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ABSTRACT — The present work begins with a survey of ferromagne-
tic anysotropies and discusses the methods used in their experimental deter-
mination.

A detailed description of the experimental device realised —a Rotating
sample magnetometer —is then given. This R. S. M. was conceived with the
special purpose of measuring anisotropic magnetization. Special attention was
paid to Eddy currents, sample geometry and the state of surface of the sample.
In respect with this last point we conclude that spherical samples cut dire-
ctly by the sparking machine are less perturbated that those obtained by any
other method.

Temperature limitations of this kind of measurements are also discussed.

Two independent signal data analysing techniques were utilised —syn-
chronous detection and correlation. A very cheap and sensitive home-made
correlator is discribed.

The measurement method we describe is of very rapid and easy manu-
pulation and its sensitivity is only surpassed by two very sensitive torque
magnetometers.
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INTRODUCTION

Ce travail s'inscrit dans le cadre d'une étude menée au
Laboratoire d’Electrostatique et de Physique du Métal et relative
a l'anisotropie des métaux ferromagnétiques et de leurs alliages.

Cette étude a commencé avec les travaux d’Aubert [2] sur
I'anisotropie magnétocristalline du nickel; il a effectué la pre-
miére détermination de I'anisotropie de I'aimantation et a montré
la nécessité de tenir compte de celle-ci pour l'interprétation des
mesures de 'énergie d’anisotropie magnétocristalline.

Ce résultat était d’autant plus intéressant qu'un travail
publié par Callen ef Callen [1] prévoyait pour le fer et le nickel
une anisotropie de I'aimantation «... immeasurably small at all
temperatures and vanishing at 0°K ...». Il nous est donc paru
intéressant de continuer les expériences commencées par Aubert
en élargissant la gamme de température et en réalisant un dis-
positif expérimental de mesure directe d’anisotropie de I'aiman-
tation qui complétait aussi les mesures indirectes obtenues avec
la balance de torsion. Pour mener a bien notre traivail, nous
avons da construire et mettre au point un appareillage appro-
prié, réaliser un systéme de détection du signal et choisir con-
venablement les échantillons a étudier.

L'exposé de ce travail est divisé en quatre chapitres.

Au chapitre I, nous rappelons les définitions de 'anisotropie
magnétocristalline et de l'anisotropie de l'aimantation ainsi que
les relations qui les lient, conformément a 'analyse thermodyna-
mique proposée par Aubert. Nous passons aussi en revue les
différentes méthodes expérimentales de mesure de l'anisotropie.

Au chapitre 1I, nous décrivons I'appareillage de mesure ainsi
que son fonctionnement.

Au chapitre IlI, nous discutons la détermination des cons-
tantes d’anisotropie magnétocristalline et de I'aimantation par
chacune des méthodes de mesures mises au point et présentons
les résultats obtenus.

Enfin, au chapitre IV, est donné un bref 1appel des théories
existantes sur l'anisotropie des ferromagnétiques.
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CHAPITRE 1

Anisotropie magnétocristalline et anisotropie
de |'aimantation.
Description et methodes de mesure

I — L'anisotropie ferromagnétique: description phenomenologique.

Dans un matériau ferromagnétique, I'énergie ainsi que le
module de I'aimantation dépendent de la direction de l'aimanta-
tion par rapport aux axes cristallographiques. Les propriétés qui
en résultent peuvent étre décrites en introduisant les notions
d’anisotropie de l'énergie et de l'aimantation. L’anisotropie de
I'énergie — anisotropie magnétocristalline — est étudiée depuis de
nombreuses années et si du point de vue expérimental certains
progrés on été réalisés par la construction de balances de torsion
de plus en plus performantes, il manque toujours une interpré-
tation théorique dans le cadre d'un modele rigoureux.

La mesure de I'anisotropie de 'aimantation apporte des infor-
mations complémentaires trés importantes pour I'étude de l'ori-
gine de l'anisotropie des corps ferromagnétiques. Dans ce travail,
nous envisageons également l'anisotropie magnétocristalline étant
donné son étroite liaison avec l'anisotropie de 'aimantation. En
fait, ainsi que le proposent schématiquement Callen et Callen [1]
(figure 1), l'existence d’une anisotropie de l'énergie implique
I'existence d’une anisotropie de 'aimantation. Dans une direction
de facile aimantation, 'anisotropie a tendance a maintenir les
spins individuels alignés et augmenter ainsi le module de I'aiman-
tation; dans une direction de difficile aimantation, I'anisotropie
fait augmenter la déviation angulaire des spins et fait décroitre
I'aimantation. Ce modele a été le premier a étre présenté pour
interpréter 'anisotropie de l'aimantation. D’autres modeles ont
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été présentés par la suite. Nous I'avons toutefois retenu parce
qu'il permet une représentation simple de l'anisotropie de l'ai-
mantation. En particulier, ce modele prévoit que l'anisotropie de
I'aimantation s’annulera a 0°K puisque tous les spins sont alors
paralléles quelle que soit la direction considérée.

Nous allons rappeler les résultats du calcul thermodyna-
mique effectué par Aubert [2] et qui sont 4 la base de toutes les
notions auxquelles nous aurons recours. L'anisotropie magnétique

ENERGIE lAIMﬁ\lTATlON

-

d’un cristal ferromagnétique s’introduit en exprimant que I'éner-
gie libre du cristal est fonction de la direction du vecteur aiman-

tation 11_9;, par rapport aux axes cristallographiques.
Considérons le cas d’un monocristal ferromagnétique placé
dans un champ extérieur suffisant pour qu’il soit monodomaine
et d’'une géométrie telle que le champ démagnétisant soit uni-
forme a l'intérieur de I’échantillon. L'expression la plus générale
consiste 4 développer cette énergie en harmoniques sphériques

Y, (0,¢) de la direction 0 et ¢ de M sous la forme
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(1) E, = EB., 2 Ce Ya(9,0)

m=-—mn

ou les €, sont des nombres déterminés par symétrie du réseau
cristallin et les B, sont des coefficients caractérisant les pro-
priétés anisotropes du matériau et appelés «constantes d’aniso-
tropie». Cette expression de l'énergie libre ne contient pas le

terme — M ./H dinteraction avec le champ extérieur H ni
I'énergie du champ démagnétisant dépendante de la {orme de
I'échantillon.

Nous introduisons la fonction de Gibbs du systéme
(2) G(T,H,};,Q,QJ]:U——TS—JM-HM

les quatre variables indépendantes de G sont 7',Hy,0,v,. et
sachant que dU=7dS—H . dzl}, on obtient

®) dG=—SdT—MdHy+ H,Mdo+ Hy M -sin0do

Hy, Hy et H, sont les composantes du champ extérieur 7/ dans
le systeme de coordonnées sphériques utilisées.
De I'expression (3), en obtient:

4 Mo — 27

ou /1y est la composante de H dans la direction de M.
On peut développer G en harmoniques sphériques:

®) G= 28,,(7 Hy) 2 CrYr,9.

Cette expression caractérise les propriétés anisotropes de

I'échantillon considéré, les C)” sont déterminés par les condi-
tions de symétrie non seulement du réseau mais aussi de

I'échantillon. Pour le cas d’une sphére C;” = (', L'expression (4)
montre que le module de I'aimantation est anisotrope:

(6) M-_EM Z G YN (0,9)

=
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avec
0B,
Y

{T) an_

Pour un échantillon sphérique, on peut montrer que:

4w

(8} BI”=B,, Mn iy avec fl’ —-—H}f———s—M

M

Pour faciliter les calculs, on a souvent recours au dévelop-
pement de E. et de M en fonction des cosinus directeurs «; 2y as

de M par rapport aux axes quaternaires du cristal

E Ko"i" Kl(ocga2+a-ac2+a2a2)~{—Kga2a3a-—|—~

©)
—}-ng(a‘ta“—}-ﬁa“-}—a‘ )+ .
et
M=M0+Ml($?a“+a2a2+a-a2)+{ngf&rz 5
)

-+ Ma(a‘}at—}-aérxg—i— oa%a‘%)-—i—

Dans la suite de 'exposé, nous utiliserons les développements
de £, et M en cosinus directeurs, faisant intervenir les cons-
tantes K, K,, K3 et My, My, M5 avec

(10) K=K — M Hiy

Il — Méthodes expérimentales de mesure.

Plusieurs méthodes expérimentales sont utilisées pour la
détermination des constantes d'anisotropie magnétocristalline.
Parmi celles-ci citons particuliérement les courbes d’aimantation,
les mesures de couples et la résonance ferromagnétique. Pour la
mesure des constantes d’anisotropie de l'aimantation, la premiére
méthode directe est celle connue sous le nom de magnétomeétre
a échantillon (ou champ) tournant. Derni¢rement l'analyse des
courbes d’aimantation [6] a permis de faire une mesure directe de
la différence d’aimantation entre deux directions cristallogra-
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phiques déterminées. La méthode des couples ne permet qu'une
mesure indirecte des constantes d’anisotropie de l'aimantation.

A — Mesure des courbes d'aimantation du cristal suivant différentes
directions du champ appliqué.

Cette méthode consiste a tracer, pour plusieurs directions du
champ appliqué /, les courbes M (/4;), aimantation du cristal

dans la direction de /7, en fonction du champ /;, champ exté-
rieur corrigé du champ démagnétisant. Ce champ doit atteindre
une valeur F/;; suffisante pour que l'échantillon soit monodo-
maine,

H',-s
On calcule f Md H;
0

(11) H“M dHiy=MH; + E, — E, (;.-)

ou £, est 'énergie libre de I'échantillon a l'état désaimanté et
Ea (5;,-) I'énergie libre de l'échantillon aimanté a saturation dans

la direction «;.

La détermination de l'intégrale pour plusieurs directions
permet de calculer les constantes d’anisotropie.

Les limitations de cette méthode ont déja été signalées par
Aubert [2] et nous nous bornerons a les énumérer:

a) l'énergie de I'état désaimanté £, est considérée comme
une quantité reproductible ;

6) la méthode ne permet pas de mesurer une variation de
constantes d’anisotropie en fonction du champ appliqué;

¢) les constantes d'anisotropie sont obtenues a partir de
différences petites de termes beaucoup plus grands.

Krause [3, 4] a développé une autre méthode de détermination
des constantes d’anisotropie magnétocristallines a partir de I'ana-
lyse des courbes d’aimantation dans le domaine de champs ou il
n'y a plus de déplacements de parois mais seulement rotation de
I'aimantation.

Les mesures ont été effectuées sur des cristaux de symétrie
cubique ayant la forme d’un prisme allongé suivant les directions
<100>> et <110,
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Pour ces deux directions, on a respectivement les relations:

_M_=_]{l_ 2 (1 —r2)
3'1';5—7:‘ 2
et
_HM, L K,
37:2—-'273 2
ou
M
N=——
M,

L'extrapolation de ces expression pour 72 =0 et =1
permet ]la détermination de X et K.

Cet auteur indique, pour le nickel a basses températures,
une précision sur les constantes X et K,:

AK] =1|50.-:0 AKL’ =100:Io°

K, Ky

Les valeurs de K, ainsi obtenus sont en accord avec celles
d’Aubert [5] dans la méme gamme de température.

Aucune influence des constantes d’amisotropie de I'aimanta-
tion sur les résultats n’a été enregistrée.

Récemment, avec la possibilité de faire des mesures d’aiman-
tation pour des valeurs du champ appliqué supérieures a 20 kQe,
Rebouillat [6] a pu déterminer les différences d’aimantation entre
deux directions cristallographiques déterminées a partir de I’ana-
lyse des courbes d’aimantation dans la zone de saturation.

Ainsi pour le nickel, a 4°K, il a obtenu:

AM: Mlll_Ml”=0126 U.e.m.[cm5
AM= Mlll — M;n():0,0gb u. e. m.fcmﬁ-

Ces résultats sont en excellent accord avec les récentes
mesures de Aubert et Escudier [7] qui ont trouvé:

AM= Mlll _MIDU =O,1 u. e. m.‘fcms.
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B — La résonance ferromagnétique.

On excite la précession des spins autour de leur position
d’équilibre, 4 I'aide d’un champ alternatif hyperfréquence, appliqué

perpendiculairement & un champ extérieur continu H[,, suffisant
pour saturer l'échantillon. La pulsation de résonance est lice
a l'énergie libre /* du cristal par [§]

(10) &,Q_L _d_gf &2F_ 0* I 3
B 0™ M3sin26, | 002 902 \o0do/ |,
0 ¢ P/ %0,%

ou I comprend les termes E‘,,—HZ’E’ et 'énergie d’anisotropie

de y=¢g 5 2 , & étant le rapport gyromagnétique.

Aubert a développé l'expression (12) pour des directions

particuliéres de 1?0 dans les plans {111}, {110} et {100].
Ainsi pour le plan {100{ et H,//<110>

K 2Kl Ki
13 0 = o i 2 4=M i 5)
1) (/) (°+ oM 2M+ )( M M

ces expressions permettant la détermination des K, .

En dépit des difficultés soulevés par cette technique pour le
cas des métaux en raison de la faible pénétration du champ
hyperfréquence, Rodbell [9] a pu déterminer les constantes K, et
K, du nickel. Dernierement, Infantes [10] a repris les expériences
de Rodbell confirmant ainsi les résultats de ce dernier et montrant
qu’il existe une différence entre les résultats obtenus par mesures
de résonance et par mesure de couples. Cette divergence est
sensible surtout pour la valeur de K du nickel. Aubert [2] a
suggéré que les constantes d’anisotropie obtenues par mesures
de couples et par résonance ne représentaient pas la méme
quantité, dans un modele ou apparait I'importance de la contri-
bution du moment orbital. Infantes, a l'aide de la courbe qui
donne le champ magnétique de résonance en fonction de la posi-
tion de I'échantillon a essayé d’obtenir les termes M;, M,, My,
a partir de la relation:
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RE . Iy 0% fo /s
14 = K K Ky —=
(14) YD 1 6'2+ 65°+ 5602+

+ HOCDS (Q —_— 8)[.{’;{0 + .{'W]fl + IngQ + ;W5f5}—

g0

2
— Hycos (o—10 [M & f‘ +m, 8 Mz,"—f—"‘]
Y 203 )62

_szosm(s—f.l)[lf Oh + M, afg + My dfa:]

dans laquelle la position du vecteur M est repérée par les
angles 9 et v et ou f,/,,/5 représentent les quantités suivantes:
fi=siad + ol 43}
J%—m'.“‘.:zr4 + o: é - a“:z*'

En ajustant les courbes expérimentales et théoriques, et
utilisant des valeurs de K;,K,, K5 obtenues par des mesures de
couples, en obtient pour M,, M, et Mj; les valeurs:

M;=02++0,2 u.e.m./cm?
My=04+1 u.e.m./cm3
Mz;=0,15+1 u.e.m./cm3.

Ceci montre qu'une détermination des constantes d’aniso-
tropie de l'aimantation par cette méthode n’est pas euv1sageable
pour l'instant.

Une limitation des expériences de résonance ferromagnétique
est liée au fait qu'elles sont tres influencées par l'état de surface
de 'échantillon. Ceci a été démontré par Frait [11] qui a effectué

des mesures sur différents échantillons taillés dans le méme
m_onocristal.

C — Mesures de couples.

Un échantillon monocristallin fixe est placé dans un champ

magnétique statique H, suffisant pour le saturer. La direction
prise par le vecteurs aimantation est alors celle qui minimise
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I'énergie libre. Dans cette position du vecteur aimantation, le
couple da a I’énergie d’anisotropie est compensé par le couple
exercé par le champ appliqué.

Deux méthodes de mesure de couples sont couramment
utilisées:

@) la méthode de déflection selon laquelle on mesure I'angle
de déflection du cristal. Cet angle est pris comme une mesure
du couple exercé sur I'échantillon [12].

%) la méthode de zéro selon laquelle on maintient I'échan-
tillon immobile. Le couple mécanique nécessaire pour le faire
donne alors la valeur du couple d’anisotropie [2].

L'utilisation de ces méthodes, et en particulier de la méthode
de zéro, a permis d'obtenir une détermination trés précise de
I'énergie d’anisotropie et des constantes d’anisotropie magnéto-
cristalline. Cette méthode permet aussi, avec un appareillage et
des techniques d'analyse appropriées, la détermination des cons-
tantes d’anisotropie de l'aimantation. Pour cela on étudie la
variation des constantes K, en fonction du champ /7, champ

extérieur corrigé du champ démagnétisant.
D — Magnétomeétre & échantillon tournank

On fait tourner a vitesse constante un échantillon monocris-
tallin autour d’'un axe cristallographique donné, dans un champ

magnétique statique H appliqué perpendiculairement a l'axe de
rotation; grice a un systéme de bobines dont l'axe est soit
paralléle au champ, soit perpendiculaire, on peut déterminer les
variations des composantes du vecteur aimantation dans ces deux
directions. Comme nous le discuterons en détail au chapitre II,
l'orientation parallele permet I'étude de l'anisotropie de l'aiman-
tation, tandis qu’avec l'orientation perpendiculaire, on peut me-
surer 'anisotropie de l'énergie.
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CHAPITRE 11

Appareillage de mesure

I — Introduction.

Il n’existe pratiquement que deux méthodes directes d’étude
de l'anisotropie de l'aimantation des corps ferromagnétiques:
l'analyse des courbes d’aimantation a champs trés élevées et la
méthode du magnétometre a échantillon tournant. Nous avons
choisi cette derniére, Aubert [2] avait 4 1'époque ol nous com-
mencions cette étude déja réalisé un premier appareillage qui
démontrait qu’'une mesure directe de I’anisotropie de I'aimanta-
tion du nickel était possible. Il nous fallait améliorer cet appareil,
I'adaptant 4 une gamme de température plus étendue, et revoir
entierement le probleme du traitement du signal.

Afin de justifier le choix que nous avons fait, nous soulig-
nons trois avantages immédiats du magnétometre a échantillon
tournant:

a) rapidité de mesvre accrue par rapport a celle obtenue
par la méthode de la balance de torsion — mesure de couples;

6) possibilité de mesurer aussi bien les constantes d’aniso-
tropie de I'aimantation que celles d’anisotropie magnétocristalline,
et ainsi de comparer nos résultats avec ceux obtenus par d’autres
méthodes;

¢) prix de revient de 'ensemble relativement faible comparé
a nimporte quelle autre méthode.
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II — Principe de mesure.

La mesure s’effectue par une méthode d’induction, en faisant
tourner un échantillon ferromagnétique dans un champ magné-
tique statique. Plusieurs appareils utilisant un tel principe ont
deja été realisés pour l'étude de diverses propriétés des corps
ferromagnétiques [13, 14, 15, 16]. Ils sont connus dans la littéra-
ture sous le nom de «Rotating Sample Magnetometer» (R. S. M.).

La figure 2 présente schématiquement le principe R. S. M.
L'échantillon ferromagnétique est placé dans un champ magné-

tique H et tourne a vitesse constante autour d'un axe OZ per-
pendiculaire a la direction du champ. L'aimantation tournera
dans le plan XOY a condition que ce plan soit un plan de sy-
métrie du cristal. Un systeme de bobines détecte les variations
du flux magnétique au cours de la rotation. La {. e. m. indvite

Bobine 1 Bobine 2

Fig. 2

contient toutes les informations sur l'anisotropie magnétocris-
talline et de l'aimantation, ainsi que sur 'amplitude de I'aiman-
tation. Ces informations peuvent étre obtenues par I'analyse des
harmoniques produites au cours de la rotation.

Du point de vue pratique, la construction d’un appareillage
adapté a nos besoins comporte quatre étapes essentielles que
nous allons mentionner et dont la discussion sera l'objet des
paragraphes suivants:
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a) le choix d'un systeme de bobines adapté a la mesure
d’une trés petite variation d’aimantation;

4) la construction d'un ensemble mécanique, assurant une
grande stabilité, une rotation uniforme de I'échantillon autour
d’un axe donné, et le moins possible de vibrations de I'échantillon;

¢) le choix du systéme adapté au traitement du signal
obtenu;

d) la fabrication et la préparation des échantillons.

IIl — Les bobines de mesure.

Dans le cours de notre étude, nous avons étudié et réalisé
des bobines de géométries diverses, adaptées aux nécessités
expérimentales de notre montage, leurs caractéristiques essen-
tielles étant:

a) des dimensions compatibles avec l'entrefer de I'élec-
troaimant dont nous disposions (40 mm);

b) une compensation soignée afin d’éliminer les contri-
butions dues aux éventuelles fluctuations du champ appliqué;

¢) une possibilité d’orientation de leur axe par rapport a la
direction du champ;

d) une géométrie donnant un signal utile de l'ordre de
quelques dizaines de nanovolts afin d’avoir un rapport signal sur
bruit exploitable dans I’état actuel de l'électronique.

Nous allons décrire les deux systémes qui nous ont permis
d’obtenir les meilleurs résultats:

1 — Systeéme de bobines fixes, de grande surface, extérieures
a l'enceinte cryogénique;

2 —Systeme de bobines mobiles, de plus petite surface,
placées pres de l'échantillon, a l'intérieur de I'enceinte
cryogénique,

Systéme de Bobines 1:

Chronologiquement, nous avons commencé par le systéeme 1,
dont les caractéristiques sont indiquées au Tableau 1. Le calcul
des dimensions optima a été fait a I'aide d’'un programme exploité

Portgal. Phys.— Vol. T, fasc. 3-4, 1972 — Lisboa 1056



Frazio, Luis V. BRITO — Contribution a létude de Vanisotropie. ..

a l'ordinateur et dont le principle est le suivant. On calcule le
maximum de la fonction P= F2/R, ou F est le flux d’un dipole
a travers une bobine cylindrique, R étant sa résistance. Ce
calcul présente l'avantage d'étre indépendant du diametre de fil
a utiliser, permettant ainsi ultérieurement l'adaptation de l'impé-
dance des bobines aux exigences de I'électronique d’amplification.
Le calcul se fait en faisant varier les dimensions de la bobine
intérieure pas a pas. Une partie des résultats est montrée sur la
figure 8. Une fois les bobines realisées et assemblées, elles
prennent I'emplacement indiqué sur la figure 4. La fixation se
fait par l'intermédiaire de trois ressorts qui permettent en méme
temps un réglage de position par rapport aux pieces polaires.

Ce systeme a l'aide duquel nous avons pu obtenir de nom-
breux résultats présentait néanmoins quelques inconvénients,
rendant son utilisation «peu commode». Le principal résidait
dans la difficulté d’aligner I'axe des deux bobines entre elles et
'ensemble par rapport a la direction du champ. Ce dernier point
est particulierement important, puisqu'une petite déviation «e»
de 'axe des bobines par rapport a la direction du champ introduit
dans la composante de l'aimantation intervenant pour le calcul
du flux

(15) Moy = Mcos (M, H) + ¢ . sin (M, H)]

une contribution des termes d'anisotropie magnétocristalline sous
la forme M. sin(zﬁ’,}?)=Couple d’anisotropie / Champ appliqué.
Comme nous le verrons au chapitre III, I'expression de la

f.e.m. induite, dans le cas d’un échantillon sphérique tournant
autour d'un axe [100] sera donné par

(16) e~m|i(*ﬂ;—'+%‘—)sin4@+2s ]j{; cos4q{'

si on se limite a 'harmonique 4 du développement en série de
Fourier de 'expression de la f. e. m. induite.
Ainsi par exemple, pour le nickel a 20°C et pour un champ

appliqué de 10000 Oe, K;=—b5.10terg/cm3 et -% = s =0,2

8
u.e.m./cm?, une désorientation de 1° donnerait une contribution
de 0,1 u.e.m./cm3, qui est de l'ordre de grandeur du terme a
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X = 0400
R = 3295098
X = 0,400
R = 3667144
X = 0400
R = 4,062583
X = 0,400
R = 4,482056
X = 0,400
R = 4,926150
X = 0,400
R = 5,3958%4
X = 0400
R = 5891733
= 0,400
= 6,414575
= 0,400
= 6,965288
= 0,400
= T,544772
X = 0,400
= 8,1540217
= 0,400
= 8,794159
= 0,400
= 9,466269
<L = (],400
R = 10,171701
X= 0400
R —10,911892
X = 0400
R = 11,688463
X = 0400
R = 12,503252

Y= 2,100
F=0,144372
Y = 2,200
F = 0,155887
Y = 2,300
F = 0,167248

Y = 2,400
F = 0,178399
Y = 2,500

F = 0,189291

Y = 2,600
F=0,199873

Y = 2,700
F = 0,210101

Y = 2,800
F— 0219931

Y = 2,900
F—0,229316
Y = 3,000

F —0,23212

Y = 8,100
F == 0,246573
Y = 3,200
F = 0,254347
Y = 3,300
F = 0,261481
Y = 3,400
F = 0267915
Y = 3,500
F == 0273580

Y = 3,600
F = 0,278398

Y = 8,700
F—0,282274

P — 0,006326

P = 0,006627

P — 0,006885

P = 0,007101

P = 0,007273

P = 0,007404

P —0,007492

P —0,007541

P — 0,007550

P =0,007521

P — 0,007456

P —0,007356

P = 0,007223

P = 0,007057

P — 0,006859

P — 0,006631

P —0,006373

Fig. 3
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Z = 4,874
Z = 4,855
Z— 4,833
Z— 4809
Z — 4,183
Z— 4155
Z — 4,123
Z — 4,689
Z = 4,652
Ziws 46T
Z = 4,567
Z=4,519
Z =4467
Z— 4410
Z = 4,348
Z =4,280
Z — 4,206

T = 5,000

7 = 5,000

7 — 5,000

T — 5,000

7 = 5,000

T = 5,000

T = 5,000

7= 5,000

T — 5,000

7 = 5,000

T — 5,000

T = 5,000

T — 5,000

T = 5,000
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Fig. 4.
TABLEAU 1
bob. de mesure bob. de compensation
calculée
cab 500 X =04ecm Z = 4,65 em
Y=29cm 7= 5,00 cm

enroulement cuivre emaillé ¢ 15/100 mm
Nb. spires 4956 690
resistance 505 0 211 o
surface 48.000 cm? 48.000 cm?
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mesurer. Il nous faut donc arriver a réduire & a quelques minutes
d’arc si 'on veut rendre cette contribution négligeable ce qui ne
s'est pas passé sans quelques difficultés.

D’autre part, I'absence de guidage mécanique —le champ
magnétique empéchant l'utilisation de roulements a billes — pour
le systéme tournant, faisait apparaitre des vibrations au niveau
de ’échantillon. On engendrait ainsi des signaux a basse fréquence
qui perturbaient les mesures. Il est important de souligner qu’une
vibration, ou une rotation excentrée de I’échantillon fait interve-
nir une variation de flux proportionnelle a M, aimantation
a saturation, cette variation étant a comparer a celle induite par
I'anisotropie de l'aimantation A M. Pour le nickel a 20°C, le
rapport des variations de flux induites par une vibration d’ampli-
tude ¢7=10"mm, autour de la position d’équilibre et les varia-
tions de flux induites par l'anisotropie de 'aimantation A M est

de 1072, Il apparaissait nécessaire de réduire les vibrations

jusqu’a une amplitude maximale de 107 mm.

L'utilisation d’'un guidage par trois pointes en teflon, ou
I'amortissement des vibrations en plongeant le systéme tournant
dans de la glycérine nous a permis de résoudre momentanémant
le probleme, mais il apparaissait nécessaire de revoir entierement
la question.

Un autre argument en faveur de ce dernier point était que
pour pouvoir exploiter nos mesures nous devions utiliser les
valeurs des constante d’anisotropie magnétocristalline obtenues
par d’autres méthodes. Ceci rendait nos résultats dépendants de
ces méthodes.

Systéme de Bobines 2 :

Nous avons ainsi étudié un systéme de bobines répondant
aux caractéristiques énumérées en 2. Les bobines ont alors une
double fonction. Détection du signal et en méme temps support
de guidage pour l'’échantillon, éliminant ainsi les sources d’erreus
provenant des vibrations mécaniques et d'un mauvais centrage
de celui-ci. Ce systeme, de petites dimensions, était tel que I'axe
des bobines pouvait prendre toutes les directions par rapport a la
direction du champ et en particulier la position perpendiculaire,
permettant une mesure commode des constantes d’anisotropie
magnétocristalline.
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Sur la figure 5 sont montrées les dimensions et les positions
relatives des bobines de mesure et de la bobine de compensation.

Les caractéristiques de ces bobines sont données dans le
Tableau 2.

La compensation et 'équilibrage des bobines ont été efféctuces
a l'aide d’un fluxmetre. Les variations de flux étaient obtenues
par des variations du champ d’'un électro-aimant, dans l'entrefer
duquel étaient placées les bobines. Nous avons ainsi pu réaliser

une compensation a mieux que 1078,
Nous avons fait le calcul approché du flux a travers les

bobines en fonction de la position du dipole 7 de coordonnées
cartésiennes «, 3 et 7 en considérant quatre spires de rayons

moyen R comme le montre la figure 6.

an A=to MmA”  B_rotd
4% »3

(18) o= (rotd-ds— | A-di
S (o5

ou A représente le potentiel vecteur, S et C respectivement
la surface et la longueur de la spire, le flux total étant donné par

1 — .
_— Yo =». ?‘,‘Adf;_
(19) ¢T—4:m-2 ”

i=1

ou

—_—

;:':01 3’{;‘.

La composante du produit vectoriel suivant Y se réduit a
I'expression

u an < x =
Pr= 4“:_:3 [fo (R2— R (zsin0+ycos0)) (% 4 753 — 78 —r¥) d0+

"Rz L + 2 \as
+A[[‘I R QCOSO _?‘g_+_1"3_> ]

avec 77=(Rsind—a)+ (y— £ 4 (Rcosb—7)? et des expres-
soins similaires pour 72,72, 7%.

(20)
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N \\K\\\\

A\

Fig. 5
TABLEAU 2
bob. de mesure bob. de compensation
r. int. ?,5: mm 2,5 mm
r. ext. 5 mm 5 mm
largeur 2,5 mm 5 mm _
enroulement cuivre emaillé @ 7/100 mm
Nb. spires 860 1720
resistance 107,5 @ 212,53
surface 378 cm?2 756 em?
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Le développement en série de Taylor de @ («, £, ) s'écrit:

¢ 2 /2
@ B8 )=20,0,0+7-7-0,0,0+ (5 +
0

d o
B2 / 20 .2 24
_|_'__<‘; ) +./_ ‘J__)
2\ 02 /0 2\ 072 /o

soit avec les valeurs numériques de R, 2, y, et y choisies:

©22) o= .ﬁ‘i ff- (434,848 — 12,578 y—11,727 2425,732 2— 22,976 77|

Z

A

yar
R /'7(
L) )/ )
X _-)‘1: /; k\ %! //
i I
Cs | Ca
Fig. 6

«,B,7 sont exprimés en milimetres et toutes les autres quantités
en MKS.

En dérivant I'expression (22) par rapport 2 7 on peut cons-
tater que le point de flux maximum se situe 2 0,273 mm en-dessous
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de (0,0,0). La nouvelle fonction de flux pour cette origine
devient alors:

@3)  &=-"0"" 1436569 — 11,727 o2 + 25,733 32 — 22,976 2],

4=

Afin d’assembler rigidement les bobines entre elles on a
utilisé la méthode suivante. Dans un rondin d’araldite chargée
au tale, on a usiné des emplacements pour les bobines déja com-
pensées. Une fois le raccord des fils effectué, les chambrages
furent remplis d’araldite au talc non polymérisée. Apres polymé-
risation, un alesage intérieur pour le guidage du tube tournant
fut usiné jusqu'a arriver a 1/10 mm des premiéres spires des
bobines. Afin d’éviter l'usure due au frottement avec le porte-
-échantillon, aussi en araldite, deux bagues en bronze-béryllium
furent incorporées a l'intérieur, la lubrification étant assurée par
I'usage répété de teflon pulvérisé.

IV — Description de I'ensemble de I'appareil (*)

Une alimentation stabilisé¢e VARIAN de 10 KW, régulée en
courant, alimente un électro-aimant TEK-ELEC @ , permetant

d’obtenir des champs allant jusqu’a- 20 kOe avec une stabilité de
10-5 dans 1cm3. L'entrefer est de 40 mm, la partie rectifiée de la

piece polaire a un diametre de 100 mm. L’échantillon @ est
placé au milieu des piéces polaires, dans un porteéchantillon qui
s'adapte au tube tournant @ avec une portée conique de cen-
trage. Un moteur synchrone direct SLO-SYN @ entraine le tube

tournant, par l'intermédiaire d'un arbre a roulements. Un ensemble
de trois plateaux en aluminium est a la base du systéme de réglage

qui sera décrit au papagraphe suivant, Un premier plateau @ '

percé de douze trous disposés en couronne et symétriquement

(*) Les numéros cerclés correspondent aux références, sur le schéma
général de la figure 7.
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par rapport au centre, est fixé au tube tournant et tourne ainsi
avec I’échantillon. Les deux autres plateaux @ et @ sont
rigidement liés entre eux, mais peuvent tourner ensemble autour

de I'axe. Sur @ sont fixées deux lampes pouvant faire entre

Fig, T— Schéma de principe du magnétométre
a échantillon tournant.

elles des angles de 30°, 45°, 60° ou 90°. Sur @, et en face des

lampes, deux. cellules photoélectriques, dont une munie d'un
réglage fin de position, seront excitées a chaque passage d’un trou
ouvert. Pour positionner les bobines par rapport a la direction du

champ, une roue dentée est solidaire du tube @,_ au bout
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duquel est fixé le porte-bobines @ . La rotation de la roue
dentée se fait soit manuellement soit & laide d’'un moteur. L'étan-

chéité entre le tube @ et le systéme de rotation se fait par un
joint tournant en caoutchouc. A I'extérieur de ce tube est placé
un autre tube fixé au chassis. L’espace entre chacun de ces tubes
peut étre rempli de liquide cryogénique ou d’un gaz d’échange.
Cet ensemble est placé a l'intérieur d’un vase dewar en verre.
Une garde d'azote permet de réduire les pertes du dewar, Ne
disposant dans ce montage d’aucun moyen de régulation de tem-
pérature, nous avons construit une enceinte qui se substitue au
cryostat, pour des mesures entre 'ambiante et — 60° C. Nous y
faisons circuler un liquide cryogénique — alcool —dont la tempé-
rature est stabilisée par un thermostat. L’élément réfrigérant est
la glace carbonique. Nous avons ainsi pu obtenir des tempéra-
tures allant jusqu’a — 60° C, stabilisées au niveau de 'échantillon
a mieux que 0,2°C, Les fils de mesure, provenant des bobines,
ainsi que ceux qui viennent de la résistance de platine de mesure
de température, incorporée dans le porte bobine, se relient a
'extérieur par un prise étanche. Le dispositif est complété par
un systeme de levage du plateau,tournant, permettant un rapide
acces a I'échantillon.

Une potence en bois, liée élastiquement au moteur, permet
d’absorber une partie des vibrations produites par celui-ci, empe-
chant ainsi quelles ne se transmettent au chassis sur lequel repose
tout I'ensemble du montage.

Les photos 1 et 2 donnent une vue d’ensemble de I'appareil-
lage et un détail du systéme de réglage des plateaux.

V — Traitement du signal

Nous nous sommes fixés comme objectif premier la mesure
directe des différentes composantes de 'anisotropie de I'aimanta-
tion; il nous faut pour cela recourir a la détection et a I'analyse
individuelle de chacune des harmoniques du signal obtenu dans
les bobines, jusqu’a un ordre compatible avec le niveau d’ampli-
fication dont nous disposons. Pour réaliser cette détection, nous
avons eu recours a deux méthodes distinctes de traitement du
signal: la détection synchrone et la corrélation.
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Aussi bien pour la premiére que pour la seconde de ces
méthodes i} était indispensable de disposer d’un signal de réfé-
rence, de méme période fondamentale que 'harmonique a déter-
miner, le déphasage entre ces deux signaux devant étre réglable.

Nous allons décrire sucessivement le signal de référence, la
méthode de détection synchrone et la méthode de corrélation.

La formulation mathématique de ces deux méthodes est
rappelée brievement aux Appendices 1 et II.

A — Le signal de référence.

Comme nous l'avons signalé au paragraphe précédent, c'est

l'ensemble des plateaux @ g @ i ot @ qui sont a Ia base du
systeme de génération du signal de référence. Au cours de la

rotation, le plateau @ permet l'excitation de deux cellules

MULTIVIBRATEUR Bl STABLE

Fig. 8

photoélectriques, sous la forme d’'un nombre d'impulsions multiple
de la fréquence de rotation de I’échantillon. Ces impulsions, de
polarité alternée, «attaquent» um multivibrateur bistable, cons-
truit a l'aide d'un amplificateur opérationnel, et dont le schéma
est montré sur la figure 8.

Um multivibrateur bistable est un circuit a deux états
stables; il va rester indéfiniment dans un de ces états jusqu’a ce
qu'une impulsion de polarité opposée le fasse changer. Nous
obtenons en sortie une function qui sert de signal de référence et
qui dans le cas qui nous concerne est une fonction carrée.
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PHOTO 1
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PHOTO 2
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Sur la figure 9 est présentée une vue éclatée de I'ensemble
montrant comment on peut mécaniquement déphaser le signal
de référence du signal a analyser. Ce réglage est spécialement
important en corrélation. Dans la détection synchrone le dépha-
sage est fait électroniquement par le détecteur lui-méme.

1001 (010}

II‘
-

4 \.
(070 L100]

Fig. 9

B — La détection synchrone; amplicateur & detection synchrone.

Un amplificateur a détection synchrone est un systéme qui
a pour fonction de sélectionner une bande de fréquence du spectre
appliquée 4 l'entrée et transposer l'information contenue dans
cette bande de fréquence dans une autre centrée autour de la
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fréquence zéro, L’élément essentiel d’un tel amplicateur — «am pli-
ficateur Lock-in» suivant la terminologie américaine —est un
détecteur de phase, dans lequel le signal a étudier est «mélangé»
avec un signal de référence produisant des fréquences somme et
différence des fréquences d’entrée. Un filtre passe-bas disposé en
sortie du «mélangeur» rejette les hautes fréquences correspondant
aux fréquences somme et laisse passer les fréquences différence
qui se situent dans sa bande passante. En particulier, I’harmo-
nique résultant de la différence entre le signal et la référence
sera de fréquence nulle. Les harmoniques différence résultant des
autres composantes du spectre de fréquences, dont I'écart par
rapport a la fréquence de référence est supérieur a la fréquence
de coupure du filtre, seront atténuées. Par conséquent, la sortie
du filtre passe-bas sera constitué par la partie du spectre de
fréquence du signal situé autour de la fréquence de référence
dans une bande passante déterminée par ce filtre.

L’analyse justifiant ce qui vient d’étre ennoncé précédemment
se trouve résumée dans I’Appendice I.

Le schéma fonctionnel du Lock-in-Amplifier PAR HRS est
représenté sur la figure 10:

\

% INTERMEDWTE|  [siamAL Tunep) pl HixER CiRcuIT bE BUTRUT
Y Al
‘|PREAMELIFIER i = {phate | »
\ | AMPLIFIER AMPUFIER vensitive)| R C AMPLIFIER
b A
J SCHMITT DC VOLTHETE
IMPUT A IMPUT 8 TRIGGER = 10v Fs
o RECORDER
REFERENCE = =
IMPUT 5
Fig. 10

Dans la version commercialisée des amplificateurs a détection
synchrone, le «mélange» du signal ne s'effectuera pas avec une
fonction de référence carrée, mais avec une fonction sinosoidale
obtenue a partir de la référence: ce qui a pour effect d’éliminer
les fréquences some 3v,5v,--- et de ne garder que la bande
autour de la fréquence zéro.
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Afin de mieux illustrer le fonctionnement de l'étage «melan-
geur», on a représenté sur la figure 11 la tension de sortie, quand
la référence est en phase avec le signal (@) et quand la référence
est déphasée de 90° par rapport au signal (4).

L’appareil est complété par un générateur interne de fonctions
carrées qui fournit un certain nombre de tensions de référence,
utilisées pour calibrer le gain du circuit de mesure.

Cette méthode nous apparaissait comme précise et de mani-
pulation commode pour l'analyse des différentes harmoniques que
nous devions séparer. Le principal inconvénient résidait dans

E A |
0 | ' ~ > (a)
t
i I'
| |
E A !
(1 /17 /]
: > (b)
t

T

son utilisation dans une gamme de fréquence treés basse, inférieure
a b Hz, cette gamme nous étant imposée afin d’éliminer par-
tiellement l'effet des courants de Foucault induits dans I'échan-
tillon au cours de la rotation. Ces courants de Foucault von
générer un signal synchrone et de méme fréquence que le signal
due aux propriétés anisotropes du matériau. Nous discuterons
leur effet au chapitre III.

En effet, la gamme de fréquences entre 1 et 10 Hz correspond
aux moins bonnes conditions d’utilisation du pré-ampli du lock-in
(figure 12), ainsi qu’a un temps d’attente plus long avant que le
signal atteigne son état stable.
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Cette méthode a été utilisée avec entiere satisfaction sauf
pour un certain nombre de cas que nous discuterons au chapitre
Il Parallelement a L'utilisation de cette méthode, nous en avons
utilisé une autre —la corrélation — que nous allons décrire au
paragraphe suivante.

100 K e ST TR
6db
3db
10K 2db
1db
- 1db
1K
—————2db
————3db
100 N \ 6db
n \ \
S \“““—-mdb
10 gﬁ% = — S5db
mﬁ \
B —u J20db
&
1 m
1 10 100 1K 10K 100K ™

FREQUENCY (Hz) —

Fig. 12— Contours of constants noise figure for a typical PAR Type C pream-
plifier as a function of frequency and source resistance at 290° K.

C — La corrélation.

Dans la théorie de l'analyse harmonique, on définit la fonc-
tion de corrélation de deux fonction fi(d) et fo(H) par

+ T,
(24) 1 [ R fae - ar

7, —Ty2

ou f1(?) et fo(Y) ont la méme période 77, pouvant varier d'une
fagon continue de — o a 4+ oo et indépendamment de #.
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Cette définition implique trois opérations distinctes:

@) a l'une des fonctions périodiques on donne un déplace-
ment du temps =,

4) la fonction ainsi déplacée est multipliée par une autre
fonction périodique de méme fréquence fondamentale;

¢) la valeur moyenne du produit est obtenue par intégration
sur une période compleéte.

Ces opération se répétent pour chaque valeur de = comprise
entre —oo et 4 co,

D’apres Lee [17], un «appareil» pouvant réaliser I’ensemble
des opérations décrites est un corrélateur.

La corrélation dont le domaine d’applicabilité s’étend aux
fonctions apériodiques et aux fonctions aléatoires présente deux
variantes définies suivante le type de renseignement que l'on
veut obtenir et qui du point de vue mathématique s’expriment
par:

Autocorrélation: fi(§)=/5(?)

Intercorrélation (aussi appelée crosscorrélation): f (8= /(7).

Nous donnons en Appendice II une analyse de la corrélation,
les caractéristiques fondamentales de l'intercorrélation et de I'auto-

SCHEMA FONCTIONNEL DU CORRELATEUR

Eﬂ),_~_ MULTIPLICATEUR FILTRE _2
; INTEGRATEUR
I
1
o e 1
i |
i DEPHASEUR |- o
K i s s J
fo(1)
Fig. 13

corrélation et justifions notre choix pour la premiére de ces
techniques. L’appareil que nous avons construit et dont le schéma
fonctionnel est représenté sur la figure 13 comprend bien les
caractéristiques définissant un corrélateur.
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Nous allons analyser chacun de ses élements dont le schéma
électronique est représenté sur la figure 14,

Déphaseur : Cest a l'aide de I'ensemble des plateaux @ 3

@, @ que se fait le déphasage entre le signal et la fonction
de référence, en avangant ou en retardant l'origine des déclenche-

?

FILIRE

B

Y
| .15e
HUVIBRATEUR
81 STABLE _ X wea
) e

i

Fig. 14

ments par rapport au passage d’'une direction cristallographique

donnée dans la direction du champ appliqué 1-;’, comme nous
I'avons décrit dans ce paragraphe a propos du signal de référence.
Un réglage optique permet de faire I'ajustement de phase avec
une précision supérieure 2 1 minute d’arc.

Multiplicateur : La multiplication du signal a l'entrée par
la fonction carrée de référence est effectuée par l'intermédiaire

du relais Clare double inverseur a contacts de mercure @ dont

le choix a été conditionné par sa rapidité d’inversion et son faible
bruit thermoélectrique de contact. Le résultat du produit est

obtenu en sortie d'un amplificateur différentiel de gain unite .
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Filtre intégratewr: La fonction est intégrée par un filtre
passe-bas @ ayant pour fonction de transfert une fonction de

Butterworth du troisiéme ordre. La figure 15 montre le schéma

C C
= _S._ = 1 —I l_
E  (1+RCp)(1+RCp+RCp)
R/
2R Clt
b

-———
30s. avec R= 5MQ et C=2uF
Fig. 15

électronique de ce filtre, ainsi que la figure type de sa réponse a
un échelon. Ce dispositif est complété par une étage d’amplifi-

cation @ , avant.le relais, pour pouvoir amener le signal a un
niveau compatible avec les conditions de fonctionnement du relais,
et un transformateur @ qui élimine la composante continue du

signal d’entrée; un filtrage par des capacités de valeurs appro-
priés permet ‘d’éliminer les frequences supérieures a 20 Hz.
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La nécessité d’amplifier des signaux d’un niveau trés différent,
dans un rapport allant de 1 a 1000, nous a amené a utiliser diffé-
rents types d’'amplificateurs comme un amplificateur continu
(TEK-ELEC TX-100), um amplificateur galvanométrique (amplis-
pot SEFRAM), le pré-ampli de la détection synchrone. Dans ce
dernier cas, on pouvait simultanément faire les mesures par les
deux méthodes décrites et comparer les performances de 'une
par rapport a l'autre,

Il est important de souligner que le corrélateur que nous
avons construit effectue l’ensemble des mesures du Lock-in,
mais apporte en plus des reseignements supplémentaires que
nous discuterons au Chapitre III. Son prix de revient, principa-
lement fonction des deux amplificateurs opérationnels et d’un
relais (=2000F), est environ 10 fois plus petit que le prix d'un
amplificateur a détection synchrone.

VI — Les échantillons.
A — Découpage et Forme.

L'interprétation des résultats obtenus suppose une aimanta-
tion uniforme dans tout le volume de I'échantillon. Les seules
formes compatibles avec cette exigence sont des ellipsoides. Les
difficultés mécaniques d’obtenir des échantillons de cette forme
nous impose l'utilisation d’échantillons sphériques.

Nombreux ont été les auteurs qui ont choisi des échantillons
taillés en disques. Les inconvénients de ce choix en ce qui con-
cerne des mesures d’anisotropie ont déja été signalés par Aubert [2]
et peuvent se résumer en trois points essentiels:

a) non saturation de I'échantillon;

b) réalisation mécanique d’un disque, moins précise que
celle d’'une sphere;

¢) erreurs d'inclinaison du plan du disque par rapport au
champ magnétique.

L'usage d’échantillons en forme de sphere peut conduire
a des erreurs au cas ou l'échantillon n’est pas perfaitement
sphérique.
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Aubert a calculé le couple produit par un échantillon ayant
un écart a la sphéricit¢ A® mesuré sur le diametre et a trouve
I'expression

4= M2Ve . . ) Ad
— —~————s8ln29 ou e= :
5 ¢

(25) -

Pour obtenir un échantillon avec un ¢ minimum, nous avons
recours a une série de traitements mécaniques et chimiques
successifs et I'on obtient ainsi des écarts a la sphéricité de l'ordre
du micron.

La méthode utilisée est la suivante: dans le lingot du mono-
cristal est taillé par la méthode d’électro-érosion un échantillon
sphérique (A®=~1/100mm). Cet échantillon est ensuite soumis
a une série de polissages mécaniques avec des pates émeri et
diamant de grain décroissant jusqu'a 0,1p. Afin de diminuer la
couche perturbée par le polissage, de légeres attaques chimiques
sont effectuées entre chaque polissage.

Comme nous avons pu le constater au cours de notre étude
sur le nickel, les polissages mécaniques successifs créent une
distribution de dislocations a lintérieur du monocristal, leur
effet se faisant sentir particuliérement dans une mince couche
superficielle et engendrant ainsi l'apparition d’un terme supplé-
mentaire dans les mesures d’anisotropie. Comme nous le verrons
au chapitre III, ce terme est relativement important dans les
mesures d'anisotropie de 1’aimantation, mais est trés petit
(<~ 1/1000) vis a vis des termes d’anisotropie magnétocristalline,
ce qui justifie que celles-ci soient insensibles a I'é¢tat de surface
de I'échantillon,

Nous avons assayé de déterminer quel serait I'état «le moins
perturbé», et nous pensons que c'est celui qui correspond aux
échantillons directement obtenus par électro-érosion, la masse
du cristal étant peu affectée par le découpage qui crée en surface
une couche amorphe de quelques centaines d’Angstroems au
minimum, ainsi que nous avons pu le constater par diffraction
électronique.

On a observé que des recuits effectués apres polissages
avaient pour effet de faire apparaitre une nouvelle contribution,
probablement due a la formation de cristallites en surface
désorientés par rapport a la masse du cristal, comme le montre
la figure 16.
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Fig. 16
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Dans le cours de cette étude, des échantillons ayant subi
différents traitements ont été utilisés en fonction du but recherche.

Ainsi une étude compléte suivant deux plans cristallo-
graphiques était impossible avec un échantillon d’électro-érosion
par suite de défauts de sphéricité. En effet un tel échantillon
présente toujours une anisotropie de forme, empéchant sont uti-
lisation avec un axe de rotation autre que son axe de rotation
lors du découpage.

B — Fixation de I'échantillon; le porte-échantillon.

Apres avoir été pré-orientés magnetiquement, les échantillons
sont placés dans un porte-échantillon,

comme celui représenté en coupe sur la |
figure 17, usiné dans de l'araldite chargee |
au tale. |

L’¢chantillon est fixé de fagon telle que
les contraintes qui lui seront appliquees au
blocage aient une symetrie de révolution
autour de l'axe de rotation. L'échantillon
est fixé entre deux cones dont l'un est

fixe @ et solidaire du porte-échantillon et : \1~_©

I'autre ® vient s'appuyer sur la sphére |

déja en place, la fixation s'effectuant au

moyen d'une vis © Une fenétre ® est

percée a l'extrémité inférieure du porte-
-¢chantillon afin de permettre une orien-
tation aux rayons X (précision meilleure
que 1/2°). La partie supérieure du porte-
¢chantillon est en bronze diamagnétique et
se termine par une portée conique qui ira
s'adapter sur la portée conique du tube
tournant, Fig. 17
Les échantillons utilisés ont tous un

diametre voisin de Smm afin que l'on puisse les utiliser aussi
sur l'appareillage de mesure de couples.
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VII — Performances et limitations de |'appareillage.

L'appareillage que nous avons réalisé et dont le but prin-
cipal est la mesure des contantes d’anisotropie de l'aimantation
nous a permis de constater qu'un certain nombre de difficultés,
autres que l'ordre de grandeur du signal lui-méme, se posaient.
Parmi ces difficultés, celles d’origine mécanique sont les plus
délicates a surmonter. Nous citerons, par ordre d'importance
croissante, les vibrations mécaniques de l'échantillon, le centrage
de I’échantillon par rapport aux bobines et la précision du mou-
vement de rotation. Ce dernier point est la source d'erreur la
plut courante dans les résultats. En effet, si la trajectoire décrite
par le centre de l'échantillon, au cours de la rotation, n’est pas

un point mais s’approche d'un cercle ou d'une ellipse, pour ne
considérer qu'un cas simple, un signal de période moiti¢ de la
période de rotation est généré, d'ou l'apparition d’'un terme en
29, La figure 18 représente le signal dans ces circonstances,
aprés amplification par 105 On remarquera la présence d'un fort
terme en 20, qui masque le terme en 46, a peine visible. Afin
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de déterminer l'amplitude relative des différentes harmoniques
présentes dans ce cas, nous avons enregistré le signal au magné-
tophone et procédé par autocorrélation au laboratoire du LETL
On a ainsi pu obtenir des spectres d'amplitude, dont la figure 19
représente un des plus caractéristiques.

Autocorrélation
w e
-
E 29
™
N -
49
2 SN
‘T —
89
+
¥
9‘ | [
-
; T T 1
0 1 2
+1000E+01
Fig. 19

Un décentrage de l’échantillon et une non concentricité de
la rotation expliquent I'apparition de ces termes comme le montre
schématiquement la figure 20. .

On notera 'ordre de grandeur des termesen 6 et 20, com-
parés au terme en 40, Le cas que nous venons de décrire
correspond a l'utilisation du systéme de bobines 1.

Expérimentalement, nous avons constaté que chaque fois que
deux harmoniques voisines étaient présentes, 'une ayant une
amplitude beaucoup plus grande que 'autre, la mesure de I'har-
monique de plus faible amplitude était perturbée, voire impossible.
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Cette limitation est liée a4 la non linéarité des amplificateurs
quand I'harmonique de plus grande amplitude commence a les
saturer.

Le guidage de la rotation de ’échantillon ainsi que le soin
apporté a l'usinage du porte-éhantillon ont permis d’éliminer
dans le systeme de bobines de petite surface 2, ces causes d’erreur.

b
/

Bobine 1 T Bobine 2

Fig. 20

Dans ce nouveau systéme, une limitation, de caractére non
mécanique et liée aux propriétés anisotropes du matériau, a été
observé a basse température. Elle correspond a I'apparition d'im-
portants termes en 60 et 80, provenant de la forte augmenta-
tion des constantes K, et K3, dont les valeurs a I'ambiante sont
négligeables par rapport 4 K;. A nouveau le phénoméne de
saturation des amplificateurs a limité la gamme de température
de nos mesures.

A cet effet, il faut ajouter celui provenant des courants de
Foucault dans l'échantillon comme nous le montrerons au cha-
pitre IIL

En conclusion, nous pouvons dire que l'appareillage qu'on
vient de décrire est adapté a une mesure rapide et précise a
mieux que le 1°/, des constantes d’anisotropie magnétocristalline
entre I'ambiante et 4°K. Pour les mesures d’anisotropie de l'ai-
mantation, il est adapté a des mesures entre 'ambiante et —50° C.
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CHAPITRE 1II

Determination des constantes d'anisotropie magnetocris-
talline et d’'anisotropie de |'aimantation par la methode
du magnelometre a echantillon tournant

I — Anisotropie magnetique et magnetométre a echantillon
tournant.

On fait tourner une sphére monocristalline d'un matériau
ferromagnétique a vitesse constante autour d'un axe cristallo-
graphique [A,%,/] déterminé, Un champ magnétique suffisant
pour saturer le matériau est appliqué perpendiculairement a I'axe
de rotation. Une force électromotrice est induite dans un systéme
de bobines dont l'axe est situé dans le plan (%,%,/) provenant
des variations au cours de la rotation du flux magnétique qui les
traverse. Cette force électromotrice présentera une périodicité
déterminée par la symétrie du cristal. L'orientation des bobines
est repérée par l'angle que fait leur axe avec la direction du

champ H. Parmi les orientations possibles, nous distinguerons
celle ou l'axe des bobines est parallele a la direction du champ

H et celle ot l'axe prend une direction perpendiculaire a H.

On désignera dorénavant par position parallele (//, en indice
supérieure dans les formules) et par position perpendiculaire
(1 en indice supérieure dans les formules), les deux orientations
particulieres des bobines décrites précédemment. La figure 21
représente le cas ou il existe un angle « entre 'axe des bobines
et la direction du champ, o étant la vitesse angulaire de
rotation de l’échantillon. Dans le cas de la figure, l'axe de
rotation est [001]. ¢ et 6 sont les angles que font le champ H

et l'aimantation fl_/}', définis par rapport a I'axe [100] du cristal,
avec 9=uwl.

Portgal. Phys.— Vol. T, fasc, 3-4, 1972 — Lisboa 131



Frazio, Luts V. BRITO — Contribution a l'étude de Panisotropie.. .

A Tinstant #, la composante du vecteur aimantation dans la
direction du champ, M', est donnée par

(26) M" = Mcos (s —0)

oi M désigne le module du vecteur aimantation.

Sa composante dans la direction perpendiculaire, ', est
donnée par

(27) M*' = M sin (9 — 9).
La composante de I'aimantation suivant 1'axe des bobines /% est

(28) M?®= Mcos(y—0)-cosx+ M.sin(p—6)-sina.

[o1oH
, AXE des BOBINES

|

[100]

Fig, 21

La"force électromotrice induite dans le systéme est porpor-
tionnelle a
L
(29) : _ 4= i ;
dit

Soit T, le couple d’anisotropie et T',, la composante de T,
dans la direction de 'axe}de. rotation

(30) i:a=ﬂ?><g et I1ﬂ,=M-H.sin(q’_9).
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En substituant (30) dans (28), on obtient:

(31) M“=M-cos(q:—8)-cosac+]—;‘;i-sinoc.

L’expression (31) suggeére l'emploi d’'une méthode ou l'on
puisse faire varier «, afin de pouvoir séparer les deux termes
intervenant dans cette expression et pouvoir ainsi les mesurer.
Le développement de M et de I'., permet d’exprimer A% en
fonction des constantes d’anisotropie magnétocristalline et d’aniso-
tropie de 'aimantation.

Il importe, pour pouvoir exploiter les expressions (26) et
(27), de connaitre le développement de M et I';. en fonction
de ¢, seul parameétre que nous connaissons expérimentalement,
puisqu’on connait sa loi de variation en fonction du temps.

Considérons le cas ou le vecteur aimantation tourne dans le
plan (001). Dans ce cas, M et I',, s'expriment sous la forme:

M. M. M, '
32) M=M,—(—1 4+ "3 ).cos40+—3c0s86+ ...
(82) M=M, (8+32) o5 cos 80+

(33) rﬂm(X‘ + fgﬁ).sinu—%sinswr...

2

en développant jusqu'a I'harmonique d’ordre 8.

Le calcul du couple en fonction de I'angle ¢, a été fait par
Aubert [2] pour les plans {001} {110} et {111}.

Pour le plan (001), et en se limitant aux termes prépondé-
rants I';, devient:

I.(9)= M Hsin (¢ — 8) =
. Ky K 1 KK s
= 4 l 5 - L 1 5 - w
sin ?[( 9 . 3 ) I3, ( = )+ J+

: Ky 1 /KPP KK
8 e 3 g ] 1 A i i
TR q’[ 6 HM (2 T )+ ]+

(34)

Le calcul de l'expression du module de l'aimantation en
fonction de ¢ se fait en substituant dans (32) ¢ par ¢—e ou s

est I'angle entre les vecteurs /7 et M et variable au cours de
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la rotation. L'expression générale de M (g), pour le cas ou
l'aimantation tourne dans un plan de symétrie, ainsi que la
méthode de calcul pour le passage de 8 en s sont données en
Appendice lIL. Pour le plan (001), et en limitant le développement
jusqu’a I'harmonique d’ordre 8, on obtient:

M= MD—(E:—‘-{-%) cosd o+

My K
+(128 * IGHQMO)COS 7t

M, étant la partie isotrope de l'aimantation, M; et M; les pre-
miere et troisieme constantes d’anisotropie de 'aimantation.

Expérimentalement, méme avec un systéme de réglage pour
o, il faut considérer l'existence d'une éventuelle désorientation
de I'axe des bobines. Dans la position parallele, et compte-tenu
des dispositions expérimentales réalisées, un écart de «, inférieur
a 30’ est toujours envisageable. Dans ce cas, (31) devient:

M"':Mcos(q;—@}—f—%-a

avec 'approximation: cosa=1 et sina=a.

On obtient pour M une expression contenant des termes
en sin4¢, cos49, sin8¢, cos8¢, etc.

Le signal induit dans les bobines, dans le cas du plan (001)
sera donné par:

S”=—ka[(-‘;—Zl+%)sin49+
(36)
K M, K2 ;
2Lty ~{ 32 E7- 7 e

ou % est la constante d’étalonnage et /7 le volume de l'échan-
tillon. Pour déterminer %, nous avons procédé de deux facons
distinctes. Tout d’abord, nous avons opéré par extraction d’un
échantillon de nickel, connaissant la valeur de l'aimantation a
saturation de celui-ci. Cette méthode nous a permis de tirer deux
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conclusions en ce qui concerne le comportement des systémes de
bobines que nous avons utilisées:

a) le systeme de bobines 1 est sensible aux effets d'images
magnétiques, ce qui rend la valeur de k dépendante de /7,
tandis que dans le systeme 2 % est indépendante de .

b) le positionnement en hauteur de I'échantillon doit étre
fait avec beaucoup de précision (1/10 mm), dans le cas des bobi-
nes 2. Dans le cas du systeme 1, une erreur de 1 mm n’entraine

pas de variations sensibles (107%) sur les résultats.

La deuxieme méthode pour déterminer la constante d’étalon-
nage % consiste a faire la mesure en position perpendiculaire et
a utiliser les valeurs des constantes K/ intervenant dans l'ex-
pression de S' obtenue a partir des mesures de couples. Cette
derniere méthode présente l'avantage de ne pas nécessiter la
correction de chaque point obtenu pour une valeur déterminée
du champ. De plus, elle ¢limine le risque d’erreur introduit par
une position de I'échantillon légerement différente de celle qui a
servi a l'étalonnage.

Les mesures par extraction ont permis de montrer qu’on
obtenait des écarts sur £ de l'ordre de 10°° par rapport a ceux
obtenus a partir des mesures effectuées en position perpendi-
culaire.

Il —Effet des courants de Foucault dans I'échantillon.

Aubert [2] a calculé, dans I'approximation des états quasi-
stationnaires les courants de Foucault induits dans un échan-
tillon sphérique au cours de sa rotation, dans un champ appliqué

H. Le moment équivalent de ces courants est donné¢ par

37) Bt ™ gl 8 (F1+ B ﬂ?)
15 ¢ ot 3
ou R est le rayon de I’échantillon sphérique et ¢ sa résistivité,
exprimée en Q.m. Toutes les autres quantités entrant dans le
calcul de (87) sont exprimées en u. e. m. C. G. S.
L’expression de la force électromotrice induite au cours de
la rotation, par les courants de Foucault est donc:
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: =11 5 - 1 } /2
Shep 220 B 5100 (BH opgp BED ).
15 P 3 H HeyMm
(38)
8= 8K/ .
— — e gin 4
( 3 H )

dans le cas ou l'axe des bobines fait un angle « avec la direction
du champ. Cette expression est 4 comparer a l'expression (36)
donnant la force électromotrice induite due aux propriétés aniso-
tropes du matériau.

Sur la figure 22, nous montrons comment varie le rapport
des harmoniques d'ordre 4, dues aux courants de Foucault et a
I'anisotropie de I'aimantation, pour une sphere de nickel de 8mm

2

15+

05

I | ||
-200 =100 )
TEMPERATURE en degres C

Fig. 22
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de diametre tournant dans un champ de 10#£0¢, a des fréquences
de v,=1Hz et v,—=10 Hz respectivement. La courbe inférieure
correspond aux conditions expérimentales que nous avons uti-
lisées.

On peut constater 'augmentation trés rapide de ce rapport,
quand la température décroit, ce qui limite les possibilités de
mesures a basse température. Cette augmentation est due a la
décroissance de la résistivité et a l'augmentation de la cons-
tante K.

Afin de limiter l'influence des courants de Foucault, il faut
soit:

@) limiter la gamme de température et ne pas descendre
en dessous de —100°C;

b) diminuer la fréquence de rotation, a quelques diziemes
de Hz, ce qui entraine 'impossibilité d’employer la méthode de
détection synchrone;

¢) réduire le diametre de 'échantillon mais ceci réduit aussi
le signal induit par les propriétés anisotropes et diminue le
rapport signal sur bruit;

d) diminuer le moment des courants de Foucault par I'uti-
lisation de disques trés aplatis.

Si on examine le Tableau III reproduisant les résultats

obtenus par différents auteurs qui ont utilisé la méthode du
magnétometre a échantillon tournant, on constate que tous ont

TABLEAU III

Fréquence
Auteur Rotation Matériau Forme

en Hs
Hagedorn, 1967 [18] 500 Permalloy Disques
Flanders, 1968 [19] 90 Fe, Ni Disques et fils
Gessinger et _ 13 ;

150 N D e
Kronmiiller, 1970 [20] ! : i
Gessinger, 1970 [21] 150 Ni Disques
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travaillé avec des fréquences de rotation supérieures a 90 /s,
cherchant un compromis entre de bonnes conditions d’utilisation
de la détection synchrone et l'effet des courants de Foucault.

Les désavantages des disques, liés a la non-uniformité de
I'aimantation, ont déja été discutés; du point de vue des courants
de Foucault, s'il est compréhensible que pour des disques trés
aplatis leur effet soit négligeable, I'extrapolation devient difficile
dans le cas de disques d’'épaisseur de l'ordre de quelques milli-
metres (Gessinser et al. [21] utilisent des diques de nickel de
diametre 9,8 mm et d’épaisseur 2,0 mm). Une estimation de l'effet
des courants de Foucault dans un disque de rayon R et d’épais-
seur 2a donne un moment équivalent:
(39) M*Z_ﬂ.}_m—ui(é)

a4+ R?2 ¢ ot

et permet de comparer les résultats avec ceux obtenus avec une
spere de rayon R. Cette expression montre qu’il faut étre trés
prudent dans !'utilisation de disques, surtout si on les fait tourner
a des fréquences «élevées» (> 10/ z).

III — Les mesures par detection synchrone

Dans les expériences réalisées, nous nous sommes limités a
I'étude des plans (100) et (110) du nickel. L'analyse des résultats
obtenus dans le plan (111) s’est en eftet révélée tres difficile car
le vecteur aimantation sort de ce plan au cours de la rotation.

Nous allons écrire les expressions utilisées pour ces deux
plans. Pour cela, nous avons eu recours au développement de
'aimantation M (g) présenté en Appendice III, en le simplifiant
considérablement par élimination de termes d’ordre supérieur.
Ce développement a été nécessaire afin de permettre d’apprécier
si la recombinaison d’harmoniques d’ordre supérieur a 8 interve-
nant dans le passage de M (6) a (M (v) pouvait entrainer l'appa-
rition de termes supplémentaires dans les développements jusqu’a
l'ordre 8 des expressions a analyser.

Nous avons pu constater que ces termes intervenaient d’'une
fagon négligeable, dans le cas du nickel, lorsque la température
restait au voisinage de I'ambiante; par contre, en-dessous de la
température de l'azote liquide, nous avons dénombré une ving-
taine de termes de l'ordre du pourcent du terme principal.
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Expressions dans le plan <100> :

0

“0)  Shom= — M =
—avaf[(M ML L gy
2 8 HM, 16

119 M,
2 o 4
(HMR 8 (8 * 52)]5”1 a3
M K® Mg\ Kh Vosogor .
+[—ﬁ—m—(M'+T)ﬁM]S‘“ ¥

I a (100)
41 RO, ;- B B (Wl s Y
(41) (100) = ¥ ( 7 )

K\ 1 (K K5 K2
=—£F VGJ [(2 Kfl +—2—) '}:}T —( 1 + ) He M JCOS 4»?"!’"

K's 1 1 ; K"
+[HT—H-_W<4K?+2K’1A’ s COS 8 4 -uu .

A partir des expressions (40) et (41) on obtient pour chacune
des harmoniques analysées, et en se limitant aux termes pré-
pondérants :

M, M,
42 S -—-—é 1
- & (2 F s)

Ms K2

(43) Sy —w,.,[ = H?Mu]
(44) Si=—F Vm[— (2MI+ f‘fa)Jr(w,l_[_ I\5> é]
A 1 Mﬁ__Kﬁ ]_ " 9 .
(45) Sh——% Vm[? 5 2 (4K1+21{,1\2) T
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Expressions dans le plan <110> :

(46) Stiy=—# V% (M) =

M, TM.
e ! 5
”{[(4 Y T+ 123)+

y 1 (3_{{,";141)_ 1 3K

4 Isin2
“au\ 16 HM 32 Jsm 7+

ﬂﬁ Ms\ 1 /MK : R o
+[( HETY +128) HM( 4 >+H2M 4

+R_3M2 4 3M5)+Hl 91(,2j|5in6?+

sindg +

64 128 M 32

oM, 1 9K/~ .
+|— in 8
[ 956 | HAM 32 ]Sn e }

) I a(100)
4 Shin=—kVP——( 27\
47) (0 = ¥ ( 7 )

K X K 1
=—52 Sl 8 B 5 o O
“’{[(2 ) +54>H

g 1 .3_[(-13___}(1!—}{2’ Sin2 _|..
M\ 16 128 )] ¥

sKy Ky . Ky 1 /K/2 KK\
_ 4
+I( " J")H MHE( i T B )]sm R
+[_9K2’ 1 21 Ky

32  H 16 H°M

9 Ky 9 K2 !
—y B MGy 8sl,
+[( 32 H 4 Hzﬁf.)]sm ?}

A partir des expressions (46) et (47) on écrit pour les harmo-
niques analysées dans (110):

(48) Sl—kVo (3:;(‘ ] Mg 1 M5>

]smﬁ?—k

128
3M, . 3K, 1 K 1
e

2 H 4 H2Mm |

(49 Si=—kVo|—
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Pour déterminer la position parallele de I'axe des bobines,
et ainsi pouvoir utiliser les expressions (40) et (46), nous avons
eu recours a la méthode suivante:

Pour chaque valeur du champ extérieur /,, on trace la
courbe de variation de I'harmonique du signal a analyser, en
fonction de la position angulaire des bobines; le minimum de la
courbe définit la position paralleéle. En outre, cette position
correspond a un point d'inflexion de la courbe de phase comme
le montre la figure 23.

250

800 H_H'*“"\-\
700} y 4220
. < =
600k . X Jigo ©
) [~
w 500F <
—9- “100 ?
g 400+ o
2 4130 &
= 3004 o
c o

@
-100 ©
o 200+ %
[ =
TUO" sl 70 <[
0 1 1 1 1 1 1 ] 1 1 1 1 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
& en mm Tmmz1’
Fig. 23

La figure montre qu'une désorientation de quelques minutes
sur « donne une contribution perpendiculaire non négligeable.

La position perpendiculaire permettant la mesure de la quantité
K K, B o . cix

?’ + ?5 est obtenue par rotation de 90° a partir de la position
paralelle. Par contre, une désorientation de 1° sur l'orientation
de la position perpendiculaire entrainerait une erreur sur le

résultat inférieure a la limite de sensibilité de notre appareillage.
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IV — Les mesures par correlation.

Apreés avoir présenté au chapitre II la méthode de corréla-
tion et son analyse mathématique en Appendice III, on va
illustrer le fonctionnement du corrélateur en considérant un
exemple simple d’application. Les deux fonctions périodiques en
présence seront d'une part le signal en provenance des bobines
et d'autre part la fonction carrée de référence. La figure 24
représente le cas d’'un monocristal dont ’axe de rotation est [001],

le champ //, étant appliqué dans le plan perpendiculaire a cet
axe, B est l'angle que fait I'origine des déclenchements avec la
direction [100] du cristal, » la vitesse de rotation.

[010]1T
,-AXE des BOBINES

N
%
Iy

ORIGINE des
G*DECLENCHEMENTS
(100]

Fig. 24

Comme nous l'avons vu au paragraphe I, expressions (28) et
(29), la force électromotrice induite sera:

. am'" dm!
0 — ———— — i
(50) e éVI: S5 Cosa -+ oF Slnac:|.
dam" dM* )
Dans le plan (100), a7 et 77 sont:
A7l
d;j =Awsin4do 4+ Bwsin8¢ + ...

(51)

%=‘4*mcos4q+3*w0038?+
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Les expressions 4, B, 4*, B*, en fonction des constantes
d’anisotropie magnétocristalline et d’anisotropie de l'aimantation
seront données en fin de calcul, afin de ne pas allonger les
formules.

On obtient en reportant (51) dans (50):

(52) ¢e=—RkVw[(Asin4dy + Bsin89)cosa -+
+ (A*cos4 ¢ 4+ B*cos 89)sin«].

Comme ¢9=wt=19 483,

03) e=—+FkVw[(Acosd4Pcosa— A*sin4sina)sind
+ (Asin4fcosx+ A*cos4fsina)cosdy +
+ (Bcos8fcosa+ B*sin8Bsin«)sin8 ¢ +
+ (Bsin8f cos« 4 B*cos8sina)cos84].

£ - . ™
L'inversion de cette fonction tous les 7 — obtenue en effec-

tuant la multiplication par la fonction carrée de référence de
méme périodicité que I'harmonique 4 —et l'intégration sur un
tour complet conduisent comme nous l'avons montré en Appen-
dice II a l’élimination des termes contenant des harmoniques 8,
ainsi que du terme en cos44d,

D’ou, a la sortie de l'intégrateur, un signal:

(94) S=§ka[Acos4!3cosac—A*sin4Bsina].

En substituant 4 et A* par leur expression lorsque M est
dans le plan (100) et en se limitant aux termes prépondérants,
on obtient:

(55) Bk (a Mcos 4B cosa— % sin4@sin ac)
ou

A / !
AM=— i+ﬁ o A2,
2 8 H

k' est une constante de l'appareillage.
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Cette expression montre que par la méthode de corrélation,
on dispose de deux variables indépendantes, « et £, que nous
pouvons faire varier mécaniquement. Nous allons considérer les
cas expérimentaux plus intéressants, en suivant l'ordre dans
lequel se déroule une expérience.

1 — Mesure de la composante perpendiculaire :

L . . ™
Cette position sera définie par W=

¢ et J étant les erreurs comises dans le positionnement de «
et 3.

Une préorientation de la position perpendiculaire des bobines
permet de nous ramener suffisamment pres de la position per-
pendiculaire pour faire 'approximation:

g2
CoOSa=¢ sine=1——.
2
Dans ce cas:
- 9 =
(56) St—p I:A MicosdB s — f;{‘ (1 — %) §ifid p,J

avec

B=-——0 cosd4=47 sin4f=1—832

8
(56) devient au premier ordre:

67 si=kf(4m-f.a.e_£).
H

A
Etant donné l'ordre de grandeur de 7}( par raport a AM

(100/1 dans le cas de Ni) et en considérant une erreur maximale
de 1° sur =, les deux termes sont dans un :rapport (1/1000).
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Ceci permet de déterminer facilement la position perpendi-
culaire et en méme temps de s’affranchir d’une éventuelle
erreur sur d.

2 — Annulation de la composante perpendiculaire :

Avant de passer 2 la composante paralléle, une rotation de
% est effecttée sur 3.

=13, « restante inchangé.
La condition d’annulation de S; est donnée par:

2
(38) 51=0=fe’|:AM- c—AM. 88’%—‘51—1;((1—%)45’}

soit:
AM.-H.¢
4AK

(59) =

En annulant S}, on est str d’'avoir 2 treés voisin de zéro.

8 — Mesure du signal paralléle:
Pour passer en position paralléle, on fait:
=20 et a=¢
d’ou

(60) Sy=# [a s A& i ef]
H

soit, pour la valeur (59) de ¢':
(61) Sif=F[AM—AM-¢-¢.

Ces expressions suggérent une méthode de détermination de
la position parallele et constitue en méme temps un test du bon
fonctionnement du corrélateur.

On donne a ¢ la valeur obtenue en 2 (expression (59)) et
on mesure le signal obtenu en fonction de ¢ dans une gamme
suffisamment proche de la position parallele pour que les appro-
ximations effectué¢es restent valables.
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On donne a o' d’autres valeurs voisines de la précédente et
l'on recommence la mesure du signal en fonction de ¢. On
obtient ainsi des droites dont le point commun détermine la
position parallele et l'amplitude de AM dans cette position,
comme le montre la figure 25.

L’emploi de cette méthode nous a permis de vérifier que la
position supposée paralléle déterminée par le minimum du signal

220 1 ;

~
L=
b

(unité arbitraire)

180

51'1

160 | !
150 200 . 250
POSITION PARALLELE e« enmm 1mm=1

Fig. 25

obtenu en détection synchrone s’écartait de celle trouvée par
corrélation d'une valeur qui n'a jamais dépassé deux minutes
d’arc. Tous les positionnements angulaires aussi bien de « que
de B ont été repérés par des méthodes optiques.

V — Resultats obtenus sur le nickel.

Les résultats qui vont étre présentés ont été obtenus sur des
spheres d'un diameétre compris entre 7,5 et 8 mm, taillées dans
différents monocristaux,
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Le processus de fabrication a été le suivant: la matiere
premiére utilisée est la poudre de nickel ex-carbonyle 99,95°,,
fritée sous £/, a 1000°C, et ensuite coulée sous vide — 10-5 torr
en lingotiere refroidie.

L’ analyse chimique, apres ce traitement, donne:

G 20 a 30 p. p. m,
Fe 0,02¢/,
Co, Si, S traces

La cristallisation se fait par la méthode de Bridgmann en
creusets de Oz Al, avec une vitesse de croissance de 1 cm/heure.
Le découpage de l'échantillon a été effectué par électroérosion
et le polissage, quand il a lieu, par la méthode dite des lapidaires.

['excellente qualité des monocristaux obtenus est bien
démontrée par le cliché de rayons X de la figure 26.

Nous allons commencer la description des résultats obtenus
par I'analyse d'une expérience effectuée sur le plan (100) avec le
systeme de bobines 1. Si le résultat numérique obtenue pour les
constantes d’anisotropie de 1’ aimantation ne présente pas un
grand intérét, par contre, l'allure générale de la variation de
SJ?, en fonction de //-2 (figure 27), ainsi que la variation de
phase avec le champ, mesurée avec la détection synchrone,
mettent en évidence:

a) Une variation linéaire de Sj* en fonction de //-2 pour
des champs allant de 5 kOe a 12kOe. Au-dela de 12 kOe apparait
une nette courbure;

4) une variation de phase de 10° entre le signal et la réfé-
rence, a été obtenue, pour toute la gamme de champ. Cette
variation de phase n’est pas imputable a un décalage entre l'axe
des bobines et la direction du champ puisqu’elle ne varie pas
pour de faibles désorientations de l'axe des bobines autour de la
position paralléle;

¢) pour des orientations nettement écartées de la position
parallele (> 8°), la loi de variation est bien celle de I'expression

“/ M, ‘\;5>9 Lo K
\2 ts)

aussi bien en variation d'amplitude que de phase.
]

Si? = (kV )2

Portgal. Phys.— Vol. T, fasc. 3-1, 1972 — Lisboa 147



Frazio, Luls V. BRITO — Contribution a Pétude de Ianisotropie. . .

Fig. 26

148 Porigal. Phys. — Vol, 7, fasc. 3-4, 1972 — Lisboa



Frazio, Luis V. BRITO — Contribution a l'étude de l'anisotropie. ..

d) l'ajustement de la courbe expérimentale par une fonction
du type

(62) Si=A+BH4CH?

donne pour AM tiré de A en supposant AM indépendant du
champ une valeur de 0,12 u. e. m./cm?,

55

T

w
wun
T

' en (microvolts)

vl
]

)

25 L

&
{1/H’ ) 1G* H en Cersteds

Fig. 27

Cette valeur qui était 2 comparer avec A //=0,13 u.e. m./cm?
obtenue par mesures de couples a constitué notre premiere
mesure de A M.

La suite des expériences réalisées nous a montré que l'allure
de cette variation était indépendante du cristal utilisé et que la
majeure partie de la variation de phase observée correspondait
aux valeurs du champ situées en-dessous de 14 kOe.

Les difficultés d’interprétation de ces variations et les pro-
blemes mécaniques de réglage de la position paralléle nous ont
fait abandonner ce systéme de bobines et passer au systéme 2.

De plus, par la suite, nous n’avons plus utilisé que des
valeurs de champ supérieures a 14 kQe.

Portgal. Phys.— Vol. T, fasc. 3-4, 1972 — Lisboa 149



Frazio, Luis V. BRITO — Contribution a létude de I'anisotropie. ..

Etude du plan (100) du nickel :

Les mesures ont été faites sur des échantillons rodés, de
8 mm de diameétre, a2 des températures situées entre —55°C et
+40°C, a l'exception de quelques expériences a la température
de l'azote liquide.

Comme nous l'avons décrit au paragraphe V—B du Cha-
pitre II, les mesures s'effectuent simultanément par la détection
synchrone et par corrélation. Dans la suite de l'exposé, nous
donnons les résultats obtenus indépendamment par 'une ou par
l'autre de ces méthodes d’analyse.

Le Tableau IV reproduit les résultats d'une expérience effe-
ctuée a 4+ 10°C. On remarquera qu'aucune variation de phase
n'est détectée dans la variation du terme perpendiculaire, tandis
que sur le terme parallele elle est inférieure a 2°.

Les figures 28 et 29 représentent les variations des compo-

745 DS A
73+ / !
’ /

/

12+ 2
1%

71

I
L

microvolts

en

1

S
=]
[e=]

T

1

NICKEL (100>

6,9} -

6,8 1
(1/H)x10° H gn Cersteds
Fig. 28
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TABLEAU IV

Date: 26.04.71 LOCK-IN
MESURES EN PARALLELE
Sf Nickel < 100 >
POTENTIOMETRE VOLTMETRE PHASE TEMPERATURE () SIGNAL
EN BV
CALIBRAGE 1324/3 90 1
1000 906/9 ; 41908 103,65 6,8730
900 915/8 12'- 41905 103,65 6,9402
800 929 /31 % 42004 103,65 7,0226
750 931/5 ;2- 42004 103,65 7,0627
700 942 /7 ~ 42004 103,64 7,1262
650 949 /52 % 4210 103,64 7,2191
600 969,71 % L2105 103,64 7,3265
1000 906 /9 Z 41908 103,63 6,8759
CALIBRAGE 1392 /7 90 1

Te=10pV

Position 330

MESURES EN PERPENDICULAIRE

st
1000 680.6/1.0 210 4 103,62 259,489
900 698.8/ .9 210 4 103,62 266,349
800 722.0/ .3 9104 103,62 275,191
750 131.3] 6 210 4 103,62 981,059
700 758.8/ .9 2104 103,62 989,177
650 784.9/5.0 910 4 103,62 299,199
600 817.0/ .3 9104 103,62 311,414
1000 680.2 910 4 103,62 959,224
CALIBRAGE 1319.7 90 5
Position 90 { e il
S, =500p ¥
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santes. parallele et perpendiculaire, avec le champ, correspon-
dant aux valeurs décrites au tableau précédent. La loi de variation
du terme perpendiculaire obéit bien a une loi de variation en

H™*, comme le prévoit l'expression (44).

315+ c/ DS -
305_ ]—10/0 ]

295 =

285} -

en microvolts

gt

275F .
NICKEL <100>

265 1

255

o
= O
~J

{1/H)x105 en Cersteds

Fig. 29

En ce qui concerne la variation du terme parallele, nous

avons choisi de porter en abcisses //7'. Ce choix est justifié par
la linéairité des courbes que l'on obtient. Le résultat pour

A;M:ﬂ

2

+% obtenus par extrapolation a champ infini de

cette loi est celui qui s'approche le plus de celui obtenu par
mesures de couples. Il est important de signaler que, compte-tenu
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de la faible gamme de champ dont nous disposons, la loi de
variation du terme parallele peut aussi bien étre donnée par

Hi'. L'écart obtenu sur A}, en utilisant ces deux lois d’extra-
polation, est inférieur a la précision de nos mesures.
Ks

T3

. X L K,
La figure 30 représente la variation de AK=TI

avec la température.

T ! I T I T

T
1

23

21| ]

AK = Kif2+K: /8

191

17

it -
L w
T T

—
—
1

-AK en ergs /cm

NICKEL<I00>

I I I I ! 1
- 60 -40 -20 0 +20 +40
TEMPERATURE en degres centigrades

Fig. 30

Les points expérimentaux de mesures par la méthode du
magnétometre a échantillon tournant sont représentés par des
cercles, les triangles correspondant aux mesures effectuées par
Escudier [7], avec une balance de torsion. L'accord se fait 2 mieux
que 1°/,. Il faut remarquer que les résultats obtenus par mesures
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de couples donnent directement une différence d’énergie entre
deux directions cristallographiques. Dans le cas présent A/ =
= Ejjo— Lo

Le développement de A £ en fonction des constantes d’aniso-
tropie magnétocristalline comprend non seulement un terme en
K, K, ; 5
7‘ f —éz”- mais encore d’autres.
[’accord obtenu avec nos mesures permet de vérifier que la
contribution a l'énergie des autres termes est au moins inférieure

a 1°/, dans la gamme de température décrite,

I 1 I I 1
0.25[ 4
=
0201 i
h- AM=M/2 +M/8
(]
p |
(=
L]
5 015F .
<1
NICKEL <100>
010 i
a 5 1 1 1 1 1 J
10—60 - 40 - 20 0 +20 +40 +60
TEMPERATURE en degres centigrades
Fig. 31
; — M, M.
La figure 31 montre la variation de AM:?— ?ﬁ avec la

température. Nos résultats sont sensiblement différents de ceux
obtenus par Escudier. Nous essayerons de donner une interpré-
tation de ce désaccord, au paragraphe suivant, aprés avoir décrit
I'influence de I'état de surface des échantillons sur nos résultats.
Nous pensons en effet que 'état de surface joue un role important
dans nos mesures.
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Malgré les difficultés expérimentales que nous avons signalées
au chapitre 1I, en ce qui concerne les mesures d’anisotropie de
l'aimantation a basse température, il nous a paru nécessaire de
faire ces mesures afin de vérifier le comportement mécanique du
systéme porte-échantillon et porte-bobines. Les expériences
effectuées nous ont permis de tirer les conclusions suivantes:

a) laconstante des bobines reste inchangée (a mieux que 1°/,)
dans la gamme de température de 77° a 300 K°.

4) les mesures effectuées en perpendiculaire (figure 32) pour
’harmonique 4 donnent une valeur de AKX en accord avec celle

COR.
680f |

630+ 5

580 3

(unites arbitraires)

S.L

530 NICKEL <100> i

LBOE L =

5 ]
(1/H)x10° H en Cersteds

[s 118

Fig. 32

obtenue par mesures de couples. L’'écart subsistant (2°/,) est
facilement justifiable par la contribution a AZ, de termes qui,
a température ambiante, sont de l'ordre de 10 des termes pré-
pondérants. A la température de l'azote liquide, en raison de
l'augmentation des constantes K, et Kj, ces termes deviennent
de l'ordre de 107 des termes prépondérants.

¢) les mesures effectuées au parallele sont fortement per-
turbées par l'apparition du terme en 86, d’amplitude double du
terme em 40. Le résultat obtenu est présenté sur la figure 33.
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Une extrapolation en //™' et /7% semble nécessaire, mais donne
pour AM une valeur tres différente de celle obtenue par les
mesures de couples. L'ordre de grandeur des coefficients des

termes en /7' et H™® n'est pas justifiable par la contribution
de termes qui étaient négligeables a températures voisines de
I'ambiante.

d) nous avons mesuré le terme en 86 parallele (figure 34).
L’expression pour la variation en {onctmn du champ est donnée
par l'expression (43).

Etant donné l'ordre de grandeur de —g‘i, nous n’avons pu le

mesurer. Par contre, la pente de la droite donne une valeur de
K= —8,6-105erg/cm? a comparer a — 8,4 . 105 erg/cm? obtenue
par Escudier.

Etude du plan (110) du nickel :

L'étude pour le plan (110) ne présentant aucun trait original
par rapport a celle décrite pour le plan (100), nous nous
limitons a présenter quelques courbes caractéristiques (figures 35,
36, 37 et 38), ainsi que la variation de A'KX en fonction de la

= f
température avec A K = 32 + K-?
plan, d'analyse plus complexe que celle du plan (100) a été
effectuée pour confirmer les résultats obtenus précédemment.
Les triangles sur la figure 37 représentant les obtenus par
mesure de couples.

|f
+ ——. L’étude de ce

VI—Etat de surface de I'echantillon; son influence sur les mesu-
res d'anisotropie de 'aimantation.

Au cours de I'étude que nous avons effectuée sur le nickel,
on a pu constater que les traitements mécaniques, chimiques et
thermiques effectués sur I'échantillon lors des processus de fabri-
cation intervenaient dans les résultats obtenus [22].

Nous avons dés lors entrepris une étude systématique de
l'influence de l'état de surface de I’échantillon sur I'anisotropie
de Tl'aimantation. Nous allons décrire les différents traitements
correspondant aux courbes représentées sur la figure 39. Ces
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résultats ont €té obtenus avec le méme échantillon qui a subi
des traitements successifs. Comme état de départ, nous avons
pris celui qui est obtenu directement aprés découpage par élec-
troérosion, sans aucun recuit ou polissage. Nous analyserons les
variations de la composante S/ en fonction du champ, a une
température de 20°C et pour le plan (100).

L ] |
64 COR. T
1%
g3k .
1
n
3
-
o
S
£
c
(5]
Y sl .
o
NICKEL <110>
1 |
ol 5 7

(1/H)x10° H en Cersteds
Fig. 35

Le champ extérieur prenait des valeurs comprises entre 5
et 20 kOe.

Sur la courbe 1, dans toute la gamme de champ disponible,
on constate une variation linéaire de Sj avec l'inverse du champ
extérieur corrigé du champ démagnétisant. Comme nous le verrons
par la suite, nous avons tracé la variation de .S en fonction de
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H:1 afin de vérifier sa possible interprétation par le modele de
Brown [23] d’approche 4 la saturation. Les différences obtenues
avec la courbe de variation Sj(/7-1) sont négligeables.

La courbe 2 a été obtenue apres rodage de l'échantillon avec
de la pate émeri de 8p.

285 COR.

2751 =

Tres6

265

T
1

N
w
w
T
|

microvolts

okt
Sien

2451 5

235

T

NICKEL <110>

225 é =
(1/H)x10° H en Cersteds

Fig. 36

La courbe 3 a été obtenue aprés un nouveau rodage avec de
la pate diamant de 0,5 p.
Ces deux courbes font apparaitre nettement la superposition

d’'un terme en /7;® au terme en //;' déja existant.
L’extrapolation a champ infini, effectuée par moindres carrés,

avec un expression du type S{= A4+ BH;' + CH;* done pour
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M Dt g D

+ —= des valeurs variant jusqu'a 10°/, en-dessus de
la valeur correspondante obtenue par électroérosion.

Des rodages sucessifs, effectués a la pate diamant de 0,5,
ont donné des courbes intermédiaires entre la courbe 3 et la
courbe 4, celle-ci constituant en quelque sorte une «courbe limite».

25

I
I

201

- 8K en10‘ergs/cm’
&
T

—
o
T

NICKEL <110>

i i I 1 ! !
TI0 20 0 20 40 80
TEMPERATURE en degres centigrades

Fig. 87

Au cours des mesures précédentes, aucune variation de phase
significative du signal a mesurer par rapport au signal de réfe-
rence n'a été enregistrée.

Un recuit sous hélium, a une température de 600°C, a fait
apparaitre, comme le montre le cliché Rayons X de la figure 16,
un grand nombre de petites taches, de méme symétrie que le
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cristal, mais désorientées par rapport a celui-ci. Les resultats
obtenues aparement donnt un l'orde variation non interputable
pour le moment. Les courbes 2, 3 et 4, de la figure 39 semblent
suivre une loi du type S,(H;)=S,(0)+aH;' + 6 H;? et peuvent
étre interprétées par la théorie d’approche a la saturation de
Brown [23]. Cet auteur montre que des concentrations ponctuelle,

T T T
azote DS
6ol |
]
°
>
e
B2
E spof -
c
[J]
g 8
u
NICKEL <110>
400 1 1 1
5 6 T 8

(1/H)x10° H en Cersteds
Fig. 38

linéaire ou plane de forces (par exemple: dislocations) font appa-

raitre une loi du type:

o
_A{ =1—akH *
M;

avec n=1, 2, 3 respectivement.

Une extension de ce modele aux cas des mesures d'anisotro-
pie permet ainsi de justifier I'apparition d’'une terme en ;.

Il est en effet trés probable que les traitements mécaniques
qui perturbent a un degré plus ou moins important la surface de
I'échantillon fassent apparaitre une distribution de dislocations.
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qui seront a Uorigine du terme a /;'. De méme, le terme & /;*
peut s'interpréter par lexistence de cristallites désorientées
localement.

De nombreuses études ont été consacrées a l'approche a la
saturation sur des monocristaux déformés. Une étude particulie-
rement détaillée a été faite par les chercheurs du Max-Planck-

T
1

75

65 -

en microvolts
wn o
w o
1 I
[P}
1 1

i
St
wun
(]
|
1

.
.

557/; =
’

1 1 1 1 1

2 3 L 5
(1/Hi)x10° Hi en Qersteds

Fig. 39

-Institut de Stuttgart [24, 25, 26, 27]. Par contre, trop peu d’études
ont été effectuées sur la variation des constantes d’anisotropie
avec le degré de déformation plastique de I'échantillon.
Cependant, Baatacharyya et al. [28] ont observé une variation
maximale de 6,5°/, de la constante K, sur des disques de nickel
ayant subi une tension ¢ de 0,17. La tension ¢ est définie par
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le rapport entre la variation d’épaisseur aprés déformation et
'épaisseur initiale.

Les déformations subies par nos échantillons en cours de
rodage apparaissent comme nettement moins importantes que
celles décrites par ces auteurs. Ceci confirmerait I'indépendance
des mesures des constantes d’anisotropie magnétocristalline des
traitements que nous avons effectués.

Une interprétation des résultats obtenus, et en particulier
du comportement du signal en parallele, ainsi que celui obtenu
en perpendiculaire, est indiquée sur le
schéma ci-contre. On y représente une
sphere décomposée en deux régions: la
région 1 caractérisée par une aimantation i

uniforme A/ et comprenant tout le vo-
lume de l'échantillon a I'exception d’une
mince couche superficielle, la région 2, W
perturbée par les différents traitements
subis et dans laquelle on peut considérer

plusieurs «zones», dont une est représen-
tée en hachuré. Cette zone sera caractérisée par son aimantation

»:, non colinéaire avec M. M et m sont des aimantations par
unité de volume.

[’aimantation résultante de la région 1 peut étre représentée
par un dipdle unique, placé au centre de I'échantillon, et le signal
induit par cette région sera proportionnel a l'anisotropie de
l'aimantation. Par contre, le signal induit par les différentes
zones de la région 2 sera donné par une fonction vraisemblable-
ment compliquée mais qui en tout état de cause sera proportion-

nelle 2 I'aimantation totale . De plus, la constante des bobines
intervenant pour le calcul de la force électromotrice induite pour
cette région sera différente de celle qui intervient pour le calcul
du dipdle. On peut ainsi concevoir une contribution non négli-
geable d’un petit élément de volume perturbé par rapport a la
contribution de tout le reste de ’échantillon.

Dans la mesure en perpendiculaire, la contribution de la

région 1 est proportionnelle a ﬂ;’, tandis que celle de 2 a m.
Compte tenu du rapport des volumes, il apparait une trés faible
contribution des régions perturbées.
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VII — Resultats obtenus sur I'alliage CoFe (8°/, Fe).

Une fois la mise au point de l'appareillage terminée, avec
I'étude du nickel, nous avons étudié l'alliage CoFe avec 8°/, de
Fer, de structure cubique. Le cristal taillé en spheére de Smm de
diameétre a été fourni par Monsieur Nowicki, de !'Institut de
Physique, a Poznam, Pologne.

Nous nous sommes surtout intéressés a la variation de I’har-
monique d’ordre 4 du signal induit dans les bobines, en fonction
du champ extérieur et de la température.

Etude du plan (110) :

a) mesure en parallele: la caractéristique principale des
résultats obtenus en parallele réside dans la trés petite variation

I T
D.S.

175+ i

54# en microvolts
1
1

Co Fe <110>

| 1

170 . -

(‘UH)xTDS H en Cersteds
Fig. 40

du signal S| en fonction du champ, comme le montre la figure 40,
accompagnée d’une absence de variation de phase du signal par
rapport au signal de référence. Par extrapolation linéaire en
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H™', nous avons pu déterminer A M,;,, dont la variation avec
la température este donnée sur la figure 41.

b) mesure en perpendiculaire: S} varie linéairement avec
linverse du champ appliqué, en accord avec l'expression (49),
figure 42, et d'apres la pente de la droite, on obtient

3 K, K.
N=—1 4 2
> T4

dont la variation avec la température est donnée sur la figure 43.

201 8 16 128 o
-S .|
E
[T}
=
’ =
(1]
=
il =

16+ Co Fe<l110> 2

1 1 1 1 el
60 40 20 0 20 40 60

TEMPERATURE en degres C
Fig. 41

FEtude du plan (100) :

Lors de l'orientation du cristal, une mosaique de quelques
degrés, (3> a 4°), a été observée dans les directions (100).

Nous avons fait quelques mesures dans cette direction, afin
de vérifier l'influence de ces désorientations sur les mesures
d’anisotropie de I'aimantation.
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Comme on peut le constater sur la figure 44, la variation en

fonction de /7! est toujours linéaire mais elle est plus impor-
tante que celle trouvée dans le plan (110).

.
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335 6 7

(1/H)10° Hen Oersteds

Fig. 44

La mesure en perpendiculaire nous donne la valeur de

AK=%+L§—. La comparaison de AKy et A'K}, a l'am-

biante montre que a 1°/, prés on peut négliger dans les deux
expressions les contributions de K, et K; et on obtient par
exemple a 20°C, K, ~108ergs/cm3.
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CHAFITRE 1V

Quelques considerations theoriques

Conte premier: ou Candide rencontre la loi en puissance 10 et
ce qu'il en advient.

En parcourant la trés abondante littérature consacrée a
Panisotropie des ferromagnétiques, on constate que se sont les
variations thermiques des constantes d’anisotropie magnétocris-
talline qui ont été les plus étudiées. On a cherché a vérifier
I'accord entre les résultats expérimentaux et la loi en puis-
sance dix.

L'origine de celle-ci remonte a 1936; on la trouve dans un
travail d’Akulov [29] intitulé «contribution a la théorie quantique
de la variation thermique de la courbe d’aimantation». L'idée qui
est a4 la base de cette étude est de considérer chaque spin comme
indépendant. Son énergie, indépendante de la température, ne
dépend que de son orientation par rapport aux axes cristallogra-
phiques et provient de linteraction avec le champ cristallin.

Cette énergie peut s’écrire:

(63) e=¢o+ K O[5 +B5+ 34+ -~

ou v, v9, v5 sont les cosinus directeurs du spin considére.
L’énergie libre du cristal, en effectuant un calcul de pertur-
bation au premier ordre, sera donnée par:

(64) F=Fy+ K 0)< @B+ - +22>.
Le résultat de ce calcul sera a comparer a 'expression:
(65) F=Ky(T)+ K (T) (o203 + o202+ 020?) .-
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On obtient ainsi:

(66) K, (T) =K, (0) (1 — 10 ;\-15(0}\;(3;5(7‘) )

Dans la gamme de température pour laquelle:

J‘-J(s (0) — A)fs (a
M, (0)

<=
(66) devient:

@7 K(T) _ [_;\fs (T) Jw_

K, (0) M, (0)

Cette expression est connue sous le nom de loi en puissance
10 de la premiere constante d’anisotropie magnétocristalline.

Il faut bien remarquer que le facteur 10 dans cette expression
ne provient pas de I'emploi d'un modele déterminé, mais unique-
ment de la combinaison des cosinus directeurs intervenant dans
I'équation (63). Dans certains développements ultérieurs de cette

. — . L(l+1) | o
loi, on trouve une variation en puissance — 5 en particulier

pour /=4, on retrouve la loi en puissance 10 d’Akulov. Cette

I(l+1)
2

variation provient de considérations de symétrie avec

un développement des polynomes de Legendre sous la forme:

41 6

Pi(cost)=1— 3 2

.-~ (cosf) Z(Z—TI)
I'approximation restant valable pour ¢ petit, ce qui limite son
application aux basses températures.

Par la suite, et pendant vingt ans, le théoreme d’Akulov a
subi une série de succes et de revers, allant de l'accord le plus
complet obtenu pour des échantillons de fer jusqu’a un flagrant
désaccord pour le nickel.

Pourtant, déja en 1937, Van Vleck [30] se penchait sur un
probleme plus fondamental «... we shall confine our attention to
the theoretical explanation of the existence of nonvanishing cons-
tants K, K, of the proper order of magnitude, in other words,
the origin of the anisotropy on the basis of atomic theory ...».
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Ce modele a permis de montrer comment I'anisotropie peut étre
interprétée a partir d’'un modele d’¢lectrons localisés.
L’'Hamiltonien d’Heisenberg, —2J Y S;-S; ou 7 et j sont
i>f .
les sites atomiques des moments Si et 3,-, est invariant par
rotation; il ne peut donc contribuer par un terme anisotrope 4
lénergie du cristal. Par contre, Van Vleck a montré qu’en raison
du couplage spin-orbite, dont déja Bloch et Gentile [31] ont
suggéré l'importance pour l'anisotropie, il existe un couplage
pseudo-dipolaire de la forme:

(68) Cij (;:r_j) §,- ) 3,-— 8(S5;- r,-;,-)g(Sj - 7ij)
ij

entre deux spins dans les sites 7 et j, séparés par’le vecteur #i;.
Il existe aussi un couplage pseudo-quadrupolaire:

(69) Di; (i 7R (S; - rip -7t

Les constantes de couplage Ci; et D;; sont indépendantes
de la température.

La constante d’anisotropie K, pour les cristaux cubiques est
alors obtenue par un calcul de perturbations au deuxieme ordre
sur les termes de couplage dipolaire et au premier ordre sur les
termes quadrupolaires. Le calcul poussé a un ordre plus élevé
fait apparaitre la constante K.

La principale difficulté avec ce modele est qu'il prévoit une
valeur du rapport K,/K; trop petite, les deux constantes étant
obtenues par des calculs de perturbations poussés a des ordres
différents. Zener [82] a étendu jusqu’au point de Curie la gamme
de température ou le modele d’Akulov et Van Vleck était appli-
cable et il a généralisé la loi en puissance 10 sous la forme:

1(41)
ki (T)y=m

ou k(T) est le coefficient d’ordre / du développement en har-
moniques sphériques et m est I’aimantation réduite M, (7")/M;(0)-

Par la suite, le modeéle de Van Vleck a fait I'objet de plusieurs
développements. Les calculs de la loi de variation thermique ont
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alors donné une loi en puissance 16, Kasuya [33]; corrigée par
Charap et Weiss [34], cette loi est alors devenue une loi en
puissance 8; enfin I'introduction de certains termes manquants a
donné a nouveau la loi en puissance 10,

I a fallu attendre 1959 pour que Van Vleck [35] mette tous
les adeptes du modele localisé d’accord. Cet auteur a montré que
la validité de la loi en puissance 10 était liée au fait qu’il existe
entre deux spins a basse température une corrélation rigide.
L’hypothese de cette corrélation a basse température est justifiée
par la théorie des ondes de spins, amenant 2 considérer le com-
plexe de deux ions de spin .S comme un seul ion de spin 2.S.
Il a également montré que la loi en puissance 10 est restreinte
aux matériaux dont les propriétés magnétiques étaient interpré-
tables par un modeéle de spins localisés, ce qui exclut tout natu-
rellement les métaux 34.

«Ce dernier paragraphe fit dive trés sagement @ Candide qu’il
devait exister un autre modeéle et il remonta ainsi le cours du temps
a sa recherche».

Conte deuxieme: coment Candide reussit a se debarrasser du
modele localise et devint le defenseur du modeéle itinerant.

En 1936, avec les travaux de Slater [36], Stoner [37] et
Wohlfarth [388], apparait le modele des électrons itinérants ou
modele collectif du ferromagnétisme.

Cette théorie, qui s'est développée parallelement a celle qui
s'appui sur un modele d’électrons localisés, a été appliquée en
particulier aux métaux 34.

Ces deux modeles ont évolué au cours du temps, chacun
prenant certaines caractéristiques de l'autre et perdant ainsi son
caractére propre initial,

Il existe néanmoins certains résultats expérimentaux qui
ont tendance a favoriser le modéle itinérant, Parmi ceux-ci,
Herring [39] cite:

a) lordre de grandeur de la chaleur spécifique électronique
du nickel qui met en évidence la participation des électrons aux
phénomenes de condution [89];

) lavaleur non enti¢re du moment a saturation du nickel [39]
v =0,6154 B/atome. Toutefois, Van Vleck [40], en 1953, a suggéré
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que cela pouvait provenir de l'existence de deux configurations
possibles pour les atomes de nickel 4° et 4'0; I’état moyen
donné par &% correspond ainsi 4 un nombre non entier de
magnétons de Bohr. Ce modele n’est plus un modele strictement
localisé et devrait plutot étre appelé: modele itinérant corréle;

¢) enfin, les expériences faisant intervenir les propriétés de
la surface de Fermi du nickel[41] démontrent clairement le
caractére itinérant des électrons 4.

La premiere application du modele itinérant a l'anisotropie
des ferromagnétiques est due a Brooks[42], en 1940. «..-At Pro-
fessor Van Vleck’s suggestion, we have treated ferromagnetic
anisotropy from the standpoint of the «itinerant» or «collective»
electron model of Bloch, Stoner and Slater, in which each
electron is treated as belonging to the metal as a whole and as
moving independently of the other electrons in a self-consistent
field determined by the potential of the ions and the «time
exposure» field of the other electrons...».

Pour Brooks, c'est le couplage spin-orbite qui, en perturbant
la structure de bandes, est a 'origine de I'anisotropie magnétique,

Les progres effectués depuis le premier calcul de Brooks
résultent surtout d’une meilleure description des états de base
intervenant pour le calcul des bandes.

Fletcher [43] utilise des états de base obtenus par combi-
naison linéaire des orbitales atomiques (LCAO). Ce modéle
présente déja un avantage par rapport a celui de Brooks qui ne
considérait que des orbitales 7, et négligeait ainsi les deux
orbitales e,.

La principale limitation de ces modéles est qu'ils négligent
'hybridation entre les électrons des bandes s et des bandes 4.

Parmi les travaux récents sur l'anisotropie dans le cadre
d’un modele itinérant citons celui de Furey[44] qui a calculé
I'anisotropie du nickel utilisant le schéma d'interpolation de
bandes de Hodges, Ehrenreich et Lang[45]. Il utilise comme
fonction de base les cing LCAO plus les quatre OPW, incluant
I'hybridation entre deux électrons. Furey met en évidence la
contribution des états dégénérés, comme le montre la figure 45
représentant la surface de quelques bandes @ prés du point X
pour deux directions d’aimantation. Les écarts d’¢nergie sont
plus grands prées de X et n'ont pas tous le méme signe. En
faisant varier la température, l'occupation des états les plus
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importants change et I’énergie totale peut aussi varier rapidement.
Ce modele présent l'avantage d’expliquer une variation rapide de
I’énergie avec la température en identifiant cette variation a celle
des niveaux d'énergie des états prés du point X. La figure 46
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Fig, 45

permet de comparer les résultats expérimentaux obtenus plus
tard par Franse [46] a la courbe théorique de Furey. L’accord est
excellent. Cet auteur suggere que le calcul de I'anisotropie de
I'aimantation soit fait par 'emploi du modéle de Furey.
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Conte troisieme: Candide fait connaissance avec |'anisotropie de
I'aimantation.

[’existence d’une anisotropie de 'aimantation a été proposée
par Callen et Callen en 1960. Pour ces auteurs, I'anisotropie de

30F .
__Experniment
& =
20
-§_ ___"I"r:tzcr,-,':urzy.
- e
x-é
10t 5
L 1 1 l
0 100 200 300
T (K)
Fig. 46

l'aimantation résulte directement de l'anisotropie de I'énergie.
Le calcul des coefficients d’anisotropie de I'aimantation, interve-
nant dans le développement du module du vecteur aimantation
en fonctions sphériques, utilise un modele localisé dans lequel
on attribue a chaque spin une énergie d’anisotropie. L'énergie
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d’échange est représentée par un champ moléculaire. Ceci donne:

" i+l 0
0 M Ty L0030 0, T
() # 2 M, (0) I

ou M, est la constante d’anisotropie de l'aimantation d’ordre /

et 4 est le coefficient d’anisotropie d'ordre / et provient du
développement de I'énergie libre du cristal sous la forme

-1
(T F=3k(T,H) E

m=—1

Cette expression prévoit que tous les 4/, seront nuls a 0° K,
I'aimantion a saturation a cette température se réduisant a la
partie isotrope de M.

L'ordre de grandeur des M, prévu par cette théorie est en
désaccord avec les résultats expérimentaux obtenus pour le nickel.

Pour tenter d’expliquer ces divergences, Aubert [2] suggeére
un modele ou l'on considere, en premiére approximation, que le
systeme de spins est isotrope et que la partie principale de I'’ani-
sotropie de 'aimantation est due a4 une contribution orbitale.

Pour cela, il considére le métal comme étant constitué de
deux systéme couplé entre eux, a savoir le systeme des spins et
le systtme des moments orbitaux, et ou:

. couplage .
spins =y moments orbitaux
échange isotrope | blocage cristallin

‘—

spin-orbite

a) le systéme des spins, couplés entre eux par les interactions
d’échange est responsable du ferromagnétisme. Ce systeme possede
une aimantation isotrope M.

b) le sisttme des moments orbitaux est bloqué dans cer-
taines directions du cristal par l'intermédiaire du champ cristallin.

¢) linteraction entre les deux sistémes se fait par l'inter-
médiaire du couplage spin-orbite. On suppose pouvoir représen-
ter cette interaction par un champ magnétique /7, de méme
direction que M/, et agissant sur le systeme orbital.

d) ce modele présente I'avantage d’interpréter la variation
trés rapide avec la température de l'énergie d’anisotropie du
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nickel, ainsi que de mettre en évidence le role que joue l'aiman-
tation orbitale dans I'anisotropie de 'aimantation. Il prévoit une
augmentation réguliere de l'anisotropie de l'aimantation au fur
et 2 mesure que la température décroit. Cette théorie était en
accord avec les résultats disponibles sur le nickel (jusqu’a 100°K)
au moment ou elle fut formulée. Derniérement, Aubert et
Escudier [7] on étudié la variation de l'anisotropie jusqu’a 4°K.
Leurs résultats sont représentés sur la figure 47. On notera, vers
100° K, un maximum pour la courbe et en-dessous de cette tem-
pérature, une décroissance de A M.

3 0,3
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22 102 <
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0 100 200 300

TEMPERATURE (k)

Fig. 47

Il est intéressant de constater que si le modele de Callen et
Callen prévoit un maximum dans la courbe de variation de AM
avec la température, mais avec annulation a 0°K, le modele
d’Aubert donne le bon ordre de grandeur et justifie la loi de
variation de A M jusqu'a 100°K; par contre, il ne prévoit pas
de maximum sur cette courbe. Il parait raisonnable d’admettre
que seulement une partie de l'anisotropie de l'aimantation est
d'origine orbitale, la partie restante provenant du systéme
de spins.
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Conte quatrieme: le reve de Candide.

Les récents propes effectués sur la structure des bandes des
ferromagnétiques, ainsi que les possibilités de calcul offertes par
les ordinateurs, permettront probablement une approche de plus
en plus rigoureuse du probléme de l'anisotropie des ferromagné-
tiques.

En plus, les résultats expérimentaux extrémement précis
obtenus surtout par les balances de torsion seront en mesure de
faciliter la tache des théoriciens.

«Ce jour-la, Candide fit un beau réve .. .».
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CONCLUSION

Le montage expérimental réalisé et que nous venons de
décrire était initialemente destiné aux mesures d’anisotropie de
'aimantation entre la température ambiante et 4,2° K. Les diffi-
cultés expérimentales rencontrées et en particulier celles qui
sont liées aux propriétés intrinséques du matériau — effet des
courants de Foucalt, ordres de grandeur relatifs des harmoniques
a analyser, etc...—nous ont empéché d’étendre notre étude de
I'anisotropie de l'aimantation en-dessous de —50°C. Au-dessus
de cette température, et jusqu’a -} 50°C, nous avons pu mesurer
une contribution anisotrope a I'aimantation du nickel de l'ordre

de 5.107" de la partie principale isotrope. Les valeurs ainsi
déterminées sont en bon accord avec celles obtenues indirecte-
ment a partir des mesures de couples. Nous avons pu aussi
montrer I'importance de I'état de surface de I'échantillon dans ce
type d’expériences. Par ailleurs, notre appareillage permet de
mesurer les constantes d'anisotropie magnétocristalline, La mé-
thode que nous avons mise au point pour ce faire est extréme-
ment rapide. La précision obtenue n’est dépassée que par les
deux balances de torsion actuellement existantes mais dont le
maniement est beaucoup plus pénible et le prix de revient
largement supérieur. Les mesures de couples resteront néanmoins
la méthode la plus précise pour la détermination de I'anisotropie
de l'énergie et de l'aimantation. Le magnétometre a échantillon
tournant, par sa commodité de maniement et la rapidité des
mesures, semble étre l'appareil le plus intéressant pour l'étude
de I'anisotropie magnétocristalline quand on ne recherche pas de
précisions extrémes. Enfin, nous avons ét¢ amenés a réaliser un
ensemble de traitement du signal par corrélation, de performan-
ces, a trés basse fréquence, comparables sinon meilleures a celles
des amplificateurs a détection de phase actuellement commer-
cialisés.
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APPENDICE 1

Analyse de la detection synchrone [47]

Une détection synchrone peut se ramener a un inverseur
double, commandé par le générateur pilote a la fréquence v; du
signal a étudier. A l'entrée de l'inverseur double (figure 15-3),
nous appliquons le signal V,= V;sin(2=v -7+ ¢). Le passage
de la position 1 a la position 2, commandé par la référence a la
fréquence v;, inverse le signal en sortie. Ceci revient a dire que
l'inverseur effectue successivement les multiplications par -+ 1
et — 1 (figures 15-4 et 15-5). Le signal en sortie se caractérise
par sa valeur moyenne:

1 prEE 2
(I-1) Vns=—J sinwtdt= —V coso.
™ 9 ™

Ceci est valable pour un signal cohérent a la fréquence vs
avec le générateur pilote.

Pour un signal non cohérent, a la fréquence v, le terme
coso fluctuera entre +1 et —1 et lintégrale tend vers zéro
lorsque le temps augmente:

(1-2) fig =t frcos (t)-dt =0
T g '

I'—om ()

On voit lintéret d’'un amplificateur moyenneur a grande
constante de temps.
Le signal carré peut étre décomposé sous la forme:

(1-3) u=%[cos2msf——;—c032x3vﬁ+ %cos 27:5%;‘---]

ne contenant que les harmoniques impaires du signal.
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I./'
/--—-- 2nVt

Fig. 15-4

Fig. 15-5
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(I-4) V=it Gtor Bl Tl Rhl—1)v .-

avec % entier.

La multiplication par le signal carré (figure 15-6) du signal
d’entrée de fréquences v, fera intervenir des fréquences v,, telles
que:

(1-5) v=vst(2k—1)

ces fréquences étant celles qui composeront le signal de sortie.

—=— 2T 'Jst

Fig. 15-6

Ce signal sera a valeur moyenne non nulle:
(I-6) vy =Yy —(2h—1)v,=0

ce qui ne pourra étre obtenu que pour des termes en v, — (28 —1)v,.

On peut voir que les fréquences se présentant a l'entrée de
la détection donneront un signal de sortie 4 valeur moyenne non
nulle chaque fois que:

(I-7) vi—(2kh—1)v=0

”3’="’s, 3'“5; 5“‘5"'-

Les harmoniques impaires de v, seront transmises avec des

affaiblissements de 1 ,%, é ; 2 § moia
b)

7
Les figures 15-7 et 15-8 montrent la composition d'une har-
monique impaire et d'une harmonique paire respectivement.
La détection synchrone effectue une transposition autour de
zéro des fréquences qui sont cohérentes avec v, et leurs harmo-
niques impaires (figure 15-9). La sortie contiendra des signaux a
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184

— Reference

Q*'““ Fondamental
y Harmonique 3

Réference

-

\\‘Fondumental

Harmonique

Fig. 15-9
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valeur moyenne nulle, résultant d’un signal de battement avec
des harmoniques impaires, de toutes les autres fréquences. On
voit lintérét de placer en sortie un circuit moyenneur (RC paral-
lele). On aura alors que des signaux de valeur moyenne non
nulle avec une bande passante d’autant plus étroite que la cons-
tante de temps est grande (figure 15-10).

Fig. 15-10

Pour parfaire la réduction de bande, il suffit de ne trans-
mettre a la détection synchrone que des fréquences voisines de
v,. Clest le role de 'amplificateur sélectif qui précede la détection
(figure 15-11).

| | Amplificateur
sélectif

Fig. 15-11

Les amplificateurs a4 détection synchrone, appelés «amplifi-
cateurs-lock-in», utilisent comme fonction de multiplication, non
pas la fonction carrée de référence mais une fonction sinusoidale
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obtenue a partir de celle-ci. Nous allons décrire rapidement les
simplifications qui découlent de I'emploi de cette variante.
L’harmonique d’ordre » de la fonction a analyser sera repré-
sentée sous la forme cos(nwi+ ¢)=a,cosnwt+ b,sinn»t ou v
est sa pulsation et » un nombre entier.
La fonction de référence sera cos (2#) ou Q est sa pulsation.
L'opération effectuée par le lock-in est représentée mathé-
matiquement par:

+ T
lim cos(nwt)cos Q. dit =
T 0

)

(I-8) = lim cos[(nw+ Q)74 9] dt +

T 0

n

T
+ lim cos[(nw—Q) ¢4 9] dt.

Tow 0

Cette liwite sera nulle sauf pour les valeurs de Q telles que
Q=now,

Cette expression démontre la nécessité pour la fonction de
référence d’avoir la méme pulsation que ’harmonique a analyser.

Si on introduit le déphasage ¢, entre la fonction de référence
et le signal, on obtient:

AT
(I-9) lim / Acos(nwt+ 9)cos(nwt+ )dt.
T -
Le signal de sortie sera proportionnel a:

(I-10) S =4 cos(p—1).

Le réglage sur ¢ permet d’obtenir soit I'annulation de S
soit I'amplitude 4.
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La correlation: autocorrelation, intercorrelation

On définit «la fonction de corrélation» de deux fonctions
périodiques f(#) et f5(f) de méme période fondamentale 7) par:
T Tyjg

Ty Joryy

(11-1)

L@ fot—r)dl.

On établit aisément en décomposant f;(¢) et fy(Z) en série
de Fourier sous la forme

+o _
(11-2) ht)= Z Fy(n)e’"™!
+o o
(I1-3) f6)="3 Fy(m) e
avec
- 1 1}‘”2 —jnoyd
(I1-4) Fimy=—— [ " fiye’" ™ dt
T -Tyje
et
(11-5) Fytny=— [ R e 1y eI dt,
71"—ﬁm

Fy(n) et Fy(n) étant les transformées de Fourier de f, (¢) et f,(#)

que la fonction de corrélation (II-1) a comme transformée de
Fourier F%(n)-. Fy(n) (» indiquant le complexe conjugué):

1 Tyo

1I-6 —
(11-6) T,

[i@) ot —x)dtZF(n) Fy(n)
L1
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I'expression exacte qui les lie étant:

-0 —— [Ph@) f =K Fi ). Fyn).
7 |, fil)-f =3 Fie)- Ry .

1 v=Typ

Cette relation est connue sous le nom de théoreme de corré-
lation des fonctions périodiques.

Du point de vue physique, il faut remarquer que la trans-
formee de Fourier d’une fonction périodique f(#) est une repré-
sentation de cette fonction dans le domaine des fréquences.

Afin de monter que toutes les informations concernant les
amplitudes et les phases sont contenues dans £ (x), il suffit de
passer de

(11-8) f(t)= ';0 i Zl (@ncoS g b+ by sinnw, £)
a

+o )
(11-9) f(t)= 2 F(n)e"*

F(n):%(a,,——jb,,) pour n=0,+1,+2,...
ce qui peut s'écrire sous la forme:
g C3)
(11-10) F(n) =?k/af' +62e ’
afin de séparer les caractéristiques d’'amplitude et de phase
+ o
(1}_11) f(i)=2 |F(n)fe"(" 1 -+On)

F(n) étant en général une fonction complexe est appelée spectre
complexe de f(¢).
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Autocorrélation :

Dans le cas ou fy(¢)=/, (¢), 1I-1 devient:

1 % S BT
@12 o [ PAese—adi=F I RmES

1 -.—Tng

pour tout —oo < 7 <Tec,

Le premier membre de (II-12) est appelé ¢fonction d’autocor-
rélation» de fj(#) et sera désigné par ¢ (%)

1 Ty

(1I-13) o (5) = L@ fE—r)dt.

Ty J-1yy

A partir de l'expression

ag i B
(11-14) o (1)=-4—-+§_Em(aﬁ + b2)cos no T

on voit que:

a) la fonction d’autocorrélation d'une fonction périodique
a la méme période fondamentale que le signal périodique lui-
-méme et contient toutes les fréquences de ce signal et celles-ci
seulement;

b) la fonction d’autocorrélation conserve l'information fré-
quence, mais perd l'information phase, le spectre de phase étant
identiquement nul.

Si on écrit ¢;(r) sous la forme

(11-15) ¢ ()= E L cosnwy T
0
avec
a2 2 , ;2
Aol o Fm Tt 0o

on conclut que la fonction d'autocorrélation s’exprime sous la
forme d’une série de cosinus avec des phases initiales nulles pour
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toutes les harmoniques représentées et dont les coefficients sont
les valeurs quadratiques moyennes correspondantes de la fonc-

tion £ (¢).
Intercorrélation :

Pour deux fonctions périodiques f£;(#) et f;() de meéme
période fondamentale, on définit la «fonction d’intercorrélation»

de fi(#) et fo(?) par

T
(I1-16) @ =— [ RO fE— .

7 =Ty
La transformée de Fourier de (1I-16) sera notée
(II-17) Vig(n) = F' (n) Fy(n).
L’expression générale de la fonction d’intercorrélation, expri-

mée en fonction des coefficients du développement en série de
Fourier des fonctions périodiques f; (#) et fo(f) sera

Ay a 1 o
(I-18)  ¢1p(7) = _lﬂ,é_tﬂ + > Z C1n Con COS (1200 7 + gy — 0Oy,,)
1
ou

e V-a—?' 3 é?, et 0, — tg“ (___ _&”_)
a,

sous une forme plus simplifiée

(11-19) 912(7) = E Cin - Coucos (nwy 7+ 0y, — 0y,)
1]
avec
Cin =22 Con =22
V2 V2
et
] @y
Cip = = Cygp = =
0="3 0="7r5
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L’expression (II-19) nous permet de constater que:

a) les coefficients des harmoniques de la fonction d'inter-
corrélation sont le produit des valeurs correspondantes des
fonctions f;(¢) et f,(7);

b) la fonction d'intercorrélation retient les différences de
de phase entre les harmoniques présentes tandis que la fonction
d’autocorrélation perd tout renseignement sur les phases.

C’est cette dernieére particularité de la fonction d'intercorré-
lation qui a décidé notre choix, l'information phase étant en
effet essentielle pour l'interprétation des résultats.

Nous allons illustrer ce qu’est le fonctionnement d'un inter-
corrélateur en prenant comme exemple le probléme physique
réel que nous avons eu a résoudre.

Soit une fonction périodique, que l'on peut exprimer sous
la forme '

(I1-20) fil)= 2 (a,cosnf 4 b,sinnb), ou l=munt

» étant la vitesse angulaire de rotation de notre systeme et
/i (?) la fonction générée dans les bobines.

f2(¢) est une fonction carré qui prenda la valeur +1, —1,
et que l'on exprime sous la forme

(I-21) fo@)=(—1)

et ou au cours d'une période de rotation 77, k prend les valeurs
0,1,-.-,2p—1; ce qui peut s'exprimer autrement en disant

qu’il y a inversion de fj(#) tous les%.

Au cours de la rotation, le corrélateur effectuera deux opéra-
tions: l'inversion périodique suivie d'intégration.

Examinons quel est le résultat de ces deux opérations, sur
les termes en sinf et cosf, ce qui revient a calculer les deux
expressions suivantes:

2= k1) -
"cosnb.db
.

(11-22) S, = 2 (— l)kJ P
frr} ;
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et
2p-1 ‘(k+1)i
(11-23) Sp= Y (— 1}#/ ? sinnb.do
k=0 k2
o . 7 in ; 1 — egin2w
(11-24) S,—i—z-Sg:;(l_ )
14¢ 2
sera nulle pout toute » autre que
(11-25) n=_2qg+1)-5.

Pour ces valeurs de #, S, =0 et Sg=—4}'5—.
mn

: 5 F ™ .. -
En conclusion, avec une inversion tous les —, suivie d'in-

tégration sur un nombre entier de tours, les termes en cos#9
s’annuleront ainsi que les termes en sinz0, sauf ceux dont #
vérifie 'équation (II-25).

Par exemple, pour p=4:

La premiére harmonique présente sera I'harmonique 4 avec
un coefficient 44,.

La deuxiéme harmonique présente sera I’harmonique 12 avec

_— 4
un coefficient g’g .

La troisitme harmonique présente sera ’harmonique 20 avec
25 4a
un coefficient —2%.

Ce que nous venons de dire s'exprime facilement a 'aide de
la figure II-1 qui représente le découpage d’'un certain nombre

Fig. 1I-1
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d’harmoniques par une fonction carrée de référence. La moyenne
sur 9 et 26 s’'annule tandis que 49 ressortira. Le schéma permet
de comprendre I'importance du réglage de l'origine des déclen-
chements par rapport au signal a mesurer, un léger déphasage
pouvant introduire des termes supplémentaires non négligeables.

Les expressions II-22 jusqu’a II-256 supposent le cas ou la
fonction de référence est synchrone avec le signal, mais aussi
avec une différence de phase nulle. Nous avons choisi ce cas
particulierement simple étant donné que c’est celui qui en pra-
tique se présente lors de la mesure d'un terme parallele. Au
cours du Chapitre III, nous considérons le cas plus général, ou il
existe un déphasage £ entre f,(?) et fo(¢).
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APPENDICE 111

Expression du module de I'aimantation et de sa composante
dans la direction du champ, en fonction de I'angle 5.

Considérons 'expression de 47/ sous la forme:
(III-1) M=M;+acos26+ bcos40+4ccosb6i -+ dcos80.

Comme 0 =g9—e, le développement de M en fonction de ¢
se réduit au calcul des expressions du type sinze et cosne avec
n entier.

L’expression du couple d'anisotropie

(II-2) T'=MAHsins=Asin2¢ 4 Bsin4¢o+ Csinb6¢+ Dsin8¢

permet de calculer ces expressions.
En utilisant les notations suivantes:

(I11-3) M*=Asin2¢ 4 Bsin4y+ Csin6¢ 4+ Dsin8g
et

(IlI-4) A*=(M*)2=m+a«cos2¢-+fcosdy+dcosbe+pcos8g¢

ou
i 2 BYL-C¥ DB e AB+BCH+CD
2 >
s AC+BD—4 y_ AD— 4B
| 2 2
e
p=_8+—2‘“ et h—HM
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on obtient en négligeant les termes en £-3:

sin2e=24"1 M* cos2e=1— 24k 24*

sinde=4 k' M* cosde=1— Bi24*
(I11-5)

sinbe=06A1M* cosbe=1—18/4"2 4%

sin8e=84A1M* cos8e=1—32/4k24*

En substituant III-5 en III-1, et effectuant la 1ecombinaison
des harmoniques, on obtient pour M:

M=My+k1(a@aA+2b6B+3cCH+4dD)—rk2(aa+4b3+9ci+16d0)
+cos2¢(a+ k1 (aB+20A4+20C+3cB+3cD+4dC)—
—k2@l+2am+4ba+ 450+9cB+9¢co+164d3)] +
+cosdolb+ AV (—adAd+aC+20D+3cA+4dB)—
(I11-6) —k2ac+ad+8bm+4bp+9ca+16dE)]) +
+cosbo[c+ bl (—aB+aD—26A+4dAd)—
— k2@l +ap+4ba+18cm +16da)] +
+cos8¢[d+ k' (—aC—2bB—3cA)—

— k2@l + 468+ 9ca+ 32dm)]
ou sous une forme simplifiée:

M= My + My cos2¢+ My cosd¢+ My cos6o+ My cos8¢

d'ou
M"—= Mcos s

M =Myt k1 (aA+2bB+ScC+4dD)—k'ﬂ[aa+4éﬁ+9£6+16 dy+

+ 2 Mo+ a+b+ ot d)] 4
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+cos2qo{a+k“1(aB+2bA+26C—i— 3¢B+43cD+4d0)—
—é'ﬂ[a;3+2am+4ba+465+90ﬁ+969—1~16d6+
-}-%a(ﬁfo-{-a—}-é—l—c-l-d)]}—l—

—|—cos4rp{é+k-‘(—aA+aC-{—26D+3r:A+4dB)—

(111-7) —k—ﬁ[aa+a6—}-86m+4b?+95a+16d5+

+—;—ﬁ(f\fu+a+é+c+d}]}+

+cosﬁq:|c+ kl(—aB4+aD—2bA+4dA)—
—k-ﬁ[a3+a;+4ba+18cm+16da+
+-;—6<Mn+a+b+c—:d)]}+

+0038?{d+ 1 (—aC—2bB—3cAd)—
_k—ﬂ[aa+4b;a+9m+32m+

1
+§P(iwﬂ+a+6+ﬂ+d)]}.
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