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INTRODUCT I ON

Les mesures magnétiques & hautes résoiutions nécessitent
ftutilisation d'un fluxmétre précis et un champ magnétique stable
et homogéne. La premidre adaptation opérationnelle d'un vol+métre
numérique intégrateur pour des mesures d'aimantation dans un bo-
binage supraconducteur a ét& réalisé par J.P. Rebouiliat au
C.R.T.B.T.

Lorsque nous sommes arrivé au laboratoire, celui=ci
ne disposait pas de bobine de champ magnétique supraconductrice,
it devenait urgent d'y Introduire cette technique. De tels bobi-
nages sont d'un emploi slr et fiable pour des champs magnétiques
inférieurs & 80 kOe ; I'obtention de champs plus intenses de-
mande l'emploi de matériaux colteux, et ITimportance des énergies
emmagasinées ators rend ieur emploi plus déiicat. Notre travail
a consisté a étudier, calculer puis construire un tel bobinage,
les objectifs prbposés étalent : 65 kOe dans un diamétre utile
de 5 zm, nous les avons réalisés avec une homogénédit+é axiale de
5.10

pour une bobine commerciale, des Impératifs économiques nous ont

sur 4 cm (10-3 sur 6 cm). lLe cholx aurait pu se faire
poussé & réalliser nous-méme¢ le bobinage ; ce choix a du reste été
d'autant mieux consent! qu'll nous semblait important de nous for-
mer & la technoiogie des supraconducteurs. Cette technique nous

a conduit en outre & régliser et impianter un ensemble cryogéni-
que. Le calcul de nouvetlles bobines de mesures & permis dtadapter
directement le montage réalisé au systéme de mesures automatique
de J.P, Rebouiilat,




Ce travall a pu &tre mené & bien grice & {'aide cons-
tante apportée par J.P. Rebouillat ; de nombreuses idées viennent
de lul et nous ferons, tout au long de ce mémoire, référence 3
son fTravail qui sera publié ultérieurement (thése d'Etat). Nous
nous abstiendrons donc de renvoyer 3 une référence plus précise

chaque fols que nous le citerons.

Pour illustrer les possibilltés de |'installation, nous
avons étudié |'aimantation d'un monocristal de fer contenant 5 %
en masse de silicium, ef avons débuté en coliaberation avec
P. Mollard, une &tude sur un hydroxyde de nickel turbostratique

en grains fins.




CHAPI1 TRE !

BOBINE SUPRACONDUCTRICE

Avant de décrire le matériau et les calculs qui ont
conduit & la réalisation de la bobine de champ, nous ferons quel-~
ques rappels sur la supraconductivité en ne mettent en relief que

les propriétés essentielles.

|-+ - BREFS RAPPELS SUR LA NOTiON DE SUPRACONDUCTEUR (101

Ctest en 1911 que Kammeriing Onnes mit en évidence
I'effet de supraconductivité : |'état supraconducteur d'un corps
est caractérisé par !'annulation brusque de sa résistivité élec-
trique p quand it est refroidi en-dessous d'une température cri-
tique TC. Les lols de |'électromagnétisme imposent que |'lInduc-
tion magnétique B soit constante 4 |'intérieur d'un conducteur
parfalt (p = 0), pour décrire un supraconducteur Meissner et
Oschsenfeld ont montré que cette constante doit &tre nulle

un supraconducteur est donc un diamagnétique parfait. En fait :
L]
- B pénétre en surface sur une trés faible distance AL ~ 500 A,

- les porteurs supraconducteurs sont des paires d'électrons qui
occupent dans |'espace un rayon £ (& est appelé longueur de
cohérence), le comportement magnétique du matériau est +tras

différent sl £ est inférieur ou supérieur & AL.

La théorie montre que

I - §1 K = AL/E < 1/¥Z on a un supraconducteur de premiére espéce
qui se comporte comme un diamagnétique parfait jusque dans
un champ critique Hc toujours faible au dela duquel it rede-
vient normal, La courbe d'aimantation est caractéristique

(figure 1.1).
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2 - Si K> 1//2Z on a un supraconducteur de seconde espéce qui &

partir d'un champ H présente un &tat mixte dans lequel de

cl
petites régions normales appelées "vortex" permetient la

pénétration du champ magnétique par quantum de flux

o - b
Q 2 e
que toute la matiére est occupée par des régions normales

= 2.10°7 Gauss/cm®. Le champ critique He, est tel
Ces matériaux présentent un grand intérét quant & leurs ap-

plications, car He, peut étre trés &levé (figure 1.1).

OQutre la température critique et ie champ critique, il
faut introduire une froisiéme variable fondamentale qui carac-
térise la capacité de ftransport du courant : la densité de cou-
rant critique Jo- Ces trois grandeurs sont éfroltement liées et
Il existe dans |'espace J, T, H, une surface critique qul sépare

le domaine supraconducteur du domaine normal {(figure 1.2).

1~2 - PHENOMENE DE SAUTS DE FLUX - CU!IVRAGE DES SUPRACONDUCTEURS

De nombreuses théories ont montré que la pénétration
du flux se faisait par sauts successifs(]OZ). Lorsgue le filux
pénetre dans un &lément du bobinage |faimantation de cet &lément
passe de Mo a 0. Le travall magnétique dissipé sous forme de
chaleur échauffe |'é!ément dont 1a fempérature peut devenir lo-
calement supérieure & ta température critique ; si {'écoulement
de cette chaleur se fait rapidement 1'&lément redevient supra-
conducteur sinon |a résistance qui est apparue se propage ef

i'ensemble de la bobine transite.

Une solution consiste & "stabiliser" le supraconduc-

teur par une gaine de trés faible réslsfivifé(IOB) telle que du
cuivre ou partfois de |'aluminium, qui lors d'une transition

accidentelle constifue un shunt électrique et permet de bons

échanges thermigues avec le milieu ambiant.

Le phénoméne de sauts de flux est trds sensible & la
vitesse de variation du champ, si bien que les performances d'un
bobinage de champ magnétique sont fonctions de la vitesse de

montée en champ.




I-3% - CHOIX DES MATERIAUX

| ~3-1

- Les diftérents matériaux commercialisés

e tableau -1

donhne

composés supraconducteurs,

noblium-+titana et Nb,Sn) sont effectivement commercialisés.

3

Les trols alliages

ifes caractéristiques de quelques

{nobium-zirconlum,

TABLEA =1

p J_a 50 kOe
Composé type Te Hc(kOe) An/ em?2
Sn I 3,72 K 0,3
Pb I 7,19 K 0,8
NbZr II 11 K 80 13'104
NbTi IT 10,5 K 120 15.10%
Nb$n 11 18 K 245 20.10%
L'alliage de NbTi a pratiquement remplacé celui de Nbir,

le domaline des champs magnétiques moyens (H < B0 kOe).

I

présente sous forme de cable constitué par un ou plusieurs brins

de supraconducteur noyés dans une matrice de cuivre (queiquefois

d'aluminium). Ces cables se Tréfilent et se bobinent facilement,

I'ls peuvent &tre fournis en longueur de plusieurs kilometres.

L, (104)

Derniérement, il a &té montré gue les sauts de

flux disparaissent quand le diamétre du fli supraconducteur est

Un nouveau type de cdble composite a plusieurs
(1053

inférieur @ 50 u.

dizaines de fitaments vient d'étre mis au point Ces fila-

ments sont disposés en hélice dans la matrice de cuivre ; le

pas de !'hélice a également une influence sur l|'existence ou la

donné. Ces multifila-

48
at
monts permettent d'obtenir des densités de courant 2 & 3 fois

non exlstence de saut de flux pour un

supérieures & celles obtenues avec des cables classiques.




6.
l1s permettent de plus I'emplbi de supraconducteurs pour des
champs rapidement variables.

Le composé inferméfallique Nb.Sn présente un fort champ critique

3
mais 11 est difficile a élaborer, cassant et cher. |l n'est donc
utilisé que dans des bobines de hautes performances. 1| se pré-

sente sous forme de ruban cuivré et ne peut donc se bobliner

qu'en gatlettes.

|-3-2 - Caractéristigues du fil uti|isé

Les fils étant cuivrés, nous distinguons pour un méme

courant I deux densités de courant dlfférentes

L]

J 1/s s étant la section du supraconducteur

J 1/5 S &tant {a section totale du fil.

0

Le cable utilisé est fourni par la Compagnie Frangaise Thomson
Houston (C,F.T.H.}

- Les cé@bles multibrins (série THN 911) présentent une densité
de courant | beaucoup pius faible que les fils monobrins,
cl'est pourquoi nous les avons &liminés bien que leur stablilité

solt meiileure.

- La C.F.T.H., propese trois sortes de fil monobrins (série THN
910) différents par le diamétre de 'ame supraconducirice
(6 = 0,25 ; 0,37 ; 0,50 mm), le fil plus fin accepte une den-
sité de courant J supérieure aux autres mals un bobinage réa-
l1sé avec un tel fil posséde une self énorme (certains calculs

nous ont conduits & des selfs de 20 ou 30 HJ). Nous avons

choisl un fil de diamétre supérieur. Nous avons dltautre part
le cheoix entre Trois épaisseurs de stabilisant ; nous avons
pris ta dimension moyenne. En définitive le fil utilisé pos-

séde les caractéristiques suivantes

- dénomination THN 910 - 37 - 11 -~ I,

-~ diamétre du supraconducteur 37/100 mm,

- épaisseur du stabitisant de cuivre 11/100 m,

- isolé par 2/100 m de Formrex.
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Intensite

Fig:1 3 Caractéristiques
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la courbe I(H) fracée & 4,2 K sur un échantillon court par le

constructeur est représentée figure |.3, courbe 2.

Pour 65 000 Ge, 1'intensité critique en échantillon
court est IC = 85 A, Les performances des bobinages étant tou-

Jours inférieures, nous avons pris un coefficient de sécurité

supérieur 8 10 % sur |'intensité. Compte-tenu des isolants dis~
posés en cours de bobinage et d'un coefficient de foisonnement
expérimental 2 = 0,95, nous avons effectué nos calculs avec des
densités de courant I = A]J ne dépassant pas 16 300 A/cmz.

t-4 - CALCULS THEORIQUES DE LA GEOMETRIE DU BOBINAGE

Dans sa théorie sur les bobinages & symétrie de révo-~
tution cylindrique, M.W. Garre+(106) écrit les expression des
composantes du champ magnétique en un point queiconque de |'es~
pace sous forme de développement en série entiére faisant inter-
venlr tes polynomes de Legendre'(Pn) et leur dérivée premiére

(Pé). Ces expressions sont

o3

_ 1 {(n-1) n-1
Hz(r, 0) = — A=y T l:HZ (0,0)]I‘“ Pn_] (cos ©) (1,11
H (r, 0) = LA e o] Ve (cos @) (t.2)
o - ! n=1
n=1
Ltes variables r, €, p, z, sont définies sur Ja figure 1.4

H;n){0,0) représente la dérivée nléMme de |a composante sulvant

Oz du champ & |'origine des coordonnées. Si |'origine est au
centre du scolénofde, seuls les termes palirs interviennent. Le

tableau 1.2 donne les valeurs de P2n et PL pourn =0, 1, 2, 3.

2n

On montre que toute amélioration de |'homogénéité du
champ axial entraine une amélioration correspondante sur celle
du champ radial et par suite sur |thomogénéité du champ total.
De plus, !'annulation des termes du 2e, 4e,.... ordre en z du
déve loppement de HZ permet d'accroitre notablement le volume a

champ total constant.
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Dans le cas d'un boblinage a8 denslité de courant i

homogéne et en utilisant les coordonnées réduites sulvantes

o = az/a1, B = b/a1, Y = z/ai, I'expression du champ magnétique
le long de l'axe z est la suivante
- 1/2
2 2
HZ = % i a1 (y+g) iog 2 "'l_:OE = (Y+B)2] 172
11 e (v+8)7]
(1.3)
1/2
. 2 2
- (Y-8) log —& Lo? + o) ]-1/2 PK ()

toef1 e (y-8)7]

en posant Y = 0, nous obtenons l'expression du champ au centre

du solénofide

2
. 20 . a + VYa© + B
HO =5 0 oey B log 5 (1.4)
1+ /1 + 8
si a, est exprimé en cm, 1 en A/cmz, H0 est obtenu en QCe.
Compte-tenu de |'équation (i{.3), l'expressicn (1.1)
se transforme en
. 28, I y2 I y4 :
Hz(r, e) = = 1 a, [MO + M2(a2) chos@ +M4{az) P4c059 *iea

(1.5}
Mo’ MZ’ M4 ne dépendent que de o, B; leurs expressions sont
données dans le tableau 1.3,

|=-5 = LES DIFFERENTES METHODES DE CALCUL UTILISEES

Pour un diamétre intérieur ot un champ au centre donnés
e volume du bobinage, c'est-a-dire son prix, dépend considéra-
blement de |‘'homogénéité désirée. Nous avons donc di accepter

un compromis entre le prix et |'homogénéité de |'almant,

Nous allons décrire les différentes méthodes de calculs

que nous avons exploltées.




I.3

TABLEA AU

+B

1+

(1-

3/2
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|=-5-1 ~ Bobinages compensés du 6e ordre

Un sclénoide possédant une encoche peut &tre considéré
comme la soustraction du solénolde sans encoche et du solénofide
constltué par {'encoche slle méme. Il est possible de définir
les dimenslions de |'encoche pour que le champ sur |'axe obtenu
par soustraction des deux développements en série entiére ne
contiennent pas de termes du 2e ordre et du 4e ordre en z ; on

a ains!l un solénoTde dit du 6e ordre. Montgomery et Terrel(107)

(108)

d'une part, et Girard et Sauzade d'autre part ont étudié

ce probléme.

Il faut résoudre le systéme d'équations

oh1

Ho = ~§—-82(Mo - Mé) (1.6) (toutes les valeurs
"primées" sont les

N, = Mz(a, B} - Mé(a', g') = 0 (L. 7) valeurs précédemment
définies mais rela-

N4 = Mé(a,.B) - M&(a', Bl = 0O {(1.8) tives & |'encoche).

Girard et Sauzade ont d'autre part imposé une conditlion de
minimisation sur le volume du bobinage ; 1ls ont représenté
leurs résultats sous forme d'abaques (figure |.5) permettant de
calculer & partir de 2y, i et Ho’ tes différents paramétres

o, B, a', B', A ; A étant un coefficient de volume tel gque
HS
e

Dans ces conditions, au voisinage de Il'origine, le
» »

champ a pour expression

, - 6
_ 2mi z

.H2 = ~x 9, _NO + NG(E) + .....] (1.9)

Tous les calcuis que |'on peut effectuer alors conduisent a

des homogénéités théorigques excellentes pulsque |'en arrive 3
des écarts inférieurs 8 2 Oe sur 6 cm pour un champ maximal

de l'ordre de 66 kOe (figure |.6) ; mais cette homogénéité
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est obtenue au défriment du prix de revient (le volume du bobi-
nage étant Tmportant, V = 2260 cm3) et surtout de la self
(L = 13,7 H), donc de 1'énergie emmagasinée dans le solénolde

1

2
5 L 17 = 40 KJ.

{-5-2 - Méthode dite du "simplexe"

Les calculs qui vont &tre décrits ont &été effectués

grace a l'ordinateur C.A.E. que posséde le laboratolre.

Le programme mis au point par Bassi et appliqué au
solénotde par Génicon et Brochier a pour base un algorithme de
minimisation direct de fonction sans calcul ds dérivées

(algorithme de Nelder et Meade).

Dans {e cas quil nous intéresse la fonction &8 minimiser
est {'écart quadratique moyen du champ magnétique sur |'axe

(HZ) au champ au centre (HO).

Cette méthode ne nous a pas permis d'obtenir une homo=-

généité relative meilleure que 10"3 sur un palier de & cm.

}-5-3 - Calculs utilisés

Nous avons décidé d'effectuer un hobinage compensé
par une encoche intérieure, qui du point de vue Technologique
est plus facile 3 positionner qu'une encoche extérieure. Nous
nous inspirons des résultats précédemment établis et nous trans-
formons tlexpression du champ autour de |'origine pour pouvoir

{'écrire scus la forme

2
s 2 - ' - 1y (2
HZ ? i a1 [MMO MMO + (MM2 MMZ)(ai) + ooonJ (1.10)

les MMO, MMz, sont 11és aux Mo, Mz, par les relations

- - Ly A -
MM = aM o, MM, = b, M, = My, MM o= = M.
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Nous avons rassembié

emblé les valeurs de MO’ MZ’ M4, MG’ MMO, MM2
MMd’ MM6 pour différentes valeurs de a et B sous forme de
tableaux (tel que le tableau [.4). Chaque tableau correspond &

une valeur de B.

Nous nous contentons d'annuler le terme MM2 - MM%, tandis

que Mily - NMMJ est défini par
IS - MM

Ho =5 1Ay (MMO MMO) (1.11)

pour o = 2,0 a' = 1,082
g = 4,2 g' = 1,2
Nous relsvons
MMO = 11,4066 MM2 = - 0,01588 MM4 = - (,000884
MMé = 0,0606 MMé = - 0,01582 MM& = - 0,002580
pour une densité de 15 000 A/cmz, {'expression (1.10) s'écrit
alors
3 -3 g B
Hz = 47,1.107 (1,406 + 1,7.1C (5_) ) (F.11)
1

Nous avons retenu ces valeurs pour définir la géométrie de notre

bobinage, alors

a, = 2,5 cm a; = 72,5 c¢cm L =9 H
a, = 6,5 cm aé = 2,71 cm
B =10,5% cm bt = 3 cm

La carte de champ théorique (figure 1.7) présente une homo-
généité de 5.1OF4 sur prés de 6 c¢cm. NoOuUs nhous sommes assurés
qu'il était possible d'améliorer cettfe homogénéité par |'addi-

+lon de guelques spires judicieusement placées.




SNOSSBP-12 g 18 » BP sJAnaiea

To=$0Cloze~
TO~3QeH6T~
10=-$QLTRT =
TO~S0REIT -
TO~$ELQ5T "~
TG=$LEinT -
TO~$069€T°~
10826521 *~
TO=$Exb1T "~
TO=$0H00T 7~
cOmFTHRses -
20=$6ELTE -
SOmERLORG -
20-3TSRGL ~
S0=GEE00L ~
2o=$zlotgr~
CO=396GL6°~
S0=$4TT3 %=
20-$916g%° -
20-$Lg0zn"~
20~3$GT9LE -
gl

.

T W

[Ny}

IO~ TERTIS "
I0-$3bigy=-
TO~3LTTon "~
TO=3HLEne-
TO=$4TTTH"~
To=kLELQE -
TO-30EngL "~
TO-$122KE®-
10-3£g0s¢ °=
T0~39200£°~
o-d6n0g2°~
10~g2i1ge"~
TO~34EEyze -
T0~3565z2° -
TO=3$9£602° -
TO~8HGEET >~
TO=36mQLT "~
TO=302491° -
TO~L906T =~
TO-$5QLET =
10~$gLlser -

YU

Y

Y

e

-

-

5 = ¥°g

~ 8GE°L
8 - 778
€ ~ §%°g

OO+ERTHOT =
T0~$0Las6T~
TO~FH6LES" -
T0-$QELTE"

TO~$H9LLg -
To-$zigtge-
10-$E900g° -
TO=30nEGL -
To~gEalale

TO-$H5T6G% -
TO-32695g°~
IC-§02fzo-
TO~$6L0as -
TO-36MQ88°~
TO~$05i35°~
TO~$GuL6n "~
T0-3EE09n "=
TO~SH1O0E"~
TO~3162TH" -
TO-$199pE %~
T0-$L2T19L~

A

Omu‘wmva{_.?N.@ ®
OO0+$20629°
Q0+$epeeg”
D0+80R029"
00+800QTg"
00+8QE5Te"
00+809219"
OO+899605*
OO+RELG0G°
oO+gLEr0g”
00+305665°
OO+$HTG6S"
QO+8LZE68"
OO+3ETRNG®
0o+elgLpe®
QO+ETIE6LE®
OC+306HLG®
A0+eEuHes®
OO+3LOR9S
OO+ganpeee
OO+THnE6s”

OW

g1

ANod sSTIgE3O

Ml

- LU
- §6°Z

HO=$0LH6E =  20~$966TT =
HO~$ORLEC = ZO~$looTTo -
RO=$L000N = 20-$eLiTT°~
HO=BynEOn®~  30~-$066TT -
AO~SLGHON® = ZO=STHHTT -
RO-$SHGON°~  20~GHOZTT°~
RO=SO6LOY" = 20-g02TIT -
HO=8LZ60H° = ZO-¢6R60T -
nO~S$9TOTH " 20~$6QLOT -
FO=STLOTH =  20-8£Q40T =
HO=LIOTH" =  20-$6QLCT*~
H-AO0TH - BO~BLloTOT =
HO=EOE604 "~  E0~3lLLl64%~
q0-$2L900°~  CO-$eTgLEe -
HO-$NOLONS~  CO~GELECH® -
hO-$uBH0L"~  £0~$290E6° =
HO~$0T20%°~  £O-8To06°~
HO-$gLgsE = fo~szieng -
HO-SLGRGE = £0=20TLGY"~
HO~$4E06E°~  LOo~gLLT(g"~
AO~$6ILEE~  CO~$LEH0OQ~
B Plik
1Y 378y 4

§°¢

TO~$EELE7"
T0-$5965z°~
TO-$8iTRe -
TO~g8gt iz~
TO=$56692° =
TO=3L0852°~
10-goe0sa’ ~
TO~g5Eayze~
TO-BLonis -
10-¢tiozgs~
TO=8LeQTR -
TO~$g21 1"~
TO-3Q&L0e°~
TO=SGEGAT *
To-$68g0T
TO=$6000T % =
TO=gSHEiT~
TO=$6099T* ~
TO-81QQsT®~
TO-$1916T
T0=$ TGy~

FARIN

U9 esnbTjuspT xneayge: sen

To+¢gensT2e
TO+3E0gTE"
TO+5QLTT2®
TO+e9QL02"°
TC+EqweLoze
TO+H800002”
TO+5E0e6T®
10+8402561°
TO+SEORaT”
TO+800QT®
TO+SHOOLT®
TO+RGRELT"
LO+SGLTLT?
TOHEEGLGT
TO+BEHEYT”
TO+8TERST®
TO+SSTEET®
TO+30606T®
1O+55500T"°
TO+E0nEHT®
TO+RTTRET®

Ohit

02y

008°¢
0cH° ¢
001 1Y
0ce° ¢
o0~ ¢
QL2 ¢
ooE° ¢
0ET"E
O0T° ¢
080 ¢
Q00 E
056°g
Q06° 8
osgte
o0ogte
0slLg
0oLtz
0%8*a
0oe*g
0gg%e
006y

YHATY

v138



66200,-

(ce)

VR DY

- == PN

NOoONO
(o]

L T

champ magnétique
le long de l‘axe

66100

66050

—-—"—-.

&

3

Z (cm) 4

Fig:17 Carte de champ théorique du solenoide réalisé




13,

{-6 - REALISATION

e 1 ¢ o —p—— -

}-6~1 - Le bobinage (figures 1.8 et 1.9)

Le beobinage a é+é exécuté par M, Boulbés du C.R.T.B.T.

- du point de vue mécanigue, en cours de bobinage, {a tension

du fil doit &tre constante et suffisante pour assurer une
bonne tenue du solénoTde. Chaque couche de fil deoit avoir un

méme nombre de spires bobinées de maniére joinftive.

-~ du point de vue électrique, il faut réaliser une triple iso-

lation

1
2
3

sritre spires,

1

antre couches,

entre le bobinage et |le mandrin.

Le mandrin (1) est en acler inoxydable. 11 est cons-
titué par un tTube (9), (48 x 49,9 x 242), soudé a 2 flasques
de 7 mm d'épaisseur (1), deux contrefiasques (2) de Lucoftlex,
I'isolant du bobinage (5). Des évidements en cofncidence (7),
dans te mandrin et le lucoflex permeftent un meilleur refroidis-
sement de 1a bobine. L'enrubanage de vétronite (3) évite un
contournement de |'iscelant (4) (en cas de surtension accidentelie
entre couches) Liisclant (4) est constitué par une feuille de
Kapton cuivré (25 u de Kapton, 50 u de cuivre, 10 u de coitle).
Ce cuivrage, Initialement prévu pour améliorer les échanges
thermiques s'est révélé suffisamment ducfile'pour permettre une
incrustation du fil sous |'effet de la tension, augmentant ainsi
la tenue mécanique du bobinage. Cette incrustation a également
amélioré le coefficient de remplissage du fil, le liant (6)
est un mélange de graisse silicone et de silice, qui durcit a

basses températures et empéche les spires de bouger.

De part et d'autre de t'encoche centrate (V) nous
disposons 3 couches de fils ayant respectivement 1206, 119, 119
spires puis 39 couches de 334 £ 1 spires pour finir la premigre
longueur de fil (4,3 km). Une deuxiéme ltongueur permet d'ajouter

12 couches de 334 * 1| spires. La légére dispersion sur |e nombre
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de spires par couche est essentiellement due a une variation
123 mm.

de diamétre du fil. Le diamétre obtenu alors est @

Aprés une premiére série d'essais, nous avons ajouté 6 couches.

i1-6-2 - Les contacts

Les contacts sont ies jJjonctions des différentes ion-
gueurs de supraconducteur entre elles d'une part et avec les

amenées de courant d'autre part.

Les soudures entre alliages supraconducteurs étant
difficiles, les contacts se font généralement, soit par serrage
du fil (préalablement décuivré) entre deux masses de cuivre
indié, soit par soudure basse température entre gaines de cuivre,
sur une longueur suffisante pour éviter un échauffement local

lors du passage du courant.

Nous utlilisons une méthode mixte : le fil supraconduc~
teur est mis & nu sur 2 ou 3 cm (par action d'acide nitriqué sur

le cuivre), puis introduit dans un tube de cuivre indié qul est

ensuite écrasé par serrage a |'étau.

Le fil cuivré est soudé. & i'induium sur une longueur de
20 em (figure 1.10), l'ensemblie est alors disposé dans une |ingotidre
torique o0 {'on coule de t'indium,

f~6=~3 = |le court=circuit

Un des avantages des bobines supraconductrices réside
dans la possibilité de les fermer sur eiles-mémes par |tinter-
médiaire d'un shunt supraconducTeﬁr ; le champ magnétique est
alors stabte dans le temps. Ce court-circult doit pouvoir é&tre
supprimé& lorsque |'on désire faire varier le champ dans la
bobine. Une des méthodes consiste a rendre le court circuit
normal {(donc résistif) en le portant & une température supérieure
a TC au moyen d'un enroutement chauffant bobiné autour du

court-circuit (figure 1,110,




Serrage
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= %‘*‘indié interieurement
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}-6~4 -~ Les résistances mises en paralliéles

Au cours dTune transition, il faut faire propager la
transition dans fout le bobinage pour éviter que |'énergie ne
se dissipe que tocalemenf(110). Pour cefa, le bobinage est frac-
tionné en plusieurs longueurs protfégées par une résistance mise
en paralléle (figure 1.12) si une transition se produit dans
une fraction de la bobine, les autres réaglissent pour maintenir
le champ en augmentant le courant qui les traverse si bien
qu'elles transitent & leur tour. Tout se passe comme si la vi-
tesse de propagation de la zone normale était multipliée par le

rombre de fractions du boblnage.

Pour les bobinages & grande énergie on peut détecter
la transition et couper {'alimentation par un relai et une
partie de |'énergie est dissipée dans ces résisftances a |'ex-

térieur du bobinage et éventuellement hors du bain cryogénique.

|=7 ~ ESSAIS ET PERFORMANCES

t=7-1 - L'alimentation
Dans |'état supraconducteur ta bobine esf une self
pure L ; si l'on maintient 8 ses bornes une tension e constante
, , . . . dl
le courant qui la iraverse va varier suivant la lol e = -~ L PES

clest le principe de |'alimentation réalisée par le service
électronique du C.E.N.-G. L'affichage de e (qui peut varier de
- 2,5 v a2Z,5 v) permet de choislir la vitesse de variation du
champ. Quand I'intensité atteint une valeur préaffichée (qui
peut &tre comprise entre 0 et 250 A), I|'alimentation régule
automatiquement en courant. A tout instant, il est possible

d'arréter 1a croissance du champ en affichant ¢ = 0.

Ltalimentation comprend également une régulation en
courant entre 0 et 100 mA permettant le chauffage du court-

circuit supraconducteur.




|-7-2 -~ Essais
Les essals ont été effectués en deux temps

- En cours de bobinage d'une part, alors gu'il restalt 6 couches
3 poser. Cette série d'essais a &té encourageante puisqu'elie
nous a permis d'atteindre un champ supérieur a 70 k0e avec
une intensité dans le bobinage de 76 A, Ces performances sont
proches de cellies fournies par la C.F.T.H. sur un échantillon

court.

- Aprés réallisation définitive, une deuxieme série d'essais a
malheureusement couté la vie & notre court-circuit et endom-
magé un des contacts, aprés une avarie inexpliquée de l'all-
mentation. Si bien gue les résultats définitifs correspondent
juste & ceux attendus, compte fenu des sécurités prises.
L'intensité atteinte est I = 66 A pour un chemp de |'ordre
de 69 kOe. Ceci est une valeur extréme attelnte avec une

vitesse de montée trés faible (10 Oe/s),

f-7~3 - Etude de |'homogénéité du champ

L'homogénéité a é1é étudiée en suivant la variation
de la magnétorésistance d'une sonde Siemens FP15M20 lors de

son déplacement te lonyg de l'axe de la bobine.

Les courbes obtenues (figure |.12) pour des valeurs

croissantes du champ montrent

- {'influence de i'aimantation du supraconducteur sur |'homo-

généité ; cetftte influence diminue lorsgue le champ augmente.

- une dissymétrie de la carte de champ & 60 kOe, |'homogénéité
est de 5.10-'4 sur 4 cm et de 10_3 sur 5,5 cm, contre 5.1'0_4

sur & cm donné par le calcul.

t=7-4 - Etalonnage en champ

Un étalonpage en absolu du champ magnéiigue nécessite

{'emploi d'un étalon primaire (sonde & résonance magnétique
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nucltéalre par exempie) ; l|le laboratolre ne possédant pas un tel
étalon on utillise généralement un étalon secondaire {(extraction
d'une spire de surface connue, sonde a magnétorésistance, sonde
a4 gffet Hall.....). Nous avons cherché un é&talon d'emplioi facile

et rapide,

La courbe d'aimantation d'une sphére monocristalline
de nickel en fonctlon du champ magnétique (appliqué sulvant
i'axe |¥11}) est représentée figure |.14. A !'échelle considérée
la saturation est atteinte pour une intensité dans le boblnags
de 2,075 A, Le champ magnétique correspondant (Hd) a été déter-
miné par Rebouiilat : Hd = 2204 X 2 Oe. Le figure 1.14 montre
d'autre part que ia droite de champ démagnétisant tracée en fonc-
tion de |'intensité dans |e bobinage ne passe pas |'origine, ce
qui nous permet de Tenir compte du champ rémanent du supraconduc-
teur. lLe champ magnétique (H), cobtenu et |'intenslité dans le bobi-

nage (I) vérifient alors la relation

H = 1055 T + 10

H est exprimé en Oe, I en Ampére.

La précision de cet étalonnage ne dépend que de celle de Hd et
de la reproductibilité de la mesure de |'intensité. on peut esti-
mer que le coefficient 1055 n'est pas connu a8 mieux de 10_3 prés,
sl bien qu'en champ fort (H > 10 kOe) nous ncus contenterons de

ia relaticn

H = 1055 I
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ENSEMBLE CRYOGENIQUE

L'ensemble cryogénique a été congu et mis en oeuvre
au laboratoire. Seuls {es tubes en acier inoxydable de grande
longueur ont &té achetés chez Oxford Instruments ; le reste des
éléments du montage, notamment les brides, a &té réalisé par
J. Florentin, les soudures sous argon et les tests de vide ont

été effectués par |'atelier du C.R.T.B.T.

Liensembie cryogénique peut se décomposer en 2 parties
D'une part le systéme nécessaire au fonctionnement de fa bobine

de champ, clest-a~dire un vase & hélium liquide et une vase 3

azote {iquide , d'autre part un cryostat permettant une varia-
Tion thermique de t'échantiiion en-dessous de la température
de t'hélium liquide.

I't-1 - LE SYSTEME CRYOGENIQUE NECESSAIRE AU FONCTIONNEMENT

DE LA BOBINE

i1=-1-1 - Vase & azote liquide (figure t1.1)

Ce vase sert d'écran thermique entre le bain d'hélium
et la température ambiante. |l est fixé au sol par trois brides
(10) et supporte tout le montage. il est constitué par deux
tubes concentriques en acier inoxydable (1) (2) ayant respecti-
vement 3 mm et 1 mm d'épaisseur, et 255 mm et 229 mm de diamétre.
Le charbon actif (3) permet de maintenir un vide de quelques

10-6 pendant une lcngque périocde.,
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Le bilan des pertes théorigues est |le suivant

- par conduction entre |'ambiante et la température de |'azote
ie long des tubes (Z2) et (40 : W = 13,5 M,
-~ par rayonnement & travers la paroi de vide : W = 7,6 W,

soit au total 20,6 W qgui vaporisent 0,45 {ifre d'azote liquide

par heure.

l1~1-2 =~ Le vase & hélium 1iquide

ji-1-2-1 - Description

Le vase d'hé&lium repose sur le vase d'azote par |'in-
termédiaire des brides (%) (6). Le tube intérieur (9) de la
parci de vide a une trés faible épaisseur (0,3 mm) pour limiter
la conduction thermique. Un écran (7), maintenu & la fempérature
de l'azote liquide gréce & la réserve (8) divise la puissance
rayonnée par la téte de vase vers l|e bain d'hélium dans un rap-
port de I'ordre de (300/800% = 200,

tt-1-2-2 - Eilan des pertes

Les pertes par rayonnement entre 80 K et 4,2 K & tra-
vers la parci de vide d'une part ot & partir de la téte de vase
d'autre part s'élévent & (48 + 28)10°° = 8.1072 w , celles par
conduction le long de 30 cm du tube (9} & 0,15 W. Au total les
pertes propres au vase correspondent & une consommation de 0,32
d'hélium par heure. De plus, il faut tenir compte

- de la conduction le long des 3 tiges de 1 m de long qui sup-

portent la bobine de champ : 6.10'"3 W,

- des pertes du a la présence de |'anticryostat,

- des pertes occasionnées par les amenées de courant,

Lock(ZO1) a montré que pour du cuivre moyen les ame-
nées de courant optimates devaient satisfaire entre 80 K et
¥ -
4.2 K & la relation iﬁi = 5.10 j, i étant la longueur exprimée

en cm, I t'intensité en ampére parcourant le conducteur et A
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. 2 X s
sa section en cm®, Pour une intensité de 70 A, nous trouvons

une section optimale A = },75.10“2 mmz. Nous employons un fil

de cuivre écrcui de 15/10 mm de diamétre (A = 1,77.10_2 mmz).
L'apport thermique est alors de 1,1 mW/A, soit 77 mW pour 70 A.
Lock suppose les échanges thermiques entre le conducteur et les
vapeurs d'hétium idéaux, ce qui n'est jamais le cas ; aussi
pour les améliorer nous avons disposé trois ailettes de cuivre
électriquement isolées et tThermiquement |ides au conducteur par
des rondelles d'oxyde de bérylium fritté (BeG), métallisées en

surface (11},

Pratiquement, les pertes relevées sont de i'ordre de

0,6 titre d'hélium ltigquide par heure.

t1-2 - LE CRYOSTAT INTERIEUR

Ce vase d¢oit permettre une variation thermique de
|'échantillon par pompage sur un bain d'hélium ligquide de volume
réduit et placé tui~-méme dans un bain d'hélium, ce qui entralne
des pertes faibles et permet d'obtenir des températures basses

(1,2 K) avec un faible débit de pompage.

{1-2-1 ~ Description

Le cryostat est fixe & la téte du vase He (0) par

6 vis. L'é&tanchélté est assurée par un joint forique (1).

L'orifice de pompage (2) a un diamétre important
(@ = 28 mm). La pression sur |'hélium est prise au niveau du
bain par |'intermédiaire d'un tube (3), (en acier inoxydable
5 mm x 6 mm), qui sert également de passage & une sonde de

détection de niveau dthélium.

le tube extérieur (4) est en laifon, il permet de
fixer a 4,2 K la température de la bride (5) également en lai-
ton : toute !'énergie apporté par conduction et rayonnement

depuis l'ambiante est alors dissipée dans le bain extérieur.
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te centrage de la queue du vase se falt par !'infermé-

diaire des cdnes (6) et (7) et gréce & une bague en téflon (8).

Qutre la prise de pression, la téte de vase comporte
un passage pour le siphonnage de |'hélium liquide (9), une
sortie pour pomper sur la double paroi (10). Un systéme étanche

(11) permet |'introduction des échantillons.

{1=-2-2 - Bilan des pertes

Les pertes par conduction et par rayonnement entre

i Tambiante et la bride de laiton & 4,2 K sont dissipées dans

3

le bain extérieur. Elles correspondent a 44,1,10 7 W par conduc-

+ion, celles par rayonnement son négligeables.

Les pertes dissipées dans le bain & 1,3 K sont trés

faibles

- par conduction depuis 4,2 vers 1 K : 13.107° w,

- par rayonnement & fravers ta double paroil : de l'crdre de

1078 w.
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METHODE DE MESURES

On montre que lors d'un déplacement d'un moment magné-
tique o le long de l'axe d'une spire de mesure la force électro-
motrice induite est proporticnnelle & ce moment et & sa vitesse
de déplacement v : e(t) = - %% = A g v, A ne dépend que de h
distance du moment au centre do la bobine (figure 111.1). SI
I'Yon déplace le moment entre deux positions M et N 1'Intégrale
de e(t), ne dépend que de o ~ by et est proporticnnelle au

moment ¢

‘/[+N
a{t)dt = ¢ - b, = a0
+ M N

M

Le systéme de mesures va donc comprendre une bobine de détection
et un fluxmétre., Notre fluxmétre est un voltmétre numérique

intégrateur.

til-1 - BOBINE DE MESURES

fti=-1=1 = Principe

Pour une précision donnée aA¢ du fluxmétre, la sensi~
bl1i+8 de la mesure sera d'autant meilleure (c'est-a-dire Ag

d'autant plus petit) que o sera grand.

Rebouillat a montré que o = Klzy,) - Kz ) ol K(z)

est le coefficient de champ de |a bobine de mesure (K(z) est

défini chapitre 1) : ¢M - ¢N = (K K o est induit

(M) (Ny 'O
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par le champ magnétique ; sSi | 'on veut que o soit constant au
cours de ia mesure il faut que M et N se trouvent sur le palier
de champ de la bobine. La course d'extraction est donc définie
par |'homogénéité de celie-ci (MN < 4,5 cm), Pour augmenter la
valeur de © on déplace |'échantillon entre les centres de deux

bobinages (1) et (2), montés en série opposition (figure 111.2)

o = [Kran = Kagn] * [Kean = Koo

avant de poursuivre le calcutl, il faut falre guelques remargues

d'ordre pratique

- L'échantillon est situé dans un porte=-échantillon vissé 3
[toextrémité d'une tige de plexiglass de 6 mm de diamétre et de
plus d¢d'un métre de long. La longueur de la tige varie avec le
niveau d'hélium dans le cryostat si bien que les points M et N

sont appelés & tégérement se déplacer au cours d'une manipulation.

- L'extraction se fait & I'alde d'un vérin pneumatique ; tla
course d'extraction étant définle par déplacement de deux bu-
tées sans jeu et n'occasionnant pas de rebondissement
(Rebouitlat).

Le centrage des échantillions dans les bobines de
mesure sera d'autant plus facile et constant dans le femps que
te positionnement des points M et N sera peu sensible sur la

mesure.

En d'autres termes, il faut déterminer fa géométrie

des bobines, de telle sorte que K1 - K2 ait une valeur constante

autour des positions théoriques de M et de N.

51 les deux bobinages sont ldentiques :la = Z(KM - KN)
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1i}=1-2 - Influence de !'aimant supraconducteur sur
fa mesure
Reboul I lat 2 montré que le déplacement de i'échantil-

lon induit dans les premiéres couches du bobinage supraconduc-
teur une nouvelle répartition des vortex, qui s'établit avec

une constante de temps non négligeable (de [tordre de 100 s).

Le déplacement de ces quanta de flux perturbe la mesure. Des
mesures reproductibles ne sont obtenues qu'aprés un régime
transitoire de plusieurs dizaines d'extractions réguliérement
espacées. Des bobines de compensation fortement couplées avec

le supraconducteur (c'est-ad-dire proches du bobinage} montées

en opposition avec le bobinage de mesure principal (figure 111.3)
permettent d'atténuer le phénoméne. Expérimentatement un rapport
de 50 9 entre les surfaces des deux bobinages (principal et

compensateur) donne des résultats satisfaisants.

I11-1~3 ~ Caleculs

Afin d'obtenir des bobines de mesures a carte de

champ homogéne, nous opérons comme suit

- Dans un premier temps, a partir des tableaux (1.3), nous

cherchons une demi-bobine principale (1) ayant une carte de

champ homogéne au 4e ordre.

- Dans un second temps, nous modifions la géométfrie ainsi obtenue
de telle maniére que la prise en compte de la deuxléme demi-

bobine (2) ne modifie pas la carte de champ. -~

- Le calcu! est ensuite affiné en Introduisant les bobinages

de compensation (3) et (4).

le bobinage est effectué a |'aide d'un fil de cuivre
émalllé de 35 u de diamdtre (44 u sur émail). Le calcul conduit
3 une bobine dont la géométrie est définie figure 1.4, Les
compensations sont constitudes par 3 couches de fil de culvre

de 50 y de diamétre bobinées sur un diamétre de 45 mm,
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[11-1-4 - Réalisation (figure 111.5)

Le mandrin (1} est en plexiglass. Les deux demi-bobines

comprennent respectivement 47 577 et 47 567 spires réparties en

60 couches. Les connections extérieures sont effectuées & |'aide
d'un il de cuivre isclé de 0,5 mm2 de section (2), les soudures
entre celul-ci et le fil de 35 u sont insérées dans une gorge (4)

=~

prévue a cet effet et immobilisées par collage (5). Le bobinage (6
lui-méme est protégé par un ruban de ¥Téflon (7) ; les encoches (8)
sont également en téflon. Les trois couches de compensation (9)
sont bobinées sur un deuxiéme mandrin (10) vissé sur fe premier.
La résistance totale est de 103 770 @ & |'ambiante et de 890

a t"hélium,

[t1-1-5 - Carte de champ - Discussion

L'homogénélté des bobines de mesure est &tudiée par
extraction d'un moment magnétique entre le centre d'une demi-
bobine et un point quelconqgue de |'axe. La figure I11.95 montre
I'"Influence des compensaticns sur |la carte de champ théorique ;
I'étude comparée de celle-cl et la carte mesurée indique que

| Taccord est satisfaisant (figure |11, 7).,

La bobine de mesure décrite n'est pas la seule réalisée.

En effet, |'expérience montre qu'il existe un vielllissement des
bobinages réalisés a I1'aide d'un fil de 35 u.

Ce phénoméne, qui se traduit par |'apparition d'une
instabi|ité dans les mesures aprés plusieurs manipulations, a

déja &té observé par Rebouillat et devra étre étudié de facon
plus systématlique. i1 faudra mettre en évidence entre autre

le rdole de 1a valeur élevée de la résistance du bobinage, le
role des contraintes thermiques & chague mise en froid, celui
des cycles de champs et des brusques variations de flux qufac~

compagnent les transitions du bobinage supraconducteur., ||
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faudra également expliquer |'accroissement du bruit de fond sur

certaines gammes du voltmétre Intégrateur.

~

Une premi&re bobine & encoche interne deux fois plus
sensible, mals beaucoup plus résistive (182 000 @) n'a permis
de falre qgue les premiers essals et éfalonnages. Elle a été
rebobinée a 1%aide d'un i1 de 50 p et cerfaines des mesures

donné&s par la sulte ont &1é effectuées 4 |'aide de celle-ci,

[11=-2 = LF FLUXMETRE

Le fluxmdétre utilisé est un voltmétre numérique inté-

grateur du type VIDAR 520. Son principe est le suivant

un convertisseur tension-frégquence transforme la tension

dtentrée en impulsions de fréquences proportionnelles a 1vam-
plitude de celle-cl. Les contributions des parties positives
et négatives de la tension d'entrée peuvent &tre recueillies
séparément sur deux sorties différentes, elles sont comptées par

un compfeur monodirectionnel : cet ensemble ne permetT pas

{'intégration vraie d'un signal de part et d'autre du "0" de
tension en particulier un bruft "blanc" présente une intégrale

non nulle .

Liemploi d'une tension superposée de valeur supérieure
5 ia valeur créte du bruit permet de masquer celui-ci. L'inté-
grale recherchée est obtenue en retranchant la part de la ten-~

slon superposée

$ = A - B figure 111.8

L'importance du brult ne nous a pas permis de travailler sur

une gammedu voltmétre inférieure & 1000,00 mV ; la sensibilité
en flux est alors de 200 maxwells. Suivant les échantl iions,
nous avers utilisé un temps d'intégration de 1,6 s ou 3,2 s.

# N X L e oa
Dans le VIDAR 521, le méme convertisseur associe a un compteur

bidirectionnel permet cefte intégration,
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Un commutateur automatique de voies (VIDAR 604) per~-
met de falire successivement les mesures A et B ; pour chaque
série de mesures, on enregistre la valeur de |'inftentisé dans la
bobine de champ, de |*é&talon interne du voltmétre (£ 1 V),
Toutes ces mesures peuvent étre recueillies sur une machine &
écrire et une perforatrice. Le systéme complet d'acquisition de
donndes est schématisé sur la figure (111.9) et décrit par
Reboui tlat,

I11-3 - PRECISION ABSOLUE ET RESOLUTION DES MESURES

Nous distinguons lta précision absolue de la résolution
car si l'on ne peut déterminer ta valeur absolue des moments ma-

gnétiques qu'avec une précision relativement faible, la grande

résolution de 1'appareillage permet d'enregistrer de faibles
variations de |'aimantation.
jit-3~1 ~ Précision absolue

La précision absolue des mesures dépend essentielle-

ment de deux facteurs.

{11-3-1-1 - Etalonnage des boblnes de mesures

Cet étalonnage est effectué par extractlion d'une
sphé&re monocristalline de nickel. La courbe obtenue (figure boldd

permet de chiffrer & 158 700 digits la valeur indiquée par le

voltmétre pour le moment & satfuration du nickel. Ce dernier est
donné & 4,2 K (301) avec une précision relative de 5.10_4
o, = 58,53 u.e.m./g. La masse de notre échantillon est estimée
am = 2,53622 3 1/100 de mg. Le moment magnétique total
(M = m.cs) est donc lui-méme connu avec une précision de
5.107%
M o= 136,5% u.e.m.
fa sensibilité des bobines de mesures est donc 8,60.10—4u.e.m./dl

(les caractéristiques des différentes bobines réalisées sont

résumées dans le tableau 111.1).
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TABLEA AU
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bobines i1
fii utilisé 35 u 50 35
Resistance 1435 g 360 0 890 0
T = 4,2 K
Nombre de splres
. s 63 120 £ 100 32 220 ¥ 60 A7 572 L 5
par demi-bobine
Course 40 mm 40 mm 44,5 mm
d'extraction . . .
sensibiiite 5.97.107% | 12,42.107" 8,6.10" %
u.e.m./digit
[11-3-1-2 - La précision absolue du voltmétre
entre deux étalonnages
Le constructeur donne une précision absolue melilleurse

que 10_4 de la pleine échelle, le nickel
150 000 digits,

1/15 000 < 10°%H.

soit 10 digits

ce qui

(pour

nous avons correspond & une précision de

{11-3-2 - Résolution

La résolution ne dépend que de la reproductibliité
|‘ordre de £ 3 digits

la tenslion superpocsée et

des mesures qui
(%:1

r 2 digits sur la mesure proprement dite).

expérimentalement est de

digit d'ambiguité numérique sur
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Pour pouvoir assurer une telle résolution et étudier
de faibks variations de l'aimantation il faut tenir compte d'une
éventuelle dérive de |'électronique, en particulier du conver-
tisseur tension-fréquence, a cet effet nous enregistrons en
permanence l|la valeur de 1'étalon interne du VIDAR (stable
a 100_b sur 6 mois) et nous corrigeons la mesure de la dérive

enregistrée.




CHAPIITRE bV

ETUDE DE LA COURBE D'AIMANTATION D'UN MONGCRISTAL

RDE FER-SILICIUM A 4,2 K

Vet = INTRODUCTION

Les propriétés du fer métalligue et de ses alliages ont
fait |'objet de nombreuses études tant théoriques qu'expérimen-
tales. Notre propos est dfillustrer les possibiiltés du montage
réalisé ; pour cela nous avons étudié la courbe d'aimantation
d'un monocristal de fer contenant 5 % en masse de silicium,.

Nous rappelons qu's basses tfempératures le fer cristallise dans

une structure cubique corps cenfré(401) ; le silicium se substi-

[

3ot a 4L
Tue & I'atome de fer an (2, 5 3

) tant que sa teneur ne dépasse

pas 25 % en masse.

Le monocristal utilisé est tailié en forme de sphére,
sa masse est de 3,39777 (2L 2.10_539. L¥échantillon est collé,
aprés orientation aux rayons X, dans un porte-échantillon ds

telle sorte que le champ magnétique soit appliqué paratléiement
& un axe cristalleographique [100]. Les différents axes EiOQ]

sont de facile aimantation.

La courbe de variation de |'aimantaticon M en fonction
du champ extérieur (figure [V,1) se décompose en frois régions

distinctes,

- En champ faible (réglion 1), I|'aimantation est proportionnelle
au champ : c¢'est la zone de déplacement des parocis de Bloch.

Cette variation linéaire de M se poursuit jusqu'a un champ HA'
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- A partir de Ha la courbe d'aimantation s'écarte de cette
droite (région 2) ; c'est la zone de rotation de |'aimantation

qui vient s'aligner avec {a direction du champ (figure 1V.2),

- En champ plus intense (H > HB) on observe une susceptibilité
superposée constante X = 6,47.10_6 u.e.m./9.0¢, la courbe est

de nouveau linéaire (figure 1V.2)

V-2 - REGION 1 : DROITE DE CHAMP DEMAGNETISANT

Tant que H <« HA {(figure IV.1) Ja linéarité de la
courbe d'aimantation s'interpréte facilement par la théorie des
phases développée par Néet(402).

En champ nul six phases cohabitent dans i'échantillon,

chacune des phases posséde une aimantation dont la direction est
paraltéle ou antiparalléle aux 3 axes [ﬁOO]. Lorsque le champ
magnétique appliqué suivant un de ceux-ci augmente, on observe
une croissance de la phase dont ['aimantation est paralléte a
celui-ci, aux dépends des autres phases. iLes volumes respectifs
des phases sont tels que le champ magnétique intorne reste nul

le champ démagnétisanrt H, compense alors exactement le champ

d
appliqué. Si N est le coefficient de champ démagnétisant
Ho=0=0H +0
T O ey
H,o=~ 8 = - ni
d = e = 7 NE
dans le cas d'un échantillon sphérique, i1 vient

j
> 5 0~
I‘w T4y He J

lersque He > HA le champ magnétigue interne n'est plus nul.
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Du point de vue théoricue si le monocristal est par-
fait et si 1'alignement du champ et de |'axe [100] est rigoureux
ce processus d'aimantation se poursuit jusqu'au point B, inter-

-

section des assymptotes & la courbe ; on a alors

.2 ,
Mg = 71 g
Ms est i'aimanftation spontanée, elle est exprimée en u.e.m./cm5
et HB en Oersted. La grandeur directement accessible par la me-
sure est |'aimantation exprimée en u.e.m./g. On a
M
s

g

on peut donc déduire la densité de |'échantillon & 4,2 K

211,46 u.e.m./g (figure 1V.2)

13

6435 Oe.

3
71 g i .

_ L f1 B L 3
d = Ms(uem/g) 7,72 L 0,01 g/cm”,

V=3 = REGiON 2 : ROTATION DE LTAIMANTATION (figure [V.3)

Pratiquement le point B n'est pas atteint, |'approche
& la saturatiocn va se faire ators par rotation de 1'aimantation.
Cette rotation est due & un mauvais alignement de I'aimantation

avec le champ les causes de ce neon-alignement sont multiples ;

nous allons essayer d'en examiner quelgues unes,

- les ondes de spins : nous montrerons dans |'étude de la région

-

3 qu'az 4,2 K cefte contribution reste trés falble.

- existence d'un angle & entre |'axe [100] et le champ : on

peut calculer simplement fa loi de variation de M ; pour cela
nous supposerons § petlt, He suffisamment fort pour qu'il
h'existe gqu'un domaine, et nous ne tiendrons compte que de K1,

premiére constante d'anisotropie, alors

2.2 ,
Mo - M 4K b b2
1

5 |21, +_ W, M +640|%
S I I

7
|
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- Existence d'une couche polycristalline superficiclle : |a

taille et la manipulation de I'échantillon provoquent un .

écrouissage en surface. La loi de variation de |'aimantation
d'un ensemble de crisTaIli+e5(403) est de la forme MS—M = j%.
HY

Pour diminuer ['importance de cette contribution, nous '

avons attaqué chimiquement la surface de {'échantillon,

~ La contribution la plus importante est vralssemblablement celle

due aux défauts cristaliins, L'influsnce des défauts et des

déformations du réseau cristallin a été mise en &vidence par
de nombreux auteurs, soit d'une maniére expérimen+ale(404"405)
s0it théoriquement. Un monocristal posséde toujours des dis-
locations ; celles-ci peuvent introduire une anisotropie locale
dans le cristal, la diroction de |'aimantation peut alors
dévier de celte du champ magnétique au voisinage de ce défaut.
Presque toutes les études falites pour différents types de

dislocations conduisent & des lois de variation an 1/Hi ou

1/H? (4063. Brown(407} pour sa part a calculé que
MS*M/MS = a H-—”2 ; ol | = 1 pour des défauts ponctuels,
| = 2 pour des défautfs linéaires, et | = 3 lorsque |'on observe

des défauts plans.

En pratique, la variation observée de M—MS/MS doit
&tre une combinaison des différentes lois décrites. Nos mesures
ne nous permettent pas de conclure en faveur d'une loi simple ;
toutes les lois expérimentales étudiées (par une méthode de

. . . . |
moindres carrés) font intervenir des Terme de la forme

(Hy+H )"
la valeur de HO dépend de celle de l'indice n. 1l semble
que la loi 1a plus satisfaisante soift
- - 5,3
M = 211,508 775

(Hi+340)

I'écart entre cette expression et les points expérimentaux reste
3 y.e.m./g, clest-a-dire 0,0007 ¢ de 1'ai-

mantation, pour des valeurs de Hi comprises entre 750 et 11000 Oe.

inférieur & 1,6.10
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Si I'on ne peut connalire exactement la loi de varia-
fion de |'aimantation on peut pour conclure donner un ordre de
grandeur de 1'énergieo nécossaire & 'saturer™ {'échantillon.
Cette énergie est en effet proportionnetle a 1'alre comprise
entre la courbe, |'assymptote & ia saturation et |'axe des
ordonnées (aire ombrée courbes IV.2). Cette énergie correspond
4 450 erg/g (environ 1500 erg/cmB). La figure |1V.2 montre que
fa région 2 se poursuit jusque dans des champs magnétiques in-
tenses de 16 000 Oe.

Iv~4 - REGION 3 : ETUDE DE LA SUSCEPTIBILITE SUPERFOSEE

tV-4-1 - introduction

Les propriétés magnétiques des métaux peuvent &tre
décrites & |'aide de deux formalismes différents ; d'une part
uh modéle ol les spins sont 1iés aux atomes et d'autre part un

modéle de bandes od les électrons porteurs de moment forment

un gaz de particules en mouvement dans le cristal. Le ferroma-
gnétisme des métaux de transition de la série du fer trouve son
origine dans un remplissage incomplet de la bande Sd(408), Sous

{'effet du champ moiéculaire les deux demi-bandes & spins + ef
4 spins + sont décalées en énergie, leur rempliissage est alors
inégal ; les densités d'état au niveau de Fermi sont différentes

pour chaque demi-bande (soient N +4 (EF) et N + La bande

5:))
3d du fer a fait l'obJet de nombreuses é'rudes(409 ., Nous utili-

serons le modéle de bande donné par Wood(409). WOhifar+h(41O)
cite tes différentes valeurs du décalage en énergie AE des delx
demi-bandes, trouvées dans la littérature, il en a dédulit une
valeur moyenne AE = 1,4 £ 0,2 eV (1 eV = 1,6.10_12 argl.

La réglion 3 se caractérise par la linéarlité de la loi de varia-
tion de I'aimantation. La susceptibilité observée est importante
6,47.1O~6 du.e.m./g. Elle est & comparer avec celle du fer pur

-6 (411}

gui est de |'ordre de 4,6.10 u.e.m./g
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Dans la suite de |'exposé nous étudiercons les diffé-
rentes contributions possibles @8 ia susceptibilité X que nous

écrirons

. X = Xos * Xp " Xor v xdia
™~

. . < . ' :
chaque fois que cela sera nécessalre par manque d'information,

nous n@ug raménerons au cas du fer.

IV-4-2 - Ondes de spin : X
oS

L'étude faite par Dyson(4]2) eh supposant les spins

localisés aux noeuds d'un réseau de Bravalis (ferromagnétique
isolant) montre que la contribution des ondes de spins soumises

a8 un champ magnétique H, & la température T, suit la loi

- 3/2
m_. 4 - I - I
e " 1 Zy (%) {TJ d Zg,,00 [T

c et d sont des constantes numériques, Zn(x) sont les fonctions

de Reiman modifiées:
(22 _ ) Qu H
Zn(x) = j 17" e % at x = ~—§$—~.

Il a d'autre part été monfré(413) que |texistence de moments

localisés n'était pas nécessaire pour introduire des ondes de
spins et que celles-ci s'interprétent bien dans un modéle de
bandes ; leur contribution suit la méme lol de variation

(413)

(Thempson, Wohlfarth et Bryan ont néanmoins introduit un

terme correctlf que nous négligerons).

Pour effectuer nos calculs nous utilisons les valieurs
de ¢ et d données par Argyle, Charap et Pugh(414} sSUr un mMono=-
cristai de fer 3 5,6 % de silicium (ces coefficients sont obtenus

& partir de le variation thermigue de m/ms),

c = 5,5 % 0,3.10 12

c=3 3 10712,
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Lla vateur de H qui entre dans |'expression de x corres-

pond au champ effectif qui agit sur le spin

- — - >
H N Hin+ * Ha * HL
B = ch Tntéri
in+ = champ Intérieur
- ﬁa = champ d'anisofropie,
- ﬁL = champ de Lorentz = i%.%,

la variation de m obéit alors & la loi

Dow 1 -1,5.107 z0x0.
> 2
Nous avons représenté figure V.4, ia contribution des ondes de
spin a {'aimantation (mS -m = AMOS) en fonction du champ inté-
rieur.

On remarque que

a - la contribution est faible et est de 1'ordre de grandeur de

la résolution des mesures en champ fort H > 20 kOe,

b - 1a contribufion des ondes de spins & la susceptibilité super-
posée est négligeable (elle ost maximale entre 0 et 10 kOe

-7

XOS v 3,10 u.e.m./g).

|¥y~4=3 = Paramagnétisme de Pault Xp

Le paramagnétisme de Pauli est di & la redistribution
des états électroniques de chague demi-bande sous |'effet du

champ magnétique appliqué.

La susceptibilité paramagnétique dans 1'état ordonné
varie peu avec la température & 4,2 K, nous prendrons |'expres=-
sion donnée par Wohlfar?h(415) aT=0KkK

-1
X = 4 4l { LI -2 A%}
p B LN+ CE ) NV CEL)
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en prenant N+(EF) 0,85 électrons/atome eV

N¢(EF)

AE

0,38 électrons/atome eV,

]

1,14 eV,
il vient
-6
Xp = 2,4.10 u.e.m./g,
cette valeur dépend beaucoup de la forme de bande choisie, la

valeur calculée est de l'ordre de grandeur de celle donnée par

différants auteurs, {(Wohl!lfarth, Stoelinga...).

|V-4-4 = Susceptibilité diamagnétique : Xdia

It nous faut distinguer deux contributions diamagné-
tigques : celle des électrons internes et cellie des électrons de
conduction.

[V~4=~4~1 = Electrons internes

C'est le diamagnétisme de Langevin des électrons
autres que 3d et 4s, sa contribution est faibie et est donnée
par 1a formule

CHN S
6mC~ J

-2 . . .
r° est la valeur moyenne du carré de la distance de |'électron

considére au noyau (dans le cas d'un électron seul autour du

novaul.
Ltétude de Fi | 2 été falite par Van Vleck et Paulin9(416)
>
en fonction des nombres quantiques n et |, néanmoins |'expression
ta plus pratique est fournie par SlaTer(417), qui suppose toutfes

les fonctions d'ondes sphériques {(atome d'hydrogéne) avec un
nombre quantigue n* appelé& nombre quantique efficace, on obtient
alors

%2 # 1 #
FZ 5 N (n" =+ f)(n + 1)

{Z - 5)2
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a. est e rayon de Bohr,
Z est la charge portée par le noyau,

s est la constante d'écran.

¥ . . *
Stater fournit un certain nombre de régles pour calculer n” ef
Z-5.

a - ta correspondance entre les nombres n et n* est la suivante
n 1 1 2 3 5
SRR 2 3 3,7 4 4,2

b - pour un électron donné d'une couche n les autres é&lectrons

contribuent de la maniére suivante & la valeur de la cons-

tante s

1
w
n

0, pour les électrons des couches extérieurss (> n)

it

- 3 0,35 pour chacun des autres électrons de la couche n

considérée (sauf pour los électrons 1s ob l'on a 0,30),

-~ pour les électrons intérieurs,
Si ta couche considérée est s ou p
0,85 pour chaque électron appartenant & la couche n-1,

1 pour les autres couches (n-2.....1)

Si la couche est une couche 4d ou f

t pour chaque électron de toutes les couches intérieures
dans le cas du fer, le calcul donne

= - 7,4.10_8 u.e.m./g

Xdia
cette susceptibilité faible devant X est donc négligeable.
|V-4-4~2 - Diamagnétisme de Landau(418)
Sous |'action d'un champ ta force de lLaplace faif

tourner les électrons de conduction dans un sens el que le
champ magnétique Induit s'oppose au champ appliqué (lol de lLenz).
On s'attend donc & un diamagnétisme des électrons de conduction

comme pour les électrons internes. Les calcuils sont complexes
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dans le cas général, on trouve todjours des résultats du type
suivant pour cette susceptibilité dite de Landau

- XL ne dépend que du comportement du gaz d'électron au voisinage

du niveau de Fermi

- X g M m = masse réelle de |'électron,
* %* - . .
L m m = masse efficace de 17é&lectron,
1 #
- X =z - = X i = m,
L 5 Xy si m m
- * . 2o
Pour les é&lectrons 3d, m est frés grand et XL esT négligeable
davant Xp. Pour les électrons 4s, m* = m et XL = - % xp mais

cette folis Xp4s << si bien que dans les métaux le dlamagné-

X
P3g
tisme de Landau est négligeable.

|V-4~5 = Paramagnétisme orbital : Xor

Dans les métaux le moment magnétique orbital des éfec-
trons est bloqué par le champ cristaliin ; Kubo et Obata' *'%’
ont montré que néanmoins sa contribution & la susceptibilité para-
magnétique pour les couches partieliement remplies était du méme

ordre de grandeur que celle de Pauli.

La bande 3d est généralement traitée dans |Tapproxi-
mation des |lalsone fortes ("tight binding"). De nombreux cal-
cuts ont été effectués & partir de |'expression théorique sui-

vante qgui est due a Kubo et Obata

uz N dK f(Enk)-f{Emk)

Y f E - E

X = 2 3
(2m nk mk

or

X <n,k|LZ|mk><mk[Lz|n,k>}

met n sont les indices de bandes ; k le vecteur d'ondes,f(Enk)
est la fonction de distribution de fermi. Tous ces calculs sont

effectués pour un état paramagnétique et donnent des suscepti-

bilités de {'ordre de quelques 107% u.e.m./mole (np £4200
0,9.1074, cr(421) o 5 g4 yta22y o, gt py(423)
m4 (424)

0,4.10 ). Plus récemment C.M. Place et P. Rhodes ont
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déterminé XOr des électrons 3d dans une sfructure cubique corps
centré en fonction du niveau de Fermi. D'aprés leur courbe la
suscaeptibilité orbitale du fer paramagnétique peut &tre estimée

3 2.10°% yie.m./g.

De nombreux auteurs ont signalé que la susceptibilité
orbltale dépend fortement de I'occupation relative de la bande
3d, en particulier Clogston, Jaccarino et Yafe?(423) suggérent
que Xor m NONu ou NG et Nu sont respectivement les nombres

d'états occupds et vides de la bande.

Si 1'on suppose alors que {'état ferromagnétique se
distingue de t'état paramagnétique uniquement par le découplage
de la bande 3d, en deux demi-bandes inégalement remplies, on

peut estimer en utilisant le modédle de bande de Wood, que X

or
dans ['état ferromagnétique est de l|'ordre de grandeur de la
moj¥tié de Xor de |'état paramagnétique.
V=5 = CONCLUSION

Le bilan des différentes contributions calculées s'é~
léve & 3,4.10_6 u.e.m./g. Les calculs ont été effectués sur le
fer pur pour teque! on Frouve expérimentalement |'ordre de¢ gran-

deur annoncé (4,6.10—6

}. L'augmentation de la susceptibilité
entre nhotre échantillon et le fer (6,5.10_6 contre 4,6.10_6 est
vraisemblablemont due & la présence deo silicium. Une étude sys-
tématique en fonction de ja concentration semble nécessaire.

Qualitativement, on peut estimer que

- le silicium transfert ses électrons 2p dans la bande du fer ;

pour de faibles concentrations ce transfert n'a que peu d'in-

fluence sur la valeur des densités d'états au niveau de Fermi
et la susceptibilité de Pauli est certainement identique pour

le fer et notre alliage (l'étude de !a bande montre que s?i|
y 8 une variaticon, celle-ci va plutdt dans le sens d'une di-~

minution de Xp).
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~ le siticium qui se substitue &8 |Tatome de fer brise la pério-

dicité du potentiel augquel! sont soumis

difie les orbitales de ceux-ci et par sulte

tes &lectrons et mo-

la susceptibilité

associée,




CHAPITRE. V

PROPRIETES MAGNETIQUES D'UN HYDROXYDE DE

NICKEL TURBOSTRATIQUE EN GRAINS FINS

L'étude suivante a été effectuée en collaboration avec
P. Mollard. Les nombreuses discussions que nous avons eues avec
tui nous ont grandement aidé pour |la compréhension des phénoménes

décrits.

Les échantillons d'hydroxyde nous sont fournis par
M. Figlarz et S. Le Bihan, du Laboratoire de Chimie des Solides

de la Sorbonne.

L'étude magnétique porte plus précisément sur |'échan-
tfillon SLB 381 de la série fournie par M., Figlarz et S. Le B8ihan,
tous ses cristalilites sont dans | 7état turbostratique.

V-1 - STRUCTURE

L'hydroxyde de nicke! de formule Ni(OH)2 cristallise
(501)

2

une alternance de ptan ..,C-A-B~C~A-B~C..... (figure V.2). Le

dans une structure hexagonaie du type Cdl (figure V.1) avec

paramédtre entre chaque feuiliet bidimensionnel {(séquence A-B-C) .
2(502,505) (502) ont

de Ni{(OH), est de 4,63 A Figlarz et Le Bihan
montré que dans certaines conditions la syhThése de cet hydro~

2
xyde conduisait & une forme qualifiée de "turbostratique" pour
ITanalogle que présentent leurs clichés de rayons X avec ceux
observés sur certains graphites "turbostratiques"” ; iils ont

interprété ces clichés on supposant que cet hydroxyde est formé
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d?un empiiement de feuillets bidimensionnels de I\ii(OH)2 séparés

entre eux par des molécules d'eau (figure V.3). Ces feuillets
sont désorientés les uns par rapport aux autres ; les lialsons
entre feuillets étant assurées par des llaiscns hydrogeéne.

A partir de ia présence des bandes hk et des raies 00! alnsi que
de 7"&tude de teurs profils on peut déduire que la distance
o
entre plan de nickel fluctue entre 8 et 9 A, et que |'épaisseur
[}

moyenne des empilements est de 30 A pour un diamétre das feuil~

Q
lets de 80 A 202},

L'étude par thermogravimétrie et analyse fThermique
différen?ieile(SOB) indique la présence dl'une importanie quan-
tité d'eau superficielle qui peut étre éliminée nar chauffage
vers 100°C ou par trajtement sous vide. Cet hydroxyde turbostra-

tique, relativement trés stable, se décompose au-delad de 300°C

=
en conduisant directement & |'oxyde NEO(JOB),
s (504) : p
La spectrométrie infrarcugs conflrme la présence
d'eau superficielle et liée entre les feuillets par des liai~-

sons hydrogéne et montre la présence d'ions nitrates adsorbés
a la surface du composé. Cette présence de corps étrangers ad-
sorbés ou intercalés en quantités importantes a une influencs
sur la présentation méme des résultats magnétiques. || est en
effet impossible de ramener ies aimantations mesurées & une mo-

lécule gramme de Ni(OH), en conséquence tous les résultats sont

2
rapportés & un gramme de Tproduit &tudié",

Lta diffraction neufronique(SOB) et les mesures magné-

+iques(506) indiquent pour la structure de la forme cristalline

un arrangement antiferromagnétique en champ magnétique faible.

Les atomes de nicke! situés dans un méme plan sont ccuplés
ferromagnétiquement, les moments magnétiques sont perpendiculaires
& celui-ci ; te couplage entre plans est antiterromagnétique.
Miyamo+0(506) observe les propriétés métamagnétiques habitueiles

pour ces structures et donne un champ seuii de 55 kOe & 4,2 K,
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La température de Curie paramagnétique, positive,

sensiblement identique dans les deux structures a &81té mesuréde
{(507)

par Mollard dans un champ magnétique de 1550 Oe¢ (figure V.4)
elle varie entre 26 et X2 K suivant les échantillons pour la
forme cristallisée et entre 28 et 32 K pour la forme turbostra-

tique. On en déduit que la nature et la grandeur des interactions
a t'intérleur d'un méme plan ne sont pas modifiées d'une struc—
ture a | 'autre ; on sait en effet que dans les substances anti-
ferromagnétiques feuilletées métamagnétiques la température de
Curie paramagnétique chiffre en premiére approximation les inter-
actions dans tes plans qui sont beaucoup plus fortes que les
interactions antiferromagnétiques dans le cas des métamagnétigues

faibles(508).

V-2 - COURBE DE PREMIERE AIMANTATION ET CYCLE D'HYSTERESIS

A 4,2 Ket 1,3 K

La courbe de premiére aimantation & 4,2 K {(figure V.5)
présente un comportement ferromagnétique, des champs magnétiques

de 60 kOe ne permettent pas d'atteindre la saturation.

Au-dessus de 25 kOe J'approche & la saturation est

bien représentée par une 1ol de la forme

. .2 :
Moo= Mo (1 - @) (figure V.6)

82 u.e.m./qg,
8,5.102 Qe.

avec M

u

a

Le cycle d'hystérésis quit peut &+re alors tracé
(figure V.8) présente une aimantation rémanente Isotherme
(A.R.1.) de 22 u.e.m./g, un champ coercitif de 1000 Qe ; on
observe des effets importants de viscosité magnétique qui se
traduisent & champ fixe par une évolution de |‘aimantation en

fonction du temps.




09

[20%]  3NDIMAdY 3NOILINOVIN dINVHD
0S 0 0g 02

INOILVELSO8HNL ¢ [HOJIN
NOILVINVINIV 3¥3IW3dd 3@ 384N0D
PN

9{1S02SIA 3p {3443 e
| ML=l
L MeweLe

|
S
NOILV INVINIV

[ B/Lﬁan:l

O
o

|
o
rg

|
-
O~

—

08




o X

)
o
\
o
A

(Vp]

?VE%%

o~

%
1\

NOILVLNVWIVY

1000

CHAMP

Fig: W 7

MAGNETIQUE APPLIQUE OCe

h m\c.._w_.. v

10

(z8-w)

H=Tx 104 (ce-1)

: Y 6

Fig




. 13K
o 42K

Hex _
15 Kee

——__ effet de
viscosité

e

Fig Y 8

——— o —— — .

10

20

40




45 .

Les mémes courbes tracées pour une température de

1,3 K (figures V.5 et V.8) présentent les propriétés suivantes

- pour des champs magnétiques inférieurs & 1200 Oe, la courbe

de premiére aimantation est linéalre et réversible a ta préci-

ston des mesures (fiqure V.7). La susceptibiiité initiale est
de 1,85.107° u.e.m./g/0e,

- on remarque une brusque variaticn de |faimantation vers 2700 Oe,
~ I'A.R.l. passe & 27 u.e.m./g,

- le champ coercitif apparent, caractérisé par un brusgue retour-

nement de {'aimantation est de 2500 Qe,

V-3 - DISCUSSION : ROLE DE LA TAILLE DES CRISTALLITES

Afin d'alléger quelques peu la suite de {'exposé,
nous utilisercns les notations habituelles dans les é&tudes de

gralns fins sulvantes

- G.F. grains fins,

- G.F.F. : grains fins ferromagnétiques,

- G.F.A.F grains f ns antiferromagnédtiques,
- 5.pP. superp-.amagnétisme

- S.A.F. : superantiferromagnétisme.

De par ta ftaille des cristalliftes (30 R d'épaisseur
et 80 A de diameétre) le produit peut &tre classé dans la caté~
gorie des G.F.(Sog) ; les Importants effets de viscosité carac-
téristiques des grains fins le confirment. La texture feuilletée
trés particuliére et la structure magnétigue de
I'état cristaliisé diune part et la forme de la courbe de pre-
miére aimantation & 1,3 K d'autre part font penser & une struc-

ture métamagnétique & champ seuil faible,

C'est dans le cadre de la théorie de Néel des
G.F.A.F. P10 ot ges guFLE.PTD)

tés observées en champs magnétiques faibles et intfenses.

gue nous décrirons les proprié-
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Du point de vue théorigue la subdivision d'une sub-
stance antiferromagnétique en G.F. va faire apparaitre un certain
nombre de propriétés nouvelles.

V-3-1 = Présence de moments magnétiques non compensés: Mg

Un G.F,A.F. comporte n "plans réticulaires actifs”
répartis suivant les deux sous-réseaux antiferromagnétiques, 11
n'y a aucune raisen pour que cette répartition entraine une
compensatlion exacte de I'aimantation de chaque sous-réseau, il
va exister une sorte de ferrimagrétisme Ce moment magnétique
non compensé provient scit d'un nombre impair de plans réticu-
latres soit de défaut cristallographique ; il est paralléie &8 la

direction d'antiferromagnétisme A.

V~-3-2 ~ Existence d'une répartition de température de

blocage

L'énergie du grain dépend de Il'crientation de la di-
rection de A, V1l existe des directlions (D) d'a&nergie minimale
suivant fesquelles s'oriente. Par une théorie anaiogue a celle

-
des G.F.F., L. Néel(J1O) explique que lorsgue !'orientation A

passe d'une direction (D) & une autre il faut franchir une bar-
riére de potentiel wg. Ce franchissement peut se faire sous
I'action des fluctuations thermigues. Le femps de séjour 1 de A
sur une direction donnée est alors proportionnel a e 8/kT ;
c'est une fonction trés rapide en T. Pour un grain donné, il
existe une zone étroite de température cenirée sur une valeur

T, Ffeile gue si T > T, le temps de mesure scit trés supérieur

B B

a Tet qus si T < TB il lui soit trés inférieur. TB est appelé

température de blocage et Wg, énergie de blocage.

Si on refroidit dans un champ magnétique nul une as-

semb lée de cristallifes ayant méme température de blocage, TB

depuis une température Ta supérieure 3 TB’ toutes les orienta-
Tlons de Mg sont possibles, le moment magnétique résultant

correspondant est nul par compensation spatiale.
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Refroidissons malintenant la méme assemblée dans un

- . - ) . - =
champ Hr’ soit m la projection de mg sur Hr ; ta proportion

e
de cristaliites dont %e est suivent ta direction de ﬁr est plus
Importante gue pour la dirsction Inverse, et l'on observe aprés

passage en-~desscus de TB une aimantation résultante, bloguée
dans la direction du champ appliqué, qui persiste méme si I'on
supprime le champ, Cette aimantation est appelée aimantation

thermorémanente (A.T.R.}. En fait tous les grains n'ont pas la

méme température de blocage et il existe une réparfition des
températurcs de blocage. L'étude de cette répartition suivant

. : . a .
la méthode mise au point par Mollard(5 7 permet d'atteindre la

granulométrie relative de la poudre, cette &étude est en cours,

les résultats déja obtenus permettent de constater qu'a 1,3 K

|'aimantation des moments non compensés de fous les cristallites
est bloquée, il en résulte d'ailleurs une origine en volume de
(512)

1'énargie de blocage

L'hydroxyde turbostratique présente des A.T.R. impor-
tantes. Par exemple 1'A,T.R. induite par un refroidissement de
4,2 K & 2,2 K dans un champ magnétique H. = 7 kOe {(figure V.9)
02,2 (2,2 ; 2000 ; 4,2)% = 19 u.e.m./g est en partie due aux
moments non compensés des grains dont la température de blocage
est supérieure & 2,2 K ; le cycle d'hystérésis qui est alors
décrit a 2,2 K est identique & celui fracé a la méme ftempérature
aprés un refroidissement en champ nul mais décalé suivant |‘Taxe
des aimantations de la valeur de I'A.T.R. ; Il est propre aux
grains dont la température de blocage est de i'ordre de 2,2 K ou

plus petife.

Him T ), généralisation de la notation

(Ta’ Hr’ o
de Néel relative au G.F.F. (0(T_, H_, TJ) est iniroduite par
Mollard

Ha représente le champ magnétique appliqué pendant un refroi-

la notation 0;

dissement depuis TO Jusqgu'a Ta’ les variables Hm et Tm défi-

nissent les conditions de mesure de ITA.T.R.
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~

Il est cependant & noter que la structure du produlft
classe celui-ci au niveau des cas particuliers par rapport aux
théories de Néel des G.F.A.F.

- En premier lleu, |'énergie de couplage entre plans antiferro-
magnétiques étant trés faible, ces théories ne sont exploi-

tablies que dans un domaine de champs magnétiques faibles.

- lo faible nombre de plans réticulaires actifs (4 ou 5) améne

un certain nombre de considérations

2)Les moments non compensés sont importants ; ils peuvent créer
localement des champs de Lorentz importants dont les fluctua-
Tions(BIS) peuvent atteindre ia valeur seull du champ et per-

mettre un passage & |'état ferromagnétique. Ces fluctuations
ainsi que les interactions entre cristallites peuvent &fre &

I'origine de la rapidité de la transition observée a 1,3 K.

De méme que pour les G.F.F., il existe un S.P, des moments .non
compensés, ce S.P. explique |'écart do susceptibilité initiale
ralevée & 1,3 et 4,2 K.

b)La théorie du S.A.F. ne s'tapplique plus ; la structure feuil-
letée avec des feuillets paralléles & la surface du cristallite
est plutdt favorable & |'existence d'un S.A.F. mais |'énergie
de couplage en plan doit &tre plus faible que |'énergie magnéto-

-

cristalline, leur rapport est inférieur a {'unité et la théorie

(514)

par laguelle le S.A.F. a été introdulte n'est plus

applicable.

V-4 - CONCLUSION

Nous pensons gue |'étude de ce produit est inachevée.
lLa structure magnétique eile-méme reste & confirmer. Si de nom-
breux arguments sont en faveur d'une structure antiferrcmagné-
tique (A.F.) (continuité par rapport & |'état cristalllsé,
courbe & 1,3 K, moments non comgensés..... ), la possibilité d'une

structure ferromagnétique (F) n'est pas & rejeter. En effet,
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la valeur élevée de 1'A.R.1. & 1,3 K ne peut s'expliquer par ia
seule notion de moments non compensés. Elle est d'autre part
trop faible pour rendre compte d'une A.R.1. ferromagnétique. La
forme de la courbe de premiére aimantation & 2,2 K (figure V.9B)
reste pour le moment inexpliquée dans le cadre d'une structure
A.F.

Nous ntavons actuellement aucune indication sur la
nature des interactions magnétiques, aussi bien Internes
(échange par |'intermédiaire des lialsons hydrogéne,) qu'lentre
cristaltites. Seule la structure chimique et cristalliographique
semble slre. Néanmolins, il n'est pas exclus qu'il existe des
tiaisons (ioniques ou hydrogénes) entre les différents cris= e
tallites,

I't semble que !'existence de structure turbostratique
soit assez générale. Des études sont actuellement en cours,
notamment effectuées par P. Mollard sur un hydroxyde turbostra-
tTique de cobalt ; le composé semble présenter des propriétés
cristallographiques (molécules d'eau infercala’~uvs) et magnétiques

analogues & |'hydroxyde de nickel.

Des structures anaioguss ont &té signalées par Martin

(515)

et Dalmo , ces adteurs substituent dans Ni(OH)2 et Co(OH)2

des tétradtres SiO4 a OH, ils obtiennent ainsi des talcs et
des silicates. Les propriétés magnétiques signaliées sont iden-

tiques a celles que nous avons observées.




CONCLUS I ON

Lta bobine de champ supraconductrice calculée produit
uh champ magnétique maximum de 65 kOe accessible dans un diamétfre
de 4,8 cm. L'homogéné&ité axiale du champ est de 5.10“4 sur 4 cm.
L'appareillage permet de mesurer de fortes aimantations
{ 100 u.e.m.) avec une résolution de quelqgues 10—6 ; 1l est
transportable et s'adapte facilement & foute a2ufre source de

champ suffisamment stable.

Des propriétés magnétiques particuliéres d'un hydroxyde
de nickel turbostratique en grains fins ont é1té mises en évidence
entre 1,3 et 4,2 K.

La résolution de ['eppareiliage est appropriée a des
mesures magnétiques plus particulliéres illustrées par |'étude

de |a courbe d'alimantation d'un monocristal de Fe-Si,

- L'étude de |'approche a la saturation de monoccristaux et de
polycristaux devrait permettre d'en déterminer les lois, et
de séparer |'influence des différents parameétres (couche poly-
cristailine superficielle, dislocations, inclusions, domalnes

de fermeture, effet de forme, anisotrepie.....).

- L'étude des susceptibilité superposées et de ['aimantation a
saturation d'alliages métalliques doit contribuer & la con-

naissance des handes électroniques.

- La réalisation d'une variation thermique permettra la déter-

mination des différents termes de la lol de variation de f[tai-

manfation en fonction de la température (TB/Z, T5/2, T2. . )
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