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INTRODUCTION

Actuellement les supraconducteurs peuvent se diviger en deux espéces différentes (supra-
conducteurs du type I et supraconducteurs du type II) mais & l'é¢poque ol nous avons commencé
nos travaux l'existence du second type de supraconducteurs, prévue par la théorie de Ginzburg et

Landau n'était pas encore unanimement admise,

Dans la mesure od cependant ceite théorie était exacte on pouvait raisonnablement penser,
comme nous le verrons au cours du chapitre I, que le flux gelé caractérisant l'irréversibilité d'un
cycle magnétique serait beaucoup plus important pour un supraconducieur de la 2éme espéce que
pour un supraconducteur de la lére espeéce. Afin de vérifier cette hypothése nous avons étudié ie
comportement magnéiigue des alliages de magnésium dans 1'aluminium ; les raiscns de ce choix,
comme nous le verrons par la guite, nous ont été dictées par des considérations & la fois physiques
et métallurgiques.

L'ensemble de ce travail peut se décomposer en deux parties. Dans une premiére partie
(partie expérimentale) nous décrirons les appareils que nous avons construits et que nécessitait
1'étude de tels alliages et nous indiquerons les caractéristiques des différents échantilions étudiés .

Dans une seconde partie (partie résultats) nous rendrons compte des résultats obitenus tant
en ce qui concerne l'irréversibilité des courbes d'aimantation, gqu'en ce qui concerne des résuliats
annexes chbservés sur les alliages Aluminium-Magnésium.




CHAPITRE |

GENERALITES

I1 apparglt dans la théorie de Ginzburg et Landau {1] que les supraconducteurs peuvent &tre
divigés en deux groupes suivant la valeur d'un parameétre sans dimension *,

Nous avons résumé figure 1 les différences essentielles entre les deux groupes. Pour une
bonne compréhension de ce qul va suivre il est indispensable de définir ou de rappeler bridvement
quelques notions générales sur les supraconducteurs.

I-1 - ETAT MIXTE ETAT, INTERMEDIAIRE

1
Lorsqu'un échantillon supraconducteur de la premiére egpéce (M <*ﬁ) dont le c¢hamp déma-

V2

gnétisant n'est pas nul (4 wn # 0) est placé dans un champ magnétique, la destruction de la supra-
conductivité a lieu progressivement & partir d'un champ H, jusqu'au champ critique H, {(figure 1 a).
Dang cet état intermédiaire 1'échantillon est constitué par un mélange de régions normales et su-
praconductrices et dans le cas d'un disgue plat d'épaisseur L la pénétration du flux dansg 1'échan-
tilion peut se faire comme il est indiqué figure 2, Cecl a été montré expérimentalement par
Faber [2] sur l'aluminiuvm par une technigque de poudre analogue & la méthode bien connue de Bitter
utilisée pour 1'étude des domaines ferromagnétiques,

L'échelle de la structure a 1'état intermédiaire peut 6&tre caraciérigsée par d, espacement
moyen entre domaines,et des considérations analogues 4 celles faites sur les ferromagnétiques
conduisent a {figure 2) :

a-t () var (1-1)

H, est le champ critigue, A parameétre d'énergie de surface et L la dimension de 1'échantillon
dane le sens du champ appliqué H,.
) HQ -
Les valeurs numériques de f(?) ont été calculées par Lifghitz et Sharvin [3] ; sauf dans
c
le cas oit 1'échantillon est presque entiéremeni normal ou presque entiérement supraconducteur,

f(HE) est de 1l'ordre de 10.
H

id

Considérons maintenant la ccurbe d'aimantation d'un supraconducteur cdu deuxiéme groupe (fi-
gure 1 b). Les théories fondées sur l'existence d'une énergie de surface négative [4, 5] prévoient
deux champs de transition H,, et H,,. Pour des champs compris enire H. et He, 1'échantillon est
dans un état spécial qui n'est ni normal, ni supraconducteur, et gu'on appelle état mixte. On peut
représenier cet ¢tat par un réseau de filaments de flux traversant l'échantillon. I.'échelle de la
structure que 1l'on caractérise toujours par d, egpacement moyen entre domaines,est maintenant
de l'ordre de %, longueur de cohérence du matériau.

Donc :
d=~g (I-2)

On verra plus tard que d'aprés (I-1) et (I-2) on peut déduire que la structure de 1'état mixte
est beaucoup plus fine que celle de 1'état intermédiaire.



Courbe d'aimantation type des supraconducteurs de lére et de 2éme espéce.
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Figure 2 - Structure en domaine suivant la théorie de Landau de 1'état intermédiaire. Les aires hachurées -
sont supraconductrices.




I-2 - PARAMETRE D'ENERGIE DE SURFACE, LONGUEUR DE COHERENCE

3
La différence d'énergie libre entre 1'éiat normal et l'état supraconducteur estﬁi par unité de
YA

volume. 35i l'énergie libre par unité de surface d'une paroi entre un domaine supraconducteur et
un domaine normal est ¢ on peut définir une longueur caractéristique A telle que :

A =— (I.3)

Dans le cas des supraconducieurs du premier groupe {u< 1/V37 cette énergie de surface est
positive alors que pour ceux du second groupe (> l/m elle est négative et de ce fait on deit

g'attendre & ce que ceux-cil aient des. propriétés différentes,

De méme que la profondeur de pénétration A est 1'étendue spatiale sur lagquelle le champ
magnétique passe d'une valeur H dans une région normale, & une valeur nulle dans la régioen su-
praconducirice, la longueur de cohérence est 1'étendue spatiale sur laguelle le parametre d'ordre w
passe de la valeur 0 dans le domaine normal & la valeur w, dans le supraconducteur, Cette valeur
tend vers 1 lorsque la température tend vers zéro {on appelle paramétre d'ordre le rapport du
nombre d'électrons supraconducteurs sau nombre total des électrons),

D'une maniére générale, tous les paramétres que nous avons intrcoduits varient en fonction
de la température, mais en premidre approximation nous négligerons cette variation,

Sur la figure 3 on a représenté l'évolution des param?ires H et w au passage d'une frontiere
entre 1'état normal et 1'état supraconducteur. La ligne B a été iracée & une position telle qu'un
champ extérieur ¥, pénétrant sans diminution jusqu'ad B, donnerait le méme flux que celui gue lfon
obtient avec une variation de H, sur une distance A telle qu’elle est indiguée figure 3, Des consi-
dérations analogues conduisent a représenter la variation du paramétre d'ordre par la ligne A,
On a admis pour tracer cette figure que la phase ordonnée commence & apparalire dés que le
champ magnétique décrcit.

\ | )

-

Champ magnetique
Degre dordre O

F

-
-

4

Figure 3 -
@ Région normale,
@ Région supraconductrice.
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C'est 4 Pippard [6] que l'on doit 1'idée selon laguelle 1'énergie de surface est lice a la lon-
gueur de cohérence. Qualitativement, on peut considérer que pour une paroi igolée l'énergie de
gurface est la somme de deux termes :

g = — 2 (14)

Le premier terme positif vient du fait que 1'étendue spatiale des fonctions d'ordre des élec-
trons dans une région supraconductrice rend difficile leur raccordement aux fonctions d'ordre rela-
tives aux régions normales, Le deuxi2me terme négatif provient de la pénéiration du champ magné-
tique H, qui régne dans le méial normal jusqu'ad une profondeur de pénétration A & l'intérieur de
la région supraconductrice.

Puisque la paroi est en équilibre thermodynamique lorsque H, = H, 1'équation (1.4} donne :
A~ E ~ A (I.5)

Sur la figure 3 lorsque B passe 4 droite de A l'énergie de surface devient négative.

I-3 - LE ROLE DES DEFAUTS ETENDUS DANS UN SUPRACONDUCTEUR

Certains supraconducteurs présentent deg courbes d'aimantation irréversibles. On a remarqué
que ce phénoméne se produisait notammeni lorsque les échantillons étaient préparés avec peu de
soins. On a done atiribué ceite irréversibilité que l'on caractérise par le flux piégé i1, & l'inho-
mogénéité de 1'échantillon due & la présence de défauts étendus tels gque : précipités, dielocations. ..

Des expériences récentes dues & De Sorbo [7] monirent que dans de tels échantillons le mou-
vement de la structiure des domaines s'effectue par a-coups, comme s8i les parois dans 1'état inter-
médiaire préféraient rester bloquées dans des endroits ot A est localement minimum,

A la suite de ces expériences, il est donc raisonnable de peaser gue le flux gelé est 1lé aux
dimensions de ia structure lamellaire ou filamentaire lors de la pénéiration du flux, et que pour
des défauts étendus équivalents, le fiux piégé sera beaucoup plus grand dans l'éiat mixte {ou d
peut étre de l'ordre de 100 A) gue dans 1'état intermédiaire (od d peut &tre de l'ordre du mm}.

En d'auires termes on peut penser gue la microstructure de 1'éiat supraconducteur prévue
loraque & <A permettra aux défauts étudiés de bloquer le mouvement des domaines beaucoup plus
facilement que dans les éléments supraconducteurs on § > A [8].

I-4 - INFLUENCE DES IMPURETES

La question qui se pose maintenant est de saveir comment on peut faire varier ces différents
paramétres. Il est bien connu que lorsqu'on introduit une impureté dans un meétal pur, le libre
parcours moyen des électrons diminue ; de ce fait la résistivité électrique augmente.

Gorkov [9] a montré que les impuretés attribuaient une valeur 4 u donnée par :
e+ 7,5 10° 7% g (L.6)

ol M, est la valeur de ¥ pour ie métal pur ;
Y est la chaleur spécifique électronique & 1'état normal en unités CGS ;
B, est la résistivité 4 1'état normal en ohm-cm.

Gorkov a démontré de plus que pour [ < & {1 libre parcours moyen des électrons) la diffu-

gsion des électrons par les impuretés conduit & une longueur de cohérence inférieure & la valeur
qui régne dans le métal pur, et pour T voisin de T, on peut écrire :

£-0,60{1E /(1 - tn'* (1.7)

Par ailleurs il a montré que les impuretés augmentaient lz profondeur de pénétration {10, 11]
et diminuaient la valeur du paramétre de surface A [12]. Doidge [13} a mis en évidence qgue pour
des alliages d'étain cette énergie de surface tendait vers zéro pour une valeur de W correspondant
4 la valeur critique de 1/V2.

1




Dans ce qui précéde, nous avons considéré un supraconducteur comme pur si i, libre par-
cours moyen des ¢€lectrons & l'état normal satisfait & la condition 1 > £ . Dans ces conditions on
trouve que la valeur E de la longueur de cohérence est de la forme :
ny,
kT,

(4

£.=2a (I.8)
olt V, est la vitesse des électrons au niveau de Fermi ;
T, la température de transition.
Pour la constante numérique a la théorie de Bardeen, Cooper et Schrieffer [14] donne la va-
leur 0,18,
Il semble que l'on ait toujours pour un supraconducteur pur § > A, 1'éguation {I-5} montre
alors que :

AN E
Nous donnons ci-dessous les valeurs de A, &, et A pour 1'aluminium, 1'étain, et 1'indium [14].
5 B 5
Elément 107 A(Q) 10 EU 107 A{0)
: (em) (em) (em)
Aluminium 18 16 0,5
Indium 3,4 4,4 0,64
Etain 2,3 2,3 0,51

Les valeurs de A(0) et A(0)} sont extrapolées & 0° K & partir de valeurs expérimentales de
A et A, Celles de £ sont calculées d'aprés (I-8),

D'aprés l'équation proposée par Gorkov (I-8) on voit donc, qu'en introduisant une impureté
choisie B, dans un métal pur A, on pourra suivant la concentration de B dans A faire varier le
paramétre x depuis la valeur %, jusqu'd des valeurs supérieures & 1/VZ, Le fait de considérer 1a
gamme la plus étendue possible de  nous a conduit 4 prendre comme métal de base I'aluminium
qui posséde une des plus petites valeurs connues de u,(0, 03). Par ailleurs des considérations poriant
sur la solubilité de l'impureté B dans l'aluminjum et de la contribution de celle~ci & la régistivité

régiduelle de 1'échantilion nous ont conduit & cheisir comme impureté B le magnésium.

i2




| - PARTIE EXPERIMENTALE

L'étude des alliages Aluminium-Mdgnésium impliquait d'aveir un cryostat permettant d'atieindre
des températures stables de l'ordre de 0,8 °K,

Ce probléme pouvait a priori 8tre résclu, soit a 1'aide d'un réfrigérateur & He,, soit a
l'aide d'une pompe type Boeoster.

Nous avons en premier lieu réalisé un appareil utilisant la premiére soclution, mais les ca-
ractéristiques particuli2res de notre montage d'une part, ainsi que la faible puissance du réfrigé-
rateur & Te; d'autre part, ne nous ont pas permis d'atteindre les basses températures souhaitéesg
et nous ont conduit finalement & nous orienter vers la seconde solution (1},

Par ailleurs, le tracé des courbes d'aimantation des alllages Al-Mg a nécessité la cons-
truction :

- d'une bobine permettant d'appliquer sur 1'échantillon un champ de guelgques milliers
d'oersteds.

- d'un eirecuit galvanométrique classique destiné & la mesure de l'aimantation des
échantillons.

- d'un thermomeétre & sel paramagnéiique pour déterminer la température du bain,

Dang ce qui va suivre, nous décrivons successivement tous ces appareils dont 1l'ensemble
est représenté figure 3.

e

Monta-ge : Vue d'ensembie

{1} Cet appareil a par la suite été utilisé pour des mesures de chaleurs spécifiques et a permis d'obtenir des
temnpéraiures de l'ordre de 0,5° K,

13




CHAPITRE I

LE CRYOSTAT

II-1 - INTRODUCTION

La température critique de 1'aluminium est d'environ 1,2° K ; par ailleurs Lynton et al [16]
ont montré que pour de faibles concenirations de magnésium dang l'aluminium cette température
critique pouvait éire abaissée jusgu'ad 1,1° K,

D'autre part, Blanc et al [17] ont observé sur 1'éiain et sur le rhénium de grandes varia-
tions du flux piégé entre T, et 0,8 T, .

Ces considérations nous ont amené & construire un appareil permettant d'obtenir des tempé-
ratures stables jusqu'd des valeurs de l'ordre de 0,8° X,

II-2 - REALISATION

La solution que nous avons adoptée pour résoudre ce probléme consiste en un vase & double
bain d'hélium (voir figure 4).

Il est constitué par un vase Hélium du type standard sur lequel on a rajouté un vage intérieur .
Ce vase intérieur est constitué par un tube d'inox de 40 mm de diamétre et de 2/10 mm d'épais-
seur descendant jusqu'au bas des boules du vase extérieur. Ce fube se termine par une bague file-
tée sur laguelle est centrée la partie inférieure du vase. Celle-ci est isclée du bain extérieur
par une double paroi qu'on a rempli une fois pour toute & l'ambiante, d'hydrogéne A la pression
atmosphérigue. L'étanchéité au niveau du filetage est assurée par une soudure au méial de Wood.
Le fait que le vase soit démontable facilite le remplacement du sel paramagnétique, placé au fond
de la queue du vase, lorsque celui-ci est détérioré.

Au cours de l'expérience, la température du bain d'hélium extérieur est maintenue & 4,2° K
car on a constaté expérimentalement que le fait de pomper sur le bain extérieur ne permet pas
d'atteindre sur le bain intérieur une pression, donc une température plus basse et que, de plus,
les températures obtenues dans ces conditions sont trés instables,

Pour atteindre la température minimum (0,75° K) on pompe sur le bain intérieur & 1'aide
d'un booster (1} Iui-méme relié en série A une pompe mécanique de 250 m?/H.

Les températures intermédiaires (enire 0,75° K et 1,2° K} sont obtenues en injectant & l'amont
du booster de 1'hélium du bain extérieur & l'aide d'une vanne pointeau.

Notons gue dés 1932, Keesom [18] d'une part et Blaise, Cooke et Hull [19] d'autre part,
avaient obtenu des ifempératures de l'ordre de 0,7 K en pompani, & traverg un capillaire,
sur un bain d'hélium de quelques cmi.

Remarquons enfin que notre cryostat a été construit de maniére & nous permetire d'y intro-
duire rapidement les échantillons et de maniére & ce que 1'on puisse déplacer ceux-ci & différents
niveaux au-dessus du bain d'hélium liguide, ce qui nous apporte la possibilité d'effectuer des recuits
a diverses températures entre 4,2 et 300° K,

(1) Le Booster a de grandes vitesses de pompage {8501/sec) entre 1 et 10" mm de Hg. Possadant des étages
de pompes & diffusion couplés avec des éjecteurs, il combine les caractéristiques des deux pour combler
l'intervalle de vitesse entre la pompe A diffugion conventionnelle et la porape rotative,
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CHAPITRE 11

LA BOBINE DE CHAMP MAGNETIQUE

IIT-1 - INTRODUCTION

I.e champ magnétique H appliqué sur 1'échantilion doit étre uniforme et constant. Le champ
critique des alliages Al-Mg étant de quelques centaines d'oersteds, il nous fallait une bobine don-
nant ces valeurs de champ en fonctionnement normal, mais qui puisse donner quelques milliers
d'oersteds pendant de bréves périodes afin de saturer 1'échantillon,

Une bobine refroidie a4 1'azote liquide [20, 21] résout le probléme posé d'une manidre sa-
tisfaisante,

- D'une part c'est une solution tres économique par rapport aux bobines fonctionnant a
température ambiante, En effet, pour une méme valeur du champ la puissance dissipée est beau-
coup plus faible parce que :

1/ La résistivité du cuivre est diminuge de 88 % environ & la température de 1'azote liquide;

2/ Le diameétre intérieur peut 8tre réduit de 10 ou 20 mm en mettant la bobine dans l'enceinte
azote,

On peut donc se passer de l'installation cofteuse gque demanderait une bobine analogue refroidie
par un liguide &4 l'ambiante et on peut utiliser des batteries d'accumulateurs comme source d'ali-
mentation,

- D'autre part, en évitant l'emploi du groupe tournant, on dispose d'un champ constant
sans avoir & filtrer le "ripple' engendré en particuller par le collecteur des géuérairices 4 courant
continu. :

III-2 - REALISATION (voir figure 5)

Les caractéristiques de cetfte bobine sont précisées ci-dessous :

- Diamétre du fil de cuivre 0,9 mm
- Diameétre intérieur 80 mm
- Diameétre extérieur 150 mm
- Longueur 320 mm
- Nombre de spires par cm 150

- Champ maximum obtenu sous 110 v, 3500 oe
- Puissance maximum dissipée 2,0 kw
- Consommation en azote liquide (pour 3500 Oe) 11/mn
- Résistance & la température de N, liguide 6 Q

Afin d'améliorer les échanges entre la bobine et le bain d'azote liquide, et de permetire
1'évacuation de i'azoie vaporise, on a placé entre chague couche de fils de cuivre des baguettes de
presspan de 1 x 3 mm distribuées régulid¢rement tous les 10 mm environ,

Comme nous le verrons dans le chapitre suivant, les mesures d'aimantation par extraction
exigent un champ constant sur la distance d'extraction, soit environ dans notre cas particulier,
sur 8 cm, Pour cela nous avons compensé la bobine en supprimant sur la couche extérieure les
spires situées au centre de la bobine. Les variations du champ magnétique le long de 1l'axe de la
bobine sont portées figure 6, Celles-ci ont été contrélées par mesure, au pont de Hartshorn de la
mutuelle induction entre la bobine et une galette de 1 mm d'épaisseur en fil fin. On constate gue
le champ est uniforme & 2,5 107 prés sur 80 mm.
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Figure 5 - La bobine de champ magnétique,

III-3 - ETALONNAGE

Nous avons étalonné le champ au centre de la bobine & l'aide d'une sonde & protons. Pour
cette mesure on provoque la résonance nucléaire du proton dans le champ magnétique. Le rapport
gyromagnétique du proton est connu avec une grande précision ef la mesure du champ se déduit de
la mesure de fréquence de résonance du proion comme suit :

H = 2,3487.10" v

BRUSS Hertz

La valeur du courant qui traverse la bobine est obténue en mesurant & 1'aide d'un potentiométre
la tensgion aux bornes d'une résistance étzlon placée en série avec la bobine,

Nous en déduisons pour la bobine un rapport
H/T - 187,7 oersted. Ampére!

La précision sur ce facteur est uniquement limitée par la précision sur la mesure du cou-
rant I, Celle-ci est de 5,107,
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H max

0,998

0,997

0,996

Figure 6§ -~ Variation relative du champ le long de l'axe au centre de la bobine,
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CHAPITRE IV

MESURE DE L’AIMANTATION

Iv-1 - PRINCIPE DE LA MESURE

Pour déterminer expérimentalement la valeur de l'aimantation M de nos échantillons, nous
avons employé la méthode dite "par extraction'. Ceite méthode a été proposée par P. Weiss en
1905 et utilisée avec quelques modifications par de nombreux auteurs, en particulier par Shoenberg
{22}, Eille est, par ailleurs, classique dans notre lsboratoire et consiste essentiellement a déplacer
1'échantillon soumis A& un champ H uniforme 2 1l'intérieur d'une bobine de mesure reliée & un gal-
vanomeétre balistique et congue de telle sorte que le flux créé dans cette bobine par le moment

magnétique M de 1'échantillon subisse le maximum de variation au cours du déplacement.

Pour cela 1'échantilion est placé a 1'intérieur d'une bobine de mesure faite de deux soléncides,
de mémes dimensions, mais enroulés en sens contraire, accolés bout & bout. Ces deux demi-
bobines sont connectées en série dans un circuit comprenant un galvanometre balistique. L'échan-
tillon, soumis a4 un champ H uniforme, sur toute la longueur de la bobine de mesure, est déplacé
ou "extrait" du centre de la premiére bobine au centre de la deuxiéme. La quantité totale qui tra-
verse le circuit au cours de ce déplacement est @ =A2/R, si R est la résistance totale du cir-
cuit et A® la variation de flux 'vue' par 1a bobine de mesure.

Considérons un petit &lément de cet échantillon au point M (x, y, z), soit m 1'aimantation
en ce point. On peut démontrer que le dipole m dv constifué par un petit élément de volume dv
autour du point M, crée dans la bobine de mesure un flux :

> -
dd = Iy - h(m dv

ol Em) est le champ qui serait produit au point M par un courant unité traversanit la bobine de
mesure, Ce flux & ¢réé, par 1'échantillon dans la bobine de mesure est donc donné par 1l'expression :

@=fff H(wl) T, dv

(LM

(L'intégration &tant étendue sur tout le volume de 1'échantillon).

Dansg le cas ol 1'un des deux facteurs, soit ﬁm), soit fﬁ(m est uniforme dans le volume consi-
déré, la variation de flux © est proportionnelle & l'aimantation M de 1'échantillon.

Comme nous le verrons par la suite, nos échantillons sont constifués de plagueties de
0,2 mm d'épaisseur, 5 mm de largeur et 20 mm de longueur. Le champ étant appliqué paralle-
lement & ces plaqueites dans le sens de la longueur, le coefficient démagnétisant est négligeable
(e/4am ~107%) et par conséquent r_ﬁm est uniforme,

Nous avons donc
o = %‘ffj\" g(M) .G.dv

avec § vecteur unitaire paralléle au champ appliqué.
Soit
D = kM

k est une constante de proportionnalité qui dépend des dimensions de l'échantillon, et de sa position
dans la bobine.
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La variation de flux au cours de l'extraction est donc
AD = (k- k') M

Si la durée de l'extraction est courte devant la péricde propre du galvanoméire balistique, ce
dernier aura une déviation dont 1'amplitude maximale & sera proportionnelle & M,

IV-2 - REALISATION (voir figure 14)

La bobine de mesure est réalisée en fil de cuivre émaillé de 0,07 mm et bobiné sur un sup-
port en araldite,

Elle répond aux caractéristigues suivantes :

- Le champ créé par un courant unité dans la bobine varie le long de l'axe, en fonc-
tion de la distance x au centre de la bobine, d'une maniére syméirique par rapport & l'origine
comme on peut le constater figure 15 (Pour des raisons de commodité la bobine de mesure de
l'aimantation est identique au bebinage secondaire de la bohine de mutuelle utilisée dans la mesure
de la température).

La bobine est ainsi compensée et une variation d'un champ uniforme extérieur n'induit aucun
courant dans le circuit de mesure,

- Pour augmenter la sensibilité de mesure et pour facilifer le centrage de 1'échantillon,
h est constant & 5 % sur 20 mm de longueur dans chaque demi-bobine.

Dans ces conditions on peut écrire :

O R
@ =M.h, & =M.h,
- - > .
AD = M. (h,~ hy) = M(h, + hy)
AD = 2 Mh

-~ La distance d'extraction définie par la distance moyenne entre ces deux paliers est
de 63 mm. Pour un échantillon de 20 mm de longueur il est donc nécessaire que le champ exté-
rieur créé par la bobine refroidie A4 1l'azote liquide soit uniforme sur 83 mm,

- La régistance de la bobine est, 3 la température de 1'hélium liguide, de 140 @ et
permet de travailler en régime critique avec un certain galvanomeétre,
Iv-3 - ETALONNAGE
On a étalonné directement le circuit en mesurant ’aimantation d'un échantillon d'aluminium

trés pur. Cette méthode ne nhous donne pas une trés grande précision sur 1'aimantation absolue,
maig ce facteur n'éiait pas indispensable pour nos mesures.
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CHAPITRE V

MESURE DE LA TEMPERATURE

Connaissant la courbe P(T) de la pression de vapeur saturante de 1'hélium en fonction de la
température absolue T on peut déiterminer la température d'un bain d'hélium en mesurant & l'aide
d'un manometre la pression régnant sur ce bain.

Au-dessous de 1,2° K la mesure de la température devient cependant trés imprécise, A cels
deux raisons :

1/ I.es hauteurs lues deviennent trés petites

Exemple :

T

H

1,25° ¥
Hy, = 0,9 mm hppite = 13,5 mm

2/ Le liibre parcours moyen des molécules d'hélium devient de l'ordre de grandeur du dia-
metre du tube de prise de pression (4 &4 5 mm). Il s'en suit que la pression mesurée au mano-
metre est différente de celle régnant sur le bain. Cette différence est due a l'effet thermomoléculaire ,

51 done on veut déterminer la température au-dessous de 1,2° K on peut utiliser sgoit :

a) Un thermometre & tension de vapeur d'Hey dont la tension de vapeur P(T) est plus élevée
"4 une température donnée que celle de 1'hélium ordinaire.

b) Un thermometre & sel paramagnétique,

Nous avons utilisé cette seconde solution,

V-1 - PRINCIPE
On utilise la propriété selon laquelle la susceptibilité d'un sel paramagnétique est inverse-
ment proportionnelle & la température (loi de Curie, X = C/T wvalable pour un ion i=golé),

Cette susceptibilité est reliée 4 la contribution du sel paramagnétique & une inductance mu-
tuelle, et la mesure de la température se rameéne 4 la mesure d'une inductance mutueile 2. On
montrera par la suite que AU varie linéairement en fonciion de l'inverse de la température.

Dans une premiere ¢tape on mesure entre 4,2° K et 1,25° K la mutuelle et la température :
clest 1'é¢talonnage qui permet de déierminer la loi de variation de 0T, Au-dessous de 1,28°K on
extrapole ceite loi et inversement de la mesure de % on en déduit la température T,

V-2 - SUSCEPTIBILITE ET TEMPERATURE ABSOLUD

V-2.1 - Calcul de la variation de mutuelle due au sel paramagnétique,

Considérons une bobine de mutuelle constituée de deux enroulements bobinés 1'un sur 1l'autre
{primaire et secondaire). Soit M le coefficient d'inductance mutuelle de ces deux enroulements .,
Sil'on introduit a 1l'intérieur de cette bobine un sel de susceptibilité ¥, le coefficient N va varier
d'une quantité AL qui va dépendre du sel (¥), de son volume et deg caractéristiques des deux en-
roulements.

Neous allons calculer dans cette variation le cas simple ol les enroulements sont infiniment
longs, et ol on néglige l'influence du champ démagnétisant,
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Soit :

n, nombre de spires par cm du primaire.

n, nombre de spires par cm du secondaire.

5 section du sel.

1 longueur du sel,

A variation de mutuelle du sel.

Lk, champ créé par l'enroulement primaire traversé par un courant unité,
h, champ c¢créé par l'enroulement secondaire traversé par un courant unité.
i, intensité du courant de l'enroulement primaire.

La présence du sel iniroduit une augmentation de flux :

AD, = 4mxh,i,S

Il s8'en suit une variaiion de flux coupé par l'enroulement secondaire
AD,= AT, . ng. 1.

AB,= 4R 0,1,V

d'ot une contribution a4 1l'inductance mutuelie

s = 222 L amxn,n,v

o

comme
h, = 4% n,

On obtient :
AT =¥ Vh,hg

On obtiendrait dans le cas le plus général :

A =[] %oop By . By dv
v

V-2.2 - Loi de Curie. Tempéraiure absolue,

On peut définir une échelle de température que nous désignerons par T telle que la sus-
ceptibilité de volume mesurée (ou une guantité qui lui est proportionnelle, par exemple la valeur
de 1linductance mutuelle) lui soit reliée par la reiation :

C
X:T*

ot C est la constante de Curie,

En effet, on sait que pour un ensemble de dipoles magnétiques sans interaction, la suscep-
tibilité magnétique varie comme l'inverse de la température (1), Cependant méme & des tempéra-

tures T supérieures & la fempérature caractérigtique 8,, on ne peut pas écrire T" = T a cause :
(a) du champ démagnétisant
(b) du champ interne de Lorentz df aux interactions magnétiques,

Considérons la relation exizstant enire le champ magnétigue a 1'intérieur d'un sel et un champ
extérieur appliqué.

pérature caractéristique, 8, étant la température telle que U = k8, et U 1'¢nergie de séparation des niveaux
causée par llintéraction dipole-dipole ou intéraction d!échange,
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D'aprés De Klerk [23] on peut définir un champ interne Iy, qui est la résultante d'un champ
extérieur H,,, et du champ démagnétisant. Dans le cas d'échantillons ayant la forme d'ellipsoides
de révoluiion, on peut définir un coefficient de champ démagnétisant € en fonction du rapport cfa
de la longueur des axes,

On a alors la relation :
Hint = Hext - eM

‘ot M est 1l'aimantation par unité de volume.
Les valeurs du coefficient £ en fonction de c/a sont données:
soit sous forme d'abaques [24} (figure 7) ;

gsoit sous forme de tableaux {25] {(figure 8).

FiEs B

\

1 2 3 4 5 6

g o

Figure 7 - Coefficient de champ démagnétisant £.
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c/a 5/4111 c/a gfdam c/a E/d

0,0 1,000,000 3.5 0,089.651 20 0,006,749
0,1 0, 860. 804 3,6 86.477 21 6,230
0,2 750,484 3,7 83.4%8 22 5.771
0,3 661, 350 3,8 80, 641 23 5,363
0,4 588,154 3,9 77,954 24 4,998
0,5 0,527,200 4,0 0,075,407 25 0,004,671
0,6 475, 8286 4.1 72.980 30 3.444
0,7 432, 065 4. 2 70.693 35 2,8b65
G,8 394, 440 4.3 68.508 40 2,116
0,9 361. 822 4,4 66.431 45 1,730
1,0 0,333.333 4,5 0,084,450 50 0,001.443
1,1 308_285 4,86 62.562 60 1.053
1,2 286.128 4,7 60, 760 T0 0, 805
1,3 266,420 4,8 59,039 80 0,837
1,4 248, 803 4,9 57.3%4 90 0.518
1,5 0,232, 981 3,0 0,055. 821 100 ¢, 000,430
1.6 218,713 5,5 48, 890 110 363
1,7 205,794 6,0 43,230 120 311
1,8 194,056 6,5 38,541 130 270
1,9 183,353 7,0 34.609 140 236
2,0 0,173,564 7,5 0,031,275 150 0,600,209
2,1 164,585 8,0 28.421 200 125
2,2 156.326 8,b 25,958 250 083
2,3 148,710 9,0 23,818 300 060
2,4 141,689 9,5 21,639 350 045
2,5 0,135,146 10 0,020,285 400 0,000,036
2,6 129,080 11 17.515 500 24
2,17 123, 455 12 15,297 800 17
2,8 118,203 13 13.490 700 13
2,9 113,298 14 11,997 800 10
3,0 0,108.709 15 0,010,749 900 0,000,008
3)1 104,410 i8 09,692 1,000 7
3,2 100, 378 i7 08.790 1.100 i
3,3 096,584 18 08.013 1.200 5
3,4 093,015 19 07,339 1.300 4

Figure 8 - Coefficient de champ démagnétisant € /4% en fonction du rapport des axes £ {c longueur de 1'axe
a

de révolution, a longueur de 1l'axe équatorial).

On peut également définir un champ local H , dans le sel qui est la somme du champ interne
Hyye et du champ dfl aux interactions magnétiques enire les ions. Ce champ est quelquefois appelé
champ de Weiss,

Hlnc = Hint + }IWeiss

Hige = Hopp + Hyeras — EM

loc Weiss

Lorentz a proposé pour calculer Hy,,, de remplacer le systéme d'ions par un contiruum ma-
gnétique de méme susceptibilité en volume ot serait creusée une petite sphére autour de 1'ion consi-
déré, Avec ces hypothéses il a montré que les interactions entre dipéles produisaient un
champ 4nM/3. Ce calcul est valable tant gue la fempérature n'est pas trop voisine de la tempéra-
ture caractéristigue 8, du sel.

On peut alors écrire :

H100=Hext+(4: 13_[ - E)M
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dlod : X

Il s'en suit que T dépend de la forme de 1'échantillon.

Si on définit une température en fonction du champ local {température de Lorentz) on aura

C
T -
Lorentz
X]oc
T' = T, .m, dans le cas d'un échantillon sphérique.

Dans le cas général on a la relation :

T:Dr=T*+(4g—a)c

* *

T,.,=T + A

Lor

avec
A =(4

En pratique il faut aussi tenir compte du facteur de remplissage f du gel qui conduit a :

A =(4g—€) e

Relation entre T:ﬂr et T pour l'alun de fer ammonium (figure 9},

Ces courbes sont basées, au-dessous de 1° K, sur les mesures de Cooke et al [24], corrigées
d'abord pour la différence enire 1'échelle de température actuellement en vigueur (T,,) [25] et celle
utilisée par ces auteurs (T,,). Ces derniers ont supposé qu'au-dessus de 1° K on pouvait négliger la
différence de température enire Trorenms €& T ce qui, d'aprés deg mesures plus récentes [28) n'est
pas vrai. Goodman [27] =a interprété a nouveau ces mesures en supposant que pour T > 1,5°K on
pouvait écrire :

-7 =

A
’ — +D
T

Lorentz

Pour la courbe inférieure il a supposé empiriguement
A =0,010°K et D=0

Pour la courbe supérieure il a supposé que A prend la valeur théorique de 0,0043° K [26] et que
D =0,0206° K.

Si on ne peut savoir actuellement laguelle des deux courbes représente le mieux le vrai
comportement de ce sel, il convient de signaler qu'une méme gérie de mesures, interprétées &
1'aide soit d'une courbe goit de l'autre, conduirait 4 des valeurs de la chaleur spécifique qui
s'accorderaient & 0,5 % prés, jusgu'a la plus basse température.

Par contre ces résultats différeraient jusqu'a des valeurs de 0,01° K en température et jusqu'a
3 % en chaleur spécifique de ceux que l'on obtiendrait en se servant directement des mesures de
Cooke et al.
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Figure 9 - Relation entre 1;.et T pour Fe(NH,) (30,),.12 H,C.
Les deux courbes, chacune avec ses points expérimentaux, sont basées sur deux interprétations iégérement
différentes des mesures de Cooke et al {voir au versa).

V-2.3 - Calcul de la consiante de Curie de 1'Alun de Fer-Ammonium

Le moment m; du dipele associé & J est donné par :
II]_J = - gﬁ VJ—(m

ol B est le magnéton de Bohr et g le facteur de Landé
1

W
1§

9,273.107% erg. gauss”

3T (T4 +S(S+1) - L(L+1)
2J (J+1)

Pour un systéme ne comportant gque des spins (L =0) g = 2, On peut écrire pour le nombre
quantique M, (2J + 1) valeurs allant de - M & +M. Pour une certaine orientation de 1'assemblée de
dipsles, l'énergie dans un champ H est donnée par une espression de la forme :

1
U, = MgBH - 5&1{2

La projecticn du moment sur la direction du champ H est :
my = — Mgp

51 le systéme magnétique est en équilibre thermigue avec le réseau cristallin la distribution
des atomes entre les différentes valeurs de M gse fait suivant la statistique de Maxwell-Boltzmann .
La probabilité pour qu'un atome ou un ion soit dans l'état M est proportionnelle & :

exp (— E; )
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Le moment du dipole par unité de volume est, si N est le nombre d'atomes par unité de

volume

N},,',"‘ m, exp (— UM)

- kT
v
z exp (— -EHI\)
N Y, - Mg pexp (—h—[I%,ﬁ—H)
my =

M H
% exp (- —E1)

Posons x = et développons pour x <« 1

gpH
k

Ngp & (- M - MPx)
]

mv=
2 (1 - Mx)

La sommation sur M de E (-~ M) donne zéro car M varie de -J a +J,

MM +1} (2M + 1)

La somme des carrés des M premiers entiers est 5

27 (T +1) (27 + 1}

Y(-mixy=2 Y (-Tx) =
3

L]

Y- Mx)=2T+1
M

_ NggxJ(J+1) Ng?p? HI (J + 1)
My = 3 - 3 kT

La susceptibilité par unité de volume est dobnée par @

CNg'R a4 1)

v 3 kT

Ng?g? J(J +1)

et C, =
! 3k
Cas de l'alun de fer-ammonium.
Dengité =1,71 en g cm'?,
Masse moléculaire 482
6,023 10% x 1,171 5
N 462 g=2 Juen 7 3

B = 9,273.10% ergs, gauss!
k = 1,38.10"%  ergs, deg:t

6,023 x 1,71 x 4 x (9,273 x 107*? % 35
v 482 x 3 x 1,38 x 107%° x 4

Cy= 1,553,107 |  u. é.m.
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V-3 - METHODE EXPERIMENTALE

V-3.1-Lepont de mesure de 1'inductance mutuelle.

V-3,1.1 - Principe.

On compare 1l'inductance mutuelile inconhue & une inductance mutuelle connue et wvariable. Le
montage le plug simple est celui représenté figure 10 qul est da & Félici. Les deux primaires de
chaque mutuelle sont alimeniég en série tandis que les secondaires soni reliéds & un indicateur de
courant, S5i 1'une des inductances est réglable, 1'autre est donnée par la relation :

My = - M,

lorsque la tension lue sur le détecteur est nulle, c'est-a-dire lorsque le courant secondaire est nul,
En général cetle méthode ne permet pas de réaliser un bon équilibre du pont. Ceia provient :
1/ des pertes d'énergie dues aux courants de Foucault dans les masses métailiques.

2/ des courants de fuite enire primaire et secondaire dus A& la conductance des capacités
régiduelles des enroulements, ainsi que des capacités mutuelles entre les conducteurs. Hartshorn
(28] a moniré gue pratiquement le schéme réel représeniant deux enroulements était celui de la
figure 11, T en découle, que dans le cas ol les impédances capacitives sont du méme ordre de

Détecteur
m M2
Sel
0
N
Source

Figure 10 - Montage Félici,

[
iy
C‘l

Figure 11
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grandeur que les impédances résistives, les mesures n'ont plus aucun sens. Il faut donc retenir
en particulier que la résistance du bobinage primaire doit étre faible,

La force électromoirice induite e' dans le secondaire par le courant primaire i n'est done
pas, d'aprés ce que nous venons de voir, exactement en quadrature avec ce courant et au lieu
d'écrire

el =} wMi
il ¥y a lieu de lui donner ‘la forme :
e' =~ j.wMi- oi
et donc de considérer 1'opération complexe {j wM 4+ ¢) au liew de j w M,

V-3.1.2 - Réalisation.

Afin de réduire les pertes il convient donc d'opérer & la fréquence la plus basse possible et
de prendre un point commun entre les deux enroulements d'inductance mutuelle., On voit sur la fi-
gure 11 gqu'en procédant de cette facon on diminue les capacités parasites des enroulements.

Afin de corriger le déphasage introduit par les pertes on admet dans le secondaire, par
l'intermédiaire d'une résistance r une tengion en phase avec le courant primaire. On aboutit ainsi
at montage classique dit de Hartshorn (figure 12}. l.orsque le courani dans le circuit du détecteur
est nul 1l'équation de Kirshhoff s'écrit :

(o, +jeMp)itrit (o, +jwh,)i=0
Pour une disposiiion convenable des enroulements il résulte que :
M, = M,

g, =g, t I,

Comme les pertes diélectriques de la mutuelle variable ¢talonnée sont faibles on peut écrire :

Pour avoir une bonne sensibilité il faut pouvoir faire varier M et r de quantités aussi petites que
possible, C'est pourquoi on remplace la résistance r par une résistance triangle, Dans ces condi-
tions il vient :

|bérecreur~|

Source

Figure 12
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Voltmetre

Amplificateur

selectit
Secondaire R Secondaire
— DOVOBO00D™ ,
Calorimetre ! Mutuelle
p n variable
! 1
Sel | . ®
| :._E )
1I
| : M4
Primaire Primaire
mA

Amplificoteur

Generateur
B F

Qr

R varie de 0

ry varie de 0,1 a

Figure 13 - Schéma d'un pont de mesure d'inductance mutuelle.
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r, Ty

Og = tv & — — —
R+r +r,

En prenant r; et r, fixes (de l'ordre de 10 @) et R trés grand (de l'ordre de 10° ©) une variation
de -1 sur R entralnera une variation de résistance Ar.de 'ordre de

r? Ar

RZ

clest-a-dire de 10°% Q.

Le schéma définitif du pont est celul porté figure 13.

V-3.2 - La bobine de mutuelle {voir fipure 14},

Caractéristiques de l'enroulement primaire

1/ Résistance faible., Ceci permet

Figure 14 - Les bobines de mesure d'aimantation
en haut : aimantation des échantillons,

en desgous : aimantation du sel paramagnétique pour 1'étalonnage en température ; primaire et secondaire sont
conceniriques,
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Figure 15 - Bobine mutuelle.
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- un dégagement de chaleur faible dans le bain d'hélium puisque seul cet enroulement
4 1'équilibre est traversé par un courant.

- de diminuer les courants de fuite dus & la conductance des cr.ipacités parasites (voir
$5-3,1,1), '

2/ Champ constant le long de 1'axe (figure 15), Ceci permet :
- de faire une correction de température due au champ démagnéiisant du sel (§ V-4).

- d'obtenir étant donné 1l'allure du champ du bobinage secondaire une mutuelle & vide
{c'est-a-dire a haute température lorsque la coniribution due au sel est négligeable) voisine de zéro.

Caractéristiques de l'enroulement secondaire.

1/ La variation du champ créé par un courant unité est celle représentée sur la figure 15 .
Ceci permet : :

- d'avoir une mufuelle & vide voisine de zéro.

- de ne pas capter de [ensions parasites dues & une variation d'un champ extérieur
uniforme,

- d'avoir un champ constant {au niveau du sel). Cet avantage facilite le positionnement
du sel & l'intérieur de la bobine de mutuelle et de plus un faible déplacement du sel par rapport
4 la bobine n'entrailne qu'une trés faible variation de la mutuelle.

Les différentes caractéristiques (n,, n,, V, 4 V-2.1} de 'ensemble bobine sel doivent &tre
calculées pour obtenir une variation de mutuelle maximum dans la gamme de température &tudide,
mais cependant comprise entre les valeurs extrémes possibles de la mutuelle &talon utilisée |
(~11 000 1H, + 11 000 uH si on utilise une mutuelle TINSLEY),

Comme nous 1'avons vu précédemment le bobinage secondaire est rigoureusement identique au
bobinage d'aimantation. Ceci pour des raisons pratiques. Comme celui-ci les deux bobinages sont
réalisés en fil de cuivre émaillé de 0,07 mm. Poupr la réalisation de ces bobinages il est conseillé:

- d'utiliser un mandrin en araldite ou autre matiére isolante afin de diminuer les pertes
par courant de Foucault.

- d'espacer & l'aide d'un mandrin isolant les deux bobinages primaire et secondaire ;
ceci afin de diminuer les capacités parasites du type C,; (voir figure 11},

~ d'introduire entre chaque couche de fil une feuille de papier afin de diminuer les ca-
pacités du type C; (voir figure 11}, :

V-3,3 - Mesure de 1'inductance mutuelle,

Le courant circulant dans le bobinage primaire ne doit pas é&tre trop important afin d'éviter
que le champ créé par ce courant ne provoque un échauffernent du sel qui conduirait & une tempé-
rature apparente trop élevée, Nos mesures ont été faites avec des courants d'environ 10 mA, ce
qui correspondait 4 des champs d'environ 10 oce, Cette valeur du courant nous permettait d'avoir
une bonne sensibilité pour l'équilibrage du pont avec le montage utilisé., Comme nous l'avons vu
précédemment, la fréquence du courant dojt &tre la plus faible possible afin de réduire les pertes.
Dans notre cas particulier nous étions limités en basse fréguence par le type du détecteur utilisé
(fréquence minimale 30 Hz). D'autre part il faut éviter de fonctionner sur des fréguences suscep-
tibles d'éire perturbées par des parasites (harmonique du réseau). On cherche donc avec le détec-
teur quelle est la fréquence la plus basse pour laquelle le bruit de fond est minimum. On accorde
ensuite le générateur sur cette fréquence. La fréquence utilisée était en général comprise entre
60 et 70 Hz,

V-3.4 - Mesure expérimentale du déphasage,

Dans noire expérience le déphasage est dd premiérement aux tubes d'inox de la chaussette
du double bain d'hélium qui passent & I'intérieur de la bobine de mutuelle et deuxiémement aux
fubes de laiton du vase & la température de 1'azote liquide, Nous donnens dang le tableau ci-dessous
les différentes valeurs obtenues au cours d'un éialonnage de la mutuelle M, et de la résistance r

rnr
ot re— 1%  avec r,=r, =100 R(§ V-3.1.2),
R+r +1,
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MuH R Q. rQ.

5792, 5 11,880 0,8278
5663, 4 11.810 0, 8328
5247 11.550 0, 8510
4949 11.380 0, 8635
4591 11.180 0,8787
4408 11,090 0, 8857

Sur la figure 16 nous avons porté M en fonction de r. On constate sur cette figure que la
droite obtenue ne passe pas par l'origine. Ceci est df:

1/ au fait que la mutuelle & vide n'est pas rigoureusement nulle.
2/ aux capacités parasites.

. Le déphasage dfl aux couranis de Foucault est tel que

Ar

tgg =

AM.w

Pour f = 72,w = 27f =450 et tg¢ ~ 0,1.

M (uH)

5 500 —

5000 —

4 500 —

4 100 L N
080 081 082 08 084 085 (0586 087 088 089 090
r(q

Figure 16 - Variation du déphasage en fonction de la température.
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On peut montrer simplement que le déphasage introduit par un tube est de la forme :

tg ~ 27 De w
D diameétre du tube en cm ;
e épaisseur du tube en cm ;
w pulsation ;
résistivité en u.e.m c.g.s.

Dans notre cas particulier nous avons deux tubes d'inox d'environ 20 mm de diametre et
0,5 mm d'épaisseur. La résitivité de 1'inox & 4,2° K étant de l'ordre de 50.107°Q cm soit 5, 10 u.é.m s
ces tubes introduisent un déphasage tel que :

2x 3,14 % 450 x 2 % 107"
5.10%

tg o =1,13, 107®

@ ~ 1072 rad.

La comparaison de ce résultat avec la mesure précédente indigue que les pertes par courant
de Foucault sont dues principalement aux tubes laiton 4 la température de 1'azote liguide, exté-
rieurs a la bobine,

Quoigu'il en soit la figure 16 montre que dans toute la gamme de température explorée M
varie linéairement avec r, donc que le déphasage tgo= Ar/AMw est constant et que par conséquent
il n'introduit aucune erreur dans la mesure de la température.

V-4 - ETALONNAGE

Nous avons vu précédemment que la variation AL de mutuelle due & la variation de suscep-
tibilité du sel était de la forme : ‘

Ade= Ax

la relation entre la mutuelle M et la température T est de la forme

Comme par définition X =—5

A
M — on. = = ou encore T = (v.4.1)

Nous avone vu aussi que Ja température magnétigue T" ainsi définie était de la forme :

*

T = T - A +8(T) ' (V. 4.2)

ou T 1température absolue ;
A gorrection de forme ;

8T correction due & 1'écart a la loi de Curie du sel utilisé (figure 9}.

Calcul de la correction &,

Nous utilisons comme sel paramagnétique 1'alun de fer-ammonium NH,Fe(30,),, 12 H,O dont
la densité est 1,71 et dont la constante de Curie vaut 1,55.10°2 CGS (§ V-2.3). Notre sel a la forme
d'un cylindre de diameétre 2 mm et de hauteur 20 mm. On peut pour calculer le champ démagné-
tisant 1l'assimiler a l'eilipscoide inserit ce qui nous donne pour N =0,15x4mn

A = (47“_ N)c - 0,034° K,
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I'étalonnage consiste & déterminer les constantes A et M, de Ia formule (V-4.1). On dispose
comme thermoméire primaire de la tension de vapeur de 1'hélium bouillant [29]

Pour pouvoir tracer la courbe de variation de ia mutuelle en fonction de la température (fi-
gure 17} on fait une dizaine de points d'étalonnage. Pour cela on stabilise le bain 4 une tempé-
rature T, et une fois 1'équilibre é&tabli, on mesure la valeur de la mutuelle AT et la pression au-
desgus du bain qui nous fournif la température absolue T. On en deéduit T* a l'aide de (V.4.2) et

on calcule (voir tableau ci-apreés).

*

* '*
T T 1/T I T =T - A+ 8(T)
1,762 1,7335 | 0,5769 | 4762
1,477 1,4495 0.6899 | 4397 A =0,034
2.195 2.1660 | 0,4617 5170
1.9418 | 1.9389 | o0.5157 | 4961
1.7903 | 1.7618 | 0,5676 | 4788
1.7628 | 1.7343 | 0.5766 | 4760
1.5878 | 1.5598 | o0,6411 4554
1 5521 | 5246 | 0.6559 | 4505
1.4655 | 1.4385 | 0,6952 | 4391
1.1429 | 1.1189 | -0,8937 3755
9.1465 | 2.1175 04723 5100
16383 | 1.6103 0.6210 | 4605
1 a929 | 1.4659 | 0.6822 | 4425
1.4750 | 1,448 0.6900 | 4390
1.160 1.136 0, 8803 3782

Au~dessus du point A 1'équilibre entre la température du bain et celle du sel n'est pas ins-
tantané et de plus la mesure exacte de cette température nécessite un bulbe afin de faire une cor-
rection de pression hydrostatique.

Pour se dispenser de ces corrections et pour éliminer les sources d'erreur dans cetle gamme
de température on ne fait 1'étalonnage qu'au-dessous du point A c'est-a-dire entre 1,2° K et 2,2° K.,

V-4,1 - Précision de 1'étalonnage.

V-4,1.1 - Causes d'erreur,

Nous allons énumérer lesg différentes causes d'erreur qui peuvent influer sur la précigion de
1'étalonnage. Notons bien cependant que ces erreurs se traduisent finalement sur la détermination
de la température au-dessous de 1,2° K par une erreur systématique.

1/ Brreur -sur A : nous avons calculé précédemment {V-4) la correciion A pour un sel ayani
la forme d'un ellipsoide ingcrit dans le cylindre réel. D'ol une premiére erreur sur A.

2/ Erreur sur &T) : 'erreur sur ce coefficient peut &ire assez imporianie mals, sans grande
conséquence sur la déiermination de la température,

En effet, & et &(T) sont des correciions qui contribuent & améliorer la précision de 1'étalon-

- o 1
nage et dans la mesure oll 1'on obtient une variation linéaire de O en fonction de T 'erreur que

l'on commeti sur la tempéraiure est pratiguement liée aux erreurs sur A et O, de 1l'équation
(V-4,1},

3/ Erreur sur 9% : avec le pont utilisé et compte tenu de la mutuelle étalon utilisée (TINSLEY)

la valeur de I est connue a + 0,5 pH, :

4/ Erreur sur la température : plusieurs sources d'erreurs peuvent intervenir sur la déter-
mination de la température;

Bon équilibre entre la température du bain et la température du sel, En éialonnant
entre 1,2° K et 4,2° K l'erreur due a cet effet est négligeable.

Erreur sur la megure de la pression : les manometres utilisés pour déterminer la
tension de vapeur sur le bain d'hélium sont constitués par des tubes en U, La hauteur de mercure
est donc obtenue par ia différence de deux hauteurs.

37




- Manométre 4 mercure
Pmml-[g = (H - h)
AP = 2AH

On peut estimer H & 0,05 mm donec P =0,1 mm Hg,

- Manometre a huile
(H -h)
Puwe = k
avec k : rapport des hauteurs huile mercure & une température donnée.

On a :

20H Pdk
+ —————
k

AP =

Pour 1'huile utilisée nous avons pour k- la valeur 15 avec une précision de 2,102,

L'erreur sur P est donc de la forme :

2AH Pdk

AP = AP, + AP, . avec AP, = e et AP, = ——

Remarguons encore que AP; est une erreur aléatoire alors gue AP, est une erreur systématique,

Dans le tableau ci-dessous nous donnons a différentes températures l'erreur sur la tempéra-
ture due a P,

T P, P,
g mmTg mmHg P dT/dP aT dT/T {1/T)
2,2 g.1073 80,1073 86.10°% 1,0.107 0,86.107° 4 ,10°% 1,810
2,0 g.1073 48,107° 54,107 1,4, 10 0,75.107° 3,7.10* 1,8,10%
1,8 6.107° 25.10°° 31,107 2,2.107° 0,72.10°® 4 .107¢ 2,2, 107"
1,6 6.10°° 12.10°? 18.10°° 4,1,10% 0,74.10°° 4,6.107* 2,8 10"
1,4 6,107° 4,10 | 10.10° 8,2.1072 0,82.107° 6 .107* 4,3.107*
1,2 6.10°® 12,1073 7,2.10°% 22 .10°? 1,5 ,10°° 1,2,10™ 1 .10

Cette erreur commise sur la iempérature est la plus importante et la seule qu'on puisse
chiffrer. Cependant d'autres erreurs peuvent encore intervenir. Ce sont :

a) l'erreur due i un mauvais vide du cdté du manoméire. Le vide sur cette branche est de
l'ordre de 0,5.10°2 mm de Hg. Ce gqui conduit & upe erreur sur T de 107%° K 4 1,2° K et sur

1 4e 0,7.107,
T

b) I'erreur due & la tempéroture des manomdtres. Entre 0° C et 20° C la densité de mercure
varie de 4_.10’3. Si done on ne fait pas la correction de température on introduit une erreur sys-
tématique de l'ordre de l'erreur de lecture AP,

c) l'erreur due & l'effet thermomcléculaire, Le tube de prise de pression sur le bain
d'hélium est un tube de 0,6 cm de diametre, Lorsque le libre parcours moyen des molécules de
gaz n'est plus négligeable par rapport au diamétre d'un tube le long duquel apparsit un gradient
de température, il y a une circulation de gaz le long de la paroi vers l'extrémité chaude et un cou-
rant en sens inverse au cenfre du tube qui entralnent une différence de pression aux extrémités du
tube, donnée par la formule de Keesom [30], '

AP 724,72 L Bg
P (RP)

RET

ch

T, température de l'exirémité froide du tube ;

T, température de 1l'extrémité chaude du tube ;
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R rayon du tube en cm ;

P pression en CGS.
en foncfion de RE, .

Nous donnons ci-contre (figure 18) un abague donnant
ch

S00

400

300

RFe LQcem

200

150

| | l l I |-
1 099 098 097 09 095 0,90
PF / Pc

Figure 18 - Effet thermomoléculaire pour He' ou He! (Equation Weber Schmidt) entre la température ambiante
{273,2° K) et la température de 1'hélium (2,5; 1 ou 0,5 K).

100

A . -
A 1,2° K, pour R=0,3 em P, = 6001 R.P, =180 {n.cm) ?Pm 1072 ot AP~ 6.1077 ce qui

conduit & une erreur AT ~ 1,5,107%,

Au-dessus de cette température la correction est négligeable.

V-4,1,2 - Précision de 1'étalonnage.

De tout ce que nous venons de dire, il résulte gue cette précision esi principalement liée
aux erreurs sur les coefficients A et I, de 1'équation d'étalonnage :

. (Ved, 1)

Erreur sur A.

On peut écrire :
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1 1

i% A(?)l,a +A(?)M 2 AT
o,

(), -G,

‘ Les indices correspondent aux températures.

da 6.10'4+ 1
A 0,2 10°

dA 410
A

Erreur sur T, .

On peut écrire : 1
My= 0N, + A (71*)2

r

dam, = dot, + dA (733—)+Ad(%)2

dar_ = 0,5 + A {4-10° x 0,5 +2.107%

A~ 3000
[aam,| < TpH

Ces valeurs concordent parfaitement avec la dispersion expérimentale.

V-4,2 - Précision gur la mesure de la température au-dessous de 1,2° ¥,

Dans cet;ze gamme de température, de la détermination de la mutuelle 9T nous déduisons la
température T par l'équation {(V-4.1), On en déduit ensuvite T par la relation :

T =T +A = 8(T)

L'erreur totale sur T est la somme des erreurs sur chacun de ces termes;

- Erreur sur A, Mé&me en supposant une erreur de 30 % gqui correspond au fait qu'en réalité
le sel n'est pas ellipsoldal, celle-ci n'entralne sur la tempéraiure qu'une erreur inférieure a 107%° ¥ ;

- Erreur sur 8(T), Tes corrections jusqu'a 0,7° K ne sont gudre importantes et ne peuvent
entrainer sur la température qu'une erreur du méme ordre de grandeur que celle dfie & A,

- Notons cependant que les erreurs dues 4 A et 8(T) sont d'autant plus importantes que la
température est plus basse.

*
- Brreur sur T : nous avons

daT"
g

=

dA \ [dor| + |dor, |
A 1 IdM — L, I

Nous voyons que l'lerreur dT est,contrairement aux précédentes,d'autant plus importante que
la température est plus haute,

Nous allons calculer 'erreur dT  au voisinage de 1° K,

*

dF 0,5 7
. <4,10""+_.;
3500
E ]
dT -
‘ —| < 6.107°

A cefte température les corrections sur A et & sont négligeables devant celles sur T*. On
peut donc écrire qu'au voisinage de 1° K la température est connue avec une précision inférieure
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3 10°? °K et est de lordrede6.10™® °K, Notons encore que cette erreur est une erreur systématique .

T, = Ty + 6.107°

a

T, température absolue ;

T, température mesurée.
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CHAPITRE VI

LES ECHANTILLONS

Vi-1 - PREPARATION

Vi-1.1 - Introduction.

Nous nous proposcons d'étudier le comportement magnétique d'alliages Al-Mg en fonction :

a) de la teneur en Mg

b) des défauts introduits dans les différents échantillons. Comme il est trés difficile
de déterminer quantitativemeni les défauts introduits, nous nous sommes bornés i étudier les deux
cas extrémes constitués par des échantillons recuits, c'est-a-dire contenant peu de défauts, et des
¢chantillons laminés, en contenant un trés grand nombre.

VI-1.2 - Homogénéisation des échantillons.

Les alliages dont la teneur en Mg est supérieure a4 1 % nous ont été fournis par le labora-
toire de recherches de PECHINEY, Ils se.présentaient sous la forme de barres dont les caracté-
ristiques éiaient les suivantes : .= 10 em, e =0;5 cm et I =1 cm.

—_— Z poids Mgq.

700 10 20 30
O 660
v 600i\‘-~__
g 500 \\\ ]
&
T o0 o (A) 189

300 ‘ /,
200 /
100 /

0 21 10 20 30
—> ZAtomique Mg.

Figure 19 - Diagramme de solubilit¢ du magnésium dang l'aluminium,
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Pour obtenir des solutions solides de magnésium dans l'aluminium, il était, compte-tenu du
diagramme de solubilité de Al-Mg (figure 19) [31] nécessaire de recuire ces échantillons puis de
les tremper. En effet la solubilité du magnésium dans 1'aluminium egt limitée & l'ambiante &4 1,4 %o
en poids. Les échantillons étaient donc recuits dans un four & ventilation pendant 2 h 30 environ a
une température allant de 450° C a 550°C, suivant la teneur en magnésium de 1'échantilion considéré.
A la fin du recuit les échantillons étaient rapidement retirés a la main du four et étaient immé-

Y

diatement plongés dans un seau d'eau placé & proximité.

VI-1.3 - Leminage des échantillons.

L.es échantillons d'alurpinium trés pur nous ont été fournis par le laboratoire de métallurgie
du CNRS de Vitry.

Des études faites en ce laboraiocire avaient montré [32] que I'aluminium trés pur de zone
fondue aprés un fort écrounissage se recristallisail en 10 minutes 4 1'ambiante, Dans ces conditions
il était nécessaire d'adapter les techniques habituelles afin qu'au cours des différentes manipulations
entre le laminage et la mesgure, les échantillons soient maintenus 4 suffisamment basse température .

Par ailleurs, pour les échantillons chargés en Mg, 1'écrouissage produil une élévation notable
de la température de 1'échantillon et afin de prévenir tout recuit, méme partiel, des défauts créeés,
ceux-ci ont été aussi laminés &4 basse température.

Pour cela les rouleaux du laminoir sont immergés dans un bac rempli d'azoie liguide,

Afin de pouvoir relier nos résguliats & ceux obtenus par le laboratoire de Vitry, nous avons
conservé le méme taux de laminage correspondant & une réduction d'épaisseur de 96 %.

Apres la‘minage, le métal se présente sous la forme d'un ruban d'environ 30 cm de longueur,
1 em de largeur et environ 0,2 mm d'épaisseur. Les échantillons sont découpés dans ces rubans,
placés dans le porte-échantillon, et introduits dans le cryostat.

Toutes ces opérations sont effectuées dans un bain d'azote liguide et le porte-échantilion est
congu de telle mmanitre, qu'il assure le maintien & basse température des échantillons pendant leur
mise en place dans le cryostat,

Nous contrdlons 1'état d'écrouissage de ces échantillons par (a) des études de microscopie
électronique et (b} des mesures de résistivités effectuées sur des gpécimens prélevés dans le ru-
ban de métal obtenu aprés laminage.

Les mesures sur les &chantillons & l'état recuit sont faites & partir de ces rubans., Les dé-
fauts introduits par laminage sont éliminés par un recuit d'environ 2 h 30 a 450° C,

VI-2 - FORME DES ECHANTILLONS

Le laminage nous fixe 1'épaisseur des échantillons gui est d'environ 20/100 de mm.

T.a bobine d'exiraction nous fixe la longueur maximum de ces é€chantillons qui doit &ire 1é-
gérement inférieure 4 la longueur des paliers de la courbe Hx) (figure 15} : 1. = 20 mm,

L'encombrement de la partie centrale du vase nous fixe le diam?ire du porte-échantillon
et par suite la largeur des échantillons: ! = 5 mm,

Enfin la sensibilité du circuit galvanométrique nous fixe le nombre de plagquettes gue nous
devrons placer dans le porte échantillon. Dans notre cas particulier ce nombre est €gal a 3.

VI-3 - PURETE
Les résultats d'analyse, des échantillons, leurs origines, sont portés dans le tableau ci-
dessous,

La numérotation des échantillons indiquée dans ce tableau sera celle gue nous conserverons
par la suite. I.e numéro de l'échantillon sera suivi de l'indice R a I'¢tat recuit, et de l'indice L
a4 1'état laminé,
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Nature de Origines Ipuretés - Obser-
1'échantillon £ Fe S8 Cu  Mn Mg Zn Zr Ti Cr | vations
Al Zone fondue | Lab, Vitry - - 0,08 0,15 0,1 1 / / /
Al Raffiné 196 0 3 ~ 1,9 0,3 3 20 - - -
AlMg 1 % Lab, Pé- | 30 10 10 - 1,06 - - - -
chiney
AlMg 1,8 % " 70 50 80 3 1,86 30 - - - | Btiré a
chaud
AlMg 3 % " 40 20 40 3 3 30 - - - "
AlMg 4,3 % " 130 100 140 5 4,3 30 - - - n
AlMg 7,5 % n 600 600 300 200 7,5 250 500 300 200 | Brut de
coulée
AlMg 9,7 % t 200 80 80 - 9,7 - 1200 - - | Btiré a
chaud
AlMg 11,3 % T 600 300 500 -~ 11,3 - 1000 - 1000 "
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Ii - PARTIE RESULTATS

A une température donnée T, inférieure & la température dr-itique T,, le tracé de la courbe
d'aimantation (M) en fonction du champ appliqué (H) permet de déterminer :

a) le champ critique {H, pour les premiéres espéces, H, pour les deuxiémes espéces)
de 1'échantillon & cette température.

b) le flux gelé (n) gue l'on définira par la suite et gui caractérigse 1'irréversibilité de
cette courbe d'aimantation,

Si ensuite nous portons le champ critique (H, cu H,)) en fonction de la température on verra
gu'il est possible de déterminer a) la température critique des différents échantillons et b) leur
chaleur spécifigue électronique par unité de volume,

Le flux gelé (u) et la température critique des échantillons, varient avec la concentration en
magnésium d'une part et la concentration en défauts d'auire part mais nous ne porterons nos dif-
férents résultats qu'en fonction du seul paramédtre P, résistivité résiduelle.

Ceci étant, il nous a semblé naturel de commencer l'exposé de nos résultats, par ceux qui
définissent chaque échantillon, c'est-a-dire les résistiviiés résiduclles et les études de microscopie
é&lectronique.
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CHAPITRE VI

RESISTIVITES RESIDUELLES

Comme nous l'avons déji dit une premiére série de mesure éitait faite sur les plaguettes
d'échantillons laminés sous azote liquide, Pour souder les fils de mesure, il était impossible d'opé-
rer sous azote liguide et si, comme l'expérience l'a montré pour des alliages a forte teneur en
magnésium (concentrations supérieures a 1 %) le fait de ramener les échantillons & la température
ambiante ne provoque pas de recuits appréciables, il n'en est pas de méme pour les aluminiums
de irés haute pureté, Nos mesures ont donc porté sur les échantillons & forte teneur en magné-

gium : b, 6, 7, 8, 9,

Pour ces échantillons, les dimensions des éprouvettes ont été choisies de maniéres & donner
une tension de l'ordre du millivolt, lorsqu'elles sont traversées par un courant de 1 ampere. De
telles tensions sont alors facilement détectées & 1'aide d'un potentiomeétre.

Avec les notations de la figure 20 nous avons alors :

L
s

R =

v
E o
s section des piaques en cm ;

P, résistivité résiduelle (3 4,2° K) Q cm-1,

Nous connaissons V, I, I, il nous faut connalire la section s pour déterminer la résistivité
résiduelle £ . La section de ces plaquettes n'est pas uniforme ; 4 cela deux raiscons :

- d'une part le laminage obtenu est irrégulier et les bandes &4 la sortie du laminoir
présentent un aspect de '"t6le ondulée'.

- d'autre part ces éprouveites ont été découpées a4 l'aide de ciseaux et la largeur de
celles-ci est relativement irréguliére,

En conséquence, afin de déterminer une section moyenne de ia partie A B (hachurée sur la
figure 20) nous avons utilisé deux méthodes:

a - par mesure tous les b mim, de la largeur et de 1'épaisseur des plaques a 1'aide d'un pied
a4 coulisse et d'un palmer. On détermine ainsi {1 /s) moy. (figure 20).

b - par pesée. Nous avons ensuite découpé la partie AB puis nous 1l'avons pesée. Pour dé-
terminer la densité des différents échantillons, nous avons admis que les alliages Al-Mg étaient
des alliages de substitution et que, comme les dimensions des atomes étaient sensiblement les
mémes, &i

M, est la masse atomique de l'aluminium ;
M, la masse atomique du magnrésium ;
d, 1la densité de 1'aluminium pur ;
¢ la conceniration atomique en Mg.
T.a densité d, d'un alliage de concentration ¢, sera alors donnée par :
{100 — ¢) M, + cM,
"5 100 M,

M, - M
d=d,J1 +_C(—2_Jl:|
100 M,
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a Dimitlrov

® R Geiser
+ Echantillon recuit 2h30 a 450 °C (Bonnin)

)

m_1
C o

o Echantillon laminé sous azote liquide (Bonnin)

’) ([_LQc

— | ’“/ k~ 0,48

o
0o 5 10 C / Atomique

Figure 21 - Variation de la résistivité résiduelle p, en fonction de la concentration en magnésium,

Les résultats obtenus pour les régistivités par ces deux méthodes concordent & mieux de 2 %.

Ces résultats sont portés dans le tableau suivani et la courbe donnant 0 en fonction de la
concentration ¢ est représentée figure 21,

Les valeurs des résistivités des échantillons 1 et 2 ont été mesurées par Dimitrov [32],
celle de 1'échantillon n° 3 par R. Geiser [33].

Echantillon 1 213 5 6 7 8 9

% atomique - -] 1,06( 3,32 4,73 8,32 10,76 12,53
Mg

Py ps} cm, -

1i4,32+0,1]5,l5+0,1]|6,03 0,1
(Itat Recuit) - 0,60 1,6 +0,05)2,3 0, s B B A R .

P, b cm. 0,15 - - 1,95+0,05(2,6 £¢0,1 4,9 £0,1]5,7 +£0,1|6,7 +G,1
(Etat Iaming) :

La précision de ces mesures est dlenviron +2 %.

On remarque gue si nos mesures sont en excellent accord avec celle des auteurs nommeés
ci-dessus, elleg différent par conire notablement de celles données par Lynton et al [34], Nous
reviendrong d'aflleurs sur ce sujet lorsque nous étudierons les variations de la température critique
des échantillons en fonction de leur résistivite.

En premigre approximation on peut admettre que la résistivité résiduelle varie linéairement

en fonction de la conceniration c suivant une loi

p =kec¢

o
avec p, résistivité résidueile et

¢ concentration en % atomique,
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De la figure 21 on déduit une valeur de k = 0,48, Cetie valeur est en excellent accord avec
ceile donnée par Gerritsen ; valeur qui est de 0,46 [35]. Notons cependant que cette valeur
est obtenue & partir de mesures faites 4 I'ambiante par T. Robinson [35 his] en supposant vérifiée
la loi de Matthiessen, S5i l'on admet que celle-ci est valable & 10 % pras, l'accord est trés satisfai-
gant. Sur la figure 21 on note cependant que 1'échantillon n® 7 posséde une résistiviié résiduelle
anormalement élevée. Ceci peut &ire attribué soit (a) & une teneur en impuretés, autres que Mg,
supérieure aux auires 6chantillons (en particulier 300 ppm de Titane) soit (b} & une préparation
métallurgique différente {brut de coulée),

A partir des résistivités, on peut déterminer le libre parcours moyen ! des électrons dans
le métal. Pour 1l'aluminium Faber et al [35 ter] donnent :

ip =0,4 107" Q cm?
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CHAPITRE Vill

MICROSCOPIE ELECTRONIQUE

Ces travaux ont été effectués avec la collaboration de M. Geneste, responsable du micros-
cope électronique au laboratoire de Basses Températures de Grenoble,

VIil-1 - PREPARATION DES ECHANTILLONS

Différentes techniques sont utilisées pour préparer les échantillons en microscopie électronique
- Par beating and etching [36] :
- Par électro-polissage [37, 381 ;
- Par évaporation [39] ;
- Par dépdt électrolytique [40],

La technigque par électro-polissage est particulidérement utile pour étudier les dislocations
dans les métaux amincis aprés déformation. Cette technique est différente suivant les méfaux éiu-
diés et comme les conditions de polissage sont obienues aprés de nombreux t&tonnements, nous
exposerons en détail les conditions de préparation relalives aux alliages Al-Mg.

a) Polissage. Dans les bandes obtenues 4 la sortie du laminoir, nous prélevons des échan-
tillons de 25 mm de long et 9 mmde large, L'épaisseur fixée par le taux d'écrouissage est d'environ
de 0,25 mm,

Ces échantillons sont d'abord polis mécaniquemeni sur les deux faces, & l'aide de papier

abrasif au carbure de silicium. On utilise successivement des papiers dont les grains sont de plus
en plug fins pour terminer par un disque de feutre recouvert de péte de diamant,

ies échantillons ainsi préparés sont recouverts avec un vernis de caoutchouc chloré (visca-

line) laissant & nu une fendtre comme il est indigqué figure 22.

+

Viscaline

Electrolyte

Glace+acétone

Figure 22
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b) Le bain. Le bain de polisgage est constitué par un mélange en volume contenant 20 %
d'acide perchlorique et 80 % d'alcool éthylique absolu. Celui-ci est contenu dans un creuset mé-
tallique de 40 ml qui sert aussi de cathode, Le tout est placé dans un crisiallisoir rempli de
glace et d'acétone {figure 22),

Afin d'éviter tous risques dus & l'acide perchlorique on procede de la fagon suivante :

Le creuset rempli d'aleool étant immergé dans la glace et l'acétone, on verse goutte a4 goutte
l'acide perchlorique. Au cours de 1l'opération le mélange ne doit pas dépasser une température de
l'ordre de 30° C,

On immerge enguite 1'échantillon verticalement dans le bain (figure 22) et on applique a l'zide
d'un circuit potentiométrique, entre ce dernier (anode) et Ile creuset {cathode) une tension de
20 volts. )

Aprés quelques minutes apparalt un trou dans la partie inférieure de la lame (figure 23 a).
On sort alors l'échantillon de maniére & amener la surface du liquide & I ou 2 mm au-dessus de
ce trou {figure 23 b}. La densité de courant étant plus grande & 1finterface air €lectrolyte, la partie
de la lame au niveau de la surface de 1'électrolyte est & son tour attaquée (figure 23 c). On répéte
l'opération au-dessus du trou précédent et on obtient ainsi des particules dont les dimensions sont
de l'ordre du mm ou du 1/10e de mm et dont 'épaisseur est de quelques centaines d'angstréms ;
ceg coupes minces, ainsi obtenues , tombent au fond du creuset de platine et sont ensuite lavées

4 l'eau distillée et & 1'alcool éthyligue absolu, séchées, et enfin insérées entre deux grilles de
100 mesh, avant d'étre introduiies dans le microscope.

a b c
Figure 23

T.e microscope utilisé était un microscope O.P.L et les clichés ont &té obtenus sous une
tension d'accélération de 100 KV,

VIII-2 - RESULTATS

Leg échantillons ont &té examinés par transmission.

Tout d'abord, signalons qu'une photo de microscopie électronique ne saurait traduire & elle
seule 1'état de 1'ensemble de 1'échantillon : sur une préparation par exemple on peut trés bien choisir
un endroit ou le métal est vierge de tous défauts et un auire endroit ol il en est piein. Pour s'en
rendre compie précigons que le champ d'observation d'un microscope est, pour un grossissement
moyen de 80 000 de Vordre de 10°® mm® Les photos 27 & 32 donnent justement des exemples de
cas particuliers observés sur certains échantillons,

Pour toutes les auires photos nous avons choisi parmi les nombreux clichés effectués, ceux
qui réprésentent le mieux 1'étal moyen de 1l'ensemble de 1'échantillon. :
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L'examen de ces microscopies montre :

a) que nos échantillons, tant & 1'état recuit, qu'd 1'état laminé, ne semblent pas contenir
de précipités.

b) que sur ies échantillons recuits, conformément aux études faites par Thomas [41) 1a
concentration en dislocations, et en particulier en boucles de dislocations, diminuve lorsque la teneur
en magnésium croit tant au niveau des joints de grains (photos 1, 2, 3, 4) qu'a l'intérieur des
graing {(photos 5, 6, 7, 8, 9).

c) que sur les échantillons écrouig, la concentration des dislocations est trés impor-
tante, et gue cette concentration ne varie guére entre un alliage dilué¢ et un alliage chargé en ma-
gnésium (photos 21, 22, 23, 24, 25, 26).

d) sur tous les échantillons étudiés (n°® 4, 5, 6, 7, 8, 9) en microscopie électronique,
nous avons constaté sur les alliages recuits, la présence de dislocations de forme hélicoidale
d'ailleurs plus ou moins résolues en boucles de dislocations, Thomas [41] avait observé ce phéw
nomeéene sur les alliages Al-Cu mais pas sur les alliages Al-Mg.
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Photo 1 - Echantilion n°4R(1,6 % Mg), Recuit 450° C. TPhotlo 2. - Echantillon n°6R(4,3 % Mg). Recuit 450° C.

Trempé a 'eau. Trempé a 1'eau,

R
— T

Photo 3 - Echantillonn®7R (7,5 % Mg). Recuit 450° C. Phote 4 - Echentillon n°8R, Reouit 450° C, Trempé &
Trempé a 1'eau, Vean,
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Photo 9 - Echantillon n°8R (9,7 %). Recuit 450° C. Photo 10 - Echantillon n® 8 (4,3 %}
Trempé & 1l'eau. )

Photo 11 - Echantillon n°® 6. Photo 12 - Echantillon n® 6.
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Echantilion n° 6R.

Photo 14

,3 % Mg).

4

Echantillon n° 6R (

Photo 13

)

2

.

N

n® §6R
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Echant

Photo 1§
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- Echantillon n°

Photo 15
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Photo 21 - Echantilion n°5L (3 % Mg), Recuit, Laminé Photo 22 - Echantillon n*5L{3 % Mg). Recuit. Laminé
sous azote liquide, sous azote liguide,

E

Photo 23 - Echantilion n® 81. (4,3 %). Recuit, Laminé Photo 24 - HEchantillon n° 7L (7,5 % Mg). Recuit, La-
sous azote liquide. miné sous azote liquide.
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Photo 25 - Echantillon n®8L{9,7 % Mg}, Laminé sous Photo 26 - Hchantillon n® 8L (11,3 % Mg). Laminé sous
azote liguide. azote liguide.

Photo 27 - BEehantillon n° 6R (4,3 % Mg), Recuit. Photo 28 - Echantillon rn* 7R (7,5 % Mg). Recuit.
Trempé, Trempé.
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Photo 28 - Echantillon n® 5L {3% Mg). Recuit. Trempé
Laminé ambiante.

Photo 31 ~ Echantillon n*7L {7,5 %). Recuit. Trempé .
Laminé ambiante,
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Fhoto 30 - Echantillon n°7L (7,5 %). Recuit. Trempé.
Laminé ambiante,

Photo 32 - Echantillon n°5L (3% Mg). Recuit, Trempé .
Laminé ambiante,



CHAPITRE X

COMPORTEMENT MAGNETIQUE

IX-1 - TEMPERATURES CRITIQUES ET CHALEURS SPECIFIQUES ELECTRONIQUES

Ies résultats que nous présenions dans ce chapitre, sont des résultats annexes obtenus 2
partir de mesures que nous avons faites dans le cadre de la variation du flux gelé qui était notre
principal objectif. C'est pourquoi ces mesures annexes n'ont pas foujours la précision voulue
qu'aurait nécessité une éiude approfondie de ces problémes,

IX-1,1 - Détermination de T, et de ar )Tc

A une température donnée T nous mesurcns 1'aimantation de 1'échaniilion en fonction du champ
appliqué H,. A partir de la courbe d'aimantation obtenue, nous déterminons le champ critique H,
a la température T, par extrapolation linéaire de la courbe d'aimantation au voisinage de H,. Nous
verrons par la suite {§ IX-3.1) que pour la plupart des alliages étudiés cette définition est quelque
peu arbitiraire,

Ensuite en portant H, en fonction de T on peut théoriquement déterminer T, par extrapoiation
de cette courbe au voisinage de T,. Dans notre cas particulier étant donné

- d'une part le nombre parfois réduit des mesures

- d'auire part le fait que ces mesures &taient faites & des {empératures assez é&loignées
de la température critique (de l'ordre de 0,7 & 0,8° K), il étaif dangereux de déduire cette tempé-
rature critique par extrapolation des points expérimentaux sur la courbe H, en fonction de T. Pour
tourner cette difficulté nous avons dépouillé nos résultats de deur maniéres différentes suivanit qu'il
s'agissait, soit d'échantillons de iére espéce, soit d'échantilions de 2éme espéce.

o) Supraconducteurs de lére espéce.

On sait qu'en premi#re approximation h varie paraboliquement en fonction de t (h est le champ

c

critique réduit =h = et t température réduite = ) L'écart maximum entre la variation réelle

<
et une variation parabolique entre 0 et 1 est de 4% & t = 0,5 (voir ci-contre), Une approximation

parabelique entre t = 0,5 et £ = 1 est done vérifiée & 1 % pres,

Nous avons donc porté H, en fonction de T? et avons déterminé :

he He i
H

o

00 i g
be L

h en fonction de }.

-——Variation perabolique.
——-Variatien reelle.
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a) T, par extrapolation linéaire des points obtenus dans le diagramme H, en fonction

de T
dH /dH
b) ® en déterminant dans ce méme diagramme ( °) et en écrivant -
4T dTT,
d, dH
(5, - Gp) e
atT ‘1, dr

B) Supraconducteurs de Zéme espice.

A partir des résultats de Maki [42], Goodman [43] a calculé la.variation théorique de h,en

H
fonction de t. h=—22 _ L'examen de la figure 24 monire que cette variaiion théorique est au

H,, (0)

2
voiginage de T, trés proche d'une loi en T

de l'ordre de 1 %.

L5 at que 1'écart & cetie loi au .voisinage det = 0,5est

1,0 z [ 1 T T 1

L — Variation T S ]

- « Points théoriques |

0,1 | | N
0/ 0,2 0,5 1,0

Figure 24 - Variation de 1-h, en fonction de la température réduite t
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1,8

Nous avons donc porté H en fonciion de T et nous avons déterming

a) T, par'extrapolation linéaire des points obtenus dans le diagramme chzf ("% ;

o 5

dH
2) en déterminant sur ce méme diagramme ( o2
T
o

3T s)n et en écrivant :
5/,

dH aH
(chz)T - (defﬁ)Tc % 1,5 T,

" IXw1.1.1 - Précision,
Trols facteurs limitent la précision sur la température critique. Ce sont :
a) Erreur d'étalonnage : erreur systématique gque nous avons évaluée & + 0,005° K.

b) Erreur de mesure : liée & la fluctuation de la température au cours de la mesure
d'un cycle d'aimantation, Cette fluciuation étant due d'une part &4 une mauvaige régulation de la
température du bain, d'autre part & un échauffement de 1'échantillon au cours des multiples extrac-
tions. Cette erreur peut &tre estimée a 0,005° K.

¢) Erreur dans le dépouillement des mesures. Ces erreurs systématiques sont liées a
1'écart exigtant enire les variations réelles de h en fonction de t, et les variations théorigues que
nous avons choisies. Cette erreur est difficile 4 évaluer mais nous verrons par la suite qu'elle
n'est pas négligeable,

Au total, sans tenir compte de cette derniére source d'erreur, la température est donec connue
a 0,01° K prés.

L'erreur sur le ferme (gH )T egt expérimentalement de 2 % et conduit & une erreur sur
[

T[l

aH
Tﬁ_)wc de 3 %,

IX¥-1,1.2 - Résultats.

Figures 25 & 29 nous donnons les courbes expérimentales donnant les températures critiques

et nous avons rassemblé dans le tableau suivant les différentes valeurs de T, et de (EIH’TIU)T
[+
Echan- T, deg K dH,/dT? | di,,/dT"® | dH./dT | dH,,/dT
tillon e QOe.deg-? | Oe.deg% | Oe.deg-! | Oe.deg?
1R 1,175(1) - - - -
11, 1,131 £ 0,01 72 - 163 -
2R 1,164 + 0,01(2) - - - -
3R 1,111 £ 0,01(2) - - - -
41, 1,126 + 0,01 73 - 184,56 -
5R 1,095+ 0,01 74 - 162 -
51, 1,095 £+ 0,01 T4 - 162 -
6R 1,103 £ 0,01 T4 - 183 -
61, 1,152 £ 0,01 70 - 181 -
TR 1,068 0,01 - 182 - 292
7L 1,130 +0,02(3) - - - -
R 1,323 £ 0,01 - 168 - 333
8L 1,395 + 0,01 - 165 - 345

{1} T, aluminium pur donné par D, P, Seraphim et al [44].
{2) Températures mesurées par R, Geiser [33].

{3) Température évaluée en supposant que AT, entre 7R et 7L est cons-
tant lorsque H, varie.
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IX-1,2 - Variation de T, avec .

IX-1,2.1 - Résultats.

Différents auteurs [44, 45, 34] ont éiudié la variation de la température critique des alliages
en fonction de leur concentration en soluté. FEn particulier Seraphim et al [44] ont donné une ex-
pression analytique comprenant deux constantes arbitraires pour représenter cette variation. Cette
expression prend la forme :

ATC=TC—Tcn=k1c+kzc.logc

ot ¢ est la fraction de mole du soluté dans le solvant ;
k; k, deux constantes pour un sysiéme d'alliages donné ;

T., est la température critique du solvant pur,

co

En s'appuyant sur a) leurs propres mesures pour les fortes teneurs en magnésium, et b) sur
les mesures de Chanin et al [34] pour les fajbles teneurs en magnésium, Seraphim et al ont trouvé
pour les alliages Al-Mg des valeurs de k, et k, respectivement de 5,7 et 1,86 en prenant T, en
degré K et ¢ en fraction de mole,

Sur la figure 30, empruntée a Seraphim et al on constate que =i l'on ne tient pas compie
des points de Chanin et al aux faibles concenirations, il est raisonnable de prendre comme droite dans

8 S 1 A N B 1 B B B R M3
”
PP
4 |- T
— 1
e
O i
-
Q
< —
o
L.
N ]
|
O _
=
hd -
o]
S
o ]
E - - -
~ 24 ® Seraphim Chiou Quinn _
Rl -28 B O Chanin Lynton Serin A
<1
-32 —
-36 N BN I N AT R N A B A1 B A S AIN
1074 1073 1072 1071

MOLE FRACTION —=

T
® en fonction de log ¢ pour les alliages Al-Mg.

Figure 30 - Variation de
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le diagramme celle que nous avons tracée en pointillé. L'expression analytique de cette droite est
alors :

AT, =8c+ 6,9 c.log ¢ (IX-1,2.1})
En supposant que la résistivité 0, et la fraction de mole ¢ sont lides par la relation :
P, = 0,48 ¢ (voir chapltre VII)

1'équation (IX-1,2,1) s'écrit :

(s

103AT— 75 4+ 144 1 IX-1,2.2
p == + ngo ( -..)

o

Afin de comparer les températures eritiques que nous avons mesurées avec cetie derniére
relation nous avons, &tant donné l'importance des impuretés ferromagnétiques contenues dans nos
échantillons, corrigé ces températures critiques 4 partir des résultats de G. Boato et al [46]. Les
résultats trouvés par ces auteurs sont résumés dans le tableau ci-dessous.

dT, dT,

¢ en atomes - -
p/ * dc dp
Al-Fe 2,4 2,4 1,00
Al-Mn 3,24 7,3 2,25
Al-Cr 3,37 2,7 0,80

0 : rapport des résistivités résiduelles aux résistivités & l'ambiante,

Nous avons négligé les corrections sur la résistivité résiduelle parce gu'elles sont trop faibles
et par conséquent inférieures & nos erreurs de mesures.

Les corrections sur la température sont résumées dans le tableau ci-dessous :

-
E::flligz To 8T, (Fe) AT (Mn) AT, (Cr) tgtzcl cor'rl“icgée
1R 1,175(1) - R - - 1,175
1L 1,131 - - - 0,000 1,131
2R 1,144(2) 0,001 - - 0,001 1,185
3R 1,111(2) 0,004 - - 0,003 1,115
5R 1,095 0,005 0,001 - 0,006 1,101
5L 1,095 0,005 0,001 - 0,008 1,101
6R 1,103 0,016 0,003 - 0,019 1,122
6L 1,152 0,016 0,003 - 0,019 1,171
7R 1,068 0,072 0,073 0,025 0,170 1,238
7L 1,130 0,072 0,073 0,025 0,170 1,300
8R 1,323 0,024 - - 0,024 1,348
8L 1,395 0,024 - - 0,024 1,419

(1) Seraphim et al [44].
(2) R. Geiser [33].

Nous donnons maintenant dans le tableau suivant les valeurs de AT, en fonction de p,. Les

AT
point obtenus sont portés figure 31. Figure 32 nous avons porté 10° 2=

[

La droite est obternme & partir des résultats de Seraphim et al [44].

en fonction de log .
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Figure 31 - Variation de T, en fonction de g, .
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Figure 32 . Variation de -BE en fonction de log p, pour les alliages Al-Mg,
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, AT,
Echantillon AT, p, M cm, 10 .
1]
IR 0,000 - -
1L ~0,044 0,18(1) - 242
2R ~-0,010 0,009(2) -1100
3R ~0,060 0,50 —120
5R -0,074 1,6 - 46
5L -0,074 1,95 -38
8R -0,053 2,30 -23
6L - 0,004 2, 60 -1,5
TR +0,063 4,32 1+14,5
7L +0,125 4,90 +20,5
8R 40,173 5,15 134
8L +0,244 5,70 +43

(1) Calculée & partir des résultats d'O. Dimitrov [32] en
prenant pour résistivité de l'aluminium pur & 0° C
p=2,510"%Q cm et p=2,58 10°% 4 20° C.

(2} R, Geiser [33].

I¥-1.2.2 - Discussion des résuliats.

On constate tout d'abord que l'accord avec les points a forts pourcentages de Mg de Seraphim
et al [44] est excellent et ce malgré l'insuffisante précision de nos mesures.

Le désaccord avec les points de Chanin et al [24] 4 faibles pourcentages (figure 30) peut
g'expliquer par deux raisons :
. . . AT, .
a} Les points donnés par Seraphim sont portés dans un diagramme —— en fonction de
o3

log ¢ et la mesure de la concentration pour ¢~ de 107 est beaucoup plus imprécise que celle de
la résistivité.

b) Pour les faibles valeurs de la résistivité (p < 0,1) ce qui correspond & des concen-
trations ¢ de llordre de 0,2 % les erreurs sur AT, prennent une trés grande importance, Pour se
fixer les idées, nous avons,figure 31, schématisé 1'écart & la loi théorigue introduite par une er-
reur sur AT, de 0,01° K.

Notons pour terminer que =i la relation (IX-1.2.2) est empirique il semble gu'elle ait été
approchée théoriquement dans le cas des faibles pourcentages par Caroli et al {471,

IX-1.3 - Détermination de la chaleur spécifique électronique ¥ par unité de volume,

IX-1,3,1 - Résultats.

On peut théorigquement & partir des courbes H, {T) déterminer la chaleur spécifique électro-
nique Y. En effet la formule de Ruiger's donne :

vT dIl, +2
O e o IX-1,3.1
o= (55 ) ( )

AC =C

es

D'autre part la théorie de B.C.S. dans sa forme originelle prévoit que dans le cas ol le
couplage qui donne lieu & 1'état supraconducieur est faible le rapport :

AC (T} 12
YT, | 7C(3)

1,43 (IX-1.3.2)

L'aluminium n'étant pas un métal de transition il est vraisemblable qu'ici la supracenductibilité est
due & une interaction électron-photon et gue, puisque T, <« 8, (430° K) le couplage dans l'aluminium
egt tres faible,

Ceci est d'ailleurs en accord avec les résultats de Phillips [48] qui trouve aux erreurs d'expé-
rience prés (~ 1 %) la valeur théorigue pour ce rappotrt.

73




De (IX-1.3.1) et de (IX-1.3.2) on déduit alors :

- = (IX-1.3.3)
v 1,43 x 47" 4T

Y 1 dH, )2
T

<

S (§ IH-1.1) or en déduit ¥ pour les supraconducteurs de la premiére

A , dH
De la détermination de =T

espece.

. di .
Dans le cas des supraconducteurs de 2éme esgpéce, nous déiferminons seulement chz mais

nous sgavons qu'il existe entre les différentes grandeurs gui nous -intéressent les relations suivantes :

172
Y
W= U, +7,5.10° (\—]) P, (1. 6)
et
(dHc?)
ar /T
—& ' _yau (IX-1,3, 4)
()
dT /r,
Cette derniére relation découle de la théorie de Ginzburg et Landau,
dH
Connaissant X, g, et chz on peut donc tirer des deux derniéres relations :
a) une valeur de Y ;
b) une valeur de w.
Précision,

° étant connmue A environ 3 "% celle de ¥ I'est & + 6 %.

d
La valeur de

i.es résultats sont portés dans le tableau ci-dessous.

Echantillon Y/V ergs cm® w! "
11, 1470 + 90 0,08 ¢,08
41, 1510 £+ 80 - -
5R 1455 £ 90 0,49 0,47
51, 1455 + 90 0,59 0,57
6R 1470 + 90 0,69 0,67
6L 1430 + 90 0,77 0,75
TR 1463 + 90 1,27 1,22
TL - - 1,38
8R 1420 £ 90 1,47 1,45
8L 1300 = 90 1,57 1,60

' calculé & partir de (1,8) avec Y expérimental.

® calculé &4 partir de {l.6) avec pour ¥ celui de l'aluminium pur : 1350 ergs cm™® [48].
Mo = 0,03 + 0,02

IX-1.3.2 - Discussion des résultais.

Malgré 1l'incertitude sur Y due en partie 4 des erreurs systématiques on constate gque pour
les échantillong de premiére esp2ce (1 4 6} les valeurs obtenues sont en moyenne plus fortes que
celle obtenue par Phillips [48] pour I'aluminium pur. En revanche, il apparsit qu'en fonction du
pourcentage de magnésium la chaleur spécifique ¢lecironique varie peu,

On peut considérer qu'en dépouillant nos mesures comme nous llavons fait, c'est-a-dire en
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portant H, en fonction de T2 nous commetions une erreur systématique qui conduit & des valeurs
de Y plus élevées que celles obtenues par des meéthodes calorimétrigues ; méthodes plus directes
et plus précises.

Cette erreur systématique introduite par la méthode de dépouillement des mesures magné-
tiques avait déja &té signalée par Lynion et al [45] et monire coinbien sont délicates les mesures
de Y & partir de mesures magnétigques. Clest pourquoi nous avons préféré pour calculer u, suppo-
ser gue la chaleur spécifique variait peu pour nos alliages (de quelques %) et calculer ® & partir
de (I. 6) en prenant comme valeur de ¥, celle donnée par Phillips pour l'aluminium pur : cette va-
leur de 1350 ergs cm? est considérée comme la plus précise & ce jour sur 1'aluminium pur,

Etant donné 1I'incertitude sur la valeur de ¥, on peut considérer que les valeurs de W ainsi
obtenues sont connues a £ 0,04,

IX-2 - ETUDE DU FILUX GELE -

IX-2,1 - Définition.

On caractérise llirréversibilité d'une courbe d'aimantation par le flux gelé |, qui est le
rapport exprimé en % de l'aimantation rémanente 4 l'aimantation maximum,

Notons que cette quantité | ne saurait caractériser quantitativement 1'hystérésis puisque pour
une méme valeur de b on peut avoir des courbes d'aimaeantation plus ou moins réversibles (figure 33).

IX-2,2 - Résgultats.

Si nous consultons l'ensemble des courbes d'aimantation portées sur les figures 34, 35, 36,
37, 38,on constate que mé&me pour l'aluminium trés pur il persiste une légére aimantation en
champ nul. En réalité nous avons montré par une mesure d'aimantation & 4,2° K (température &

e
] 6,,., 6]

_ 8 _ 8o _
l“l"'* am—éo p’—ﬁm—éo

o
I
o
Iy

Figure 33
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Figure 35 - Echantillon n° 5 Al-Mg 3 % recuit 2h 30 & 500° C
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laguelle 1'aluminium n'est plus supraconducteur) que ceci pouvait &tre attribué i des petites parti-
cules ferromagneétiques. Celles-ci auraient pu se fixer sur 1'échantillon soit au cours du laminage,
soit au cours du découpage.

De ce fait, la précision sur K dans la gamme de fempérature étudiée est limitée a envi-
ron 1 %,

IX-2.2.1 - Variation de P avec la tempéraiure.

Dans la gamme de température étudide, soit environ pour 0,7 T, < T < T, le flux gelé n'a
pas varié, compte-tenu de la précision des mesures (figure 39).

p_o/ ! A Echantiilon ni6 recuit
{+]
O “ n:7 w
O ) ntsg "
ry ¥ n{é lamine
B 7 n: 7’ ”
@ ” n: g’ L4
] .| S ) ——f-— —~ — -
1
.A——ﬂ—&—-ﬂ-—.—a—ﬁrc Uy 0 -8 5 — B = - ———— —:
| |
o—0 © o -0 o1 O ——m——— - :
)
! i {
1 | |
| | |
i ! I
A N | I !
A e DN D e - | |
Il L 4 s 1 L 1 i ] ] =
07 08 09 1 11 1,2 ‘1,3 T ("K)

Figure 39 - Variation de p en fonction de la température.

Ce comportement est différént de celui habituellement observé sur d'autres supraconducteurs
et en particulier par Blanc et al [17] sur des échantillons de Rhénjum et d'étain., Ces auieurs avaient
en effet observé un minimum de flux gelé entre 0,8 et 0,9 T, atteignant 100 % au voisinage de T, .
On peut penser que sur les alliages Al-Mg le minimum est beaucoup plus plat et gue la brusque
remontée de p au voisinage de T, est dans noire cas, beaucoup trop proche de T, pour que nos
‘mesures. aient un sens ; les aimeantations étant alors beaucoup trop petites.

IX-2.2,2 - Variation de p avec la résgigtivité résiduelle p,.

‘ Nous pouvons constater figure 40 o4 nous avons porté le flux gelé it en fonction de la résis-
tivité résiduelle p, des différents é&chantillons :

1/ Une trés nette discontinuité au voisinage de 0., = 2,47 M. cm,(V2n = 1), Ceci est
conforme & ce que nous avons prévu au départ de ce iravail & savoir que la petitesse de l'état mixte
favoriserait le piégeage du flux,

2/ Que l'influence des défauts est secondaire.
En effet :

Bien que les microscopies électroniques montrent que pour les échantillons 5, 6, 7, 8 la
concentration de défauts créés lors de la trempe aille en décreissant le flux gelé varie en sens
contraire,
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Figure 40 - Variation de @ en fonction de ;.

Pour un échantillon donné, l'augmentation du flux gelé lorsqu'on passe de l'état recuil a
1'état laminé résulte :

a) de l'augmentation de régistivité dfle aux défauts crédés et

b) de la présence méme de ces défauts étendus ; mails b) a une influence beaucoup plus
faible que a) (cf. échantillon n° 6),

IX-3 - PHENOMENES ANNEXES

IX-3.1 - Largeur de transition.

La figure 41 montre comment varie en fonction de Ia température la forme de la courbe
d'aimantation de 1'échantillon 4.

On congtate qu'au voisinage de la température critique la partie descendanie de cetie courbe
d'aimantation a tendance a g'aplatir et que méme 2 la température la plus basse la pente de la
courbe au voisinage de H, est trop faible pour gu'on 1l'expligue par le seul champ démagnétisant.

On peut expliquer ce phénomeéne en considérant que l'ensemble de 1'échantillon est constitué
par un mélange de régions doni les champs critiqgues varient entre H, et H,., On a porté figure 41
ces deux champs en fonction de la température et on en déduit que la température critique de 1'alliage
g'étale entre deux valeurs T, et T,. Contrairement & un métal pur, la iransition enire l'état normal
et 1'état supraconducteur n'est pas brutale mais s'étale sur une bande de température AT, ~ 0,1° K
dans ce cas particulier. '

Ceci a été observé par de nombreux auteurs [49] et en particulier par Calverley et Rose
Innes sur des alliages Ta-Nb [50],
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Nous avons constaté ce phénomeéne sur tous les alliages Al-Mg étudiés, tant & 1'état recuit
qu'a 1'état laminé ; il semble 1ié & une inhomogénéité métallurgique de 1'échantillon,

On pourrait de cette maniére expliquer i'arrondi des courbes d'aimantation au niveau du maxi-
mum d'aimantation et les queues de ces courbes au niveau du champ critique H,.

IX-3.2 - Biude du supercooling dans 1'aluminium de wone fondue (figure 37},

Le supercooling, caractéristique d’échantillons tr2s purs,ge produit lorsqu'on réduit le champ
magnétique H, & température constante, depuis une valeur supérieure au champ critique H,.
L'échantillon reste & 1'état normal jusqu'd un champ H, inférieur & H,. On peut caractériser quan-
titativement le supercooling par le rapport :

HE
HO

g =

En H,, le flux est expulsé brutalement de 1'échantillon qui passe de 1'état normal & 1'état supra-
conducteur,

Ce phénomene a été observé sur l'étain [51] et Il'alwminium [52].

Cet hysiérésis n'est pas sang rappeler, les phénomenes de retard a 1'ébullition d'une vapeur.
En particulier nous avons constaté que :

a) Pour un champ donné M, < H < H, oft 1'échantillon est normal {équilibre instahle} on
pouvait ramener celui-ci 4 1'état supraconducteur (état stable) par des chocs répétés communiqués
par l'intermédiaire de la tige d'exiraction,

b) Ce phénoméne disparalt lovsque l'aluminivm est laminé (voir figure 35) et on peut
penser que les défauts créés par laminage, jouent un rdle analogue aux poussidres et aux ions
(germesg) qui favorisent 1'ébullition dans un liquide.

IX-3.3 - Vérification de la théorie des supraconducteurs de 2éme espce,

D'aprés 'expression de n vue précédemment, nous voyons que ce paraméire croli linéaire-
ment en fonction de la résistivité résiduelle, sous réserve que la chaleur spécifique électronigue Y
varie peu avec la concentration en magnésium,

Dans ces conditions on peut calculer la résistivité résiduelle critique R Pour laguelle on a

L
ﬁ ¥

H o=

c'est-a-dire passage du supraconducteur de la&re espéce A 2Zéme espéce.

En prenant y = 1350 ergs em™® et %, - 0,03, on trouve :

Pe = 2,47 pQ | cm,
51 on se rapporte au tableau donnant la résistivité des différents échantillons, on constate que
les échantillons n° 7, 8, 9,ont un w > 1/¥2Z, :

Figure 42, nous avons porté les courbes d'aimantation relatives aux échantillons 1, 7, 8,
pour un champ critique thermodynamique H, sensiblement égal, En sgupposant que la courbe de
premiere almantation est la plus proche de la courbe réversible caractérisant un supraconducteur
id¢al de Zéme espece, on peui constater figure 42 que l'évolution de la forme des courbes est qua-
litativement conforme & celle prévue par la théorie [5],

L'échantillen n® 8 & 1'état recuit étant celui pour lequel le comportement est le plus proche
du comportement reversible (4 = 30 %) nous a semblé le plus propice & une vérification guaniitative
de la théorie des supraconducteurs de 2&me espéce,

Le tracé d'une courbe magnétique type est porté figure 43, On peut voir sur cette figure que
nous avons déterminé :

a) le champ critique H,, en extrapolant linéairement la queue de la courbe de premiére
aimantation. Cette partie linéaire est prévue par la théorie {4,5] et vérifiée a4 une exception preés
[51] par l'expérience [52, 53],
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b) le champ critique H,, en extrapolant cette mé&me courbe d'aimaniation au niveau du
maximum, de telle fagon que celle-ci recoupe la partie lin€aire initiale avec une pente infinie,
conformément & ce gue prévoit la théorie.

¢} le champ critique thermodynamique H; en écrivant que l'aire sous la courbe d'aiman-
tation est égale a :

iz

c

8n

Nous avons porté figure 44, les différents champs H, , H,, et H, en fonction de la température.
gu cy

o2

Etant donné 1llirréversibilit¢ de nos courbes d'aimantation, il n'est pas question de vérifier
directement la théorie des supraconducteurs de 2éme espéce. Nous nous bornerons a étudier les
variations des différents paramétres u,(t) et u,{t}, en fonction de la température réduite t et de
comparer les valeurs ainei obtenues de u (par extrapolation au voisinage de T,) & la valeur ' dé-
terminée par :

el

1/2
%':%u+7,5.(%) .o .10° (1.6)

Daprés ce gque nous avons vu précédemment u' est la valeur la plus probable de la valeur
absolue de .

La définition de #,(t) et ,(t) est donnée ci-dessous et nos mesures ayant ét¢ faites enire 0,74°K
et T,=1,32°K, t varie entre 0,55 et 1.

D'aprés la théorie [42, 54, 55] on peut écrire :

H, (t) =V2 w (i) H (i) (IX.3.3.1)

pour un alliage tel gue :

S 1,

2

0

! étant le libre parcours moyen des électrons et £ la longueur de cohérence. De plus [36] :

dm 1
4 (— = 1X.3.3.2
(dH )ch 1,18 {2%3(t) - 1) ( )

Les variations théoriques de %, et ®, sont données figure 45,

Pour l'échantillon congidéré 1/E, = 5.107% et #' = 1,45 les variations de %, en fonection de la
température sont données figure 46 et semblent indiquer, malgré la grande imprécision des mesures,
une faible décroissance de w, en fonction de la température en accord avec la variation théorigque.

La valeur de u; au voisinage de T, est beaucoup plus petite que celle x' donnée par (I.6).
Cette différence est normale compte-tenu de 1'irréversibilité des courbes d'aimantations puisgue
celle-ci conduit & une valeur de H, par excés et par conséguent & une veleur de x par défaut,

Pour étudier les variations de wu, nous avons porté figure 47

d{4 mM)
dH B=Hey

en fonction de la température, D'apres {(IX-32,3.1} on peut montrer que pour l'échantillon considere :

Les résultats semblent indigquer que conformément & la théorie u, crolt en fonction de la
température, Les points au voisinage de T, sont certainement faussés par 1'é¢talement des courbes
dft & la largeur de la transition. Comme celle-ci est de l'ordre de 0,2° K nous n'avons pas tenu
compte des 3 points expérimentaux au voisinage de T,..
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Figure 46 - Variation de ¥, en fonction de la température,
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Hey

Encore une fois eu égard aux conditions dans lesquelles ces expériences ont &té faites d'une
part et & la grande irréversibilité de nos courbes d'aimantation d'auire part, ces résultats ne
peuvent absolument pas é&tre pris & la letire et ne sont gue des indicationsg qui laissent entrevoir
la posgibilité d'un comportement conforme & la théorie dans les alliages Al-Mg.

La valeur de % déterminée par extrapolation de la courbe wu,(t) au voisinage de T, est, elle
aussi, inférieure & la valeur u' obtenue par [1]. Comme pour », cela s'explique par le fait que
la courbe d'aimantation étant irréversible 0 est connu par exces, et par conséquent W, par défaut,

En résumé, les différentes valeurs de » sont données ci-dessous :

u' = 1,45 n, (1) = 1,20 n,(1) =1,38
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CHAPITRE X

CONCLUSION

Dans notre introduction nous avons admis que la persistance de i'état supraconducteur jusqu'a
un champ magnétique H,, supérieur au champ critique thermodynamique H, était due & l'énergie de
surface négative, conformément 3 la théorie de Ginzburg et Landau.

En réalité cette théorie, confirmée par de nombreuses expériences {51, 52, 53, 57] n'est
pas encore unanimement admise et plusieurs auteurs (58, 59, 60, 61} s'appuyant sur le modéle de
Mendelssohn, qui atiribue ce type de comportement & la présence dans 1'échantillen d'un réseaun
connexe de filaments supraconducteurs, ont proposé que ces filaments solent des dislocations.

L'étude que nous avons faite permet de préciser certains poinis que nous allons énumérer
ci-dessous.

1/ Pour les alliages étudiés les courbes d'aimantation évoluent en fonction du paramétre u
conformément & ce que prévoit la théorie;

2/ Une confrontation entre les micrographies électroniques et la figure 41 donnant le fiux
gelé u en fonction de la résistivité résiduelle 0, démonire que p est essentieliement déterminé
par le signe de (\‘En— 1), c'est-a-dire le signe de i'énergie de surface. L'influence directe des
disiocations sur u est faible, mais ces dislocations peuvent agir indirectement sur g en modifiant ¢_.

On retrouve ce résultat impdrtant dans les expériences de Pippard [62] sur des alliages
d'indium dane 1'étain et dans celles plus récentes de Chiou et al {631,

Ainsi le flux qui traverse un échantillon & 1'état mixte {ﬁui 1) peut &tre bloqué plus fa-
cilemeni que lorsqu'il s'agit d'un échantillon dans 1'état intermédiaire (V2 % < 1), Cette différence
peut s'expliquer par la structure beaucoup plus fine de i'état mixte,

3/ En s'appuyant sur la 'théorie filameniaire'' de Mendelssohn on devrait trouver qu'un
échantillon de seconde espéce, comportant beaucoup plus de dislocations & 1'état laminé qu'a 1'état
recuit, présente une courbe d'aimantation plus étalée dans le premier cas que dans le second,
Cormnme on peut le constaier sur nos courbes il n'en est rien, et les expériences de Linvingston {64]
sur des alliages plomb-&tain, et plomb-cadmium, montrent aussi netitement que les ndires que c'est
le phénomeéne inverse qui se produit.

4/ Nous avons constaté sur l'aluminium pur & 1'état écroui et sur tous les autres alliages,
méme & 1'état recuit, un étalement de la fempérature critique, o0 ce qui revient aw méme,du
champ critique, Autrement dit, un échantillon macroscopique ne peut étre caractérisé par un champ
critique H; mais par un spectre répartissant les valeurs des champs critiques des différentes
régions.

De cette maniére on expliquerait les variations du champ critique du rhénium [65] et du nio-
bium {66] ainsi gue les arrondis des courbes d'aimantation au niveau de H,, et H,,.

Etant donné les conditions de préparation et les traitements thermiques appligués aux échan-
tillons, on ne peut jamais &tre certain de leur homogénéité, Il est trés probable en particulier gue
la trempe que nous avons faite ne soit pas assez rapide pour empé€cher la diffusion des afomes de
magnésium, pour former des "clusters”, ce gui entraine des fluctuations de concentration & l'inté-
rieur de 1'échantillon, :

Nous voyons donc finalement que les deux hypothéses (thermodynamique et 'filamentaire') se
complétent, différents points nécessitant la premigre hypothése, {1. 2. 3.) d'autres la seconde (4),
et qu'il serait absurde de rejeter l'une ou l'autre. Cependant, seule la premiére permet de pré-
voir gquantitativement le comportement des supraconducteurs ; la seconde restant liée & la gualiié
de 1'échantilion.
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Par ailleurs nous avons montré que pour les alliages aluminium-magnésium, la variation de
la. température critique en fonction de la résistivité résiduelle p de l'alliage, obéissait 4 la loi
simple

AT,

10® S = -75 4+ 144 1ogpo pour P, > 0,2 uRR. cm
R

Hnfin i1 sembierait que contrairement 4 ce qui a été observé par Bon Mardion et al [67] sur
des alliages plomb-thallium, Iévolution du paramétre w, dans les alliages Al-Mg, soit conforme
aux prévisions théoriques de Maki. Ceci pourrait s'expliquer par le fait que le couplage dans Al-Mg
est faible contrairement aux alliages du systéme Plomb-Thailium et laisserait entrevoir la possi-
bilité de l'existence de supraconducteurs dits 'du type III'.
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