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INTRODUCT 1 ON

Les grenats magnétigues, cristaux cubigues ferrimagnétigques,
ont constitué dis leur découverte a Grenoble par Besrtaut et Forrat (1)
en 1958 un centre d'intérdt, d'abord pour la science, et ensuite dans
l'industrie, ol leur application caonnaifit aujourd’hui up grand éssor:
hyperfréquences, mémoires & bulles, optigue integrée, etc.

L'un des grands avantages que présentent les grenats est la
facilité des substitutions, et le grand nombre de composés gui sont
aipsl possibles. On peut, par une substitution bien choisie, modifier
gt ajuster les propriétés aux valeurs recherchées. Ainsi, dans la
technologia des mémoires & bulles, les substitutions permettent de
regler le paramétre cristallin du grenat magnétique, support des bul-
les, par rapport au substrat sur lequel il est Bpitaxié. L'incohérence
des mailles £&lémentaires (lattice misfit), gui perturbe les caractéris-
tiques des films, est ainsi évités.

Dans 18 cas gul nous concerna, ls farrite grenat d'yitrium
(Yttrium Iron Gernet, ou YIG) substitué au gallium., la substitution
visait & réduire le module de 1l'aimantation & saturation. Au LETI
{Grenoble), par exemple, on taille & partir de ces cristaux des sphéres
d'environ un millimétre de diam@tre, gui sont ensuite utiliséss comme
résonateurs en hyperfréguences.

La gualité cristelline est up Ffacteur décisif pour la qualité
des dispositifs fabrigqués. I1 a été observé, au LETI, aqus la valsur
de l’aimsntation & saturation présente, de bille & bille, une grande dispersion
(2], Les fluctuations actour de la valsur recherchsde pesuvent aller
Jusgqu’a 50% dans le cas de billles de GaYIG pour lesguslles 25% des
ions fer étaient substituds par du gallium. DOe plus, les billes
présentent des modes parasites en résonance ferromsgnétigue. Les
gtudes faites au LETI (2} ont montré gue l1’aimantation est, pour des
gchantillons taillés dans un méme cristal et dams un mdme sacteur

de croissance, différante pour des échantillons correspondant & des
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moments différents de la croissance.

Tandis gue les modes parasites en résonance ferraomagnétique
sont li&s & la présence de défauts de croissance ou & une sphéricitsé
défectueuse, les inhomogénéités de 1l'aimantation ont une origine
moins claire. Nous avons tenté d'apporter des éléments partiels de
répcnse & ces guastions. L'étude a €té entreprise en collaboratian
aves le LETI, qui nous a fourni les egchantillons.

Cette thése est constituée par 1'étude das domaines magnétigues
en liaison avec les défauts de croiscarce, et par celle de la variation de
1’ aimantation dans 1a direction de croissance. Elle 83t divisée en
segpt chapitres. Dans 1le premier, nous donnons les généralités sur
les caractéristiques des grenats, et an particulier du YIS substitus
au gallium; on ranpelle au deuxi&me le principe de nos techniques
Experimentales de base. La procédure suivie pour la gréparation et
le moentags de nos géchantillions est exXposéa dans le troistiéme chapitre.
Les deux suivants constituent l'étude des domaines magnétigues et
des défauts cristallips. L'étude des variations de 1'"aimantation
est présentée dans les chapitres VI =t VIT: an y & fait usage de
techniqgues inhabituelles, dont on présente brié&vement las principes

et les problémes expérimentaux rencontrés.



CHAPITRE I

LES GRENATS MAGNETIQUES

I.1 - CRISTALLOGRAPHIE DES GRENATS MAGNETIQUES.

Les grenats constituant une famille d'oxydes magnétigues qui
cristallisent dans un syst2me cubigue centré. La structure cristallo-
graphique a étd déterminée par Bertaut et Forrat (1) gui ont montre gue
le groupe d'espace sst Tadd [ D;G]. La formule générale des grenats

s'écrit conventionnellament

(M,) : @

{rRy}|m,| 5

12
noteticn gui pesrmet de distinguer las occupants des différents sites de
la maille. Les { } correspondent aux sites c, dodécaédriques ; 1es | |
aux sites a, occtaédriques et les { ) aux sites d, téftraédrigues. R est
un ion, en général trivalent, de la série des terres rares ou d'yittrium,
et M correspond au F93+ pour leg composés ferrimagnétigues et au Ga3+et
Ala+ pour les grenats dismeagnétiques. Cstte formule RSMSDﬂz‘ ne scorres-
pond gu'aux grenats les plus simples car des nombreuses substitutions
sont possibles dans cette sfructure (37.

La maille &lémentaire est formée par hult groupements R3M5012
(160 fons). Le paramétre de la maille est compris entres 12,2 et 12,8 A.
En rdalité, du fait de la magnétostriction associés & l’ordre magné-
tigque, la structure des grenats magnétiguses n'sst que guasi-cubique.
BD’ailleurs c'est par la différence de déformation magnétostrictive sntres
domaines gu'il est possible de visualiser les parois magnétiques par
topographie aux rayans X (4, 5). Les Studes des grenats de terres rares
34 basses températures faites par Sayetat (B) ont montrd que la maills
a une symétrie plus faible gue la symétris cubigue. Le groupe d'esspacs
cristallographigue est un groupe rhomboédrigue du type R3C sous groupe
de Ia3d,.

O0es expériences récentes ont montré gue mé8me les grenats non
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magnétiques présentent un léger dcart 3 1a cubicité (7) gui est encoare

mal compris.

I.2 - PROPRIETES MAGNETIQUES DES GRENATS DU TYPE R3F95012

Le modéls propcsé par Néel (8) en 1948 pour expligquer le
compartement magnétigqus des ferrites explidue parfaitemant celui des
grenats magnétigues. Deux sous-réseaux ont, dans ce mod2le, des aiman-
tations antipsralldies du falt d’une interacticn d'échange négative.

Les modulss des moments de scus-réseaux n'étant pas égaux, 11 en résulte
une aimantation non nulls st un comportement macroscopique ferromagné-
tigus {en premidre approximation). Dans le cas de grenats ol R n'est pas
un ien magnétique, par exemple Y, Lu, La, 1'zimantation spontanée aobser-
vés résulte de 1’interaciicn d'échange entre les ions F53+ gui occupsnt
les sites a et d. Le nombre d'ions n'étant pas le méme dans las deux
s0UsS-réseaux 3 Fea+ dans les sites d, tétraédrigues ; 2 Fe3+ dans

les sites a, octaédrigques, l'aimantation résultante correspond donc au
momant d’'un ion F93+ ESuB] - Ceci a été vérifié deés les pramidres exXpé-
riences (9 12).

Pour les grenats de terres rares magnétigues (G4, Tb,O0y, Ha,
Er, Tm et ¥Yb), il s'agit d'un ferrimagnétisme & trois scus-réseaux (13)
camme ie démontra R. Pauthenet en 1956 (14). Les maments des iocns R
s'ordonnent dans un un sans ocpposé au moment résultant des ions Fe3+
sous 1'influence de l'interaction fer-terre rars. L'ordre ferrimagné-
tique local est gouverné au total par six interactions négatives et d=s
type super-échange (15, 186).

- Interagtions Far-Fer : Jaa‘ Jdd’ Jad

Les deux pramiéres probablement des typs super-échange (via
deux ions diamagnétiquas 02_} sont ftrés faibles. La troisidme, Jad‘
gst la plus forte. E11le est dguivalsntz 23 un champ moléculaire de
1'ordre de 2.108 gauss. Il y a donc un couplags antiferromagnétigue
trés important. lLes interactions fer-fer ont 6té &tudisdes par de

nombreux auteurs (17-22) ; 1l subsiste néanmoins des écarts considérables

au niveau des valsurs de Jaa gt Jdd (23} gque l'on trouve dans la litta-
rature,
- Infteractions Fer - Terre Rare : J P |

cd ca

Elles ne sont pas négligsablses et croissent quand la tempéra-
turs décroit. En perticulier, ch est enviren dix fois plus petits que
Jad (17.24) et bsaucoup plus grande en valeur absolue que Jca'
Les ions Fea+ tétraéddriques étant les premiers voisinz de
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1'ian de terre rare et 11 est évident gue l= champ d'échange proviendra
presgue totalement d'eux. ch gtant négatif, lgf ions de terre rare vant
se coupler antiferromagnétiguement aux ions Fe des sites a, et 1'ali-
gnement des moments des terres rares sera par conséquent antiparallele
au mement résultant des ions fer. Les intsractions fer-terre rare sont
totalement affectées par la température (25). Au fur gt & mesurs que la
température augmente, 1'arrangement des moments des ions R dang lgs sites
c est de plus en plus désordonné. Au-degssus de la température de compsn-
~sation, l'aimantaticn résultante a le sens des moments des ions Fa
dans les sites d, tétraédriques. A la température de compensation, 1’'ai-
mantatien spontange ast nulle, mails 1'ardre magnétique microscopigue
subsiste. Le moment rédsultant du sous-réseau o est égal en module au
moment résultant de 1'interaction entre les spus-réseaux a st d. Au-
dessous de cette température, le sens de 1l'aimantation spontanés est
celui des sites ¢, dodécaédrigues. _

La température de compensatian GC deg divers grenats s'étend
sur une large gamme allant de 4 <SC <20,4 K pour le TmIG & 280 K en-
viron pour la GdIG (14]).

- Interactions Tere Rare - Terre Rare r J

cc

Ces interactions sent normalement négligeables [(189), puisgue
approximativemsnt 100 fois plus faibles gue les interactions Jad (257 .

Cependant, trés récemment Falilesv (26) a montré gu'll faut
tenir compte des interactions terre rare- terre rars au-dessous d'uns
températurs critigue d'enviren 150 K pour expliquer le comportement
an température de l'aimantation spontanée.

les diresctions de facile aimantation observées 3 température
ambiante dans les grenats sont les diagonales <111> du cube. Dans 1ls
dédveloppement en série de 1'énergis magnétocristalline en fonction des

cosinus directeurs oy de 1'aimantatiaon spontanée par rapport aux axes

dy cube
_ 2 2 2 2 2 _
E, = K, 'Zl oy uj K, ey g ag (I-1)
i,3
i<j

ceci correspond & un coefficient d'anisctropie K1 négatif , le coeffi-
cient K, dtant en général négligeahle devant K,.

A basses températures, plusieurs grenats de terres rares pré-
sentent des comportements magnétigues plus complexes. Ainsi a 4,2 K
le SmIG et le ErIG ont comme directicns de facile aimantation <110>
et <100> (27) rsepectivement. Au-dessous de la température de compen-
sation des structures non colinéaires des moments de terres rares,

structure en parapluis, ont &té observeées. Les structures sn paraplule
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ont eté studides dans le ThbIG et le TbHbIG substitus au Gallium par F.
Sayetat (6).

I.3 - CROISSANCE DE MONDCRISTAUX MASSIFS : LA METHODE DU FLUX

3,1 - Méthodes de croissance des monccristaux massifs

Flusiesurs méthodez de croissance ont &té& gssayées poudr aobtenir

des cristaux de haute qualité cristalline : les plus importantss sont

N

lLa méthode de Czochralski (28, 29) gui consiste & tirer un cristal &
partir d'un germe d'un mélange d'oxyedss forndus dans une atmospheérs
d'azote.

. Lz méthode du flux (30 32] :+ un bain composé par un mélange d'oxydes
gt par un soclvant est portéd 3 haute température, enviran {1200°C. La
croissance commence par nucléation spontanée, puis se poursuit par 1la
sursaturation obtence en abaissant lentoment 1la température du bain
Une variante de cette méthode est 1le tirage & partir du flux en iptro-
duisant un germe qui est ensuite tiré.

La synthése hydrothermale (33) sous haute fression sst un cas inter-
médiairs gntre la crolssance par vapeur et de solution. Le principe
est similaire aux techniques de bain fondu oft le cristal est prodult
8 partir d’une solution sursaturée. Les solvants dans le cas de gre-
nate sont généralsment des solutions aqueuses, la ftempérature d'envi-
ron 400°C et la pression ds quelques centaines d'atmosphéres.

« Une variante de la méthode de zone flottante (34-37) dont l'avantage
principal est de ne pas avoir besoin de crauset. Une région fondue
est maintenue entre une chargs polycristalline frittée at un germe
manoeristallin par la tension superficielle du liguide.

Seules less méthodes Czochralski st du flux permettent aujourd’
hui d’obtenir des cristaux de bonnpe qualité et ds dimensions de 1'ordre
du cmS. Signalons néanmoins que récemment des progreés ont &ts faits
par Kitamura et al (38) et TUTTI ot al ({37) qui ont pu obtenir des
monocristaux de YIS et GaYIG par la méthods de zone flottante, de gua-

lité comparable & ceux ohtenus par la méthode du Fflux.

3.2 - La Méthode du Flux

Tous les échantiilons de YIG substitug au gallium gue nous

avens étudiés ici ant &té produits par la méthode du flux.

Fuisque les grenats de fer ont upne fusion non congruente,
les monocristaux doivent passer & une température aussi basse gue pos-
sible . L'utilisation d'un solvant, ls flux, permet d'abaisser la tempé-
rature de fusion et de travailler non pas a v 1555°C, température de

fusion du YIG dans 1'air (30,38) mais vers 1200°C. Le solvant gui a eté utilisé pour
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la croissance de nos échantillons est le PbO-PbF,-B,04, proposeé par
Van Uitert gt al (31) pour le YIG. L'ensemble d'oxydes et solvant
ast introduit dans un creuset en platine qui est fermé hermétiguement.
Dans la méthode du Fflux, la croissance d'un cristal est pro-
voguée par la sursaturation du bain fondu. Au fur et a mesure gue la
croissance ses poursuit, la température du creuset contenant l'ansemble
cristai-bein fondu est abaissée de manidre & conserver un bain sur-
saturé et ne pas arrdter la croissance . Le refroidissement graduel
du creuset est fait d'apriés un programme de températurs constitué de
faibles sauts nrégatifs de température allant de 2°C/h Jusqu’a 0,3°C/h
et gui sont affichés & différents stades de la crolssance. Le programme
de température utilisé pour la croissanbe de nos échantillons est montré

sur la figure I-1

1300

1204

11001

— T(C)

1000
507h

fin de la
croissance

o

0 1 i 1 { J|
[+) 100 200 300 400 500

S § 1}

pergage du creuset,
vidange du solvant et
Fin de la croissance refroidissament & 50°/¢
jusgu'a temperature
ambiante.

Fig, 4 - Progremme de températurs pour la croissance du YIG et du GaYIG.
Par simplicité on a représenté les sauts de température du programme
par une droite avec la pente moyenne correspondante.
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Les cristeux fabriqués par cette méthods ont généralement

- un faible taux de dislocations. Ces cristaux exempts de
dislocations ant mé&me &té obtenus (5) ;

- une banne stoechiométrie.

Les principaux défauts sont les bandss de croissance st las

inclusions de flux.

L'ACRT (Accelerated Cruciﬁle Rotation Technique) a été proposé
par Scheesl et Scholz-Dubois (39, 40) pour hemogénéiser le bain fonduy.
en accélérant et en décélérant le creuset. L'sffet est de remuer le bain
pendant le refroidissemsnt du creuset. Un meillsur contrdle de la nucléa-
tion est ainsi possible. L'étude de Wende et Gdrnert {41) sur l'applica-
tion de 1'ACRT & la croissance du GaYIG indigque gue le taux d'inclusions
est ncoctablement diminué mais en ce qul concerne la vitessa de croissancs
0u la densité d'autres défauts tels que les dislocations ou les bandes

de croissance des différences significatives n'ont pas &té trouvées.

B'autre part, des gtudes (42) sur 1'irnfluence du programms de
température sur l'appariticon des bandes de croissance maontrent 1’impor-
tance des fluctuations de températurs pour l'incorporation d'impuretés

dans le cristal.

3.3. - Principaux dé&fauts des cristaux éleborés dans un Flux.

3.3.1. - Bandes de croissance

tes defauts les plus couramment rencontrés sont les bandes de
croissance. Leur origine est liée aux variations de la sursaturation du
bain par des fluctuations de la température du flux ou par des change-
ments des courants ds convaction. La cause de ces variations trouve en grande
Partie son origine dans des facteurs technologigques meis 11 se peut aussi
Jue certainpes bandes de croissance, fines et périodiques, soient le ré-
sultat d'ur phénoméne inhérent & la croissance (427.

Bien que le processus gui conduit & la formation des bandes
de croissance n'est pas compl@tement élucidé, il ast communémant admis
qu'il s’agit de déplts préférentiels d'impuretés sur un "plan” qui coans-
titue & ce moment la face du cristal. Ceci sntraine un léger écart &
la stoechiométrie 2t donc une petite variation du paramétre cristallin
dans la direction de croissance.

Cans le plan de faute, les dimensions de la maille sont blo-
gUées, les couches successives de cristal devant 8tre compatibles.
Autrement, des distorsicns entre bandes de craoissance apparaissent, les-
guelles doivent 8tre ensuite relaxées, par exemple par la formation des

dislocations.
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les stries de croissance se développant toujours perpendiculadi-
rement & l'une des directions de croissance et sont particuliares & chague
sectaur de croissance . Les facettes naturelles des grenats sont du type
{241} ou {011} .

Le champ de déformsticn des bandes de cropissance sst associé a un
déplacement de plans atomigues dans 1a direction de croissancs, perpsendi-
culairement au plan de fauts. Comme on 1ls verra dans le deuxiéme chapitre,
ceci est la raison da la dispariticn du contraste des bandes de crois-
sance pour les réflexions atl le vecteur F, vecteur du réseau réciprogue
associé aux plans réflecteurs, est perpendicgulaire & 1la direction de crois-
sance (c.f. condition 2.7). Lss bandes de dissolution (43, 44) échappent
3 cette r2gle (45). Ces défauts apparaissent comme conséguencse das sauts
considérables de température gui font augmentar rapidement et de fagon
transitoire la température du bain. Celd améne 3 une dissolution du cris-
tal jusqu'au régéguililbre de la rampérature du bein o0 la crcissance recom-
mence. Nous tralterons plus en profandeur ces défauts "plang” dans le

Chepitre V car ils sont des-sites de nucléatiosn de domaines particulisrs.

Les impurstés ségrégées dans les bandes de creoissance peuvent
egtre

- des contaminants du solvant ;

- des composants du solvant incorporés

En n'utilisant gue des produits de haute pureté, 1l est possibls
d’&liminer presque enti@rement la ségrsgatian des contaminants. Par contre,
1’incorporation de composants du solvant ast plus difficile & éviter.

Le plemb et le fluor sont les impuretés de concentration la plus impor-
tante (48, 48)., L'incorporaticn du plomb augmente au fur et & mesure que
la température décroit (42, 48). Les ions ds plomb sont 1'un des princi-
paux responeables de l'anisotropie de croissance {49) et d'une absorption
accrue (48) de la lumigre dans le visible et le proche infra-rouge.
O'autres impuretés comms le F82+ (46), le complexs (BDS]S_ {50) et le
Pt4+ (458) sont 2galement trouvées mais dans uns proportion moindre.

La figure I-2, topographie d'une plaauette de GaYIG, nous donne
une idée plus concrate de la géométrie des bandes de crocissance. Elles
apparaissent sur ls topographie comme une sério de contragtes rectilignes
5lancs et noirs. 0On distingue trois secteurs de creissance ot les traces
des bandes de croissance ont chague Fois une orientaticn différante. Ue
méme on peut remarguer gue la partie inférieure du cristal est une région
inhomogéne =t tr&s perturbées. Par contre, la partie supérieure, plus im-
portante en surface, montre uns croissance crdonnée et bien définie. Cela
fait penser gque la formation de cstte derni2re est postérisure. La crois-

sance gqui suit la nucléation est rapide et réguligdre ; 11 parait donc

raisaonnable de supposer que la partie inférieure correspond & ce stade
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Fig. I-2 - D&fauts habituels dans les grenats :
bandes de croissance, dislocations et inclusions. Topographle d'une
plaguette de GaYIG, X ~1 , dlorientation (111).

‘al Vue d’ ensemble
b) Région accidentée correspondant probablement aux débuts de la

croissance.
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et gue la croissance s’'est développée vers la partie supérieure. Le
sens de la groissance gue 1'on trouve ainsi est en accord avec 1le
critadre de la non-existence d'angles rentrants.
On déduilt ainsi non seulement la direction mais aussi lg saens

de la croissance.

3.3.2 - Dislocations et Inclusiocns

Les dislocaticons et legs inclusions sont aussi des défauts sou-
vent rencontrés dans les gresnats £laborés par la méthode du flux.

Du fait gue la nucléation se fait sur les pareis du crausetl,
la premidre étape de la creissance est irrédguliére avec production de
dislocations et inclusions. L'effet de la paroi du creuset psut &tre
assimilable au cas ol la crolssance se fait sur une facette de crois-
sance non habituells (42) : la formation d’inclusions et des disloca-
tions accompagne la croissance Jjusqu'd ce gue des faces habituelles
soient farmées. La croissance se poursuit ensuite dans ces nouvelles
directions. Le figure I-2 illustre bien l'irrégularité de catte pre-
migdre étape de croissance. La plaguette a &té découpée perpendiculai-
rament aux bandes de croissance. Dans la région A correspondant au
début de la crocissance, on observe les inclusions (I) et les dislaoca-
tions (D). On remerque mdme la formation d'un front de croissance (F)
competitif & la directicon de croissance [10%] qui a prédoming ensuife
Une fois le front et la direction de croissance établis (régian BI,
ia croissance se développe de fagon uniforme. Les amas de dislocations
[Dq’ 0. Da} qul se sont aussi développés ent leur origine (01, 0Z) dans
la premidre &tape. Les contrastes noirs et blancs, perpendiculaires & la
dirsction de croissance, correspondent aux bandes ou stries de crois-
sance.

I1 a 8tg observé (50, 42 ) gue les inclusions du flux se pro-
duisent soit dans la premiére étape de la croissance, soit dans la der-
nigre ef qu'il existe une forte corrélation entre la formation d'inclu-
sions st le régime de refroidissement smployé. De longues fluctuations
de la température sont essentislles pour la formation d'inclusioﬁstandis

qu'il suffit de trés courtes pour donner lieu & une bande de croissance.

Les dislocations, par ailleurs, ne jouent gu'un rdls mineur.
Des faibles taux de dislocations saont facilement atieints par cetts
technique et elles restent généralament confinées dans la région de
croissance irréguligére qui suit la nucléation du cristal. I1 semble trés
probable gu'elles soilent corrélées aveo des petites inclusions coincées
pendant ceife premiére étape de croissance rapide & haute températurs.
Les vecteurs de Burgers pour les dislocations dans les grenats sont du

type <i00> <110> at é Ai1s (51,
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I-4 - SUBSTITUTION PREFERENTIELLE DU GALLIUM DANS LA STRUCTURE GRENAT

CAS CuU YSGaxFe5-x812'

L'aimantation résultant de la substitution des iaons de Far par
des ions non magnétigues, le Ga3+ dans notre cas spécifigue, dépenmd for-
tement du contsnu et de la distribution de 1'icn non magnétigque dans les
sous-réseaux octaddrique st tatrasddrique occupés par las ions da fer.

La formule générale s'dcrit

ea_yGayl 012

AvgtlFe, , 6a | (F
04 x = y + z gst le taux de substitution total, y et z représsntent les
taux da gallium dans les sous-réssaux tétragddriques et octaddriques
respectivement.
Le Ga3+ a ung preférence marquée pour les sites d tétraédrigues
pour las faibles taux de substitutiocn t X < 1,5 (52-54).La valeur de 1'ai-
mantation varie presqgue lindairement avec x comme an le remarque sur les

courbes de la figure "I-3 obienues par Hansen et al (53).

2500, 2000

LY
" \\_ T=295K
kY
1000} i
. h
w,
000k = AN
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w < A
? L RN
3 q\
\\\\
N
0 o \\_ Y 1.5
.5 1.0~ #
\\ »
—-x N .
\\
-500F N
-500f N

i

Fig., I-3 - Variation de la valeur ds 1'aimantation & saturation aves 1a concentration
en gallium. La ligne en pointillés repreésante le cas ol le gallium ne
serait que dans les sites d tétragdriques. La ligne entidre est obtenus
en ajustant les valeurs expérimentales su mod2le 2 dsux S0US-TrEgeauxX.

{Les courbes ont 6té tirées de la réf. (53)].
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Le taux d'occupaticn des sites &, octaédrigues et d, tétra-
édriguess, est calculé en ajustant les mesures expérimentales de 1’'ai-
mantation pour un x donné au modé&le & deux sous-réseaux de la théorie
de champ moléculaire (8, 55) gui donne des bons résultats dans la ré-
gion ©0< x < 1,5, la plus intéressante techniguement .

Le taux de la répartition du gallium dans les sites a et d

qui est défini par la fraction

= X =
Ft < X y o+ Z (1.4)
pouvalt &tre affecté par les conditions de fabrication du cristal. Les
taux donnés par Hapsen et al (53] : Ft = 0,94 pour x = 1, pour des mono-

cristaux de GaYIG sont supérieurs & ceux indigqués par Geller al (52)
pour des #échantllions polycristallins [ft = 0,80 pour x = 1) (Fig.I-47].

Par conséquent, la valeur de 4 ﬂﬂs doit &tre plus grande pour les paly-

cristaux. A T = 4,2 K, on a :
4 HMS = 483 gauss [(52) polycristal
4 TM =

< 300 gauss (5317 monocristal

-

£+ Valeur déduite de la courbe donnée par Hansen et al.

0,8 A I J
C.5 1.0 1.5

_;_x

Fig. I-4 - Fracticn Ft des icns de GaS+ dans les sites d tétraédriques
monocristal
-—- polycristal (52)
(Tirge de la réf. (53)).
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Tableau I-1
Constantes typiguss comparées du YoGa Fecl,ns xv 1, & température ambiante.
Fe Ni YIG GaYIG
(23
A7 % erg.om 85,1 81,0 15,8 15,8
4 -3 (1
K,(107 erg.em 7] a7 -5 ~ 0,81 - 0,17
+ 102 20,7 - 45 - 1,25 - 0,95 17
/IBD x ) 2
+ 10° LI - 24,2 - 24,3 2,73 0,95 (13
4T _(G) 2 T = 295°K 21580 5084 1797 27¢
4TM_(G) & T = 4,2 K 21805 5339 2479 300
T (K) 1043 531 559 432 ‘)

(1} wvaleurs pour x =

0,95

(2} Pour x ™, on peut considérer que les coefficients d4'échange sont las mémes que

pour le YIG (r&f.

De méme que l'aimantation spontands,

18, 53, 58, 57,

581,

les autres propriétés

magnétiques du YIG sont aussi fortement affectsdes par la substitution

{voir tableau I-1].

Hansen (561}

l'anisetropie K1 et des constantes de magnétostriction

en feonetion du taux de substitutiaon

(Fig.

-5y,

donne la variation & 4,2 et 295 K de

A
et Ty



Fig.

I-5 - Variation de
b} A

2l Aygg 111
5T = 4,2 K ot 285K

et ¢l K

{(Tiré de la réf.

1 avec le taux x de gallium

(5831,
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I-5 - DOMAINES MAGNETIQUES DANS LES GRENATS

Dans 1e YIG comme dans la plupart des grenats, lzs dirsctions
de facile aimentation seont les directions <141> . Les domaines gui an
résultent sont alers du type 180°, 71° et 108°%.Le plan de paroi satis-
fait généralement les canditicns suivantes :

- la composante normale a 1la paroi de l'aimantation ﬁs doit
Se conserver a travers lé parci. C'ast la'condition G . ﬁs = 0 .
Autrement, on aurait une répartition de charges magnétigues au niveau de
la paroi gqui correspond & ure énergie libre trop grande par rapport aux
arrangements & divergence nulle possibles :

- les projections ﬁs des deux domeines sur le plag de parci
doivant 2tre dans la mBme directiaon et de sans cppesés. Ceci est la con-

dition pour les parnis sans contrainte.

lLa premiére condition ast gccamplie par les plans {001} et
{014} pour ies domaines 3 71 et 109° et par les plans {111} pour les
domaines & 108° mais la desuxi2me condition réduit ces possibilités 3

deux : les plans {011} =at {001} pour les parois a 71° et & 108°

rgspectivement (fig. I-8).

Fig: 128 - Parois a 71° et 109° possibles pour la conditica ¢ . M = O
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Tableau .I-2

Largeurs de parois comparées (59,80)

Largeur de paroi Fe Ni YIG GaYIt
=}
(10% a)
Largeur caractéristigue
8= /A/K1 0,1 0,4 0,5 1,4
8,40
71°(110) 1,7 2,2 4,1
590°[110] 0,5
&
180°(110) 0,8 3,2 4,0 7,8
§
180°(112) 1,8 2,3 4,3

Tableau 1I-3

Energigs de paruvis compargss (59,50)

Energie de paroi Fe N1 YIG GaYIG)
EErg.cmz}

Energie caractéristique

Yo= 2/ A/K, 1,3 0.4 0,086 0,03
f71° 0140 0,2 0,03 0,01
Ying%.100) 0.4 0,07 0,03
Tgge (140) 4,3

Y1802 (110) 3,6 0,9 0,13 0,07

Y1a0°(112) 0,9 0,14 0,07
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Dans le cas des domaines & 180°, les parcis ont un continuum
d'orientaticns possibles parallélement & la dirsction d'aimantation.
Les configurations de demeines & 180° sont alore beaucoup plus diverses
gue celles des domaines & 71° ou 108°. Par exemple, la Fig. I-7 nous
montre une structure vermiculaire ol MS est perpendiculaire & la sur-
face de la lame, ainsi gue les parois qui n'ont pas de plan bien défini.
Lorsque 1'échantilion contient des directions facliles, des structures
& 180° o0 les parois sont planes et ont un plan criestallographigque défini
scnt possibles. C'est ls cas des figures 1-7b et c correspondant & des
placuettes de Ga¥YIG d'orientation (011) et YIS d'orientation (211}

respectivement.

C

Fig. 1-7 - Domaines & 180° : Plaguettes de GaYIG d'orientation a} (111) et b) (011) ;
c) Plaguette de YIG d'orientation (211). Dans les 2 derniers cas, les
échantillons sont iggeremsnt inclinés par rapport & la direciion de

polarisation du faisceau de lumiére incident.
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TECHNIQUES EXPERIMENTALES

IT-1 - INTRODUCTION

Les études que nous allons présenter dans ce mémoire sont 1e
résultat des recherches menées par des technigues différentes mais

complémentaires dans notre cas.

Les techniques de basse, comme nous l'avons déj& dit, ont &té
la topographie aux rayons X et les effets magnétcoptigues . Ces desux
technigues comme celles gue nous avons employéesen plus dans le cas du
GaYIG sont toutes non destructives. Nous avions donc la possibiliits de
comparer les résultats obtenus et de refairs les expériences si cela se
révélait nécessairs. La topographie st les observations par les effets
magnétooptiques présentent de nombreux avantages : los dispositifs expé-
rimentaux sont suffisamment scuplés pour accepter des montages addition-
nels et modifier les conditions de l'expérience (champ magnétigue, basses

températures).

II-2 - TOPOGRAPHIE AUX RAYONS X EN TRANSMISSION

2.1, - La méthede de Lang : Principe.

La méthode de topographie en transmissicn, proposée en 1858 par
A. Lang (81) est 1'une des technigues topographigues les plus évoluges.
C'est une méthode bien adaptee pour 1'étude des monoccristaux massifs.
Ells permet, entre autres, d’étudler 1les champs de déformation i1nduits
par des défauts non-superficlels.

Le principe est de faire diffracter un pinceau de rayons X
sur un cristal réglé en position de Bragg pour une réflexion donnés
gt de recueillir le faisceau diffracté sur une plague photographique
(Fig., I1-1).
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Comme détecteur, nous avons wutilisé des émulsions nucléaires
(62) Ilford L4 de 50 et 100 ﬁm d'épaisseur gui permsttspt d'atteindre
une melilleure résolution qu'avec lss films rediographiques normaux.

Le faisceau diffracté forme sur la plague une image. la topo-
graphie.,qul correspond & la distribution des intensités diffractées par
le cristal. La topographie est donc la carte des intensités du faisceau
réflachi . Les différences d'intensité locale dues & des inhomogénéités
dans le cristal diffractant forment sur la plaque des régions de dif-
férent nocircissemsnt gue 1'an appelle contrastes. Il faut remarguer qu’il
ne suffit pas gue ls cristal soit déformé pour qu'il y ait un contraste,

il faut en plus gue la distribution des déformatians soit inbomogene.

Fente

Foyer

Fig, .II-1 ~ Schéma de la méthede de Lang.

La prise d'une topographie peut se faire soit en pose fixe ou
en tran§1atian. La premidre, appelée aussi section, est la projection
d'ure trés fine bande virtuelle du cristal. UOanps la topographie en
translation, un volume plus impaortant du cristal est étudis. Ceci sst
fait en'déplagantl’ensemblecnistal-plaque par rapport au faisceau des
rayons X :c'sst l'intégration de toutes les sectiaons correspondantes.

Les renseignements gue 1'on obtisnt de ces deux fagons sont
dans tous les cas complémentaires. La topographie en translation donne
une idée génsdrale de la distribution des défauts dans 1'Schantillon
tandls cue las sections permettent de situer a2n volume un- défaut précis
et le champ de déformation qui lul sst associé. Par exemple dans la
figure II-1, on voit gu'au jeu des peints (E,P,S) sur la trajectoire du
felsceau incident correspaond sur le cliché ls jeu (E',P',S’). Cette
correspendance n'est plus possible pour la tonographle en translation
mais en &change on est renseigné sur l'importance des défauts =t de
leur 2ntourage.

L'interprétation du contraste sa fait & 1'aide de 1la théorie

dynamigue de la diffraction (63,62).
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La topcgraphie est sensible aux déformations de 1l'ordre de
Aa/a @10_8 comme celles quili peuvent 8tre produltes par des changements
de stoechiométrie dans la meille du cristal tandis gue les méthodes les
plus raffinées de diffractométrie n'arrivent & détscter gue des distor-
sions de l'ordre de 10_3 ou 10-4. Mais en méme temps., la bonne sensibilité
de la tachnigue constitue l'un de ses handicaps : elle ntest applicable
qu'a de treés bonsmonocristaux. La topographie gst une technique bien
adaptée pour l’'étude des cdafauts isolés.

Le dispositif axpérimental, la chambre de Lang, a daux points
délicats :

-I1 doit Btre stable. La largeur & mi-hauteur de 1la féflexion
cherchée est en général de l'ordre de la minute. Il suffit donc de
faibles mouvements pour que le cristal s= trouve hors réflexion ;

-La translation du cristal doit &tre trés uniforme pour &éviter
un noircissement préférentiel sur le cliché gui pourrait gcranter
1'information.

Face & la microscopie électronique, la topographie ne peut &ftre
considérée comme une technigue de haute résolution. Dans le meilleaur des
cas, la résolution que 1'on peut atteindre sst de 1'ordre du micron{B2],%
104 fois plus mauvaise que celle de la microscopis glesctronigque. De plus,
elle n'est applicable gu'a des monocristaux de treés bonns gqualifte, mais
malgré csla, la topographie présents aujourd’nhui un intérét croissant.
Avec sette technigue, 11 est possible:

- d'étudier des échantillons dans une gamme d'épaisseurs
correspondant aux propriétés des cristaux massifs par opposition aux
couches minces (~1000 R} de la microscopie électronique

- de connaitre la distribution des défauts dans des cristaux
trés parfaits ($i, Ge, grenats), ce gul n'est parfoils pas possible en
microscopie électronigue malgré la résolution de l'crdre de l'gngstrom
& cause de la petite surface étudiés ;

- de comparer les résultats obtenus avec ceux d'autres tach-
nigues car la topographie est non destructive ;

- de modifier facilement les conditians de l’expérience, i.=z.
appliguer des champs, introduire un cryostat ou une résistance chauf-

fants, appliquar des contraintzss, =tc
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2.2. - Propagation des rayons ¥ dans un cristal parfait.

La condition de diffraction d’uns onda arrivant sur.un milieu périadigue
s'exprime géométrigquement
- dans l’espace direct par la loi de Bragg
2 dhleiHSB = A (2.1}
ol dhkl gst la distance interréticulaire des plans hkl et BB l'angle
de Bragg (fig.II-2a).

- daneg l'espace réciproque par la relation

> - > . (2.2)
kh kD = h .

KD et R sont les vecteurs d'ande. des ondes incidente et réfléchies
reSpectlvement et h est le vecteur du réseau réclprogue, associé aux
plans (hkl), de mocdule Q/dhkl' L'intersection das vecteurs KD et Kh’ le
point P sur la fig. II-2 représente la réalisation de la condition de
Bragg . Plus généralsmsnt, le paint P correspond &8 l'intersection des
sphéres de ravon k tracées autour des paints 0 et H gui deflnlssent
le vecteur de diffraction h = BH.

Bang le cadre de la théorie dynamique de la diffractian des
rayons X, la condition de diffraction est géndralisée & une surface
de révolution auvtour du paoint F : c'est 1lsa surface de dispersion

{fig. IZ-2g).

\

{al (b) ()]

Fig. 1I-2 - Jiffraction d'une onde k dars un milisu périodique.
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Dans le cristal, il n’est plus possible de distinguer onde
incidente d'onde réfléchie. La propagation de l'énergie se falt alors par
des champs d'ondes gui résultent du couplage enfre 1'onde réfléchie et
1'onde transmise par l'intermédiaire du réseau. Pour une onde sphériqua
incidente comme celle issue d’un génératéur aux rayons X, le flux d'éner-
gie est réparti dans 1'éventail compris entre les dirsctions transmise
et réfléchie appelé le triangle de Borrmann (Fig. II-3). A la sortie du
cristal, lés champs d'endes se décomposent en ondes réfiéchies et
transmises. Las champs d'ondes,excités par uns m8me onde, ne se propagent
pas indépendammant ; un battement caractirisé par la période de Pendel-
l8sung AD

vV CDSBB
Ao = — S v longusur (2.3)

ro APl VRLR

ou VG gst le volume de le maille élémenteire, re ast le rayan classique
de 1'&lectron, A la longueur d'ands des ondes diffractées, lPI dépend

de la polarisetion de l1'onde incidente et Fh est le facteur de structure.
La valeur W/AD correspond & la distance entre les sommets des deux

branches de la surface de dispersion.

Fig. II-3 - Triangle de Borrmann ABC
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0.5

(c?

Fig. TI-4 - Champs d'onde et surtace de dispersion.
a) Cas général, b) Cas de Laue syméirique =t g} Profil de la réflexion.

La conditiaon de Bragg n'est donc plus définie par un point
mais par tout up lieu géoméirique, rsprésente par la surface dg disper-
gion. Les conditions gédométriques d'incidance pour une onde plane sant

cor-
o’ eD
respondant a4 l'incidencede Bragg exacte. Pour une onde olane incidente, de

caractérisdes par l'écart & l'incidence de Bragg A8 =8’ -3

vacteur d'onde 0P, les champs d'ondes excités correspondent aux paints
P1,Pi , P2 et Pé sur la surface de dispersion de la Fig. II-4 + Dans
le cas de Laue symétrigue, cas oi K est parallele & la surface du cris-
tal GD = 0 et les points P1, P%, PZ et Pé sont colinéaires avec les
points de Lause, Lé, et Laorentz, La'

1 on tourne de fagon continus 1'onde incidente,différants
points vont &tre successivement excités sur la surface de dispersion
et le profil de la réflexion sera déerit (Fig. II-4-¢l. La largeur 3
mi-hauteur ¢, la largeur intrinségque, =8t un param2tre caractéristigue
de chaque réflexion. Pour le cas d'une oncde sphérigue incidante,gui est
le plus caurant, c'sst toute la surface de dispersion gui est excitée

simultanément.
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La diffraction par une région déformée du cristal est caracté-

risée par la variation de 1l'é&cart & 1’incidence de Bragg d&(48)

S(ABY =A8" -AS (2.4)

X

all AB' est 1'écart & l'incidence de Bragg de la région déformée. La
variation de 1l'édcart & l'incidence de Bragg peut s’'écrire comme la somme

de trois termes (65) :

of 8d

§(AB) = ycos ¢ - > tg 6 sing + - tg € (2.5}

B

ol ¥ =5t l'angle de rotation des plans réflecteurs par rapport a ceux
dy cristal parfait, ¢ =est l'angle entre la normale au plan d’'incidence
et 1'axe de rotation des plans réticulaires, et §d/d est la variaticn

relative de la distance interréticulalre.

Une autre formulation de (2.5), donnée par Authier (85} est

dans certain cas d'un usage plus commoda

> -
487 = - ! S SN (2.8
k sin 288 Bxh

=+ - > e >
h est le vectaur du ré8seau réciprogue, h = Kh - KG ;@ /BXh esi la
dérivation dans la direction téfléchie et E[?] est 1z vecteur déplace-
ment des plans atomigues . De (2.8) se dégage 1'une des possibiliités
conduisant & la non visibilité d'un défaut, &(AQ) = O,

> -

f u,> 0 {(2.7)

{r)

c'est & dire, guand F est perpendiculaire au déplacement provogqué par

le champ de distorsion du défaut il n'y a pas de confraste, avantage
cansidérable pour 1'8tude des défauts supsrposés. Csette propriété per-
met parfois d'isoler un défaut et d'étudier sa contribution au contraste
local par des réflexions o0 le comportement du reste est celui du

cristal parfait.

2.3. - Mécanisme de contraste

Un deéfaut donne naissence & trois types d'images (64)

- s8i le défaut est sur le trajet du faisceau dirsct, 11 peut
donner une image directe {1 dans la Fig. II-5) ,

- 5'11 agit sur la propagation de champs d'andes, las images
intermédiaire et dynamigue seront provoguées (2 et 3 respectivement

dans la Fig. II-5).
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Da maniare générale, l'apparition d'un contraste topographique
queslcongue sst 1e résultat d'un gradiént de distorsion. D'aprés le cri-
tére établi par Authier et Balibar (E8), le gradient de distorsion,
exprimé comme la variatian de 1l'écart & 1'incidence de Bragg $(A8) 1=

long d'un trajet §1, est faible si

§{AB) §
S << KD (2.8)

o § est la largeur intrinséque de la r&flexion et AD est la périade
de Pendelldsung. Les champs d'ondes rentrent alors dans une région du
cristal ol la désorisntation varie tras lentement et la direction de
propagation va &tre modifiées de fagon continue. Les rayons se propageant
dans lg cristal vcont se courber crdant uns image dynamique . L'action du
défaut se2 traduit par une diminution de l'intensitéd dans la direction
initiale de propagation.

Dans la convantion habituelle de 1a topographis aux rayons X,
ol un surplus d'intansitéd éguivavt 3 vn noircissement supplémentaire,
les images dynamigues sont en géndral caractérisdes par un contraste
"blanc”" sur la topographie. Si la candition (2.8) n’'aest pas réalisge,
ies champs d'ondes rentrent dans une région & fort gradient de distor-
sions. Le processus est alars nen-adiabatique et de nouveaux champs
d'ondes sont créés. Les nouveaux champs d’'ondes interférent avec les
premisrs et & la sortie du cristal, la répartition de l'énergis présente
une structure en franges. Il s'agit d'une image intermédiaire (88).

L'image directe se présente comme une intensité supplémentaire
et donc comme un caontraste "noir" provermant de 1'intsrsection du fai-
sceauy direct et dﬁ défaut. Des campusantes du faisceau incident nea
participant pas & la diffraction trouvent, en arrivant au volsinage du
deéfaut, des régions pour lesquellas elles sapt en position de Bfagg.
Elles sont donc diffractées et raménent dans le faisceau diffracté une
intensité accrue. Ceci est di au fait gue la divergence du faiscaau
inecident est plus grande que 1a largeur irntrinségue § du profil de
régflexion {(67).

L'absorption, Mt, t étant 1l'&paisseur du cricstal =t u l& coef-
ficient d'absorption, est un paramdtre important &n topographie gui
paut modifier considédrablement le contraste des imagaes. Pour Yi<<i ,
lgs images directss sont largement prédominantes. Au-dessus de ce seull,
les effets dynamigues acguigrant une impaortance croissante. La prédami-
nance des images dynamigues et intermédiaires pour les cristaux absar-
bants est due au fait que dans les cristaitx parfaits, il 9 a une trans-

mission anormalement forte des champs d'andes. C'est 1'sffet Borrmann
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gul se traduit expérimentalement pgar une absorption diminuée des ondas
réfléchie et transmise. L'intensitéd supplémentaire, associés aux images
directes, subit par contre une absorpticon normale et disparalt totalement

vers yt V6 .

Cristal

| *{ ﬁm

Fig.II-5 - Méthode de Lang : Principe et formation des images.
A 1'intersection 0 du défaut avec le feisceau direct AB, l'image dirscte
1 est créée. Le champ d'ondes sa propageant selon AL =st dévié en M dans
la direction MP. En P le champ d'condes dévig va interagir avec le champ
d'ondes AP deonnant 1'image intermédiaire 2. L'intensité en moins en 3 est
& l'origine de 1'image dynamigue.

2.4 - Contraste de défauts plans : Pgreois de domaines magnsétiques

e cas des parois de domaines planes sans contrainte est as-

similable au cas d’une macle cohérente (Fig.II-6]
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Fig. II-6 - Macle cohérente. Bt

Schéma selon un plan perpendiculaire au plan de macle : cas d'une paroi
a 71°%,
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Des deux cdtés de la parci, le réseau cristallin est uniformé-
ment déformé par la magnétostriction spantanée, le réseau restant triple-
ment péfiodique. L'image est le résultat d'une superpesition ou d'un éScar-
tement des images diffractées de pért et. d'autre de la parci si 1'angle
de désorientation v entre les réseaux des deux cdtés est supérieur & &,
la largeur intrinségues de diffraction . Si v est de l'ordre de la diver-
gance du faisceau inpcident, un cdtéd saulement as%t alors en position de
Bragg. La paroi apparait donc commes é€tant le bord de 1'image de la
zcpe en réflexion. Au niveau de la paroi, la distorsiaon &volue ds fagon
continue d'un domaine & 1l’autre, mais la largeur de la paroil &tant de
i'ordre du dixi&me de micron est au-dessous de la résoluticn de la mé-
thode (4 um dens le meillaur des cas). La distorsion dans 1la paroi est
ators négligsable. La paroi apparait donc comme le résultat de la diffé-
rence de distorsion entre les deux domaines comme dans le cas des maclss
cohérentes.

L'angle de distcrsion v entre les réseaux des deux cdtés de
la pargi est proportionnel & 1la constante de magnétostrictiaon. De la
Fig. II-6, on déduit gue

tg ¥ v Ay

Y v Agqg

Pour le YIG, A111% 10_8 denc vy %10—1 gec. L'angle entra les deux réseaux

est alors d'un ordre de grandeur inférieur & 8, la largsur intrinséque
du profil de réflexion, ou, dans le cas du Fer-%1i 3 % gu cdu Ni [AV 10-5]
comparable. Par conséquent, les deux domaines ne diffracient pas indé-
pendamment =t 11 fsut tenir compte en plus des effets dynamiques gui
prennent naissance au niveau de la paroil comme 1'a feit remarguer

Polcarocva (88).

lLe cas des parois magnétigues planes et sans contrainte que
l'on vient d'exposer est sans doute 1ls plus simple mais ca n'est pas
foujours celuil gue l'con rencontre. Dans des matériaux comme le Fer ou
le Nickel ol les energies d’anisotropie et magnétoélastigue Jjouent un
rdle important dans l'énergie de paroi, 1l a 8t& observé gue les parocis
& 80° pour le fer 2t & 71° et 108° pour l= nickel prennent une struc-
ture en zig-zag (58-71]. Das contraintes additionnelles font leur appa-
ritian au voisinage de la paroi et peuvent affecter la contraste ds son
image et méme donner lieu & une image directe (B8). D'autre part, nous
verrons plus loin gue certains défauts du cristal sont assaciés & des
parois a cantralnte. Les contraintes induites par le défaut et par la

paroil gui lui est associge sont trés probablement de signe opposé ef

i'ensemble doit mensr & un état ol l'énergie &lastigue est minimiséa.
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Un cas spécial est celui des parcis magnétigues & 180° car
slles sont a priori invisibles en topographie : les deux domainas ayant
1a méme déformation, ils diffractent de la mé&me Fagon et aucun contraste
ne devrait 8tre observé.Pourtant de treés faibles 1mages des parois a
180° ont été observées dans le Fe-3 % Si par Polcarava et Lang (72}.
Ceci fut egpllqué par Kroupa et Vagera (73} : ce gue l'cn observait
gtait un sffet de surface du aux TfTailbles d15t0r510n5, induites par la
paroi a scn intersection avec la 5ur¥ace sur upe région de guelqgues
microns de largeur. Signalons que nous avons observé des contrastes
associéssa des parois & 180°, beaucoup plus importants gue caeux gui ont
&gté publiés, dans des plaquettes de YIG . La largeur de ces images
est variable en fonction ds 1'inclinaison deg la parol par fapport au
plan d'incidence et peut atteindre quelques dizaines de microns (Fig.

II-7).

Fig, II-7 - Contraste de parols a 180° dans une lame de YIG d'DTleﬂtBthﬂ (211]
Le plan des parois est (011).

II-3 - LES TECHNIQUES MAGNETO-CPTIQUES

3.1 - Introduction

Les effets magnétooptiques auxquals nous avong fait appel
systématiquement sont 1'effet Kerr et 1'sffet Faraday. Nos chservations
par ces technigues ont toujours gté gualitatives ; néanmoins, elles
nous ont donné plus d'une fois des renseignements préciesux pour com-
prendre le prochléme auguel nous gtions confrontés.

Les effets magnétooptiques utilisent directement 1l'effet
de 1' almantatlon dans 1'échantillon sur la 1um19re. 51 le faisceau de
Jumidre est polarisé linéairement, 1'état de polarisation sera affecté..
Parmi les méthodes d'observation, citons les effets Faraday et Kerr, et

i'effet Cotton-Mouton.
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3.2 - Effets Faraday et Kerr (74)

Un faisceau lumineux polarisé linéairement arrivant sur un
domaine ol l'aimantation est parall&le & la direction de praopagation
de la lumigre se décompose en deux modes orthogonaux paolarisés circu-
lairement gui se propagent & des vitesses différsntes. La différence
entre les deux vitesses correspond & la biréfringence magnétigue ciccu-
laire. En sortanpt les deux modes se recompcsent et le résultat est une
rotation du vecteur de polarisation. Il é’agit de 1'effat Faraday. Cette
rotation est proportionnelle & 1'épaisseur traversés et au cosinus de
l'angie genire l'aimantatiaon et 1la direction d'incidence du faisceau

lumineux. Le sens de la rotation dépend cdu sens de l'aimantation.

31 une région du bristal ayant une configuration en domaines
donnée est illuminée par une lumidre linéairement polarisée, 11 est pos-
sible, &8 1l'aide d'un analyseur convenablement placé {(Fig. II-8}), d'obser-~
ver les domaines, les parcis et leurs déplacements sous l'action d'une
perturbetion extérisure, par exemple un champ magnétigue ou une varia-
tion de température. Les renseignements peuvent nous permettre dans une
certaine maesure de choisir entre diverses possibilités pour la direction

locale de l'aimantation ou 1'arrangement des domaines.

Polariseur

()~
Folyert
—fouge

~

\

Cristal .

Fig., II-8 - Principe de 1'effet Faraday et visualisation des domaines.







..3']_.

Les grenats présentent l'avantage d'&tre peu absorbants dans
le visible et dans l'infrarouge (75,78), ce gqui permet l'cbservation des
domaines dans des cristaux massifs dent 1l'épaisseur aest d'environ 100un

pour le visible ou jusgu'a quelqgues millimdtres dans 1'infrarouge
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Fig. II-9 -  Absorption et =ffet Faraday dans le YIG (Tiré de la réf.75).

L'effet Kerr est l'analocgue en réflexion de 1l'effet Faraday.
Un effet plus faible puisque 1'épaisseur de matigre aimantée qul inter-
agit avec le faisceau incident est petite et par conséguent la rotation
de la polarisation 1l'est aussi. Trois gométries sont possibles [Fig.
I1-10)

- Effet Kerr polaire : l'aimantation est perpendiculaire & la
surface de 1'échantillon ;

- Effat Kerr longitudinal : l'aimantation est paralléle & 1la
surfasce de l'échantillon et dans le plan d’incidence ;

- Effat Kerr transversal : 1'aimantation se frouve dans le
plan de 1'échantillon et est normale au plan d’'incidence. Celle que
nous avons utilisée est 1'sffet Karr poleire, sensible a la composante

perpendiculaire de 1'aimantation et &8 son sens.
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(b) (c)

Fig. I1-10 - Effet Kerr. a) Polaire, b) Longitudinal et c) Transversal.

3.3. - Effet Cotton-Mouton

La biréfringence magnétigue lindaire (78) est 3 1'origine
de l'effat Cotton-Mouton qui permet d'observer un contraste entre
domaines autres gu'a 180° ayant laur aimantation dans le plan de

1'échantillon perpendiculairement aux rayons luminaux.

Dans un daomaine of i'aimantation est perpendicuiaire a 1a
dirsction de propagation de la lumi&re, un faisceau initialement pola-
risg linéairemsnt,se décamposa en deux modes linéeires, 1'un parallele
et l'aufre perpendiculaire & l'aimantation, gui s=a propagent & deas
vitesses différentes. A la sortis, les deux modes racambings donnent
naissance & une onde polarisée elliptiquement. Le contraste dépend de
la position relative de 1’aimantetion par rapport aux polariseurs
croisés. En tournant le cristal dans le plan perpendiculaire & la dirsc-
tion d'incidence de la lumi2re, le contraste peut 8tre intensifié ou

diminué st peut m8ms disparaitre.

L'effet Cotton-Mouton est un effet faible en aiajmz . M

etant l'simantation spontanés et les %y les cosinus directsurs.
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CHAPITRE III

ECHANTILLONS UTILISES

IITI.1 - CHOIX DES ORIENTATICNS ET DQES DIMENSIONS .

tors de ia producticn des billes de GaYIG, destinées & etre
Uutilisées comme résonateurs an hyperfréguences, il a 4té observé au
département de Cristallocgéneéss du LETI qu'elles présentaient des
modes parasites en rTésonance farrimagnétique et gue la valeur de 1'ai-
mantation & saturation de bille & bille comportait de grosses fluctua-
tions autour de la valeur recherchée. Les billes d’'environ 1 mm de
diamatre &taient faites & partir des monocristaux préparés de la méme
fagon, ayant les mémes caractéristigues moyennes. I1 a 8té observé (2]
gque les valeurs de 1'aimantation des cubes taillés dans un méme
sectaur de croissance sont ggales si 1ss cubes correspondent & des
régions qui ont &té formées & un mémes moment de la Droissénce et pré-
sentent par contre des différences significatives [ 10 %) =1 les cgubes
correspondent & des zones formées & des momsnts différents de la crois-
sance. Par effet Faraday dans l'infrarcuge, iis ont observé gue la
structurse en domaines avait une certaine périodicité dans la direction
de croissance qui pourralt 8tre 1162 & des fluctuations de 1’ anisotro-
pie de croissance. Jout céla altare les caractéristigues technigues des
billes.

£n coopération avec le LETI, nous avans donc gntrepris 1'&tude
des inhcmogénéités de 1'aimantation =n fonction des défauts de croils-
sance et notamment des bandes de crolssance. Nous avons travaillé sur
deux échantillons de YBGaxFEB-xD12 avec x = 1, d'orientation (111} et
(011). lLes deux plaguettes ont &té découpées de fagon & contenir adu
moins une direction de croissance dans le plan de surface. Les bandes

de croissanca de ce secteur etant par conséguent perpendiculaires au
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17attaque chimique. Malgre le fort contraste des surfaces, certains con-
trastes impartants de veolume (a, b, c sur les topographies] sont déja

observables en IXI-1-a-.

Sur les photos,par effet Faraday, I1II-1-C et -d, an veit gue
la configuration en domaines se modifie beaucoup. Avant l'attagues chi-
mique, les structures vermiculaires 3 180° ayant l'aimantation selon

111 , perpendiculairemant & la surface de la lame édtaient prédo-
minantes ( Fig, III~-1-c Jippres l'attaque chimique,
1'aimantation s’ariente suivant les directions faciles proches du plan
ce surface {ls plan de surface de cef échantillon, (111), ne contient
pas de directions faciles) et un certain ordre est observable dans

l'arrangement des domaines.

Les échantillons ainsi préparés ravélent une série de rayures
et des rugosités sur les surfaces [(Fig. III-1-e), ob&arvables aptique-
ment mais invisibles en topographis, et gui ne créent denc pas de con-
traintes. On obtisnt alors des surfaces appropriées pour les études par
topographie des domaines et des défauts de croissance, tout en étant
optiguement acceptables de fagon & permettre l'utilisation des effets
magnétcocoptigues.,

NMous avons donc inclus 1'attague chimigue de maniére systéma-
tigue dans la préparation de nos échantillons. Elle a &té réalisee
nar M. Challeton au LETI dans un bain d’acide orthophosphorigue HSPDA’
chauffé pendant 24 heures & 182°C. La vitesse d'attague & cetts tempéra-
ture est d’enviran 0,3 um/mn , la durée totale de 1'attagus est de )
15 mn. Les cristaux attagués sont ensuite rincés dans de l'eau distillsae

d une température légérement inférieure 2 100°C pendaht guelques minutes.

a o}

Fig.I1IT-2 - DOispositif de montage des &chantillons. a} Petit berceau d’'Euler,
adaptateur des portes-échantillons & tétes gonioméirigues.
b} Porte-échantillon et échantillon.
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Le dispositif peour ls montage des Echantillons est montrg
dans la Fig. III-2. Les échantillons sont cgllés a une tige treés fine
en verre ou quartz qui est ensuite collée au porte-échantillon. Ce
montage nous permettait a priori de Bien le positionner au centre de
maniére & avoilr uns image compléte du cristal. L'orientation du cristal
pour les différentes réflexlons &tait obtenue en tournant le porte-
géchantillecn dans san plan. Deux vis permettent de bloguer ls systéme
dans la position choilsie. Pour le collage de 1'échantillon ef de la tige,
nous avons utilisé la cire pour empreintes dentaires et le vernis pour
basses températures General-Electric. Ca dernier est le plus pratigue.
I1 sache rapidement et est facilement dissous dans 1'acétone. Les désa-
vantage de ce vernis est qu'il devient mou au-dessus de 20°C et le
montage n'ast plus stable. lLe temps de pose pour nos topographies é&tant
en général long, entre 15 et 25 heures, la stabilité du montage est
alors d’'une grande importance. Dans lws cas o la température ambiante
est supérieurs & 20°C, la cire de dentiste est yng colle plus convenabls.
i."inconvénient de cette cire est gu’il faut 1a chauffer pour
la faire fondre et qu'én se refroidiszsant la cire attire par capillarité
le cristal vers le point de collage. Le point de collage dsvient alors
une surface considérable du cristal avec la créstion de conftraintes
non négligeables gul apparaissent sur les topographies comme des franges
noires et blanches autour du point de collage. Cette cire sst trés rigide,
la manipulation de portes-échantillons est donc délicate car les cris-
taux se décollent trés facilement, ce gui nous est arrivé plus d'une
fois lors de la préperaticn d'une topographie.

Les topographies présentées ici ont été faitses sur deux généra-
teurs & anocde tournante & foyser fin (2 x 0,2 mm] :

- un générateur Rigaku-Rotaflex au département de Metallurgie
du CENG & une puissance de 1,5 &8 3 KW, aiméblement mis & notre dispo-~
sition par A. Mathiot et R. de Tournemine ;

- un génératsur Elliott, GX-21, au Laboratoire Louis Néel du
CNRS, & une puissance de 2 KW .

La salle du CENE &tant climatisée & 19°C, nous avons £té obligds
parfois de changer le montage des cristaux au vernis Général Elsciric POUT les mani-
pulations gue nous avons refaltes au Laboratoire Louis Néel,

Pour les cbservations par les effets magnétoopitigues, nous avons

utilisé un microscope polarisant Leitz Orthaoplan-Peol.
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CHAPITRE 1y

DGMAINES”MAGNETTQUES ET

[NTERACTIONS DOMAINES‘DEFAUTSJ.

Nogus avons travaillé sur dsuX échantillons de GaYIG, xw 1,
f'orientation (1113 et {011). Les grientations ont 4té choisies ge fa-
can 2 contenir au moins une direction de croissance, et dans le cas de -
itéchantillon (G11) d'avoir &n plus des dipsctions de facile aimantation dans
ie plan de la lamsa. '

Les achantillons comportent alors une région formée par des
handes de croissance perpendiculaires 3 la surfacs off iss caractéris-
tigues locales du cristal sont homogénas 20 gpaisseur et perpéndicu—
1airement & la direction de arpissance, bien entendu en l'absence
4'autres défauts. Ainsi 1lses déformatians dues 3 la superposition des
couches de aristal ayant une stoechiométrise légeremant différente
variablaes dans 1z dirsction de croissance. sgnt mieux nbservables 8% uns
meilleure carrélation avecrfautrasphénoménes ect possible. Par conséguent,
notre attention & CRA principalement pertae suT 1gs secteurs da prois-
sancs cont la diracfian de crolssance gtait contenue dane le .plan de
surface.

Pour 1les taeagraphies, nous avoens utilisé la raie Ka1 au
molybdéne, 3 = 0,708 A . Le coefficient 4'absorption y pour cette lon-
gueur d’ande est 280 cm-ﬁ * On a donc paour des épalsseurs d’enviraon
8C ym, une absorption ut, + gtant 1'épaisseul. ds 2,24, cs qui est rai-
sonnable en topographie. £n outres, les observations par affet Faraday
neuveant atra faites dans le visible., c© gui est hgaucoup plus commode
gue 1’infrarauge:. Le seul incenvenient gst que La manipulation de

plaguettes g1 minces est délicate.

Comme manipulation préliminaire, nous avons systématiquement
pris un diagramme de Laue-rstour da toutes nos plaquettes, ca gqui nous
permettait de caractérisar 1gs axss d@ symétrie par rapport aux contours
de 1'échantillon et par la suite., de faciliter la recherche des diffé-

rantes reflexions 2n topographie.

* Calculé d'aprés le tableal 5,2.28, p. 168 de la raf. 83
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IV.1 - ECHANTILLOn (111,

€roissance comme on peut le Temarquer en Comparant Jla topographie 308 aux
dutrass clichés de la figure TV-1. Par suite d’accidents lgrs du collage
au pPorte-échantillen, cet échantillon g subi daux Cassures : La premisre

a enlevd 1a partis inférisure du secteyr de croissance central Corres-

et le petit sacteur de Crocissance 3 dreite sur ia tapographis 805 . La
deuxigme n'g que découpe légdrement 1'échantilian, Nous avons indigus
Ces deux fractures sur las Fig., Iv-1e gt la canvention &doptée pour ies
dirsctions Cristallcgraphiques SuUr le schéma de la Fig. IV-2¢0 . Heurey-
ssment, le sactsur cantral de Croissance sur lequail nous avons concentré
notre attention N'a pas 4té trag affects.

Four caractériser les directions de croilssance, nous nous
sommes servi de 13 condition (2.7) . Q.ZE?]

3 etant pour ies bandes de croissance Perpendiculaire 3 leur plan de

= 0. Le vegteyr deéplacement

faute. Une premiare extinction dy Contraste agt obtenue pour les rég-
flexions dont P est perallale 3 14 trace des bandes de croissance. Le
choix parmi les diverseas possibilités egt fait en cherchant 2 satisfaire
la conditiogn {(2.71 3 ntouveau avec des réflexiong assymétriques, Le veo-
teur diffracian B n'est alors plus paralials au plan ds surface duy crig-

tal. Ces réflaxions scnt sensiblesg El l'inclinaisan des bandes de crois-

D'aprés les réflexions 242 5t 980 (Fig. IV-15 ot 1o J.00 ie
secteur centraj est hors de Contraste, la direction d2 croissance dy
secteur tentral, B gyur la figure ITV-1e |, gs+ E1D?I « Le secteur gEauche
A est hors contraste POUT la réflexion 880 €t 11 demeurs ¥isibls pour les

réflexions 008 et 441 i alors 1s directionn de Croissance gst [1?5]

Les contours da 1'échantillon, n'étant pas Paralléles agux

bandes de Croissance, ns Correspondent Pas & des facss raturelles. Cg

fin de 11 Croissance, 1a Surface présentdes Pa8r un sscteur de Croissance

danns est, pour ainsi dire, 1a derniagre bande ds Croissance.

C80 est 1a Conséquencs d'une Croissance rapide et drréguliare (voir

S8ction I.3,3 ot la Fig. I-2). La trace des bandes de Croissance n’ag+



2mm

e

Fig.IV-1 -~ Caractérisation des secteurs de croissance du GaYIG (111].
Réflexions a) 808  ; b) 080 ; ¢l 242 ; d) 880 ; e) 088 :
) 444 .,






Fig. IV-2 - GaYIG (111)

a) Stries de croissance visibles
en lumiére non polarisée et

b) Structure en domaines par etfet
Faraday. Les contrastes ¥forts
I, IT et IIT correspondent & des
domaines & 180° ayant Ms perpen-
diculaire au plan de curface.

o) Convention adocpiée pour les
directions cristallographiques.

- .
: i
H .

2mn

Fig. IV-3 - Topographies o0 la substitution des sites a est nulle [Fhklla = 0.
Reflexicns &) 482 et b) 460 asymétrigues ( ¢).
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250,um

Fig.TV-4 - Structures en domaines de 1'échantillon (111).
al Domaines & 180° T et II et b) IIZ . c) Structure ordornée des domaines
& 71° . d) Directions cristallographicues et modéle des domaines & 71° .

e} Configuration en domaines associée & 01 et 02 et f) associée 3 D3
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pas tout 3 fait droite et 1'on remargue des inclusions, des dislocations
2t das trous. On observe dans cette reglon dss contrastes, Dq’ D2 et DS‘
assaciés A& des défauts presgue paralleles & la direction de croissance
[10%] ., Ces contrastes ne sont pas visibles optiguement et d'apres nos
manipulations de microradiographie au LURE, il n'y & pas de changements
mesurables de la composition associés & cas contrastés ; leur faire cor-
res;;ondre dgs amas de dislccations parait donc 8tre une' hypothése raiseonnabls.
D'ailieurs, sur la topeographie 806,0n en aremarqué deux gui sont hors
contraste (indiguées par des flaches dans la Fig. IV-1). Les vecteurs
de Burgers possibles dans les grenats sont du type <100> , <110> et
1/2 <141> (51), donc les vecteurs de Burgers possibles sont : [Oﬂﬂ]

(1017 _ [111] et [114] . Tenant compte que cas dislocations sont visibles
H

dans les réflexicns 088, 8BU et 080, les directions possibles sont

alers [ 010] et [111] .

Le sgcteur de ¢roissance B présente des bandes dont 1e con-
traste topographigue est systématiquement prédominant par rapport 2
l'ensemble et gui reste visible an lumiére transmise non polarisée
{bandes 1-7, Fig. IV¥-1,-2a gt-3). Ce type particulier de bandes de
croissance se trouve associé & des domaines o0 l'aimantation ﬁs gst
perpandiculaire au plan de surface ol elles sont correldes & l'inter-

section entre deux configurations de domaines différentes (Fig. IV-ZB).

La photographie par effet Faraday de la Fig. IV-2b montre
una structure en domaines ordonnée par zones {(Fig. IV-4c), des confi-
gurations assccides aux amas de dislocations (Fig. 42,4Ff } et aux bandes
de croissance (Fig. IV-4b) et des sfructures en domaines vermiculaires
(Fig. IV-4a), 1la moitié supérisure €tant plus ordonnée. Il n'y a pas
de directians de facile aimantation dans la plan de la plaguette : 1a
direction [111] gst parpendiculaire au plan de surface tandis gue les

trois asutres font un angle d'environ 19° avec la surface.

Les configurations en deomaines I, II et III présentent un’ con-

traste tras fort en effet Faraday [(Fig. V-4&,%b) 2t sont visibles par

effat Kerr polalre. Nog observaticons montrent des images des parois d’une

largeur correspondant & la limite de résoclution du microscope pour
l1'cbjectif utilisé, gui semblent indiguer gue ges parois sont perpendi-
culaires & la surface du cristal. Donc les configurations I, II st III
sont formées par des domaines & 180° ayant Es suivant la direction [ﬁ11]
perpendiculaire au plan de surface, ceg gui a d'ailleurs 2té confirmeg

par nos topogranhies i aucun contraste associé & ces domaines n'a &té&

observé. Ces domainss sont paut-&tre le résultat des contraintes en







Fig. IV-5

C

Visibilité de la structure en domaines 3 71° en topographis
rayons X.

RéFloxicns a) BAO , b) 480 , ¢ 282 , d) 242 .

aux
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surface que l'attague chimigue n'a pas glimine Par exemple, les domaines
I se forment autour d'une rayure d8 surface (indiguée par une flache)
assaz profoncde., Dans le cas de domaines II et III. leur forme a2t position
peut bien se corréler avec les Sandes de croissance 2-5 visibles opti-

gquement en lumigre ncn polarisée.

Le structure en domaines du cristal est trés sensible & toute
perturbation, Il suffit de rapprocher un matériau falblement aimanté
pour que la configuration stable soit cemplétement bouleversée. On
peut distinguer trois confilgurations ordonnédes dont la trace des parois
suit 1l'une cdes trois directions <112> , contenuss dans le plan du cris-
tal (Fig. IV-4c.). D'aprés l’'effet Faraday :le contraste faible de ces
domaines par rapport & celui de damaines & 180°, la direction de MS daoit
dtre 1'une des trois directicns <111> faisant un angle de 13° avec la
surface du cristal st pour les parois, 1l'image fine et natte correspond
3 selle des parois planss et perpendiculaires & la surface du cristal.
Elles seraient alors paralleéles aux plans du type {710} perpendicu-
laires aux dirscticns <%42> . En outre, les parcis sont visibles an to-
pagraphia, ls contraste des parnis £tant notable sur les fopographies
242, 880, 482 des fig. IV-1 et -3. Dans la fig. IV-5, on montrs plus =n
détail le contraste des parois cde la région & gauchs de 1'amas de dislec-
cations Dq. Le fait que les parois solent visibles sur las topographies
élimine la possibilité de domaines & 180°. D'autre part, des damainss a
108° ayant comme plan de paroi les planms (110} ne sont pas possibles
dans ce cas parcs gu'ils font appel & la direction [111] comma 1'une
des directians de MS, D'’ailleurs, c'est une structure peu prohable car
les parcis 109° du type {110} son%t des parcis & contrainte. Il s'agit
donc des domaines & 70°, chagye configuration étant une structure en

domaines #différenta (Fig. IV-4e - 4d).

En. regardant de plus prés la structure en domaines de l'échan-
tillon, on remargue gue la plupart des parois de domaines est décarée
avec une structure en deomaines quil ressemble & des dentelles (Fig.IV-4c),
Observées & trés fort grossissement, les "dentelles” sont situses au
au-niveau des surfaces et sont assymétrigues par rapport & la
trace de la paroci. Par exemple, la £ig. IV~-58 montre deux photaographies
par effet Faraday de la méme région du cristal pour lagquelle le contraste
a 8té inversé en modifiant le réglage de l'apnalyseur. Sur ces photo-
graphies, on remargue gue le contraste assccié aux dentelles sast le
résultat d'un affaiblissement local du contraste de la bande. La pro-
jection verticale de 1'aimantation Ms des domaines =2n dentelles doit

donc 8tre de sens opposé a celle du domaine principal. Observéss avec
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a 10 0 um

Fig., IV-§ - Structures des domaines en dentelles de part et d'autre d'une paroi 3 71°.
Le contraste a 6té inversé pour (b) en tournant 1ggerement 1'analyseur.
Les franges noires en {a) correspondent auX hlanches en (b) & part cela
les deux photographies sont identiques.
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#ig. IV-7 - Domaines en dentelles

associés & des parois & 71°.

la mise au point est faite sur

al la face supérieurs et b} la facs
inférieure. Le faisceau de lumiere
arrive par la face inférieure.

c) Modile proposé .

{es taches lumineuses en (b) sont
des défauts sur la face supérieure.

100 pm

~

Fig. IV-8 - Passage graduel d'une configuration 3 71° & celle induite par le
chauffage du faisceau de lumigre polarisce. '
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un objectif ayant une profondeur de champ de Suelgues microns, les
dentelliss asspcides & deux parois & 71° consécutives apparalssent ou
disparaissent alternativement selon la surface sur laguelle est faite
la mise au point (Fig. IV-7). On aBoutit done & un modéle assez schéma-
tigue ot les dentelles seraient des petits domaines & 180° par rapport
au domaine principal gui se trouveraisnt arrangés alternativement en
haut et en bas des parois & 71° (Fig. IV-7c}. Le fait gue les dentelles
scient des patits domaines & 180° peut en guelgue sorte expliquer 1la
diversité de formes des dentelles , l'crientation des parols pouvant
varisr de fagon continue. La plaquette n'ayant pas des directions
faciles dans son plan, 1l’arrangement en dentelles lui permettrait de
diminuer 1’énergie magneétostatique par unpe distributiorn de "charges”
fictives + et - plus serrée en surfece, D’autre part, cetfe structure

en domaines n'dmpligque pas de contrainties & longue distancs.

Un gffet intéressant a4 remarguer est celul du chauffage de la
zang éclairée de 1'échantillon par le flux lumineux du microscope. La
puissance de la source utilisée est de 50 watt. Dés gue le flux lumi-
neux atteint son maximum, une nouvelle configuration en domaines se
forme guasi-instantanément occupant toute la zane &clairés. La structure
la plus sensible & cet effet de chauffage est celle ayant des domaines dont
MS est suivant B1¢] , perpendiculairement & la surface. Cegs domaines
disparaissentpour laisser d'abord la place & une structure en domaines comme
cellede l'entourage en un premier moment et si l'intensité continue 2
augmenter, les domaines perdent tout ordre. Ls passage d’un arrangement
crdonné 2 un désordonné peut auscei B8tre graduel (Fig. IV-8) dans les ceas
desdomaines & 71° sguivant les directions [11ﬂ et [ 211] correspondants
4 la région supérieure du cristal, la plus ordonnée. Ces domaines ap-
paremment soni les plus stables, leur transformation commence au niveau
des bords 2t des intersections avec des configurations diffirentes et
avance vers le centre de la zone &éclairée. Cet affet de chauffage a dé&ja
€té remarqué (89,84) auparavant. Labrune (B8] a proposé une explication
cl la déformation résultante se traduit principalemsnt par une dilatation
gelon un axe perpendiculairs au plan de la lame st qui décroit radiale-

ment vars legs bords de la zone &cladirée (Fig. IV-3).

Il démontre dans le cas d'upe plaguette d'orientation (011)
gue les directions de Ms contenues dans le plan de la lame minimisent
l'eénergies magnétoélastigue. Oans notrs cas, il n’y a pas de dirsction
facile dans le plan, ce gui est peut Btre 1la raiscn pour laguelle il en

résulte une structure si désordonnée.
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Iv.2 - ECHANTILLON (0113.

L'orientatiaon de oet &chantillon a &té choisie de facon & caon-
tenir deux directions de facile zimantation : les dirsctions [115] et
[ﬂ?%] dans notre convention. On pouveit donc espérer gue les structures
en domaines scoient dans cs deuxiéme cristal pius simples gue dans
l1'échantillon (111 gt gue la corrédlaticn avec les différents défauts

de croissance y soit donc plus facils.

L'épaisseur moyenne de 1’é&chantillon ast de B2 uUm et 1’absorp-
tien gt paur la raie Ku1 du mobybdéne de 1,7.

L'échantillon comportait criginellement quatre sectsurs de
crocissance (Fig. IV-10) dont trois evaisnt leurs dirsctions de crois-
sance dans le plan de la lame. Les bords supérieurs, paralléles aux
bandes de croissance, corrsspaondent sans douite & des faces naturesllas.
Par contre, la partie inférieure douit correspondre aux débuts de la
croissance vu ls nombre d’inclusions et de dislocetions gu'elle contient.
91 1'on caractérise chague secteur de croissance par sa directiorn de
croissance, on voit gue ssuls les sectsurs [515] et |517| présentent
des dislocations Jusqu'a la fin de la crcissance. Lz secteur [51?]
présente une fissure qui pénétre dans le cristal & partir du beord su-
périeur. Zette fissure a 4té plus tard 1la cause de la fracture en deux
de la plaguette lors de nos manipulaitons. On montre la ligne de frac-
turas 8t la cenvention cristallographigue adaoptée sur le schéma de 1
fig., IV-11c

La structure &n domaines de cgt échantillon est par rapport
au précédent beaucoup plus simple (Fig. IV-i1al. La plupart des domaines
ne donnent gu'un trés faible contraste , donc %5 doit &tre suivant 1'une
des dirgctians contenues dans le plan de surface :[1%1] et [11%] .

En inclinant 1égérement le cristal par rappart au faisceau de lumidre
polarisés, le cantraste des domaines dans le plan st augmenté. La
Plupart des traces des parois correspondent & des copnflpgurations du
type 180° mais on remargue aussi des parois & 71° et 109° pour les

petits domaines [(Fig. IV-13],

Les demaines fortement contrastés doivent aveir MS sUivant
1'une des dirscticons [111] ou [ﬁ11] gn dehors du plan du cristal.
Les directions -font un angle de 85° approximativement avec la surface
{011). Ls partie supérisurs des secteurs [é?%] et [%?é] montre une
structure en domaines a 180° (Fig. IV-12 et -13), assez ordonnée sui-
vant la dirsction [151] . La trace des parois suit agproximstivemenrt

cette direction meis entre les deux secteurs, les traces respectives
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zone éclairée
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Fig. IV-9 - Dilatation du cristal induite par le faisceau de lumigrs polarisée.







Fig., IV-10 -

Caractérisation des secteurs de croissance de 1'échantillon (G117,

a) Secteur hors de contraste paur B = 444 et 462 {Fig.V-5).La direction
de croissance est donc [211}. D) Secteur hors de contraste_pour

R = 402 et pour B) 422, la direction de croissance est [112] -

d) Secteur hors de contraste pour B = 800 , la direction de croissance
est alors [011] . N
e] Secteur hors de contraste pour B
est trés probablement [?11] R

I

444 , 1a direction de croissance
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%ont un angle d'environ B° (Fig. IYy-12). Les parois ne sant pas des
lignes droites comme on peut le remarquer sur les photographiss. Dg méms
que pour l'échantillon (141}, on observe certaines stries de crois-
sance en lumiZre transmise non polarisde quil favorisent la formation des
damaines ayant des directions dfaimantaticns hors du plan du cristal

(Fig. IV-12 et -13).

En regardant de plus prés les secteurs [§?1] et [Q?ﬁ] (Fig,
IV-136), on remerque gue l’image de ces stries est constitude d'un trait
noir trés fin, accompagné d’un cantraste plus clair que celui de 1'en-
semble du cristal. Au niveau de l'interssction des deux secteurs de
crolssance, le trait nolr se courbe tandis que 1e contraste clair pré-
sente 1'angle caractéristigue entre les bandes de croissance des deux
secteurs adjacents. Cette image suggdre qu'il pourrait s’'agir des bandes
de dissolution (43, 447,

Ces stries sont provogquées leors de la croissance par des sauts
importants de tampérature qui font monter rapidement la température du
creuset. Les surfaces du cristal qui sant en train de croitre sont alors
dissoutes, ce qui donne lieu asu trait noir trés fin. Quand la tempéreturs
de crolssance est rattrapée , le cristal recommence la croissancea.
B'abord d'une facon dééordcnnée, région du contraste clair, jusgu'a for-
mer une nouvelles fece naturelle d'ol le cristal reprend une creissance
ordannée. On traitera en détail le cas de ces bandes plus loin dans le
Chapitre V.

On psut clesser les stries parficuliéres gue 1'an observe
optigquement en deux types : calles de 1la fig, IV¥-13Ff qui se sont pro-
duites aux premiars moments de la croissance, larges et floues, et
celles des fig. IV-13b et d dont 1l’image est plutdt nette. L'image
optigue de ces derniérss ressemble fortement & celles des bandes ds
dissolution, publides par Damen et Robertson (43) pour 1'orthoferrite
d'ytterbium YbFeDB, par Wende et Gdrnert (48] pour le GaYIG, par Hergt
et al (44) pour le YIG. Dans le cas des stries larges et floues, on
remargue sur les topographies gue les contrastes qul leur sont associés
sont composés de plusieurs bandes de croissence. Le contraste de ces
stries larges est assez variable en fonction de la réflexion utilisde
tandis que les bandeg de dissoclution ont un contraste gui est prédomi-
nant par rapport & l1'enssmble. La Tig. IV-14 est une camparaison
locale du contraste associé & toutas ces stries pour différentes topo-
graphises. Les stries sont numérotées pour faciliter la conparaison entre

les divers clichés.
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Fig. IV-11 - Photographies de

Y'échantillon (011]:

a) par effet Faraday

b) -en lumiére non polarisée

c) convention cristallographique
adoptée.
La ligne en pointillés indique la
ligne de crolssance du cristal &
partir de la figure F.

a - - -
Fig., IV-12 - a) Structures en domaines des secteurs [211] et [112]. —

b) Photographies respectives en lumiére non polerisée. 250/““
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Fig. IV-13 - Structures en domalnes des secteurs [é%'l] et [i’l’_%].
Photographies respectives en lumiére naon polarisée.






Fig. IV-14 -~ Contreste topcgraphique associé aux stries visibles optiguement.
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En résumé,ldiscns gue les stries de dissolution introduisent
des altérations & la siructure en domaines qu’on pourrait normalement
attendfe. Ces altérations sont des domaines alignés le long des bandes
de dissolution, & aimantaticn hors du plan (Fig. IV-13a, c, e ; stries
I-III, 1-4), des domaines de "fermeture” auxgquels s'ajoutent de petits
domaines perturbateurs (Fig. IV-13a, c ; strie 5), ou encore un plege
pour les lignes de Néel (Fig. IV-15) gui glissent le long des stries

lors de 1'spplication d’un champ.

{100um

Fig. IV-15 - Parois & 180° ayant des lignes de Néel piégées sur des bandes de
dissolution
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CHAPITRE V

BANDES DE DISSOLUTION ET DOMAINES MAGNETIQUES.

V-1 - LES BANDES DE DISSOLUTION (43, 44, 85-87).

Les bandes de disseiution se produisent lorsgue le refroidis-
sement graduel du bain est arrété par un saut de température suffisam-
ment important pour réchauffer momentanément la solution, la sursatura-
tion n'est donc plus accomplie, la croissancs est arrétée et le cristal com-
mance & se dissoudre. La dissolution &' arréte et la croissance re-

prend quand la sursaturation est rétablie.

- _ - Temperature

croissance
) o
\ \ Sursaturation
f f / Cs I
-t
dissolution

Fig.V-1 - Corrélation de la sursaturation ¢, &u refroidissement (tiré de La réf. Ui},

La figurs V-1 montre schématiguement les deux phénomé&nes pos-
sibles : sur 1a fig.(a), la perturbation est faible et ne prodult gu’une
#luctuation de la sursaturatiaon conduisant & une bandeg de crcisance
sur la fig.(h}l, par contre, lg bain n'est momentanément plus sursatureé
et il se produit une bande de dissclution.

Hergt et ses colleborateurs (44) aont mené une &tude sur les
bandes ds dissolutiaon dans le YIG . La digssoclution a 2te provagués par
la montée rapide de la température du four gui a conduit & un incrément de 10°C/
heure de la températurs du creuset. Les sauts de température étaient de

7°C. Un thermocouple en contact direct avec la base du eresuset enregis-
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trait 1'évalution de la température (87). Leurs résultats mantrent gue

1’ épaisseur de la couche de cristal dissoute diminue au fur gt & mesurs
que la croissance se déroule. Le contenu de fer =t de plomb gst plus
faible (V40 % plus Faible pour le Pb]) dans les Bandea de diggglution
tandis gus 1le pourcantage d'yttrium augmente. D’apres leursg ghservations
par spectramétrie X an double cristal et par biréfringence optique, 1ls
trouvent gque la maille subit unse compression dans la directign de crais-
sanca de l’'ordre de Aa‘a n 10—4

Dans notre cas, l'origine dss bandes de dissolution dans 1'&chan-
tillon (B11) n’est pas clairs. Il a &t& obsarve au LETI que lgs varia-
tions de température dans la salle des fours, dues au fonctionpnement
d'autres fours ou tout simplement a8 l'é&volution des 1la température am-
biante du jour, introduisent des fluctuations dans la tempérzture du
creuset. C'est sans doute 1'une des arigines des bandes de trpigsancea
mails pas desbandes de dissolution. Le flux dans le creuset plgst pas un
systéme isotherme, il povrrait alors s'agir de phénomé&nes spontanés
ligs probablement aux.courants da convection, phénoménes gqui induiraigy dg grosses
fluctuations de température au niveau de l'interphase de croigsance.

Les mesures de la tempérasture faites avec un thermocouple sy ja basse

du creuset & c8té du point de refroidissement montrent un refrpidisse-
ment uniforme en accord avee le programme de température ; ayoupe fluctua-
tion plus grande gue lg degré n'a &té enregistrée.

Mous nous zommes proposés, dans ce travail, d’étudiser 15 structursa
en damaines, associée aux bandes de dissolution gue nous avips phserveas
dans notre eristal, de 1'échantillon (011).

La la@rgeur des striss dans le sectaur [ﬁﬁi]est da 39y 4 um =t
& l'intersection des secteurs [5151 et [5%1], elle est d'envipgn 304m.

Le contraste clair des bandes de dissolution en lumiére tramspise non’
polarisse (Fig. IV-13) pourrait Btre 1is & une abscrption affgiplie due
& une dimirution de la teneur en Pb en extrapolant & notre g 1es re-

sultats de Hergt et el.

V-2 - DOMAINES MAGNETIQUES ASSOCIES AUX BANODES DE OISSOLYT Iy

La structure en domaines de la lame prend une configiation assez
particuliére au voisinasge des bandes de dissolution. Sur les#igures
IV-13  on peut remarquer des systémes de domaines en bandes y350ciés aux
bandes deg dissolution et qui s'étialsnt ie long du défaut. Ley fort
contraste noir-blanc sen effet Faraday incique gu'ils scnt cogtitudés par
des domaines ayant une composante résultante de l'aimantatimperperwii‘
culaire au plan de la lame dirigée en sens oppensé de part etd'autre de

1a banda.
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‘Fig., 5-2 - _Structure en domaines du
secteur 211 .

Les bandes noilres-blanches sont des
systémes de domaines associés aux bandes
de dissolutian. Photographie par effet
3 Faraday, 1'échantillon gtant légérement
incliné pour augmenter le contexte.

stries

Sur la figure V-2, on remarque que l'aimantation au volsinage
des domaines en bandes se met parall&lement & eux, dans la direction Bﬁﬁ].
Ceci doit amener & la création d'une structure en domaines du type de
fermeture entre les domaines & 180° et les domaines en bandes (systéme
de domaines entre les stries 4 et B).

La figure V-3 nous montre deux photographies de la méme répion
du cristal. La Figure a en lumiére transmise non polarisée montre les
bandes de dissoclution 1-3, dont lélargﬂmfmwenne est de 5 Mm. Sur la
figure b , par effet Faraday, on remargue les domalnes en bandes as-
sociés & ces stries jleurlargeur moyenne est d'environ 85 Um , solt un
ordre de grandeur supérieur. Le front de dissclutiocn, le trait fin gue
1'on remargue sur les figures IV-13, correspond a la fin de la disso-
lution et il est visible optiquement par réflexion, bien gu'il soit
faible. D'apr2s les observations de Hergt et al [(44), les bandes de
dissolution pesuvent &tre révéléss par une attaque chimique sélective,

1'action n'étant pas la méme sur la bande que sur le reste du cristal.
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a b
Fig.IV-3 - @&l Bandes de dissolution et bl domaines en bandes.
En se repérant par rapport aux défauts de surface tels que a,
b et o, sur la figure V-3, on arrive & déterminer l'emplacement des do-
maines par rapport aux bandes de dissoclution : les bandes de dissolution

se trouvent entrs les domaines noir et blanc & composante perpendicu-
laire de»MB.

sur la figure b , le contraste sombre apparalt comme la somme
de trcoie contrastes tandis gue le contraste clair apparait comme étant
uniforme. Ceci n'est dO qgu’au fait que les polariseurs étaient légére-
ment décroisés. Si on les décroise dans 1l'autre sens de la mBme quantité,

on obtient le méme contraste noir-blanc mais cette fois interchangé.

L'image des domaines s=n bandes est symétrigue par rapport aux
bandes de dissolution pour des polariseurs croisés (Fig. V-4). L'in-
tensité du contraste de chagque bande croit en partant du centre jusqgu'a

atteindre un maximum pour ensuite décroitre.
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Fig. V-4 - Image des domaines en nandes : polariseurs croisés. On remardue une ligne
fine, trés intense, de part et d'autre des stries, parallelement a elles.

ez topographies de la Figure V-5 gorrespondent aux réflexions
pour lesquelles le secteur [2151 cst hors de contraste.Sur les figures
a et ¢, on remargue des contrastes corrélés 2 la position des handes de
dissclution. Pour &liminer la contribution au contraste des domainaes
associés & ces défauts nous avons refait la réflexion 444 (Figure b)
sous champ magnétigue, le champ stant appligué selon la direction facile
D1ﬁ] pour saturer 1'6chantillon. Cette topographie nous montre gue l1les
handes de dissolution ne sont pas hors contraste. Les déformations in-
duites par ces défauts ne se manifestent donc pas uniguement dans la
direction de croissance comme c'ast le cas pour les bandes de croissance pour
lesquelles la condition d'extinction (2.7)
It

-5
h = 0

est remplie pour ces réflexions. La largeur mayenne des contrastes est
w70 Um, comparable 3 la largeur des domaines 2n bandes. Le contraste
&tant 11ié au champ de déformations, on peut dire gue les bandes de dis-

solution induisent des cantraintes & longue nortée.

Par effet Faraday - et en utilisant un objectif & tres fort
grossissement nous sSOMMES arrivés & ohserver dans les bandes de domalines
1 et 2 de la Figure V-3 une parci magnétigue perpendiculaire aux Sur;
faces de 1'échantillon a&ssociée au front de dissclution. La faible
profondeur de chamﬁ de 1'objectif, de i'ordre de guelgues microns, nNous
perméttait de déterminer la positicn de la paroil dans le volume @ OR
abtient Qne image nette de la paroil lorsque la mise au point était faits
dans le volume du cristal, mais, prds des surfaces la paroi n'était

pius observable.
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Fig. V-5 - Topographies oll le secteur [—2"%{] est hors contraste.
Réflexions a) 444 b) 444 sous champ magnétique

c) 462 et d) 088 .
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Nous avons aussi falt appel & l'effet Kerr polaire pour tenter
d'observer ces domaines en bandes. Les deux directions de faclle aiman-
tation hors du plan de la lams [111] et [%11] font un angle ce Vv55° avec
la surface du cristal. On pouvalt alors g'attendre & des images de tras
faible contraste mals tout de méme Visibles, or nos observations ont été
infructususes. On psut deonc penser soit que 1'effet &était treop faible pour
dtre détscté, sait gu'ad le surface, l’aimantation prenne 1'une des deux
dirgsctions de facile a@imantation cecntenues dans le plan :1'absence d'imags
seralt alors tout & falt normale.

La structure interne des domaines en bande est en résumé une
structure

symétrique par rapport a la bande de dissolution

. dont la composante verticale de l’'aimantation change ds signe
de part et d'autre de la bande de dissolutien,

. gqui a une paroil centrale perpendiculaire aux surfaces du cris-
tal, associée au front de dissolution,

| . gui favorise dans son voisinege la direction d'aimantation
[11%] parallale aux domalnes an bandes,

. gui probablement ne crée pas de charges sn surface, l'aiman-
tation pouvant se mattrs parallélament aux surfaces,

. dont 1'image Faraday présente de chagques cdté un maximum d'in-
tensité.

On est donc amené & imaginer un mod2le dont le flux magnétique
reste renfermé autour du défaut Ffavorisant ainsi, au voilsinage, la direc-
tion d'aimantation [115] gul est paralleéls au plan de la strie (2113. Le
modéle proposé (453)] (Fig. V-8) est symétrique par rapport au plan (2117,
plan des bandes de dissolution, et par rapport au plan (011), plan de
symétrie du systéme cubigue. Il me crée pas de charges sn surface mals
fait intervenir des parois magnétiques & contraintes, celles du type
{112} , dans 1z schéma de le figure V-5. La paroi & contrainte {211) se
trouverait au niveau du front de dissoluticn avec leguel elle serait en
interaction prcbablement & travers le champ de contraintes. En outre, ls
modeéls proposé n'a gu'une géométris & angles fixes, 11 est donc flexible
en largeur et par consédguent, il peut s'adapter aux différents domaines

en bandes.
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- {011}

" Fig. V-8B - Structure interns
protable de domzines en_bandes,
coupé selon le plam (141).

kK] B (=131}

Vu le nombre de parois & coptrainte gua le modéle compoarte,
les domaines en bandes ne psuvent Stre énergétiguement stables gu'en
npréssnece d'un champ de conmtraintas impartant. On pourrait imaginer que
la strie de dissolutiaon induit une contrainte suivant la direction de
ctrcissance créant ainsi une anisotropie supplémentaire. Mais, étant denné
que ;a magnétostriction est négative, une telle hypothése impligusrait,
dans le cas d'une traction, qu'un systéme de domaines ayant l'aimantation
paralléle & la faute serait favorissd., S'it s'agissait d'une compression,
la direction privilégide serait [111] ., proche de la direction [211],
perpendiculairs au plan de la faute. Oans les deux cas, on aurait des
domaines avec 1'aimantation danps ls= plan du cristal ; or ces domaines
ne sont pas observés expérimentalement. D'autre part, cettse hypothése
ne saurait axpliguer le contraste rémanent das bandes de dissolution sur
la topographie 445'[Fig. V-5&). Car, comme on 1'a vu, ues contrastes
ne correspondent pas seulement & des déformation dans la diraction de

crgissance.

En conclusian, on peut dire gue le champ de contraintes
gngendré par ce type de défauts, n'est pas simple 2t affecte fortasment
ia structure en domaines du cristal. Ls type des domaines voisins des
domainegs induits par les striss de dissolution peut se comparer aux
domaines de fermeture sur une surface libre ; l'aimantation se met
suivant la direction facile qui est parallé&le & la surface (s'il Yy en a )

de maniére & ne pas créer des champs magnétigues en surface.
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CHAPITRE VI

ESTIMATION DES INHOMOGENEITES DE LA REPARTITION DU GALLIUM
PAR MICRORADIOGRAPHIE SELECTIVE AU RAYONNEMENT SYNCHROTRON

VI-1 - L'EXPERIENCE : PRINCIPE , RESULTATS.

Comme nous 1'avens déjad vu, les mesures faites au LETI sur
dgs cubes de 1 mm3 de volume extralts d'un méme secteur de croissance,
donnaient comme résultat des fluctuatians de ¢1B % sur 4 wMs pour un
taux de substitution de xv 9,8, La variation de la tensur moyenng an

des moments différentis

o

gallium antre les échantiilons correspondant

o,

de la croissance étaiént donc de l'ordre de *6 %. On pouvait cependant

s'attendre & des fluctuations plus impaortantes & l'échelle des bandes

de croissance, c'est-a-dire sur une dizaine de microns en moysnne.

Nous avons donc essavé d'étudier les fluctuations de Ms en fone-
tiecn de la croissance en recherchant l1a distribution lacale du gallium
et du fer et leurs variations au cours de la croissance. Pour cela, nous

avons utilissé la microradicgraphie sélective au rayonnement sychrotron (79).

Le principe de la méthode consiste 4 déterminer la distribution
spatiale d'un élément chimigue donné par la différence d'absorption du
rayonnement incldent de part et d'autre dfun seuil d'absarntion, lsa Fai-
sceau incident étant chague foils monochromatigue. L'avantagede cette farme
de microanalyse est de ne pas &tre destructive ; le spectrs trés large
et intencse de l'anneau de stockage permet de choisir les longusurs d'onde
les plus convenables pour l’analyse, sans poser les problémes d'intensit?é

des générateurs & rayons X classigues.
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Les expérisnces ant été faites au LURE & Orsay. Un schéma de
montage expérimental sst montré sur la Figurs VI-1. La sélection de la
longueur d'onde était faite par un montage & double cristal constitué
de deux surfaces d'orisntation (110) taillées dans up bloc monolithigue
de siliclum. Les seuills d'absorption du gallium st du fer ont &té loca-
lisés en mesurant la discontinuité de 1'intensité transmise par des
feuilles de gallium et de Ffer purs & 1'aids d'une chambre & ioniszation
rudimentaire Faurnissant des couranis de 10'?1 10—10 R dans l'air
icnisé. La précision en longueur d'ande que l'appareillage de contrdle
du monochromateur permet d'atteindre est de l'crdre de SA/A ng”3 ;.

ta sélection de l1a longusur d’onde se fait par la réflexion
2280 mais le falsceau issu du monochromateur n'est pas tout & fait mono-
chrmmatique car la réflexion du deuxiéme ordre, quoique.plus faible,
laisse aussi passer A/2 .Le rapport des intensités estwv 102.

Sur les microradiographies, le faisceau transmis par l1'é&chan-
tillon &tait recueilli sur des plagues & émulsion nucléaire Ilford L4
de 50 um d’'épailsseur placéss dans une cassette parallalement au cristal
& une distance d'3 peu prZs 7 mm. Le tout &tait mis dans le faiscesu 1s
plus perpendiculairemeht poasible & lea direction d'incidence. Naus avons
€tEé obligés de faire halayer l'aire utile du faiscsau incident par le
montage cristal-casseftte pour moyenner les inhomogénsités du faisceau,

dues principalement aux bandes de croissance du manochromateur.

ric-

Cassalle. Q%wﬂ%%n

4/'Crfs£'af 2
,fz'/f . - . /7/11
] Z‘ % z S¢ (220
b
Y

L T a
adaplatevr pour
|£ite  gonromitripve

L

, VT4 _ . s o
Fig, VI-{ Mo;t:g; a) du eriztal et b) de 1'expérience avee le systéme & double
cristal.
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Nous avons fait des clichés de l1'échantillon (111) des deux
cOtés du seuil d'absorption K du gallium, A = 1,198 ; et du fer, A =
4,743 ;. FPar contre, l'échantillon {011) que nous venions de receveir
guelgues jours avant notre départ pour LURE, n'a été passé que du cdté
faible absorption du seuil du gallium. Le temps d'asxposition &tait en
moyenne de & minutes. Le rayonnement synchrotraon n'ayant qu’'une trés
faible divergence (guelques secondes), on pouvait atteindre avec notre
maontage une résolution spatiale de l'ordre du dixiéme de micron, limite
imposée par l'émulsion nucléeirs.

lLa plupart des clichés ne nous ont pas permis de déceler ausun
contraste guil puisse 8tre corrélé aux défauts contenus dans 1'échantil-
lon. Ces clichés ne montraient gu'un noirgissement graduel assccisd
aux variations de l'épalsseur du eristal (Fig. VI-2). Sur guelques
clichés, par contre, nous avons observé de faibles contrastes asscciés
aux bandes de croissance et aux amas de dislocetion de notre échantillan,
le Gallium (1%14). Mais ce contraste ne s'inverse pas de part et d’autre
du seull d'absorptiocn, 11 est donc indépendant de la différence d'absorp-
tion . En outre, nous avans constaté gque, en changeant l1é&geérement 1la
position du cristal par rapport au faisceau incident, le contrast dis-
parait. Finalsment, nous avons cbtenu un cliché qui montrait simultané-
ment les images du falsceau transmis et diune réflexion de Bragg. Lss
contrastes des deux 1mages y sont complémentaires (Fig. VI-3}. Les con-
trastes observés étaient donc dus 3 des réflexions de Bragg excitées
"accidantellement”. Ces réflexions sent randuss possiﬁles bien qua le
faisceau incident soilt monochromatigque et peu divergent per le grand
nombre de réflexions psrmisss dans la gtructure grenat et la grande
dimension du paramétre cristallin [ >12 R]. Le contraste ast bign slr
dl au fait que l'intensité extraits du falsceau direct et transférée
au faisceau diffracté est différente pour les régions parfaites et pour
les régions de défauts.

Dans le cadre de cette gxpérience, l'intérét porte sur de
faibles varlations de la tenesur en gallium ou fer. Ces &léments ant,
d'autre part, des numéros atomigues proches (31 pour le gallium, 28 pour
la fer) ; les absorptions gqui leur sont associées scont donc peu diffé-
rentes. L'effet des réflexicns "parasites” ou des inhomogénéités de
l’intensité incidente dues 3 des défauts du monochromateur srennsnt
glors uns grande importance et cbligent & adopter un grand nombre de
précautians pour ns pas &tre indult en erreur lors du dépauillement.

La contribution de A/2 au faisceau monochromatigue, sans conséguencas
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Fig, VI-2 - Allure des radiographies obtenues
a) CaYig (111) cBté forte absorption et
b) GaYIG (011) cBté faible absorption du gallium.

B )

Fig. VI-3 - Topographie parasite de 1'&chantillon {111). La tache centrale a)
est due au faisceau transmis et b) est la réflexion de Bragg excitée.
Qn remarquera le contraste complémentaire des défauts sur les deux
images.
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dans noctre cas comme on le verra par la suite, est une troisiéme cause
d'erreur qui peut dans certains cas affecter fortement la résolution ds
l'expérience. C’ast par exempls le cas des analyses bhasdes sur la diffé-
rence d'abscrption de part et d'asutre de l'ar8te d’absorption, l1'effet

de A/2 étant de réduire cette différence et par conséguent la reésolution.

VI-2 - INTERPRETATION DES RESULTATS.

Pour le taux de substitution arnoncé : x™» 1 , 1l suffit de
faibles fluctuations de x pour gue la valeur ds 47TMs soit fortement af-
fectée. On peut déduire la relation empirigue suivante des resultats

de Hansen, R&8schmann et Tglksdort [(53) (Fig. I - 1bl.

4TMs = -1088 x + 1388 (gauss) (B8.1)

valable dans 1’ intervalle 0,83< x <1,2.
Une fluctuation de 4TMs se traduit alors par un A4x donné par
la relation déduite de (8.1)]

Al4TMs) Ax (6.2}
4TMg T % -1,3

Urn écart de 10 % sur 47TMs représente denc une varisetion du

taux de substitution Ax d'approximativement 3 %.

Mous nous attendions soit & des varietions rapides et locali-
sésgs de la concentration de gallium donnant lieu & des contrastes au
niveau de ces zones, solt & une variation progressive de la teneur a2n
gallium. Dans ce dernier cas, l'information est cbtenue & partir des
variations de l'intensité sur l'ensemble du cristal, mesurées au micro-
densitométre et tsnant compte de la variation de 1’épaisseur.

Bans la gamme de longueur d'onde et de densité utilisge, 1la
réponse des placuess nucléaires est proportionnslle & l'expasition. La
densité 0 est donc égale & !

-uixJlt

D =D, 1k (6.3)

g ¢
DD est la réponse de 1'émulsicon fonction de la longueur dl'onde ; T,

le temps d'exposition : ID 1'intensité arrivant sur le cristal ; uylx),

le coefficient d'absorption fonction de x ; et t, 1'épalsseur du cristal.
Le plx) total est obtznu 2 partir de la somms pondérée des
[].i/p]i multiplide par 8, le nombre de molécules dans la maille &lémen-

taire 2t divisée par son volume Vo
A

(x}) = 2— % n, ==

H PO

11}
Vo i ( J

i

(em {6.4)
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N est le nombre d¢'Avogadro, Ai est la masse atomigue et nile nambre

d’ions i dans la molécule YSGaxFES*xO « Donc

12

3
3 pour 1°Y *

3+
5-%x pour le Fe

4 7 b pour le Gas+

12  pour 1'0%°

Un peut donc exprimer (x) sous la farma

uixl = a + bx

o0 a est le coefficient d'absorption du YIG au paramétre de maille pres
(aG = 12,378 R pour le YIG et 12,381 R pour le GaYIG , x = 1) et b est
fonction de la différence des coefficients d'absorption du gellium et
du fer.

31 1'on suppose maintenant une variation Ax de la tensur an
gallium, elle va se traduire par une variation de la densité D ds
1'émulsion AD

g = bt Ax (B.5]

G'aprés le travail de A.R. Lang (62} sur les émulsions nucléaires Ilford
L4 1l est possibls de détecter des fluctuations de densité d'environ
3% sur des surfaces de l’ordrs du micron. Natre résolution en densité

gst donc limitée &

ID
[ ) g}

= 0,83

Les plus faibles fluctuations 2n x gue l’cn peut résoudre sont par

canséqguent 0,03

bt

Ax = (6.5)

On remarque gue la résclution 8N Xs'améliores au fur et & mesure que la
differencas das coefficisnts d'absorption de gallium =t de fer est plus
grande et gue 1l’'épaisseur du cristal sst plus importante

Les contributions non désiréas, notamment celle de A/2, ay
faisceau monochromatique ne sont donc & prendre en cansidération que du
cidté forte absorption ol 1’importance de A/2 est fortement accrue par
rappart & A

Les microradicgraphies ont été faites au niveau des arédtes
d'absorption de gallium et de far ol le coefficient b est maximum
(Fig. VI-4). Malhsureusement, on n'a traveilléd gue sur le GaYIs (111)

sar a ce moment-l4, c'était le seul échantilleon gu'en conrnalssait bien.
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On peut approcher le coefficient W(x) du cHbté forte absorption,

A gkabs’ par la formule de Victoreen (83)
. 3 2 Z 2
[p ) E A DA%+ oy N 3 lem™/gr} (6.7)
ol TN est la section efficace de Klein-Nishina pour la dispersion

d'électrons libres (tableau 6.1), N est le nombre d'Avogadro, Z st A
sont le numérc et le poida atomiques respectivement ; C 2t D sont das
coefficients fonction de Z (tableau 6.2). Pour A> kabs’ cité faible
absarption, nous avons calculé W(x} en utilisant les valeurs données
dans lg tableau 3.2.2Ede la référence 83 pour les longueurs d’'onde
1,20 R et 1,75 R . Pour le. cas du gallium, nous aveons déduit les
coafficients d'absorption des coefficients du SaP dennés par Fukamachi
et Hasoya (88) au niveau du ssuil d'absorption du gallium. Nous avons
ragroupé les (u/p)i pour les différentes longueurs d'onde dans le

tableay 5.3

Tableauy 6B.1.

Section efficace de Klein-Nishina (83).

ACA) N o, (em?/gr)
1,10 0,388
1,20 0,388
1,70 0,383
1,80 0,334
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-Tableau 6.2

Coefficient de Victoreen %

=]
p= 1,196 A : Ga As 1743 A ¢ Fg Seuil d'absorption
C 0 c D z/a | kA LEA) AN x 1044 g
v 44,1 4,88 | 44,1 | 4,88 lo,a38¢ ©,728 | 5,981 147,68
ga®’ 216 58,6 20,2 | 1,13 [p,4449 1,196 | 11,148 115,7
VE]
Fe 128 27,2 126 27,2 10,4859 1,743 | 17,53 92,77
'8 3,18 | 0,0854 | 3,18 |o,0854 9,5 - - 26,56

* Les données ont &té obtenuss & partir des tableaux 3.2.2 C et 3.2.2 E, p. 171

et p. 175 respectivement des la ré&f. (83).
Tableau 6.3
2
Coefficients d'absorption massigues (W/p) en cm /gr.
[A/Z}G NA/2) Aréte d'absarption du Aréte d’absorption du
a Fa s
gallium Fer
‘o (1) 1] (a] 1] D) 1,75 (1]
ALA) 0,8 0,85 1,188 1,20 1,743 *
3g : '
Y 85,7 24,7 66,3 BE,3 181,0 181.,0
Gasq 37,8 86,8 318,4 (3] 34,7 (3] 37,8 37,9
Feza 23,9 B3,4 162 162 584,8[2} 48,4
12
a 0,85 2.M 5,55 5,55 18,6 16,8
(1) Valsurs tirges de la réf. (83), tableau 3.2.2 E
(2} Valeurs calculées d'apras la formule (8.7}
(3) Valeurs déduites du Hoape réf. {(68)
(4} A pert 1’élément correspondant au seuil d'absorpticn, on considérs qu’il n'y a

pas de changement du WU/p

de part et d'autre du seull pour les autres éléments.
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On obtient & partir de (6.4) avec les Ey/p)i donnés dans le

tableau 6.3 pour le seuil d'absorption du gallium :

Weoipio = 443,82 + 92,4 X (em 13 (6.6a)

Wasinig ° 449,89 - 48,8 X (6.8b) :

My, 171,3 £ 9,1 X (58.8¢) é
gt pour le seuil d'absorption du‘€er

Meoprg = 1528,8 - 181,7 X (em 1) (6.9a)

Heoiple = 477.8 + 28,4 X (6.8b)

sy, 173,70+ 22,5 X (6.39¢)

Expérimentalement, le rapport dss intensités qui sont soumises & travers la feullle
de gallium (v 110 um) de part et d'autre du seuil d'absorption du

gallium est

Lifainie © Tasa Tifaible

= 135
IlFUrte * Il/z IA/z

Du c8té forte absorption I} est presgue complétement absorbée.
i’'intensité transmise ezt donc négliéeable davant IA/z.DaﬂS le tablesu
6.3, on remarqus gque les coefficients d'absorption du gallium pour
1,20 R gt 0,60 R sont approximativement &gaux st par conséqugnt 1'at-
ténuation subie 1'est aussi, ce gui veut dire gue le rapport entre les
intensités incidentes TIA /IA/ZESt & peu pres é&gal & 135. Rapport qui

est en bon accord avec le specire du LURE (Fig. VI-5).

Pour tenir compte de la contribution Ik/zau noircissement de
nos clichés, on peut vtiliser (6.3) modifiée convenablement . Four

l'argte du gallium

o

E'UAEX]t _D__
g

D =D TI a” [uk/gx] - ukﬂx}t ]

1
0 0A 3

od Dé gest la réponse de la plaque nucléaire pour A /2, Dé/DD<1 car les

longueurs d'ondes durss sont mains abcorbées par l'argent guil est

l'agent absorbant de 1'émulsion, 2%t n est le rapport entre IOK/IDk/z'

De [B.8] et (6.8) , on pesut sstimer pour x Vi1, la différence des coef-
ficients d'ebsorption pour X et X/2, D)/nl gtant™ 6.10 °, pour des

échantillons dont t <100 m, l'ordre ce grandeur de la carrection corres-

pondente d M2 est de 10 % ou 10 paur le zeuil du gallium st du cdté faibla
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absorptian du fer (on suppose gue n pour le fsr ast d'apres le spectre

du LURE d’enviran 402]- Cette carraction est négligeable. Un peut dane
considérer que (8.5) et (B8.B8) restent valables malgré la contributian
~A/2 . Dans le cas du fer, du cdté forte absorption, le Ffalsceau incident
est treés absorbé par rapport & A/2 (veoir 6.9 a et 6.8 cl. La correction

& lntroduire est alors importante. Le fait gue les corrections soient
ndgligeables pour le seuil du gallium =2t par pour celui du fer corres-
pond- au fait gue le gallium n'intervient guwe dans le coefficient

b ¢[“Ga _“Fe] tandis gue pour le fer c'est le ccefficient total du

cristal gui est fortement accru.
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Fig. VI-4 -~ Variation des coefficients d'absorption atomique du gallium et du fer

avec la longusur d'onde
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VI-3 - 0OISCUSSION

Comme ncus l'avons déja dit, nous n’'avons pas pu obtenir
des gontrastes sur nos clichés, & part ceux dus sux réflexions parasites
gui nous auraient renseignés sur la répartition de gallium dans nos
échantililons. Ces fluctuations sl elles existent sont restées au-dessous
de notre résclution.

Prenant la zore la plus épaisse du GaYIG (111}, .t “0Um, pour
le cdté forte absorption du gallium, cn est, d'aprés (6.8) et (6.8a)
sansible & des fluctuations Ax v0.036. La distribution du gallium est
donc homogene & 4 % prés et (6.2) fournit alors EMs/Ms < 12 %. Oans le cas de
I1'échantillaon (041) gue nous n'avons étudié gue du cdté Ffaible absorption
du gallium, le résolution attsinte eutour des bandes de dissolution,
tAv72. um, a été de Ax = 0,08. La variation de 1a taenaur en gallium au
fer est dans les bandes de dissolution inférieure & 8 %. La plus grande
sensibilité serait en principe obtenve du ¢6té forte absorption du fer,

Ax/x = 2 % mails ceci en l'absence de M2 ,

On pourrsit envisager d'améliorer la résclution en termes de
X en prenant des échanptillons plus é€pais =2t faisant 1'étude du cdHté
forte absorption due fer ou bA m[uGa~uF8J est d'aprés nos calculs maxi-
mum. Maison est alors raplidement limités par l'absorptiaon gqui déja pour
L = 500 um imposerait des temps de pose impensables car nous avons
affaire & un matariau composéd 4 75 % en poids d'éléments lourds et absar -
bants. En outre, pour des échantillons épais, des faibles désorientations
lors de la taille de la plaquette devisnnent génantes puisgues le faiscsau
incident pourrait voir plus d'une bande de creoissance & la traversée du
cristal . Epfin. le temps de pose étant long, le bruit de fond dU & 1la

diffusion dans la chambre de 1l'expérience acguiert de l'importance st

peut voller légeérement la plagque et &n cacher les détails.

Nous avons tenté de détscter de fagcon gquantitative par des
densitométrages de nos clichés une variation graduelle de ls teneur en
gallium sur l'ensembls du cristal. Pour cela, nous avons &tudié la
répanse des plagues nucléaires d'un type éguivalent aux leocngueurs d’onde
correspondantes aux seuills d'absorption utilisés. L'étalonnage a été fait
sur notre génédratevr Elllot GX—21 avec pour monochromateur unm silicium
d'origntation (111) en réflexion, les temps d'expositicn allant des guel-
ques minutes & uns dizaine d’'heures. Les clichés obtenus étaient ensuite
développés dans des conditions similaires & cslles de LURE. Nous avons
vérifig gue la gamme des densités présente sur nos clichés>LURE caorres-

pond bien au domaine linéaire. Mails nos mesures au microdensitométre
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ont montré gue la reproductibilits de 12 densits aptique pour un méme
Point entre des pleques faites d'un méme cdté du seuil d'aosorptian
n'est gque tr&s approximative car nous n'avions pas pris toutes les
précautions nécessaires lors du développement.

On peut snvisager le dépouillement de deux fagons différentes.
La premiére consiste a exploiter chague cliche indépendemment des
conditions dans lesqualles 11 a 8té fait. Mais 12 faut connaitrs un
grand nombre de paramdtres difficiles 3 mesurer. Dn_pgut aussi réduire
le nombre de parametres 3 connalitre si 1'gn travaille sur une paire de
clichés correspondants aux deux cdtés de 1l'aréte d'absorption, mais en
cantre-partie, il est difficile de faire desg relevés exactemant au mams
gndroit pour chague clichsé.

Les difficultés pcsées par une analyse guantitative des
Plagues nucléaires Peuvent étre surmontédses en partie par la méthade sug~
geérée par Honse (89) qui coansiste & incorporer 1'image d'un étalaon
d'absorption constitus d'une série de marches a chague cliché pour
avoir le produit DDTID a chague fois et dtiliser une procddure treés
s0ignée pour ls développemsnt. Mais, par ailleurs, il faudrait chercher

& éliminer A/Z en prenant des monochromatsurs un Peu plus sophistiqués.
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CHAPITTRE VII

SPIN ECHO AUX NEUTRONS :
MESURE LOCALE DE L‘AIMANTATION A SATURATION,

VITI-1-INTRODUCTION

lLes bandes de dissolution, obssrvées dans le GaYIG {(011],
sont des sites favorables pour la nucléation des structures en domaines
& contraintes comme nous l'avens ve au chapitre V.

La composition chimigue de ces stries différs certainement
de celle de leur entourage (44).- L'expérience de microradiographis
nous a permis de déterminer une borns supérieure des fluctuations pro-
bables de la répartition de gallium (59 %J). Puisque & de faibles fluctua-
tions de x correspondent des variations de Ms plus importantes (d'un
facteur 3 approximativement), il est intéressant de tenter de mesurer
directement et localement Ms, d'essayver de déceler 1l'effet des défauts
cristallins sur 1'aimantation et, par des mesures suivant la diresction
de croissance, de connaitre la valeur ds Ms correspondant & des maments
différents de la croissance et par conséguent son évelution.

Les technigues habltuslles de mesure de 4TMs, méthaode d'ex-
traction ou magnétométre vibrant, ne nous renseignent gue sur la - valasur
mayenne de l'aimantation de notre échantillon.D'autre part,la résclution spatiale
gue 1'on peut atteindre sur des fragments isolés est limitée par la sensi-
bilité des appareils de mesure. Pour le magnétométre vibrant le plus
sensible, il faudrait des morceaux de l'ordre de 18‘1 mg pour avelr
deux chiffres significatifs. On peut penser alors au 3QUID gul don-
nerait 2 ou 3 chiffres significatifs pour des morceaux d'environ 10-2mg
mais le découpage correct des échantillons n'est pas techniguement trés

simple et 11 est singulidrement irréversible !
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Une autre fagon des faire, bien commode” celle-1&, consiste & envoyar un
pinceau de neutrons polerisés sur 1'échamtilldén saturé. Le vecteur de
poclarisation &tant perpendiculaire &8 1'aimantation, la traversée du
cristal va faire précesser le spin du neutron incident. L'angle entres
les positions avant =t aprés 1'échantillaon de la pelarisaticen, gue nous
appelleraons déphasage A®, est directement proportionnel & la valsur de
4MMs. £€n faisant donc des mesures trés localisées, on doit pouvoir
détecter lss inhomogénéités et la variation en module de 47Ms. De plus.

cette méthode présente l'avantage considérable de ne psass 8tre destructive.

Nos premiers essais ant été feits sur 1l'instrument S 20 3
1'T.L.L. gul est congu pour la topographie aux neutrons polarisés. Mais
nous avons rencontré beaucoup de difficultés d'sbord pour polariser
les nsutrons perpendiculairement au champ guide gui était en mé&me temps
le champ gqui sature 1'é&chantillon et puils pour obtanir une statistique
convenable.

Nous avons alors déposé une proposition d'expérience & 17ILL
sur l'instrument ds spin-echo IN 11, instrument bien adapté pour réaliser

des mesures locallsées comme nous le verrons plus loin, bien qu'il soit

canguy pour un tout autre usags.

VII-2 - SPIN-ECHO AUX NEUTRONS : PRINCIPE

Le montage communément utilisé pour la diffraction de neutrans
polarisés consiste en un polariseur, une cu deux bobines pour changer la
polarisation initiale et un chamo-guide jusgu’ad 1'é&chantillon pour em-
pécher la dépolarisation des neutrons (Fig., VII-1a). Pour le spin-é&chao,
tachnigue récemment développée par Mezei (80),cet arrangement est modifié
(Fig. VII-1b). Il est divisé en deux partizs syméitriques avec des champs
guides égaux et de sens opposéds avant et aprés 1’échantillon. La bobineg 1
sert & changer la& direction de la polarisation issue du polariseur pour
la placer dans notre cas, par exemple dans un plan perpendiculaire au
champ guide. La bobine Z, symétrique par rapport & la bobine 1, rétablit

la directicn initials.

En l'absence de perturbation (pas d'échantillon ou diffusion
glastigue), chague neutran fera axactament le méme nambre de préces-
sions sentrs la bobine 1 et le renversemanpt du champ-guide gu'entre
celui-ci et la bobine 2. Chague nautrgon va alors arriver & la bobine 2
avec le spin dans 1a mé&me condition gue quand 11 & guitté la bobine 1,
indépandamment de la longueur d’onde. L'efficacité de cette ftechnigue
est donc pratiguement indépendante du degré de monocchromatisation du

faisceau incident, ce gul permst un gain d'intensité remarguable.
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Le spin-écho, réalisé expérimentalément selaon le schéma ci-~
dessous par Schérpf et Warnecke (80), peut &tres congu gutrement : au
lieu de renversar e champ gulds on psut, avec un troisiéme flipper,
changer de T les compesantes x et z de la pelarisation et leisser la

composante y inchangée. Cecl est éguivalent & renverser le champ guide

et lzisser i4pchangé le spin des élesctrons.

a) (&mm - = Derm e »
z
|
:
B — ] I-_-I. y
S A
1
i X
L] P
b) m«rs‘em:fu‘e
champ e
Fig. VII-1 - (al] Montage expérimental & neutrons polarisés

{b) Arrangement pour le spin-écho.

L'instrument de spin-écho IN 11 de 1'ILL infroduit une autre
innovation : un champ-guide variable et horizontal, la précession du
spin se faisant dans un plan vertical. Ce meontage permet un contrdle
direct et simple sur H% de mé&me gues sur las AH% gui servent & compenser
lss défeuts de symétrie.

IN 11 est un spectromdtre pour diffusion inélastique & haute
récsolution. Le principe des mesures habituelles y consiste & aenrsgistrer
la variation de vitasse des neutrons diffusés par 1l'échantillen &tudié
gui se trouve en s (Fig. VII-Za) par la mesurs de décalage A® introduit

dans la précession de la polarisation. Dans notre cas par contre, il
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s'agit de sinmple transmission et le déphasage A® est prodult par la
variation de champ, associée & l'asimantation de la plaguette,qus vait

le neutron. La compeocsante X & l'entrée de la desuxidme bobine sera dong
proportionnelle & cos EA@].LWthmitégUmégréeen X, par I'analysaur en fonoc-
tion du déphasage esi proporiticnnells 3 la transfarmée de Fourier de la

distribution de longueurs d'ondes (Fig. VII-3al.

Le grand avantage de cette méthode est de comparsr la phase de
chague neuftron avant st aprés perturbation. Jette comparaison originale
permet d'atteindre une trés bonne résolution en énergie [%18_5 gV]), méme
gvec un falsceau dont la largsur spectrale est beaucoup plus grande, danc
avec beaucoup d'intensité. C'est par conséquent une technigue bien adaptée

& 1'étude de faibles trangferts d'énergie ou, comme dans notre cas, de

variations de 47mMs sur des trés petites surfaces (%183um23.

te schéme de 1l’instrument (92) et la gamme de longueurs d'ande

utilizables sont mantrés sur la figure VII-Z.

§M"”%“*

SELECTEUR
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PRECESSION DE
- LARMOR
H141 (verticailly S-bemt cold guide)
4
2 Normal operating range
. 108 is shown shaded.
dA 5
n,cm™, 5”1/3-1 24

Fig. VII-2
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VIT - 3 - MONTAGE EXPERIMENTAL

Le secteur de croissance que noug avons €tudié correspond a la
direction de croissance [515] , sontenue dans 1le plan de surfaca.
Puisqu'on peut considérer qua les propriétée du cristal sant dans uns
bande de croissance bien homogénes,les mesures ant été faites paral-
izment & la direction de crolissance [513] , coordonnée Y par la suite.
Le point de foncticnnement, la phase ¢g¢ initiale, a &té choisie 2 egnvi-
ron T/2 de l’intensitéd maximum de mani&re gue de faibles fluctuations

impliguent de forts déplacements sur la courbe (fig. VII-3b) pour aveir

ainsi une bonne résolutien en @

L Vg

- T N poin £ de
ﬁ/ [\\ ~. foncFiannement
e AN " —
A —- T -
3 L - 0 r
S \/ \/- o T [
- . - b

Fig.VII-3 - a) Courbe du spin-écho
b) Point de fonctionnement

le oristal de surface (011) es%t saturé suivant la direction
facile [115 ] parall2le aux bandes de croissance du secteur [5151 par
le champ guide ng vartical de V100 gauss au centre du montage
(fig. VII-4). Les neutrons incidents sortant du systéme de sclénoides
I polarisés dans un plan perpendiculaire au champ guide horizontal ﬁg.
Puis la polarisatiaon est ramenés adiabatiguement & précesser dans un
plan hnrizontai, peipendiculairement & gg1 et donc & %s, per le passage
lent du champ Hg & ng résultant des champs de fuite des sclénoides
et da notre montage. Ensuite le passage de qu a ﬁg dans la partie II
remet la polarisation dans un plan vertical pour gue le déphagsage causé

par 1’échantillon soit mesuré (fig. YII~6). La région &tudiée du cristal
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était sélectionnée par une fante paralléles & la direction de saturatiaon
[11%1 . Un dizpositif microcontrdle Y~Z sur lequel le cristal &tait

menté nous permettait des balayages en largsur & des hautsurs différentes.

4 —
= ] L
H, ® nevtrop
Cache an i ] Y [?!{? POfdr-l's:-'.s
@ ‘ w— direction de croissance
__.___I ol Lransiation
Ferriffex
Fig, VII-4 - Montage de l'échantillen
o Solenoide II
Selenoide I Ferpiflox olenoide 2
H, R
—“‘—'-‘Z--...Jl///‘?b;fff‘//»_"-“-'——-—- X
ﬁa:::—i=-
Ty f= =~ = =

Fig. VII-5 - Evolution du champ guide entre les solénoides I ef IT.

La gamme de longueur d'onde utilisée était centrée sur 8,22 R.
Le cholx de A n’est dans notre cas pas trés important. La seule con-
trainte est gue le polarisation ne doit pas faire plus d'un tour lors
de la traversée du cristal car on ne pourrait pas le detecter., On sup-

pose 1ici gue le déphasags di au champ de fuite créé par l'échantiilan

gst petit devant 1'effet de 1'aimantation.
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yII-4 - EXPERIENCE ET RESULTATS

Dans une premidre étape, nous avens £ait des balayages rapides
{n2,5 h) sur toute la longueur de 1'échantillon, les dimensicns de la fente
gtant 1,0 x 0,18 mm2, ce gui permettait une bonns statistique (I %3.104
neutrons/mn j. Enp entrant et en sortant du faisceau incident, le cristal
induit par des effsts de Sords, deux discontinuités sur la courbe de da-
placement (fig. VII-Bl. Le changement de signe du déphasage au niveau des
bordse est principalement un affet de la discontinuité de 1'aimantation.
£n dehors du cristal 1a remontdée vers séro est un effet du champ de fuite

engendré par le cristal. (La relation entre ces discontinuités ,4mMg et le

champ de fuite est montrés dans 1'appendicel.

D&s les premiéres mgsures, nous avons observé gue 1'&évolution
de la températurs & 1l'intérieur du hall des guides de pneutrons affec-
tait critiguement nos expsériences. Le champ guids Hgy produit par les
nlagues de ferriflex change de valeur en fonctien de la température ce
qui fait glisser la phase initiale sur la courbe de spin-écho. On a
donc 6té obligé de réduire les temps de comptages sur chague point en
méme temps gque l'amplitude du balayage, nous bornant ssulement 3 la
région contenant les bandes de dissolution. Cette dérive a compliqué

davantage 1’intarprétation de nos courbes,

e déphasage gus l'on ocbserve est le resultat de la somme
de deux termes ;

- du produit 4TMs . t , t étant 1l’épaisseur locale,

- de l'intégrale de la composants verticale du champ de

fuite du cristal dans la direction d’'incidence des nettraons.

La donnée expérimentale assoclée & chaque point gst une

intensité ajquipeutse traduirs an une phase ®n par la relation

I = a - d sin o
n

n (7.1

ol a et d sont des coefficients déterminés expérimsntalement et la
mmseén est égale & ¢y la phase initiale plus A®@ , le déphasage
introduit par le cristal. C'est cel® qu’on cherche & tirer des courbes
expérimentales car 1l est fanction ce 1'aimantation & saturatian.

-

Le programme utiliseé & chaque balayage comportait trois
parties (3 "jgpgr ) @ la premiére permettait de déterminer le point
de fonctiannement ¢ et les coefficients a et d ; la deuxiems cor-
respondait aux mesurss avec balayags du cricstal et la troisié&me servait

5% déterminer la phase de "fond" loin du cristal ( ~1 cml.
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Fig. VII-8 - Décalage 492 de la courbe de spin-écha par le GaYIG (041].

al Schéma du cristal indiquant le sans =t la hauteur du balayage ;

b} La courbe "brute” .
o} La courbs traduite en A% et corrigée an supposant un glissement
thermigue linéaire de la phase initiales 9;.
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En modifiant lég&rement le courant de i'une des bobines de
compensation, sorte de réglage fin du spin-échg, on introduit un dé-
phasage supplémentalre proportionnel au changement d'intensite gui
s'ajoute & la phase initials ®¢ . la fonction du jaE 1 8tailt donc de
varier le ccourant de compsnsation d'une valeur correspondant &
an/?2 , n =1, 2 et 3. 0n avait ainsi au début de chaque Salayage le

relevé d'intensité de guatre points écartés de /2 -«

A partir de ces quatrs points (fig. VII-7), on peut déterminer
tant la valsur moyenne a gue la modulation d. A partir de (7.1) on a

tras facilement :

(1 1 {(7.22)

o0 * Toge w 2 " Toge m * Toge 3m /2

NN

_A _ 2 o 2
d = _Z-QE I(I)O I‘Da/ﬂ ] * (IQ(}*']T/Z I‘I)Q'*' 3'”-/2 ) (7-2b}

Ces valesurs sont connues avec une bonne précision puisqus
ces mesures cnt 8té Ffaites un grand nombre de fois. La phass initiale
gst tirée de la relation trés simple :

I@a B I%*ﬁﬂ [(7.3)

by = arc tg
1 “IL s
Po+rm/2 “Qosdqm/2

gui correspond & un ajustement de (7.1 } avec 4 mssures par la méthode
des moindres carréa. On doit ajouter & ¢ upe cerrecticn de dérive &
cause de 1'instabilité du champ guide Hg1. La durée totale de chague
balayage est comprise sntre 2 et 4 heurss et le A? est d’snviron 20% Les écarts

ds températurs dans le hall sont au mgximum de ~10°C; on peut donc sup-
poser que le champ guide ng gvolue lingairement et par conséguent
considérer le glissement de @q sur la pente du spin-écho comme une fonc-
ticn linéaire gui est déterminés par 1'écart entres les ¢y avant et
apras chagug balayage. Nous n'avons pas exploité celles des courbes
mesurées pour lasguelles ®¢ se trouvait pres du meximum ou du minimum
car la sensibilité y était excessivement ‘mauvaise. D'aufre part, nous
remettons systématiguement ¢o 3 la valeur cptimale tous les 2 ou 3
balayages selon la durée totele. Sur las fig. VII-&, on peut comparer
1'allure (les ordonngées ne sont pas dirsctement comparables] de la
courbe de déphasage avant et aprés corrsction. Le déphasagse assoccié a

chagque point est :

AG = arc sin ——— + by + QN (7.4}
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o est le taux de glissement en degrés par mesure et n le numérg de 1la
mesure. Cette formulation &quivaut & cansidérer un glissement en fanc-
tian du tamps car n tient compte de la durée du comptage et du temps

- P

écouls.

'\

Fig. VII-7- Volsinage du point de fonctionpemant décrit par la fonction

I =a-dsin @

Pour améliorer la résclution spatiale, nous avons ensuite rdduit les
dimensicns de la fente & 400 x 55 umz ; bien sntendu l'intensité devient
alors plus faible. Pour avoir une statistigue raisonnabls, vu gue 1'0n
ne pouvait pas augmenter le temps ds comptage & cause du glissement du
point de fonctionnement, nous avons opté pour l'exécution répétée de
balayages plus courts. Ensiuite l'additien sélective, en fonction de
leur seﬁsibilité et‘aprés correction pour la dérive de la phase initiale
de ces balayages, nous donnes 1la courbe de phases moyennes gue l'aon peut
assocler & une tranche horizontale de 1'échantillon (fig. VII-8). Cette
courbe montre moins d'accidants gue celle de la figure VII-B6 bien que
la statistigue de cette derniére soit ls meilleure. Ceci est di0 & ce
gue la hauteur de la fente utilisée pour le belayage fin est snviron
2 fois plus petite ; on est donec besaucoup moins sensible aux variations

en hauteur du champ créé par le cristal.
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VII-5 - INTERPRETATION OES COURBES EXPERLMENTALES.

Bien que cette technigue parmette =n principe de mesurer
1'aimantation locale du eristsl, l'interprétation des donnéss n'est
pas immédiete. Il faut tout d’'abord soustraire la contribution du champ
de fuite du cristal. La différence, praportiaonnelle 4 4mMs.t, nous

docnne la valeur de 47Ms locale si on conpnait l1'épaisseur t.

Le cas que nous sommes en train ds présenter fait intervenir
beaucoup de paramétres qui sont soit difficiles & mesurer comme 1'épais-
seur, soit incertaines comme lechamp de fuite gui dépend de 1'épaisseur,
de 2TMs et de la géométrie de la plague.

Nous avaons donc pris le probléms & l'envers, =n supposant
a priori, parce gu'il nous paraissait déraisonnable de tenter de déter-
miner plus de deux paramdtres, que 1'aimenteticn spontandse est une fonc-
tion iinéaire ds y et sn faisamt upe simulation numérique, gue naus
comparons aux courbes expérimentales. La plaguette =st traitée pour
calculer le champ démagnétisant comme une spire ayant une forme simi-
laire (comparer VII-8 au schéma du cristal VIl-8a) portant une densité
linéique ds charge pondérée par 1’épaisssur moyenne de la tranche verti-
cale correspondante. L'épaisssur sst traités pour le calcul comme une
fonction de y indépendante de z. Les courbes expérimentales nous four-
nissent quatre renseigrements : les cdeux dizcontinuités, la pente de
la partie de la courbe corresspondante & une région du cristal o0 1l'épais-
seur est presque constante, ainst que la largeur de la courbe, qui
localise 1le balayége en hadteur. Tenant compte de ceos quatre e2léments,
nous avons tentd d'interpréter les résultats obtenus. D'aprés l'allure
des courbes expérimentales et en feisant varisr un paramétre & la fais
dans les simulations numérigues, an arrive & déterminer, guoique treés
qualitativemant, la signification de nos observations. Les détails du

calocul sont exposés dans 1'appendice.

Notre attentian a porté principalement sur desux balayages,
ceux des figures VII-Beg et VII-~Ja, appelés par lasuite A et B respec-
tivement. L'écart en hauteur entre-slles est de 1 mm. On remarque déja
gue le deéphesage sst plus important vers 1la discontinuité d1 gui cor-
respand & la derniére &tape de la croissance du cristal. Les "accidents”
tzls que le screux ¢ trds prononcd de A et B cu la discontinuité d3 de
B cofncident avec las particularitss géometriques de notre nlaguette.
A priori, 1l nous est impossible de dire s'i? s'agit d’un affet de
champ de fuite ou d'une fluctuation de 4TMs. E€ant donné gue la précession

de Larmor est praportionnelle & la somme de l'aimantation gt du champ
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de fuite intégré le long dy parcours, le but de notre calcul sst donc
dtestimar la contribution du champ de fuits plutht gue de reproduirs

les courbes expérimentales. Les simulations gque 1l'on montrera dans cette
section correspondent & une premiers approche. Elles nous ont tout de
méme permis de déceler les effets géométriques (épaisssur variable,
forme irrégulidre avec beaucoup de points anguleaux} et de nous rensai-

gner sur l'évolution de l1'aimantation en foncticn de y.

Pour le calcul de la contribution du champ de fuite, nous avons
fait deux appreximations importantes

. 1’2paisseur n'est fonction que de vy, clest-a-dire gqu’il n'y
a pas de charges magnétiguss en surface ;

. la pente de A entre y = 0 et y = 3, régian d'épaissaur & pau
orés constante, sst ssulement un effet de 1l'aimantation, ce qui nous per-
met de tirer une deuxidme donnée pour spécifier la variation de Ms en
fonction de y.

La discontinuitd d1 de A nous donne directement la valeur de
4rMs prae de 1l'aréte verticale du cristal, ardte qui correspond & une
face naturslle . C'est une conséquence du fait gque cetfe aréte est pa-
ralldle & la direction de saturation du cristal, comme nous le faisons

remarqusr dans 1'apoendice.

Avec ces suppositions, nousavons donc uns variation de AT Ms
de 20 gauss/mm, la pente du déphasage &tant de 5°/mm =t 4TMs vaut 322
gzuze (AQp~40°) pour la discontinuité d1. Partant de 1la, ncus avons pu
mettre en &vidence la nature des "accidents” observés sur les courbes
A 2t 8. Sur la figure VII-9 nous avons la courbe B et la simulation
correspondante. Bien gue 1'allure générale de la simulation soit assez
différente, on y retrouve néanmoins les mémaes "accidents". On salt que
lors de l'esxpérience le balayage B a été fait prés du bord supérisur.
Or, la hauteur de la fente est importante devant les dimemsions du cris-
tal. Ce gui a dii se passer est gu'une parties de la fente ne voit plus
de cristal pendant certains moments du balayage mails voit par contre
la composante Hz du champ de fuite qui est alors dans le méme sens gue
4gMs. L'effet de Hz est d’'accroitre la valeur de l'aimantation apparente.
Pour la courbe A, nous avons Tait plusieurs simulations en
changeant & chaque fois un paramétre. La figure VII-10 nous montre quatre
balayages faits & des hauteurs différantes. D'apréas 1’allure des simu-
latians, la courbe A parait corrsspondre & la moitié supérieure du cristal.
Sur fig.VII-10c on retrouve la pente gu'on a introduite, mals & la place
du creux © on n'a gu'une faible inflexion. Sur la Fig. VII-11 nous avaons
fzit la comparaiscn entrs le cas ol l'aimantatian ssrait constante st

celui o0 il existe une variation linéaire en y ; sur la fig. VITI-12
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Fig. VII-8 - a] Courbe expérimentale
B) Simulation dans 1'hypothése d'une variation lindaire de 4mMs (=0,55])
Le paramdtre B indigue 1la position de la&a spire par rapport a

la zone balayée {largeur de la fente: 1 mm).
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B=1.05 B=12
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c
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anMg=296(1-0.067y)
Fig. VII-10 - Simulaticn de la courbe A pour &) b = 1,05 5 bl = 1,20

c) = 1,50 et d) = 2,20 Fgnte=1mm.Il =st & remarguer la

position de la spire par rapport a la fente pour chacque B.
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Fig. VII-11 : Simuletion de ls courbe A pour b = 1,50.
a) Pour une aimantation constants

b) Pour une variation linéaire d'aprés les valeurs relevées de A.
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Fig. VII-12 - Simulation de la courbe A pour des variations différentes de

l'aimantation (b = 1,30).
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nous avone les courbes pour différentes variations de 1l'aimantation. D'aprés css
simulations, an peut voir gue le cas ol Ms ggt constante (fig.VII-11a)
correspond mal & la courbe A tandis que la variation linéaire de Ms
(figure VII-12 ) repreduit "bien" les discentinuités & 1l'entrée et
sortie du cristal @ dl et d2. Les valeurs prises initialement pour es-
timer la fonction 4mMMs = fly) semblent décrire de fagon acceptable

les courbes expérimentalegs.

Nous avons, dans notre caleul, négligé 1'effet sur le champ de fulte des
fluctuations locales de i'aimantation. On montre en effet facilement dans le cas idéal
d'une lame rectangulaire & faces paralléles, que les fluctuations n'intervien-
nent gque dans le deuxiéme terme, 4T Ms-t, du déphasage (voir formule A-9),
Considérans une lame de dimensions z
2a x 2b (b/a=2), et d'épaisseur.

| p—
t<<a et b. . -

‘Le champ HZ dd & un dipole
gitué sur l'axe 0z est, dans le

plan X0Y auguel nous nous bornercons

poudr simplifiec: o e e e e i - B

xx¥  2b
(7.5) Fig. VYII-13. Cas idézl: lame
rectangulaire a4 faces paralliégles
Z

2 g a

Hz£x,y0) = 2}3/2

[x2+y02+a

Or nous nous intédressons, non g
HZ lui-mé&me, mais & son intégrale
le long de l1l'axe Ox, directicon -q
d'incidence des neutrons . A partir a
de (7.%), on a:

+03

u/FZ{XJ dx = a3 {7.8)
. 4 w[a2+yDZJ

- G

La plaquette rectangulaire peut i
Btre considérée comme une suilts Eig'VII;“h Dipple magnstiqus.
de dipdles ds chargs 4NM5t.

La somme des contributions de tous les dipoles, de -b & b, nous
donne le déphasage dU au chemp de fulte & une constante pr2s; nous

appelons R cette fonction:

5

y.-y B

Rolyg? *4;[ 4 8 (AMM.E) 4y - amm_ ot arctgw‘;wﬂ- (7.7)
-b a® +(y0~y]2 -b

51 on suppose maintenant l’sxistence d'un AMS entre +c st -c,

(7.7) prendpour Yy la forme trés simple
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R(yo] = 4 M, t [Z‘arctg {b/a) + 2 %ﬁ arctg Ec/a]} (7.8}
AM -1 . -2 . ,
Si - M0, efa vo10 » valeurs quil semblent raisonnables puisque

les dimensions de la plaguette sont de 1'erdre du millimé&tre tandis
que Zc¢ doii Btre cumparable & la largeur des bandes de dissclutiaon,
la correctiaon & faire est d'snviron 1% du terme principal. Un
calcul analogue montre que la eontribution au champ de fuite
total des fluctuations d'épaisseur de 1'ordre de 10% sont ggslement
négligeables.

Tl est intéressant de voir ce que devient (7.7) lorsque
l1'une des dimensions devient trés grande.

Pour g e R(yD]=O,'ce qui =st bien normal puisque c'est
1"équivalent d'une plaque infinie saturde dans san plan, cas c©n
il n'y a pas de champ de fuite du tout.

Par contre, pour b ~wo, R{yo}+ 4WMSt. Le déphasage introduit
par l'aimantation spontanée &tant -4ﬁMst, Ia somme des effets
serait puile, le champ de Ffuite compensant exactement 1'simantatian.

C'est ce gu'an obtisnt dirsctement en appliguant le théeréme de Gauss.

VII-B. DISCUSSION

Ngus pouvons résumer lgs résultats sur la variation de 1’aimantation

de la section précédente en écrivant que

4wm5% 295,1 (1-0,087 y) (7.9)
y variant entre - 1,30 et 5,88, points limites définissant la position
du cristal dans notre calcul. La formuls (7.9) moyennéeg sur le volume
du cristal simplifié gue nous avons considéré {voir tebleau A-2) nous
fournit un 4ﬂMS moyen de a 238 gauss. Or, la mesure falte au magnétomatre
vibrant sur notre plague He indicue une aimantation de ~256 gauss. Entre
la movyenne expérimentale et celle déduite de (7.8), 1'écart n’est gus
de 10 %. Ceci ne veut pas dire gue l'approche linéaire de 1'évolution
de 4mMs(7.9) gue, nous avons adopté correspond a la réalité mais indigue

néanmoins gu’elle est loisible

Dans cetts approximation, la tepsur en gallium varie entre les

deux sxtrémités du cristal, c’est-a-dire entre des régions formees
. a ] =

au début =t & la fin de la croissance, d'environ 11% d'apras {(6.17.

Mais le contenu en gallium diminue-t-il au fur et & mesure gue le

cristal se développe? Est-ce la répartition entre les sitas
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tétragdrigues et cctaédrigues qui varie? QOu les deux? Cz sont des

questions auxgquelles cette expérisnce ne nous permet pas de répondre.
Cette technique peut cependant se révéler trds puissants pour

l'etude de composés magnétigues substituds si 1'on prend les

précautions nécessaires [champ guide Hg1 stable, balayegs bien

repéré sur l'échantillon,...), e% surtout si i'échantillon a une

forme simple et symétrique par rappert aux plans médians vertical

et horizontal. L'absencs de toute symétrie géométrique dams notre

échantillon a en effet rendu les calculs laborieux et incertains.

Il faut veoir d'autre part qu’il n’est pas réaliste de penser avoir

Una plagustte & faces rigoureusement paralldles comme cells dg la

Fig. VII-13. Les études préliminaires, caomme la caractérisation par
topographie sux rayons x, impliguent la nécessité de surfaces sans
contraintss, donc ayant subl une attaque chimigue; c'sst ce proceséus,
plus rapide preés des bords gu' au centre de la plagustte, qui déteriors
le parallélisme du polissage au Sytan.

En considérant gue les fluctuations localss de 4ﬁMS n'intervien-
nent pas dans le calcul de la fonction R(y,z) déterminée an (A-8),
nous pouvons facilement estimer notre résolution en 4WM5. L'affet
de la fente est de moyennsr lss contributions des diffdrents €léments

de la surface illuminés. D’apreés (A-9), ls phase moyenne détectée est

7
z d[]%.[y}dy dz t[]?qms.t dy dz
T -

Ayhz

-2

®Ey,z}

la surface de la fente étant Ay+Az, la constante de proportionnalité (A-2) est

donnés en degrés/G-cm. Le A® vu par 1o détecteur di & une fluctuation 4mAM, est

Ad = - 21,5 —EEA%SLELQE (7.10)
v ,

A1 étant la largeur de la bands asscociée a 1a fluctuation.Ad =st
indépendant des dimensions verticales de la fents; ceci correspond au
fait que, les bandes de croissance &tant verticalses dans la géamétrie
que nous avens cholsie, on peut considérer que l’aimantation est

constante en hauteur. (7.10) nous donne danc

47 AN = 8y Ag
21,8 te4l exp
ol Ad 28t l'incertitude sur l= di3phasage mesursd.

2Xp
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Pour les courbes A et B, 1a résolution en ¢ est d'environ 2°,
la largeur de la fante utilisée gst de 180 uUm, et l'épaisseur au
voisinage des bandes de dissclution sst 70 um. 31 la fluctuation
correspond & une bande de croissance, le 4WAMS gue i'cn peut détecter
ost de l'ordre de 200 Gauss =i Alv 10 um ou de 20 Gauss =i A1NVI0O0 um.

Pour 1z cédfﬁe de La fig. VII-&, la résglution en ¢ est V4%,

3 causs da la faible section du faisceau transmis et du temps de
comptage limité du feit de 1a dérive, mais la largeur de la fente est
de 65 um. La résciuticn gue l'cn atteint pour ceite courbe est de
4WAM5 n170 Gauss si Al n10 ym ou de 17 Bauss si Al ijDO M.

fes difficultés rencontrées dans notre version de l'expérience
ont limité les temps de caomptage, et donc la résolutian. Dens une forme
améliorée, une sxpérience similaire pourrait permettre d'atteindrs

une meilleure sensibiliizé SUPAMS.
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CONCLUSION

L'étude par topographie aux rayons X st les observations aptigues
nous ont permis d'établir et d'étudier les interactions entre les
différentes structures en domaines et les défauts cristalline. En par-
ticulier, 11 nous a &ta passible de mettre en évidence 1l'influence de
certains défauts sur les domaines das leur veoisinage: c’est le cas
de gerbes de dislocations dans ls GaYIG(111) et, dans le HaYIG (0411,
des bandes deg dissolutian; ces derniéres, sortes de super-stries de
croissance, sont & l'origine de domaines inhabituels. Les modéle propczé
met en é&vidence le fait quas cette structure serait trés instable en
l1'absence de défauts, car =lls comporte plusieurs parois créant des
contraintes 4 distance. Il est intéressant de constater que., dans
cette géométris, ce défaut induit une véritable structure de domaines
de fermeture & l’intérisur du cristal.

lL.L'effet Faraday nous a permis =n outre d'observer une "sous-
structure” en domaines dans le GaYIG (111), dont la surface ne contient
saucune direction de facile asimantation, et d' en proposer un modele.

Le rdle de la sous-structure, configuration "sn dentelles”" au voisinage
des surfaces, parait &tre de réduire 1’'énergis magnétostatique de la
lame par une distribufticn plus serrée des charges magnétigues.

Par les expériences de microradiographie sélective & LURE, nous
avans tenté de voir s'1l y avaelt au nivean des greos défauts de crcocis-
sance d' importantes fluctuastions de la teneur en gallium, gul
induiraient des singularités des propriétés magneétiques. Nes micro-
radicgraphies n’'ont pes montré de contrastes gqui puissent 8tre
correlés & de tellss fluctueticens; nous avons done pu leur assigner
une borne supérieure. De plus, nous avons rencontré et analysé les
complicatians gue recéle cette méthode dans son application & des
monocristaux, et spécialement dans des cas tels que le Ga YIG du *fait

du grand paramdtre cristallin et du nombre considérable de réflexions
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possibles. En effet, outre l1"inhomogénéité de 1'intensits incidents,
gue nous avons puy corriger convenablement, 11 subsiste les problémes
de la contribution dle & A/2 et de l'excitation de réflexians de
Bragg parasites.

Enfin, nous avons essayé de déterminer la répartition du
gallium et sa variation suivant la directicn de croissance en
mesurant localemant la valeur de l1l'aimantation spontanée. Laméthode
est basée sur 14 mesure de la précession de Larmor de neutrons
pelarisés transmis & travers 1'échantillon. Urne difficulté intrinsaque
y @st assoclée: le champ de dispersion di aux effets de bord du
cristal, qui est fini et a une forme irréguliére. Les nesutroens
voliant et intégrent cz champ au vaisinage de 1'échantillon, cs qui
rand l'interprétaticon des rédsultats g2ssez compliquée. Les sffets
dipolaires dis aux bords ont &teé calculés par simulation numérique
approchée. Ces simulations nous ont permis de tirer des résultats
expérimenftaux une valeur approcheée des paramétrss gqui décriraisnt
Une variation lindaire de l’aimanieiion suivant 1a direction de
crolssance. ‘

Les problémes rencontrés lors das l'application de ces technigues
nadvelles, gt les solutions proposées, permettront peut-dtre, &
i'avenir, de mieux les exploiter. Ces teschnigues pauvent se montrer
treés puissantes et bien gdaptéas pour 1'é&tuds non destructive de

surfacaes trés réduites [102-183um2] sur des échantillons de ce genre.
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APPENDICE

Caleul du champ de fuite d'une plaguette simantée & faces paralleles ;

précession subie par un neutraon ingident perpendiculairement au plan

de la lame.

La précession d'un moment apngulaire dans un champ magnétique est

donnée par la fréquence de Larmor

2| y|w
N H (A1)
B

On considére que la polarisation se trouve dans le plan horizontal XY
et que le champ appligué HZ est paralléle & 1'axs Cz. My gst le magnéton
nucléaire H = h/2Zm ot h est la constante de Planck et vy = -1,813

est le moment gyromagnétigue du neutron.

Pour Hz variable, on peut définir un A¢ gqui correspond & l'angle
décrit aprés un parcours Ax, le tamps t gue le neutron met pour parcourir

une distance Ax ast

ax A
v Zﬂﬁfkmn

ol v est la vitssse du neutron. En exprimant v en fonction de la longueur
d'onda A an obtient

“Am

- = _..____..n
A% = mLt W TR Ax (A.2)

@
Pour A= 8,22 A, la longusur d'ande utilisée, on a2 la valeur suilvanie :

21,8°/Gem .

Ce gui nous intéresse cst de savoir de combien prscssse s spin

du neutron lors de son trajet dans 1e champ de fuite du cristal. Si 1l'an

. . 1
appells x la soordonnée sulvanft la direction d'incidence. l'angle gu’on

cherche a calculer a&st proportionnel &
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A v - Hzt?zdx + AT .t (A.3)

Remarguons que la contribution du champ de fuite est de signe oppcsé a
celle de l'aimantation (fig. A.1). Les bornes de 1’intégrale peuvent
Btre prises comme A sans faire d'errsur impocrtante du fait que le
champ de dispesrsicn du cristal sst guasi nul & des grendes distances
(guelques dizaines de cmlat ne modifie pas les champs imposés par

l'expérienca.

Fig.A-1 - Sghéma de I'échantillon. Les ligres en pointillés indiguent la forme
approxim@e qui & été utilisée pour le calcul.

L'épaisseur de la lame &tant trés inférieure aux dimensions de
la surface, 11 est donc possible des la considérsr comme une spire. La
forme réelle du cristal peut raisonnablement s'approximer par heuf seg-
ments de droite (fig. A-1]. Le champ HZ total créé au paint P peut faci-
lement se calculer en considérant chague segment séparément. Pour simpli-

fier, nous n'allons calculer le champ Hz que dans le plan XY.

Pour un segment i, le champ rédsultant sst la somme sur sa lon-
gueur des cuntributions+des charges élémintaires dglyl) = 4WMS€y3-t[y}Eﬁ§®y
$; étant l'angle entre M, st la normals n, au segment i dans le plan
vertical. L "aimantation 47Mg st l'é&paisssur t sont fonction de

la coardonée y parpendiculaire & la directicn d'incidence des neutrons.
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La position de chague dg est donnée par le couple {y,z)} ol z est la fonc-
tion du segment de droite. Aux effets du calcul,_on exprimera z sous la
forme

z = B, (1 + g, y) (A.4]

€, est la pente réduits et Bi correspond & l'intersection du segment i
avec l'axe 0Z. De plus on supposse gue 47Ms est soit une fonction linéaire,
scit une constante.'TLWEmﬁgsgﬁﬂfde la fohction 4mMs gque 1l'on Utilisera

est analogue & cells de (A.4)

47Ms = M {1 + Ay) (A53)

o0 M et A sont des constantes,

Le champ HZ créé par une charge magnétigue isclées est dans le

plan XY
Zj
g cos G
H (x,y,0) = (A.B)
- 4w[x2+y2+82]
—,,Q|
\ ol
A
a
a \ cos o = —_—————
N - [x2+y2+6231/2
\ 7 y
a HZ Ve . .
r \7 // La contribution d'une charge dalyl au champ
S d H, au peint P est done, en utilisant (A.5)
P

at (A.85)

: t M1 Ay]eos@iz :
AH £x,y,0) = by (A.7)
z 4 1 [ x2 + (Y-y]2 + 22 |

Le champ total HZ di au segment i est au point P
Vg,
i
H = dHZEx,y,D}

i
et la précession de la polarisation est proportionnelle &

+o0
R, = jﬂ H_ dx
i o Py

Puisque x et ¥ sont des variables indépendantes, on peut d'abord intégrer

par rapport a x
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V2
i
- t M B, [1+Ay]CGS§i(1+giy]

dy
42 > , 2
ar v, (y~Y)]" + E‘.i (’H»siyl

i

Aprés un calgul labaorisux, on obtient l'expression finale pour Ri[y) =

2tM B, cosfi 1 [yé%yDJZ+K2
R, (V) » ———mi AE, [y,-¥.) + = (A+e, - 2Ae,v ) Log —
2
i an (1+B? 8?] i 1 2 i i‘a (y,+y ]2+K2
i 170
1-ELy - ﬂffb - AE,KZ
e B h o Yoty ' Yoty
w — = tarctg ¢ 28 ) -arctg ( 22 70, (G, cm) {A.8)
k k k
B, (1¢ £,V) B &, - Y
ol k = —_— et vy S
1+ BZE? 0 1 + 52 8?
i i®&i

Remarquons que la fonction R(Y) est nulle pour les segments AF at CD car 8iant paral-
lales 3 4WES,iISHe sont done pas chargés Les param@tres correspondant & chaque segment
sont donnés sur le tableau A-1.

La rotation de Larmor finale est, & partir da (A-2), (A-3), (A-5] et (A-8) :

i=1

®(Y) = ~ 21,8%°/G-cm [ 3 Ri[Y] - M {1+ AY) t } (A.9)

En fait les neutrons arrivant sur le cristal ne voient gue la composants
verticale HZ du champ engendré par la plaquette. Ils ressentent en effet la champ total
axistant.c' est-a-dire, le champ guide et le champ de fuits. Toutefois d’aprés nos
calculs du champ de fuits, la composante H, est au moins d'un oddra de grandeur plus impor-
tant et ei 1l'cn tient compte, &n plus, du champ guide guil est suivant z, on en déduit

que les composantes horizontales du champ de fulte sont négligeables.
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. TABLEAU A-1

PARAMETRES DES SEGMENTS OE LA SPIRE.

Segment AI AB BC Co DE EF FG GH HT
5 - 1 2 - 3 4 5 B 7
ti(mma -1,30 -1,30| @ 3,38 3,38 4,28 (4,92 |10 -1, 30
YzitmmJ -1,30 0 3,38 3,38 4,28 4,82 5,68 5,89 0
B, - b b - 0+0,50] 2°1,971n+13 | b-3,8 p-3.9
. - C-tp19,5 | tg22 . tg30 -tg88 | tg22  |tg19.5

i 5 b (o-1,87) To+13) | T6-3,9) b-3,8
0, age | " 1g,5°| 22° an® g sg° | sec  |22° 1g,5°

Comme on peut l'apprécier sur le tableau A-1 les paramétres Bi et

de (A-4) ne sont pas indépendants les uns des autres. Four des Gidgnné5,11 suffit de

donner b pour ensuite déduire las autras . . Ls paramétre b, la distance de
1'angls ABC 3 1'axe 0Oy, détermine aussi la position de l'origine en hauteur.

Donc pour calcuer ¢(Y) d¢'aprés [(A.3) & des hauteurs différentes, 1l suffizt

de faire varier b.

Un résultat intéressant est l'interorétation des discontinuités observées expé-

rimentalement. La signification de le& discontinuiteé d1 (Figs VII-6,-8) gui corres-

=

nond & 1’arréte AT est pratiguement une conséguence immédiats de (A.9). En effet
-

1'argte AT étant parsll2le & 4qMg ne crée pas de champ. Le déphasage de part et

d'autre de 1'ardte AI est di au champ de fuite induit par 1l'ensemble des autres

segments, plus 1'aimantaticn si le Taiscsau traverse le cristal.

Le déphasage produit par le champ de fuite est uns fonction qui verie
lentement, on peut par conssguent considérer que les terme I Ri est le méme de
i
part et d'autre de 1'ar8te., danc la discontinuité cbservée ne serait que le ré-

sultat de l'aimantation.
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La discontinuité d2 est d'une interprétation plus difficile. Au niveau
de 1'ar8te FG (c'est la mdmes chose pour GH), la contribution RS change de signe
et en dehors du cristal, elle s'ajoute a 1'effet de 47Mg. De plus, la grandeur
de la discontinuité dépsnd fortemsnt de b, c'est-&-dire de la hauteur. Cette
région de la courbe est plus sensible aux effets de bord du cristal. L'incerti-
tude gui pése sur la localisation en hauteur de la courbe A nous empéche donc

de tirsr une valeur sure de 4WMS comme nous 1'‘avons fait pour di.

TABLEAL A-2

CORRECTION DE L'EFAISSEUR : FRAGMENTATIONS £N TRANMCHES A t CONSTANTE.

Segment : AB BC DE EF FG

IH ' HG
v, (mm) - 1,30 - 1,1 - 0,8 - 0,3 g 3,38 4,286 4,32
)

yolom) -1, -0,8 | -0,3 9 3,38 (4,26 | 4,32 | 5,80

t {um) 57 B8 68 70 70 60 48 35
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