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INTRODUCTTION

' objet initial de ce travail 4tait 1'étude d'une structure en domaines ferro-
magnétiques au voisinage de la température de Curle, et en particulier le comporiement
eritique des grandeurs caractérisant 1'hystérésis. Nous avons choisi pour ce faire un
&chantillon de gadolinium, dont la température de Curie est proche de 1'ambiante, qui
présente une forte aimantation, et dont la structure magnétique est uniaxiale dans la
gamme de température qui nous intéresse, conduisant 3 des structures en domaines

simples., Le premier chapitre traite de cette étude.

La difficulté d'approcher trds prés de T nous a conduit & essayer d'avoir des

informations sur la structure en domaines a cette température de manidre un peu indirecte,

an la trempant pour 1'étudier 3 plus basse température, On obtient ainsi une structure

métastable, dont 1'étude par des cycles d'hystérésis est présentde dans le chapltre II.

Cette structure en domaines métastable se révdle intéressante en tant que
telle et nous avons complété son étude par des mesures de désaimantation sous champ,

présentée dans le chapitre 1III,

11 &tait d2s lors tentant d'observer directement ces structures en domaines.
Le gadolinium posant de ce point de vue de nombreux provlémes, nous avons dans un
oremier temps réalisé une simulation de structures en domaines afin d'essayer de

caractériser la structure métastable. Cette simulation fait 1'objet du chapitre IV.

Enfin, nous avons choisi un systdme différent pour lequel les ocbservatlions
sont possibles, une couche de grenat magnétique, Ctest ce qu'on appelle un "matériau A
bulles", qui présente des structures en domaines variées suivant la bpréparation” de
1'8chantillon, et qui permet d'étudier les excursicns dans l'ensemble des structures
possibles sous 1'effet du champ magnétique et de la température. Cette &tude est

présentée dans le chapitre V.

Une partie des résultats présentds dans cette theése ont fait 1'objet de
publications, références [MOLH-1983 & 19861].







CHAPITRE I

HYSTERESIS AU VOISINAGE DE T,

T-1 -~ INTRODUCTICN

1t étude des propriétés liées & 1'hystérésis ferromagnétique, au voisinage de

1a température de Curie, est intéressante a plus d'un titre.

- Elle peut donner des informations sur le comportement critique de ces
quantités "nors d' équilibre” que sont le champ coercitif ou 1'aimantation rémanente et
préciser ce que deviennent les notions de métastabilité, lides A des barriéres
d' énergie, prds de Tg,.

- Ay voisinage de points critiques, se dégagent des propriétés d'universalité,
Certaines grandeurs dépendent des détails du systdme étudié (température o' ordre),

d' autres sont trds générales (exposants critiques). La notion de champ coercitif, qui
semble trds lide & la texture intime du matériau, ne devient-elle pas davantage

intrins&que lorsqufon approche de la trangition ferromagnétique ?

- Les grandeurs caractérisant 1'nystérésis sont décrites par des mcdéles
[KERS-1943 ; NEEL-19u46 ; GOOD-19541 qui, en particulier, les rellent aux grandeurs
thermodynamiques. L' $tude des variations critiques des unes et des autres peut

permettre de tester la validité de ces modéles.

-~ La décomposition en domaines d'un corps ferrcmagnétique se produit-elle au
sein d'une phase homogdne, en dessous de Ty, ou est-elle préfigurée dans la phase
paramagnétique, par les fluctuations spatiales de 1'aimantation ? [TARA-1976 ;
TARA-1980 ; WASI-1981 ; BARK-1983 ; GABA-198Y4 ; BARK~19861.

Outre 1'intérét d'étudier le voisinage de T, en soi, la région critique
présente l'avantage d' 8tre une ganme de température ol les divers termes dfénergie
(échange, anisotropie, dipolaire) ont des variations thermiques rapides et éventuel~
lement différentes. La structure en domaines, qui résulte du compromis entre ces
grandeurs, peut done dvoluer lorsque la température varie, ce qui permet ¢ étudier
différentes structures en domaines, les passages de l1'une 4 1'autre, les effets de
métastabilité plus ou moins prononcés, ‘sur un méme échantillon, et dans des conditions

expérimentales veisines,




I-2 ~ ASPECT EXPERIMENTAL

I-2-1 = L'échantillon

Cette étude a été réalisde sur le gadolinium, qui présente plusieurs
avantages, D'abord, il possdde une tempdrature de Curie proche de la température
ambiante, 20°C. Une température de Curie élevée, conduit 3 des problémes, comme par
exemple 1l'existence de transformations métallurgiques, lorsgu'on deit chauffer 1'échan—
tillon au-dessus de T,. Une régulation de la température, dans cette gamme, permet
d'approcher T, Jjusque vers 10~3 en température réduite (¢ = {Ta=T)/Tal). De plus, aux
températures qui nous intéressent (entre - 15°C et 20°C}, le gadolinium est ferromagné-
tigque, A anisotropie uniaxiale, ce qui conduit 3 des structures en domaines relative-
ment simples, ol n'interviennent que des parois & i180°, c'est & dire séparant des
domaines d'almantation opposée. Enfin, il possdde une aimantation spontande Mg élevée,

ce qui permet des mesures suffisamment précises, méme assez prés de Tas

Par contre, un des désavantages du gadolinium, est la difficulté d'effec-
tuer des observations directes de structures en domaines, dans la masse da 1'4chan~
tillon : I1 est opaque 4 la lumidre visible, ce qui interdit les observations optiques
par transmission, et tri2s absorbant pour les neutrons de longueurs d'ondes couramment
utilisées dans ce type d'étude [REKV~1971 ; REKV-1973]. En ce qui concerne les observa-
tions de surface, d'ailleurs rendues déiicates par la grande oxydabilité de Gd, elles
peuvent ne pas traduire ce gqui se passe dans la masse de 1'échantillon, en raison de
la présence dventuelle de domzines de fermeture, 1'anisctrople du gadolinium n' étant

pas trés élevée.

Nous avons rdalisé sur Gd des mesures macroscopiques, de cycles

d'hystérésis, et semi-microscopiques, de bruit Barkhausen. 1.'échantillon utilisé est
un tore polycristallin, de diamdtre extérieur 33,98 mm, de diamdtre intérisur 23,95 mm,
et de masse 18,4625 g. Sa densité vaut 7,63. Il a &té recuit pendant & H 3 1050°C, et
la quaiité de recuit semble satisfaisante pour ce qui est de la cristallisation : en
effet, une étude par microscopie de la structure métallurgique [ASTI-1982] a montré

des grains relativement gros (~ 150 um} ; de plus, le champ coercitif mesuré i 0°C,

est inférieur 4 2 Ce. Sachant qu'on peut estimer le champ d'anisotropie dans Gd, &
environ 600 Oe, on peut considérer gue notre échantillon est relativement doux, et que

1'essentiel de la coercivité provient des joints de grains.

A titre de comparaison, du fer polycristallin, trds pur et bien recuit,
qualifié de trds doux, présente un champ coercitif de 1'ordre de 1'Oersted, alors que

le chémp d'anisotropie vaut environ 500 Oe [HERP-19687.
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Le Tableau I~1 présente un certain nombre de données expérimentales sur le

gadolinium, ainsi que les références des publications d' ol sont tirdes ces valeurs.

Tableau I-}
grandeur symbole valeur reférences
[+
paramétres cristallins dq 3,636 A
C, 5,7826 K voir
. [GSCH-1978]
aimantation spontanée Mg 271 uem/g
3 0%
constante d' anisotropie K 3.102 erg/cm3 | [SMIT-1978]
a 0o°cC
292,5 K {GRAH-1965]
température de Curise Ta 292,85 K [DEVE-1965]
293,3 K {DESC-1971]
exposants eritiques
0,31 [SHEN-197 31
aimantation 8 0,3815 [DESC-1971]
0,37 [VICE-1970]
0,39 [SALE-1982]
susceptibilité Y 1,33 [GRAH~1965]
1,17 [DEVE~1965]
1,136 [DESC-1971]
isotherme critique 8 4,39 [GRAH-1965]
3,615 [DESC-1971]

I-2-2 - Appareillage

L'oubll essentiel de cette étude est un amplificateur galvanométrique trés
sensible décrit par ailleurs [VERG-1971]. Muni d'une contre réaction capacitive, il
fonctionne en intégrateur et est utilisé comme fluxmétre, Le principe des mesureg est
le suivant : L'échantillon est entouréd de-plusieurs bobinages. Un bobinage "primaire"
permet de lui appliquer des champs magndticues, la forme torique élimine les problémes
de champ démagnétisant. Un bobinage "secondaire™ est alors le sidge d'une f.e.m,
induite par la variation de flux dans 1'échantillon. L' intégration et 1'amplification
de ce signal, par le fluxmétre, donnent une mesure de 1' induction dans le matériau, et

permettent d'en déduire 1'aimantation,
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Nous nous intéressons essentiellement & la partie irréversible des
variations d'aimantation du matériau. Or, la partie réversible, qui est proportion-
nelle au champ, est largement prépondérante. Il est donc intédressant de compenser ce
terme réversible, afin de pouvoir amplifier le signal et mesursr avec précision les
variations irréversibles. On utilise pour ce faire, une mutuelle inductance réglabvle.
On envole dans le primaire de celle-ci, une fraction connue du courant magnétisant. Le
secondaire de la mutuelle inductance, piacé en série-opposition avec 1'enroulement de
captation du flux autour de 1'échantillon, est done le sidge d'un flux proportionnel
au champ, ajustable de fagon & pratiquement annuler la partie réversible du flux dans
1' échantillon,

Au niveau de 1'échantillon : Le courant I dans le primaire, crée un champ H = Kol

{Ka c%® de champ). L'é&chantillon acquiert une aimantation M. On mesure une induction

B =y, (H+ %7 M} ol y, =1 dans le systéme c.g.s. utilisé iei,

Au niveau de la mutuelle inductance : Le courant crée un flux LI dans le secondaire,

correspondant 3 une induction LI/NS (N : Nombre de spires au secondaire de

1'échantillon ; S : Section de 1'échantillon ; L : Inductance réglable),

Au total, on mesure une induction ; B' = H + § ¢4 - (LH/NSkC). Le signal de

sortie du fluxmétre s est donc 1ié A 1'aimantation par :

' _ - L __1
Ao = == = M-H [ T7NSK,, g ] (% constante du fluxmdtre),

On peut done ajuster L afin de ccmpenser le terme réversible (proportionel & H) dans M,

Les mesures de cycles d'hystérésis et de bruit Barkhausen, si elles utilisent

le méme amplificateur ga;vanométrique, le font dans des conditions un peu différentes.

Pour les mesures de cycles d'hystérésis, on 1'utilise en fluxmdtre, donec en
intégrateur. De ce fait, Il est peu sensible aux "bruits" de fréquence élevée. Par
contre, 11 peut &tre sujet & des dérives, occasionndes par des parasites isoléds. Ces
probldmes de dérives éventuelles du fluxmdtre interdisent d'utiliser des fréquences de

cycles trop basses,

Les mesures de bruit Barkhausen utilisent 1tamplificateur directement sans
intégration, Tous les parasites sont donc aussi amplifiés et en particulier le 50 Hz
qui pollue toutes les installations électriques. Il est éliminé du signal ainsi que

ses harmoniques, grfce 3 un filtre passe bas dit "en peigne", qui s'autocale sur la
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fréquence 3 éliminer [MEHA-1974]. Le signal correspondant au brult Barkhausen est une
série d'impulsions V{t), résultant du déplacement brusque des parols, sous 1'influence
du champ magnétique, Sur certains échantillons monoeristallins, contenant peu de
parois, ces sauta peuvent &tre individualisds. Sur des échantillons comme le ndtre,
seule une dtude statistique est pessible. On mesure done la puissance du signal de
bruit Barkhausen, définie comme 1'intégrale, sur un temps suffisamment court devant le

temps de mesure, du carré des impulsions :

p(e) = = [T w2t )y

Cette mesure est réalisde & 1'aide d'un quadrateur, délivrant un signal proportionnel
au carré des impulsions, le temps d'intégration étant ajusté de fagon & éliminer les

fluctuaticons rapides de la pulssance de bruit.

Autour du tore, divers bobinages ont done été réalisés :

- Deux enroulements primaires (111 et 114 spires} afin d'appliquer des
cveles de champ, ou de désaimanter 1'échantillen par un champ alternatif dt amplitude
lentement décroissante depuis une valeur grande vis—23-vis du champ coercitif. Les

constantes de champ de ces deux enrculements sont respectivement 15,49 et 15,90 Qe/A.

- Plusieurs enroulements secondaires (35, 70, et 173 spires) afin de mesurer
les variations de flux dans 1'échantillon, qui permettent d'avoir plusieurs sensibi-
lités de mesure. La constante du fluxmdtre, pour 1'enrculement de 35 spires, vaut

15,11 uem em™3 v,

1" échantillon ainsi bobinéd est immergé dans un bain d'huile, en contact
thermique avec une circulation d'alcool, elle-méme régulée en température, dans une
gamme allant de — 15°C & + 100°C. Une sonde platine, plongeant dans le bain d'huile,
au volsinage de 1'échantillon, permet d'avoir une mesure précise des variations de
température. La stabilité de la température est assurée dans ces conditions & environ
0,05°C prés, & condition toutefois que les calories apportées par les bobinages
parcourus par des courants, aient le ftemps de s' évacuer, et donc que 1l'amplitude des

cycles de champ ne soit pas trop élevée.

L'ensemble est protégé des champs extérieurs parasites, par un blindage en
fer doux. Les champs sont appliqués & 1'échantillon gréce & un générateur de tension,
réalisé au laboratoire, pouvant délivrer 2 A sous 20 V. Il permet de réaliser des
eycles de champ symétriques (G, H, — H, 0), dissymétriques (0, H, 0), d'amplituds et

de fréquence variables, et offre une souplsesse suffisante pour permettre des
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modifications en cours de mesure. Lorsqu'on régle le générateur pour effectusr des
cyecles symétriques, il peut toutefois exister, pour les cyeles de faible amplitude

(<0,5 02), un léger déraut de gsymétrie de gquelques pour—cents.

Dans les conditions expérimentales qui sont les ndtres, 1'amplitude maximale
des champs que 1'on peut appliquer est de 1l'ordre de 30 Oe. La tension mesurée aux
bornes df une résistance de 1 Q, en série avec le bobinage primaire utilisé, est
envoyge sur la voie X d'une table tragante XY, et donne ainsi la composante champ

magnétique des cycles d'hystérésis M(H).



I-3 - RESULTATS EXPERIMENTAUX

Nous avons mesuré des cycles d'hystérésis symétriques sur le tore de Gd
polyeristallin, entre - 15 et 23°C, afin d' étudier les variations thermiques du champ
cosrcitif, Hy, et de 1'aimantation rémanente, Mp. Nous avons également mesuré, dans la
méme gamme de température, la variatlon thermique ds la puissance de bruit Barkhausen,
Pg.

Avant de présenter les résultats de ces mesures, il eat nécessaire de
préciser les notions de champ coercitif et d'aimantation rémanente, ainsi que la

manidre de les mesurer,

I-3-1 ~ Champ coercitif - Aimantation rémanente

Une définition courante de ces quantités qui résultent de phénomines

complexes, peut se représenter sur un cycle d'hystérésis schématique (fig. I-1).

M
M A

r—’_T—-
///" - My est l'aimantation que conserve 1'échan-
tillon en champ nul, apr2a avoir été

H saturéd par un champ important

c - H, est alors le champ inverse qu'il faut

-——-__‘2_—--—’//) appliquer pour annuler 1'aimantation.

Figure I-1

En pratique, cette référence A un état saturé n'est pas toujours appropride
et on pourralt presque dire que la définition de ces quantités dépend du matériau

considéré,

Pouf ce qui est du champ coercitif, il existe des modéles, donnant une des-—
cription qualitative des mécanismes conduisant & la eoercivité (volr [HERP-1968 ;
KITT-1956]. Ces modélas distinguent plusisurs catégories de matériaux ; Matériaux doux
{Hy faible), durs, de type "grains fins", massifs ete ... Mals le calcul des valeurs

du champ coercitif, au sein de chaque catégorie, est rendu difficile par la grande
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sensibilité de ce dernier 3 la texture méme du matériau, c'est & dire 3 la présence
d' impuretés, de défauts, de contraintes, ete ... Les moddles essalent de déerire les
divers types de défauts, et leur influence respaective suivant les matériaux.
Schématiquement, on peut distinguer trois catégories, pour lesquelles les mécanismes
invoqués sont différents, et conduisent & des définitions distinctes du champ

coercitif,
~ grains fins

L'échantillon est en grains trés fins. La taille des grains est suffisamment
faible pour interdire leur subdivision en domaines, qul conduirait & vne surface de
parois trop importants, et donc énergétiquement défavorable. Ce sont done de petits
monceristaux qui s'orientent dans le champ, et ofeat 1'anisotropie qui gouverne les
mécanismes d'aimantation (anisotropie magnétocristalline, de forme, ou provenant de
contraintes). Un grain d'aimantation opposée au champ appliqué, se retourne brusque—
ment lorsque celui-ci atteint la vaieur correspondant au champ d'anisotropie. C'est ce
champ d'znisotropie qui définit le champ coercitif dans le cas de grains orientés, ou

sa moyenne suivant toutes les directions dans le cas de grains désorientés,

- matériaux durs

Lorsque la taille des grains est suffisante pour permettre une subdivisien
de ceux-ci en domaines, les variations irréversibles d'aimantation sont dues aux
déplacements de parois. Le champ coercitif est alers déterming par le plus diffiecile
des deux mécanismes, nucléaticn de domaines inverses ou propagation des parois, permet-
tant la croissance de ces domaines. Si le champ de nucléation est plus élevé que le
cnamp de propagation, dés qu'un noyau de domaine inverse apparalt, ses parois peuvent
se propager loin, et 1'aimantation s'inverser. Si le taux de défauts favorisant la
nucléation de domaines inverses augmente, le champ coercitif diminue. Par contre, si
¢'est le champ de propagation qui est plus élevé, les parols sont arrétées par des
obstacles, et le champ coercitif correspond au champ négessaire pour franchir las plus
gros. Dans ce cas, si la densité de défauts (susceptibles de piéger des parcis),

augmente, le champ coercitif augmente,

~ matériaux doux

Ce cas est un peu analogue au précédent c'est & dire que les méeanismes
d'aimantation sont régis par les déplacements de parois, Mais, d'une part, les
problémes de nucléation n'interviennent pas en général et le champ coercitif est
défini par la difficulté de propagation des parois, D’ autre part, les valeurs de ce
champ sont beaucoup plus faibles, les tensions et les défauts étant minimisés par

recuit.



La coercivitd peut &tre décrite par le modéle de "la fonction potentielle™.
Sous 1'affet de la "pression" du champ magnétique, les parois se déplacent dans 1' échan~
tillon. L'énergie d'interaction entre les parois et le réseau c¢ristallin fluctue
spatialement, en ralson de 1! inhomogénéité des tensions internes, des impuretés,
etc... Ce sont les barridres d'énergie résultant de ces fluctuations qui arr8tent les
parois, Le champ coercitif traduit une valeur moyenne de la hauteur des barrigres
"rencontrées, et correspond au charmp nécessaire pour que les parois effectuent la

moitid de leur iibre parcours moyen dans 1'échantillen,

Cette définition microscopique du champ coercitif est en réalité une notion
utiltsabie en champ faible (vis & vis de Hy), tant que 1la structure en domaines évolue
peu, .d' ot la difficulté a la relier éu champ coercitif défini sur un cycle d*hysté-
résis ol on sature 1'échantiilon. Néanmoins, pour un matériau doux, ol la structure
qui se renuclée aprds saturation est analogue statistiquement 4 la précédente, ces

deux définitions reccuvrent ia méme réalité.

L'aimantation rémanente est un peu la conséquence du mécanisme prépondérant
dans la coercivitd. Sa valeur est bien slir l1iée 3 celle de Mgy. Mals dans ls cas d'un
méeanisme de type grains fins, ol les grains ze retournent loraque le champ atfeint la
valeur du champ d'anisotropie, ou bien dans le cas ol la nucléation de domaines’
inverses est facile et ol ce sont les accrochages de parsis qui définissent le champ
coercitif, la diminution de 1'aimantation rorsque le champ décroit n'interviendra

gqu' en champ négatif : Mg sera alors relativement importante.

Par contre, dans le cas oll la propagation des parois est facile, et ol la
coercivité provient de la difficulté 3 nucléer des domaines inverses, si cstte
nucléation se produit dds gque le champ décroit (sans attendre des champs négatifs},
1'aimantation rémanente sera relativement faible. L& encore, en réalité, de nombreuses
possibilités existent, en fonction des paramétres propres de chaque échantillon
(défauts, tensions, forme, ...), en plus des propriétés intrinsdques du matériau

(aimantation spontanée, anisotropis, ete ...).

Cette description st schématique st les distinctions entre les types d' aniso~-
troples (nombres d'axes, etc ...), entre les monocristaux et les polyeristaux, ete..
conduisent 3 une variété de méeanismes et de comportements blen supérieure. Pour ce
qui ncus concerne, 1'échantillen est doux, polyeristallin et 3 anisctropie unlaxiale
faible (au moins dans la zone de température étudide). Les directions des axes dt aniso~-

trople des grains étant uniformément distribuées, c'est la projection du champ sur




.=12-.

Figure I-2 : Exemple de cycle d' hystérésis expérimental.
Afin d'augmenter la précision de 1a mesure de Hy, un terme proportionnel
au champ (trait mixte) est soustrait 4 1'aimantation, La forme du cyels
en est modifiée mais pas les valeurs en champ nul, H, est déterminé

graphiquement comme indiqud sur la Tigure.



ces axes, H cesd, qui est le champ effectif en ce qui concerne les déplacements de
parois. La "saturation" de ces procesaus nécessite donc des champs plus élevés que
dans un monoeristal. L'anisotropie étant faible, la rotation des moments dans la
direction du champ appliqué, peut intervenir avant que les déplacements de parois
soient terminéds ; il y a donec un mélange des deux processus rotations et déplacements
de parois, qui modifie les cyecles d'hystérésis et rend plus diffieile la définition du

champ coercitif et de l'aimantation rémanente.

La "saturation" n'a donc paé grand sens pour les processus irréversibles qui
nous intéressent, et nécessiterait des champs tréds élevés au regard des valeurs que

1'on cherche A4 mesurer.

Nous avons done adopté pour Hy et Mg la détermination suivante : My est
1'aimantation en champ nul aprés aveir appliqué un champ '"grand" devant Hs.
He est le champ nécessaire pour annuler 1'aimantation dans les mémes ccnditions.
En pratique, les valeurs des quantités ainsi définies varient avec 1ramplitude du
cycle de champ, mais d'autant moins gque la condition "grand devant Hy" est bien
remplie. ¢r, appliquer des cycles de grande amplitude pose aussi des problémes :
risque de dérive du fluxmdtre, apport important de calories par le bobinage de champ,

perturbant la mesure, sensibilitd réduite pour la mesure de champs coercitifs faibles.

Le compromis entre ces deux centraintes nous a conduit & choisir pour
amplitude des cycles de mesure, une valeur de 1'ordre de 9 Oe. Le champ coercitif
mesuré, dans ces conditions, dans la gamme de température ol nous travaillons, reste
inférieur & 2 Oe. Une détermination de H, 2 1'alde de cycle d'amplitude plus impor-—
tante {25 Qe) conduit 3 des valeurs inférieures & 3 Oe. On peut donc considérer que
1'amplitude des cycles de champ gque nous avons utilisde est suffisamment grande devant
H,, et que les résultats sont significatifs des processus irréversibles de déplace-

ments de parois.

I-3-2 - Variations thermiques de Hg, Mg, Pp

La figure I-2 représente un exemple de cycle, mesurd & — 8,4°C, 1'échantil-
lon ayant été initialement désaimanté par un champ alternatif d' amplitude lentement

déoroissante ; les oycles sont stables aprés la premigre aimantation,
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La leoture de 1'aimantation rémanente, Mp est immédiate. Celle de H, néces—
site la construction graphique indiquée sur la figure, qui consiste % soustraire le
terme négatif, proportlonnel au champ, provenant de la mutuelle inductance en sdrie—

opposition avec le secondaire de 17échantillon.

Les variations thermiques de My et H, entre 0°C et 23°C sont présentées sur
la figure I-3. Ces deux quantités présentent une forte décroissance lorsque la tempéra-
ture augmente, au voisinage de 20°C, Vers 20,5°C, cette décroissance se ralentit, et
11 persiste une "queus" dans les variations thermiques de Hp et My Jjusque vers 21,5°C,
Cet étalement de la transition peut Btre attribué & une distrivution des Te au sein de
1" échantillon. En effet, la température de Curie de GG est trés sensible A 1'dtat de
contrainte du matériau et peut varier de plusieurs degrés en fenction du taux de dis—
locations. Ces dislocations créent des champs de contrainte, qu' on peut représenter
localement par une pression, inhomogene dans 1'échantillon, et dr,/dP = —-1,5 K/Kbar
[WILL-1981]. Un étalement de 1 degré pour la transition semble tout & fait réaliste

pour un échantillon pelyeristallin bien recuit.

Le ralentissement dans la déeroissance de Mg et Hg, a partir de 20,50°C,
suggére que la température de Curie que 1'on peut définir comme caractéristique de
1*échantillon, est infériesure & 20,50°C. Mais la présénbe de cette "queue" empéche une

détermination directe précise de cette température.

La figure I-4 représente la variation de la puissance de bruit Barkhausen au
cours d'un cycle de champ d'amplitude 10,3 Oe, de fréquence 0,05 Hz, mesuréde 3 10°C.
Plusieurs cycles de champ sont enreglstrés afin de déterminer une courbe moyenne, ol
les fluctuations sont atténudes. La puissance de bruit croft lorsque le champ
augmente, pour passer par un maxiumum pour un champ un peu supérieur au champ coercitif,
puis reste faible lorsque le champ décroit. Elle présente la méme variation en champ

négatif,

Une intégration graphique donne la valeur moyenne de la pulssance de bruit
par cycle, notée Pg. Les variations thermiques de cette quantité, entre 0 et 23°C,
sont portées sur la figure I-3, Pg décroit lorsque la température augmente, pour

s'annuler vers 20,5°C, de manidre analogue & H, et Mg.
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M. (u.e.m.)
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Figure I-3 - Variations thermiques de H,, Mg et Pp entre 0 et 22°C,

Py est en unité arbitraires.

Figure I-4 - Puissance de bruit Barkhausen en fonction du champ, & 10°C, pendant

quelques cycles symétriques ( Hy = 10,3 Oe).

Les fidches indiquent le sens de variation du champ.
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I-3-3 - Exposants critiques

Dans la réglon critique, las grandeurs comme 1°aimantation spontande, la
susceptibiliité, ... varient avec la tempdrature comme des lois puissance de la Lempé-
rature réduite, e = (Tg~T)/T; . On s'attend & ce que le champ coercitif, 1'aimantation
rémanente et la puissance de bruit Barkhausen, qui sont fonction des grandeurs thermo-
dynamiques, se comportent de la m8me manidre. Le logarithme de ces quantités doit done
varier linédairement en fonction de Loge, dans une certaine gamme de température, ies

pentes des droites ainsi définies édtant égales aux expesants critiques.

Ces tracés sont trés sensibles au choix de T, et une manidre de déterminer
la température critique, est de choisir celle qui donne le tracé linéaire le plus long
du cbté des ¢ faibles, Dans notre cas, ce coritdre permet de situer T, entre 20,35 =t
20,45°C, mais pas de préciser davantage, les tracés obtenus pour ces différentes
valeurs étant trés analogues. Les trois quantités mesurdes, Hgs Mg et Pp présentent

des comportements similaires :

-~ Dans une premiédre gamme de températures, correspondant 3 ¢ > quelques
10'3, leur logarithme varie lindairement en foneticn de Log € , les pentes de ces

variations définissant leur exposants critiques dans ce premier régime,

- Plus prés de Tas pPour e < gquelques 10"3, ces varlations sont toujours

lindaires, mais avec des pentes plus fortes.

La valeur de e oll se produit le changement de régime pour chacune des
grandeurs Hp, Mg, Pp, ainsi que la valeur des pentes plus Taibles {(dans le régime
e > quelques 1073), sont pratiquement insensibles au choix de la valeur de Tae: entre
20,35 et 20,4%°C. Par contre, la valeaur des pentes plus fortes (dans le régime e <
quelques 1073) dépend de ce choix.

Nous avons porté dans le Tableau I-2 l'ensemble de ces valeurs, ainsi que
celles des pentes mesurdes dans le régime ¢ < quelques 1073, pour le choix de
Te = 20,43°C, qui sera la valeur que 1'analyse des résultats nous conduira A adopter,
La figure I-5 représente les variatlions de Log Hy, Log Mg et Log Pp en fonecticn de Log ¢

pour ce choix de T,, pour des températures réduites comprises entre 10”1 et 6,107%4,

Ces mesures metfent done en £vidence un changement de régime des gquantitéds
lides & 1'hystérésis pour une température réduite de quelques 1073, soit environ
queliques fois 0,3° en-dessous de T,, Les exposants critiques, bien définis dans le

régime plus €loigné de T,, le sont moins bien dans le second régime.
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Figure I-5 - Variations de Log H,, Log My et Log Pg en fonction de Log e, pour
Tg = 20,43°C (e = (T, - T}/Tats

He Mg Pg
Changement de régime : & 8.1073 3.1073 | 4.1073
Pentes plus faibles (g > ') 0,1 0,29 0,76
To = 20,35 0,32 0,51 0,93
Pentes fortes Te = 20,43 0,38 0,67 1,30
(e < e5) T
o = 20,45 Q,k40 0,71 1,38

Tableau I-2 - Valeurs des températures réduites de changement de régime et des
exposants critiques dans les deux régimes, ge Heoy, Mg et Pge
(Les exposants mesurés dans le régime £ < ", dgpendent du cheix

de la valeur de Tg).

L'analyse qui va sulvre va consister & déerire 1'origine de ce crosaocver,

et & présenter des moddles de Ho, Mp et Pp, permettant de relier ces exposants

mesurés, aux exposants critigues classiques.




.=,18_

I-4 - ANALYSE DES RESULTATS

I-8~1 - Crossover

L'énergie magnétostatique {de pdles) d' un échantillon ferromagnétique
conduit & sa décomposition en domaines. Dans le cas d'un matédriau & anisotropie
uniaxiale, ces domaines sont d'aimantation opposée, et sont séparés par des régions
qui permettent & 1'aimantation de s'inverser, les parois 2 1809, dans lesquelles

1'aimantation n'est pas uniforme.

La taille des domaines est fix8e par le compromiz entre 1'énergie de pBles et
1'énergie de paroi, La structure et la dimension des pareis résultent du compromis
entre 1'énergie d'échange, tendant A #taler la zone de transition, et 1'énergie

d'anisotropie, tendant 3 limiter le nombre de spins hors de 1'axe de facile aimantation.

Habituellement, dans les échantillons massifs, on décrit les parois comme
une région oll 1'aimantation, d'amplitude c¢onstante, tourne progressivement depuis la
direction d'un domaine & la direction opposée, dans un plan paralldle 3 1'aimantation

des domaines (Parois de Bloch - Fig. I-6 a).

Dans le volsinage de T,, la densité d'énergie libre ne présente plus un
minimum accentué pour une valeur donnée de 1'aimantation et on doit envisager des
-
parois ol la rotation s'accompagne d'une variation du module de M. Bulaevskil et al,

dans le cadre d'une approximation de champ moyen, ont &tudié ce cas [BULA-1964].

L'axe Oz étant 1'axe de facile aimantation, 1'aimantation dans la paroi est
supposée parall2le au plan y0z. En champ nul, la densité dt énergie libre, au volsinage
de T,, 2 1l'expression suivante [LAND-1969] :

1

. aM M 1 2
w2 e oot Zp o (0. fag

Far -l

oll A = Ay (T,-T) (A1 constante positive).

Aux termes classiques du développement de Landau, s'ajoutent un terme
d"énergie dG 3 la non uniformité de 1'aimantation dans la parol, et un terme d'énergie
d*anizotropie 116 4 1'exiatence de moments hors de 1'axe o de facile aimantation. Si &
est 1'angle entre M et 1'axe ¢, le premier terme, qul provient essentiellement de

1t échange, aura 1'expression % pM2 (%%)2 et le sscond % qMZ sin2s
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La constante d'échange E = % pM2 et la constante d'anisotropie K = % qM2,
sont done des quantités qui varient avec la température, au voisinage de T,, comme le
carré de 1'aimantation spontanée [LAND-1969]. (K est une énergie par cm3 et E, qui est

la constante d'échange habituellement notée A = 2J52/a  est une énergie par cm).

La minimisation de 1'énergie libre conduit 2 distinguer deux cas :

a) a/A < 1, s0it T < (AT} 2q
La solution de moindre énergie est de type parcl de Bloch, L'aimantation, d'amplitude
constante M, tourne pregressivement de 180° (Figure I-6 a), Le profil de la composante
suivant 0z est déerit par : Mz = M th x(V/p/q) . On &éfinit nabituellement, et de fagon

inévitablement arbitraire, 1'&palsseur de paroil comme & = 4 /{(p/q).

Lorsque T approche de la valeur {AqTo)/2q, 1l'hélice circulaire devient

elliptique, la composante My ayant une décroissance plus rapide que M.

b) a/& > 1, soit T > (ATp)/2q
La paroi a alors une structure différente : L'aimantation reste suivant 1'axe 0z, de
facile aimantation, mais décroit depuis le bord de la parol, pour s'annuler en son
gentre. La paroi a un caractdre linéaire {Fig. I-6 b), et My = M th x(/§E7K)

L'épaisseur de parol vaut alers : § = U /2p/[A1(Té-T)] et diverge comme (T,-T) 172,

1
‘lrlfi"- | | .T—+—*“.’,¢ i.$’4 .

Figure I-6 - Représentation schématique des deux types de parois,

a : paroi de Blech, b : parei d'Ising

Le crossover entre les deux régimes, parols de Bloch {Heisenberg) et parcis
linéaires (Ising) se produit lorsque les énergies de parol des deux types sont égales.

Cette température correspond aussl 4 1'égalité des épaisseurs de paroil.




Stauffer [STAU~1972] a réexaminé le cas de la paroi lindaire dans le cadre
d'une théorie de loils d'échelles ol les exposants critiques ne sont plus ceux obterus
dans une approximation de champ moyen. L'expression de la densité d' dnergie libre est

analogue s

F=F,~ % AM2 - % B4+ % p(VM)2 «oo

(la paroi étant linfaire, le terme 1ié A 1'anisotropie n' intervient plus).

En fonection de la température réduite, les coefficients A, B, p ont les
comportements suivants A=e¥, Bxegf28 et pael™2Y | o0 ¥ est 1'exposant
de la susceptibilitd, 8 celul du paramdtre d' ordre M, et v celui de la longueur de
corrélation £ ; ils valent respectivement 1, 1/2 et 1/2 dans le moddle de Landau.

L' épaisseur de parol, proportionnelle A V2p/A, se comporte alors comme amv, ¢test 4

dire est proportionnelle & la longueur de corrélation £.

L'existence de ce crossover entre deux types de parois peut aussi se déerire
de la fagon sulvante (LAJZ~1982] '

A basse température, les parois sont de type Bloch (régime Heisenberg). A
haute température, préds de T, 1'anisotropie, méme faible, devient relevante et le
systéme doit adopter un comportement Ising [LAJZ-19793. I1 y a donc une température de

crossover entre ces deux régimes.

A Ty, la longueur de corrélation de fluctuations, £, diverge comme Eqv,et
peut donc &tre assez grande prés de T,. On ne doit plus considérer 1'énergie d'aniso-
tropie par atome, mais par volume corrélé (g)3. Lorsque 1'énergie d'anisotropie
intégrée sur un tel volume, K(£)3, est supdrieure & 1'énergie de fluctuation thermique,
KTn, les fluctuations hors de 1'axe de facile aimantation sont interdites. La tempéra-

ture de crossover est alors définie par :

(£33 = kTo/K  avec £E/a = e ° A une constante de 1'ordre de 1'unité prés,

a est la distance moyenne entre atomes voisins, égale & (E&E&f§)1/3, a, at ¢, étant

les param@tres de maille de Gd. 4
. (aSK)1/3v
E‘ch

Pour obtenir une valeur numérique de cette température de crossover, 11 faut

avoir une idée précise de la valeur de 1'énergie d'anisotropie dans la région critigue.
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Les mesures de cette grandeur dans un champ de 10 kOe [SMIT-1978] suggérent
qutelle varie peu dans la région critique, ol elle vaut environ 2,105 erg/cms. Maisz
dans eas conditions, elle ne s'annule pas 4 Ty, Or, la deseription de Landau [LAND-1969]
de 1'énergie d'anisotrople conduit 4 une variation propertionnelle a Mg dans le veisi-
nage de la température d'ordre. Il semble que le désaccord provienne de 1l'effet du
champ appliqud pour réaliser les mesures de couples, effet trds sensible prés de T,.
Afin de déterminer la valeur de K(T) en champ nul, nous avons utilisé 1'équation

magnétique du gadolinium déterminéde par Deschizeaux [DESC-1971] :

% HLO-8) - b, + b, w2 e 728 g, ud cB(8=1)
‘s o Mg (T) .
pour en déduire la variation du rapport nrE K(T) s'écrit alors :
Mg (T)
S 2
K{T) = X(T,H) [ T, 8 1

En posant Mg(T) = meg, it équation magnétique devient :

M
Mg

~B¢ 8

He P o m, (%s) smd b, E 3 g bz(%s)

Avec les valeurs numériques, données par Deschizeaux, m = 318,8 uem/g = 2505 uem/cm3
by = - U776 , by = 1,77.1072 , by = 1,233.10 > , 8 = 0,38 st & = 3,615 , une

résolution graphique conduit & une loi approchée de la variation thermique du rapport :

MS(T) s

T1
[ wermy !

= 10,4 ao’ .

Une faible variation de 1'énergle d'anisotropie K(T,H), (exposant 0,05}, en accord
avec les résultats de Smith et al, permet de rendre compte de la loi cherchée de
variation de X avec l'exposant 2 g, L'énergie d'anisotrople K, varie alors avec la
température suivant 1la loi approchée :

& 0,76

K=z2,5.10 € erg/cm3

qui n'est blen slir valable qu'au voisinage de TC.

Avec les valeurs numériques : a = 3,2.10“8 cm , kTg =ll,05.10-114 erg et v = 0,64 dans

le moddlies Ising 3D [BOCC-1976], on peut alors eatimer la fempérature de crossover :




v=22=-n

Elle correspond & peu prés aux températures pour lesquelles on observe un
changement de comportement pour H,, Mg et Pg. Nous attribuons donc les ruptures de

pentes observées, au crossover parois c¢e Bloch - parois d'Ising.

A cette température (g/a) = E*v est de l'ordre de 30. £ vaut a2lors environ
Q
100 A, et 1l'épaisseur de paroi, qul est de quelques &, est de 1'ordre de quelques

centaines d'Angstrdm. Ce sont des ordres de grandeur qui semblent raisonnables.
Afin de relier les exposants critiques mesurds dans les deux régimes, aux

exposants coritiques des grandeurs thermodynamiques, il est nécessaire de déorire

Ho, Mg et Pg & 1'aide de moddles simples.

I-4-2 ~ Champ coercitif

Comme on 1'a déja indiqué, le champ coercitif de matériaux massifs est trés
sensible & la "texture! réelle de 1'é&chantillon &tudié. Aussi les modiles théoriquea
traitant le cas d'échantillons idéaux, ou idéalement perturbds, rendent difficilement
compte des ordres de grandeur effectivement observés. Il est de plus difficile d'avoir

une idée précise de cette "texture" de 1'échantillon.

La plupart des modiles réalistes consistznt & imaginer certains types de
"défauts" supposés efficaces dans le mécanisme de la coercivité, A déerire leur
influence et 3 ajuster des paramdtres comme leur densité ou leur répartition dans le
matériau (voir [HERP-1968 ; KITT-19556] ).

Dans le cas de notre étude, nous espérions nous affranchir d'une telle
description, en ne considérant que les varlations thermiques de H,, sur un méme
échantillon, dans des conditions (volsinage de To) ol les différents termes d'énergie

ont des variations importantes avec la température.

Les mécanismes invoqués pour expliquer la coercivité font intervenir des

termes d'énergie qui sont proportionneis & Mg

done 4 ce que pour chaque mécanisme, le terme correspondant dans le champ coercitif

, au voisinage de T,. On s'attendralt

soit normé par MS.
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Le moddle de Goodenough [GOOD-1954] par exemple, qui englobe dans sa descrip-
tion celui de Kersten [KERS-1943] et de Néel [NEEL-1946], conduit 3 1'expression
suivante, de la variatlien thermique du champ coercitif :

2y (k)72

He (T) =-—E—ﬁ'§-’“— + as MS

oll a, et 2, sont des paramdtres sans dimension, indépendants de T.

Le premier terme est une contribution lide & 1'énergie de paroi., Il provient
d' une :part de la "tension superficielle", qui s'oppose 3 la déformation des domaines,
et, dautre part, des fiuctuaticns spatiales de 1'énergie de parol. Ces fluctuations
conduisent 3 la présence de barriéres d' énergie qui arr8tent les parois. Le champ
coercitif correspondant 4 ce mécanisme est défini comme la valeur moyenne des champs

nécessaires au franchissement des grandes barridres,

Le deuxidme terme est 1id & 1'énergie dipolaire, et provient de la difficulté
qu' ont & se propager les parcis des domaines inverses qui se sont nucléés sur des
surfaces présentant une densité de pdles magnétiques, comme les joints de grains ou
les préeipitéds lamellaires. I1 est proportionnel 4 Mg, et varie avec 1'exposant B

lorsque la température varie.

La variation thermique du premier terme, par contre, n'est pas la méme dans
ie régime de parois de Bloch et dans le régime de parols d'Ising. En effet, la densité

d' énergie de paroi, ¢, a la forme suivante

~ Parois de Bloch [KITT-1956] : o - JEK , ol E est 1'énergie d'échange et K
1t dnergie d'anisotropie. Comme indiqué au paragraphe I-4~1, prds de Ty, ol
1! aimantation spontanée est faible, les variations thermiques de E et K
sont de la forme :

2 2 2

3

et K = 5 aM g varie alors comme MS

oM g avec 1l'exposant 28.

VT

- pParois Ising [STAU-1972] : o décroit avec 1'exposant 2B+Y-v lorsque ia

temperature augmente.

Le terme de champ coercitif 1ié 3 1'énergie de paroi variera donc comme M.,
avec l'exposant B, dans le régime de parcis de Blech, et plus rapidement, avec

1texposant B8+Y-v dans le régime de parols Ising.




- 24 -

Les résultats expérimentaux montrent que :

© Pour les températures réduites, e, variant de quelques 1072 & 8.103
{correspondant 3 ia gamme de températures comprises entre quelques °C et enviren i8eCy,

Heo varie faiblement avec la température, et avec un expesant de 1'ordre de 0,1,

= Pour les valeurs inférieures de g, on obtient un exposant compris entre
0,32 et 0,40, suivant la valeur choisie pour Ty, et en particulier 0,38 pour la
valeur de T, = 20,43°C,

11 y a done un désaccord entre les prévisions des modédles et las résultats
que nous présentons et il est difficile de rendre compte de cette faible variation de

Hy, cbservée dans le régime de parois de Bloeh,

On peut néanmoins remarquer que cette notion d'un champ coercitif résultant
de plusieurs contributions est complexe ; en particuller, le fait d'écrire Ho, comme
une scmme de plusieurs termes est contestable, et la combinaison de différents
mécanismes est certainement plus compliquée [HILZ-19771. &4 priori, une combinaison
donnée de mécanismes devrait conduire aussi & une variation de Hg proportionnells 2
Mg, et il faut donc imaginer que 1'intervention de chaque mécanisme évolue avec la

température,

Par contre, dans le régime de parois Ising, ol 1'énergie de parol décroit
plus vite que Mg (exposant 28+Y-v), on retrouve une variation de H, compatible avec
une décroissance proportionnelle 3 Mg. L'exposant de H, est en effet compris entre
0,32 et 0,40. La valeur de 8, déterminde par Deschizeaux [DESC-1971], et que nous avons
utilisée pour normer 1' énergie d'anisotropie, est 0,38. Elle est d'ailleurs volsine
d'autres déterminations : 0,37 LVICE-1970] ; 0,39 [SALE-1982] (voir {CHOW~19847). De
plus, nous verrons dans le paragraphe suivant, que 1' exposant expérimental de Pr, dans
le régime de paroi de Bloch, conduit 3 la valeur R = 0,38, et ce quel que soit le

choix de Tg,.

Nous avons donc admis qus dans le régime de parois Ising, H, varie propor-
tionnellement 3 Mg, avec 1'exposant 0,38, ce qui revient & choisir pour Te la valeur
de 20,43°C,

Vu la différence de comportement de Hy entre le régime Bloch et le régime
-Ising, on peut supposer que les mécanismes définissant Hgo dans le régime de parois de
Bloch, et conduisant & sa faible variztion en fonstion de la température, sont 1ids 2

1" énergie de paroi.
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i1 y aurait une simplification de ces mécanismes apras le crossover, soit du
fait de la structure des parois (Ising), mcdifiant le type d'accrochage, solt du fait
de la dderoissance de 1'énergie de parci, rendant prépondérants les mécanismes liés &
1' énergie dipolaira, soit enfin du fait d'une nucléation supplémentaire de domaines
inverses, rendue possible par la décroissance de 1'¥nergie de parci, st permettant &
la structure, en quelque sorte, de contourner les barri2res d'énergie pour se rap-

procher de sa situation d'équilibre.

Bien que dans ce type de matériau, les processus de nucléation ne solent en
général pas prépondérants, un tel "suppiément" de nucléation dans le régime de parois
Ising semble aussi suggéré par le comportement de i'aimantation rémanente.

Dans le régime de parcis de Bloch, Mg déerolt avec un exposant ( - 0,29 ),
plus faible que celui de Mg. Daans le régime de parois Ising, par ccntre, Mg décroit
avee un exposant (- 0,67}, plus grand que celui de Mg.

La variation de Mg avec la température traduit dfune part la variation de
Mg, d'autre part la variation des proporticns entre domaines + et domaines - en champ
nul. Dans le régime de parois de Bloch, le déséquilibre en volume entre domaines + et -
augmente lorsque la température zugmente, ce qui est cohérent avec la faible décrois-
sance de Hg. Dans le régime de parcis Ising, par contre, ce déséquilibre diminue
lorsque la température augmente, bien que H, varie proportionnellement 4 Mg, et cela
peut traduire une nucléation supplémentaire de domaines inverses. La structure en

domaines doit alors &tre constitude alors de domaines plus petits.

I-4-3 - Puissance de bruit Barkhausen

Les impulsions, engendrées dans la bobine par le déplacement brusque des
parois, ont une aire proportionnelle au volume de domaine balayé. Le signal aux bornes
P . . d
du secondaire, & 1'instant t, est la somme instantanée de ces impulsions, V{(t} = - E% s

et la puissance de ce signal est :
t+T
1 2 N
() =3 [y VOCE)ar

oll T est la constante de temps du quadrateur., On prend alors la moyenne sur la période

du oyele, T,, de cette quantité, et Pg = < P(T) T,

On considdre, en général, que la puissance de bruit Barkhausen, Pp, @st

2,2

proportionnelle & la quantité Nv MS , oll N est le nombre de domaines et v leur volume,
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4 condition que les sauts de Barkhausen soient sans corrélation, et que la fréquence
des-cycles soit suffisamment faible [HERP-1968]. Ces hypothdses ne sont pas lmmédiates

dans le cas de nos mesures et demandent & 8tre justifides.

Dans le cas idéal de N impulsions, correspondant chacune au retournement
d'un volume v de domaine, de = Mg & + Mg, la valeur moyenne du signal V{t), sur la
période de ecyecls T, est simplement proportionnelie & la somme des N impulsions

-, T
V=g [ u(s) at = N AvMg
i}

oll A est une constante numérique.

Par contre, la puissance moyenne de ce signal sur la période T,, dépend de
la distribution temporelle des impulsions [MAZZ-1964], Par exemple des impulsions
toutes simultanées conduisent 4 une puissance Py = NE(AvMS}E . Des impulsions toutes
consécutives et sans recouvrement donnent Pp = N (AVMs)z. Le cas de nos mesures est

moins idéal,

La puissance de bruit instantanés présente un maximum pour une valeur un peu
supérieure & H, (fig. I-4), Ce maximum peut &tre attribué d'une part, & une densitéd
d' impulsions plus importante au voisinage de H,, mais aussi 3 des volumes de sauts
zans doute supérileurs autour de ce champ. On nfa done pas une distribution uniforme
d' impulsions de surface constante. Néanmoins, lss observations dirsctes de bruit
Barkhausen rév3lent une distribution des impulsions sur toute la période de cycle,
distribution dense, mais telle qu'elles solent suffiszamment espacfes dans le temps

pour que le signal reste au niveau de 1'origine entre elles.

Cn est donc loin d'un saut unique constitué d'impulsions simultandss et
certainement beaucoup plus prés d'une répartition ol les sauts se recouvrent peu, Ceci
n'est plus vral lorsque la fréquence des cycles devient lmportante. Les mesures cue

nous présentons ont été réalisées pour une fréquence de 0,05 Hz.

Des mesures récentes de puissance de brult Barkhausen en fonection de la

fréquence des cycles, dans des tBles de Fe-Si [KOMA-1985], montrent un changement de

2. 2.2

régime (passage d'un régime NV2M2 3 un régime N'v MS } pour des fréquences de

3
1' ordre de 5.1073 Hz,
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Les temps caractéristiques qui définissent la durée des impulsions

Barkhausen dans un matériau, ont l'expressicn suivante :
T = lSuS
p

oll p est la résistivité, 8 la section des domaines, y la perméabilité et g une

constante sans dimension [BERT-1985].

Dans le cas des t8les de Fe-Si étudides par Komatsubara et al, la section
des domaines est de 1'ordre de 0,3 mm?®, Nous verrons que la taille des domaines
estimde dans notre échantilion de Gd conduit & une section au moins 100 fois plus
petite. La perméabilité varie grossiérement comme 1'inverse du champ coercitif. Dans
le Fe=8i, H, @3t de 1'ordre de 0,1 Oe, alors que dans le tore de Gd, H, est de 1'ordre
de 1 Oe.

Les temps caractéristiques entre ces deux matédriaux sont done au moins dans
un rapport de 1'ordre de 1000. Il en est donc de méme pour les fréquences pour les-
quelles apparaissent des recouvrements dans les sauts de Barkhausen. On estime donc &

222

au moins 5 Hz la fréquence conduisant au régime N'v MS , @& qui assure bien une loi

du type szMg pour Pg, & la fréquence de mesure utilisée.

Cn peut admettre que la valeur moyenne du volume des sauts est proportion-
nelle au volume des domaines ; on peut également admettre que le nombre d'impulsions

est proportionnel au nombre de ces domaines. En conséquence, 1l'expression :
Py = N(AVM )2
B S

oll N est le nombre de domaines st v leur volume moyen, semble bien appropriéde 4 la

description de nos mesures.

La puissance de bruit Barkhausen, moyennée sur un ceycle, est une grandeur
macroscoplque, mais qul contlent des informaticns semi-microscopiques, Dé par sa

, 2

forme, proportionnelle & NV2MS

distinctes {par exemple peu de gros domaines, ou beaucocup de petits) qui ne se

, elle permet de différencier des situations

distinguent pas par la mesure d'autres grandeurs macroscopiques (aimantation rémanente,
aire de ¢yele ...), Sa variation thermique {(analogue & Mg lorsque la tallle des
domaines n'évolue pas) permet de différencier les variations des paramdtres taille et

nombre des domaines lorsque ces paraméfres varient.
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Dans un corps & anisotropie uniaxiale, on admet que les domaines traversent
les grains suivant l'axe ¢ de la structure, Ils gardent alors une longueur constante
suivant cette direction, et leur forme est caractérisée par leur section par un plan
perpendiculaire & ¢. La section du systdme de parois peut &tre constitude de lignes
paralldles séparant des régions alternativement + et - (domailnes en feuillets), ou
de lignes fermées isolant des régions d'un type, & 1'intérieur de 1'autre (domaines

"eylindriques').

La taille des domaings est alors définie par une longusur caractéristique 4,
dans ce plan perpendiculaire & ¢, longueur qui provisnt du compromis entre 1'énergie
de pdle et l'dnergie de paroi. La relation entre ce paramdtre d et le volume ou le

nombre des domaines, dépend de la forme de ceux—ci.

= Pour des domaines de type feuillets : v ~d et N ~ 1/d
2

Le produit Nv2 est donc proportionnel 4 d, et Pg & dMS .

2
- Pour des domaines de type "eylindriques" : v d2 et N ~ 1/d

2 2
Nv2 eat alors proportionnel & d2, et Pp & d MS .
L'énergie de parci, proportionnelle A la surface de paroi, est proportion-

nelle 3 N, done & 1/d pour des domaines de type feuillets, et & Nd, soit encore
1/d pour des domaines de type "cylindrigues". L'énergie de p8les est, dans tous les

cas, proportionnelle 2 dM; [CHIK-1564], L'énergie totale vaut alors ;
E + E (s = cte e+ cte g/q
p&les parois = q ¢
ol ¢ est la densité d'énergle de parois. En minimisant cette énergie par rapport i d,

on obtient la valeur adoptée par la structure en domaines :

d - ( c/Ms )1/2

La puissance de bruit Barkhausen, Py, a donc la forme suivante :
Py ~ Vo .MS

Pg ~ o pour des domainas de types "eylindriques"

pour des domaines en feuillats

Elle est reliée, dans les deux cas, 4 la densité d'énergie de paroi, o, oui

a une expressicn différente suivant le type de parcis considéré,
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On a vu précédemment que dans le régime de parcis de Bloch, la densité
d' énergie de paroi a la forme vEK, et décroit avec 1'exposant 28 lorsque la tempéra-
ture augmente, Dans le régime de paroi Ising, elle déerolt avec 1'exposant 28+Y-v, Py
deit done varier comme M2 ., avec 1l'exposant 28 dans le régime de parois de Bloch, et,

3
dans le régime de parois Iaing, avec 1'exposant :

2a+{Y-v)/2 3i las domazines ont la forme de feuillets
et 2a+(Y~v) 8l les domaines sont de types "eylindriques"
La variation expérimentale de Py, dans le régime parois de Bloch Pp - 50’76
est en bon accord avec cette description, et confirme la valeur de 1'exposant de

1’ aimantation spontanée g = 0,38 déterminde par Deschizeaux [DESC-197113.

La valeur expérimentale de 1'exposant de Pp dans le régime de parois Ising,

1,30 .
3 est en ben accord avec la valeyr calculée pour des domaines de forme

PB"‘S
"eylindrique™, en utilisant pour v la valeur 0,64 du moddle Ising 3 D et pour Y la
valeur expérimentale déterminée par Deschizeaux, Y = 1,196 ., L'exposant 2@+Y-v vaut

alors 1,32. Pour des domaines en feuillets, l'expcsant de Pp, 2f+{Y-vi/2 vaudrait 1,04,

Cette forme "ecylindrique" est d'ailleurs confirmée par des observations sur
Gd [SMIT—1980] ou sur Co, lui aussi uniaxial [GUIL-1957] ; mais ce ne sont que des
observations de surface., En falt, la situation rdelle est certainement plus compliquée;
on peut imaginer par exemple que 1'zugmentation de la surface de parci au voisinage de
T, est obfenue par un "branchement" progressif de la structure en deomaines, dans une
desceription du type de celle de Gabay et al [GABA-1984 ; BARK-13986]. Les domaines y
sont de forme cylindrique dans le sens défini préeédemment, mais tous ne traversent
pas les grains et il existe une distribution qui peut &tre importante de leur taille,

La relation entre surface de parol et taille des domaines est alors moins simple.
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I-5 ~ CCONCLUSICN

Les mesures des variationsrthermiques des quantités caractérisant 1*hysté~
résis, Hé, Mp, Pp, mettent en évidence 1'axistence d'un crossover entre un régime de
parols de type Bloch, et un régime de parols de type Ising. Ce crossover, prévu
théoriquement.,, a lieu & une température en bon accord avec la valeur estimde par le

calecul.

Les mesures de Pp, permettent d'accdder aux variations thermiques de
1'énergie de paroi et donc de la tallle des domaines. L' énergie de paroi varie comme

526 = 50’76 dans le régime de parois de Bloch, et comme 828+Y_V = 61’32

dans le régime
de parols Ising. La taille des domaines, résultat du compromis entre 1'énergie de
péles (qui varie comme 228) et 1'énergie de parois, est donc constante dans le régime

(y=v)s2 _ 0,28 dans le régime Ising.

Bloch, et décrolt comme e
Le champ coercitif dans le régime de parois de Bloch, est mal déerit par les

modéles existant alers qu'il semble moins 11é aux détails des accrochages de parois,

done en quelque sorte plus intrinsdque, dans le régime de parois Ising, ol il a une

variation thermique en accord avec les descriptions théoriques.

Ses variations, ainsi que celles de MR’ sont également cchérentes avec une
diminution de la taille des domaines, et donc avec une augmentation de la surface de
parois dans le régime Ising. On peut d'ailleurs remarquer que dans ce régime, la
0,67

trés proche de celle de M_ d.

variation thermique de MR suit une loi ¢ s

Lt étude plus précise de la structure en domaines au voisinage de Tc se
heurte & la difficulté d'approcher T0 suffisamment, car en railson de la forte
décroissance de 1'aimantation, les mesures deviennent délicates et imprécises. En

particulier, on ne peut mesurer directement la température 4 laquelle elle apparait.

L'existence de barridres d'énergie dans le systdme peut suggérer d'essayer
de "tremper" la structure pras de T, et d' étudier ses caractéristiques & basse tempéra-
ture. La métastabilité observée sur les cycles d'hystérésis effectuds sur un &chan-
tillon désaimanté en le refrcidissant depuis une température supérisure 2 T, montre
qu'on raméne effectivement & basse température, une situation gardant une certaine

mémcire du voisinage de T,.

L'objet des deux chapitres suivants est 1'é&tude de la structure en domaines
"grempée" avec 1'idée de relier ses caractéristiques & celles de la structure en

domaines au voisinage immédiat de T,, au moment de sa nucléation:
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CHAPITRE IT

STRUCTURES TREMPEES -~ METASTABILITE

II-1 - INTRODUCTION

Ce chépitre présente les résultats de mesures de cycles d'hystérésis
effectués sur le tore de Gd polyeristallin, aprés l'aveoir désaimantd en le refroidis-
sant depuis une température supérieure 3 T,. La structure en domaines obtenue est méta-
stable et, sous 1'effet de cycles de champ, relaxe vers un état plus proche de la
structure stable, qu'on obtient en désaimantant itéchantillon par un champ alternatif
¢t amplitude décroissant lentement depuis une valeur grande vig-a~vis de Hc’ Jjusqu' &
zéro [NEEL-1655 ; DANG-1967].

Nous étudions A basse tempdérature {(0°C), l'évolution de 1'aimantatlion sous
1teffet de cyeles de champ, en fonction de lfamplitude de ces cycles (qui reste
inférisure 4 H,), et en fonction de 1'histoire magnétique et thermique de 1" échantil-—
lon. Nous analysons ensuite ces résultats expérimentaux, & 1l'aide d'un modele de type
fonction potentielle aléatoire V(x) [NEEL-1942, KRON-1970].

Le moddle développé par Néel rend compte des processus d'aimantaticn, au
sein d'un ferromagnétique massif, par déplacement de parois de Bloch, En particulier,
il permet d'expliquer les lois de Rayleigh observées expérimentalement : lorsque
1' échantillon est désaimanté par un champ alternatif, les variations irréversibles de
1'aimantation sont des fonctions quadratiques du champ, 3 condition que celui-cl reste

faible vis-&-vis du champ coercitif Hj.

Par définition, le moddle de Néel traite le probléme & une dimension, d'une
parci rigide, de surface constante. Nous avons adapté ce moddle pour décrire les
cycles métastables réalisés aprds trempe. Lors de tels cycles, le systéme n'évolue pas
toujours dans le domaine de Rayleigh, et nous avons tenté de déerire 1'excursion hors

de ce domalns, par des expressions approprifes de it évolution de la surface de parois.
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Comme il a été mentionné au chapitre précédent, le crossover entre un régime
de parois de Bloch et un régime de parois Ising, prés de Ta, doit conduire dans ce
dernier cas, & une surface de parois plus importante, étant denné que 1'énergle de
parois Ising décroft plus vite que 1fénergie magnétostatique [STAU~1972]. On s'attend
done & une structure en domaines plus fine au voisinage de To, et la frempe doit

ramener i basse tempdrature un excds de surface de parois.

Lorsque aprés quelgues cyecles de champ, un cycle d'hystérésis stable est
obtenu, cn considdre que le systdme évolue A nouveau dans le demaine de Rayleigh, et
que les déplacements de parols sont déerits par des lols de Rayleigh, pour une surface

de parol donnée,

Le premier cycle doit ndammoing preceveir un traitement particulier. I1 est
non seulement sujet & 1'évolution de la surface de parois, mais on doit considérer un
deuxidme terme de métastabilité, provenant de positions initiales métastables dea
parois, positions interdites dans le cas d'un échantillon désaimantd par champ

alternatif, traité par Néel.

Dans ce chapitre, nous développerons donc ce modéle, qui ne prétend pas
déerire le détail des mécanismes de 1'évolution de la surface de parois, ni le compor-
tement complexe des parocls elles-mémes, mais qui tente d'évaluer les effets de itampli~
tude et du nombre de cycles de champ sur la structure métastable. Les paramétres du
moddle sont déterminés par un ajustement des valeurs calculées aux valeurs expdri-
mentalea, et on peut ainsi comparer les structures trempée et désaimantée par champ
alternatif, en particulier en ce qui conecerne la surface de parcis, et en déduire une
estimation de la température & laquelle se congdle la structure en domaines pendant le

processus de refroidissement,



II-2 - RESULTATS EXPERIMENTAUX

Comme précédemment indiqué, les mesures ont été réalisées sur le tore de Gd
polycristallin, A une température de 0°C, régulée & mieux que 0,1 degré prés. Avant
chaque mesure, 1'échantillon est soit désaimanté par champ alternatif 4'amplitude
lentement ddcroissante, depuis 35 Oe jusqu'd zéro (désaimantation alternative), soit
chauffé jusque vers 50°C avant d'&tre plongd dans le bain d'huile 3 0°C (désaimanta-
tion thermique). Sur 1'échantillon ainsi préparé, nous appliquons des cycles de champ
successifs, jusqu'd stabilisation des cycles d'hystérésis. Des mesures de ce type ont
été effectudes.pour 11 valeurs de 1'amplitude du cycle de champ, entre 0,26 Oe et
1,46 Ce, le champ coercitif valant 1,59 Oe & 0°C.

Les tensions électriques proportionnelles au champ et & 1'aimantation sont
gchantillonnées, numérisées et traitées par un calculateur. Les valeurs des rémanences
positives et négatives sont obtenues par interpolation & partir de 1'ensemble des
points d*une branche de cycle, et pour certains cycles, corrigées de la dérive du

fluxmdtre, intervenue au cours de la mesure.

Les cycles de champ sont sensés &tre symétriques. En pratique, il subsiste
une certaine dissymétrie qui peut atteindre quelques pourcents pour les faibles ampli-
tudes. Bien que le modeéle %traite le cas de cycles symétriques, par scucl de simpli-

cité, nous avons pris cette dissymétrie en compte dans les calculs numériques.

Les figures II-1 & II-4 montrent des exemples de séquences de cycles. Il
faut noter que les mesures sont effectuées en ajolUtant aux variations d'aimantation de
1'échantillon, un terme proportionnel au champ appliqué, et opposé & la susceptibilité
réversible, Cette compensation du terme réversible, réalisée &4 1'alide de la mutuelle
inductance déja déerite, permet d'augmenter la précision des mesures d'aimantation

rémanente, en ne modifiant que la pente globale du cycle d'une guantité connue.

Une analyse qualitative des résultats expérimentaux conduit aux conclusions
suivantes :

- Apréds une désaimantation alternative, le cycle est immédiatement stable
{figure II-1)

- Aprés une désaimantation thermique
a) la stabilisation est pratiquement ccmpldte aprds 5 ou 6 cycles symétriques, et ce

quelle gue soit 1l'amplitude du cyele (figure 1I-2)




Figure II-1 - Cycle d'hystérésis dans le domaine de Rayleigh aprés une désalmantation
alternative : Amplitude du champ : 1,28 Ce ( Mg = 900 u.e.m, 3 0°C).
Lfaimantation semble décroitre lorsque le champ augmente, sur les cycles
expérimentaux. Cecl vient de la légdre surcompensation du terme réversible
par le terme proportionnel au champ dG 3 la mutuelle inductance.

M (uem.)

S

Figure II-2 - Evolution des premiers cycles symétrigques aprés une désaimantation
thermique : Amplitude du champ : 1,46 Oe.
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Figure II~3 - Le cycle intérieur a été compldtement stabilisé par plusieurs cycles
d'ramplitude OQ,u48 Oe, S1 1'amplitude est augmentée jusqu'd 0,70 Oe,
5 ou 6 cyeles seont A nouveau nécessaires pour atteindre la stabilisation.

Figure IT-4 - Aprds stabilisation par 5 ou & cycles dissymétriques (0 ; 1,46 Q=), il
faut encore 5 ou 6 c¢ycles pour atteindre une nouvelle stabilisation en
cycles symétriques.
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Figure 11-6 - 2 MR/Hﬁ en fonction de Hy, mesuré pour des cycles aprds stabilisation.
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b} loraqu'on part: d'une situation stabilisée par 5 ou 6 cycles d'une amplitude donnée,
il faut & nouveau 5 ou 6 cycles pour stabiliser un cycle d'amplitude plus élevée
(figure 1I-3)

e¢) lorsqu'on part d'une situation stabilisée par 5 cu 6 cyecles dissymétriques (entre Q
et Hy), il faut encore 5 ou 6 cycles pour stabiliser le cycle symétrique (- Hy ; Hy)
(flgure II-4;.

3i on laisse de cBté le terme de métastabilité 1i8 aux positions initiales
des parois, qui sera pris en compte par la suite, et sl on attribue 1'essentiel de la
stabilisation progressive des oycles d'hystérésis 3 1'évolution de 1la surface de

pareis, il apparait, au vu des observations précédentes que :

- une désaimantation alternative conduit A une surface de paroi stable

- aprés désaimantation thermique, la surface de paroi est supérieure et
déerolt sous l'effet des cycles de champ.

- la surface de parol aprds stabilisation dépend de 1'amplitude des cycles
de champ, mais le nombre de cycles nécessaire pour atteindre cette stabilis-
atiocn semble indépendant de 1'amplitude, dans la gamme de champ considéré.

- plus que l1l'amplitude des c¢yecles, c'est 1'excursicn en champ qui semble le
paramdtre important, une excursion O, Hy n'étant pas équivalente 3 une

excursion -Hy,Hy.

La figure II-5 représente une séquence d'aimantation rémanentes positives et
négatives, en fonetion du numéro du cycle, pour une amplitude de cycle donnde. La
figure II-6 représente la variation en fonetion de 1'amplitude de cycle, Hy, de la
largeur du cycle stabilisé, 2 My, divisée par H; . Dans le domaine de Rayleigh (&
surface 'de parci constante), Mg deit 8tre proportionnelle a Hi et dpnc la quantité

2 MR/HS doit &tre constante, proportionnelle 3 la surface de paroi.

Lea variations de type exponentiel des courbes des figures II-5 et II-6
suggérent de représenter 1'évolution de la surface de paroi par des fonetion décrois-
gant exponentiellement & la folg en fonetion du nombre de cycles et en fonctlon de

1'excursion de champ.

Une analyse quantitative des résultats expérimentaux va nous permettrs de
décrire la dépendance en champ de la surface de paroi. Les résulfats utilisés sont les
suites des valeurs de rémanences, en fonction du numéro de branche de cyele, et ce pour
toutes les valeurs d'amplitude de cycles 8tudides, ainsi que 1la courbe de premidre
aimantation dans son ensemble, jusqu'd 1,46 Ce, Ces valeurs, portées sur les figures

II-7 et II~8, seront compardes aux valeurs correspondantes calculées dans le modéle.
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I7-3 -~ LE MODELE

II-3-1 - Métastabilit$ de la surface de paroi.

Dans un premier temps, on tente de décrire 1'évolution de la surface de
parois, d'une manidre phénoménologique, 3 la lumidre des remarques faites sur les

eyeles expérimentaux.

Le gadolinium est, dans la gamme de température oll nous travaillons (~159C,
21°C), un matériau 3 anisotrople magnétocristalline unilaxiale., En conséquencs, les
seules paroisg possibles, entre domaines, sont des parois 3 180°, et il suffit de
considérer la longueur 1 de paroi, par unité de surface d'un plan perpendiculaires 3
1'axe ¢ de la structure cristalline de Gd; nous conservercns le terme "surface" de
parois 1. Nous utiliserons des unitds réduites, telles que, aprds désaimantation
thermique, la structure en domaines solt caractérisée par 1 = 1. Aprés une désaiman—
tation alternative, la surface de paroi vaut 1, < 1. L'excédent (1 - 1), est

susceptible de relaxer sous 1'influence des cycles de champ.

Nous avons déjd indiqué que la surface de paroi stabilisde par des cycles,
dépend de 1l'amplitude de ces cycles. De plus, 1'effet du nombre de cycles, ne peut &
lui seul, stabiliser entiérement la surface de parci (fig. II-3). Nous sommes ainsi

conduits & dissocier 1'effet du nombre de cycles de celul de leur amplitude.

II-3-1-1 ~ Effet de 1'amplitude des cycles

Soit l(hy) la limite vers laquelle tend la surface de parol aprés une
séquence de cycles symétriques d'amplitude Hy (h est le champ en unité réduite, défini
par H/Hy). On pose que pour un cycle dissymétrique O - HM, la limite de stabilisation
vaut 1(hy/2). On peut remargquer que, dans une telle description, la surface limite
évolue pendant le premier cycle,

- Pendant la premidre aimantation, pour toute valeur de h, 1'excursion en
champ @st O-h, et donc la limite dvolue et vaut 1(h/2) pour touf h.

— Lorsque la variation de champ est inverséde pour la premidre fois, pour
h = hy,la limite vaut 1(hy/2).

- Pendant la déeroissance de hy & 0, 1'excursion reste O-hy, et done la
limite n'évolue pas.

— Lersque le champ devient négatif, on entre dans uns nouvells région,
Jusqu'a la valeur ~hy de h. La limite évolue & nouveau de 1(ny/2) & l{hy), valeur

attelnte lorsque h = ~hy. L'excursion finale est alors =y, .

~ Pendant les cycles ultérieurs, la limite n'évolue plus, et reste égale 2

l(hM), tant que le champ reste dans 1l'intervalle -~hM,hym,
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Une telle description, qui fait intervenir différentes zones de champ,
semble un peu particulidre, mais correspond 3 des notions généralement utilisdes dans
les modéles traitant de 1'hystérésis, ol les grandeurs étudides ne dépendent pas
seulement des valeurs courantes des paramdtres, mais aussi de leurs valeurs anté-

rieures, et en particulier des valeurs extrémales rencontrdées [JANS-1957].

Ce moddle schématique, qui permet de décrire le fait indiqué précédemment,
qu' une séquence de cycles O~hy, he peut stabillser la surface de paroi au méme niveau
qu' une séquence -hy,hy (fig. II-4), a néanmoins des imperfections : Il prévoit, par
exemple, qu'une_séquence 0, hy suivie d'une séquence 0,-hy, conduirait A 1la méme
stabilisation_qﬁ'une séquence —hy,hy, e qui n'est pas observé expérimentalement. Mais
1t essentiel destcomportements 1lids & 1'8volution de la surface de paroil peuvent &tre

décrits par ce modéle simple,
Nous avons choisi pour la variation de la surface de parol limite, sous
1t effet de cycles symétriques, une fonction exponentielle, égale & 1 pour hy = 0, et
tendant vers 1y pour hy élevé :
l(hM) = 1p *+ (1 - lA) exp{-2 ahy)
D' une manidre plus générale :

1lim = 15 + (1 = 1) exp [~af(n)]

ot f(h) = h pendant la premiére aimantation

I

hy lorsque le champ déerolt de hy & 0, pendant le Ier cycle
hy + | h | lorsque le h déerolt de O & - hy, pendant le ter cycle

]

2hy pour les cycles ultérieurs.

II~3-1-2 — Effet du nombre de cycles

On pose que la surface de paroi obtenue aprés désaimantation thermique

dvolue exponentisllement avec le nombre de cycles depuis la valeur 1 jusqu'a 1(hy)
1= 1(ny) + [1 = 10y exp (-8 [ | dn | /% nyd

Cette expression est choisie de manidre & ce gque 1'argument de 1'exponentielle soit

~ BN, ol N est le nombre de cycles symmétriques —hy,hy.
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Pour la premidre aimantation, la valeur du champ maximum est toujours h, et

1t argument de 1fexponentielle vaut ~g/4.

L' expression géndrale de la surface de paroi A4 un instant donné de la

séquence de cycles est done :
1=1~={01~1) {1 = exp [~af (M)} x {1 = exp(~B f | ah | 74 h;) }
*
ol hm = hy, sauf pour la premidre aimantation ol il vaut h,

Cette description fait done intervenir 3 paramdtres, o, B et lg, qui seront

34 déterminer,

I1-3~2 — Expressions analybtiques des branches du cycle d'hystérésis
L'évolution de la surface de paroi étant prise en compte par les variations de
1, on éerit les expressions analytiques des diverses branches du cycle d'hystérésis pour

une parcl de surface constante, séparant deux domaines d'aimantation opposées,* Mg.

I1-3-2-1 ~ Le Moddle de Néel [NEFL-1942]

Le champ magnétique, parall®le & la direction de 1'aimantation, est supposé
faible vis-3-vis de H,, et les. seuls processus d'aimantation significatifs sont les

déplacements réversibles et {rréversibles de parois de Bloch.

Les interactions entre la paroi et le réseau sont décrites par une densité
d' dnergie potantielle conservative, V(x), fonction aléatoire de la position de la
paroi en raison des fluctuations spatiales des énergies magnétocristalline et
d’ échange. L'effet du champ magnétique H sur la paroi est analogue 3 une pression
hydrostatique U = 2 MgH, et 1'8quilibre de la paroi est régi par 1'équation
U = dV/dx. Afin de donner une expression pratique de V(x), 1'axe des x est trongonné
en segments #gaux de longueur 2i et on donne 3 V(x) la forme d une succession d'arcs
de paraboles. Chaque arc étant ¢éfini par les pentes de ses tangentes aux extrémités

du segment de longueur 21 (fig. II-9).

Les valeurs des pentes successives sont aléatoires et sans corrélation ; une

pente P,, caractéristique de la dureté magnétique du matériau permet de définir les
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quantités sans dimensions p = P/P, {pente rdduite) et h = 2 MgH/P, (champ réduit).
Le champ coercitif est relié & cette pente caractéristique par la relation 2 MgH, = P,.

Le déplacement réduit de la paroi, j = %/2i représente les varlations d'aimantation.

Dans une pramidre étape, nous raisonnerons unigquement en quantités réduites.
La parol se déplace sous 1'effet du champ h, dont le module reste inférieur & une

quantité positive ', elle -méme inférieure 3 1 : [h |< & << 1,

L' étude du déplacement de la paroi sur les divers arcs de paraboles conduit
34 définir 3 types différents de pentes :
~ pentes supérieures & g (type A) , qui ne peuvent &tre franchies en champ
croissant puisque |h | < &
- pentes comprises entre - €' et ¢ (type B)
- pentes inférieures & - ¢' (type C), qui ne peuvent &tre franchies en champ

décroissant.

So0it w{p)dp ia probabilité de trouver une pente comprise entre p et p + dp.

w(p) est choisie gaussienne :
1 2
w(p) = 7 exp (=p%)
La probabilité de trouver une pente de type B vaut :
2 et
n == [ exo(-p?ap

Cells de trouver une pente de type A ou C vaut (% - g).

g << 1, donc au 28me ordre en g', n = 2t .
V'

La fonction potentielle V(x) est donc complétement définie par la donnde de
Py, de 1 et de la loi de distribution des pentes w(p), et le mouvement de la parol

peut y &tre étudié.

Elle se trcuve initialement dans un puits de potentiel, ¢'est 2 dire entre
une pente négative 34 gauche et une pente positive & droite. Socus 1'effet du champ, la
paroi va se déplacer, limitde & droite par une pente A, et 3 gauche par une pente C,
Nous appellerons "configuration" une séquence de pentes ; les calculs sont effectuéds
au 28me ordre en e', ot donc les séquences 3 considérer peuvent contenir au plus 2

pentes de type B, celles-ci ayant une probabilité de 1'ordre de e',
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Figure II-9 - Représentation schématique de la fonction potentielle V(x)
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Figure II-10 ~ Exemple de configuration de pentes de la courbe Vix)
Xy ¢ position de décrochage irréversible de la paroi
xp t position d'arrét de ce mouvement irréversible
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Dans le cas traité par Néel dfun échantillon dészimanté par un champ alterna-
£if, les seules configurations qui jouent un r8le sont les CB2?A, qui représentent des
doubles pults limités par une pente C 4 gauche, une pente A & droite, et au sein
desquels la parci effectue des sauts irréversibles d'un puits & 1'autre sous l'effet

du champ.

La désaimantaticn thermique autorise, a priori, la présence de la paroi dans
n' inporte quel puits de V(x), ce qul va conduire & un terme de métastabiliité de

position de parol.

IT=3~-2=-2 ~ Métastabilité de position - 18re aimantation

On s' int#éresse ici au mouvement de la paroi sous 1'effet d'un champ erois-
sant positif. La parol est initialement dans un pults, don¢ dans une configuration
commengant par une des séquences de pentes CB,, CA, B.B, et B.A, oll B, et B_ sont

respectivement des pentes comprises entre O et ¢' ot entre ~s' et 0.

La configuration comporte au pius deux pentes de type B, et eat bornde &

droite par une pente de type A. Les séquences 3 considérer sont done :
CA, BoA, CB,CEA, B_B,CMA et CB,{CPB)A

oll 1'entier m 2 O correspond au nombre de pentes de type C, et oll les parenthdses
représentent toutes les permutations possibles d'une pente B avec m pentes C. Un

exemple de telle configuration, CB+CzB_A, est présenté sur les figures II-9 et II-10.

Un champ croissant pousse la parci dans la direction x positif. Si la pente
de V{x) croit régulidrement, la paroi aura un mouvemment réversible. Si, au contraire,
la pente passe par un maximum, puis décroit (point d'inflexion), 1'obstacle n'est plus
capable d'arréter la parci qui "décroche" alors et aura un mouvement irréversible

jusqu'd rencontrer A nouveau une pente supérieure 4 h, capable de 1l'arréter.

Nous ne nous intéressons icl qu'aux déplacements irréversibles de la paroi.
® %
Les séquences CA, B-A, CBLA, B_B.A et CB,.BiA (ol B, < B,} ne donnent lieu gqu'a des

mouvements révarsibles en champ croissant.
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Les seules configurations contribuant aux déplacements irréversibles de la

parol sont donc :
# *
CB¢B-A, CB.BiA {0l By < By}, CB.CMA, B_B,CTA et CB.{CUB}A , ol m 21

Les calculs suivants consistent 3 faire la somme des contributions de tous
les types de séquences possibles, Chaque contribution est égale 3 la longueur du
parcours irréversible de la paroi multiplié par la probabilité de la séquence, et par
la probabilité que la paroi se trouve initialement dans un puits donné de la séquence,
Nous tlendrons compte également d'une possible relaxation au cours du refrecldissement,
décrite par un ccefficient t qui sera un paramdtre ajustable du moddle, Comme déja

indiqué, nous nous limitons au 28me ordre an g'.

a) Probabilité d'une séguence donnde

Les pentes étant supposées sans corrélation , la probabilité d'une séquence
est simplement égale au produit dea probabilités des diverses pentes rencontrées. La
probabilité des pentes de type A et C eat 1/2 - &' /¥1 ; celle des pentes de type B est
2 &' /v¥n et celle des pentes B; et B_, e'/vm.

¥
Pour une pente B,, de valeurs p, les pentes B; < B, sont comprises entre O
*
et p. La probabilité d'une telle pente B, vaut donc p/vr. Comme p est uniformément

*
distribude entre 0 et ¢', la probabilité de trouver B, est :
1 t
(¥ orvn dp) 7 [ dp = /2 /x
Q o]
. ¥ ¥ 2
La probabilit# de la séquence B,B. avec B, < B, est de &' /271,
*
Les séquences CB,B.A, CB,B;A, B.B,CTA et CB,.{CU3)A comportent deux
. 2 .
pentes de type B ; leur probabilité est de 1'ordre de £' ., Il suffit done, pour ces
configurations, de calculer le parcours irréversible A 1'ordre 0 en ¢'. Par contre,

les configurations £B,CMA, ont une probabilité de 1l'ordre de &', Le parcours irréver-

sible correspondant dol%¢ &tre calould jusqu'd 1'ordre 1 en g'.

b) Parcours irréversible de la paroi dans une configuration : un exemple

La parci est initialement dans un puits de V(x), entre deux premidres pentss

sur le cHté gauche de la configuration. .
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Prenons la configuration CB+02B=A de la figure II-9 comme exemple. Lorsque
le champ augmente, la péroi a &' abord un mouvement réversible dans le puits Ch,
Jusqu'd ce que le champ atteigne ia valeur de la pente B,.. La paroi décroche alors
pour se déplacer irréversiblement jusgu'?d rencontrer, entre B. et A, une pente supé—

rieure & B,. L& le mouvement redevient réversible e} s'arréte au point ds pente h.

La position moyenne du point de pente B,, entre la pente B_- et 4, calculée
pour toutes les valeurs de B- et A, ciffdre de 1l'abscisse du point de pente B. dfune
quantité de 1'ordre de ¢ {fig. II-10)., Comme il y a deux pentes B dans cette
gonfiguration, la contribution de ce terme correctif, du 38me ordre en £', est

négligeable. Le parcours irrédversible vaut donc ici 3 en unités x/2i.

De la m&me maniére, sl aprés avoir démarré irréversiblement au point de
pente Bi, la parol rencontre une pente B > By, elle va avoir un mouvement réversible
Jusqu'd ce que le champ atteigne la valeur de la pente B. Ce terme réversible est
proportionnel & la différence des pentes B et B, et done de 1l'ordre de ', Une telle
situation ne peut se produire que dans des configurations du type CBL{CPB)A, dont la
probabilité est de 1'ordre de 5'2 ; le terme correctif correspondant psut donc é&tre

négligé.

¢) Position moyenne de déerochage et d'accrochage

- Pour les configurations conduisant 3 un déplacement irréversibles, la paroi
déeroche & la premidre pente B,, sauf dans le cas oll celle-ci est immédiatement suivie
d'une pente Bi > By. Dans ce cas, la paroi décroche 3 la 22me pente, Bz. Cette situa-
tion se présente pour les configurations CB+BiCmA, (Bi > By}, qui appartiennent i la
classe CB.(CUBJA.

- Deux cas dolivent &tre considérés pour la position d'arrét de la paroi, 8i
cette positicn se trouve entre 2 pentes de module fini, C et &, elle cofncidera en
moyenne avec le milieu du segment CA, 3 une correction de 1'ordre e' prds. Si la paroi
8'arréte entre une pente B et une pente A, la position moyenne coIncidera avec le
point de pente B, & une correction de 1'ordre de g' prds, En conséquence, dans la
classe des configurations CB,.(CMB)A, les sdquences terminées par BA doivent &tre
considérées séparément de celles termindes par CA.

— Les corrections de 1'ordre de g' doivent &tre prises en compte pour les
configurations CB.CMA, dont la probabilité est proportionnelle & e'. La parol dé-
croche irréversiblement au point de pente By ot s'arréte entre la dernilre pente C et
la pente A, En premi2re approximation, la position finale est en moyenne au milieu du

segment CA, et le parcours irréversible vaut m + 1/2 en unité x/2i.
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En fait, la paroi s'arréte entre C et A, au point de pente h' égal 3 B,. La
valeur moyemne des pentes By possibles, inférieures & h, vaut h/2. 8i 1'on prend
l'origine de 1*axe des x au milleu de CA, 1'abscisse réduite , j, du point entre C et

L ol la pente vaut h/2 est définie, comme indiqué sur le shéma ci~-dessous, par :

1/2 + ] 1
h/2 + q p+q

ol p est la valeur de la pente & (g' < p)

at - q celle de la pente C (-q < = ¢'). D'ol

h+qg-D
2(p+q)

J =

. 2 h
La valeur moyenne de j, dont le caleul est présentd en annexe, est de 1'ordre de 2 pt

¢) Probabilité d'occupation des diverses configurations

51 dans un premier temps on envisage que le refroidissement de 1'échantillon
est une trempe infiniment rapide, tous les puits de V(x) sont dégalement peuplés.

La restriction 3 deux pentes B par configuration conduit & des situations avec 1, 2 ou
3 pults de potentiel :

- Les CB+BiA, (Bi < B,), contiennent seulement un puits, La probabilité
d' occupation est 1.

- Les CB,B-A, CB,CMA, B_B,CMA, CB,CUB,A, CB.B.,CMA et CB,(C™B_)A
contiennent deux puits. La probabllité d'occupation vaut 1/2 pour chacun. Le second
puits est de type CA ou B-A : 1o§squ’il est occcupé, sa contribution, en champ crois-
sant, est purement réversible.

- Les CB.C(B,CM 2)CA contiennent trois puits, la probabilité d' occupation
de chacun &tant 1/3. Les asituations oll le 28me puits est occupé ont déji été prises en
compte dans les configurations CBy CMA. Les situations od le 32me puits est occupé ne

conduisent qu'a une contribution réversibvle,

3i 'on tlent compte de la relaxation intervenant au cours du refroidis-

sement, il faut pondérer 1'occupation des puits mébastables B-A, CB, et B.B..

Soit 1 la probabilité, int#grée sur tout le processus de refroidissement,

que la paroi puisse franchir une barriére du type B, Le nombre de parois qui restent
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dans les puits B-A et CB, est alors proportionnel 3 1=t. Pour les puits B.B;, la
probabilité pour la paroi de franchir une des pentes vaut v, celle de franchir 1" autre
vaut t(i-t). La probabilité pour la parol de quitter un tsl pﬁits vaut done 2 T“Tg et
le nombre de parols qui reatent dans ce type de pults est proportionnel a (1%)2e
- L,es puits de type B.A et CB, doivent donc &tre pondérés par -1 .
- 1a moitié des puits de type B-B, doit &tre pondérée par (1-1)2, lfautre
par {1-1) car les puits de type AB-B, ne relaxent gque d'un cBté.
- Pour les doubles puits CB.B.A, les deux types poasibles de relaxatlon
(de droite & gauche et de gauche 3 droite) s'annulent en moyenne sur

toutes les valeurs possibles des pentes By ef B..

Le Tableau II-1 présente pour les diverses configurations, leur probabilité,
les parcours irréversibles correspondants pour la paroi et les probabilités d' cccupa-
tion. Pour chaque configuration, la contribution & 1'aimantation irréversible est égale
au produit de ces 3 termes. En sommant sur les valeurs dem 2 1, on obtient cette contri-

bution pour chaque type de conflgurations : eile est dgalement portée dans le tableau.

Les configurations correspondant 3 la classe CB,(C™B)A sont séparées en 5
sous-classes pour lesguelles les divers termes du tableau peuvent différer. Les
contributions & 1'aimantation irréversible ne soﬁt plus exprimées, dans ce tableau, en
fonction de la quantité arbitraire &', utilisde pour définir les 3 types de pentes,

mais en terme de la quantitd physique n (champ réduit) qui est du méme ordre.

L!'expression analytique de la premidre branche du cyele d* hystérésis est dona:

n? 5 h 1 1 n? B
- Tt gy ot ) U0 ey

|n

hz
™

(1-1)2

jh) =

=l
o
o

a) Champ décroissant de h, 2 0

Le champ eroissant h a poussé la parol contre une pente A, & droite des confi-
gurations. Parmi les configurations considérédes jusqu'ici, seules les CB+BiA ,(Bi < ByJ,
donneront une contribution irréversible en champ décroissant jusqu'a 0. Les autres ne
contribuent pas & 1'irréversibilité puisque la parol est arr&tée dés qu'elle rencontre
une pente négative A gauche de la pente A, et a seulement un mouvement réversible jusque

134 (séquences CB,B.A, CB,CMA, B_B4C™A et CB4+(C™8)A ). De plus, aucune configuration

nouvelle n'apparalt, du point de vue de 1" irrédversibilité, puisque les parois
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Configuration Probabilité parcours Octcil(‘jia" Contribution
2 2 2
- 1 e C ¢ 1 1 h
CB+B-A | ETw T 1 z 8 7
2 2
*
*
(B+ < B+) 1 E:' m+2 E' 1 €| ? 5h 1 hz
CB,CRB4 5" 7;) s ms ¥ 2 = 5(1—1) [ngF—(B_H7;) ;‘](1‘T)
. W2 ,2 2 2 2
AB_B,CTA (% -y = m+1§ %(1=-L) :5—6 L
] m+2 1 h2
CB_B,Cl G-5 = mhL -0 %= 0-o
, M2 ' 2 ne
CB,CUBA - (-;— - %'r) 2 —E-TT--— m+1 15(1-1) -137 - {(1-1)
, M2 2 ne
cr (C™Te)ch |G- %) S me 1y Ta-o |33 (-0
m+2 2 : 2
* 1 4 1 ¢! 1 7
m - - i - L. LI LI P
CB:B+C A (3 7;) 5 T o+ 2(1 ) 5w (1-1)
(B, < By)
CB+B*CmA (l - EL. 2 1_ E.‘_E- e _1.(1-. ) é... }_I.E (1-—«;)
15+ 2 2 7 " EAR 32w
(B+ > B+; 1 o m+2 8'2 1 1 11 h2
m- _ - - — — - —_ —— -
cB,.C(cM™2p, )CA (3 7;“—) - (m=1) m+1 + 3{1 1) 5T 7 (1=-1)

Tableau II~1 : Champ croissant de 0 & h
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qui avalent un mouvement réversible restent dans le m@me puits de potentiel., La situa-~

. tion en champ décroissant de nh & 0 est résumée dans le tableau II-2,

Configuration Probabilité Parcours Qccoupation Contributicn
2 2
* 1 ! 1ogf 1h
CB+B.A -7 z 7 1 1 5
{B+ < B+)

Tableau II-2 : Champ décroissant de h & 0

Sur cette branche de cycle, l'aimantation a la forme suivante ;

(h-hy) ?
3n) = jiny) - § e

b) Champ décroissant de O & -hy

Parmi les configurations déji envisagdes, seules les CB.B.A jouent ici un
réle. Leur probabilit#& 4'occupation vaut 1, puisque le champ croissant a compldtement

dépeuplé les pults CB..

Les situations CB+B:A , (Bi < B4), ont dé€ja joué leur rdle pendant la
décroissance de h & 0. Dans les autres configurations, la parcl est bloquée par la
premiére pente C rencontrée. A partir de ce moment, elle est piégée dans un puits de
type CA ou CBA, qui n'ont plus gu'une contribution réversible. Ces situations ont été
détruites du point de vue de 1'irréversibilité, par 1'application du champ. Par contre,
des situations nouvelles, qui n'avaient pas joud de rdle en champ positif vont inter-
venir lorsque le champ décrolt de 0 & - h. Ce sont les configurations suivantes,

terminées & droite par B_A ou B_B,A :
*
CB_B.A ,(BX > B.), CAMB_A, CAMB_B,A et C(AT™B)B_A ollm > 1.
Ces configurations, qul ne contribuent qu'a un mouvement réversible en champ positif,

donnent une contribution irréversible en champ négatif. Les calculs sont analoguss i

ceux effectuds pour h > 0, Le Tableau II-3 rdsume les résultats.
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Occupa~-

Configuration Probabilité Parcours tion Contribution
cB.s-a G- ’ | iy
(B- > B.)
ca®pa (5 - %)mz < - - 2 % 1= -E%—(B—ﬁ) E2—](1-r)
cA"B.B,A (5 - %)m = -1 L ?r—a (1-1)
CBAMB_A (% - ;%)m+2 2 E%E -m -1 %(1-1) - % %E (1=t
caa™ 'm0 | (G- %)w £ m RIEE B R CEU R P ‘;—2 (1-1)
cAfoB*A (% - %}m T I T BTSN P ?; (1-1)
(B_ » B-)
CAI:BfB-A (5 - %)m 3 # n -3 la-o -3 :—2- (1-1)
(B_ < B-)
caa™ B0 | G - %)M ?—; @ |-m-1-1 | 10-0  |-g ?T-E (1-1)

Tableau II-3 : Champ décroissant de 0 &4 - h
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L' expreasion de cette branche du cyele d'hystérésis, 0, =hy est :

g -3 .nt 2 .4 1 ! nZ oL

ORISR R - S v - A

Les contributions irréversibles entre @ et h d'une part, entre 0 et -h
d' autre part, sont symétriques, mis i part deux termes ;

. 1 h?

- le terme provenant des configurations CBy B_.A : Il vaut T ¢ lors de
la premidre aimantation, puisque les deux puits ont méme probabilité d' cccupation et
seulement la moitié des configurations contribue A 1'irréversibilité, I1 vaut par

2
contre - % %w en champ décroissant car seuls les puits B_A sont initialement peuplés.

~- Parmi les configurations B.B.CBA, qui jouent un réle en champ croissant,
les CB_B.C™4 ont des équivalents an champ déeroissant : les CATB.B,A. Par contre,
les configurations AB-B,CMA, qui sont les situations les plus métastables, n'ont pas
d'équivalent en champ décroissant. Elles donneraient une contribution irréversible quel
que soit le signe du champ initial, mais sdnt détruites d2s le premier passage du

champ.

La dissymétrie qui en résulte est un décalage du cycle du cbté du champ

o 2
appliqué initialement, d'amplitude —= a (1~-1) 2.
. 16

¢) Branches suivantes du cycle

Lorsque le champ atteint la valeur - hy, toutes les conflgurations méta-
stables ont été détruites, du point de vue de 1'irrédversibilité ; seules contribuent
alors pour la suite, les CB2 A. Pour les branches successives, les seules
contributions proviennent de

~ CB,B-A en champ positif croissant ou négatif décroissant

- CB+BTA . (Bi < B4), en champ positif, croissant ou décroissant

% *
- CB. B-A , (B. » B_), en champ négatif, croissant ou décroissant

En particulier, la contribution irréversible linéaire en champ disparatft
dé¢s que le champ atteint - hy et, pour les cycles suivants, seuls subsistent les

termes quadraticues en champ. Le Tableau II-l rdsume ces résultats.



Champ Configuration Probabilité Parcours Ceccupation Contribution
2 2 ' 2
* 1 g 1 €' 1 h
-h + _B. —— = — m
0 (;B B-A (2 7:;) 2 ™ ! 1 8 ™
- > B.
® ) 1 ! 2 ! 1 2
h - - = - . —
o > CBy+B-A (2 7‘;) - 1 1 i
2 2
* 1 _ ¢ 1 & T h
C*B+B+A (2 7—Tr) 5 - 1 1 5T
By < B '
M s o ( gé B*;) 1 e 2 ? { h°
> N —_ - —_— — - - — ——am
BB G- 3 ‘ 1 8w
(B+ < B+)

Tébleau II-4 : Variations ultérieures du champ entre ~h et h

II-3-4 - Expressicns compldtes des diverses branches du cyele

Les expressions complétes des diverses branches sont obtenues an maltipliant
les expressions obtenues pour une paroi unique de surface constante, par le paramétre 1
déerivant 1'évolution de la surface totale de parci. De plus, afin de comparer les
prédictions de ce moddle aux mesures expérimentales, on doit remplacer les grandeurs
sans dimention utilisées jusqu' ici par des grandeurs physiques.
En unités réduites, les expressions sont du type : j = x h + y h?
En unités physiques : Mjpn/Mg = X 2 Mg H/P, + u 4 Mg® H2/PZ , od P, est la pente
caractéristique utilisée pour définir les pentes et champs réduits, h = 2 Mg H/P,
On a done :  Mjpp = A 2 Mg2 H/P, + yu 4 Mg3 H2/p2

Notre échantillon est un polycristal, constitué de grains Supposés orientéds
de facon aldatoire. On doit considérar la projection de Mg sur 1'axe défini par le champ,
Mg cosd, dont on prend la moyenne pour toutes les orientations de 1'aimantatlon dans une

demi~aphére autour de cet axe. Les valeurs moyennes qui interviennent sont donc :

< (Mg 0058)2 > g M52/3 pour les terme lindaires en champ

< (Mg 0088)3 > g

MS3/4 pour les termes quadratiques

En posant P,/(2Mg) = Ho, qui est une mesure du champ coercitif, on obtient :

Mipp= Mg [ ( A/3 ) v (H/Hg ) + ( wih ) . ( H/Hg )21
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Soit 16 mK la constante de normalisation de 1'aimantation réduite. Les rela-

tions pour les diverses branches du cycle sont alors :

Premidre aimantation : 0 + Hy

. H .2 5/ H 1 1 H 2 - 5 H (2 . 32
Mipe(H) = K {07+ DR g « Gz 7)) )71 000« § )° (-0}

x {1-01-10) 01 = exp(=a 3 01 (1 - exp(- DI

Premidre décroissance : Hy + 0

|8 - Hy

- H
5 P 0-(m10) T = exploa g0 = exp(- §U+ = )]
: c

Mipp(H) = Mjpn(Hy) - ) ( Ho

Premiére décroissance : O + - Hy

Mipp(8) = Mipn(0) - X {2 (%c)z - 2 %c v e b (§c)zj (1-0) }
x {1-(1-14) [1 = exp(~a EEL%ZLE-J)] [1 = exp(- % (2 + IEL))]}
Branches suivantes : - Hy + Hy (cycle n° n )
Mipp = Mipp(=Hy) + % (H ;cHM )2 {1-(1-14) 1 - exp(~2a ;% Y101~ exp(- % (n + |H;ZM]))]}
Hy » - Hy (cycle n® n )
Mirp = Mipe(By) - 5 (Em-;ff—”i )2 [1=(1-14) [1 - exp(-2a ;i’!)j [1-exp(~ £ (n J H;{i‘”‘l N1

Dans ces expressions, on prendra H, = 1,59 Oe, valeur mesurée & 0°C ; le
taux de relaxation t, la surface de paroi aprds une désaimantation alternative 1y, les
coefficients de la décroissance de la surface de paroi, o et 8, et la constante de
normalisation K sont des paramdtres 4 déterminer, et qui le seront par comparaison

entre les valeurs calculédes ot observées de 1'aimantation.



II-4 - RESULTATS - ANALYSE

Les cing paramdtres ont été& affinés par moindres carréds, en minimisant la
quantité & = } (Fopg - Fcalc)z ) Fibs ol F représente soit une aimantation réma-

nente, soit une valesur de la courbe de premidre aimantation.

Nous avens utilisé les résultats obtenus pour 11 valeurs différentes de
1'amplitude du champ comprises entre 0,26 et 1,46 Qe (Hg = 1,59 Oe). Pour chaque
valeur de 1'amplitude, 5 ou 6 aimantations rémanentes positives et 5 ou 6 négatives
étaient utilisables. En y ajoutant la courbe de premidre aimantation jusqu'd 1,46 Oe,

on atteint un nombre de valeurs expérimentales de 150,

Alors que les aimantations rémanentes ne font intervenir que 1'aimantation
irréversible, un terme de susceptibilité réversible intervient dans la courbe de
premiére aimantation. De plus, comme dé3jd indiqué, le terme réversible global est
approximativement compensé par la mutuelle inductance ajustable, I1 est donc
nécessaire de tenir compte, dans la courbe de premidre aimantation, d'un terme

lindaire YH, Y étant un paramétre supplémentaire A déterminer.

Les valeurs numériques des 5 paramdtres T, lps o, 8, Y et de la constante de
normalisation sont indiguées dans le Tableau IZ-5. Le résidu R est égal & 8,4 4, Les
figures II-7, II-§, II-11 et II-12 illustrent la manidre dont le moddle rend compte

des résultats.

Tableau II-5

92,74 | ¢,35 | 0,93 { 0,71 | 0,40 | 264

La figure II-7 représente les valsurs de premidres et dernidres rémanences,
pour toutes les valeurs d'amplitude de champ &tudides. L'accord est médiocre pour les
premidres rémanences négatives. les variations irrégulidres des rémanences (tant expé-
rimentales que calculées) autour d'une courbe moyenne régulilre proviennent de la

symétrie imparfaite des cycles de champ, déji mentionnée,
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Figure I1I-11 - Comparaison entre les valeurs calculdes et mesurées de la largeur

2 Mp des cycles aprés stabilisation, en fonction de 1'amplitude des

cycles de champ.

Désaimantation alternative : x : mesurds ; trait continu :
o t mesurés ; & calculés.

calculé.

Stabillsé aprés désaimantation thermique :
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Figure II~-12 ~ Evolution des premiers cycles symétriques aprds une désaimantation
thermique , calculée dans le modale.

Amplitude du champ : 1,46 Oe - A comparer a la figure II-2.




.,=60.-.=

La figure II-8 représente la courbe de premidre almantation jusqu'd 1,48 Oe.
La courbe expérimentale démarre avec une pente trés faible dont le moddéle ne peut
rendre compte, et qui peut &tre interprétée comme une conséquence du trainage magné-

tique en champ faible.

La figure II-11 représente 1'amplitude 2 Mp des cycles aprds stabilisation,
en fonection de 1'amplitude des cycles de champ. Cette quantité dépend uniquement de la

surface de paroi.

Enfin, la figure II-12 représente une séquence de cycles calculés pour une

amplitude de cycle de 1,46 Ge, et est & comparer avec la figure II-2.

D'une maniére générale, on peut dire que le désaccord enirs le modéle et les
résultats expérimentaux est plus sensible aux faibles champs, pour lesquels le moddle
prévoit une stabilisation trop rapide. N8anmoins, 1'ensemble des paramdtres déterminés
par la minimisation permet de déerire globalement les résultats expérimentaux d'une

facon satisfaisante.

II-4-1 - Coefficient Y du terme réversible

L'affinement par moindre carré conduit & la valeur : Y = 0,40 uem.Oe™t.
Le terme linéaire provenant de la mutuelle inductance &tant égal 3 - 3,95 uem.0e™!, 1la
susceptibilitéd réversible de 1'échantillon vaut 3,55 uem.0e™'. Ce terme comprend 3 la
fois la susceptibilité réversible de rotation des moments magnétiques et la

susceptibilité réversible de déplacement de parecis,

Dans un polyeristal idéal, d'un matériau 3 anisotropie uniaxiale, la suscepti-

bilité de rotation a 1'expression suivante :
2
Xrot = Mg/3 K

(Mg = aimantation spontanée, X = constante d'anisotropie) [CHIK-1964]. D'aprds les
valeurs expérimentales de ces quantités, Mg = 900 uem, K = 3.10% erg.cm”3 [DESC-1971,
SMIT-19781, on trouve Xpor = 0,9 uem.Oe”'. Le terme restant peut &trs attribué 2 la

susceptibilité de déplacement de paroi,xp = 2,7 uem.0e=1,
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D'une maniére plus rigoureuse, lorsque la surface de parecl dvolue, Xp et
donc Y devrait évoluer lorsque las cycles de champ stabilisent la atructure en
domaines. En falt, la procddure d' affinement conduit & un accord bien moins bon si la
susceptibilité réversible Y est astreinte & décroltre avec la surface de paroi. Une
raison possible 3 cela, est gue les parois, piégées dans des puits profonds delv(x),
et gqui présentent un mouvement purement réversible, ont peu de chances de disparaltre

pendant les cycles. Nous avons donc ndgligé 1'évolution de la susceptibilité réversible.

II-4-2 ~ Evolution de la surface de paroi : B, 13, a

Le paramétre B = 0,70 déerit 1'dvolution de la surface de paroi sous le
seul effet du nombre de cycles. Nous avons &té amends & découpler 1l'effel du nombre de
cycles de celul de 1'amplitude cde ces cycles, pour rendre compte du fait expérimental
suivant : quel gque soit 1'état hors d'équilibre du gystéme d'oll 1'on parte, et quel
que soit 1'état "d'équilibre™ oll 1'on veut 1'amener au moyen de cycles de champ, i1
sat nécessaire d'appliquer 5 ou 6 cycles. Cette remarque est d'ailleurs valable pour

d" autres phénoménes comme ia plasticité [PASZ-19783.

Au cours de l'affinement, nous avons observé que les paramdtres 1 (surface
de parci minimale) 2t o« (décrivant la décroissance de 1 en fonction de 1'amplitude des
cycles) sont fortement coupiés, En d'autres termes, différents couples (1, a)

concuisent 3 des affinements sensiblement équivalents.

Dans la gamme de champ limité olt le moddle est sensé 8tre valable, (H < Hp),
une relaxation rapide vers un 1l &levé, ou une relaxation lente vers un 1, faible,

conduisent & des variations équivalentes de la surface de paroi 1.

Il semble 3 premidre vue que cette indétermination pourrait &tre levée en
utilisant la valeur de 1 permetbant de décrire un cycle obtenu aprés désaimantation
alternative, valeur qui doit &tre égale 3 1lp. Malheureusement, une comparaison directe

des largeurs 2 Mg des cycles stabilisés se révéle imposaible.

On observe en effet, en particulier pour des cycles d'amplitude 1,46 Ce, que
la largeur du cycle aprds désaimantation alternative, est supérieure & la largeur du
cycle stabilisé par des cycles, aprds désaimantation par refroidissement. Un tel

comportement est incompatible avec le modéle {(Fig. II-11).
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En réalité, le moddle prétend déecrire uniquement 1'effet de champ inférieurs
& Hao. Une désaimantation alternative met en jeu des champs impertants (~ 35 Oe) qui
doivent avolr des effets non négligeables sur la topologie de la structure en domzines.
On peut supposer en effet, que la structure "vierge™ obtenue par refroidissement, et
la structure ayant connue des champs importants sont caractérisédes par des topologies
différentes. S5i ce param@tre "forme" des domaines, indépendamment de la surface de
paroi, joue un r6le dans les processus d'aimantatlon, on doit s'attendre A des comporte~
ments différents pour les deux structures en domaines. L¥application de champs de plus
en plus importants sur la structure *"vierge" doit la faire évoluer vers la structure

désaimantée par champ alternatif.

La figure II-13 met en évidence cette évolution topologique, en montrant
1'évolution de 1'aimantation rémanente et de la pente globale d'un cycle en fonction
des champs, grands devant H,, qu'a subi la strueture en domailnes. (Voir la légende de
la figure). Nous reviendrons dans les chapitres suivants sur cette notion de topologie

de la structure en domaines.

De tels effets ne peuvent &tre pris en compte dans un moddle simple, dans
leguel 1'évolution de la structure en domaines est entidrement décrite par ls seul
paramétre surface de paroil. Nous avons tentéd de les interpréter par une modification
de la coercivité, liée & 1'évolution de la taille des domaines, et donc éventuellement
de la taille des éléments de paroi que 1'on peut considérer se déplacant de fagon
cohérente. Ceei revient en quelque sorte & parler de Flexibilité des parois. Une telle

analyse n'a pas permis de déerire 1'ensemble des données expérimentales,

En rédalité, la taille des éléments de paroi qui se déplacent de manidre
cohérente doit varier, de méme que les interactions entre ces éléments. Dans le
modéle, ces interactions complexes entrs parois, et des parois avec le réseau, sont
prises en compte par le potentiel V(x), qui n'est dérini que par deux paramdtres :

- la distance i entre deux points d'inflexion, qui est relide i 1'épaisseur
de paroi, indépendante de la structurs en domaines et constante 3 une
température donnée

- la pente typique P,, relide au champ coercitif Hqs qui pourrait dépendre

de la structure en domaines.

On comprend bien qu'une felle description manque de souplesse pour décrire

une medification tLopologlique de la structurs en domaines.
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Figure II-13 - Largeur 2 Mg {1) et pente globale (2) des cycles d'amplitude 1,44 Qe,

en fonction de 1'amplitude des cycles de champ annexes, défrinis
ci-dessous.,.

Aprés désaimantation thermique, on réalise une séquence de cycles de champ

(Hy = 1,44 Oe), Jusqu'd stabilisation {a). Ensuite, quelques cycles sont réalisés,
d'amplitude 2,4 Oe, suivis & nouveau d'un cycle & 1,44 Oe (b).

La méme procédure sst répétée, en appliquant quelques cycles d'amplitude c¢roissante

{(c : 3,608 ; d: 4,80e ; e : 7,2 Oe) ot en enregistrant 3 chaque étape, le cycle &
1,44 Qe, Ces données sont complétdes par un cycle d'amplitude 1,44 Oe apréds une désai-
mantation alternative {f), qui donne 2 Mg = 1,21 uem et une pente d'environ 0,08 uem/Oe.
La largeur 2 Mg du cycle, aprés stabilisation a 1,44 Qe croit lorsque 1l'amplitude des
cycles annexes augmente, alors que la pente globale déerolt.

Ce comportement ne peut 8tre expliqué par 1'évolution de la surface de parol qui
tendrait & faire déerottre les deux quantités mesurdesz. I1 suggére une évolution de la
topologie des domaines sous Ll'effet de champs qui deviennent grands par rapport A Hp.




- B4 =

Néanmoins, en admettant que 1l'effet de felles modifications topologiques
n'est pas trop important, on va cholsir une valeur ly permettant de calculer un aycle
d' hystérésis aprés désaimantation alternative, dont la largeur 2 My et la pente
globale ne soit pas trop 8loigndes des valeurs expérimentales. Une valeur de 1l entre

0,3 et 0,4 est de ce point de vue acceptéble, et nous prenons ly = 0,35,

Ce rapport entre la surface de parois 3 1'dquilibre & 0°C, obtenue apras
désalmantation alternative, et la surface de parois dans la structure métastable,
caractéristique du voisinage de T,, permet d'estimer la température & laquelle se

congéle la structure en domzines au cours du refroidissement.

La surface de parols est inversement proportionnelle & la dimension
caractéristique des domaines, d, qui varis avec la tompérature comme { u/Msz)”Zn

1 ~1t/d ~ { Mg%*o¢ )1/2

Dans le régime de parois de Bloch ¢ varie avec la température proportionnellement i Mg?,
la surface de parois est donc indépendante de T, et ce jusqu'd la température de
crossover g = 5.10_3.

Dans le régime Ising, par contre, ¢ varie avec l'exposant 28+Y~v et done 1 varie avec
1'exposant =(Y-v}/2 soit environ -0,28. En appelant £, la température de congélation
de la structure en domaines, et en écrivant :

1(e) L g,35 - (& ) ~0,28

1(eq) €q

> » : . = -
on peut estimer cette température de congélation A environ e, = 10 , selt 3.10 2

degré en dessous de T,.

II-4=3 - Taux de relaxation t

L'affinement conduit & un taux de relaxation important des positions métas-
tables, T = 93 %. Ceci montre que le refroidissement est lent vis-3-vis des temps
caractéristiques des champs aléatoires correspondant aux fluctuations thermiques prés
de Ty, b qu'on est loin de réaliser une trempe de la structure en domaines. Néanmoins
le terme de mé&tastabilité de position est nécessa;re pour décrire les résultats expéri-

mentaux.
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On peut se poser la question de savoir si d'aubtres expressions analytiques
pour les branches des bycles pourraient ¢onduire 3 un jeu de caractéres trés difrré-
rents. On dispose dfun autre modéle, qui dans le cas d'une désaimantation alternative,
est #quivalent au moddle V(x) de Néel, C'est le moddle de Preisach [PREI~1935].

Les seules configurations qui jouent un réle, comme dans le moddle de Néel,
sont les CB2A, représentfes par un point dans un plan dont 1'axe des abscisses (x) et
1'axe des ordonnées (y) représentent respectivement les pentes B & gauche et 3 drolte.
Chaque "grain" a une aimantation + 1/2 ou = 1/2, suivant la position de la parol dans
le pults droit ou gauche du double puits CB2A, Ces valeurs sont représentdes par
+ et = sur la figure IT-14. La densité de grains est prise constante prés de
1'origine. Prendre en compte les probabilités des pentes C et A qui encadrent la
séquence B2 revient 4 multiplier la contribution de chaque "grain" par i/4 (en

négligeant les termes d'ordre 3'3).

La figure II-14 a représente un cycle d'hystérédsis, dans le cas habituel

d'urt $chantillon désaimanté par un champ alternatif, dans un diagramme de Preisach.

Dana le cadre de ce moddle, 1l eat également possible de faire intervenir un
terme de métastabilité de position, correspondant 3 la situation d'une désaimantation
thermique [NEEL-19%55 ; DANG- 1967]. Mais les seules configurations prisge en compte
sont CR2A, CB,.CA {en champ croissant) et CAB_A (en champ d€croissant). Les
CB,CTBA, par exemple, ne peuvent &tre décrites dans le plan de Preisach, oll seules
deux pentes peuvent &tre représentdes. Le tableau II-6 décrit la situation initiale,

aprés refroidissement, des grains de Preisach.

Configuration Coordonnees Almantation
% - -
CB.BLA D <y <x<e -3
%
(By < By)
x 1
CB-B.A e Ly < x2<Q0 + =
* 2
{B. > B.)
CB4+B-A —e<y<0<x<e
CB.CA e (g <0 <Cx<e 0
CAB-A —E <y <0<e<x {en moyenne)

Tableau II-6
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Une difficulté apparalt dans ce modéle, ol sous sa forme habituelle, on ne
prend en compte qu'une région limitée, telle que |x |et |y | < &' . Dans le cas §tudié
tei, au contraire, | x |et |y | peuvent 8tre arbitrairement grands. I1 faut done intro-
duire une coupure pour les valeurs possibles de |x |et |y |. La fagon la plus simple
de procéder consiste 4 définir une distance d, telle que la densité de probabilité
soit constante sur d,, et nulle au deld. Cela revient & remplacer la distribution
gaussienne précédemment utilisée par un crénesu, La condition de normalisation de la

probabilité donne w(0).d, = 1. Le créneau a donc pour hauteur et pour largeur 1/¥m.

La figure II-14 b montre 1'évolution du diagramme de Preisach aprs une

désaimantation thermique, sous 1'effet d'un cycle de champ.

Les expressions analytiques des diverses branches différent d'un moddle &
1'autre, Une des différences est que le cycle stabilisé par le champ est ici symé-
trique par rapport & 1l'origine, alors que dans le modéle précédent, il existalt un
décalage du cBtéd oll le champ a &té appliqué initialement. Si 1'on introdult ie taux de
relaxation des parois métastables, et 1'évolution de la surface de paroi, comme précé-
demment, 1'affinement conduit & des paramdtres sensiblement identiques, mis & part le

taux de relaxation qui vaut alors t = 83,4 %.

Dans le moddle V{x), le décalage du cycle stabilisé provient essentiellement
de 1'évolution de la surface de paroi, et pour quelques % du terme de métastabilité de
position. Dans le moddle dérivé de celui de Preisach, cette deuxidme contribution est
nulle, mais 1'ajustement des divers paramdtres A des valsurs trds voisines des précé-

dentes permet de rendre compte des décalages expérimentaux.

I1 est donc imposaible de dire qu'une description est meilleure que l'autre,
La m8me conclusion est sans doute vraie, pour des expressions différentes des diverses
branches du cyele, La variation de la surface de parol se superposant aux lois d'aiman-
tation, la détermination des coefficients ds ces lois est inaccessible & 1'expérience,
Par conire, la conclusion guil reste valable est 1'existence d'un terme irréversible

lindaire dans la cocurbe de premiére aimantation,
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Figure II-14 - Variation de 1'aimantation réduite j, dans le mod&le de Preisach,
dans le cas d'une désaimantation alternative (1) et thermique (2).

+ représenta les grains d'aimantation +1/2

- ceux d'aimantation - 1/2
¥ peprésente ceux dont 1'aimantation moyenne est nulle,
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II-5 = CONCLUSION

Cette dtude d'une structure en domalnes métastables, nucléée par refroidissem-
ment depuis une température supérisure 3 T,, avait pour but d'essayer de mieux caracté-

riser la structure en domaines au voisinage de T,, lnaccessible par des mesures directes.

Les variations thermiques des énergies de pdles et de parol laissant prévoir
une augmentation de la surface de parcl au veisinage de T,, et 1'existence de
barridres d'énergle permettant de ramener A4 basse temp#rature une situation méta-
stable, le moddle a &té congu pour décrire une structure en domaines présentant un
excés de parois. L'existence de cet excds de parois est d'ailleurs confirmé par les
mesures de bruit Barkhausen : au cours dfun premier cycle apréds désaimantation
thermique, le niveau de bruif est plus faible que lors d'un cycle aprés désaimantation

alternative, montrant par 12 la présence de domalines plus petit.

Le modéle, qui ne prétend pas décrire les mécanismes de 1'évolution de la
atructure en domaines, permet néanmoins de chiffrer 1'excds de paroils, et d'estimer
ainsi la température & laqualle se congdlent les domaines. En réalité, il doit bien
exister une relaxation spontanée de la surface de parci, A haute température, méme
sans l'effet du champ et donc nos mesures condulsent 3 estimer une température de
congélation sans doute plus basse que la température rdelle. Wous obtenons néanmoins

un ordre de grandeur de cette température, et en tous cas une borne inférisure,

On peut d2s lors estimer les valeura dea grandeurs caractédrisant la strue-
ture en domaines. Dans le premier chapitre, nous avons d¢8jd estimé la tempdérature de
grossover, e* = 5,10 3, ainsi que la largeur de parsi E cette température, qui vaut
quelques centaines d'Angstrdms. Nous prendrons 6 = 500 A Nous disposons également
des expressions des variations thermiques de 1'aimantation spontanée, M, et de

3
iténergie d'anisotropie XK, dans le voisinage de Tc

MS = 2505 50'38 uem et K = 2,5.106 30'76 erg/cm>

*
Pour € 2 £ , les parois sont de type parois de Bloch. On peut donc estimer la densité

*
d'dnergie de paroi, g, et la taille des domaines, d, 4 ¢ , & 1'aide des expressions
classiques [HERP-1968] :

= 4 v EK et § = 4 V" E/R

%
On en déduit o = Ké et au crossover, ¢ = 0,22 erg/cm2.
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La taille des domaines résulte du compromis énergie de pdles - énergie de
parcis. Pour des domaines cylindriques, de diamétre (¥2/% ) d, de hauteur D, distants

de d, l'énergie de parcis, dans un grain de surface unité et d'épaisseur D, vaut :

Eparoi =g v 2r

alw

3i on considdre un tel grain, isolé, dont 1l'axe d'anisctropie fait un angle & avec la

normale & la surface, 1'énergie de pbdles par unité de surface, vaut :

Epsles = 0,75 d (Mg cose)? [CHIK-1964]
Dans le cas de notre échantillen, les pbdles sont aux joints de grains, ef on doit
considérer toutes les orientations possibles entre les axes d'anisotropie de grains
volsins, L'énergie magnétique par unité de surface s'derit alors

Epsles = 0,75 d <(Mg cosgy = Mg cos 82)2 >g. g,
La valeur moyenne de (cosfq .- co0860)2 vaut 0,1666

. 2
Epéles = 0,125 d Mg

La minimisation de Epgles + Eparoi conduit a :

gDV 2r )1/2

2
0,125 MS

d = (

%
En prenant D = 150 um (taille des grains), d = 7,7 um.

L' anisotropie de Gd n'étant pas trés importante, (K/Mé)s* = 0,4, 1'énergie
des pbles peut &tre diminude si les moments magnétiques au voisinage des jointa de
grains, quittent la direction de facile aimantation, pour réduire la différence

(cos8q — cos05)2,

On peut &galement supposer 1'existence de domaines de fermefure, dans
lesquels 1'aimantation est orientde de manidre a annuler (coseq - coseg)a. L' énergie

des pdles est alors remplac$e par un terme d'dénergie d'anisotropie.
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Ces diverses possibilités conduisent sans doute & des valeurs un peu difré-
rentes de la taille des domaines. Les calculs approchés que 1°on peut effectuer corres—
pondent & des situations trés schématiques et ne permettent df obtenir que des ordres
de grandeur : a* vaut de 10 2 quelques dizaines de microns. Nous prendrons da* = 20 um
pour fixer les idées, valeur en bon accord avec les observations de Smith et al
[SMIT-19807, bien que supérieure i une estimation, obtenue par diffusion de neutrons

au petits angles, de 1 um [SHIL-1976].

Disposant des valeurs de 1'énergle et de 1'épaisseur de parols, ainsi que de
1z taille des domaines, & la température de crossover, et connaissant les variatlons
thermiques de ces quantités dans le régime de parois Ising, on peut aveir une idée de
leurs valeurs au moment oll apparalt la structure en demaines. La température de "congé-
lation" des domaines, estim#e par le rapport entre la surface de parol au crossover et
la surface de parci & la congélation, vaut environ e = 10~4, Ces résultats sont

présentés dans le tableau II-T.

g er'g/cm2 S um d pm

variation thermique

régime Ising 2,4.10% 132 1,7.1073 70,64 88 £0.28

Crossover: & = 5.1073 0,22 0,05 20

Congélation: ¢ = 1074 1,3.1073 0,6 7

Tableau II~7

Les variatlons thermiques de § et d, montrent que l‘épaisseur de paroi
serait égale A la taille des domaines pour g = 8.10'6 et que donc la notion de domaine

n'a plus de sens pour des températures si proches de T,.
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On peut déerire 1'état du matériau, en fonction de la température, dans le

voisinage de T, , par le schéma ci-dessous.

5.1073 1074 1075
E
s ! ! >
crossover congélation apparition
: des domaines des "domaines*
|
' !
Parois de Bloch : Parois Ising } fluctuations
Entre la température de Curle et e = 10"5, la notion de fluctuations

corrélées sur un volume £3 se substitue & la notion de domaines. Lorsque d devient
supérieur 4 §, les domaines apparaissent, mais pour £ < 10’”, les parois sont mobiles,

les barridres d'énergie susceptibles de les arréter étant trop basses,

Indépendamment des propriétés du voiasinage de T, , cette étude met également
en évidence certains aspects du comportement de la structure en domaines métastable

glle-méme :

Si les valeurs des coefficlents du champ dans les expressions analytiques
des branches de cycles d'nystérésis, ne peuvent &tre déterminées précisément en raison
de leur pondération par le taux de relaxation, l'existence d'un terme irrédversible
linéaire en champ est établie. Bien que le taux de relaxation soit important, ce terme
n' est pas négligeable dans la courbe de premidre aimantation, Alors que le terme
irréveraible de cette courbe vaut, en unités réduites, j = 0,35 nZ dans le cas d'une
structure en domaines stable, il a 1'expression approchée j = 0,2 h + 1,04 h2 au début

de la méme courbe dans le cas de la structure métastable.

Ce terme provient de certaines positions initiazles métastables des parols
qui conduisent, au niveau des événements individuels (analogues aux grains de
Preisach), & une dissipation d'énergie proportionnelle & h, lors du déplacement
irréversible de la paroi. (La dissipation élémentaire eat finie, et la probabilité de

la situation est proportionnelle & h).
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Dans le cas stabilisé, par contre, l'énergle dissipée est proportionnelle 3
n3 (dissipation élémentaire proportionnelle & h, et probabilité de la situation & h2),
ce qul est la traduction "énergédtique® des lols de Hayleigh. Dans ce dernier cas
d'ailleurs, 1l'énergie dissipde globablement au cours d'un c&cle, se mesure par l'aire

du cyole, et est proportionnelle au cube du champ maximum.

Cette conclusion du modéle n'a pu 8tre confirmée expérimentalement, la
quantité de chaleur dégagde par ces processus étant trés faible, et compldtement
masquée par celle provenant des courants induits macroscopiques. Elle est néanmoins en
accord avee les conséquences d'un modéle phénoménclogique générél de 1'hystérésis
[ERBE-1971], oll 1"hystéréasis "asymptotique", caractérisée par des cycles stables, et
1'hystérésis "vierge", pour laquelle les cycles 8vcluent dans un premier temps, et
done ne sont pas fermés, se distinguent par ces mémes lois de variation de 1'énergie
dissipée, en fonction de la cocrdonnde d'hystérésis, qul pour nous est le champ

magnétique,

Enfin la structure en domaines métastable, stabilisée par des cycles de
champ, présente des différences avec la structure désaimantde par champ alternatif,
qui ne peuvent &tre déecrites simplement par le paramdire surface de parol. Afin de
préciser la description de ces daux strugtures en domaines, nous avons réélisé une
étude de 1'effef d'une "désalmantation sous champ', gue nous présentons dans le

chapitre suivant.
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CHAPITRE II1

DESAIMANTATION SOUS CHAMP

III-1 — INTRODUCTION

Lorsqu' on applique & 1'échantillon un petit champ constant H' pendant la
procédure de désaimantation (alternative ou thermique), celui-ci acquiert une aiman-
tation importante, bien supérieure & 1'aimantation acquise sous 1'effet du méme champ,

appliqué sur 1'échantillon préalablement désaimanté (1ére aimantation).

Dans le cas d'une "désaimantation alternative sous H'', 1'aimantation
acquise est 1'aimantation anhystérétique My(H') [NEEL-1943]. Dans le cas d'une
"désaimantation thermique sous H'", c¢'est 1'aimantation thermorémanente My{H')

[NEEL~19497,

Une fagon de mettre en évidence 1'aimantatlon acquise sous H', est
&' effactuer des cycles de champ symétriques, de grande amplitude (on raméne auparavant
le champ H' 3 zéro, ce qui a trds peu d effet, ce champ étant trés petit et 1l'aiman-
tation acquise étant peu sensible au champ). On mesure alors, en champ nul, 1'écart A
entreyl‘aimantation initiale et 1'azimantation nulle, correspondant au point milieu

entre les aimantations rémanentes positive et négative,

Nous avons étudiéd les variations de My et Mg en fonction de 1'amplitude du

champ H' appliqué, mais par une procédure un ped différente.
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ITI-2 -~ AIMANTATION ANHYSTERETIQUE

En toute rigueur, pour mesurer 1°'aimantation anhystérétique au moyen de
cycles de champ, il est nécessaire que 1'amplitude de ces cycles soit suffisante pour
gsaturer les processus irréversibles, afin que le cycle dfhystérésis soit effectivement

centré autour de 1'aimantation nulle.

Neus avens déjd indiqué dans le premier chapitre, les probldmes qu' entrai-
nait 1fapplication de cycles de grande amplitude st le fait, qu'en réalitéd des cycles
d'amplitude plus faible, méme s'ils ne permettent pas de "satursr" 1'é&chantillon, sont

tout aussi révélateurs des phénomdnes d'hystérésis que nous étudions.

On peut considérer, de fagon schématique, que pour une amplitude de cycle
donnée, une certaine proportion des parois est concernde. Les quantités mesurdes &
1'azide du cycle sont fonctions de cette proportion et en particulier, 1'aimantation
rémanente deit lul &tre preportionnelle. Bien sfir, au cours du c¢ycle, la surface de
paroi peut évoluer, mais si le cycle est stable, c'est globalement la méme fraction

des parols qui "travaille" socus 1'effet du champ.

Pendant la "désaimantatlion sous champ", par contre, toutes les parois sont
concernées. Le champ H' agit sur 1'ensemble de la structure en domaines et M, corres-
pond & la totalité des parols. 38i on effectue un cycle d'amplitude moyenne, on mettra
en dvidence 1'almantation anhystérétique correspondant 3 la fraction des parois concer-—

née par le cycle, proportionnelle & 1'aimantation rémanente définie par celui-ci.

La quantité A/Mm, oll A est 1'écart entre le point de départ des variations
d* aimantation et le centre du cyele, sera une quantité caractéristique de My, et
indépendante de 1'amplitude du eycle de mesure. Cela revient & dire que les cycles
d' amplitude moyenne, réaliséds aprds acquisition d'une aimantation anhystérétique, ne
diffédrent de ceux rédalisés sur la structure désaimantée par champ alternatif que par

deux aspects, ccmme indiqué sur le schéma de la figure III-1 :

~ 1'origine du cyele est décalde par rappert au centre, d'une quantité A
mesurant 1'aimantation annystérétique correspondant A la fraction de parcis concernée
par le cyele,

- 1l'ensemble du cycle est translaté en aimantation, d'une quantité égale 2

1'aimantation annystérétique correspondant au reste des parocis.
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Figure III-1 ~ Schéma représentant 1'aimantation anhystérétique totale My, mesurée au
moyen d'un cycle de grande amplitude (~ 20 Qe), ainsi que 1'aimantation
anhyatérétique partielle A, mise en évidence par 1'application de cycles

d' amplitude moyenne., Le ¢ycle en pointillé est obtenu lorsque H'= 0,
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3 H(Oe)

H’:o

H':006 Oe
H'z0.24 Oe
H'z 048 Oe

Figure ITII-2 -~ Cycles d'amplitude 3,6 Oe réaliséds apréds une Y"désaimantation
alternative" sous diverses valeurs de H'; A(H') est preoporticonnel
3 1'aimantation rémanente. Pour H' > 0,3 Oe , apparait une légadre

métastabilité lors du premier eycle, représentd en traits interrompus.
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Cette analyse de 1l'effet de cycles d'amplitude moyenne est confortée par les
observations qui montrent qu'effectivement les cycles réalisés aprés différentes

valeurs de H' sont superposables, et mettent en évidence 1t évolution de A { fig. III-2).

Nous avons mesuré la variation de A/Mg en fonction de H', pour des valeurs
de H' comprises entre 0 et 0,5 Ce, au moyen de cycles dt amplitude 3,6 Oe. Cette varia-
tion est lindaire, jusque vers 0,3 Oe, puis A/Mp croit moins vite el doit tendre vers
une saturation. Nous avons réalisé cette mesure pour diverses températures, entre 0 et
19001 Lorsgue ia température varis, Mg varie, mais les courbes %R(H') sont identigues.

Elles sont représentées sur la figure III-3.

L'aimantation anhystérétique a donc la méme variation thermique que 1'aiman—

tation rémanente Mg.

III-3 -~ AIMANTATION THERMOREMANENTE

La désaimantation thermique conduit A une structure en domaines métastable,
caractérisée par une surface de paroi plus importante que 1'état désaimanté par un

champ alternatif, et qui relaxe scus 1l'effet de cycles de champ.

L'application d'un champ H' pendant le refroidissement, s'il conduit A une

aimantation importante, n'8te pas le caractére métastable de la structure en domaines.

Cette métastabilité complique beaucoup 1'analyse de cycles d'amplitude
moyenne qui doivent mettre en dvidence une certaine proporticn de 1" aimantation

thermorémanente,

I1 est donc nécesalre de mesurer My au moyen de cyclss de grande amplitude.
Celle que nous avons utilisée, 19,5 Oe, n'est pas tout 34 fait suffisante pour saturef
les processus irréversibles, et, en particulier, il subsiste dans les cycles une
1égdre métastabilité. Cette amplitude est néanmoins assez grande pour permettre de

mesurer corractement 1'aimantation thermorémanente.

La Pigure III-4 reproduit quelques uns de ces cycles, pour différentes
valeurs de H' (les cycles stablilisés sont superposables). La variation de A/Mp en

fonction de H' est encore lindaire jusque vers 0,3 Ge, eﬁ la courbe % (H') coTnecide
R

avec celle obtenue pour l'aimantation anhystérétique (fig. III~3). Les valeurs de

Ma(H') et de Mg(H' } sont donc égales.
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Figure IIT-3 - Variation de A/Mg, caractérisant 1"aimantation anhystérétique et
1'aimantation thermordmanente en fonction du champ H'.
0t Mg(0°C) 3 4 : Mg(0°C) ;  x @ Ma(19°C)
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M{u.em.)
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1 H=0.02 Oe
2 HzZ 042 Oe
3 Hz0.24 Oe
4 H=z048 Oe
s H=0.960e

Figure III~4 - Cycles d'amplitude 19,5 Qe, réalisés aprds une "désaimantation
thermigque" sous diverses valeurs de H'. Il existe une légdre

métastabilité lors du premier cycle, en dépit de la grande amplitude
du cycle de champ.
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III-4% - ANALYSE DES RESULTATS

Ltaimantation anhystérétique correspond & la position d* équilibre des
parois, sous le champ H', 3 la température & laquelle est effectude la ®désaimantation
30US champ“u Le champ alternatif, d'amplitude initiale importante, permet aux parois
d' explorer de grandes distances, de franchir des barridres d* énergie #levdes, ot de
trouver les puits les plus profonds. Les parcis y sont dds lors reiativement

"bloguéesh,

Lfalmantation thermorémanente correspond aussi 3 la valeur &' équilibre de
1'aimantation, bien que la structure en domaines soit elle-méme trés métastable.
L'état microscopique du systdme est trés différent de celui correspondant 3 1'aimanta-
tion anhystérétique, mais du point de vue du paramétre, visiblement important, qu’est
1'aimantation macroscopique, le systdme réduszit 3 atteindre 1'dquilibre., (Dans un
verre de spin, également, le refroidissement sous champ, conduit & l'éqﬁilibre en ce

qQui concerne 1'aimantation [BERT-1984]}.

La valeur de H', tant qu'elle reste faible, ne modifie pas gualitativement
ces structures en domaines : 1ltallure des cycles est identigue pour H' inférieur 3 0,3 Oe.
On a done deux types de structurs en domaines, la structure Tanhystérétiquem et la
structure "thermique", toutes deux caractérisdes par la méme valeur de 1'aimantation
macroscopique, My = My, correspondant A la valeur 3 1'équilibre sous le champ H'.

L'effet du champ magnétique et de 1a température permet de comparer leurs comportements.

L*effet du champ magnétique est mis en évidence en comparant les grandeurs

suivantes

- L'aimantation anhystérétique (ou 1'aimantation thermorémanente qui lui est
égale), pour une valeur de H' ; c'eat 1'aimantation d'équilibre sous H',

— La valeur de 1'aimantation acquise par la structure préalablément désai-
mantés par un champ alternatif, au cours de la courbe de premidre aimantation, pour la
méme valeur du champ : cette dernidre est tradz faible, montrant que les parois se
déplacent peu.

~ La'valeur de 1'aimantation, dans les mémes conditicns, mais pour la struc-—
ture en domaines obtenue par une désaimantation thermique : elle est nettement supé-
rieure & la précédente, bien que toujours trés faible par rapport A l'aimantation
d'équilibre. Les parois se déplacent encore relativement peu, mais la structure
"thermique! réussit mieux A suivre 1'équilibre que la structure "anhystérétiquen,

Le tableau III-1 présents les valeurs de ces aimantaticns pour un champ de 0,2 Oe 2 oe°C,
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Tableau III-1 - Valeurs des aimantations 4 0°C sous 0,2 Oe

18re aimantation (Rayleigh) : 0,024 uem
18re zimantation, métastable : 0,155 uem
aimantation anhystérétique : 4,75 uem
aimantation rémanente maxi : 19 uem

L'état d'dquilibre, défini pour une valeur du champ, se déplace beaucoup
lorsque celui-ci varie, mals le systdme, méme s8'il se trouve initialement dans 1'état
d'8quilibre, ne peut suivre en raison de la présence de barridres d'énergis. D'ol
1t existence de rémanences {alors que 1'équilibre en champ nul, correspond é-une
aimantation nulle) et de faibles variations de M au cours des courbes de premidres

aimantations.

L'aimantation anhystérétique est définie A une température, la température i
lagquelle on effectue la "désaimantation scus champ"., S1 par la suite la température
varie, les parols étant "bloquées", 1'aimantation variera essentiellement comme Mg,
alors que 1'expérience montre que 1'aimantation d'équilibre varie comme Mp. LA encore,

ia structure "anhystérétique" ne suit pas bien 1'équilibre,

L*'aimantation thermorémanente est également définie 2 une Ltempérature, mais
ctest la température de mesure, A laquelle est parvernu 1'échantilion par le refroidis-

sement,

Nous n'avons pas fait d'étude systématique, par des ceycles de grande ampli-
tude, de la variation de 1'aimantation thermorémanente en fonction de la température,
Mais 1'extrapolation de mesures effectudes au moyen de cycles d'amplitude 3,6 Oe, -
entre 0 et 19°C, montre que 1l'aimantation thermorémanente est bien égale & 1'aimanta~
tion d'équilibvre, quelle que soit la température 3 laquelle on arréte le refroidis~
sement pour effectuer }a mesure. On peut donc dire que la structure "thermique" suit

1t équilibre lorsque la température diminue.
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III-5 - CONCLUSION

En conclusion, ces mesures permettent de déerire un peu misux la structure

en domaines, obtenue par refroidigsement depuis une tempdrature supérieure a Tas

Elle est caractérisée par un excés de surface de parois, excds susceptible
de relaxer sous l'effet du champ magnétique. Elie est donc métastable, Néammoins, du
point de vue du paramdtre aimantation macroscopique, elle ast & 1'équilibre. Elle est
méme plus "socuple" que la structure désaimantée par champ alternatif pour suivre
17équiliore lorsque celui-ci se déplace quand le champ ou la température varie. Cette
acuplesse doit provenir du fait gue cette structure en domaines "thermigue" posséde
davantage de degrés de liberté, en ce sens qu'eile peut ajuster d'une part la position
des parcis, définissant la proporticn de domaines + et -, mais aussi la taille de ces

domaines, voire leur forme.

L.e modéle que nous avons développé dans le chapitre précédent, ne permet pas
de décrire les interactions entre parcis, ni bien s@r, 1'évolution de ces interactions
lorsque la structure en domaines évolue. Le fait de rendre compte des différences
entre les structures en domaines par le seul paramdtre surface totale de paroi,
interdit une comparison plus fine entre elles. Néanmcins, leurs différences de compor-
tement sont interprétées en termes de différences de topologle des domaines. Par
exemple, dans le cadre du modéle de structures branchdées [GABA~19841, déji mentionné
pour #ventuellement déerire le supplément de parois au voisinage de Ter On peut

imaginer des topclogies caractérisées par des degrés de branchement différents,

L' idée de tenter de les observer paralt done naturelle. Comme on 1l'a
précédemment indiqué, de ce point de vue, la gadolinium est un mauvais candidat, et
nous avens dfl aborder le probldme différemment. Nous présentons dans le chapltre
sulvant, des expériences de simulation de structures en domaines de topologies

différentes, réalisées au moyen d'un calculateur,
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CHAPITRE 1V

SIMULATIONS DE STRUCTURES EN DOMAINES

IV~I - INTRODUCTION

La st%ucture en domaines obtenue par refroidissement est caractérisée par
une surface de'baroi plus importante que la structure en domaines & 1'équilibre ; nous
supposons #également qu'elle doit &tre constitude de domaines de forme différente.
Devant 1'impossibilité d' observer directement cette situation dans Gd, nous avoné
réalisé des expériences de simulatien de différentes structures en domaines, afin de
tenter de mettre en évidence des différences de comportement entre elles, lides A ces

topologies distinctes.

En pratique, les différences de comportement gque 1'on cherche & simuler,
sont celles observées dans Gd, c'est & dire qu'elles concernent les cycles d'hysté-
résig, Or 1'effet du champ magnétique sur les structures en domalnes n'est pas tréds
facilé 3 tradulre dans le cadre de nos simulations, et les faibles modifications des
cyeles d'hystérésis, observées sur les cycles expérimentaug, et provenant des modifica~
tions de la topologis, ne peuvent &tre mises en évidence sur les cycles aimulés qui

acnt trop imprécis,

~ Ces simulations présentent néanmoins un intérét, en ce sens qu'elles sont
une autre approche que les caleuls classiques de structures en domaines, pour traduire
les effets de compétition entre #nergie dipclaire et dnergie de paroi. Les calculs
clasgiques sont des calculs de minimisaticn d'énergie, mais A 1' intérieur du cadre
rigide d'une topologie précise (par exemple des domaines en feuillets dans le calcul
de Landau et Lifschitz [LAND-1969]). La simulation escamote cet aspect minimisation,
et fait appel 3 des régles ad hoc d' interaction entre domaines, mais permet de
travailler sur des structures plus irrégulidres et aldatoires, pour lesquelles un

calcul analytique de minimisation serait infaisable.




msuz.

On considére le probldme d'une surface plane, nécessairement limitde,
divis#e en N cellules auxquelles est attribufe une valeur * 1, correspondant 2 une
aimantation dans un zens ou dans I1'autre. Le signe affecté & chaque cellule sera
défini ﬁar des régles de voisinage, coneernant uniquement les premiers voising,

inspirdes des notions utilisées dans les probldmes’ d'automates cellulalres [VICH-19847.

Nous avons choisi une symétrie hexagonale, pour réfléter le cas de Gd ; ainsi
chaque cellule 2 6 premiers voisins, tous équivalents. Les dimensions de 1'échantillon
étant réduites (au maximum 2852 cellules), nous avons en général adopté des conditions

limites eycliques. Dans ce cadre, nous avons réalisé deux types de simulation,

Iv-2 - NUCLEATICON HOMOGENE

On part d'une situation au hasard, ot un tirage au sort détermine le signe
de chaque cellule. En moyenne, on obtient autant de cellules +1 que de cellules -1, et
"1'aimantation" initiale eat 3 peu prés nulle, On effectue ensuite quelques itérations
d'un processus qui permet au systéme de relaxer vers un état d'équilibre, processus
régi par une régle de volsinage. Cette régle est définie A 1l'aide d'un paramdtre P,

choisi entre 0 et 1. Une itération est constitude des étapes suivantes :

-~ On tire au sort ? cellules parmi les N cellﬁles de 1'échantillon.{On

considdre en quelque sorte qu'on a ? entités constituées d'une cellule
et de ses 6 voisins).

~ Pour chacune, on tire un nombre aléatoire, compris entre 0 et 1, Py, ce qui
définit le paramétre P = P, - P,,

~ Pour chague c¢ellule, on calcule le coefficient S égal A& la somme des
valeurs de sea 6 voisins.

- 851§ s -2, ce qui correspond & 4,5 ou 6 voisins ndgatifs, la cellule
prendra le zigne de P.
51 8 22, ¢g'est & dire 4,5 ou 6 voisins positifs, la cellule prendra le
signe de - P. °

~ Une fois tirédes, ces X cellules, on actualise 1'ensemble de 1'échantillon,

T
én affectant & chaque cellule le signe qui lui revient.

On effectue en pratique une dizaine de telles itérations, pour obtenir une

situation "relaxée",
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Nous avons choisi cette régle de voisinage parmi d'autres pessibles ; son

sens physique se voit mieux en considérant les cas extrémes :

~ 81 P, =1, P, étant compris entre 0 et 1, P sera toujours positif.
La régle devient dona :
. 8 £~ 2, 1a cellule devient positive

. 32 2, 1la cellule devient négative,

Une cellule testée ne peut dans ce cas avoir que 0, 1, 2 ou 3 voisins du
méme signe qu'elle ; c'est doenc une condition qui empéche 1'agglomération

des cellules du méme type.

- 581 P, = 0, alors P est toujours négatif. C'est la situation inverse ;
une cellule testde ne peut avoir que 0, 1, 2 ou 3 voilsins de signe opposgé

et cette condition conduit & 1'agglomération.

- Lorsque P, est compris entre 0 et 1, la régle qui détermine le signe da
chaque cellule, conduit & un résultat aléatoire, mais les deux conditions
ne sont pas équiprobables. On obtient alors un certaln taux d' agglomération

fonction de P,.

Une situation agglomérée est caractérisée par une surface de paroi moins
importante qu'une situation "filamenteuse". Le paramdtre P, joue donc le méme rdle
gu'une pondération énergie de pdles - énergie de paroi, qui conduit & d&finir une
tallle caractéristique des domaines ; le poids des pbles est d'autant plus important

que P, est grand.

La surface de parol L, dans chaque structure, est calculée de la fagon

syivante :
L = I (3—%)
cellules(+)

ce qui revient 3 compter le nombre de faces séparant deux cellules hexagonales de

signe opposé,
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Figure IV=1 ~ Simulations de structures en domaines,
L représente la surface de paroi,
ta), (b) et (o} sont 3 exemples obtenus pour des valeurs différentes
de P,, tradulsant des compromis pdles-parois différents.
(d) est la structure en domaines en champ nul obtenue 3 partir de la

structure {(c), aprés 4 cycles de champs.
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La figure IV~1 présente trols exemples de structures en domaines simulées,
correspondant & des #chantillons de 1872 cellules, pour P, = 0, 0,5 et 1, Elles ne
sont pas totalement relaxées, et il persiste certaines situations non conformes & la
régle. Par exemple, dans la figure a, ol P, = 0, on trouve des cellules iscolées, ce
qui vient du fait qu'elles n'ont pas #té tirdes lors des cycles de relaxation., Mais
dans 1fensemble, on obtient bien des structures de topologies distinctes, filamen-—

teuses dans le cas ol P, = 1, et plus massives quand P, = Q.

Les topologies sont réellement différentes, en c¢s sens que la figure a,
agglqmérée, n'est pas simplement dquivalente & la figure ¢ A une échelle différente,
mais est.¢onétituée de domaines de forme différente. C'est d'ailleurs un des probldmes
de cette simulation de ne pouvoir décrire de structure "filamenteuse" qu'd une &chelle,

Le paramdtre surface de paroi est done ici 1ié au paramétre topologie, et on ne peut

avoir évolution de 1'un sans évolution de 1'autre, par exemple sous 1l'effet du champ.

Iv-3 = EFFET DU CHAMP MAGNETIQUE

On traduit les effets de cycles symétrigues - hy, hy par des régles de voisi-
nage, dans le méme esprit que pour la relaxation, mais on introduit également des
conditions inspirédes des axpressions utilisdes habituellement pour décrire les ecycles

d' hystérésis,

- La structure en domaines, étudiée pour les valeurs 0, hy et - hy du champ,
sera fonection non pas simplement de la valeur du champ h, mais €galement

de la valeur précédente de celui-ci, hp.

- En champ croissant, seules les cellules négatives sont suaceptibles de se
retourner, et inversement en champ décroissant, mals de plus, on considére
que lorsque le champ varie de hy & 0, seules les cellules qui se sont
retournées 3 la montée entre 0 et hy sont concernées. De méme, entre
- hy et 0, seules celles quil se sont retournées entre 0 et - hy, peuvent

5! inverser A nouveau.

Les cellules concernées par le champ étant ainsi définies, on examine
successivement toutes les cellules, mais on ne rend effectifs les refournements qu'l

la fin, pour que 1'ordre d'examen n'intervienne pas dans le processus.
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Pour chague cellule concernéde, on définit le paramdtre :
1 Y S ., 8
Py = 5 (h hp) (1 + E’} = 5 ho (1 + 7 )

S est la somme des valeurs des 6 premiers voising. On tire 3 nouveau un nombre

aléatoire F,, compris entre 0 et 1, ce qui définit le paramdtre P :

La cellule changera de signe gif P < 0.

Cette régle consiste & retourner avec une plus grande probabilité, parmi les
cellules concernées, celles qui sont isclées cu ont peu de voisins du m8me typs
qu'elles. On suppose en quelque sorte qu'elles sont plus vulnérables qu'au centre d'un
domaine. C'est done une régle qui aura tendance 3 agglomérer, et & faire diminuer la

surface de paroi.

Pour chaque valeur du champ, on effectue cette procédure 3 fols pour déter-
miner la structure en domaines 3 une valeur du champ, et on examine 1'évolution au
bout de U4 cyeles de champ. La figure IV-1 d présente un exemple, la struciure en champ
nul, apréds U cycles de champ, (hy = 0,25), & partir de la structurs "filamenteuse™
obtenue avec P, = 1, On observe blen une évolution de la topologie et de la surface de
paroi, alors que la méme procédure, 3 partir de la structure a, obtenue pour P, = O,

ne conduit pas 4 une évolution sensible,

Les cycles d'hystérésis obtenus par une telle simulation présentent 1'incon-
vénlent de ne tenir compte qu'en moyenne d'un paramétre comme 1'aimantation macrosec-
pique. L'aimantation initiale nulle est obtenue gréce i ia symétrie entre cellules +
et - , qui conduit en moyenne 4 M = 0, Lorsque le champ agit, une dissymétirie apparafst,
qui en général conduit & une dérive des cycles, &tant donné que les conditions de
retournement sont purement locales, et qu'il n'existe pas de rappel 1ié aux effets de
champ démagnétisant, conséquence de 1'aimantation acquise par 1'échantilion. Ceci,
ajoutd au fait qu'on ne peut avoir ici d'é4volution de la surface de parci sans évolu-
tion de la topologie, empé&che d' observer 1'effet de la seule topologie sur la forme

des cycles.

Cette simulation montre néanmoins que des conditions logcales permettent de

décrire de facon assez réaliste 1'effet du compromis énergie de pdles ~ &nergie de paroi,
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et ce bien que les forges dipolaires soient & longue portde. De plus, elle met en
évidence des structures en domaines qui rappellent des struétures effectivement
observées. En particulier, la structure de la figure ¢, qualifiBe de filamenteuse, les
domaines éyant la forme de bandes, présente des ressemblances, peut Stre en plus

désordonnée, avec des structures en domaines observées dans les matériaux 3 bulles.

Cela nous a conduit & rédaliser des observations st des expériences sur un
matériau de ce type, en pratique une ocouche épitaxiée de grenat d'yttrium, Cette étude
est 1'objet du chapitre sulvant. Les structures en domaines en bandes, obéervées dansa
ce genre d'échantillons, sont nucléées A partir de 1*'état saturé par un champ magné-
tique, par la progression de quelques bandes qui envahissent 1'échantillon. Nous avons
adapté notre simulation pour déerire ce mécanisme de formation d'une structire en

domaines, A partir d'une nucléation inhomogdne,

IV-# = NUCLEATION INHOMOGENE

On cherche 3 créer une structure en domaines en bandes, & partir de quelgues
centres de nuclidation. On part d'une situation saturée, par exemple toutes les
cellules —. On fixe uﬁ taux de nucléation, qui détermine un certain nombre de
cellules, tirées au hasard, quil vont s'inverser. La progression de ces domaines + va

s'effectuer en inversant les cellules - qui ont un voisin + et un seul.

On peut tirer au sort la cellule A tester, et la retourner si elle remplit
la condition, Mais cette progédure est trds lente, car au début, trds peu de cellules -
ont. un voisin +. Elle conduit 3 une structure en domaines "tourmentde", ol les change-

menta de direction dans les bandes sont trés rapprochés.

Une autre procédure conaiste & faire progresser les domaines en bandes, 3
partir des cellules +, en considérant les voisins de celles-ci. Un tirage au sort
détermine un domaine susceptible de progresser ; celui-c¢i va ténter de le faire un
nombre de fois donnéd, dans une direction tirée au sort, celle d'ol il vient &tant

légerement favorisée.

En pratique, au début de la progression, gquand le ncmbre de noyaux + est
faible, rien n'oblige les bandes & changer de direction. Les conditions locales de

voisinage n' interviendront que lorsque le "remplissage” sera important. Mais la
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Figure IV-2 - Simulation d'une structure en domaines en bandes résultant d'une

nucléation inhomogédne.
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structure manquera alors de socuplesse pour s'ajuster sur de longues distances. Il faut
done "prévoir" des changements de directions, d'ol le tirage au sort du voisin qui se

retourne.

Par la suite, il y a une sorte de répulsion des bandes, qui oblige la
structure 3 s'enrouler, Le taux de remplissage n'est pas suffisant, et on a du mal 3
atteindre 1l'aimantation nulle. On doit alors autoriser des ajustements, consistant i
permuter des cellules + et -, A condition que cela permette une progression supplé-

mentaire,sans contrevenir 3 la régle de voisinage.

La figure IV-2 montre un exemple de structure en domaines ainsi nucléée, sur
un échantillon de 1302 cellules., Elle présente certains défauts, au regard de la régle
qul veut que chaque cellule ait deux voisins du méme type qu'elle ; le remplissage
n' étant pas parfait, les domaines -~ n'ont pas rigoureusement la forme de bandes imposée
aux domaines +. Néanmoins, cette simulation conduit 3 une aimantation assez faible

| n- - ny

|M = ——— = 0,07

ol n., n. et n sont respectivement le nombre de cellules -, + et total.

La structure obtenue est effectivement assez semblable & certaines struc-
tures en domaines observdes dans les matériaux 3 bulles, et dont on verra des exemples
dans le chapitre suivant. La progression des bandes 3 partir des centres de nucléation
est décrite d'une fagon un peu schématique par rapport & la réalité, en particulier en
raison du fait qu'il faut anticlper les circonvoluticns de la structure, qui, dans la
simulation, n'a pas la souplesse permettant aux structures réelles de s'accommoder sur
de grandes distances., Cette simulation montre quand méme que ce type de structures en

domaines peut &tre déerit comme Btant le fruit cu mécanisme de nucléation.
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CHAPITRE V

HYSTERESIS TOPOLOGIQUE

V~1 - INTRODUCTICN

Comme nous 1'avons déji mentionné, les "matériaux & bulles" présentent des
structures en domaines variées, qui diffdrent par le paramétre taille caractéristique
des domaines, donc surface de paroi, mais également par la topclogie de la structure,
c'est & dire la forme des domaines, Cette diversité provient des caractéristiques
propres de chaque échantillon, (sa composition, les conditions de son &laboration, les
traitements qu'il a subis ...., qui définissent son aimantation spontanée, son aniso-
trople, ses dimensions), mais aussi, pour un méme échantillon, de son histoire magnéti-
gque et thermique [KACZ-1960 ; KOOY-1960 ; GEMP~1963 ; BESP-1982 1.

Les matériaux auxguels nous nous sommes intéressés sont des couches mono-
cristallines de grenats magnétiques épitaxiés, de trés faible #épaisseur, transparents
4 la lumidre visible et qui permettent 1'observation des structures en domazines au
moyen de 1'effet Faraday. Ces structures se classent en deux grandes catégories, les
structures en bandes et les structures en bulles, et on observe différents exemples
dans chaque catégorie, ainsi que des structures en domaines mélanges de bulles st de

bandes.

Nous présentons les résultats d'observations et de mesures effectuées sur un

échantillon de composition Y , épitaxié sur un

2,777, 25 %0, 027%3,88%%1 06" 0,01 %12
substrat GGG, suivant une direction (111), réalisé & Bellevue. C'est un grenat ferri-
magndtique, 4 forte anisotropie uniaxiale suivant une direction perpendiculaire au
plan de la couche. Dans chaque domaine, l‘aimantation'est suivant 1'axe de facile
aimantation, et des domaines d'aimantation opposée sont séparés par des parols & 180°
d' épalasseur tras faible par rapport & la taille des dcmaines ; les interactions entre

parois ne asont done en général pas considérées. L'échantillon a la forme d'une
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plaquette de 5 x 5 mmzy et 1" épalsseur de la couche magnétique, 7,3 um est trds petite
vis~3-vis des dimensions dans le plan. Les domaines traversent 1'échantillon dans le
gens de l'épaisseur et, si celle-ci joue un r8le dans la définition de la taille des
domaines, elle nfintervient pas dans le probidme de la structure elle-~méme, gqui est
eszantiellement bidimensionnelle. La qualité de la cristallisation est trds bomne, et
11 eat presque sans défauts suscéptibles de piéger les parois. Celles-ci se déplace-
raient donc librement sous 1'effet du champ, et c'est la topoiogie de la structure,
les interactlons entre domaines, qui figent la structure en domaines. Elle garde
néanmoins une certaine souplesse autorisant des réarrangements sur dé grandes dis-
tances, scus 1'effet d'un paramdtre extérieur. Cet échantillon ne présente pas d'hysté-
résis magnétique au sens classique, ¢'est & dire qu'il n'y a pas dfaimantion rémanente
et que les variations d'aimantation sont proportionnelles au champ, en relation avee

le coefficient de champ démagnétisant.

Les valeurs des grandeurs ocaractéristiques de cet #chantillon sont portées
dans le tableau V-1, avec celles d'un deuxidme échantillon, issu de la méme fabrica-
tion mais ayant subi un recuit 3 une température différente, Les diverses grandeurs en
sont modifides, et nous verrons quelques exemples de structdres en domaines sur ce

deuxidme dchantillon.,

(1 (2)
Températures de recuit (K) 1473 1125
Période moyenne (um) 5,2 7,8
4 ﬂMS (@) ~ 280 ~ 220
Ku (erg/cm3) - ‘IO4 ~ 1,8.10“
Hy, (0e) - 234 ~ 148
g (erg/cmz) -~ 0,08 ~ 0,1

Tablesau V-1 : Caractéristiques des deux échantillons &tudiés, 4 température ambiante,
H, est le champ, normal A la couche, de collapse des bulles. Ku est la
constante d'anisotrople uniaxiale, et g la densité d' énergie de paroi.
La période moyenne est la somme d+ + d_ de la largeur des bandes + et -,
Les valeurs de 4 mMg, X, et ¢ sont des moyennes entre les valeurs '
mesurdes et calculées dans un moddle classique [GOU-1984 ; BRCU-1%80].
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Les observations ont été réalisdes au moyen d'un microscope polarisant, en
utilisant 1'effet Faraday en transmission, en partie & Bellevus od, 3 l'aide d'un magné-
toscope, on peut suivre pas & pas 1°évolution de la structure en domaines, et en
partie A Grenoble. On peut appliquer & 1'échantillon des champs magnétiques perpen-
diculaires au plan de la couche, au moyen d'une bobine dont 1'axe est confondu avec
celui de 1'objectif du microscope. L'amplitude maximale des champs appliqués, suffi-
sante pour saturer 1'échantillon, eat environ 300 Ce. Les mesures sont effectudes
entre 20°C et la température de Curie du matériau, ~ 135°C, 1'échantillon étant
maintenu 4 une température réguléde au meyen d¢'une platine chauffante, 1'objectif

grande frontale du miecroscope étant sdparé de 1'échantillon par des hublots en verre.

L'dchantillon peut &tre soumis A4 divers scenarii combinant 1'effet du champ
magnétique et de la température, permettant ailnsi des excursicns dans 1'espace des
structures en domaines possibles, en particulier en calquant les procédures appliquées
au 0d dans les mesures précédemment présentées, Ces structures en domaines scnt
d' dnergles volsines, et correspondent A des minima localement stables, séparés par des
barridres d'énergie. En champ nul, et & température donnée, la taille caractéristique
des domaines {période des bandeg, diamdtre des bulles} qui traduit le terme principal
d' énergie autour duquel se situent les niveaux des diversges atructures, évolue peu de
1tune & 1'autre. Le champ et la température modifient les niveaux d’énergie et la
hauteur des barridres, et permettent une évolution du systdme dans 1'ensemble de ces

états métastables.

V-2 - EFFET D'UN CHAMP A TEMPERATURE AMBIANTE

Etats de rérérence

Dans toute cette étude, nous nous intéresscns uniquement & 1l'effet de champs
magnétiques perpendiculaires & la couche, que nous supposerons favoriser les domaines +,
De la m8me manidre que dans Gd, ol nous avens défini deux états initiaux de la strue-
ture en domaines, 1'état désaimanté par un champ alternatif décroiésant et 1'état
désalmantéd par refroidissement depuis T > T,» nous disposons de deux états de
référence .

- Lorsqu'on refroidit 1'échantillon, en champ nul, depuis une températurs

supérieure 2 Tc’ jusqu'd la température ambiante, on obtlent une structure
en domaines formée de grandes plages de bandes paralléles alternées + at -,

avec quelques défauts isolés (Fig. Vv-1).
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- Lorsque, 3 température amblante, on fait déeroftre jusqu'd zéro un champ
qui avait saturé 1'échantillon, on obtient encore une structure es bandes,
mals présentant 1'aspect dfun labyrinths, 1'erroulement des bandes condui~

sant & l'existence de "défauts® du type "oul de sac" et "fourche" (Fig.v-2),

Iei, ce n'est pas exactement la notion de désaimantation quil caractérise ces
structures puisque, quelle que soit la procédure, en champ nul, 1l7aimantation est
nulle en raison du champ démagnétisant. L'application d'un champ alternatif décrois-
sant conduit & une structure en domaines similaire au labyrinthe de la figure V-2,
avec cependant une symétrie entre les domaines + et -, se traduisant par l1l'existence
de défauts (cul de sac, fourche) des deux "couleurs". Nous nous limitons ifei & 1'&iude
de 1'évolution de la topologie de la structure en bandes paralléles, sous 1'effet de
cycles dissymétriques 0 -~ H - 0, et sommes donc uniguement concernés par le labyrinthe

plus simple de la figure V-2, ol les cula de sac et les fourches sont noirs (+).

Ces deux états de référence ne sont pas systématiquement obtenus sur tous
les échantillons [KOOY - 1960 ; SZYM - 1982], car des propriétés importantes, comme
les champs de nucléation de domaines inverses, la densité de centres de nucléation,...
sont trés sensibles aux caractéristiques propres de chacun. Néanmoing, cette situatidn
n'est pas "exotique" et présente un certain caractdre de généralité [SZYM - 1979 ;
SZEW - 1980]. Dans notre cas, 3 température ambiante, la péricde des bandes, d,,
définle comme la somme d, + d., des largeurs de bande + et -, est sensiblement la méme
dans la structure en bandes paralldles, et dans la structure labyrinthe. L& sncore,
suivant les échantillons, et surtout la température de mesure, la période de la
structure paralléle peut &tre différente de la période d'équilibre [VERT - 19837].

Cycles de champ sur la structure en bandes paralldles

- Pour des cycles de champ faibles, la stiructure reste an bandes paralléles,
st les défauts isolés sont 8liminéds.

- Lorsque 1l'amplitude des bycles augmente, on assite & 1'évolution progres-
slve de la topclogie de la structure en domaines. Lorsque le champ croit, la largeur
d- diminue, la période d; + d- restant constants. Puls la décroissance de d_ se
ralentit, et des bandes - disparaissent, conduisant & une augmentation de la période.
Lorsque le champ décrolt, les bandes se plissent, conduisant & une structure en
zig-zag, ol dy = d., en champ nul. 8i le champ augmente 3 nouveau, les bandes se

lissent, pour redevenir paralldies 3 la valeur du champ maximum précédemment atteint.
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Figure V-3 - Apparition de défauts de type cul de sac et fourches dans la structure

zig-zag. Structure en champ nul aprés un champ de 189 Oe sur la structure

initialement en bandes paralléles.
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= LTamplitude de ces zig-zags, en champ nul, augmente rapidement lorsque
1t amplitude des cyeles augmente, jusqu'd une valeur ol les plls donnent nailssance 3
des défauts de type cul de sac et fourche, conduisant 3 un enroulement des bandes

précurseur de la structure labyrinthe (Figure V-3).

-~ Enfin, si le champ est capable de saturer 1" échantillon, on obtient la

structure labyrinthe lorsqu’ il décroit jusqu'd zéro.
Analyse

On a donc une &volution progressive et irréversible de la structure en
bandes paralléles versa la structure labyrinthe. Cette évolution peut &tre représentde
par un cycle d'hystérésis oll, en abscisses est porté le champ magnétique, et en
ordonnée 1'état de la structure en domaines (Figure V-4). L'équivalent de la courbe de
premidre aimantation, est ic! le lieu des structures en bandes paralldles {photos 1,
2, 5, 9). Le long de cette courbe, la péricde de la structure, d, + d., croit par
disparition de bandes -, en accord avec les moddles permettant de calculer la période
de structures en bandes paralléles sous champ [KOOY - 1960]. Cette &volution est
irréversible, et chaque valeur du champ est caractdrisée paf une période, c'est i dire
un nombre de bandes paralldles, Sur une courbe de recul, par contre, 1'évolution est
globalement réversible, le nomore de bandes ne pouvant évoluer. La structure en champ
nul conserve ainsi une mémoire du champ maximum rencontré, et m&me dans un cas de
structure presque labyrinthe comme la photo 11,.la strugcture paralldle cachée peut
8tre restaurde par 1'application du champ qui permet de retrouver un état analogue 2
la photo 10,

Le probldme qui se pose est de déterminer quels sont les états de plus basse
énergie entre les diverses structures rencontrées, et les mécanismes qui pilotent

cette évolution d'une topologie 3 une autre.

L'énergle de ces structures en domaines comporfe un terme de surface de
paroil et un terme d'énergie dipolaire. Nous avons effectué un calcul numérique, sur
des structures en bandes paralléles et en zig-zag de différentes tailles, présentant
toutes la méme surface de parois, afin de comparer leurs énergies dipolaires. Les
bandes scnt discrétisées en utilisant le réseau de cellules hexagonales définies dans
1la simulation de structure en domaines du chapitre précédent., Chaque celluls esf
affectée d'une charge * 1, de manidre 3 former des bandes et 2 constituer une

structure périodique. Le potentiel sur chaque cellule est calculd en sommant les
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Figure V-4 - Cycle d'hystérésis topoclogique
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contributions de toutes les cellules de la couche, ainsi que celles de la face
inférieure de 1'é&chantillon, & une distance D, La sommation est effectude en choisis~
sant des couronnes dont la charge est aussl proche de zéro que possible afin df assurer

la convergence du calcul.

Ce calcul montre que la structure en bandes paralildles est dfénergie
légérement plus faible {quelques pour cents) que celle d'une structure en zig-zag de
méme période, la période dtant définie par la largeur des bandes perpendiculairement &
gelles-ci. Aux angles des zig-zag, le poctentiel créé par les premiers voisins est plus
faible que pour les bandés paralldles (il y a un écrantage des pBles localement
meilleur), mais la sommation des couronnes successives conduit & des termes alternati-

vement supérieurs et inférieurs au cas paralldle, et & une somme finalement supérieure.

On peut donc admettre que la structure en bandes paralléles, avec ;a bonne
période d,, est la structure d'équilibre [KACZ-1960]. Le champ magnétique a pour effet
d' augmenter la période, en faisant disparaltre des bandes -. La nucléation de domaines
inverses étant plus difficile que leur disparition, lorsque le champ décroft la
période ne peut retrouver sa valeur &' équilibre si la structure reste en bandes

paralldles. Le systdme va done trouver un autre moyen pour diminuer cette période,

~ Pour les faibles amplitudes de cyecles, la période sous champ n'est que
légérement supérieure & la période d'équilibre. L'apparition de plis, pour lesquels la
période au niveau des angles est égale & la période sous champ, permet de retrouver,
dans une direction perpendiculaire aux bandes, la période d' équilibre, comme indiqué

sur le schéma de la figure V-5,

| 11-2>>

d, o ¥

Figure V-5 ~ Evolution de la période par plissement. La période mesurée perpendicu-

lairemen: aux bandes, d,, est plus faible que la période sous champ, dy, .
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En réalité, la situation est moins idéale que sur le schéma, en particulier
parce que les plis ne sont pas réguliers, ni répartis de manidre homogdne. Si en champ
nul, on observe que la période perﬁendiculaire aux bandes est peu différente de d,
(glle est d'ailleurs difficile & mesurer, car les zones de bandes paralldles sont
réduites), la mesure de 1a périocde au niveau des angles des plis varie d'une région 3
1'autre de 1' dchantillon et peut &tre trés grande & un endroit ol 1'angle tend &
donner une fourche, Le tableau VY-2 donne, pour quelques valeurs du champ, les valeurs

des périodes sous champ et en champ nul, perpendiculairement aux bandes.

1 (Oe) 0 123 163 189 243
période sous champ 4,9 5 5,2 5,4 ®
{um) (1) (2) {5) (8) (sat.)
période en champ nul 4,9 4,9 5,1 b 4-y 8 5,2
aprés H {1) (4 (&) {7 (13

Tableau V-2 - Evolution de la période des bandes avec 1'amplitude du cycle
- la période est mesurée perpendiculairement aux bandes
- les numéros entre parenthdses correspondent A ceux des photos

de la figure V-4,

Les plis n'apparaissent pas de fagon homogdne dans toute la structure, mais
ils se propagent trés facilement, en particuller en raison de la facilité qu'ont les
pointes & avancer, Cette mobilité est mise en évidence en appliquant un petit champ
alternatif sur une telle structure, montrant gque seules les pointes ou les angles

vibrent.

- Pour des amplitudes plus importantes, la période sous champ est supé-
rieure, et 1'angle des plis nécessaire pour ramener la période des bandes A la période
d'8quilibre seralt trop important ; il y a apparition de fourches, conduisant 4 un
relichement des plis (Fig. V-3).

- Pour des amplitudes encore plus importantes, comme d'ailleurs pour le retour
de saturation, on peut considérer qu'on a une bande - fine au sein d'un milieu + ; la

bande se gondole et st enroule, augmentant sa longueur pour diminuer 1'aimantation
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lorsque H déeroft, et ces circonvolutions conduisent 2 crdéer des zones de bandes paral-
laéles ayant approximativement la péricde d'équilibre d,, alors que le nombre de bandes,

et donc la période sous champ, sont trés loin des valsurs d §quilibre [VERT-19837.

Le comportement pour les faibles amplitudes de cyeles, ol 1l'on voit
apparaitre des plis afin de diminuer la période du réseau de bandes, est également mis
en évidence par des cycles de température au voisinage de Ta . La figure v-6 représente
schématiquement le comportement de 1'échantillon observé au voisinage de Te ¢

- Au cours d'un refroidissement lent depuis une température supérieurs 3 Tc’
la structure en domaines apparalt un peu en dessous de Tc’ sous forme de bandes paral-
l2les de périocde faible (~ 3 um vers 133°C), Quelques défauts existent dans le réseau
de bandes .

- 51 la température diminue, quelques bandes disparaissent et la période
évolue vers sa valeur d'équilibre, ~ 5 um versi2s°C, { (1) —> {2) ).

- Lorsqu'on inverse la variation de la température, la présence des défauts
permet la diminution de la période, au moins dans une certaine mesure, par la
réinsertion de quelques bandes : -~ 4 um vers 130°C. ( (2) —> (3) ). Mals, au dela
d'une certaine valeur, la période ne peut plus diminuer de cette fagon'et la structure
se plisse.( (3) —> (4) ).

- 31 la température diminue 2 nduéeau, la structure se relisse,( (U4) —> (5} 3,
puls quelques bandes disparalssent et la période retrouve la valeur précédente 2 la
méme température.( (5) —> (6) ).

- Ces cycles de température agissent & la manidre d'un recuit, et suppriment
les défauts du rdseau de bandes paralllles, si bisn qu'une nouvelle remontde de la
température se traduit alors immédiatement par un plissement, la période ne pouvant

diminuer par réapparition de bandes.( (6) —> (7) ).

Le plissement apparait donc bien comme le moyen de diminuer la période
lorsque la nucléation de nouvelles bandes est impoasible. I1 faut noter que ce
plissement spontand, c¢'est & dire sans champ magnétique, ne se produit que dans le
voisinage immédiat de Tce Lorsque 1'échantillon est refroidi 3 plus basse température,
la période évolue peu, mals il semble alors plus difficile d'observer le plissement

lorsque la température augmente A nouveau.

Cette étude sur les structures en domaines en bandes, met donc en évidence
une évolution de la topolegie sous l'effet de cycles de champs, dont le moteur est la

dissymétrie entre les phénoménes de disparition et de nucléation de domaines inverses,
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et dont le méecanisme est le plissement progressif de la structure, conduisant des

bandes parall2les au labyrinthe, afin de maintenir & peu prés constant le paramétre

important qu'est la péricde des bandes.

Afin de préciser ces notions de disparition et de nucléation, nous avons

étudié 1'effet du champ magnétique A différentes températures, ainsi que pendant le

processus de refroidissement depuis T > T,.

structure
T 7

y 2
3
5

>
S T~T(°C)

Figure V~6 - Schdma représentant 1'évolution de la structure en bandes pour des
cycies de température dans le voisinage de Tc'

L'évolution suit 1'ordre des numéros :
{1) » (2) : 1la période d augmente : disparition de bandes, paralldles.

(2) + {3} : d diminue ; réapparition de bandes, toujours paralldles,.
(3} = (4) : d diminue par plissement.

(4 » (5) ¢ d augmente par lissage, ﬁombre de bandes constant,

(5) + (6) + d augmente : disparition de bandes.

(6) + (7) + d diminue par plissement.
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V=3 - TREMPES S0U3 CHAMP

Résultats expérimentaux

Lorsqu' on refroldit 1'é&chantillon depuis T » Ta, S0us un champ magnétique H,
guivant la valeur de H, on passe & nouveau de la structure en bandes parallgles (pour
H = 0) & la structure labyrinthe (pour H &levé). Mais la série des structures inter-
médiaires est trés différente de celle obtenue ﬁar effet du champ & basse température.

La figure V-7 montre quelques exemples de ces structures en domaines.

Lorsque le champ de trempe augmente, il existe une premidre transition entre
la structure en bandes paralléles et une structure mélange de bulles et de bandea. On
observe ensulte des réseaux hexagonaux, trés imparfaits, de bulles, Pour les chamﬁs
faibles, les bulles sont petites, avec néanmoins une certaine distﬁibution des
tailles, Pour des champs plus forts, les bulles sont plus grosses, et plus homogénes,
Jusqu'a une nouvelle transition oll réapparaissent des bandes au sein des builes,

conduisant A la structure labyrinthe pour des champs suffisamment &levés.

Lorsque la température diminue, préds de Tas 1'almantation spontande augmente
rapidement, ainsi que le champ démagnétisant qui s'oppose au champ appliqué. "L'effi-
cacité" de ce dernier diminue done et un champ capable de saturer 1'échantillon pras
de Ty, cesse de le faire pour une certaine tempdrature. On peut donc analyser les
structures en domaines obtenues par trempe sous champ éomme le résultat d'un reiour de
saturation 3 diverses températures, qui sont fonctlon de la valeur du champ, et
d' autant plus basses que le champ est grand, Des expfriences directes de retour de
saturation en fonction de la tempdrature, méins précises car la gamme de températures
utile est de 1l'ordre de quelques degrés au-dessous de Tes conduisent au méme type de

structures (Fig. V-7 d).
Analyse

Deux &léments jouent un rdle essentiel dans le choix que fait le systéme
d' une structure en domaines particulidre : d'une part, les conditions de nuclidation de
domaines inverses, sulvant la température & laquelle elle se produit, d'autre part les
énergies compardes des diverses structures pour les valeurs de H et T correspendantes.
La figure V-8 représente un diagramme de phase du systdme oll le champ de trempe est -
porté en abscisée, et la température 3 laquelle 1'échantillon se décompose en domaines

en ordonnée,
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Nous avons tracé sur ce sch#ma, dans la zone ol la structure ast de type
bulles, la densité des bulles ou des petites bandes en fonetion du champ de trempe.
Cette courbe; qul pourrait également &tre tracée en fonction de la température,
traduit_l'évolution de la densité de centres de nucléation. La nucléation de domainas
inverses est done beaucoup plus facile i haute température, et se produit en de
nombreux points de 1'échantillon., A basse tempdrature, seuls quelques noyaux isolés

apparalssent.

- A naute température, la struoture se nuclée en bulles (ponctuelles)
serrées, Lorsque la température diminue, ces bulles grossissent, en gardant une forme
4 peu prés cylindrique, jusqu'id ramener 1'aimantation A peu prés i zéro.

(Figure V-7 a).

- Lorsque la nucléation intervient & température un peu plus basse, elle se
produit également sous forme de bulles, mais plus espacées, qui grossissent lorsque la
tempdrature diminue. Si elles sont assez nombreuses pour annuler 1faimantation sans
dépasser une taille criftique, on obtient & basse température un réseau de grosses
bulles (Fig. V-7 b}, sinon certalines s'allongent en morceaux de bandes (Fig. V-7 c).

-~ Enfin, lorsgue la nucléation a lieu & plus basse température, quelques
noyaux isolds de domaines inverses apparaissent, s'azllongent immédiatement en bandes
lorsque T diminue et envahissent 1'échantillon en s'enroulant, conduisant 4 la struc-
ture labyrinthe, Les défauts de type cul de sac et fourches sont du signe de la satura-
tion, car ce sont des zones entourédes par les bandes qui s8'enroulent. La simulation du

Chapitre IV mettait d'ailleurs en évidence cea processus.

Cette notion de taux de nucléation fonction de la température, qui se mani-
feate i¢l par des structures en bulles de densité variable, peut se traduire diffé-
remment suivant les échantillons., Danz le deuxime exemple que nous avons étudid, on
n' obtient pas de bulles, mais des structures labyrinthe quelle que soit la température
a laquelle intervient la nucléation de domaines inverses. La figure V-9 présente
quelgues exemples de ces structures en domaines obtenues au voisinage de Tc' Les
labyrinthes sont d' aspect différent ; en particulier ils sont caractérisés par un pas
dans les changements de direction des bandes d'autant plus ccurt que la température

est élevée,

La densité d'énergie de paroi 3 température amblante, pour cet échantillon
est légdrement supérieure 4 celle de 1'échantillon précédent (tableau V-1) et les
structures en bullas, qui présentent une surface de paroi importante, doivent &tre

d* énergie trop élevée, méme A haute température. 3i donc les problédmes de taux de
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- 108 -

nucléation jouent un rfle dans la topclogie adoptée pour la structure en domaines,

1" énergie de chaque structure est aussi un paramdtre & prendre en compte.

Les différentes structures en domaines sont d'énergies volsines. Les calculs
effectuds pour des structures simplifides, [KOOY = 1960 ; CAPE - 1971 ; THIE - 1969 ;
BOBE ~ 19747 montrent 1'évolution de ces énergies avec le champ appliqué, et en
particulier la variation de la période d'équilibre pour une topologie donnée. Nous
avens #galement effectué un calcul numérique, 3 1'aide du moddle utilisé pour comparer
en champ nul les énergies de structures en bandes paralldles et en zig-zag, afin
d* dtudier 1" effei du champ magnétique sur quelques exemples de structures. Les
domaines sont discrétisds en utilisant le réseau de cellules hexagonales, chaque
gellule portant une charge comprise entre -~ 1 et + 1, L'énergie dipolaire est
déterminée en calculant le potentiel créé au centre d'une cellule par 1'ensemble des
charges ponctuelles correspondant aux autres cellules ; 1'énergie de paroi est
calculée en affectant & chaque cellule une aire proporticnnelle A sa charge. Nous
avons envisgagé le cas de bulles et de bandes paralldles de différentes périocdes.
L'effet du champ magnétique se traduit par la variation de la charge de certaines

cellules, et donc de leur aire.

Ce modéle eat un peu trop sehématique, en particulier dans sa maniédre de
décrire 1'effet du champ, mals il confirme que les dnergles des différentes structures
sont voisines, que leurs variations avec H se croisent et que 1'8tat de base n'a done
pas la méme topologie suivant la valeur du champ. La figure V-10 reprdsente ces
variations de 1!'énergie pour cing structures différentes, en fonection de 1'aimantation
réduite, pour une épaisseur d'échantillon et une température données, correspondant

aux valeurs de notre échantillon & température ambiante.

La structure de plus basse énergie en champ nul, ne 1'eat plus sous champ,
mals elles sont sépardes par des barridres d'énergie. Par exemple, entre une structure
en bandes paralléles de période d,, état d'énergie minimale en champ nul, et une
structure en bandes paralldles de période supérieure qui peut &tre d'énergie minimale
sous champ, la barridre i franchir est la disparition ou 1t apparition de bandes, selon

le sens d'évolution.

Une structure en bulles, en champ nul, est caractérisée par une surface de
parci plus importante qu'une structure en bandes de période comparable, Tant qu'il n'y
a pas de disparition de domaines, 1a surface de paroi de la struecture en bandes

n' évolue pas avec le champ. Par contre, elle diminue Fortement dans le cas de la
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Figure V-9 - Exemples de structures en domaines nucléées par retour de

saturation & diverses températures, sur 1'échantillon n° 2,
a:T=128°;b:T=131 0 ;¢:T= 132 oC

d: T =133 °C (observé & environ 132 °C )
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structure en bulles., Cn congolt done que cette dernidre puisse 8tre d’ énergie plus
basse sous champ, mais la barridre d'énergie entre ces deux structures peut &tre tras

élevée,

En général, pour obtenir des structures en bulles dans ce genre de maté-
riaux, A température ambiante, il est nécessaire de combiner 1'action de champs
magnétiques perpendiculaire et paralldle au plan de la couche [HUBE-1974 ; MALO-19761,
Dans le voisinage de Tc’ le passage de bandes & bulles devient trés facile, et on peut

1f observer par un simple recult sous champ normal & la couche.

Par contre la structure en bulles, obtenue & haute température, et ramenée 3
température ambiante, se révdle remarquablement stable, pour peu que la densité de
bulles soit suffisante. Le champ nécessaire pour saturer une telle structure est plus
grand que pour une structure en bandes, Par des c¢ycles de chanmp d'amplitude crois-
sante, on peut passer progressivement de la structure en bulles & la structure laby-
rinthe par diminution progressive de la densité de bulles, de manidre tout & falt

analogue 3 la trempe sous des champs de valeur c¢roissante.

y-4 - CONCLUSION

Le systéme étudié peut dongc adopter plusieurs typés de structures en domaines,
de topologies différentes, suivant les conditions de champ magnétique et de température
et suivant 1'histoire magnétique et thermique de 1'#échantillon. Ces états, d°énergies
voisines, sont séparés par des barridres, et 1'&chantillon peut &tre pi8gé dans des
dtata métastables en ralson de 1lfirréversibilité qui provient de 1'inégalité des champs

de nucléation et de collapse.

La figure V-11 représente la variation thermique du champ pour lequel apparait
la structure en domaines lors d'un retour de saturation, ainsi que la variation thermique
du champ nécessaire pour saturer & nouveau l'échantillon. Ces deux champs 2 une tempé-
rature donnée, sont différents, le champ de saturation Hg étant supérieur au champ de
nucléation Hy. Lorsqu'aprés avoir saturéd 1'échantillon par Hg, le champ diminue, il
existe une gamme de champ, Hpy < H < Hg , ol 1'échantillon est en quelque sorte sursaturé

avant que la nucléation intervienne pou Hy o

Les mémes considérations, lorsqu'on ne parle plus de saturation compldte de

1réchantillon, mais du collapse de quelques domaines, bulles ou bandes, permettent de

comprendre 1'évolution topologique.
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Figure V-10 - Variation des énergies de différentes structures en domaines,

en fonction du champ.
5 exemples sont représentés sur le schéma, dans un #tat ol
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périodes différentes {c¢,d,e).
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= Dans la structure en hulles, lorsque quelques bulles disparaissent en
champ croissant, la réapparition de bulles ne se produit pas immédiatement lorsque le
champ décroit. Certaines bulles existantes s'allongent alors en bandes, inhibant la
nucléation de nouvelles bulles.

= Dans une structure en bandes, quelques bandes disparaissent en champ
croissant, mais lorsque H déeroit les bandes existantes s'allongent par plissement,

inhibant la réapparition de nouvelles bandes.

C'est donc le retard de la nucléation en champ décroissant qui entraipe
1'évolution de la topologie de ces structures en domaines. L'évolution irréversible
qui conduit des bandes paralldies au labyrinthe se produit pour les mémes raiscns que
17 évolution qui permet de passer des bulles au labyrinthe : la période sous champ
8tant supérieure 3 la période en champ nul, les domaines disparaissent lorsque le
champ augmente, mais en champ décroissant la structure trouve un autre moyen pour

diminuer la période qui est d'allonger les domaines inverses existants.
L' observation de 1'évolution topologlque condult aux remarques suivantes :

- Lors de 1'évolution de la gtructure en bandes paralldles vers la structure
labyrinthe, sous l'effet de cycles de champs, les défauts topologiques de type fourche
et cul de sac apparaissent d'une manidre gqui semble progressive. En réalité, les
mécanismes d' apparition de ces défauts sont différents lorsqu'elle se produit & l1a
suite de cycles de champs de falble amplitude, et lorsqu'elle se produit aprds avoir
appliqué des champs importants, comme par exemple par retour de saturation.

A la suite de cycles de champs falbles sur la structure initialement en
bandes paralldles, lorsque 1fangle des plis atteind une valsur critique, un pli forme
un morceau de bande, permettant un relachement des plis volsins au prix de la erdation
df une fourche et d'un cul de sac (fig. V-3). Ce sont les domaines du signe du champ,
plus larges que les autres au moment de la rupture du pli, qui donnent ainsi lieu &
des dérfauts d'une seule couleur (ncire sur la photo).

A la sulte de cyeles de champs forts, par contre, les bandes 8troites de
signe opposé au champ se gondolent pour augmenter leur longueur lorsque le champ
décroit. Les fourches et les culs de sac sont alors le résultat de régions noires
entourées par des bandes blanches (photo 12 fig. V-4 ). Lors d'un retour de saturation
4 basse température, 11 peut également exister des culs de sac blanes, extrémités
d' une bande blanche qui s'est nuclée au sein d'un milieu homogéne neoir. Ces aspects
apparaissent sur la figure V-2 mais dgalement sur la figure IV-2 de la simulation de
nucléation inhomogéne, ol ndanmoins les fourches n'ont pas la régularité observées sur

les échantillon réels,
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Le méoanisme inhomogéne d'allongement des bandes opposées au champ est
d'ailleurs mis en évidence sur la photo n® 10 de la figure V-U, od deux positions des

bandes apparaissent simultanément en raison du temps de pose nécessairement assez Long.

- L'apparition de plis dans le réseau de bandes paralldles (soif par cycles
de champ, soit par cycles de température dans le voisinage de T, ) , et la décomposition
er bulles dfune structure en bandes (lorsqu'on la chauffe sous champ) relévent du
méme type d' instabilités au sein des bandes [MULL-196T7].

La densitd de bulles, qui traduilt la densité de centres de nucléation, en
fonetion de la température, est A relier au pas des plis qui devient plus fin lorsque
la température augmente. Les instabllités donnant naissance aux plis se produisent
plus facilement et en des points plus nombreux lorsque la température est &levée, de

méme que la nucléation de domaines inverses.

Les trempes scus champ font apparaitre une plus grande richesse de
structures que le simple effet du champ & température ambiante, mais les phénomdnes
sont essentiellement les mémes. Ils mettent en évidence une hystérésis topologique,
liée aux barridres d'énergie entre des structures de topologies différentes, qui ne
provient pas de 1'acerochage des parois sur des défauts mais de problémes de nucliéa-
tion., Bien slr, une nucléation se produit, en général, préférentiellement sur des
défauts [CAPE-1971 ; NETS~198Y4 ; PATE~1685]. Il semble qu'ici ce soient davantage des
fluctuations locales d'énergie qul jouent ce réle, car on observe, lorg d'expériences
successives, des structures globalement semblables, mails distinectes dans les détails,

les centres de nucléation n'étant pasg reproductibles.
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CONCLUSYION

Au cours de ce travail, nous nous sommes intéressés 34 la structure san
domaines dans le gadolinium au volsinage de la température de Curie, ainsi qutaux
structures métastables nucléées par refroidissement depuis une température supdrieure
a TC, d"abord d?ns Gd puis dans un grenat dfyttrium épitaxié, connu pour ses

propriétés de "matériau 3 bulles",

L'étude dea variations thermiques des quantitds caractérisant 1'hystérésis,
Hc’ MR et bruit Barkhausen dans Gd, a mis en évidence un changement de comportement au
volsinage de TC, que nous avons interprété comme la traduction du passage d'un régime
de parois de Bloch & un régime de parols Ising & plus haute température. Une consé-
quence de ce changement de régime est la forte décroissance de 1'énergie de parois

vers Tc, conduisant & une structure en domaines plus fine,

Lorsqu'on nuclée la structure en domaines par refroidissement depuis une
tempdrature supérieure 2 Tc’ on raméne 3 basse température un excds de surface de
parois par rapport & la structure en domaines & 1'équilibre, La structure est alors
métastable et peut relaxer sous 1'effef de cycles de champs magnétiques. La comparai-
son entre les cycles d'hystérésis pour diverses amplitudes de champ sur une telle
structure en domaines, et les cycles calculés dans un moddle de type fonction poten-
tielle étendu au cas métastable, a permis de chiffrer 1'excds de surface de parois et
d'estimer la température A laquelle se congdle la structure en domaines au volsinage

Te =T 5,407,
TC

de T , & =
a
Cette étude a mis en évidence des différences de comportement entre la
structure d'équilibre, et la structure métastable qui ne peuvent &tre imputées au seul
excés de surface de paroi, et que nous avons attribudes 4 la dirférence de topelogie

entre ces deux structures en domaines.

Une simulation de domaines dans un échantillon bidimensionnel a permis de
mettre en évidence des structures de topologies différentes, en traduisant les
énergies de pdles et de parois par des considérations locales de voisinage ; mais il

est difficile d'étudier le comportement de ces structures en fonction du champ magnétigue.
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Nous avons effectué des observations directes, par effet Faraday, de structures
en domaines dans une couche de grenat magnétique. De nombreuses structures de topologle
différente sont possibles dans de tels échantillons, ef, sous 1'effet de la température
ou d'un champ perpendiculaire 4 la couche, il est possible d'explorer ces différents
#tats métastables du systdme. Par exemple, la structure en bandes paralldles, obtenue
par refroidissement en champ nul depuis une température supérieure 3 Tc, évolue de facgon
irréversible vers une structure de type labyrinthe sous 1'effet de cycles d'amplitude
croissante. Cette hystérésis topologigque n'est pas life i des défauts piégeant les
parcis, mais 3 des problédmes de nucldation de domaines, dont les conditions sont
modifides avec le champ ou la température. Elle provient également des barridres

df énergle qui existent entre les différentes structures.

Les études sur Gd et sur les couches de grenats sont complémentaires en ce
sens que dans Gd on peut mesurer les propriétés magnétiques mais difficilement obser-
ver les domaines, alors que c'est la situation inverse dans les couches épitaxides.

- Les mesures magnétiques conduisent & 1'hypothése d'une zone de température,
trés proche de T,, oll les domaines existent et oll les parois sont libres de se déplacer.
L' obervation d'une structure en bandes paralldles, structure d'équilibre, en refroi-
dissant 1'échantillon depuis une température supérieure 4 T, va dans le méme sens.

- Les modifications topologiques gu'entraine 1'application de cycles de champ
sur la struet&re en domaines "thermique", qui sont supposées dans Gd, sont observées
dans le grenat. Dans ce dernler, les diff@rences topologiques entre les cas exirémes
(structure initiale en bandes paralléles, structure finale de type labyrinthe) sont
évidentes. Par contre entre certaines structures intermédiaires elles peuvent &tre
plus subtiles : par exemple la structure labyrinthe obtenue par des cycles d'amplifude
importante {(photo 11 fig. V-U4) et la structure labyrinthe obtenue par retour de satu-
ration (photo 13) semblent du méme type. Pourtant, dans le premier cas, il existe une
structure de bandes paralldles cachée, qui peut &tre révélée par application du champ
{(photo 10). Ces deux structures doivent donc &tre de topologies distinetes, bien que

d' aspect tréds semblable lorsqu'on les observe en champ nul.

L' tude de ces topologies en tant que telles, {(type de défauts, relations entre
8UX, ...), devrait permettre de caractériser les divers labyrinthes, de définir une
"distance™ entre eux, de préciser le paramdtre "topologie" du cycle de la figure V-i,
Cette notion d'hystérésis topologique, qui montre que dans certaines conditions
(matériau doux, voisinage de T,), 1'hystérésis peut 8tre assez intrinsdque, lide en
partie aux intéractions entre domaines, présente dgalement un intérét technologique ;
dans le cas particuller des t8tes de lecture magnétiques, dans la mesure ol 1l'on sait
réaliser des matériaux pratiquement sans défauts, 1'origine des bruits parasites n'est

plus 1'acerochage des parois, mais 1'évolution irréversible de la topologie des domaines,

Un controle des mécanismes de cette dvolution semble alors nécessaire.
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Correction de 1'ordre de ¢' dans le calcul de la position d'arrét de la paroi entre

les pentes C et A dans une configuration CB.CT4 [paragraphe 1I-3~2-2 ¢)].
I1 faut calculer la valeur moyenns :

o ) - 2 2

| neqp  T(PTAT) 4y 44

g' ‘¢! ETEIE}
<> =

.m_ ] - 242
f;-. % e (P**a®) 4 4q

On effectue le changement de variables : u = p+q, v = p~q, et on approxime le

dénominateur par w/4 (e' << 1).

En remarquant que 1'intégrale du terme v/u est nulle par symétrie, on trouve ;:

?h e e—uz/2 u-2egt  -v3/2
<G> = = JZE:' [U_ _[0 e dv] du

La valeur exacte de <j> peut &tre encadrée, en remplagant la distribution gaussienne

de v par deux autres distributions appropriées :

- pour obtenir une borne supdrieure de <j> , on remplace

—_y 2 T al myp 2 o @ =y2

e vi/2 par 1 pour u-2e' s u, et ju ae e vise dvy par f e vi/e dv pour u-2e'> u,.
0 [

- pour c¢btenir une borne inférieure de <j> , on remplace :

—_y2 -y 2

e ¥ /2 par e Uo/2 pour u=-2e' £ u, et par 0 opour u-Ze' > ug.

Il vient alors :

2h 2/2 —— e-u2/2
_ u;  .~u ©
M= = ( oot @ du + vw/2 ,ful — du )
2h 272 2/2 e~u§/2
B -ug U, -u @
m = - e L et e du + u, fuu——a——m du ]
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On détermine ensuite les valeurs de u, et u, qui, respectivement, minimise 1z borne

supérieure et maximise la borne inférleure.

Les exponentielles sont développées en séries de pulssances de u.

4

@ - rn
On a Ix E?m dt = - E - Lnx “ngi (-*1)n %&ni ol E = conatante d'FRuler. [ABRA=1970]
M 2h [‘E\/-?M“1/_7_ uf - ﬁl’lu?r1 u, 1 e

= = 3 V1/2 5 V1/2 Ln(2)+u1+n§1(1)=n=( - < /772 )]
2 nl 2Zn+i 2

s 2 2 @ n oon4

m= B THZ o Blo Mooy vy D w1 L 1y
2 2 2 2" nt on+1 2 n

Un calcul numérique conduit & :

M= 1,2.%—1 et m = 0,8.~2-*11

On prend done : <£j> = —
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Résumé

Nous avons &tudié 1'hystérésis ferromagnétique au volsinage de TC SUr un
polycristal de Gd. Les variations thermigues de HC, MR et de la puissance de bruit
Barihausen mettent en évidence un crossover entre un régime de parcis de Bloch et un
régime de parois Ising prés de Tc' L' énergie de ces dernidres étant plus faible, la

surface de parois doit 8tre plus importante & haute température.

La structure en domaines obtenue par refroidissement depuis T > TC est méta-
stable, et relaxe sous 1'effet de cycles de champ vers 17 état stable obtenu par
désaimantation par champ alternatif décroissant. L'analyse de ces cycles d'hystérésis
3 1'aide d'un moddle dérivé d'un moddle de fonction potentielle permet d’estimer la

3

température de congélation des domaines, e = (TC"T)/TC = 5.10 °, Des différences de
comportement entre la structure métastable et la structure 4 1'équilibre suggdrent des

différences de topologie des domaines,

Une simulation de domaines a permis de mettre en évidence des topologies
différentes, en traduisant les énergies de pdles et de parois par des considérations

locales de voisinage.,

Des observations par effet Faraday sur un matériau & bulles ont permis
d* étudier 1févolution du systéme dans les diverses structures en domaines possibles,
en fonction du champ et de la température. L'hystérésis topologique observée est lide
3 des problémes de nucléation et de barridres d'énergie entre struétures, et non pas &

des problémes d' accrochage des parols par des défauts.
Mots-clefs
- Structure en domaines ~ Hystérésis -~ Gd

- Compértement critique - Crossover parois Bloch-Ising

- Métastabilité - Matériaux & bulles - Topologie.






