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II. PARTIE EXPERIMENTALE

II.l. Description de l'appareillage

Pour determiner les proprietes magnetiques d'une substance, et plus speciale-
ment sa susceptibilite, il suffit done — nous venons de voir les bases de la methode
de Faraday-Curie — d'introduire un echantillon de masse connue dans un champ
magnetique inhomogene d'intensite et de gradient connus, et de mesurer la force qu'il
y subit. Comment produire, contröler et connaitre la configuration de champ
magnetique ä gradient lie Hz dHJdy Comment mesurer la force Fy avec la precision
et la sensibilite süffisantes dans de bonnes conditions experimentales II est du plus
haut interet d'etudier le comportement magnetique d'un specimen en relation avec
sa temperature, de meme qu'il est essentiel d'etudier les proprietes d'une substance

ferromagnetique en fonction du champ magnetique ä une temperature fixe. Ainsi,
comment refroidir un echantillon ä la temperature de l'helium liquide, par exemple;
comment contröler et mesurer la temperature de l'echantillon dans le domaine de

1,5 ä 300° K De nombreux appareillages ont ete decrits dans la litterature, bases

sur la methode de Faraday. En plus des articles generaux dejä cites sous (1.6), nous
avons lu avec interet les descriptions plus detaillees se trouvant groupees sous la
reference (II.L). Les travaux les plus recents confirment les nombreux avantages
de la technique de mesures magnetiques que nous avons choisie.

II. 1.1. Le champ magnetique: Comme moyen de production de champs magnetiques,

nous avons choisi un electro-aimant BRUKER du type B-E 20 B 8 ä cause
du rapport seduisant (performances/prix) qu'il ofifre. Cet aimant de conception
geometrique favorable pour des mesures magnetiques par la methode de force,
possede des noyaux polaires cylindriaues de diametre 200 mm et un entrefer variable;
le circuit magnetique ferme par une culasse double, presente des dimensions gene-
reuses (plus d'une tonne de fer doux special). Les bobines d'excitation sont incorporees
dans un Systeme de refroidissement ä l'eau. Comme alimentation nous disposons
d'une generatrice OERLIKON de 10 KW de puissance, stabilisee en courant grace
ä un contröle electronique du courant d'excitation.

La partie essentielle de cet ensemble est bien sür la paire de pieces polaires
speciales fournissant le produit champ-gradient HzdHJdy constant. Ces pieces
de poles sont de fabrication VARIAN et un certain nombre de conditions ont
du etre remplies pour determiner leur selection. Pour obtenir des forces

Fy xgmHzdHzjdy s'exergant verticalement sur le specimen et permettant l'emploi
d'une balance, les pieces de poles doivent presenter une symetrie par rapport au

plan perpendiculaire ä l'axe des noyaux polaires de l'aimant. Deux restrictions sont
ensuite essentielles en ce qui concerne la configuration du champ magnetique. D'une

part la non-uniformite du champ necessaire ä l'obtention d'une force doit etre
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neanmoins raisonnable par rapport ä la dimension des specimens. D'autre part la

region de « force constante » de volume bien superieur ä celui des echantillons est

indispensable pour limiter les erreurs dues aux variations de position et de dimension
eventuelles de differents specimens. Ainsi le probleme est de choisir des pieces de

poles realisant un compromis aussi satisfaisant que possible entre ces specifications
competitives, reservant de plus un entrefer adequat pour le contröle des basses

temperatures. La firme VARIAN profitant des travaux (II.2) de Sucksmith (1929),
Fereday (1931), Henry et collaborateurs (1960) et Heyding et al. (1961), a pu
produire des pieces polaires repondant ä nos specifications:

— un entrefer de 1-1/8" permet 1'introduction d'un cryostat dont la queue a un
diametre de 1".

— une zone oil H.dHJdy est constante ä (4% environ, s'etend selon la verticale

sur approximativement 1 cm.

— cette zone de force constante est egalement celle oil HzdH2/dy est maximum.

La figure II.la represente une esquisse des pieces polaires et la position d'un
echantillon spherique dans l'entrefer.

La figure II.lb illustre quelques valeurs du produit H2dH2/dy et du champ
magnetique H. en fonction de y, dans le cas oil le specimen est situe dans sa region
ideale de configuration magnetique d'environ 20 106 Oe2/cm.

Avec l'electro-aimant BRUKER, les pieces de poles VARIAN et la generatrice
OERLIKON, nous pouvons effectuer des mesures magnetiques avec des champs
compris entre 1,5 et 18 kOe.

11.1.2. La balance: Tout d'abord quelques rappels d'ordre historique concernant
les moyens de detecter et de mesurer des forces d'origine magnetique. Dans ses

travaux de pionnier, Faraday decrit une balance ä translation horizontale du type
pendule. Curie a developpe une balance ä equipage mobile horizontal egalement,
suspendu ä l'extremite d'un fil de torsion. Ces dispositifs ont ete sensiblement
ameliores au cours des ans, permettent eventuellement l'emploi de fours pour des

recherches ä hautes temperatures, mais excluent l'utilisation de liquides refrigerants
dans des vases classiques du type Dewar pour des mesures dans la region de

temperatures de l'helium liquide. Dans ce cas une balance ä pesee verticale est indispensable.
Des systemes composes de spirales de quartz ou d'anneaux metalliques deformables

(type Sucksmith) ont ete largement employes. Mais ces senseurs elastiques presentent
une fidelite et une reproductibilite discutables, sont extremement delicats et fragiles, et

exigent des amplifications optiques. Ainsi une balance classique du type suspension

sur couteaux, sur pivots ou encore mieux sur fil de torsion ofifre actuellement le plus
d'avantages et d'universalite pour des mesures de forces magnetiques en fonction
de la temperature. Neanmoins il est essentiel d'assurer une compensation electro-



y (cm)

Fig. II. 1
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magnetique des forces ä determiner pour limiter, et meme annuler, les deplacements
du specimen dans le gradient de champ magnetique; ceci pour eviter rechaufiement
eventuel d'un echantillon metallique par courants de Foucault, et surtout pour fixer

au mieux la position du specimen dans la meme region de champ magnetique au

cours d'une serie de mesures. Un facteur important dans le choix de la balance est

egalement la dimension des echantillons. Notre appareillage etant destine ä mesurer
des alliages metalliques generalement paramagnetiques, mais aussi dia- et ferro-

Fig. II.2. — Mecanisme de pesee de la microbalance

magnetiques, nous avons opte pour des specimens de petites dimensions: de 5 ä

200 mg selon la susceptibilite, et de 1 ä 10 mm3 selon la densite. Cette petite taille
presente de nombreux avantages: economie de substance du point de vue metal-
lurgique, assurance d'une temperature uniforme dans l'echantillon, confort de

l'echantillon dans la region de force constante, et possibility surtout d'utiliser une
microbalance de haute precision developpee ä l'origine pour des analyses chimiques.
Nous avons ainsi adopte une electrobalance CAHN du type RG dont les caracte-
ristiques principales sont les suivantes: on peut charger le fleau d'au maximum
1 gramme dans sa moitie comprenant la boucle de suspension de l'equipage « fil de

suspension — support d'echantillon — echantillon » ; dans nos conditions experi-
mentales ordinaires cette capacite maximale represente environ le double de la charge
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effective, y compris la force magnetique ä mesurer. On peut tarer sur le plateau du
demi-fleau de contrepoids la charge morte, et ainsi disposer totalement des 250 mg
environ de la compensation electromagnetique pour determiner la force de Faraday
Fy g Am ygmH.dHJdy. La balance est sensible ä des variations de masse de

l'ordre de 0,1 fig (10~7 gramme), mais nos experiences ont montre en fait une repro-
ductibilite de l'ordre du fig. Dans des conditions standard nous devons compter sur
des variations apparentes de masse du specimen Am de quelques mg, et ainsi notre
precision sur la mesure de la force magnetique atteint generalement et depasse

meme 10"3.
L'electrobalance CAHN est un instrument ä compensation (voir le schema sur

la figure 11.2). Une variation de poids du specimen cause une deflection momentanee
du fleau. Ce mouvement modifie le courant du tube photoelectrique, changement
qui est amplifie et reinjecte dans la bobine fixee au fleau. La bobine se trouve dans
le champ d'un aimant permanent, de telle facon qu'un couple est excrce sur lc fleau,

restaurant l'equipage mobile de la balance dans sa position d'equilibre. Le courant
de compensation alimentant la bobine represente ainsi une mesure exacte du changement

de poids du specimen, selon la loi d'Ampere. Ce courant peut etre etalonne

avec des poids de reference N.B.S., et enregistre ou rnieux applique aux bornes d'un
voltmetre digital. Le ruban de suspension elimine les frottements et definit exactement
Faxe de rotation du fleau de construction symetrique. Tout le mecanisme de pesee,

grace ä sa regulation electromagnetique, peut etre introduit dans un recipient per-
mettant l'evacuation et le contröle de l'atmosphere ambiante, ce qui elimine notam-
m;nt les effets dus ä la poussee d'Archimede. Autre avantage d'une telle balance ä

compensation electrique: la constante de temps, tellement critique et genante dans

les balances conventionnelles ä couteaux, peut etre reduite au maximum, et de plus
l'effet des vibrations de l'entourage (causees specialement par le fonctionnement de

pompes ä vide) pent etre minimise par l'emploi de filtres electriques. On pourrait
neanmoins penser que la presence de champs magnetiques atteignant 20 kOe,
enclenches et declenches dans le voisinage de la balance, perturbe le Systeme de

compensation electromagnetique. 11 s'est revele qu'ä la distance superieure ä 1 metre

separant l'entrefer de l'electro-aimant et le mecanisme de pesee de la microbalance,
de tels effets magnetiques sont imperceptibles. Cet espace de plus d'un metre est

necessaire pour l'introduction et l'utilisation d'un cryostat ä helium liquide. Avant
de decrire le Systeme de contröle des temperatures, precisons de suite que le lien

entre la balance et le specimen situe dans la region d'influence magnetique optimale,
est assure par l'intermediaire d'un fil de quartz long (120 cm environ) et mince

(approximativement 300 mg y compris la capsule de l'echantillon). Ce fil represente
la partie « delicate » de l'appareillage. Mais le quartz semble actuellement le seul

materiau alliant des proprietes magnetiques et mecaniques indispensables: sa suscepti-

bilite diamagnetique est relativement faible et independante de la temperature, et

son coefficient de dilatation thermique est negligeable.
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11.1.3. Les basses temperatures

II.1.3.a Le cryostat: pour effectuer des mesures ä des temperatures inferieures
ä la temperature du laboratoire, nous utilisons un cryostat ANDONIAN du genre
vase Dewar, permettant la conservation et l'emploi de liquides refrigerants tels que
l'azote et l'helium liquides. Ce type de dewar en acier inoxydable non magnetique
est constitue d'un corps principal classique avec isolation thermique par le vide,
enceinte ä air liquide, ä nouveau isolation par le vide, et enceinte ä helium liquide
entourant le tube central de mesures. La partie inferieure est resserree sous forme de

queue pour limiter au minimum l'entrefer de l'aimant et permettre un champ magnetique

maximum. La queue comprend 4 parois cylindriques: une paroi exterieure,
une paroi en aluminium en contact thermique avec l'ecran d'azote liquide et inter-
calee entre les deux chambres d'isolation sous vide, et deux parois composant une
enceinte d'echange thermique en contact par le haut avec le puits d'helium liquide.
Cette enceinte d'echange peut etre remplie d'helium gazeux sec, ce qui permet le

contröle de la temperature du tube central de mesures en jouant sur la pression du

gaz d'echange. Seule l'utilisation de composantes metalliques dans la fabrication du

cryostat autorise un diametre interieur du tube de mesures aussi « grand » — 1 cm —

pour undiametre de la queue aussi faible— 1 pouce—. La partie superieure du cryostat
contient: tous les orifices de remplissage des iiquides cryogeniques et d'echappement
des gaz d'evaporation; une sortie de grand diametre, en forme de te, permettant
d'abaisser la temperature d'ebullition de l'helium liquide par pompage; les vannes
de sortie pour le contröle du vide dans les trois enceintes d'isolation, d'echange et

de mesures; une entree pour la jauge de niveau d'helium liquide (cette jauge consiste

en une serie de resistances au carbone du type Allen-Bradley de caracteristiques tres
sensibles aux basses temperatures, et specialement au point de transition helium

liquide-helium gazeux; ces resistances sont integrees dans un circuit electrique); un

passage etanche au vide reserve aux traversees des fils des sondes thermometriques
(thermocouples et resistance Allen-Bradley).

II. 1.3.b Thermometrie: nous avons dejä Signale l'importance de la mesure et

du contröle de la temperature de l'echantillon. En effet la susceptibilite magnetique
d'une substance peut evoluer considerablement en fonction de la temperature, et

dans certains cas il est indispensable de mesurer son aimantation en fonction du

champ magnetique dans de bonnes conditions isothermes. Le principal inconvenient
des mesures magnetiques par la methode de force est le fait qu'il est impossible de

fixer une sonde thermometrique ä l'interieur et meme en contact avec la surface du

specimen, sans perturber d'une facon dramatique l'equilibre d'une microbalance qui
travaille dans la region du pg. Nous avons dejä mentionne le role capital joue

par un gaz d'echange, en l'occurence l'helium gazeux aussi pur et sec que possible.
Ce gaz d'echange transmet ä l'echantillon la temperature des parois interieures du

cryostat d'une maniere satisfaisante, si bien qu'en disposant des thermometres
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sensibles et rapides dans le voisinage immediat de l'echantillon, on peut determiner
la temperature de ce dernier avec une bonne precision. Comme thermometres nous

avons choisi principalement une serie de trois thermocouples et une resistance

Allen-Bradley. Un thermoelement presente en effet de nombreux avantages: faible

espace exige par la jonction, fil de petit diametre — 0,1mm — minimisant les

apports de chaleur exterieure, et les reactions aux variations thermiques. De plus un
choix judicieux des elements thermoelectriques permet une sensibilite optimale dans

certains domaines de temperatures. Comme bain de reference nous utilisons soit la

glace fondante (0° C ou 273,2° K) soit l'azote liquide (11,1° K). Dans la zone 50 ä

300° K le couple cuivre-constantan (Cu-Ko) est tres favorable et repute pour sa

fidelite. Le couple Au + 2,1 at %Co —Ag+0,37 at %Au (AuCo — Ag «normal»)
est tres bon pour ces memes temperatures, mais presente egalement l'avantage d'une
bonne sensibilite ä plus basse temperature. Neanmoins le champion des

thermoelements ä tres basse temperature est l'Au + 0,3% at Fe (AuFe) grace ä sa thermo-
puissance geante dans le domaine de l'helium liquide. Initialement nous avons
utilise AuFe —Ag «normal» comme troisieme thermometre. Mais sa sensibilite
restreinte au-dessus de 100° K nous a amenes ä lui preferer ulterieurement le couple
AuFe —chromel utilisable dans tout le domaine des temperatures rencontrees au

cours de nos experiences, 1,5 ä 300° K. Actuellement nous disposons d'un thermocouple

Cu — Ko et de deux couples AuFe — chromel. Tous les thermoelements ont
ete etalonnes par des mesures aux temperatures fixes de l'helium liquide (4,2° K),
de l'azote liquide (11,1° K) et de la glace fondante (211,2° K) ä l'aide des tables de

calibration standard et des resultats de Berman (II.3).
Comme dernier thermometre nous avons selectionne une resistance Allen-

Bradley. Ce type de resistances au carbone presente des caracteristiques interessantes

ä tres basse temperature: dans notre cas la resistance de 56ß ä temperature ordinaire
(environ 295° K) s'eleve a 76ß ä 11° K pour atteindre 1010ß ä 4,2° K. Quelques
valeurs ont ete mesurees ä plus basses temperatures (par exemple 39,6 kß ä 1,5° K)
par comparaison avec la pression de vapeur de l'helium liquide, et en utilisant la

formule d'interpolation de Clement et Quinnell (II.4) une calibration complete de

l'Allen-Bradley a ete effectuee.

Le thermometre au carbone ainsi que deux thermocouples sont situes approxi-
mativement dans le meme plan, legerement au-dessus de la position de l'echantillon,
mais le plus pres possible de sa capsule de quartz; le dernier thermoelement se trouve
au-dessous de l'echantillon. Cette disposition permet la meilleure connaissance

possible de la temperature du specimen. C'est devenu maintenant une banalite:

tout contact mecanique du fil de suspension du specimen avec d'autres elements,

done egalement avec 'es fils d'amenee et de mesure des thermometres est absolument
ä eviter. C'est pourquoi ces fils sont glisses dans des gaines de teflon, elles-memes

serrees entre le tube interieur du dewar et un manchon cylindrique egalement en

acier inoxydable. Ce dernier, necessaire pour eviter le flottement des fils conducteurs
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dans le voisinage du fil de quartz, reduit l'espace utile le long du tube central ä un
diametre de 7 mm, mais presente un evasement et des evidements dans le voisinage
de l'echantillon et des sondes thermometriques. De plus ce tube depassant le couvercle

superieur du cryostat permet le guidage du fil de quartz lors des changements de

specimens.

11.1.4. Installation de /'appareillage: On a vu l'importance du fil de quartz, lien entre
le mecanisme de pesee et la position unique du specimen dans le champ magnetique.
Une piece tout aussi essentielle est celle qui fait communiquer la balance et l'enceinte
de mesure, ce tube qui descend dans le cryostat vers l'entrefer de l'aimant. La transition

en question est assuree par un tube de verre fixe ä la 'oouteille contenant le

mecanisme de la balance par un raccord eonique rode, et pouvant coulisser dans le

couvercle du cryostat, l'etancheite etant assuree par 2 joints circulaires « 0-ring » et

une bague de serrage. Cette piece mobile selon la verticale permet ('extraction du fil
de quartz et de l'echantillon avec facilite, sans avoir ä deplacer l'aimant, le cryostat
ou la balance. Le positionnement de ces trois elements peut done etre effectue d'une
maniere definitive et represente une phase delicate de l'installation de l'appareillage.

L'electro-aimant, ses 1500 kg. et le cadre rectangulaire de sa base reposent sur
une dalle independante du laboratoire dans les caves de l'institut, ce qui isole

l'installation des vibrations parasites du bätiment.
La balance dans sa bouteille est attachee ä un panneau vertical supporte par un

Systeme de barres triangule et fixe au plafond du laboratoire. Un espace süffisant est

reserve ä l'installation du dewar et des organes de pompage, entre la balance et

l'aimant.
Un echantillon-etalon est introduit dans la capsule soudee ä l'extremite du fil

de quartz; ce dernier est suspendu au fleau de la balance, crochet en « V » dans

boucle en « V », ce qui permet un positionnement stable et reproductible. Grace ä

des glissieres selon les 3 axes de coordonnees, le support de la balance est alors dispose
de faqon ä ce que le specimen soit environ dans la zone de force constante au cceur
de l'entrefer de l'aimant. Dans ce but une recherche de la configuration H, dHJdy
constant et maximum est effectuee avec le specimen de susceptibilite connue.

La culasse double de l'aimant inclinee ä 45° se voit fixer un support destine au

cryostat. Grace ä deux degres de liberte dans le plan horizontal de la table-support,
et grace aux trois vis micrometriques de l'anneau soutenant le dewar, ce dernier est

centre le mieux possible par rapport ä l'entrefer de l'aimant et surtout par rapport
au fil de quartz. On voit le cöte delicat de l'operation: les 120 cm du fil de suspension
doivent descendre dans Taxe du cryostat sans toucher la paroi du tube interieur de

mesures, dont le diametre de 1 cm se trouve reduit ä 7 mm par le tube de guidage
des thermoelements. Pour realiser ce centrage on fait directement appel ä la sensi-

bilite extreme de la microbalance. Si la capsule de l'echantillon ou le fil de suspension
est en contact avec la paroi du tube l'instrument de sortie de la balance indique des

Archives des Sciences. Vol. 22, fasc. 3, 1969. 45
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FIG. II.3
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fluctuations — ä 1'image d'un btuit electrique de niveau eleve — Eefletant des focces

de fpottement de plusieuEs dizaines de /ig. On peut ainsi centreE le dewar, sans deplacer
l'aimant ni la balance, dans de bonnes conditions. II est temps egalement de signaleE
la presence de forces parasites d'origine electrostatique. Toutes les parties en verre
de l'appareillage dans le voisinage du fil de quartz, et essentiellement le tube de

raccord entre la bouteille de la balance et le dewar, sont soigneusement nettoyees ä

l'aide d'un tissu enduit d'un produit antistatique Le fil de quartz resisterait difficile-
ment ä un tel traitement. Pour ehminer les charges electrostatiques, la meilleure
solution est de le promener gentiment dans la flamme d'un bee Bunsen, puis de lui
souffler dessus, l'haleine humide favorisant egalement l'ehmination des charges.

Pour terminer l'installation de l'appareillage, ll faut encore s'occuper des organes
de pompage destines ä contröler la pression dans les differentes enceintes. Afin de

limiter ä nouveau les vibrations, les pompes situees hors de la dalle independante
sont mises en relation avec le systeme balance — cryostat ä l'aide de tuyaux du

type soufflet — BOA.
La figure 11.3 represente un schema general de l'appareillage.

112. Calibration de l'appareillage it precision des mesurfs

11.2 1. Balance et thermometres: Nous avons dejä Signale la calibration de la

nucrobalance Les pesees s'eflfectuent en mesurant le courant de compensation qui
maintient automatiquement le fleau du mecanisme de pesee en position d'equilibre.
Le courant de compensation a ete etalonne ä l'aide de poids de calibration contröles

par le « U.S. National Bureau of Standards ». La tolerance sur tous les poids de
I ä 500 mg. — de classe M — est de 0,0054 mg. Des contröles de la calibration de la
balance sont regulierement effectues, et ont confirme les excellentes performances de

la balance CAHN: precision, sensibilite et fidelite Pendant 4 ans d'operation continue
aueun reglage des composantes mecaniques ou electroniques ne s'est revele necessaire.

Si bien que e'est avec confiance que nous prenons lecture et note des microgrammes
affiches sur le cadran de notre voltmetre digital.

Nous avons egalement parle de l'etalonnage des thermometres: 3 thermocouples
et une resistance au carbone. La precision de la mesure de la temperature d'un
echantillon n'est pas limitee par la sensibilite de nos thermometres, mais par
l'impossibihte de les mettre en contact avec le specimen. Sans vouloir faire la description

complete d'une sene de mesures en fonction de la temperature, donnons quelques
details de la manipulation du dewar en indiquant surtout la precision estimee sur la

temperature de l'echantillon.
Apres avoir fait toutes les mesures necessaires ä temperature ambiante, nous

refroidissons le cryostat en une premiere etape ä l'aide d'azote liquide. La temperature
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dans la queue du dewar diminue regulierement, environ 25° K par heure, avec une

pression du gaz d'echange de 15 mm. dans les enceintes interieures. Au cours du
refroidissement, les 2 thermocouples AuFe-chromel, qui ont pourtant presente des

caracteristiques absolument idcntiques lors de l'etalonnage commun, peuvent indiquer
des ecarts de temperature atteignant 1° K. En effet les 2 jonctions thermoelectriques
encadrent le specimen: l'une est situee entre la paroi interieure du dewar et la capsule
de quartz, legerement au-dessus de l'echantillon; l'autre se trouve au-dessous du

specimen dans Faxe de la queue du cryostat. Conformement au gradient de temperature

que Ton peut prevoir pendant le refroidissement du Systeme, le thermometre
inferieur est plus chaud (de 1° K) que le thermometre superieur. La temperature du
specimen peut etre estimee comme la moyenne de ces deux indications. Quand le

cryostat a atteint la temperature de l'azote liquide on peut proceder au transfert
d'helium liquide. Pour economiser quelques litres d'helium il faut permettre ä la

queue du dewar de se refroidir assez vite le plus pres possible de 4,2° K. Une pression
d'une atmosphere doit etre maintenue dans l'enceinte d'echange, et alors les variations
brusques de temperature rendent impossibles de bonnes mesures. Entre 4,5 et 1,5° K,
selon la pression de vapeur du bain d'helium, les mesures sont assez faciles ä condition
de ne pas avoir une pression superieure ä 1 mm. dans la chambre du specimen. A
tres basse temperature se manifestent les effets d'un flux thermomoleculaire dormant
naissance ä des forces longitudinales et transversales du type Knudsen agissant sur
le fil de quartz et l'echantillon (II.5); c'est pourquoi il faut reduire le nombre de

molecules pour rendre ces forces parasites minimales, mais pas trop pour conserver
au gaz son role de contact thermique. Avec la resistance au carbone on peut estimer
la temperature ä 0,2° K pres. Entre 5 et 15° K les mesures sont plus delicates; il est

difficile de stabiliser la pression entre 760 et 10 mm. dans l'enceinte d'echange ä cause

d'un effet attribue ä une « transpiration » de l'hclium gazeux (II.6), et des erreurs de
1 ä 2° K ne sont pas rares sur la temperature de l'echantillon. Pour ces temperatures
la turbulence dans le gaz d'echange semble la plus importante. Apres avoir mesure
dans de bonnes conditions entre 4,5 et 1,5° K, et apres avoir tire le meilleur parti des

conditions de mesures entre 5 et 15° K en jouant sur la pression du gaz d'echange,

nous retablissons les pressions standards de 15 mm. dans les enceintes d'echange et

d'echantillon. Une serie de mesures peut s'effectuer alors confortablement dans le

voisinage de 18° K. Ensuite, apres elimination des dernieres gouttes d'helium liquide,
nous utilisons le lent rechauffement du Systeme (20° K par heure) vers la temperature
du laboratoire. Les mesures sont aisees et la temperature du specimen est assuree ä

(4° K en travaillant rapidement.
Deux contröles de temperature ont ete effectues. Pour le domaine 300-77° K

nous avons substitue en lieu et place du specimen un thermocouple Cu-Ko etalonne,
et compare ses donnees de temperature avec celle du thermocouple Cu-Ko installe
ä demeure dans l'enceinte de mesures. Des differences de l'ordre de 1° K ont ete

notees pendant le refroidissement, de moins de (4° K pendant le rechauffement vers
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300° K. Dand la region de l'helium liquide nous avons verifie les donnees de temperature

de la resistance Allen-Bradley et de l'element AuFe en mesurant la suscepti-
bilite du Fe NH4(S04)2 12 H20, sei double de fer et d'ammonium, paramagnetique

repute pour obeir ä la loi de Curie. En corrigeant la saturation paramagnetique des

ions Fe3+ par une fonction de Brillouin, ä 4,5 et 1,5° K la temperature mesuree est

exacte ä ±0,2° K; entre 5 et 15° K des erreurs de 1 ä 2° K peuvent se produire;
au-dessus de 18° K une precision de 0,5° K est assuree.

II.2.2. Le champ magnetique: Le courant d'alimentation de l'electroaimant est

stabilise en contrölant le courant d'excitation de la generatrice qui passe dans une
serie de tubes electroniques 6L6. Plus precisement une tension de reference est fournie

par une diode Zener, et comparee ä la tension d'une resistance integree dans le

circuit d'alimentation des enroulements de l'aimant; cette resistance est une bände

de manganine dans un bain de Kerosene thermostatise par circulation de l'eau du

circuit de refroidissement des bobines de l'aimant. Le courant d'alimentation de

l'electro-aimant peut ainsi etre contröle indirectement par une resistance variable
du type « Helipot » qui commande la tension de reference. Grace aux 1000 divisions
du potentiometre, on peut reproduire ä environ 0,02% le courant de l'aimant. La
table (11.1) indique des valeurs du courant d'excitation par bobine (les deux

enroulements de l'aimant sont alimentes en parallele) pour certaines positions de

l'helipot, positions arbitrairement choisies, mais permettant des mesures repro-
ductibles en fonction du champ.

Table II. 1: Le champ magnetique (*)

Position « helipot » (i) I/bobine HzdHildv (n) Hs (in) JHzhh (iv) Hz-1

Unites arbitrages Amp I06 0;2/cm kOe Oe/cm 10- (Oe-

50 2.15 0,36 1,75 205 5,71
100 4,50 1,36 3,60 375 2,78
150 6,70 3,09 5,55 555 1,80
200 9,00 5,54 7,45 745 1,342
300 13,85 12,82 11,30 1135 0,885
400 19,00 19,52 14,15 1380 0,707
500 24,60 23,92 15,90 1505 0,629
650 33,90 26,90 17,20 1565 0,581
738 40,00 (v)

r 0,05 A 0,5 % ± 75 Oe ± 1%

* Toutes les valeurs de champs sont donnees pour la position ideale de l'echantillon dans la zone de force
« constante » et maximale

(i) Voir texte ce potentiometre permet de reproduire le courant d'excitation de l'electro-aimant et ainsi le champ
a mieux que 0,05

(n) moyenne d'etalonnage avec des substances de susceptibilites bien connues comme Au, Ag, Ta, Nb et Pd
(voir Table II 2)

(m) mesure avec magnetomätre a bobme tournante RAWSON
(iv) valeurs calculees avec (n) et (m) en bon accord avec mesures d'aimantations du Ni
(v) courant maximum admissible par bobme de l'aimant; les pieces polaires sont tres saturees, et les mesures mauvaises.

nous ne montons pas Hs plus haut que env 17 kOe
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La mesure du champ magnetique dans l'entrefer des pieces polaires ä configuration

HdHjdy constant n'est pas aisee. A l'aide d'un magnetometre ä bobine tournante
RAWSON, nous avons etabli une Serie de graphiques H.{y). Par exemple nous avons
reproduit la courbe VARIAN donnee dans la figure I Lib avec une precision de

200 oersteds. La tete de mesure du magnetometre a un diametre de 5 mm. 11 est done
assez delicat d'etre sür de sa position selon Taxe y; de plus un centrage exact de la
sonde entre les pieces polaires est un peu aleatoire. La precision absolue de telles

mesures H.(y) ne peut depasser 1 % et le calcul semigraphique de H.dH.jdy ne peut
se faire ä mieux que 2 ä 3%. Un etalonnage de H.dH.jdy ä l'aide de substances de

susceptibilites bien connues s'avere necessaire. Au prealable, il faut determiner la

position ideale de l'echantillon. Cette operation s'effectue avant l'installation
definitive du cryostat. Un specimen d'assez forte susceptibilite, en l'occurence une
sphere de Gd de diametre 1 mm., est place dans la capsule au bout du fil de quartz,
l'ensemble etant protege des courants d'air par un tube de verre fixe ä la bouteille de

la balance. Le centrage optique par rapport ä la direction * (voir figure 11, la), done
dans le plan de symetrie de l'entrefer, est relativement aise, car les aretes horizontales
des pieces polaires ofifrent de bons reperes. Un deplacement de 2 ä 3 mm. par rapport
ä la position ideale selon x n'a d'ailleurs pas d'effet detectable sur F, ce qui signifie

que le terme Hx dHJdy est negligeable pour .v 0, si l'on considere la force sous la

forme generale donnee par Bates (1.2)

Pour des raisons de symetrie egalement, Hy est nul le long de l'axe v, done pour
z 0. Mais le centrage optique de l'echantillon selon z n'est süffisant qu'en presence
d'un champ magnetique assez fort. Des forces laterales impriment au specimen de

Gd des deplacements transversaux perceptibles ä l'ceil, l'echantillon de forte susceptibilite

etant attire par la piece de pole la plus proche. II est ainsi possible de deplacer
la balance de fa?on ä limiter ces attractions laterales, et de centrer au mieux le

specimen dans l'entrefer. La determination de la position selon y est la plus longue et

fastidieuse, mais peut s'operer de maniere extremement rigoureuse et precise. On

substitue ä la sphere de Gd une sphere de Nb de diametre 2 mm. Le Nb a une

susceptibilite d'environ 2,2 10" 6 uem/g, done de valeur moyenne entre les susceptibilites

diamagnetiques ou fortement paramagnetiques auxquelles nous aurons ä

faire face dans nos mesures futures. Cette susceptibilite moyenne nous permet
egalement de negliger totalement les effets des forces laterales. Une regie pratique

pour une suspension longue d'environ un metre dans un tube de diametre interieur
5 ä 10 mm. est que la force magnetique ne doit pas depasser les 5% du poids du

specimen plus sa capsule. On precede alors ä une serie de mesures de la force d'attrac-
tion exercee par le gradient de champ sur la sphere de Nb, de masse m 50 mg;
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plus exacteinent c'est l'augmentation apparente de masse Am que 1'on determine en

fonction du champ magnetique et surtout de la position du specimen selon la vertical

y. Une dizaine de valeurs bien definies du courant d'alimentation de l'aimant —
10 positions fixes de l'helipot de commande — permet de couvrir de maniere

reproductible la plage complete d'intensites du champ magnetique. La balance et

son support sont mobiles sur deux rails verticaux, et se deplacent avec precision ä

l'aide d'une tige filetee de pas de vis 1 mm, ce qui autorise un positionnement precis

de Fechantillon selon y. La figure 11.4 donne un exemple de ces mesures. Pour la

valeur arbitraire de 500 sur le cadran du potentiometre, Faugmentation apparente

Fig. II.4 — Am (y) pour une sphere de Nb (02 mm) — Position Helipot: 500

(*) L'origine de y est arbitraire: on peut neanmoins estimer la position ideale X4mccf/max)
ä (51 ^1) mm du point d'etranglement des pieces polaires, oil 1'entrefer est minimum.

de masse Am,ot de l'ensemble fechantillon 4-capsule et fil de quartz) est representee

en fonction de v, position du specimen selon la verticale, dans une region de 25 mm
environ. Les mesures effectuees sans echantillon Amss ECII sont egalement illustrees,

ä la meme echelle. Le quartz est diamagnetique (ä 300° K: xg —0,41 10-6 uem/g)

et c'est une force negative de repulsion qui apparait dans les mesures de correction.

La somme Amlol + Amn ECH donne la vraie force AmECH.g subie par la sphere de Nb.

La valeur de y pour laquelle AmECH est maximale represente la position ideale de

Fechantillon, pour laquelle H. dHJdy est maximum. La representation graphique

montre que sur une distance y 6 mm autour de la position ideale y (AmECH max.),

AmECH reste constante ä mieux que '/2%- O'1 Peut signaler que pour les champs

magnetiques les plus eleves (correspondant ä des valeurs du courant dans les bobines
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legerement inferieures ä 40 amperes, courant maximum admissible) la position de

force optimale est deplacee vers le haut d'environ 3 ä 4 mm en raison de la saturation
magnetique des pieces polaires; par contre la zone « constante » est alors plus
etendue.

Ainsi un echantillon spherique de diametre inferieur ä 3 mm se voit assure
d'une position ideale tres confortable dans une region oil H. dHJdy demeure

constant ä mieux que 0,5%.
II faut ensuite proceder aux etalonnages du champ magnetique « moyen » sur

le specimen, et de la configuration Hz dHJdy. La sonde de mesure du magnetometre
Rawson est placee le plus exactement possible dans le site ideal de l'echantillon.
L'intensite du champ magnetique est mesuree pour tous les courants-types de l'aimant
(voir table II. 1). L'erreur sur ces valeurs de Hz oscille entre 50 et 100 oersteds.

Le cryostat est installe et centre, operation decrite dans la partie 11.1.4., et

des mesures de contröle servent ä verifier que la presence des parties en acier inoxy-
dable de la queue du dewar n'a aucune influence detectable sur le champ magnetique.
Des mesures de resonance magnetique nucleaire (RMN) ont montre qu'en fait
un champ de 9 kOe subit une augmentation de moins de 500 mOe ä l'interieur d'un
dewar identique (II.7). Les mesures de Fy sur le Nb s'effectuant avec une precision
et une reproductibilite de 0,1 %, de tels effets sont imperceptibles. Pour etalonner les

valeurs de Hz dH.jdy les mesures avec le Nb ne sont pas süffisantes. Bien que la

purete du Nb utilise soit garantie par des mesures de sa temperature de transition
supraconductrice (11.8), la susceptibilite de cette substance ne semble pas assez bien

connue et sure. C'est pourquoi nous avons choisi un eventail de substances-etalons

souvent mesurees par differents chercheurs, et dont les resultats abondent dans la

litterature; tel est le cas des Au, Ag, Ta et Pd. Nous avons prepare des echantillons de

la plus grande purete ä disposition, et de dimensions diflerentes: des spheres dans

les cas de susceptibilite elevee, des cylindres et des spheres pour les susceptibilites
diamagnetiques. L'etalonnage de

Hz dHJdy g Amjyg m

a finalement ete accompli en realisant un compromis entre ces differentes mesures,
de maniere ä ce que notre appareillage nous permette de determiner les susceptibilites
de nos « etalons de calibration» avec la meilleure precision possible: un accord
meilleur que 1 % a ete trouve avec les donnees de la litterature pour toutes ces

substances. Une selection des valeurs de %g obtenues au cours de nos mesures est

presentee dans la table II.2, avec des resultats classiques tires de la litterature, pour
comparaison.

Tous les resultats d'etalonnage de H. dHJdy, de mesures de Hz, ainsi que d'autres
donnees utiles concernant le champ magnetique sont illustres sur le graphique II.5,
et figurent dans la table II.l.
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Table II.2: Diverses susceptibilites magnetiques (*)

Substances Purete de
nos specimens

Nos rcsultats
de mesures (**)

Mesures d'autres
auteurs (I)

Au
Ag
Nb
Ta
Pd

Engelhard 5N
Engelhard 5N
Ciba 2N8

—(0,142 i 0,001)
—(0,179±0,001)
-(2,24 ±0,01)
i (0,847 ±0,003)
-(5,27 0,02)

—(0,1431 ±0,0005)
—(0,1801 ±0,0005)
t (2,22 ±
-(0,8490 ±0.0006)
; (5,231 0,004)
(5,26 —

I (l,040±0,015)
(54,97 ±0,02)
(55,08 -0,01)

— (30,7±
—(0,720 ±

(2)
(2)
(3)
(4)
(4)
(5)
(6)
(7)
(8)
(9)

(10)

Ciba 3N5
Engelhard 5N

Rh Engelhard 5N
Ni (***) U. M. C, 5N

- (1,002 ±0,005)
(55,0 r 0,5)

FeNH/SOj)±2H,0 Fluka (chim. pur) - (30,3 _0,5)
H2o"

"
tridistillee —(0,73 ±0,01)

* Toutes les susceptibilites sont donnees cn (10 — ^ u m /g) et pour tine temperature de 20° C 293,2° K.
** Toutes les corrections pour impuretes parasite* (terromagnetiques et paramagnetiqucs) et dc temperature (20° C)

sont ertectuees
*** Aimantation specifiquc (en i/£<//j/g) dans le cas du nickel

(1) Voir aussi, en plus des references suivantes, E Vogt et M Hoehl, Landolt Bornstein Vol II 9, p 1 5 et 1 6,
Springer-Verlag (1962)

(2) C M Hurd. J Ph\ \ Chem Soluh 21, 1371 (1955)
(3) D W Jonfs, J Las-Co n non Metals 6, 103 (1951)
(4) F E H )are et J C Wali IM3, Proc Phvs Soc B54, 337 (1951)
(5) A J Manuel et J M P StQuiNroN, Proc Ryy Sac A273, 412 (1963)
(6) W D Wnsset R Kohlhaas, Z an?e\v Phvs 23, !75(19o7)
(7) W E Casl et R D Harrington, N B S Journal of Research, 70C, 255 (1966)
(8) S Arajs et G R Dunma re, ph\s slat sol 21. 191 (1957)
(9) H van Dijk, « Temperature », Vol 2, p 199, Rhemh 7ld (New York 1955)

(10) Selvvood, « Magnetochemislry », p 25, Interscience (New York 1954)

II.2.3. Autres sources tVerreurs et corrections diverses: Dans cette partie nous
allons passer en revue les nombreuses sources d'erreurs qui peuvent fausser des

mesures de susceptibilite par la methode de force, et l'interpretation des resultats de

ces mesures. Des repetitions de points dejä souleves auparavant sont inevitables.

Jusqu'ä present nous avons essaye d'estimer la precision d'elements plus ou moins

independants dans l'appareillage.
Nous avons vu d'une part que le nhamp magnetique peut etre stabilise et

reproduit ä mieux que 0,1 %, mais que sa mesure ä mieux que 0,5% est difficile ä

cause de l'inhomogeneite, desiree par ailleurs. L'introduction d'un specimen de

forte susceptibilite, ferromagnetique par exemple, perturbe le champ local et il faut

parier des champs de desaimantation.
Nous avons vu d'autre part que dans de bonnes conditions la microbalance

permet de mesurer des variations de masse dues ä la force de Faraday ä 0,01 % pres,
mais que la configuration H. dHJdy qui provoque cette force n'est connue qu'ä
0,5% pres. D'autres facteurs peuvent alterer cette precision:

— si le specimen est de grande susceptibilite, il peut se deplacer hors de sa position
ideale, ä cause de forces laterales;

— ä basse temperature des gradients thermiques le long de la suspension de

l'echantillon provoquent des forces parasites par le jeu d'un flux thermo-
moleculaire dans le gaz d'echange;
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— le gaz d'echange lui-meme, et l'air ambiant pendant les mesures sous pression

atmospherique, ont une certaine susceptibilite qui contribue aux resultats, ä

la maniere d'une poussee d'Archimede;

— la suspension en quartz du specimen contribue egalement ä la force totale

mesuree et il faut corriger les resultats ä l'aide de mesures sans echantillon, en

fonction du champ et de la temperature.

Nous avons suffisamment decrit la difficulte de determiner la temperature
exacte de l'echantillon et le role du gaz d'echange comme contact thermique.
Rappelons simplement qu'entre 1,5 et 4,5° K la temperature du specimen est assuree
ä + 1/4° K, entre 5 et 15a + 1 x/% K, et entre 18 et 300 ä + (A0 K.

II est temps aussi de soulever la question d'erreurs moins systematiques, mais

souvent tres importantes: la purete des echantillons est critique. Des impuretes
ferromagnetiques en solution ou en agglomerats peuvent fausser considerablement
des mesures en fonction de la temperature, ou du champ magnetique respectivement.

II.2.3.a Le champ de desaimantation: La mesure de la force de Faraday permet
de determiner la susceptibilite magnetique y_g par gramme de substance, et dans

certaines conditions egalement son aimantation specinque ag en fonction du champ
applique:

Fy m yg H, dH.jdy m ag dH.jdy

Dans le cas d'un specimen de forte susceptibilite, ou d'un echantillon ferro-
magnetique pour lequel l'aimantation n'est plus fonction lineaire du champ, il faut
tenir compte du champ de desaimantation local H0, et corriger le champ applique
H, pour exprimer les resultats en fonction du champ interne de l'echantillon Ht.
Nous avons vu dans la partie 1.2 que:

Hi H: - II„ - LI._ - 4izDpag,

oil D est le facteur de desaimantation du specimen, 1/3 pour une sphere, et p la

densite de la substance.

Dans le cas d'une courbe d'aimantation isotherme, une methode classique de

tenir compte du champ de desaimantation est d'effectuer une correction graphique.
Voir la figure 11.6. Le champ HD peut atteindre des valeurs assez elevees. Par exemple
dans le cas du Ni la valeur de HD atteint ä 293° K la valeur de 1968 oersteds, quand
son aimantation est saturee.

Dans le cas d'une substance fortement paramagnetique, les mesures peuvent
se corriger plus directement. La vraie susceptibilite xg est ä la susceptibilite

apparente observee x."g par la relation approximative:

1 lxg 1 !fg ~ 4nDp
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Par exemple pour un echantillon de Nd, que nous avons mesure en bon accord

avec Lock (II.9), ä 4,5° K, %g s 0,25 10~3«em/g, et le terme de desaimantation

implique une correction d'environ 1 %.

H, =Hz-Hd

Hz
FIG. II.6

II.2.3.b Influence de la position du specimen: Revenons ä la figure II.la et ä

la partie II.2.2. Nous avons mentionne que les erreurs dues ä la position du specimen
selon l'axe x sont negligeables pour Ax +3 mm, position facilement assuree.

Nous avons vu egalement que la position du specimen selon la verticale est fixee

par la longueur du fil de suspension ä 1 mm pres ä la suite de l'etalonnage de

Hz dHJdy maximum Atitour de cette position ideale H. dHJdy est constant ä

mieux que 0,5 % sur 6 mm selon v. Les erreurs sur la position du centre d'echantillons
spheriques de diametres variables entre 1 et 3 mm sont done negligeables. La

suspension etant en quartz nous n'avons pas ä redouter de contraction thermique
ou d'allongement (ä basse temperature le quartz a un coefficient de dilatation
thermique positif, bien que tres faible), qui deplacerait le specimen selon y au cours de

mesures en fonction de la temperature.
La seule coordonnee critique pendant la mesure d'un echantillon de forte

susceptibilite n'obeissant plus ä la regle des 5% (rapport force magnetique/poids du

specimen et de sa capsule) est done z, l'axe des pieces polaires. L'erreur sur la force

AFyjFy causee par un deplacement de Az cm par rapport ä la position ideale z 0,

peut etre estimee selon (11.10), comme etant de l'ordre de 0,1 zlz2. Un specimen

deplace de Az 0,25 cm voit ainsi sa susceptibilite diminuee d'environ 0,5% par
AFy causee par des forces magnetiques laterales. Ces 2,5 mm representent le deplacement

maximum permis ä l'echantillon avant que la capsule de diametre 4 mm ne

Hn=ATlDp<3,
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vienne toucher la paroi du tube de mesure, dont le diametre est reduit ä moins de

9 mm dans le voisinage du specimen par le Systeme de mesure des temperatures.

II.2.3c. Effets du gaz d'echange: Nous avons dejä mentionne quelques difficultes

experimentales soulevees par la presence d'un gaz d'echange dans l'enceinte de

mesures, en ce qui concerne la mesure des temperatures notamment. Quelques aspects
de ce probleme ont ete discutes dans (II. 11), et une explication qualitative des effets

du gaz d'echange sur la mesure de la force de Faraday y est donnee. Un flux thermo-
moleculaire existe dans un gaz de faible densite soumis ä un gradient de temperature.
Ce gradient sur la paroi interieure du cryostat amene le gaz d'echange ä s'elever le

long du tube, et par consequent ä descendre le long du fil de suspension. Selon la

pression du gaz d'echange ce mouvement peut se produire en regime laminaire ou
turbulent. On a vu que l'on peut reduire le regime tourbillonaire provoquant des

oscillations de la suspension en diminuant la pression du gaz. En regime de flux

laminaire, une poussee visqueuse s'exerce sur la suspension et cause une derive du

zero de la balance en fonction de la temperature. Cet effet ne fausse pas les mesures

car nous contrölons la position de repos de la balance avant chaque mesure en

fonction du champ.
La correction due ä la susceptibilite y° du milieu gazeux dans lequel baigne le

specimen peut etre importante dans le cas de substances de faibles susceptibilites.

Z„-Z; Fy/V H, dHJdy

implique une correction y°Jp ä la susceptibilite apparente mesuree pour calculer
la vraie susceptibilite yg d'un echantillon de densite p. En general nous Operons
dans un gaz sec d'helium sous une pression inferieure ä 20 mm, et cette correction

est negligeable. Mais par exemple si l'on veut mesurer dans l'air ambiant

sous pression atmospherique (x°'r +31 10~9 uem/cm3) un echantillon d'Au
(yg — 143 10~9 uem/g et p 19,3 gjcm3), la contribution de l'air sera de 1,1 %,

done de l'ordre de 1,5 10"9 uem/g.

II.2.3d. Comportement magnetique de la suspension: La suspension de l'echan-

tillon est assuree par un fil de quartz ä l'extremite duquel est soudee l'anse d'une

capsule cylindrique ä fond pointu, en quartz egalement. Compare ä d'autres materiaux
tels que le pyrex ou le teflon (11.12), et ä des metaux ou alliages (ä base temperature
l'invar par exemple devient ferromagnetique), le quartz semble ideal du point de vue

mecanique et magnetique. Le quartz est diamagnetique: ainsi la partie inferieure de

la suspension, soumise ä l'influence du champ magnetique inhomogene, subit une

repulsion verticale. Cette force exercee sur l'equipage doit se corriger ä l'aide de

mesures sans echantillon pour tous champs et toutes temperatures; le quartz en effet

peut contenir quelques impuretes ferromagnetiques, ou paramagnetiques qui alterent
sa susceptibilite aux basses temperatures. Apres sa realisation la suspension, speciale-
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ment la capsule, ont ete nettoyees ä l'acide fluorhydrique pour eliminer le mieux

possible les impuretes ä la surface du quartz. Des mesures sans echantillon sont
effectuees periodiquement en fonction de la temperature, et avant et apres chaque
specimen ä temperature ambiante, pour controler la proprete de la capsule: la

sensibilite des mesures permet de detecter la moindre poussiere magnetique introduite
accidentel'ement.

II.2.3e. Effets d'impuretes ferromagnetiques dans les echantillons: D'autres
sources d'erreurs importantes sur les resultats de mesures de susceptibilites provien-
nent de la purete meme des echantillons. Si des impuretes d'origine metallurgique
sont diluees aleatoirement ä l'interieur du specimen, une contribution paramagne-
tique, independante du champ sauf aux tres basses temperatures, se superpose ä la
vraie susceptibilite de la substance « pure ». Le cas du moment magnetique geant
du Fe en solution dans le Pd est tres celebre, et nous en reparlerons. La temperature
du specimen doit etre soigneusement mesuree, et Ton peut corriger les effets d'im-
puretes manifestant de tels moments localises par une contribution suivant une
Ioi de Curie, en tenant compte ä tres basse temperature de la saturation paramagne-
tique par une fonction de Langevin-Brillouin.

Si les impuretes se presentent sous la forme d'« ilots » ou de morceaux globale-
ment ferromagnetiques ä l'interieur ou ä la surface du specimen, la susceptibilite de

ce dernier est fortement alteree par une contribution dependant du champ. Une
methode de correction pour ces parasites ferromagnetiques a ete developpee par
Flonda (11.13). Avec l'hypothese que la susceptibilite ferromagnetique

XFge aF/jH aF/-K\H pour H > Hs

oü Hs est l'intensite du champ magnetique correspondant ä la saturation des impuretes
(pratiquement on utilise les mesures pour H > 5 kOe), et ä condition que raimanta-
tion ä saturation aFe,cc soit constante, la susceptibilite apparente yag d'une substance

contenant une faible quantite cFe d'impuretes ferromagnetiques est liee ä la vraie

susceptibilite yg par la relation:

7° X, +cF<oF/H~l

La pente de yg, reportee graphiquement en fonction de H~donne une mesure

pour cfc.

La figure 11.7 illustre les effets de telles impuretes, supposees etre du Fe, sur la

mesure de la susceptibilite de deux differentes poudres de Rh. Les mesures en fonction
du champ permettent une analyse de la quantite de Fe polluant le Rh. Pour Rh2

(contenant environ 15 10~4% at de Fe) la valeur de yg (1,02±0,01) 10~6 uemjg
est en bon accord avec yg (1,022 + 0,005) 10"6 mesuree pour un echantillon
spherique de Rh 5N fondu k four ä arc. Dans ce cas les eventuelles impuretes de Fe

ont ete dissoutes k haute temperature dans le Rh, et aucune dependance du champ
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n a ete relevee. Pour Rh, la dependance en H 1

a permis d'estimer une concentration
de 0,04% at Fe, mais la pente est si prononcee que l'extrapolation vers H oo ne
peut s'eflectuer ä mieux que xg (1,3±0,2) 10~6 uem/g.

^
Xg (1(j5uem/g)

10..

(o): poudres Rh, et Rh2

(x): sphere de Rh5N
(xg 1,02 ± 0,005)

Rhl: poudre

/" 1,3 10 buemjg
(env. 400 at Fe, 106 at Rh)

T 20°C

5 t // Rh2 : poudre

/ / x" a, U02W-6uem'g

j (env. 15 at Fe; 106 at Rh)

t 1 2 (104 0e"1)

(1/H)
Fig. rr.7

III. NOTIONS THEORIQUES

Comment presenter les resultats des mesures

Notre travail etant principalement de nature experimentale, nous ne ferons appel
ä des concepts theoriques que dans certains cas, lors de la presentation des resultats
de ir.esure. Mais avant de vouloir interpreter les resultats ä l'aide de modeles
theoriques, et avant de citer les idees theoriques qui ont inspire quelques mesures, il nous
faut decrire comment exploiter et presenter ces resultats de mesures.
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