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INPRODUCTION

Dans un systéme odl deux couches minces f gerromagnétiques
sont séparées par une couche intermédiaire mince et de faible
eimantation (Pd Co & faible concentration de Co), il a 8té
observé (1) une importante variation du champ coercitif en
fonct ion de la température : si on abaisse la température
de 1'&chantillon au dessous d'une valeur critique, le champ

coercitif augmente brusquement.

Le but de notre travail est de poursuivre et compléter
1'6tude de cet effet. Nous verrons que le phénoméne de variation

thermique du champ coercitif est 1i& & 1'état d'simantation de

le couche intermédiaire.

D'abord;_nous ferons une description compléte du phénoméne,
Nous &tudierons la variation du champ coercitif mesuré par effet
Kerr dans le domaine des températures comprises entre + 300°C
et - 160° sur des échantillons dont nous ferons varier les
peramétres : &paisseur et compositioh de 1a couche intermé&diaire,
nature des couchéé ferromagnétiques situées de part et d'autre

'~ du P4 Co, etc,

Paralléléﬁent, nous ménerons une étude des propriétés
magn@&iques d'ungiéouche mince de Pd Co. Pour ceci, nous utiliserons
une balance de torsion dont 1la sensibilitéfest de 1o'h dynes - cm
et qui permet d'wiliser des champs compris entre zéro et 1200 Oe
Cette &tude devra nous permettre de déterminer l'influence des
propriétés magnétiques de la couche intermddiaire sur la variation

thermique du champ coercitif d'une couche multiple,




Enfin, nous feronsrappel 4 la microscopie électrcnique
qui, par la méthode de Lorentz permet 1'examen visuel de la
structure en domaines et des parois dans les couches minces ferro-
magnétiques. Le montage &'un porte &chantillon chauffant offre
en outre la possibilité de faire cette &tude en fonetion de la
température sur des &chantillons identiques et dans des conditions

analogues 4 celles de 1'effet Kerr.
Nous avons adopté le plan suivant :
INT RODUCE ION

CEAPIT RE I - GENERALITES

A Micromagnétisme dans les couches minces

B. Renversement de l'aimantation et champ coercitif dans
les couches simples

€. Champ coercitif dans les couches composites
1°) Couches magnétiques superposées en contact
2°) Structures multicouches & intermédiaire non

magnétique

3°) Cas d'une couche intermédiaire 4 faible msimantation

‘CHAPITRE I - MEFHODES EXPERM ENTALES
A. Préparation des échantillons
1°) Groupe d'évaporation

2°) Les matériaux

B. Appareillage d'étude
1°) Mesure du champ coercitif en fonction de la
température
2°) Balance de torsion

3°) Microscopie &lectronique




CHAPIPRE IJI - RESULP AT S EXPERDM ENT AUX

A, Variation

thermique du champ coercitif

1 °) Description 4u phénoméne

2°) Influence des paramdtres (structure,

épaisseur du P4 Co, recuit)

B, Mesures &

la balance de torsion des

propriétés magnétiques du Pd Co

1°) Aimantation

2°) Hystérésis de rotation et champ

coercitif

3°) Interprétation en fonction d'un modéle

en “"grains fins"

C. Observations en microscopie &lectronique

1°) Etude
2°) Etude
et Fe
3°) Etude
Fe Ni

d'une couche de Pd Co
d'une couche doudble de Co - Pd Co
Ni - Pd Co |

d'une couche triple Co - P4 Co -

D. Discussion et interprétation

CONCLUSI ON




CHAPITRE I - GENERALITES

Dans cette premidre partie, nous ferons une bréve
rétrospective du micro-magnétisme dans les couches minces, puis
nous e xposerons dans sa généralité le probléme du champ coercitif

et des facteurs qui l'affectent.

A. MICRO-M AGNEF ISIE DANS LES COUCHES MINCES

Lors de la formation d'une couche mince ferromagnétigue,
lﬁ présence 4'un champ magnétique paralléle au plan du support
crée une anisotropie uniaxiale dont l'axe dit de facile aimantation
est paralldle &4 la direction du champ appligué B, et K sont
respectivement l'énergie et la constante d'anisotropie induite.
L'axe perpendiculﬁire 5 1l'axe facile est dit axe de difficile

aimantation,

Ine couche mince magnétique i 1'éteat désaimanté se

" subdivise en domaines dont 1l'aimantation est dans la direction

de 1'axe facile ; ces domaines sont séparés par des parois ol
l'aimantation tourne de 180 degrés. Ces parois peuvent &tre

de trois types suivant 1l'épaisseur de la couche : parois de Bloch,

parois de Néel ou parois Cross-tie.

- Les parcis de Rloc{fig. I-l-a) oil 1'aimantation tourne dans un
plan perpendiculaire & celui de la couche se trouvent dans les couches
épaisses. La largeur (1p) d'une telle paroi dépend de l'épaisseur
(D) de la couche. Lorsque l'épaisseur de la couche devient trop
petite, une autre configuration devient plus favorable du point

de vue énergétigque, c'estla parci de Néel,

o a

- Paroi de Néel (fig. I-1=b) : ici, l'aimantation tourne dans le
plan de la couche, Cette configuration est caractéristique des

couches trés minces,
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- Paroi Cross-tie (fig. I-1l=c) : la transition d'une paroi de
Bloch & une paroi de Néel se fait progressivement par 1l'inter-

médaire d'une paroi mixte dite de Cross-tie

En résumé, la figure I-1~-d montre la variation de la
densité d'énergie (y) des différents types de parci en fonction
de 1l'épaisseur (D) de la couche. Expérimentalement, les types de

parois observés sont en accord avec ces courbes (3) :

=]
parois de Néel si D < hL0O A
) ©
de Bloch gi 1000 A
40O & 1000 A

W

1]

de Cross=-tie si

B;-BENVERSEMENP DE LY'AIMANI AP TON EI CHM P COERCIPIF DANS LES
COUCHES S™ PLESB

~ La théorie de la rotation cohérente de Stoner et Wohlfarth
(4) pﬁévoit que pour un champ appliqué parallélement & l'axe facile,
loaimantation bascule pour la veleur Hk'= 2’§uﬂ48 du champ appiiqué.rV
gﬁK est appelé champ d'anisotropie, K la constante d'anisotropie

.:éf‘ds 1'simantation).

Ex erlmentalement le renversement de 1'aimantation dans
D A

:1 axe facile se falt de fagon non cohérente par un processus de =
:nucléatlon et de déplacement de par01s et cecli pour une valeur?f
ffdu chanp 1nfer1eure au champ d'anlsotr0ple‘(H ) Les parois sont .
‘d'abord formées sur les bords de la couche ol les champs demagne€
tisant sont 1mportants, puis ces domaines de fermeture cr01ssent

Dans le seul cas oﬁ le champ est app]lque dans 1'axe difficile,
"le renversement de ‘1'aimantation se falt par rotation ; ce
?processus s! accompagne de la formation d'un grand nombre de

domaines allongés,a;mantes gsulvant l'axe facile,

Nous définissons le champ coercitif (HC) comme la valeur

du champ nécessaire pour déplacer les parois.

Comme le renversement de l'aimantation se fait par

déplacement des parois, il est raisonnable de penser que la




valeur du champ coercitif dépend de la nature des parois mises en
jeu On peut alors écrire le bilan énergétique pour une paroi

se déplacant suivant ox {axe difficile)..
2 H M _LD,axs= Al yL D)
ou H, = champ coercitif
= aimantation & saturation
L. = longueur de la parci

D = gpaisseur de la couche

. -+
Ax = déplacement suivant ox

v = la densité 4'énergie dé la paroi
VT 1 _d;I. y 4D y 4L
) T ot + pee i paene
minsty He 73w (HE*T@ "I ax
%% représente la dérivée de 1'énergie totale d'une paroi,

comP?énant Y lténergie d'échange, v __ d'anisoﬁfdpié_'

et Y#Zmagnétostatique,

%% esﬁﬁLa{contribution due a'la non uniformité de
1'épeisseur de la couche.’
dL R e o . .
Ix est.;a variation de longueur de la parol lors de:son
déplacement. Ce terme est:én général négligeable.,
dy ay U day.
W 4y e an: m
' : - +
D autrelpért, % - i dxf”+ 3x

Dans la réalité, on peut supposer 4, négligeable.
e e dx
ay LR odK R
an an
oo dx

Alors = e
~n'ont pas la mém%ﬁéﬁergie d'&nisotropié'(l{1 est la constante

T = exprime le fait qué-tous les cristallites

d*anisotropie du premier ordrel

Enfin,

ay ay 3y
m ml 4D m2 4y .

————— 22 o +* ix P - .

qx 7D cdx 3¢ dx V¢ Tm Ymy () v, (@)

00 le premier terme est la contribution des.pdles créés i la
b




T

surface et le second, celle de la dispersion de 1l'axe facile

Posons Hc = H + H

¢ 84

X b

ol H est la contribution due & l'anisotropie et H, est la

. a~ s )]
contr%butlon des pdles lidbres,

pooo i (Mlan T Twe ay
e | TM_ TOK, ax N dx
3y ,
1 ml 4D _ y 4D
H e e (__.._.._ . —— Plio )
cp QMS aD dx D dx .

L'expérience montre que H, est une contribution importante
de Hc qui sera fonction entre aut%e de la composition {dont

dépend K

l) et de la dispersion.

D'aprds L. Néel (5), H, est une fonction en D-h/3 1 cette

loi est vérifiée pour les paro?s de Bloch, en revanche l'expérience
montre que pour les parois de Néel, H, est indépendant de 1l'épais~

seur D de la couche,

En fait, il n'existe pas de théorie qui prévoit avec
une bonne approximation la valeur du champ coercitif. Dans un
calcul rigoureux, il faudrait tenir compte du nombre de parois
mis en jeu (6} {3) ainsi que de 1'état de surface du support et

. de la magnétostriction

C. CHMP COERCIPIF DANS LES COUCEES COM POSIT ES

Nous examinerons maintenant l'influence de la structure

d'une couche sur le champ coercitif dans des ensembles o :

1°) Deux couches magnétiques superposées sont en contact,

]

2°) Deux couches magnétiques superposées sont séparées par

un matériau non magnétique.

3°) Deux couches magnétiques superposées sont séparBes par un

m atériau A feible aimantation.




1°) Cas des_couches magnethues superposées_en contact

P T Y R X - e A S D A A S WD T S R N R ) Gep Gy W Sy gy e g Y

Entre deux couches ferromagnétiques en contact, il
s'établit des forces d'échange magnétique qui tendent a rendre
paralldles leurs aimantations. Les propriétés de ces structures
sont fonction de l1'épaisseur des deux couches. 8i ces derniéres
sont minces (800 E), on observe un seul cycle d'hystérésis
et H & une valeur moyenne que Crowther (1) définit de facon
semi-empirique par :

Hc M. D, + H M D

31 par contre on augmente l'épaisseur des deux couches
A anisotropie uniaxiasle d'axes confondus,iau-deld d'environ
2000 K, 1'une étant dure {champ coercitif grand), l'autre &tant
douce {champ coercitif faiblk), on peut obtenir du cdté de 1la
couche douce des cycles d'hystérésis décalés. Goto (8) a
montré qu'il était possible d'observer entre les aimantations
sup erficielles de la couche des angles supérieurs & n (fig. I-2a-
2b )

On obtient un comportement trés sembladble si 1'on juxtapose

une couche ferromagnétique A une couche antiferromagnétique (celle=-

" ¢i jouant alors le rdle de la couche dure du cas précédent),

Pour renverser l'aimantation de la couche ferromagnétique,
lorsque la température est inférieure 4 la température de Néel,
~on doit vainere un couple qui tend & maintenir en place l'aiman-
tation du ferromagnétique. Le systime est caractérisé par une
anisotropie unidirectionnelle qui se traduit & nouveau par un
décalage du cycle d'hystérésis ; en outre, on observe la persis-
tance d'hystérésis de rotation en champ fort (fig. I-2-c). Ce
"type de structure a &té &tudé par iime SBchlenker (g, 10, 11) et
Néel (12) dans le cas du Co-Co0 Les deux auteurs expliguent
ces propriétés par la coexistence dans le CoO de trois types de
cristallites respectivement, & aimantation rigide, & aimaentation

déformable et & aimantation libre,







D'aprés Meiklejohn (13) on peut s'attendre & des phénoménes
analogues avec des sytdmes ferri-antiferromagnétique ou ferro-

antiferrimagnétiques.

Dans de telles structures, les types d'interactions
observés dépendent de la distance entre les deux couches
ferromagnétiques (1l4). On considére les cas ol cette distance
est grande (> th K), moyenne (de th E i 100 E) et faible
(< 100 A

a) Epaisseur importante de l'intermédiaire

Dans ce cas, i1l y a couplage magnétostatique des

deux couches ferromagnétiques,

Ce type de couplage, qui est le plus simple, est prépondéw
rant pour une épaisseur "b" de l'intermédiaire plus importante

L

que le largeur des parois ( b > 10 K). Dans ce cas, l'énergie
magnétostatique entre parois est faible et, seul importe le
couplage dU aux effets de champ# démagnétisant., Ce courlage tend
4 orienter antiparallélement l'aimantation dans les deux couches
(fig. 1-2=d), Si H, n'est pas le méme pour les deux couches, on
observera un déplacement du cycle d'hystérésis dens le sens

- opposé 4 l'aimantaetion de la couche dure.

b) Cas ofi 1'épaisseur de la couche intermédiaire est moyenne
7 b

Dans le cas odl 1'épaisseur de‘l'i%termédiaira est 7

" inférieure & th;X, et supérieure & 100 A, il y & interaction
magnétostatique entre les parois de chacune des couches en

raison de la présence de pdles magnétiques associés & une paroi.
Sous 1'influence de ces interactions, les parois ont tendance

& prendre une position qui minimise l'énergie magné&tostatique par
fermeture plus ou moins compldte du flux magnétique. Cet effet

a 6té prévu par Fuller et Sullivan (15) puis mis en &vidence
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e) Couplage de parois f) Couplage peau d orange

Fig J-2




10

en microscopie Lorentz par Mme Puchalska et Spain (16).

Ce couplage de parcis peut eavoir un effet important sur
les propriétés magnétiques des couches car ces propriétés, comme
par exemple la veleur du champ coercitif, sont sensibles aux
structures des parois. La fermeture du flux entraine une diminu-
tion de 1l'énergie des parcis et l'on peut alors s'attendre &
un abaissement de la valeur du champ coercitif., Clow (17) fut
1'un des premiers i observer cet effet, Dans un empilement de
couches de FeNi séparées par du S5i0, il mesure un chemp coercitif

qui diminue avec le nombre des couches (fig. 1-2-e).

Supposons (Middelhoek et al (18, 19, 20, 21, 22)}) qu'une
paroi de Néel soit située dans l'un des films : il est vraisemblable
que les champs de fuite induisent des variastions de l'aimantation
du second film ferromagnétigue. On peut alors imaginer un systéme
de parois, guasi parois de Néel, tel qu'il est illustré figure
I-3~a, En associant ainsi une paroi 3 une quasi paroi, on diminue
considérablement l'énergie magnétostatique en créant alors une
gstructure & flux fermé& M iddelhoek calcule dans ce cas une

énergie y (par cmz) de paroi.

1/2
: 2 1 .. 1
Y w{EKu [A+nMSD(-§b+-§D]}

~

= aimantation & saturation
= constante d'anisotropie

coefficient de rigidité 4% au couplage par échange

épaisseur des couches ferromagnétiques

o U o» RS
n

= &paisseur de l'intermédiaire

D'apreés ce caleul, les parois de Néel sont favorisées par
rapport aux parois de Bloch pour des &paisseurs bien supérieures

4 celles calculdes et mesurées dans les lames uniques.
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B La m&me diminution de y Be produit si au lieu d'une quasi
.'pardi 1'on associe une vraie paroi de Néel i celle de la couche
Esous jmcente., Dans le figure I-3-b, on & représenté le cas od les
“aimantations spontanées des deux domaines superposés sont
'.lparalléles (doubles parois de premiére espice) et le cas ol les
, gimantations sont antiparalldles (doubles parois de deuxidme |
éspéce). Cependant, il ne semble pas que jusqu'ici de telles
doubles paroie aient &té observées. Par contre, on a cbservé les
systdmes de parois dédoublées (fig, 1l=3-c) (23) {(24) ol il est
vreisemblable que les aimantations sont paralléles dans les

parois : il ¥ surait fermeture partielle du flux

La diminution de H dépend de l'épaisseur de 1'intermédiaire
et des couches magnetiques elles-mémes. En se fondant sur le
fait gque Hc est minimum pour un maximum de fermeture de flux (14),

on peut dire pour la structure ci-dessous i

D,, Ho , M

Ferromagnetique )

Ferromagnetique 1D1 / Hc1 , M

;;'si D.s D,, D, étant constant, H diminue si D, augmente.
2 1 2 c, 1

= 8i D, < D,, H est indépendant de D (22) ou passe par un
2 1 5 ‘ 1
minimum tr&s flou, mais H, sugmente si D, devient tr&s grand

(24) (1) (25). .

 ﬁib) Trés faible épaiééeur de 1'intermédiasire : couplage indireét 
' positif ‘ =

8i 1'épaisseur de 1'intermédiaire est"trés faible (100 A)

il ¥ a nen seulement couplage de parois mais aussi un couplagei-~:f

entre les domaines des deux couches ferromagnethues tendant &
rendre leurs aimantations paralléles. Ces effets ont &té etudles

par Bruyire (26) (27), Massemet (1) (28) (2) et Buder (29).




® —-#-{-' ®

———am
-

e

Paroi - Quasi paroi de NEEL
(a) -

© |[ta—- o

==

® H+—-— &

Premiere espece

© [F—=+| o

.
R

& H=xt-—-| ©6

Deuxiéme espece

Doubles parois de NEEL
(b)

ofl—f ®
Doubles parois de NEEL
( Fermeture partielle du flux )

Fig: [-3 Systémes de parois possibles dans le cas ou deux

couches ferromagnétiques sont séparées par une couche non

magnetique ., A _gauche : Parois vues en coupe

A droite : Parois vues de dessus montrant la distribution de Uaimantation
{—— couche supérieure , ——— couche inferieure )
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L'expérience a montré que 1'énergie de couplage E_ est ied
une énergie superficielle. Si les deux couches ferromagnétiques
ont des H différents, ce couplage indirect se traduit par un
décglage du cycle 4 hystérésis de la couche douce. On constate que
le champ de couplage fictif "n" est induit parallélement au sens

de 1'eaimantation de la couche dure,

Expérimentalement, on s'apercoit que "h" n'existe gqu'en
dessous d'une certaine valeur de l'épalsseur "p" de la couche
intermédiaire et qu'il diminue si b augmente. La, présence de ce
champ de couplage devrait en outre modifier la gtructure des
parois (1h). Les aimentations des parois dans un systdme de parois -
quasi parois sont antiparalldles ; ainsi,le champ de couplage
sura pour effet de diminuer la largeur de paroi, rendant moins

favorable la formation de parois = quasi parois.

Lorsque ce type de couplage existe, la diminution du champ
coercitif est beaucoup moins importante que dans le cas d'une

épaisseur moyenne de l'intermédiaire.

Ce type de couplage peut 8tre expliqué soit par l'existence
de ponts ferromagnétiques (1) se formant dans la couche intermé—
diaire entre les deux couches extr@mes, soit par le couplage dit
en "peau d'orange" proposé par Néel {fig. 1-2-f)., Ce modile de .
couplage magnetostathue est 1ié 4 la topographie des surfaces et'
s été mis en évidence par Buder (29) et Kump {30) et observé pour

les intermédieires Cr, Au, Pd, etc.

) Cas d'une couche 1ntermed1a1re 5 faible aimantation

it e e A P M e D R S e M R RS SN et AN S e em e AR S —— e ke o e S W bl e A

Lorsque deuX couches ferromagnétiques sont séparées pariﬁﬁe
couche faiblement magnéthue (paCo & faible concentration de Co)
*on s'apergoit que le champ coercitif varle rapidement en fonction
]de 1a température. Si on abaisse la température au dessous d'une
valeur critique, qul‘corre5pond approximativement i la temperature
de Curie de la éouche intermédiaire, on mesure une nette augmeﬂta-

tion du champ coercltlf.

Le probléme de l'origine de cette varlatlon du champ coercitif
a d'abord &té abordé par Massenet (1) (2) et c'est cette dtude que

nous essaierons de compléter.
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CHAPITRE 11 -~ METHODES EXPERIMENTALES

Afin de faciliter l'interprétation des résultats, il
nous faut d'abord spécifier les conditions dans lesquelles ils

“ont &t& obtenus.

A -~ PREPARATION DES ECHANTILLONS

Les échantillons que nous avons examinés ont &t& pré-

parés par évaporation sous vide sur des lames de verre.

Le milieu d'évaporation est une enceinte ol un vide
classique (3 athIO-Ttorr) est obtenu par une pompe primaire

4 palettes, une pompe secondaire & diffusion. d'huile, einsi ~
que par un pidge cryogenlque ol une circulation d'azote liguide

permet la condenstlon des produits de dégezage.

Les supports,qui peuvent &tre au nombre de 6 par cycle
d'évaporation, sont maintenus dans un porte-&chantillon régulé
en temperature et placé entre les pSles d'un aimant permanent
donnant un champ de 100 Oe. Durant i'évaporation, la température

; des supports sera maintenue i environ 150°C.

Les substances & évaporer sont placées dana des creusets
fen bérylline (quatre ereusets mobiles) chauffés par un courant

haute fréquence fourni par un générateur de deux kilowatts.

Notons une dernidre caracterlsthue importante du dispo-

slt!f:d évaporation : un systéme de creusets et de caches, moblles,

7permet l'évaporation des différente constituants de la couche
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multiple au cours d'un méme cycle de pompage.

L'épaisseur du 4épdt et la vitesse d'évaporation que
o
1'on maintient & environ I00 A/min. sont contrdlées par un quartz
vibrant. L'épaisseur est ainsi connue avec une précision de 20

o]
ou 30 A.

Les matériaux utilisés au cours de cette £tude sont .:
Co, FeNi, Pd.

Le Co est utilisé sous forme de lingots en provenance
de Jonhson-Mathey et de pureté 99,99%. Le FeNi est un alliage
32 magnétostriction nulle (83% Ni, IT% Fe) obtenu par frittage
sous hydrogdne d partir de constituants de méme pureté que

précédemment.

Le Pd est utilisé& sous forme d'alliage avec le Co.
Le PACo est obtenu par fusion sous vide, dans les proportions

voulues, des deux constituants.

Tci se pose le probléme de la composition 4u dépdt obtenu.
En effet, le P4 a une tension de vapeur {p) supérieure & celle
du Co (& I800°K : pCo = IOhgmm Eg et pPd = 2 x IO_zmm Hg); de
ce fait, la vapeur est enrichie en Pd par rapport d la composition

du lingot dans le creuset, il en sera de méme pour le dEpdt.

Pour obtenir d'une &vaporation & l'autre des résultats
parfaitement reproductibles, il serait souhaitable de pouvolir
contrBler la composition de la phase vapeur {au moyen d'un spec-—

tromdtre de masse par exemple).

B - DESCRIPTION DE L'APPAREILLAGE D'ETUDE

Les propriétés magnétigues des couches ont Eté Btudites
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par les moyens suivants :

1) Un hystérésiscope & effet Kerr permettant le relevé
du cycle d'hystérésis et donc la mesure du champ coercitif,

en fonction de la température.

2} Une balance de torsion gqui permet la mesure des caracté-

ristiques magnétiques des matériaux en couches minces.

3) Un mieroscope &lectronique qui donne la possibilité de
visualiser domsines et parois.par la méthode dite de

~Lorentz.

_ Pour effectuer ces mesures, nous avons utilis& un appa-
reil réalisé au Laboratoire par R. BUDER .. Il s'agit d'un hysté&-.
.résiscope & effet Kerr oll 1'on peut faire varier la température
de 1'échantillon. On #claire la couche magnétique avec un faisceau. -
de lumidre polarisée : l‘aimantationrdu matériau modifie l'angle
‘de polarisation du faisceau réfléchi qui traverre ensuite un analyseur.
On mesure l'intensité du feisceau transmis 8 travers l'anelyseur

au moyen d'un tubeiphotomultiplicateur.

La figure II-1 schématisé le montage. Notons les carac-

'rtéristiques suivantes

- le systéme est utilisé en effet Kerr transverse.

~ les bobines en pOsitiog d'Helmholtz permettent des ampli-
tudes de champ de I0Q Oe an trds basse fréquence.

- la température de 1'échantillon se mesure sous vide

& 0,5°C prés et est régulée dans la gamme -I160°C & + 300°C

avec la m@me précision.

- La source lumineuse est une lampe 4 iode de 100 watts

dont l'alimentation est stabilisée en tension.




Photomulti'plicateur

—>
Analyseur
gpaltir Ll
Porte -
échantillon
Bobines Azote
de liquide
Helmholtz e
Enceinte
3
vide *
Déplacement - )
triaxe &)_. — N > » Pompage
DN AN
A A
+ -~
Requlation _
en Alim. PM.
temperature |
Alim, Ampli
.
TBF. 10A. <
| L
Alim . X Enregistreur
< stabilisee \——*—— XY
en courant |

Fig]]-1 Effet Kerr. schema synoptique
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Malgré une légére dérive du signal provenant du tube
photomultlpllcateur, les caracterlstnques du montage sont excel-
" lentes : en particulier un grand rapport signal sur bruit, une
bomnne précision dans la mesure et la régulation de la température
~de 1l'échantillon (la mesure se fait directement per un thermocouple
‘placé sur l'échantillon avec une incertitude de 1,0 °C. La valeur
dﬁ champ coercitif peut alors &tre mesurée avec une précision’ de

. 5 % environ.

L'appareil construit au Laboratoire par D, PACCARD-

j(SI)“hesure le couple exercé par un chaemp magnétique sur une
" ¢ouche mince. La mesure e fait par une méthode de zéro de _
'Vfagon continue et automatique ; la sensibilit® est de IO~-LL dynes- o
cm, le champ produit par une paire de bobines en position 4' Helmhohm

'Laﬁuge.amplltude maximum de I200 Oe.

Deux méthodes de mesure sont possibles, selon que l'échan{ -

:ftilldh est placé horizontalement ou verticalement .

a) Mesure de la constante d'anisbtrdpié (Kd) de ltai-

mantation rémenente (Mf) et de l'hystérésis de rotatioﬁ

(Lo

L'échantillon placé horizontalement est goumis 4 un

””h mp tournant parallﬂle & son plan et le couple est enregletre

¥ ﬁénctlon de la pOBlthﬂ angulaire du champ touxnant (flg II 2)

Pour une couche mince ferromagnethue & enisotropie induitg

unlaXLale ol l'energle de chanp demagnetlsanu est faible, l'énerg
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per unité de volume s'exprime lorsqgue l'on applique un

champ magnétique H par

E =K, sinzxp— M H cos (8-y)

oﬁ;Ku est la constante d'anisotropie induite
.M 1l'aimantation par unité de volume
@ l'gngle entre l'aimantatinn et 1l'axe de facile simantation

& 1l'angle entre la direction du champ et l'axe facile.

- A-faible champ, l'aimantation est rigide et l'on a
E'= -M H cos 8
soit
' = -MrH sin 8

La mesure du couple (P) donne donc la valeur de l'ai-

'mantatlon rémanente (fig II-3-a).

- 81 1l'on augmente la valeur du champ la courbe de couple se”déformé?
(fig.II-3-b); 1'aimantetion n'est plus rigide et effectue des

 rotations irréversibles : il y a pertes par hystérésis de rota-

" tion que l'onm définit par
2w

8]
I Td 6 = f rd o
0 Zn

f— -Pour un champ plus fort, l'almantatlon suit le champ et ses

W _=
r

~N

jmouvements sont réversibles.

Alors T = —K sin 2w= —K sin 2 @
. et la courbe de couple est en sin 2 8 (fig II-3-¢)

Le comportement de l'aimantation est déerit et expliqué

par le mod&le de la rotation cohérente de Stoner et Wohlfarth ()
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qui fait apparaitrerles-différentes formes du couple selon les

valeurs relatives de H et Hk'

. H
H{—é}i champ faible

H
-2 CH g Hk domaine des pertes par hystérésis de rotation

H > Hk champ fort

2K
u
M
8

ol Hk est le champ d'anisotropie défini par Hk =

¥n feit dans une couche mince 1la gtructure en domaine

'*EQBSiste,'méme en champ fort, ceci & cause des effets de bords

Efet des imperfections qui aglssent comme eentres de nucléation,
'ﬁJacobs et Bean [32) ont proposé un modéle de rotation non cohé-
rente ol les domaines se comportereaient comme autant de partlcules
*;monodomalnes indépendantes. Les résultats sont tré&s comparabdles
:fa ceux prédits par le moddle de la rotation cohérente, ExPerlmenta-'
‘lement, il peut Btre utile de se référer A la forme de la courbe
mr en fonction de H) qui est un indice de la fagon dont se fait

le renversement de l'aimantation dans le matériau étudié.

b) Mesure de 1'aimantation & saturation (M ) et du champ
: _ E

coercitif (Hclé

L'échantillon est placd & la verticale : la situation

deux possibilités.

: %.Gﬁ ap9liqun le champ dans une direction faisant un angle petit
;avec le plan de la couche (de Borte que l'aimantation ne sgorte

pas du plan de la couche). S8i l'on fait varier l'intensité




-~ fil de torsion

échantillon

= H (champ variable tournant
dans le plan de la couche )

A.F. Axe de facile aimantation

M. Aimantation

Fig:J]-2 Utilisation de la balance de torsion
( Echantillon horizontal )
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b: Pertes pc& hysterésis /\

de rotation(z—"<H <Hy)0 IKJ I -é
A 2
4r
c: Couple en champ fort /\
| T
LH > H) 0 “ 2t 8
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d ; Pertes par hystereésis
de rotation en fonction
du champ
P My H
2

Fig:[]-3 Comportement de L aimantation en préesence dun

champ faisant un angle © avec L'axe facile
(Modéle STONER et WOHLFARTH )
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du champ, on balaie la courbe représentée 3 la figure II-kL-a.

- On applique dans le plan de la couche le champ que l'on fait

va;ie;. On mesure le couple produit par un petit champ'perpen-
diculaire (de l'ordre de 20 Oe) et 1l'on balaie ainsi la courbe

‘de la figure TII-L-b.

Dans les deux cas, l'on mesure Ms et Hc tel qu'indiqué

eur la figure II-L.

o ams mp o mhs ma mm B L L A A o s et R e e —

_ Pour &tudier les parols et leur structure, nous avons

'-falt appel 4 la microscopie €lectronique. Hous utilisons la méthode
 d1te de défocalisation ou microscopie Lorentz, partlcullerement '
‘b1en adaptee 8 1'8tude des couches minces magnétiques multiples
“}cag elle permet de voir simultanément les parois dans chacune des

"coﬁdhés.

R Les échantillons sont évaporés directement sur des grilles
dé ﬁicroscope recouvertes d'un mince film de carbone; dans ce cas,
nous évaporomq simultanément un echantlllon identigue sur un sup-
port de verre afin de faire un paralléle entre les mesures par effet
Kerr de HC 2t les observations en Lorentz. L'on peut aussi uti-
liser directement un &chantillon préparé sur une lame de verre

 en le décollant de son support. Notons qu'en raison de la péné-
_tratlon limitée du faisceaun electronlque, l'epalsaeur totale des

-,

qchgntlllons €tudiés ne dépassera pas 800 & 900 A .

‘ La figure II-5 illustre le cheminement du faisceau d‘elec-
trons traversant une couche simple comportant des domaines. Si
‘l on examlne le cas d'une paroi de type I, on voit gue les_electrons
aéviés par la force de Lorentz (F = g (ﬁﬁgﬁ)) sont amenés & con-
vergar & la sortie, tandis qu'ils divergent pour une paroci de

type II. Ainsi, en faisant la mise au point du microscope sur

le plan P, une paroi I donnera une image blanche, et une paroi II
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une imege noire mais moins dense ; e€n focalisant sur le plan

P', les contrastes sont inversés.

Ajoutons que ce n'est qu'indirectement gque 1l'on visualise
les parois : en fait, on observe les limites des domaines &le-

‘mentaires.

Cette méthode d'observation des parois dans les couches
multiples a d'abord €t€& utilisée par Mme Pulchelsks .(16) et des
travaux similaires ont déjd 2té exécutés au Laboratoire (23)
(24) (33). Nous nous proposons de reprendre cette technigue pour
1'étude de couches de Fe Ni - Pd Co, Co - Pd Co et Co - Pd Co -
Fe Ni, et notamment d'observer le comportement des paro}s lors
d'une variation de la température, ainsi que d'€éventuelles
modifications dans leur structure que 1l'on pourrait relier aux

yariations de H€

POur cela nous avons construit un four porte echantlllon
f*schematlse par la figure II-6. L'étalonnage du four en temperature
fa éte fait avec un thermocouple fixé sur une grille par de la :
 pe1nture d'argent. En réalité, lorsque 1l'échantillon est en place ]1

st §tablit en son sein des gradients de temperature qui peuvent

trés importants, rendant ainsi peu prqusa la déterm1nat10h»a3=

" de sa température.

La figure II-6& montre 1le¢ p051tlonnement de la bobine de

A

aip; servant 4 aimanter la couche ainsi que la bobmne de com-
ion qui produit un champ €gal et oppose i ¢elui de la ,
ente et ramdéne le faisceau dans l'asxe du microscope. L‘ﬂchan— §

‘tlllon est localisé de sorte gque son aimantetion ne soit pas

_fpegturbee par les champs de fuite des lentilles magnétigues.




Faisceau electronique
FaN

I
p’_.mq______....-__-____.A_J_ —_
I\

Fig:I-5 [lustration du principe de la methode de
| microscopie LORENTZ




Faisceau electronique
Y
Grille porte objet
[0J0JOXOXOXOXKO) G)OO/@(@OG)O
PRSP RD SEEEEE
®®§§ié®® RAIRRR K
0JOJoXCJOJONOXO;] (CJONOJOJOXOJOXO]
Four cylindrique (250 °C max)
| A
Isolant thermique ol | s
. . T
Platine mobile ——=~ i N
Platine fixe N

alimentation |

1 . Bobines de compensation du four
courant continy

2 Bobines de champ

alimentation

des bobines

Fig:[]-6 Schéma du four porte echantillon




21

CHAPITRE III ~ RESULTATS EXPERIMENTAUX

Dans cette partie, nous décrirons les résultats de

mesures

- & L'effet Kerr (mesure du champ coercitif en fonetion
de la température)

~ 3 la balance de toregion (propriétés megnétiques du Pd Co )

- en nmicroscopie &lectronigue

A « MESURE DU CHAMP COERCITIF EN FONCI ION DE LA T EMPERAT URE

Dans une couche multiple ol deux films ferromagnétiques
sont sépares par un intermédiaire de falble almantatlon, on

observe gque le champ coercitif (Hc) des couches extrmes augmente

jorsque la température diminue (fig.ITII-1).

Sur la figure ITI-1, nous avons porté, & titre de com-
paraison les variations mesurées pour des couches simplesde Co

et de FeNi déposées gsur verre.

Pour le Co, la variation du champ coercitif en fonetion
de la'température est attribuée (40, 41)3 des phénoménes de
magnétostricticn et & le variation de 1'énergie magnétocristalline.
Le Fe Ni est & magnétostriction nulle et la valeur du H varie )

peu avec la température.

1) Description_du phenOmene dans les couches multiples

e o L R - — e e e e A e e L e e e e e e A e - —— —

SRR Nous décrirons le phénoméne de variation thermique du
‘champ coercitif (HP) 3 partir de l'exemple de la figure III-1 et
1IT< e,
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On peut d'abord remarquer gue cette variation de Hc
spparaft pour des températures inférieures & une température cri-
tique (Tc). La valeur de cette température est - définie avec une
précision de quelques degrés. On verra plus loin gque Tc peut &tre

considérée comme voisine de la température de Curie du Pd Co.

Nous ferons 1'enalyse du phénoméne en considérant quatre

régimes de température : t > Tc? t éch, t L T, t o TC

En se référant & la figure II-1, on constate dans ce cas,

que les valeurs de Hc gont différentes pour le Co (HCCO) et le

e Wi (Hc ) : le renversement de l'aimantation se fait indé-

-pendemmenthg%s chacune des couches,

Dans le cas d'une structure Co - P4 Co - Fe Wi, on mesure
toujours pour le Co et le Fe Ni des valeurs du champ coercitif
inférieures & celles observées pour des couches unigues. Par
contre (fig, III-2, courbes 5 et 1) on voit que pour des struc-
tures Co -~ PAd Co et Fe Ni -~ Pd Co, les champs coercitifs corres-
‘pondent an cas de couches simples de Co et &g Fe Ni. Ceci est
dane tous les cas bien vérifié pour le Fe Wi, tandis que pour
le Co, la nature du support semble intervenir : pour une structure
verre - P4 Co - Co, le champ coercitif est légeérement plus

.graﬁd que dans le ces verre - Co - Pd Co.

Ceci peut &tre attribué & des phénoménes de rugosité du

“support : la surface du verre étant plue plane gue celle du P4 Co.

Ainsi lorsque t > Tc’ la structure ferromagnétique - Fd Co
ferromagnétique a pour effet de diminuer le champ coercitif. On
ebt amené 3 supposer l'existence d'un couplage magnétostatique
des parois des deux couches ferromagnétiques.séparées par une

couche guil est alors non maegnétique.
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-b- t’ch

81 & partir de Tc’ on abaisse la température, le champ
‘coercitif du Co diminue tandis qu'augmente celui du Fe Ni (fig III

~3). Le phénoméne &volue jusqu'd ce qu'ils deviennent &gaux.

‘ Dans la zone de température oil la varzatlon des champs
fﬁcoer61t1fs est faible et les simantations basculent séparément
iﬁ(ﬂwT 5, on mesure un champ de couplage posltlf (h) du type observe
TEpar Massenet (1) et Buder (29). Ces auteurs iont montra gqu'un

?”t l”champ de couplage etalt négligeable lorsque 1! epalsseur de

“uche intermédiaire paramagnétique etaltfgupérleur & 200 A,

On doit donc supposer dans le cas prééenf que le Pd Co esﬁﬁ

ément ferromagnétiquez Le champ de couplage h dev1ent né-

geable (fig.III-3) lorsque t = T TE correspon& alors & la

fature de Curie du P4 Co.

Notons ici que'la*microscopie électr.ﬁlque montre (nous
rrone plus loin) que :1a couche de Pd Co" est contlnue. Ceel

ut l'hypothése de la formation de ponts:ferramagnethues

Le champ de couplage (h) ne modifie'bés la:valeur du

coercitif mais produit un déplacement ﬁchjEie (fig II11I-3).

dant, h augmente lorsque la température5diminpe et 1l'on

it & la situation ol le H  du Fe Ni augﬁénté-ﬁé h est égal
5 du Co : il devient impossible de mesurer h. Alors les ai-
ations des deux couches ferromagnétigues basculent pour

#éme valeur du champ,

Dans cette gamme de température, la couche intermédiaire
'jdede_Co est faiblement ferromagnétique : un couplage s'établit

_Tantre les aimantatipns de Gdeux domaines superposés.




24

~e= b ¢ T,

8i l'on diminue encore la température, on constate
dés lors, une rapide augmentation du champ coercitif. Les parois
-

deviennent plus difficiles & déplacer & mesure que décroit 1la

température.
Encore ici, les deux couches ferromagnétiqgues possddent

une méme valeur du champ coercitif. Les aimantations sont for-

tement couplées par l'intermédiaire de Pa Co.

~d- b g T,

LLes cycles demeurent confondus Jjusgu'd ce que l'on atteigne
la région des basses températures. Alors, on observe qu'd partir
d'une certaine valeur de t (-80% dans le cas de la figure III-1),
‘ies vaeleurs mesurées de Hc de part et d'autre du Pd Co ne sont

plus égales.

Dans cette région en fait, les cycles ne sont plus rec-
tangulaires (fig III-h-c).Leur forme laisse supposer que le ren-
versement de l'aimantation ne se fait plus uniquement par dépla-
-cemeﬁt de parois, mais aussi par rotation incohérente de 1l'aiman-
tdtioh. Comme on le voit (fig.III-k4)  méme si les valeurs K
et H ) sont différentes, la saturation compléte des deux cotéhes

c
ge prgﬁg%t pour une méme valeur du chanmp.

Dans cette gamme de température, plus on s'éloigne de
Tc’ plus les cycles sont déformés & tel point qu'il devient
impossible de mesurer H, Dans le cas de la figure ITI-5,00 T  est

voisin de 180°%, ceci se produit lorsque t est inférieure & - 40 °C.

Ainsi lorsque la température devient trés inférieure &
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T, le phénoméne de rotation incohérente de l'aimantation devient

prépondérant. Notons que dans ce cas, il devient difficile de

définir un axe facile : l'aimantation est trés dispersée,
P

2) Facteurs influant sur la varlatlon thermlgue du H

s o o e o e - o - -

-a=- Influence de 1la structure

Dans tous les .£as, on constate gue pour une structure
it .
ferromagnétigue - Pd Co, la pente (%,5) est moins grande que pour
: 4
une structure ferromagndtique - Pd Co - ferromagnétique {fig, III=-2

courbes 5 et Wl

On note au591 ‘que la valeur des pentes megurées pour
_les structures Co - Pd Co et Pe Ni ~ P4 Co sont Egales : les
,fcourbes se suivent de fagon sensiblement parallé&le. Toutefois,
{la structure Co'e Pd Co posséde tougours un H plus &levé que la
structure Fe Nl'- Pd Co, ce qui peut s expliquer par le fait

que le Hc 1ntr1n5eque du Co est plus eleve gue celui du Fe Ni.

0? peutr¢!autre part constater'quglﬁcco pour le cas Co =
Pd Co (fig. III_Q-; courbe 5) est plus grand que Heg, dens le
cag Co - Pd Co -~ Co (fig. III-2 . courbe 4) pour des températures
supérieures & - 30W@. On peut alors admettre que dans ce dernier

cas le couplage de parois intervient pour diminuer le H .

Une &tude en fonction de la nature des couches ferromagné-
tiques montre qu'en général {fig., III-2), le champ coercitif et
la pente sont plus grands si l'on passe d'une structure Fe Ni -
Pd Co - Fe Ni & une structure Fe Ni ~ Pd Co - Co, & une structure
Co - Pd Co = Co. Ceci peut &tre attribué au fait que le Co est
un matériau plus dur que le Fe Ni. Notons que la variation est

moins sensible lorsque T est levée (fig, III-S)

Une étude en fonction de 1'épaisseur d'une des couches
ferromagnétiques {(fig. III=T7) ne nous permet pas de tirer de

conclusions trés intéressantes, les résultats &tant trop
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A Hc

dispersés, Notons toutefois que la pente ne semble pas

8tre fonction de l'Gpaisseur de la couche fertomagnétique.

~b- Influence de l'épaisseur du P& Co

S8i 1'on fait varier 1'épaisseur du Pd Co (fig.III-6 ;
A
ITI -8), on voit que la pente C  augmente avec l'¢paisseur
At

du Pd Co.

On peut admettre gue la compcsition du P& Co demeure
presque constante d'un é&chantillon & l'autre. En effet, nous
avons préparé au début et & la fin de 1'€vaporation deux &chan-
‘tillons de méme épaisseur et nous avons vérifié que les pentes

et les T €taient sensivlement les mémes.

Y

¢~ Influence de la composition

81 1'on fait varier le composition du Pd Co, on s'aper- _
¢oit que la pente augmente avec la concentration en Co (fig.ITI-IO0). .
‘Tdﬁtefois, cette 2tude est difficile parce que, pour une forte |
concentration en Co, les cycles deviennent rapidement déformés
et;.la mesure de Hc est alors impossible. En outre, hous n'avons
pas de moyen de contrdle de la composition. Nous pouvons cepen-
‘dant évaluer celle-c¢i & partir de T, et de la courbe de la tem-

pérature de Curie du Pd Co en fonction de ls ‘composition (fig.ITI-9).

 :d~5Ihfluence du recuit

. Lorsque l'on chauffe un échantillon au deld.de la tempé-
-irg@ure du support lors de l'évaporation (ts), on constate que
‘ 1§s'cou1b¢s de H, en fonction de t ne sont pas reproductibles

‘ 1&ﬂpante est plus forte pour le second cycle en température que
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pour le premier. Le phénoméne perd de son amplitude avec le nom-
bre de cycles: aprés le gquatriéme, les résultats deviennent

reproductibles.

' ~0n peut supposer gqu'il s'mgit de phénoménes de recuit qui se saturent
Pouy €liminer ce probléme nous pouvons effectuer un recuit de
Ql'édhantillon ou encore le préparer & une température de

fﬂsﬁppqrt voisine de la température maximum é‘iaquelle sont faites

8 'mesures.
En résumé, on peut retenir les points suivants

, la température critique en dessous de laquelle H
‘ 3 c

ugmente, peut &tre assimilée 4 la température de Curie du Pd Co.

}aﬁlgﬁﬁch : 1'intermédiaire n'est pas magnétique. Il y 8 un

‘gégplage de parois, les aimantations basculent de fagon indé-

pendante.

3°)-t4;Tc : 1l'intermédiaeire est ferromagnétique et il existe
un couplage tendant & aligner les aimantations dans les deux
couches,

Le) ¢ £T, i les aimantations basculent ensemble, elles sont

fortement couplées. Le champ coercitif augmente si t diminue.
Cette variation est cependant moins grande dans le cas ferro-

magnétique - Pd Co.

5°) ¢ &T, : le renversement se fait davantage par rotation in-

cohérente de l'aimantation, que par déplacement de parois.
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B - MESURES A LA BALANCE DE TORSION

L'objet de ces mesures a &té& d'étudier les propriftés
megnétiques d'une couche mince de Pd Co(M |, aimantation g
s

saturation ; M%, aimantation rémanente ; HC, champ coercitif).

Nous prenons comme exemple l'échantillon LFP 009 (fig.

,&IJE~11) en raison de la valeur relativement'élevééfﬂe la tempé-

 r,tﬁre critique (T fu180 € ,composition : envifon 9% de Co en

7  ;}— épaigseur 300 A) Ainsi, & la temperature amblante, nous
'ué plagons dans le cas ol t (Tc. L'étude sera par la suite '
ivie en microscopie Lorentz : il suffira de chauffer

cuvrir toute la gamme des températures‘intéréssantes.

e ot et At P W - L . - — e R T

Une premiére série de mesures a montre qu un champ de

'ODe édtait insuffisant pour saturer l'almantation du Pd Co et

permettait donc pas la mesure de 1! &1mantat1on‘a}saturat10n

Nous pouvons cependant &valuer l'aimantation rémanente

;;!Mf} L'échantillon etant horizontal, on mesure le couple pro-
ﬂdu t:par un champ tournant paralléle au plan de la couche (fig.IIT -

quE courbes a et b).
En extrapolant en champ nul, on obtient :

Mr=210 uem cgs (2 I0%) pour t = 20°C

M =225 uem cgs (% 10%) pour t = ~I80°C
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Sur la figure III-13, nous avons représenté les courbes
de couple (T) obtenues & la température ambiante pour diverses

vaeleurs du champ tournant (H).

En champ faible (H <I00 Oe), la courbe du couple, rever-

" sible, est en sin 8 (fig.III-13-a).

Lorsque le valeur du champ atteint 200 Oe , le couple
t.dépegd du sens de rotetion de H (fig.III-13-b) : il ¥y a mouvements -
frféfersibles de l'aimantation. C'est le cas d'un matériau 3 ani-:

: sbbrpﬁie uniaxiale, lorsgue EE ¢ H < Hk'

”
... Pour des valeurs de champ comprises entre 200 et 700 Qe
1és pertes par hystérésis de rotation augmentent avec l'amplitude .

',du’dhamp, la composante en sin 2 8 diminue (fig.III-13-¢).

: - En champ fort (H » 700/0e), les pertes continuent &
-édgmenter (fig.III-I4), mais on constate que la valeur du

couple ne dépend plus de l'orientation du champ (fig.III—TB—df et
£ig.I1II-I2 courbe c). |

51 nous effectuons les mémes mesures & basse températﬁrg_,‘
(-180°C), le couple augmente avec l'amplitude du champ (si H < '
Boo Qé), il n'y & pes de composante en sin 28 et les pertes par

hystérésis de rotation sont négligeables.

De ces mesures nous pouvons conclure que le couche de.
Pd Co ne possdde pas d'anisotropie induite et que son comporte-

ment est celui d'un petit aimant permanent trés dur. Notons ici
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que nous avons effectué une mesure de champ coercitif (Hc). Le

cycle d'hystérésis obtenu, bien que trds déformé, permet de

mesurer une valeur de Hc

ambiante.

voisine de L0OO OCe

~

8 la température

Dans le tableau ci-dessous, nous comparons les résultats
4]

obtenus pour une couche mince de Pd Co (épaisseur 300 A) avec ceux

de Constant {34) sur le matériau massif.

M esures Couche mince de Maesif
e e - - 4--§§_99-£300_£l__.KQEESEEEtl
. température
(°c) | 20 | - 180 20
. Concentration de Co_
(% Co en poids + 5 %) © 9 10
. température_de Curie _
(Tc K + 5 %) 460 460 510
. aimantation 4 saturation S
(Ms uem cgs *+ 10 %) - - 350
. aimantation rémanente
(M uem cgs + 10 %) 210 225 200
. Champ coercitif R
(H_ Oe) A~ bs0 > 800 h2s
. Pertes par hystérésis de rotation persistant pour
(Wr) ' H >2000e] H >800 -
. Constante d'anisotropie induite Ku - - -
3°) Interprétation par le moddle en "grains fins"

——— - e OO WE S ST T

T g e am v et MR R G Gw e e ——

Nous pouvons assimiler 1‘alliage de Pd Co & un ensemble

de eristallites faiblement couplés entr

e eux,

tropie &tant distribués de fagon isotrope.

leurs axes d'aniso-

Ceci nous est suggéré par 1l'allure des courbes de couple

indiquant qu'il n'y a pas qu'une position critique du champ pour
_ P
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laguelle ont lieu les mouvenments irréversibles de l'aimantation
et que les pertes par hystérésis ont lieu de fagon continue sur

tout le cycle.

D'autre part la courbe des pertes par hystérésis (fig, IIT-14)
éourr&it s'interpréter en disant gque le nombre de eristallites
'Qarﬁicip&nt aux pertes augmentent avec le champ, d'abord brus-
quement, puis plus lentement. Il y aurait une dispersion des

valeurs de l'anisotropie des cristallites.

. Le probléme du champ coercitif, qui est trés £levé, dans
_1éﬁcas des grains fins, a ét& traité de fagon élaborée par Stoner
et ﬁohifarth'(BB). Pour estimer la valeur du champ coercitif, il
faut tenir compte de 1'anisotropie magnétocristalline, de 1'ani-
sbtropie de forme et de l'anisotropie de tension. Dans l'état
actﬁé& des choses, nous ne pouvons dire lequel de ces facteurs
est prépondérant. Retenons cependant que dans chacun des cas,
l'effet de la température est important, par l'intermé&diaire de
Mshﬁ;T¥1. Ainsi au voisinage de T , H_ augmente rapidement lorsque

la température diminue.

C - OBSERVATIONS EN MICROSCOPIE KLECTRONIQUE

Nous présentons ici les résultats de nos observations

en microscopie &lectronigue. Successivement, nous étudions

- une couche simple de Pd Co
- une couche double du type ferromagnétique~Pd Co

- une couche triple & intermédiaire de. Pd Co

L.es &chantillons que nous avons étudifsont été déposés
directement sur une grille de microscope, recouverte d'une couche

de carbone.
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Kous &tudions ici la nature de la couche de Pd Co,
ceci afin de vérifier, dans la mesure du possible, l'hypothése

d'une structure en grains fins.

Nous avons choisi comme exemple l'échantillon LP 009
[+]
(épaisseur 300 A, TcggIBO°C, composition environ 9% de Co en poids)

étudié précédemment & le balance de torsion.

Le diagremme de diffraction é€lectronigue montre (fig.LIII-
15~a) les anneaux caractéristiques du systdme cubigue & faces
centrées (C.F.C.). Ce systéme correspond 2 celui des alliages
Pa Co, oll le Co, scluble en toutes proportions dans le P4,
intervient dans la structure cristalline comme atome de substitu-

tion (36),

La figure III-15-b montre l'image de la structure du P4 Co
obtenue par tranemission du faisceau &lectronique. Nous en
dé@#isons gue la couche est continue et formée de cristallites

' [}
dont la taille moyenne est de 50 & I00 A.

R En outre l'étude ‘en microscopie Loréntz de cette couche
n's pas permis de mettre en €vidence l'existence de domaines

Blementaires,

. Ceci peut s'expliquer dans 1'hypothése ou les grains

de P&rCo de petites dimensions sont faiblement couplés entre

euxf Dés lors il n'y a pas de domaines macroscopiques. Le bascu-
lgﬁent de l'aimantation dans la couche ne peut se faire que
pdrrrdtation dans chacun des grains hors de la direction de facile

aimantation.
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2°) @Itude d'une_couche_double de Co_=-_Pd _Co_et _Fe Ni -

e R N X L I L A e e e el

.

De telles structures font apparaitre les systémes de
"eross-ties” que nous avons décrits au chapitre I. Dans le cas
de 1'exemple illustré (fig.III-16) les deux couches ont et é
préparées lors d'un méme eycle d'évaporation et de ce fait, le
Pd Co possdde les mémes caractéristiques (TCQ£IOO°C) d'un

dchantillon & l'autre.

Pour la couche Fe Ni - Pd Co, la structure en domaine
est simple, et le "ripple" équivaut & ce que l'on observe pour
le Fe Ni seul. Dans le cas Co - Pd Co, la configuration des
domaines est plus complexe ; le "ripple" important est caracté-

ristigue du Co.

Dans les deux cas , le systéme ne subit pas de modi-
fications importaentes lorsque l'on fait varier la température,

:EQ particulier si l'on chauffe.

_ Ainsi, le Pd Co ne semble pas augrenter de fagon impor-
tante la dispersion de l'aimantation de la couche ferromagnétique.
Ce¢i peut s'expliguer én faisant intervenir la structure trés
fine du Pd Co. La dimension d'un cristallite de P4 Co est peﬁite
si on la compare 3 la longueur d'onde du "ripple"dens le Co ou
1e Fe Ni. Le ferromagnétique astalors'soumis 8 un effet de moyenne,
effet qui sera nul si les grains de Pd Co ont leur axe dtaniso-

tropie distribuée de fagon isotrope.

Nous décrirons ici les résultats des expériences qul ont

porté sur 1'échantillon LP 009 (T aIBO°C, H, = 100 Qe & 20°C).




FeNi (300R) Pc(l C)o (300 &) LP 013-1

| (b)
Co (300 ) PdCo (300 R) LP 013-5

Fig:[[[-16 Etude en microscopie LORENTZ d“une couche
double : Ferromagnétique — Pd Co (Tc =100 °C)

( Grossissement : 1000 )
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La couche est désaimantée & température €levée faisant
ainsi apparafitre une structure de parois dont nous suivons le com-
portement lors du refroidissement, ceci en l'absence de champ

extérieur.

Selon la valeur de la température, on peut distinguer

trois régimes : t> T,» t& TC, te T,

7 t> T, {(fig.III-I7-a}. Cn est en présence d'un systéme .
ol les parois des deux couches ferromagnétiques sont en général

séparées et non couplées entre elles,

Le Pd Co est alors paramagnétique; les aimantations
‘de deux domaines superposés ne sont pas couplées. Cette situation
correspond au cas oll les champs coercitifs des couches extrémes

gsont différents.

_ Le fait‘que, dans les zones ol les parois sont dédoublées,
on n'ohserve pas de structures en "cross-ties", alors gu'elles
existent dans le cas de cocuches doubles Co - P4 Co et Fe Ni -

P4 Co, laisse présumer la présence d'un systéme parois-quasi
parois de Neel. Ceci peut en outre &tre justifié en considérant
l'énefgie assocife & un tel systéme (I8). On montre que dans le

cas de couches minces multiples & intermédiaire non magnétique,

les systémes de parois de Keel sont favorisées pour des &pais-
seurs bien supérieures & celles calculées et mesurées ‘pour des

couches uniques.

_ _ Nous avons schématisé (fig.III-I8-a) la configuration
pbséible des parois séperées lorsque 1la température est supérieure

'a”léltempérature de Curie du Pd Co.

t§T, (fig.III-IT-b). Lorsque 1l'E€chantillon se refroidit,
les parois ont tendance 4 se rapprocher. On peut voir la paroi

du Fe Ni (de moindre densit® ) g'approcher de celle du Co et lui




J00S=131) 21 >1 (9)

000 - }JBWassIssols )
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devenir paralléle.

Daens ce*tte zone de température, le P4 Co est faiblement
ferromagnétique et on mesure un champ de couplage . Ce couplage
par &échange tend & rendre paralléles lesaimantations de deux
domaines superposés et de ce fait, a4 rapprocher les parois. La
‘gituation (schémetisée fig.III~-18-b) correspond su cas d'une
couche multiple & intermédiaire non magnétigue trés mince (&peais-

[»]
seur inférieure & 200 A) (18) (23)

| t <Tc(fig.III—1T"c). Lorsque la température diminue
davantage, certaines parois doubles se superposent pour former
des parois uniques. Le Pd Co est alors ferromagnétique et impose
une orientation paralléle aux aimantations de deux domaines super-

posés.

Sur la figure III-18-¢, nous avons schématigé la
structure possible dans le cas de parois superposées. Ce systéme
est favorisé par une configuration & flux ferm& mais requiert la

formation d'une paroi,du type paroi de Bloch, .dans le Pd Co.

Ce systéme semble trés stable au point de vue €nergétique.
Pour un échantillon dont la température critique est peu &levée
(TCQMGOOC) et que nous pouvons désaimanter sans chauffage pré-
alable, nous constatons gqu'une paroi unique ne sge d&double pes
spontanément sous l'effet d'une augmentation de la température ;
nous devons déplacer la paroi, la perturber : alors elle se dé&-
double. D'autre part, une parci unique , en l'absence de chauffage

se déplace sous l'action d'un champ sans se dédoubler.

Ainsi, pour des températures inférieuree & la temp&rature
de Curie du PdCo , le renversement de l'aimantation se fait par
déplacement de ces parois couplfes, on mesure une méme valeur du

champ coercitif pour le Co et le Fe Ni.




Paroi - 0uasn porm

& |-— =+ e n+¢-..—.==.=— : Ferroreﬁgnétique
~ PdCo
& i-[- =—; C$ - ® FerFO'%gnétique
Quasi-paroi - Paroi
> Tc
{a)
Paroi Quasi-paroi
® e w4l ® + e ® Ferro%gnétique
& <] © Pd Co
] l =y -
® I+ =1 |- ——+ ® Ferroreﬁgnethue
Quasi-~paroi . Paroi * |
t < Te
(b)
—o1Ip
® - — | ® Ferronasgnétique
* - -
3 & . © Pd Co
e - S— © Ferroreégnétique
t < Tc
(c)
Fig : [I1-18 Schemotlsotlon des systémes de parois en

fonction de la température(t) Tc etcnt la température
de Curie du PdCo
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D - DISCUSSION

Dans cette partie , nous tenterons d’interpréter le
phénom&ne de la variation du champ coercitif (Hc)danswles couches
multiples, en fonction des facteurs qui 1'affectent. Rappelons.,

que

- & partir d'une température critique'Tc, (Tcﬂgtempérﬁure
de Curie du Pd Co). H, sugmente si la température de 1'é-

~hantillon est diminuée.

- cette variation est plus rapide darns le cas des couches

triples (comparé au cas des couches doubles).

- la pente AHC augmente avec l'épaisseur.de P4 Co.
At
AH s

- la pente ¢ augmente avec la concentration en Co
At B o

du Pd Co.

Nous fonderons l'explication de ces rhénoménes sur les
résultats obtenus & la balance de torsion et en microscopie de

Lorentz.

e T ¥xaminons d'abord le cas d'une couche double. Les aiman-
‘ﬂétfdnp du matériau ferromagnétigue (Co ou Fe Ni) et du Pd Co sont o
iéQﬁpléés par échange . On peut alors considérer que le champ

gﬁérciﬁif est upne valeur moyenne pondérée des champs coercitifs

'dés’déyx couches (7).

. On assimile le Pd Co A un assemblage de grains fins fail-
blement couplés entre eux. Dans ce cams la valeur du champ coercitif
l'alliage est ddterminfe par M, et le rapport K1/M5 , elle sera
done augmentfe par une diminution de la température. De ce fait

le champ coercitif résultant de la couche double sera lul aussi
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fonction de la température.

Pour ce qui est d'une couche trige, nous devons considérer
le structure des parois qui dépend de la température’comme le
montrent les observations en Microscopie Lorentz. Nous &tudierons

un & un les cas correspondant & t > Tc, tg Tos b T et bl o

1°)} Lorsgue t >T s les aimantations des deux couches ferro=
" magnétiques basculent indépendamment. Le Pd Co est alors paramagnée-

;;tique.

On est en présence d'un systdme de parois - quasi parois
de Néel, systéme qui a tendance 4 diminuer la valeur du champ

coercitif (Hc) par rapport & une couche unique,

2°) Lorsque t gT,, le Pa Co est faiblement ferromagnethue,ﬁLf
Les alm&ntatlons -dans les domaines superposés sont soumises i
6 un effet de COuplage par échange & travers le Pd Co, qui teha';
‘4 les maintenir paralléles. Cet effet dev1ent plus important i
.;¥orsqu'augmente l'aimantation du P4 Co. Dans ces conditions, %eﬁ

‘renversement de l'aimantation dans les couches extrémes en vient

i se faire pour;fﬂé m&me valeur du chawmp appliqué,

39 Dans la ganme de température ol t<'Pc, le couplage

”fentre les almantatlons augmente lorsque dlmlnue la temperaturey;'

On est en presence ‘d'un systéme ol les parois des couches ont

itendance d 8tre superposees (fige III=- 18 c) A 1l'aplomb de ces
 iparois, les condltlons d'échange 1mposent la formation d'une p:

“du type Bloch dggg le Pd Co (fig. ITI= 18-c)

Le densit”fﬁ'energle (T ) d’une telle paroil peut s téer

-?en premidre approx1mat10n E

R 2 2 '
o m Th 2 .
,QTB =A gt b + L ﬁ*g
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ot A est le coefficient de rigidité d% & 1'échange dans le Pd Co,
b est 1'épaisseur de la couche intermédiaire,"
I, est la longueur de la paroi de Wéel,

M est 1'aimantation du Pd Co.

Le dernier terme correspondant & l'énergie de champ démagné-

tisant est négligeable car L >>b.

7 En outre, le volume de Pd Co considéré contient un grand
pomﬁfe de cristallites qui sont orientés au hasard et le terme .
'd'énergie d'anisotropie est trds petit et n'intervient pas dans
le calcul de Yge

2

Ainsi YB A 1§° et si a est la dimension de la maille

crlstalllne du Pd Go, et J la constante d'&change, on a :
2
Jk!s

a

A =2

' : 2
a
Alors YBR:_MS

L'énergiéfﬂe la paroi devra donc augmenter lorsque diminue .
- la température et ceci d'autant plus rapidement que l'on se trouve
gu voisinage de la température de Curie, Ainsi, puisque la valeur

du champ coercitif -augmente avec l'énergie'de l1a paroi & déplacer,

elle devra augmenter lorsque diminue 1a température,

Notons enfin que dans le cas d'une couche double, il n'y a o
pas formation d'une telle paroi & 1809 ce qui expliquerait '

l'effet moins 1mportant de la température sur le champ coerc1t1f

La grandeur du champ coercitif de la couche multiple
dépend de celle du Pd Co. En effet, déplacer le systéme de parois
entraine la rotation de l'aimantation dans les grains de Pd Co.
Dans l'hypothdse du moddle en grains fins pour le PdCo, cette’

rotaetion se fait plus difficilement lorsque diminue la température.
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De méme, le Hc du Pd Co augmente avec la concentration en
Co par l'intermédiaire detds et K. On comprend slors l'importance de

la composition du Pd Co.

A H
D*autre part, on observe l'augmentation de la pente (’E€E)

et du champ coercitif avec 1'épaisseur de la couche intermé&diaire.
Ceci résulte de ce que le Pd Co est un matériau magnétique dur

ofi 1a rotation de l'aimantation se fait avec des pertes magnétiques:
importantes,comme le montrent les mesures d'hystérésis de rotation
faites & la balance de torsion., Ces pertes ont pour effet de freiner
le déplacement des parois dans la couche multiple et donc

d'augmenter le champ coercitif,

Si 1l'on suppose négligeables les pertes dues au matériau
ferromagnétique, on peut Bcrire le bilan d'énergie lors du déplace=-
ment d'une paroi dans une couche double du type ferromagnétique =

Pd Co.

Supposons uneparoi de longueur unité subissant un déplacement

dx (direction difficile) :

-2 H Mg oepdx = 2 H Hpo 00 ®pq o YW epg go X0

ol Hc est le champ critique de déplacement de la paroi,

ke 1'a1mantat10n du ferrom&gnethue,
en l'epa;sseur " "
MPd Co l'aimantation du Pd Co,

Pd Co 1! epalsseur du Pd Co,

represente les pertes par hyster981s dans le Pd Co lors
d'une rotation de 180° de l'aimantation dans le plan‘

de la couche,

On considére que W est une propriédté du Pd Co qui ne
dépend ms de l'épaisseur de P4 Co mais seulement de la force de

couplage 4 l'interface de la couche ferromagnétique et de le

‘couche de Pa Co.
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Le champ coercitif d'un tel systéme est alors égal &
¥y X ®pg Co

2 My ep *+ Moy oo ®pa co

I1 feut noter ici que la romtion de l'aimantation doit se faire
de facon uniforme dans l'épaisseur de la couche de Pd Co ; cecl

limite alors 1'épaisseur du Pd Co.

Ce moddle phénoménologique montre que l'effet des perteé
dues au Pd Co sur le chanmp coercitif sera d'autant plus marqgué
que la quantité de Pd Co sera plus grande, ainsi gque le montrent
les résultats expérimentaux. Dans le cas d'une couche triple,
le phénoméne se ébmplique car en reison de la structure complexe
des systémes de parols couplées exlstant dans ces couches, le
basculement de l'almantatlon par déplacement de parois ne peut
plus &tre assimiléd. & une simple rotation de 180° de 1l'aimantation

‘du Pd Co dans le plan de la couche.

he) t <<Tc. Dans ce cas, 1'aimantation de la couche
intermédiaire est’ trds dure (comme nous avons pu le constater
i la balance de fbrsion H, > 800 Oe & - 180°), Les forces d'échange
ne sont plus assez fortes pour assurer -le parallélisme des
aimantations dans 1'épaisseur de la couche multiple. Il n'y a
1iplus renversement: d¢ 1l'aimantation par deplacement de par01s,'
‘“‘mais rotations 1nc0hérentes des aimentations, Ceci expllqueralt .
les valeurs différentes de H_mesurées de part et d'autre du P4’ Co":

gingi que la non rec+angular1te des cycles d4° hystérésis.
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CONCLUSION

Les mesures du champ coercitif d'une couche multiple
& interm €diaire de P4 Co montrent que lorsque la température
est inférieure & la température de Curie du Pd Co, la valeur

du champ coercitif (Hc) est identique pour les matériaux situés

de part et d'autre du Pd Co et gue cebtte valeur augmente rapidement

'lorsque'la température diminue,

D'autre part, une &tude 4 la balance de torsion des
ﬁropriétés magnétiques du Pd Co a montré que ce matériau posséde
un champ coercitif E&levé et gue les.pertes par hystérésis de
rotation qui lui sont associées subsistent en champ fort. Il
semble raisonnable d'interpréter les propriétés du Pd Co en
fonction d%un modédle de grains fins & forte anisotropie magnéto-

cristalline et faiblement couplés.

Cette étude o été complétée par des observations en
microscopie Lorentz de la structure des parois dans les couches
multiples. Ces ohservations ont montré l'existence de systémes |
de parois coupléés_dont la structure Qépend de l'intensité du

couplage entre les aimantations des couches ferromagnétiques

Le renversement de l'aimantation gteffectue différemment

“selon le régime de temyérature considéré :

lorsque t > Pc’ les parois des couches extrémes sont indépendantes
(parois doubles) et les aimantations qui ne sont pas

couplées entre elles basculent indépendemment.

lorsque t <Tc, le Pd Co qui est alors ferromagnétique impose un’

couplage entre les aimantations de deux domaines superposés,
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favorisant ainsi un syst&me ol les parois correspondantes se

superposent. Dans cet &état, les aimantations basculent ensemble,

La variation thermique du champ coercitif peut alors
s'expliquer,d*une part,en considérant l'énergie du systéme de
parois couplées et,d’autre part,en utilisant le modéle en grains

fins proposé& pour le Pd Co.

Pour terminer, disons qu'il a &té& suggéré (28) d'utiliser
le type de couche mince que nous avons gtudié comme plan mémoire
i inscription et lecture magnéto-optique {37) (38), L'insecription
de 1'information se ferait par chauffage local avec un laser, ce
qui permettrait de modifier par 1'application d'un champ magnétigue
faible l'aimantation des points chauffés (zones & faible Hc) sans
perturber le reste du plan (zones & grand Hc)° La lecture se ferait
optiquement par effet Kerr au moyen dtun second laser de faible
puissance ne provoguant aucun &chauffement notable de la couche.
‘Un tel dispositif fait 1l'objet d'un projet de recherches de 1a
part du Laboratoire des Couches Minces de Grenoble en collaboration

avec la C. G E (39)




(9)

{10)
{11)
(12)

(13)
(1%)

{15)
(16)

(17)
(18)

(19)
(20)
(21}
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