids or flux
bundles, after having been forced into the filaments,
are re-arranging to establish the critical state.

3. Discussion. The characteristic of interest is the
logarithmic time dependence of the current. We think
that this feature is essentially associated with a spatially
disordered location of the pinning centers and a flat
distribution V(W) of the vortices with respect to their
energy barriers W extending from 0 to a maximum
value W ... Such an analysis going forth the fine
grain magnetism [13] was recently applied to the mag-
netization and energy relaxations in spin glasses [14,15].
When undergoing any excitation of fixed energy Wy
the flux line may escape from its pinning center to
another, from which it can once more relax and so on.
The total number of vortices present in the marerial is
a time decreasing function /V(¢) since by successive
jomps a fux line may be excluded from the wire or
collapse if multiply connected. At the time ¢, the prob-
ability for a vortex to be in the wire is exp{—t/r), T be-
ing the mean time for a vortex to be annihilated, 7
obeys a statistical law 1 = 1y exp( W/#¥;). Physically,
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g is the life time of a flux line in the superconductor
when the barrer height is W =0, We now add to this
discussion the argument used by Berton et al. [14,15]
of a limitation W, = W In(t/ry) in the energy barrier
due to the measurement time . At that time ¢, only
the vortices pinned by barriers having an energy
greater than W, will remain in the sample. The calcula-
tion then leads to:

4'V—(t) =-“V(O)[I - (Wﬂ/wmax) ]Il(f/‘fg)] .

The same variation is expected for the flux ¢{z) =N(t)
X ¢q and the current /(£) = GogV(2). $g =2 X 10~15W,,
is the flux quantum, G a geometrical factor and V(0),
the total number of flux lines at #= Q. A similar result
‘had been obtained by Anderson and Kim [16] who
sojved the equation for diffusion of {lux density, as-
suming an activated creep rate.
. The problem is now to characterize the slope Ggy
X N(Q)YWy/ Wy of the curve, ie, the creep rate,
From our preliminary experiments, we can only obtain
some qualitative information. The creep rate is very
quickly increasing, around one order of magnitude
when the induced current is increased by a factor 2
from Jp 0. /3 to 20,4 /3. As shown in fig, 1, the (In #)-
like function is experimentally well verified for ¢
greater than a threshold value ¢y which increases as the
current induced in the loop.
Further experiments are in progress to complete our
results by studying the influence of the temperature. If
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thermal activation occurs, W0'~ k7T and the creep raie
wiil be proportional to the temperature. Another
point we would also wish to clarify is the reason for
the faster decrease of the induced current at the very
beginning of the experiment.
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de recherche
de recherche

recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
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recherche
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recherche
recherche

Année universitaire 1983-1984

JOUBERT Jean=Claude
JOURDAIN Geneviéve
LACOUME Jean-Louis
LATOMBE Jean-Claude
LESIEUR Marcel
LESPINARD Georges
LONGEQUEUE Jean-Pierre
LOUCHET Frangais
MASSELOT Christian
MAZARE Guy
MOREAL Rene
MORET Roger
MOSSIERE Jacques
PARIAUD Jean-Chatles
PAUTHENET René -
PERRET René
PERRET Robert
PIAU Jean-Michel
POLOUIADOFF Michel
2OUPOT Christian
RAMEAU Jean~Jacques
RENAUD Maurice
ROBERT André
ROBERT Frangois
SABONNADIEREJean-Claude
SAUCIER Gabrielle
SCHLENKER  Claire
SCHLENKER  Michel
SERMET Pierre
SILVY Jacques

. SOHM Jean-Claude
SOUQUET Jean-Louis
YEILL ON Gérard
ZADWORNY  Frangois
PURDY Gary
CHATELIN Frangoise
GUELIN Pierre
HOPFINGER  Emil
JOouD Jean-Charles
KAMARINGS  Georges
KLEITZ Michel
LANDAU Ioan~Dore
LASJAUNIAS  Jean-Claude
MERMET Jean
MUNIER Jacques
PIAU Monique
PORTESEIL | Jean-Louis
THOLENCE Jean-Louis
YERDILLON André
SUERY Michel
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Maltre de
Maitre de

recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche
recherche




ALLIBERT
BERNARD
BONNET
CAILLET
CHATILLON
CHATILLON
COULON

BARIBAUD
BOREL
CHOVET

BORNARD
DESCHIZEAUX
GLANGEAUD

ALEMANY
BOIS
DARVE

BERT
CALMET
COURTIN

CADET
COEURE
DELHAYE
DUPUY

DEMOULIN
DEVINE

Colette
Claude

‘Rotand

Marcel
Catherine
Christian
Michei

Michel
Joseph
Alain

Guy
Pierre
Frangois

Antoine
Danial
Felix

Didier
Jacques

Jacgues

Jean

Phitippe (LETI)
Jean Marc (STT}
Michel (LETD)

Eric
R.A.B.

E.N.S.E.E.G,

DIARD Jean Paul
EUSTATHOPOULOS Nicolas
FOSTER Panayotis
GALERIE Alain
HAMMOU Abdelkader
MALMEJAC Yves (CENG)

MARTIN GARIN Regina

E.NLS.E.R.G,

CHEHIKIAN Alain
DOLMAZON Jean Marc

E.N.S.LE.G.

KOF MAN W::ilter
LEJEUNE Gerard

MICHEL Jean Marie
OBLED Charles

E.NS.LM.ALG.

COURTOIS - Bernard
DELLA DORA Jean

CHARUEL Robert

C.E.N.G.

JOUVE Hubert {(LETD)

NICOLAU Yvan (LETI}
NIFENECKER Herve

Laboratoires extérieurs :

C.M.E.T.
GERBER Roland

LN.S.A. Lyon

GAUBERT c.

a8 T

PErsonnalités hanilitées § diriqer des travaux de recherche
’ Decision du Conseil Scientifique

NGUYEN TRUONG
RAVAINE
SAINFORT
SARRAZIN

SIMON

TQUZAIN

URBAIN

HERAULT
MONLLOR

MAZUER
PERARD
REINISCH

ROWE
VAUCLIN
WACK

FONLUPT
SIFAKIS

PERROUD
PEUZIN
TAIEB
VINCENDON

MERCKEL
PAULEAU

Bernadette

Denis

(CENG)

Pierre

Jean Paul

Philippe

Gearges (Laborataire
des ultrasféfractaires
ODEILLO).

Jeanny
Christian

Jean
Jacques
Raymond

Alain
Miche!

_ Bernard

Jean
Joseph

Paulk.

Jean Claude (LETD
Maurice

Marc

Gérard
Yves



- ECOLE NATIONALE SUPERIEURE DES. MINES DE SAINT-ETIENNE

Monsieur M. MERMET
Monsieur J. LEVASSEUR
Monsieur J. LEVY
Mademoiselle M. CLERGUE

Directeur

Directeur des Etudes et de la forrmation
Directeur des recherches

Secrétaire Géneral

Professeurs de lére Catégorie
{

COINDE -Alexandre Gestion
GOUX Claude Métallurgie
LEVY Jacques Meétallurgie -
LOWYS Jean-Pierre Physique
MATHON Albert Gestion
RIEU Jean Mécanique - Resistance des matériaux
SOUSTELLE Michel Chimie
FORMERY Philippe Mathématiques Appliguées
Professeurs de 2eme catégorie

HABIB Michel Informatique
PERRIN Michel Géologie
VERCHERY Georges Matériaux
TOUCHARD Bernard Physique Industrielle

Directeur de recherche
LESBATS Pierre Métallurgie

Maitres de recherche
BISCONDI Michel Métallurgie
DAVOINE Philippe Geologie
FOURDEUX Angeline Métallurgie
KOBYLANSKI André Metallurgie
LALAUZE René Chimie
LANCELOT Francis Chimie
LE COZE Jean Métallurgie
THEVENCT Francois Chimie
TRAN MINH Canh Chimie
Personnalités habilitées a diriger des travaux de recherche
DRIVER Julian Métallurgie
GUILHOT Bernard Chimie
THOMAS Gérard Chimie
Professeur a I'UER de Sciences de Saint-Etienne

VERGNAUD Jean-Maurice Chimie des Matériaux & chimie industrielle
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AUTORISATION DE SOUTENANCE

VU les dispositions de l'article 3 de l'arrété du 16 avril 1974,

VU les rapports de présentation de Messieurs
. R. PAUTHENET, Professeur
. J. CHAUSSY, Maitre de recherche

Monsieur SULPICE Andre

est autorisé a presenter une these en soutenance pour l'obtention du dipidme de

DOCTEUR-INGENIEUR, spécialité "Instrumentation et Mesures"

Fait a Grenoble, le 9 avril 1984

Le Président de I'LLN.P.-G :‘ .

D. BLOCH
Président
8o Finethut Nationaf Polytachnique
de Grenoble

P.O. le Vice-Président,

Mo







RESUME

Nous avons mis au point un magnétométre permettant de mesurer
sous champ de trds petites aimantations par une méthode d'extraction
entre 1 K et 300 K. La température est trés staﬁle et les temps de
réponses thermiques sont trés courts. Pour réaliser la bobine de champ
magnétique, nous avons mis au point des contacts &lectriques magnéto-
formés dont la r&sistance est inférieure a-lo“l7 .

lLa mise en place de 1'&chantillon ou son retrait ne prend que
quelques minutes. Nous utilisons un picovoltmétre & hacheur supraconduc-
teur pour mesurer la f.e.m. aux bormes de la bobine de détection.

la sensibilité de l'appareillage est de 10"7 u.e.m. (10_10A.m2).

MOTS~-CLES

Basses températures, contacts magnétoformés, flux-creep,
" stabilité de champ magndtique, picovoltm@tre, hacheur supraconducteur,

mesure d'aimantation, magnétom&tre 3 fluxgate.







