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Introduction génér le

nouveaux;
nanométriques

ces ........ "-"..L. ..L...L...L.'v..L.

..L...L...L. ..A..Lv.l."-"v' ........"-".L.L"-"'U~ u'.............. "-".L.L,"-"U'v\.NI.A....n .. ~ structures
plots submicroniques. L'obtention

V "-""-'..L...L...L...L...L.'-1 "A."-"U sophistiquées que

phéno-

"-"U,,-,..L..LVI.AJ.L.LV un intérêt appliqué: capteurs de champ magnétique

V'.A.I.L.LUV,".A.J sur des objets ré-
uV,""'.L.L.L',,U de métaux de transition (fer, cobalt, tel que permalloy, ... ).

terres rares sont beaucoup moins nombreux.

A ce jour, une O'Y":)Tlr'lf,

duites concerne
travaux sur

1986 par "-"t-'..L.V"-N...... ..L."-"



en
nanostructures

,...". ...... n.,...".,VO'1rl·... rlC1 sont reliées aux '1r'\Y"/'l'1r'\1r>lfl1rflO CI.,.-.".",n·r""..n • 1"CI r-t.,,....,..., ....... ''''CI

avons

Le '1r'\Y"I"'\rY'\1rlY" Ah """"'11-..-..", "" .....r~C'!A'<"\1-rl

traite "''1<''\C1","t"A

et
TRFe2(110).

composés Il
r>rllI1r>t"orlO tampon. couches (nio-

IY''-./............ '-./vv'v...... v d'initier la croissance composés
'-./u"-~'-./ ...... v ... '"/ ...... ~ à la compréhension la croissance des composés

LNu ....,""-'''"-''uu UtJ""-''-/ .........',.f\A.'"'''u à l'élaboration composés TRFe2(110) sont développés: nous
un nombre de composés: Y, Sm, Gd, Tb, Dy, DYo.7Tbo.3, Lu. Nous

~u'-./' ...... v,.J.J-"'U en particulier relations paramétriques entre ces composés
et tampon.
Au nous rapportons une de la croissance composés
TRFe2(110). Nous ensuite une couches en fonction des pa-
ramètres de du 8~..::.t:;~~t"I::,--~"1-V~ elPa].sSE~ur '-' \.A)jL'-./ déposée pour des de
DyFe2(110) et désaccord paramétrique entre substrat et TRFe2(ll0).
Nous présentons dans le chapitre 3 une étude de l'état de déformations des nanostructures TRFe2(110).

est réalisée pour nanostructures TRFe2(110) épitaxiées directement sur la couche
tampon de niobium et l'alliage de surface NbFe<p, puis pour nanostructures TRFe2(110) épi-
taxiées sur une couche de 1000 Ad'YFe2.

~'-'''''''''''IY''-''''''"''''''' TRFe2(110) sont ensuite déterminées par
résultats expérimentaux sont détaillés au

""-,,,",.1,.L,,"-,JLLAiVjl,,",.L.L entre déformations mécaniques et les

ce mémoire est consacrée aux propriétés magnétiques et commence par une
"",,,-,.L ... ,,"-,V,,"-,I,.} magnétiques composés et structures terre

La partie
revue bibliographique
rare / transition ""-'......,J,V\Ai.,\..... v'''"-'u.

directions aimantation dans
1'\/lr\OOIt"'\011t:Hr> et diffraction

où l'on trouve aussi
aimantation rirl1I""rl .....'YY\'1'1<"\rll"'\C1 A·vn.Qrl1"Ylt:)l"1t"~1t:)1"YlIPnt"

le sixième nous montrons une étude ............ ;,1., ......"...,,,.,, ......,,,.. '" des processus de renversement
l'aimantation sous en fonction la morphologie (structure en îlots ou

continu) de nanostructures

\....l..LLJL1'--'U.1,,"J.1.LU OV"t,OY"lTYlOTlT-'.::l:llV utilisés pour réaliser ce sont



Première partie

Croissance, morphologie et structure





Chapitre 1

Etapes de croissance des composés
TRFe2(110)

mince couche
C"'Y'T<:lf-.n appelé qui

~'-'''''''jLtJ''-'LJ~LJ TRFe2(110)
r'lAC"'Inroro",fOr'lCI ,......n.'r>n.~-..A.,..".',...·.'ACI sont ,......".n.ClA'Y1.+-ACI

\JtJ..L ... VU',./U cristallographiques et chimiques (pa-
et NbFecp), en nous attachant

U..Lv •..A...L..L'-./.llV..L.ll..Lv......LU à étudier la qualité cristallographique la et la morphologie, par diffraction
,-...r·lr1F,-...r'A rasante RHEED in situ et par microscopie à atomique ex situ. Ces deux

annexes· B et D-1 pour la et D-4 pour la ...... ~'-,'-' ......"-A.~.
-r-.YOCIC'nr,TfYl,,\C' d'abord la structure des substrats saphir (1120) (paragraphe 1.2).

V\J\A.V.llJLV tampon niobium font l'objet du 1.3. Nous vU'"'I."-A...L'.J..L.llU la structure
croissance sur structure

sentée.
d'un Ar-4"'-r-..'"""\"YY'I,O-"'''''

concernant
tion la UV..L.ll..LtJ',./.ll \..NU \.A..ll

1 1 Propriétés cr· tallographiques
massifs

chimiques



1.1 Structure des phases de Laves. Les ronds noirs représentent les atomes de terres rares et
les blancs les atomes de fer.

atomes réguliers, par leurs sommets. Ils sont situés sur la
Clr>t.,...r>t."Y1'r'I" moitié sites non occupés par atomes terres rares. réseau de fer

une symétrie ponctuelle rhomboédrique 3m. Malgré la complexité la structure, il apparaît
que tous atomes terre rare d'une et tous sites d'autre part sont chimiquement

Les atomes de par la direction de leur axe de local. Chaque
a comme plus voisins six atomes avec un axe symétrie local selon une

-........ ........,I.Il--.'-' ........ "-'I.IJL'-' du cube, à une direction type 111>. La direction est différente pour chacun
sites du Bien que les atomes soient crlstêL11clgr;apjrllCIUem(~nt pnllll'JT::.l.lI~nT:~

cette entraîne une non-équivalence .L ........ ""I.I)-,. .....1.'-'\J.L'-f ....... '-'.

nous avons à -t-r>t.""V'\"Y".h....... -t-" ......rv "VY'.hl'''\Y\1"-''

ceux terres rares et le r-.r>t.vV'\,..-,..r.rI"

varie Â pour
aux terres rares 1 r>t., , .....ri '""ri

Il
contrac-



Sm

1.2 Diagramme de phase Fe / Sm [Binary Alloy Phase Diagramms-1990]

1.2 Historique de l'épitaxie de composés intermétalliques



la nY"c~rn lDY"D

ces sur la r.r" .... r.n.r" de niobium (110) ont
films de cristalline ont été en insérant une

nl\"YY\"Y'\.""GI\ intermétallique et la couche [17]. Un dépôt de 15 A
... 'J ......... .L<..AJV.L'J.L..L d'un de surface, appelé NbFe<p.

'-''-iL'''-..L'''''''''';JJ ont couches composés terre rare /
..L..L.L'VV<..AJUL"'''" réfractaires sur des substrats ou d'oxyde

'V ... ..L,-'<..AJv.J..'JJ....L cathodique films sur une couche tampon
UUL~'UV..L'.AJV de saphir A1203 (1120) [18, 19]. Sm2Co7(110) et

..."-'V.....,...L..L'-iL-l.'-'JJ sur couches tampon de tungstène (W(110) et W(OOl) respectivement)
par la même d'élaboration [20]. terre rare/métal de

'Vv..LV<..AJ"" .. ..L'-' ..... au laboratoire Louis Néel à Grenoble par pulsé. films
ont été obtenus sur une de W(l des

TbFe2(111) ont été avec la même par S. Jaren, sur
Mo(110) [22].

Vh<..AJ.LV..L..LJ.v..L..LV la de TbFe2 par VV.L1U<..AJ"',,".J..V par [23].
(110) mono domaines très qualité sur une couche

.3 Cristallographie et morphologie des substrats de saphir Al203

(1120)

(1120), 0.4 mm,

ULJ-,.'-JU.L\J'V moyenne

rVT""1'1ir"l'lr~1\ en microsco-

1 /--lm obtenue
r'l"l"lt:..llf'lll"lt:..lL' terrasses. La



FIG. 1.3 Image AFM de taille 1J1;m 1J1;m sur un substrat de saphir d'orientation (1120)

phique
VVLIVV\J"''l.A''l.JV sont caractérisés par angle de coupe, entre V\.-L"',"''l.A''-'V et le plan V ...... I...)\J~I...... \JJ.......

avons par diffraction rayons X qu'il ne 'l...A.VJ,."IL\JV"JV jamais 10, valeur
......... 'l.A',... l.. ......... ,... vv ... '" C'CA.·V'AY\t-,n par le fabricant [25].

surface.

IJVL.U' ... IJIJ"'...... V tout d'abord un dégraissage ex situ: trichloréthylène, acétone
deJ;~aZ43S in situ à 820°C pendant une deux assurent à

pollution mais aussi la reconstruction de la diagrammes de diffraction
quatre azimuts principaux du plan (1120) sont figure

lignes Kikuchi de la très bonne qualité de la

a b

c d

1.4
azimuts

sur un à



1.4 Croissance de la couche tampon de niobium

Le niobium est cubique centré avec un Â. Il sur
AI2 0 3(1120) avec la direction [110] comme direction de à procédure
"-'I-"-/,--'....... ,J"-/ par Durbin [26] il Y a une quinzaine Nous allons montrer que cette structure est

d'une structure hexagonale jamais signalée auparavant.

1.4.1 Premiers stades de la croissance du niobium

La structure de la surface de niobium, déposé sur un substrat de saphir (1120), a été étudiée in
situ par RHEED pour des températures de substrat variant de 270 à 820°C.

le dépôt Â niobium à 820°C, les diagrammes RHEED sont proches ceux de la
surface mais présentent du bruit de fond diffus inmportant et des Kikuchi moins
intenses. du dépôt de niobium atteint 5 Â, de nouveaux de diffrac-
tion 1.5 c et d).

a

c

b

d

sur un
azimuts corresootuumts

)



nommer cette structure ··ClT'r'1'1,r» T'1·''rA nA...,T ..... rrr.V"\ .....

............... "A...... '-',-'u pour noter
nous \A.v ........... .Lu·'-'.L'-, ..........u

20 ...-------------------..::1
8

15

10

5

(110) cc

hexagonale

7

3

2

300 400 500 600 700 800

température du substrat (OC)

et

1\h.et

"....,.......,..... " ...... ,r\ entre la structure nA....r .....r('.r.'Y1......



(ÏI00)s

[OO~l]s ~
[1120lh. Nb

[10ÏOlh.Nb

CJIfJ [1100]S

FIG. 1.7 Superposition possible du réseau de surface du saphir (1120) et de la structure hexagonale
de surface du niobium.
Les ronds noirs (blancs) correspondent aux atomes de niobium (d'oxygène). petits ronds grisés
correspondent aux atomes d'aluminium.

que soit le

sites

structure est nA'Y'Y\ "..,..~"'\·-r'"'\hlA

le titane ou le zirconium
V"AI'r'\.1-'1i"'\V'\C1 nV"'1C1r""IIArt'V"i"\"",,,V~'1.r'ô'I'1AC1AhlC'Cl1"' ....rOl:\C1 entre structure 1'.'.'.T •• '.u.·r •••• '.

constitue-

tran-



1

Observations RHEED

500 Â dépôt, les de diffraction obtenus sont "..,. ..... ;:::,.,..,.,r,.."..,.+;,,..,

Ils sont contrastés avec lignes fines et ce qui traduit une faible
très bonne qualité cristallographique

a

c

b

cl

naarammes de diffraction ... "....... ......, .......'.LJ sur: 500 il (110) Nb / (1120)
c: [li3J d: [OOlJ avec 720 -c

azimuts

ala'rYla"nrCl sont suivantes:

avec
raisons pour

'-4.'-J'~,"'''''-N......... ,-" '-" ...... 'uv .......,.......'-J'."""' .... uutJ..L~,..L'-I \.4'-" restent à à



raies in-
en 't'r.... "'" rv rv et sont Il hl;:tor""i.rDlë:)C'

<Ill>,
et

. Le réseau
et sont vecteurs

surstructures comme
dont vecteurs de surface

sont 2111 et 111 pour le premier, et et 3111 pour le second. L'origine
de ces reconstructions reste néanmoins sujet à polémique. Certains auteurs les attribuent en à
la d'atomes d'oxygène en surface [30, 31], d'autres sont convaincus que cette reconstruction
est intrinsèque [32]. Nous ne sommes pas en mesure de trancher quant à l'origine de cette reconstruc-
tion: nous ne pas de notre bâti et n'avons pu 'V........ ,./'V\J\.A.'V....

d'études systématiques de la ou non d'oxygène.

La 1.9 "Y"I.'r'/''\Cif't1n .... f't la coïncidence réseaux du (1120) et du niobium cubique centré
(110). Le réseau de prolonge le réseau d'aluminium du de saphir.

(ÏI02)s, -
[110]bcc Nb



5

20 1( )Il

2500 A

30

25

15

~ 10

Image lp.m x lp.m de 1000 A Nb/ Al2 03 et profil hauteur correspondant selon
noire indiquée sur l'image

..L..L..L'-.JJJ'..L'lA..L..L..L (110) sur saphir sont
""''''>Tnr''n est à l'échelle de r411l":)Ir4111ÛO VV'\r'\'V'r'\,'""lr'\",r-.n'''rt

Alliage de surface NbFecp

Laves

'--'v .... V'-AJ-< ........ '--' entre Nb(110) et

[001] TRFe2 Il [001} Nb et

(110):

Il
..L..L.L"-'''-I'..L''-4.L..L.L '-l'-.J.L.L'--'L.JIJ'U'.L.L'-4 une



1 ""~'.C'!C"I_""""""~ de fer sur Nb(llÜ) à température ambiante: influence de l'épais-

2.87 Â alors que celui
"'--''''V'''"Y'V"\A"t"·,...,r''''A entre les deux

niobium (110) à
LAJ"-J'IJ.LL-OJ\.J ... '-..J' ...... '-A. ... '-''-..J'-' ... .L .............. \A.'-', avec pas en

Observations RHEED

~~~uv~...),..,... uv ... " ...... ......,J....... ......., mesurée
sur Nb(110) ·est présentée

'-NL.l ...... .L ... \A.\.J [001} '\.A.\A..L '-AJ... .L u

1.11.
de la croissance du

10

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

5 15

epatsseur de fer (Â)

20 25

la croissance Fe sur à

la au
croissance couche par couche.



b

c d

1.12 Diagrammes de diffraction RHEED selon l'azimut [11-0J du niobium (110) sur:
(a) 500 A de niobium (110) sur Al203 (1120)
(b) 5.6 A de fer déposé à 20 0 C
(c) 8 A de fer déposé à Ts 20 0 C
(d) 20 A de déposé à Ts 20 0 C

avec
A'Yl"1'T''rr\'Yl 8 Â et disparaissent lorsque l'épaisseur

sont alors d'un plan avec une

nl'7'1Y'Y\'1'11- [110] (figure 1.12), les diagrammes de
contraint avec une symétrie

'""''''''V'"'''''' "",'u. très nettes l'azimut [110], qui coïn-
sont très nettes un

atteint 12 diagrammes de diffraction
proche de celle d'un plan (110) de qui a

est n'r{)n~lnllXYy\jOnr due à un processus d'interdiffusion.



paramètre massifa Fe

2.8
azimut [110]

2.7
o 5 10

épaisseur de fer déposée (1)
15

1.13 Evolution des distances dans le plan selon les azimuts [110J et [OOlJ. Dépôt de
(110) à 20 0 C

sur Nb

oscilla-

C,AlL.I.I•.L.L.L\.4.V [110], relaxation est immédiate et le .,.-,. ..... "....... vv...rvr..',..r.

la au niobium massif, en <.AJv\.)'-../.Lr"'\.L.L ....N.L.LV

au paramètre de ce '-A. "-".A• .... .... ... '..........

'-4..I..L'V'-"'.I•.L'-../'-../ interatomique selon l'azimut [001] est tout d'abord constante puis présente
tions pour partiellement environ la Â dépôt.

de 15 Â:
[110]) reste à la

Après un dépôt 15 Â de résiduelle dans
qu'elle vaut -1.8% selon [001]. Lorsque l'épaisseur de dépôt

Y'''=''Y}(TQ,oC' atomiques dans couche n'évoluent plus et la

Spectroscopie Auger

la croissance du sur niobium par ",-,.W'.,I'-../V ..LVI..,;'YViW.l..Y

mise en "' .... .,. .. rtr. .......Fl'" par diffraction ... "'........ ......,......,. .........
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FIG. 1.14 Intensités normalisées des pics Auger fer et de niobium en fonction de l'épaisseur de
fer déposée à 20 0 C). Les traits continus représentent les simulations dans l'hypothèse
d'absence d'interdiJJusion

Si nous formulons l'hypothèse qu'aucun processus d'interdiffusion
,J.,J.,J.vv,J.,J......,·vv....., doivent des lois de décroissance ~""''''.r\."nn'f'"\r'~II.n.·

et

intensités nor-

1

parcours moyens et eo



==(1 Cs ) · (l -

eo mais aussi des den­
0.71g/cm3 ) .

vl.N.1.l.NV\./V.1..1.IU\J.1.'.... \.A.v de de pur sur
deviennent maintenant si eo e2

== Cs + [(1 - Cs) . (1 - exp( --ep2/ÀNb)) · exp (-(e2 - eo)/ ÀNb)]

[(1 -- Cs) . (1 exp(-ep2/ÀFe ) ) • -- eO)/À Fe ) ]

+[1 -- eo) / À Fe ) ]

e2 7.87 + 5.23 .
1 7.87 + 0.71 .

rt."..,...,.~ClClA't~V" de la couche par la ........ v.1...1.U.1.\j'-./ l'alliage

intensités du
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Evolutions expérimentale et simulée des intensités des pics Auger pendant la croissance
Fe sur (110) Nb à 20 dans l'hypothèse d'une interdiffusion

le RHEED, autour 10 Â de dépôt, le réseau
"",,~1""r)'YY)n.1""V'f)O 2.82 ± 0.1 Â et 3 ± 0.1 Â. Il n' ...... TÀ.".'"

plans cristallographiques l'alliage lJu'U"-''V......... 'V.L...... v'U ...... '--I'-''-'V.

Il faut de simulations croissance est supposée
parfaitement qui notamment pour de

peuvent certainement être attribués à une croissance tridimensionnelle la couche
nous avons en constaté que pour dépôt, de

,--/"',,"--,',,"..1"'.&. '-..l' ....LIJ deviennent pointilleux.

1 sur Nb(110)
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1.16 Evolution thermique du rapport d'intensité Auger 1 Nb / 1 Fe pendant les recuits d'une
couche de 20 A de fer déposée à température ambiante sur une couche tampon de niobium (110)

Afin de l'évolution de la nature chimique surface lors
nous avons suivi l'évolution intensités Auger du pic et du pic
température. figure 1.16 présente l'évolution thermique du rapport I Nb / IFe'

Jusqu'à 300°C, il a que très peu d'évolution et la reste une de
L'évolution cette température est assez brutale puisque proportion de niobium devient

que la 600°C. II pas
la composition formé. II est possible d'

OIO"f'Y10YlTQ ne n'avons pas trouvé le ........4U~>-..+" ......4.4+.'-.4.4V

retrouver le réseau Ahc,r."Y"'TTh.

Dépôt de 15 Â de fer sur Nb(110) â T s
A'Y'i~"'ITA .r1A,...,..AC1A 15 A

b

C1"voTn"">A obtenue ici est ~~<;::'-.~c~c.~S~::'-:'~~~I·~C, contrairement celle de mêmes ............. ',. .............,....ATVOAC1

bidomaine,



recuit et
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b

c

c
C et recuit
C

'à 550 C

azimuts et



1.18 Image AFM liim x l/-Lm de 15 A Fe / 500 A Nb / Al2 0 3 déposé à Ts 550 0 C

'LI'''-''u'--' LA. par
............................., pour

""""'1'-"''1'"'>,'''''''"1"" à



1

1.6.1 Conditions d'élaboration des (110)

Contraintes à la stœchiométrie

'J"-'\J"-/..L..LVL"-/IJ par
<..AJtJ'V..L ......JV..Lv·.L.L pour obtenir la \J'J..L..L.L"-J'JIJ..LV.L'J..L..L

à quartz inséré à la place
5 Â par minute. composition des f1.n ...... .....,....• .,.., ""'V'CI

IJVV'..L..L..L"-/IJ T>.-rÉ'\C1r."Yl .... r. ............ un écart à la composition

La calibration des flux d'évaporation rln'l:Tln"l'''l1''" encore plus cruciale lorsqu'il
"-1'-J..L..L..LL./.'-./IJ'-J"J ternaires. Nous avons (110) de Terfenol-D, \J\,.1..L...L..LIV'V·l>J\J

"......L ... <\I.L..LV~'\.I qualité comme le montrent diffraction
réussite la croissance ce n",vV'\-r-.,""'Clf1.

car, comme nous le verrons au \J..L..L'AJtJ.Lt,!..L

"YY'I.!'~ rrrln1"".r'\o't"'-rlT'1""lI\"I"'l ...... nnr.rV'\1r.. .....rY'"Y\r\r. d'un

a b

1.19 Diagrammes de diffraction sur un film de 1000 A de
à 550 . (a) le long de [11-2J et (b) le long de [1j lJ

(110) déposé

........ ,....,..,................_ ..,,+- ...'._ ...... de substrat

com­
caractère

"I"Y\r''trt'''''"Y\r~r. rasante



r>nllr>I'"\L::\O r'\Y'\·rr."'...."r...C'l ont une E'i".r>.'T-r'\ '-"L-L>Jv<.AJ.I.,-L'J'>''''-L

E't .. TTV"n,r.-r'.r ...."'" ..L~..L..L"""'J"-'..LJ sont constitués de raies
\...l'J' 'LA.\...I-L-L'-'IJ ne sont plus """-NJL JL"-N-L V '-'-L-L-L,,-' ...... V

Echantillons réalisés

Nous avons réalisé deux types d'échantillons: des de Laves TRFe2 épitaxiées directement
sur puis épitaxiés sur une couche 1000 Â d'YFe2 qui joue alors le rôle de substrat.
La 1.20 ces types d'échantillons.

y

TRFe
2

y

TRFe
2

YFe 2

Fe15A Fe 15 A

Nb 500 A Nb 500 A

1.20 Schéma des deux types d'échantillons réalisés

Pour la films
·"'-4-'-4.JL\.AJJL"'V toute la croissance. Pour /

la température du substrat est ........ .I.-L-L-L-L ... -L'-4.'-,'-'

pour éviter entre

VV-L ......... -LJe-L' '-'itJ<.AJJeUU'J'-4.-L qui est un '-''J'JL-L-L''-/-LV'-L-L-LJLU

mesures de diffraction X en



.L.L.L'-J'.L.L'-..''\,J.L,LIJV'lAi.L.LJL.L.LU sont ensuite r._'1""r..v~.... rt

U\.A.~JUV,L'UJV maintenu à environ

Relations .......~ ...... e:..... r: .. _ et désaccords T"\. ..... .....- ...............t""l>-r..,.......""'..... I""\C'I

r.."'-"'1ITO·"",,,r.. entre et suivantes:

sont or>nlflTY\ <:')r'IOfll~O sur la

[lIa} Nb \1 a " [110} TRFe2

[OOI} Nb Il b NbFerp Il [001] TRFe2

1
1
i
1
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('fil
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1
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1
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1
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1
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1
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l """ ...

=4.7 Â
-.. -

[llO]Nb Il aNbFeq> Il [110]TRFe2

Â
~-------------------------------~

[1 Â

nlYl/l'Thl'Y',!) n entre et la



le ""'"".-",""''''''''''
T>-ll:1"f"\Y"1CDD par la diminution du ~VULNVV\JL

et un

+9.03
+9.65
+10.02

+6.34
+6.69

+12.20
+12.58
+11.77

DYO.7Tbo.3Fe2

TRFe2/Nb

1.2 Désaccords paramétriques en % entre:
le composé TRFe2 et le niobium à 550 oC (aNb 3.317 A à cette température)

- le composé et NbFe<.p à 550 °
a) le long de la direction [001} du composé (le paramètre dans le plan de NbFe<.p vaut 7 .Â)
b) le long de la direction [11-0} du composé (le paramètre dans le plan de NbFe<.p vaut 4.8 .Â)
- le composé et un film d'YFe2 à Ts 350 °C (le paramètre dans le plan du film vaut
7.403.Â)

1.7 Conclusion

avons un T'l.V"r'\,nr't.r'1r'\ à une de structure et







Chapitre 2

Morphologie des composés TRFe2(110)

2.1 Introduction

U\A.~JUU.LL4.iU adéquat étant trouvé et les flux d'évaporation .L.L.LUIJ.LU.L.LUVU, nous avons en jouant
rI,-H·r......n,'Y'IrC' "Y'''''"''V''''''"''Y'I'''ln..- .....no d'élaboration, à couches (de plusieurs centaines

V\J.L.LU.L.L.LUvU, de bonne qualité cristallographique et de Au cours du pro-
.LL4.i"--'.L.Lv'L4.iv ... ...., ...... , nous avons que lors la croissance

V.L.L,.......L.L ......Lv.L.LU.L'-./.L.L.L.LV.L.LV. A titre d'illustration, une vue en trois di-
un 150 Â.

(110)

2.1
A VIIIIIII"I'VV

nanostructures

coanarssances existant
croissance compo-



2.2 Croissance 2D-3D: l'état de l'art

2.2.1 Modes de croissance

Les mécanismes de nucléation et de croissance en phase vapeur font l'objet intensives
[34]. croissance ont permis de mettre en trois de modes de
croissance bien par la du dépôt et par thermodynamique

- Si la croissance couche par couche, c'est-à-dire que la croissance d'un plan mono ou di­
atomique ne débute que lorsque la couche est achevée, est croissance de type
Frank van der (FvdM) [35, 36].
- Si la débute par couche pour tridimensionnelle, la croissance est de type
Stranski-Krastanov (SK).

orsoue la croissance est initiée par la naissance d'îlots tridimensionnels, la dénomination consacrée
est Volmer-Weber (VW) [37].

r'oV1o r ...."tt'rf'·. r'o interfaciale

.........v"-"..... \..,u"-"VJL\J ........ entre le IV ........JIVV,... ......,V

......,tJl""......,... ......, ... V le désaccord paramétrique.
V\J ....... U ..... '-"".........,... V"-" ainsi que

ce terme

influant sur le mode de croissance sont le désaccord paramétrique et
......... \.1"-" ........ '-"""-,"-" et constituants. lA

du l'interface entre A et S. Le terme

le cas
taxiée est et

nécessairement



Densité d'îlots et température de substrat

croissance

atomes sur le substrat R)
atomes peut être on parle

........... r.,,,rtrt ..... """~... '" de SK. Il est alors

cohésion d'un amas

v.L.L'LAlV.LvU a montré que nécessaires à
sont en nombre limité [39].

.... ,.r.·""ll·........... IF"\C't exnënmentaies à sont le taux
de Si le taux de réévaporation

vY.....L'-,A.'\..I.L.LU''\.AJv .... Y.L.L complète; cette hypothèse s'applique au mode
n'utiliser que les énergétiques que sont

contenant j atomes et l'énergie d'activation Ea de la diffusion de U\,A..L .... \,A.'vv.

2.2 présente façon schématique les processus associés au mode de croissance SK. Les
entités à la sont les atomes. Ceux-ci forment amas bidimensionnels qui se

transforment en îlots tridimensionnels lorsque la croissance se poursuit. Plusieurs processus concur-
peuvent conduire à formation des îlots: l'incorporation directe atomes, la nucléation

d'un nouveau cluster ou la diffusion atomes à la C1"v.+ .... r)A

Taux d'arrivée

Schéma des processus associés au mode de croissance BK

i)

aux IJ'\J.L.L.LLI v.L lUlU IA.L

reste
amas, caractérisés par

ou en .LY.L.LvUJLV.LJL

1"\11"\'Y'YlI"\'Y\+n constituant le le
'\.A.V,,-/\,A.vv. tous amas ne sont pas Il existe une taille

UVUUV.L'\..IU et ne que croître.



U.l..l.JL.l.LLJLc..A>U.l.'J.l. U v y".-..v ont montré que,
que le processus

où k» est la constante

N(R,Ts)cx

Boltzmann.

.......VUJ....., .....'AJ est notée i,

E j Ea , Ts et R

""'01""''''''''-1'' maximale

\.>cL"-'L.I-'-\.".HL'.\..I-'--'- est cohérente avec un grand nombre de
comme dans celui des semi-conducteurs:

Si(lOO),... [39, 40, 41].

vu ...A. ..... V,.AJVU expérimentaux, dans le do-
/ W(110), Ag / Mo(100), Ag /

Relaxation de contraintes dans les structures tridimensionnelles

Pour qui couche par dans le cas de l'hétéroépitaxie avec de faibles
de désaccords paramétriques, l'état de déformation de la couche est bien mo-

par une de contrainte constante. Les nombreuses effectuées sur Si/Ge,
InAs/GaAs... ont montré que la croissance conduit à la formation d'îlots tridimensionnels et cette
approche alors plus [42]. La hauteur expérimentalement peut être
60 fois que celle à partir du calcul pour un bidimensionnel [43,

..........v'........ v"..>u v,,''''"t-''\...> .......................v~...... VU).... v ....... peuvent être
en v'--'~.......... .....,'UJ.... UJ.....u''--' ..........

nanostructures T"v-'t,rt'trYlC\1nC'1A'Y\'F\C\IIC\C'

même
UJU ....JV.... JL.... .....,.LVVU, est en

être
""nCl.,... .....".""'....,. ou Volmer-Weber



4J(L/H,

où A est une fonction qui ne dépend que a. La dépendence de A en a est déterminée numérique-
cette fonction décroît lorsque Œ augmente.

Pour un rapport LIH de 10, soit une pyramide 10 plus que haute, et un a de
pour {001} 35.7° pour {Ill}), la fonction cP
vaut 0.08 0.05). Pour mêmes angulaires, si structures

le pour être 40 fois plus larges que le rapport devient 0.21 (respectivement 0.18).
Quand LIH tend vers le rapport cP tend vers l et la situation d'un continu est bien
reproduite.

Le système est alors décrit de façon équivalente par un désaccord paramétrique produit
du de nominal par la fonction cP de limitation [42, 46, 47]. En introduisant ce désac-

paramétrique dans la relation qui la hauteur critique par Matthews
et Van der [49, 50], pour le cas d'îlots SîO.15GeO.85 sur Si(OOl), les valeurs calculée
et pour la hauteur critique sont toutes deux de 220 Â.

"-' ........ ""'....»-«... "-' élastique totale dépend fortement de la
structures



_ .....·..., ....."'..."..... _rt de semi-conducteurs

Mode de croissance Stranski-Krastanov

Dans le cas Ge sur Si(lOO), il a été montré qu'une croissance a lieu sans création dislo-
cations [43]. Il Y a accommodation partielle du désaccord paramétrique et croissance par
un de élastique îlots et du substrat. Des îlots déformés avec une
........ <.,N ........ \J',.I ............ moyenne 10 fois plus importante que la hauteur critique théorique restent contraints.

sans défaut, sont de très qualité cristallographique et apparaissent avant l'introduction
de dislocations [44]. Les paramètres d'élaboration et leur influence sur la taille, la et la densité
d'îlots ont été intensivement étudiés [54, 55, 56, 57]. Le passage d'une croissance couche par couche
vers l'amplification d'une rugosité implique nécessairement l'existence d'une de croissance.

>,./\J'--' ............ ,,..,>,./ qui des instabilités de croissance sont de façon théorique et il existe
sur la contraintes par bords

~A)LILI .... '""J.... jL"J VJ, ........V\J .... '--ll ........"'" ou thermodynamique: instabilité
....... ..1...1.... 'u.""' .......vv du (de

7.2
et InxGa(l_x)As présentent des désaccords paramétriques compris entre 0 et

à un recouvrement critique à 3 mono couches) , crois-
'Y'C1/''1'1ri'''Y'YlA'1I'>'Y'h.A et la couche est totalement contrainte. Au-delà ce

la couche et la croissance est

Mode de croissance Volmer-Weber

L'VV'-.-''J ...... ..I...I....,..I.'J".A.'''''..I...I.IJ en rraTlaT"r:l1

la croissance



formation
·""".V'. """-l--l-\J-l-'''/-l--l-'-/-l--l--l-'V-l--l-\J aux bords de marche

[6S}. dépôts ont lieu à haute température sur la Cu(110), la du plomb
est fortement anisotrope. dépend peu en accord avec les importantes 'V ........ , __ .... _ .... 'V"-'

nn'!'""Tyr..r,r,"Y\ associées aux processus de (110) et (001).

2.2.4 Morphologie de composés Terres Rares / Métaux de transition épitaxiés

Comme nous l'avons vu au chapitre 1, quelques groupes de vnr'nnvr-rtn ont commencé à n" ..-,.T-A ...... Ad

ser à la croissance de composés Terre / transition 1993. Peu de résultats
concernant la morphologie de ces systèmes existent dans la .L.I.\J'UV.L\...lJ\J\.A..L et ce paragraphe en constitue
un résumé.

Les couches de TbFe2(111), obtenues par pulvérisation cathodique, sont composées do-
maines cristallographiques, tournés l'un par rapport à l'autre 600 par rapport à la normale au plan

V",-,\.A.'-I.I..'-'-IIJ. Les auteurs ne font cependant aucune allusion à la morphologie couches [19}. Il en est
même en ce qui concerne l'étude qu'ils ont menée sur des films mono domaines de TbFe2(110) [69].

Le YCo2(111) a été avec domaines équivalents dans le plan [70, 71].
La morphologie de couches TbCo2(111) bidomaines a été observée par microscopie à balayage. Les
'''I<""V''\nrrl',n ont montré de deux stades de croissance: un nucléation est mis en évi-
dence pour 10 Â suivi d'un

60 Â de
\JY-J.,L)-.,P\J'-I.I.'L'-I et le composé est

"V"V"'t"lnv>l'"'''rtnl'"'''"Y"'>.-'1'"''' à la T").Vl:lOn1nr-CJ

observations mettent en L}""{Tlr'tL}lnr'L}



morphologie discontinue
......,......"J ...v ... "v' ...... , souvent constituées

2.3 Les premiers stades de la croissance des composés TRFe2(110)

TRFe2(110) ont été étudiés par RHEED
d'intensité obtenus

550°C. La couche
d'environ quatre

à
.................. \.A.,VV, cette vitesse correspond au

épaisseur de dépôt (A)

S 10 rs

-t=lOs

-t=80s

16080 120

temps (s)
40

50

10

100

10.5

2a NbFe<p
9.5

paramètre (A)

intensité (u, a.)

-t=110s 150

A B

t== 10 et s).



intenses.

">A, .......L..I-Lti'"-'V ... '......, ....... Nous avons
le T"n"t""'"YY'\"T""t""

Drt."f"\TA'Y"rY1lbT'\'''\l:l'Y1T aux relations d'épitaxie
un dépôt 4 soit environ 3 monocouches, le "-J~.L~.L.LJLvU.L

contraint et le de l'ErFe2 s'adapte parfaitement
pas: le dépôt
de couche

4 et 7 Â de dépôt, à l'apparition du bruit de fond et à la diminution
valeur du paramètre Il est assez difficile d'interpréter cette diminution du

qui coïncide avec le dépôt 2 .........'-, ...... '-''"-''-''UO'-l....... '-/ .......

suivante met clairement en évidence la du le le plan
LtiLA.}....... ..I-..I-"-"..I-..I-,J'"-' brusquement lorsque taches de diffraction, apparaissent. Le n'évo-

fr\.VOJ:'l..r"i'·f" le dépôt se poursuit et vaut 10.33 Â (soit V2 x 7.32 Â); si elle est ramenée au
du cube, cette valeur correspond à du paramètre de l'ErFe2 massif à 550°C.

Le film est donc complètement relaxé dès que l'épaisseur du dépôt atteint 10 Â.

mode de croissance des composés TRFe2(110) est donc de Stranski-Krastanov:
dépôt 3 monocouches dont le à celui de la couche tampon, le En

">A,V~""Lti'-/'-/'-'... ">A,"-'. paramétriques importants qui existent entre le film et la tampon (voir
u ........ ""· ..."-".....J\"A.. 1.2) rendent cette situation très défavorable du point vue énergie et le film relaxe
en adoptant un croissance tridimensionnel qui conduit à la formation La ..\.v..\..UJAUJu.1V.1.1

est certainement sur la nucléation de dislocations d'interface qui accompagne le passage à une

comprise entre 300 Â et 600 Â selon
que nous

2.4 Morphologie de nanostructures de TRFe2(110)
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l'ordre de r<"........"...-.r'f ......'"' ......

substrat de 460°C,
à

rt'tC, .......... ·Y1Ir>,,,C< YV'\r'\'T7'I'YY"1nr'\O entre structures sont

une température
1000 Â.

r>r'\'Y1('\Y'\V010r'\O entre 5000 et 7500 Â.

plots par unité de hauteur moyenne
en fonction de la ........... '1'"'V'\,....,.r.. ................. " ............ du substrat.

166 r---------------------,

56

506 556 660 656

temnèrature substrat (0C)



et
couverture est IÜn"i3Y'c.~'t'Y\l3;nr lnr,QY'll3;llY'

constat est avec la croissance
.I-/''J..\..u'-tu..v la 'l~J7'..\..":""Y'..;j-~""'..\..:'UJ~lJ"\.."4"'..\.."'''' du substrat devient r" ""'..,... "' .... ""'.,.,. à 500°C, le taux couverture et le nombre

par unité ""'-I ... , '-I ...... v alors que la hauteur moyenne et la surface des
augmentent.

- Entre et 660°C, la variation de des grandeurs semble se stabiliser. Le grand nombre
plots de très dimensions contribue au taux de couverture à 660°C, de quelques pour-

cents supérieur à celui du équivalent élaboré à 550°C. Il n'est toutefois pas possible
que mesurée se situe dans l'intervalle confiance de la mesure.

permet d'identifier l'influence la du substrat: lorsque celle-ci
V,Ju..,h..\....\......v..\.. ...'lv~ les atomes vont migrer plus vers un îlot existant (et s'entourer ainsi
d'atomes de même nature). Le coût énergétique à la formation d'un nouvel îlot semble défavorable
alors que le mûrissement des amas existants les premiers stades de la croissance semble favorable.

2.4.2 DyFe2(IIO): Influence de l'épaisseur nominale

Cette partie résultats concernant dépôts de DyFe2 d'épaisseur croissante entre
50Â et 1000 élaborés pour deux températures de substrat différentes: 550°C et 660°C. Nous

v'.....'V· ...... ""'J ........... dans un observations in situ réalisées par diffraction d'électrons en
incidence de microscopie à force atomique.

Diffraction d'électrons en incidence rasante

diffraction aient été pour
nresenterons ici uniquement résultats concernant

échantillons réa­
..... v'\...' ......... ,,./ ..... les plus représentatifs .

..... , , de 50 Â

de montrer les
.................. "-'\,'-1"" ... '-' ...... nl"'t~Qpnri:)Q sur la 2.6 sont A,,",,'T"f'V''''Cl pour

...........-c ..... +-.".. +- maintenu à Nous avons
,... ""'.'.E........ r ..."Y> ont été à ... r. .................... ;-,.""'." ....... ""'''' ô\'YY'" h, .C"\V\1-r.
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(001]

(112]

(110]
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2.7 Agrandissement d'un cliché de diffraction RHEED selon les azimuts [ll-O} et [001} sur une
couche TRFe2 (110) déposée à 550 C: chevrons

L'ensemble des échantillons de TRFe2(110) de faibles épaisseurs nominales presentent
vrons le est à la direction [110].
2.7, formé par de diffraction vaut 53° ± 10.

correspondent donc à la diffraction sur dont la normale un
par rapport à normale aux Les inclinées obtenues l'azimut [001]
forment un de 90° et correspondent à de la diffraction sur formant un angle de 45°
avec la direction [110].

Sachant que plans ne donnent lieu à de la diffraction que si leur avec la
lJ\4,1..,LY'J'....'-" des couches est parallèle à l'azimut considéré, les facettes sont des plans de type {001} dans
l'azimut [001] et de type {332} dans l'azimut [110].

Nous avons ......F-,'-A.!.L'-".L.L.L'-".L.LV T'\"1r"l"{T"IL"-lCl,"L-l

plans
ces

50 Â

... '\J v un

structures

1000
structures ont toute O"{T"Irlo,nr-r. atteint



2.8 Représentation schématique de la forme des plots
tures seront déterminées par microscopie à force atomique.

(110). Les dimensions des struc-

Ts 660°C

U'"' ............... JL .......U DyFe2(110)
2.9. Nous avons

diffraction RHEED collectés pour une couche 50 Â èp2Llsseur nominale
sont constitués de points intenses, reliés par fines de diffraction.

............ '"' ...............~, .... '"' ....... sans qu'il Cl'Orf',Cll"'1", de véritables

r1, ....,,...."VO.,,....-v>....-v>,,,,,...,, de r1,'MrY'~/........ ,r"\'Y\ sont toujours consti-
nr\,l,nn,,,, de même O",",'r::\lC1C1ÛllY'

la couche est de 1000 Â,
tJ'\J ............'"' ............'/VLU' .......U~ contrairement à ce qui a été

faible



[001]

[112]

[110]

A

D
trois azimuts: [DOl},

1000

et



c
la structure en "toits coucnes de DyFe2(11D)

VU\A..LV\..NVU ",JJVVJL.L\A.U ex situ par microscopie en
h'Y'l.ç'... nnr'\.... ~ V\r... ....'V'\ .........., ..... Ir.. entre 50 Aet 1000 Asur la

550° C et 660°C.

Microscopie à force atomique

est consacrée à la prësentatron
proche. Nous avons
morphologie

Ts 550°C

2.11 sont de à atomique
brV::llCCIQll1r-C croissantes, de taille 5JLm x 5JLm, en parallèle avec profils de hauteur

passe de
continu

n'Y Tn+-r'..V'v-. r..n est très nette:
rt"l'Y"r\r>T"lI'"'\"Y\ [110] à un

la morphologie avec l'épaisseur nominale
..... V\ .. nr...-i-~r...'n.r'\n et \.AI.L.L\."'.L.L~VVU n1r'l:~Tbl'·Qn·t-1QI

L'évolution
structures

faible 'Y"'"lrt·~CI'·"'1"\ In.'Y"Clr'l"l"l1"\
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dimension latérale

EJ 1 rr rlE1IT'LJO à
profils hauteur obtenus sur une

selon [DOl} et (b) [110}
de 50 A DyFe2(110)

Pour une 150 Â, le taux couverture a et
structures conservent une avec une anisotropie assez marquée. La hauteur

moyenne et structures ont peu
Lorsque l vIJU.1U'uvl-l..L .I..I.'-J.I..I..L.I..I..I.'lAJ.I.'-' 1..NVo.J..... .I..I..I.'-'.I..I.\)'-' davantage, le taux de couverture croît et les structures ne

.I..I.'-"_.l.V'V~ nous avons choisi ne présenter les profils de hauteur que

épéLlsseur atteint 500 Â, couches de DyFe2(110) sont quasi continues avec une rugo-
1000

Lorsque
sité d'environ 75
20



Â

150 Â
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1600

1200

N
SOO

400

Â
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5JLm x
croissosues .. avec 660 0 C. Les

[DOl} sont en /JUbtbl.JbbbVù.



La est un '::!ITlr''::!rlrtl'QC'Cll'Y1t:lnr

à 660°C.
profils de hauteur sur la couche de 1000 Â de (110)

2000 b)a)

1500 ..

--- 1250A
°$1000

N

500 ... ... ...
2100A 8600A

0

2.14
élaborée à

Agrandissement des profils de hauteur obtenus sur une couche de 1000 JI DyFe2(110)
660 ° C:(a) selon [OOlJ et (b) selon [11-0J

La couche de 1000 Â dans la direction [001] des dont l'angle avec la normale aux
nr."n",,\AC'! correspond à celui entre plans {332} et la surface; néanmoins, celles-ci n'ont pas été

au RHEED alors que ce fut le cas pour les couches faibles épaisseurs élaborées
à 550°C. Dans direction [110), le sommet des îlots plateaux relief de ces

pas et la semble formée d'une plans faiblement
correspondent probablement aux d'usine" mis en évidence par RHEED.

Récapitulatif des grandeurs caractéristiques

rv'r'r'''I''1- .........."..,. du taux de couverture

structures (c), la

couverture
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+-r\VV"\~jYVH"1'+-""""r\n de n"c'Ih+-..,.n+-

tien ni hauteur moyenne des
croissance est non IV'-" ........'-' ............ ,"'........\,) assurée par

structures en InT'in'CH1T'

b"Y'\~i'oo.nl'T' atteint 200 Â, la d'îlots les dimen-
r101r-nl.0T'C augmentent. La croissance se poursuit et la structures donne lieu

à très recouverts pour températures de dépôt les plus Lorsque le substrat est
maintenu à 660°C, l'augmentation de la couverture d'une de la hauteur
moyenne et de la îlots qui conservent leur rapport d'anisotropie (le rapport d'anisotropie
d'un film 1000 Â est le même que celui d'un dépôt 50 Â).

La morphologie des couches de 10) évolue donc fortement avec l'épaisseur Quelle
que soit de la couche, nous avons observé que la du substrat est également un
.................,"'''"'',.-......... déterminant pour la morphologie. Lorsque T s augmente, la diffusion atomes se produit

... \.AI"--' ........ '-' ............ "--, ........ \,). Ainsi, même pour épaisseurs de dépôt importantes, îlots subsistent à haute
la diffusion permet aux atomes de rejoindre un îlot existant et ce processus semble plus

que la création d'une nouvelle structure. Les îlots dépérissent au profit
gros, de façon analogue à ce qui est les processus de mûrissement d'Ostwald [73].

2.4.3 Influence du désaccord paramétrique

nous intéresser à l'influence du désaccord entre le film
Dans le cas des comme nous l'avons rapporté au

maille a en une influence sur le mode crois-
paramétrique se fait en en variant la composition d'un

sur . Pour cet nous avons
\.AI .......""" ........ ~c'-' ........\,)'-' ........\,) .........' .... ""'4 ...... '-' l'on la ligne

avons donc

Â Â

... ,...,r_...,.",,-r ...,..,.''Y1Ii d'électrons en ""II'"'~"""'IC'iY1iJrOC'i rasante

azimuts



[001}

A

et



trois nr."'Yl.~r.CI(,\CI

l'azimut [001].
accès au trois compo-

le le long la direction de croissance, de l'ordre 7.25 Â, est au ...--.O·V'o..-'YlA-rV'A

équivalent dans le plan. Une complète des cristallographiques par diffraction de
rayons X est au chapitre 3 et '-''J.L.L.L.L.L.L.L.L'-'

rh ...~rr".·""l'Y'Y\.?'Yl('\o de obtenus selon [110] pour la couche
qui sont nettement pour la couche

Microscopie à force atomique

microscopie à force atomique (2J1m x 2J1m) pour sys-
et DyFe2(110) à Ts 550°C. Dans la colonne de sont presentes

rt"TTrt+-A"YYl>ACl de 150 Â nominale. Les systèmes de colonne de droite ont une épaisseur
nominale de 300 Â (les correspondant au DyFe2 ont déjà été dans la partie
dente).

011 "'TO ("'lQ est

..L"-''-J..L'-'''''''-'. orientées prcterentaenement

structures sont ainsi nettement "-''-'.L,LIJ.L''-''.L'-'IJ

anisotrope et montre structures

la ne couvre que la moitié
............... '-'UL.L.L'-' orientation ou nette o.....,."I·C'lr.i~_r..'......."lA

nrVI'lnn,f'\n est de 150 Â, le dépôt LuFe2 est
IJ''-'JL.L\J.L.L.LIJ. qui IJ'-'.L..I,.L"-J.L'V.L.L\J eux-même être .L'J.L.L.L.L',>IJ

"YY\E",_~n.r..Ir..rr1Ir\ de la couche a été nresontoc au tJ~.L. ~}Oo.,..L \"AJ .... ,.L.L'-'



Â



du

.," ..... ,. • ., rcrc à

150 De
de 300 Â n'a pas pu être extraite des profils

est à
............. L4-V'JL4-... moyenne de la couche

sur
v'-./.I..I.'-,A.\.AJ.I..I.'J'-./u r'l'l'3"1

clL.3T'··.l
rl'le' résumées par 2.18. Le taux

moyenne des structures sont
'-./IJI.AJ.LUU'-./U..LU 'J ' u (150 et

structures ne
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..... " ,"'''YY)û'Y\1'-û et atteint environ
2.

par micron carré

Pour une É"\"..,...n.'C'l.C1r."".. nominale 300 Â, un comportement est observé: lorsque le désac-
cord paramétrique le taux de couverture, hauteur moyenne des structures ainsi que leur
rt.r.T""\O'T-r. o""..,.. ..... ,n11F"'("IF"\ r''"\'Y\F"'IF"\Y"'IT à nouveau vers limites qui sont respectivement 65% , 450 Â
et 10 plots par unité de .,.,............... "-'V"-.I"-.I.

"-.I.,.,\,.."" ............ ·v~ les couches TRFe2(110) apparaissent d'autant plus continues que le désaccord para­
métrique avec la couche tampon est faible.

2.5 Elétnents d.'interprétation de la morphologie

L'objet ce paragraphe est d'apporter quelques éléments d'interprétation de la morphologie
'Y\ ..... 1rlf'\C1'1:TO·t"û'Y'1V'"\ûO TRFe2(110), en s'appuyant sur approches au paragraphe

2.2.2. Nous tentons de la variation du nombre de plots en fonction la température
du de morphologie des structures observées.

2.5.1 Influence de la température

"-.IV,.I ....... "-.I ........ \,J~ nous avons mis en r.'1:T,rtr.,,-.nrl. l '~'Y........\T......1'''A.',r..l\...r ...\,-r~.''-.IrI. de la température du
"-.I.....,UL"-.I........-.,;.,., DyFe2(110) et, sur la Nous

''-.l''-'''A.''-.I'''JL''-.I ..., ,.1 .,., ....., ,.1 "-.1 intermé-
r!û,rTrl.l,r.T"l.,,,ûV\T sur cette couche intermé-
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est par la

200

1501 3001

o
450 500 550 600 650

température du substrat (OC)

700

2.19 Evolution de la densité d'îlots en fonction de la température de substrat pour des couches
de DyFe2 (110); les traits continus sont les simulations à partir des lois de nucléation formulées par
Venables [39].

paramétrique ........................... ..., ......

uE~salccora paramétrique



îlots

couches DyFe2(110) doit rh++J"'t'rA'r selon [001] et [110],

C'1'1'Y'\BY''1CJ''1'1Y'B à selon [110].

les angles

vv........ l",.}v''--t ••~,.I ........vv~ bien que fJ''-N.....!!.AI ............ '\...I ..r:...... y'l,A.'\...I1",.} nominaux soient plus faibles selon [001]
que selon (tab. 1.2), il est probable que désaccords paramétriques selon [110] soient
au contraire plus que [001].
Dans ce cas, en accord avec considérations et al. [76], structures préféren-

direction de plus faible paramétrique Cette hypothèse "-''-''............ ,....,v
'.,"1'")t"A'I"""'rA+-AY' la croissance anisotrope des structures selon direction [110].

Nous pouvons de plus penser que la vitesse de croissance est plus
fJ''-N.... ''''''...... ''-..I ... y..., à [110] que selon {001}, moins tendrait à

de structures à la forme d'équilibre com-
trouvé aucune information spécifique à la croissance

un processus ne
îlots TRFe2(110), qui lorsque température du

2.6 Conclusion



"',..".."",-",..., , '-' '~ ......, donnée et une i- vY\,..".,h. i-",.. "

continus que le désaccord tJvv~c VV"'J~"''''''''''' "''-1 '-A-""'"

composés

résultats

de il est possible d'ob-
(plus ou moins anisotropes), soit un enchevê-

......,....,\..-............"-''1 nous avons montré fonction
......,'-' ..,.....,......... '-A-'''' '1 soit des structures

ces structures.
.....,...., ...·... Y ... '4V.... vu.., ..."' .........., ....,..............., ...v...., figurant dans Iittêrature o ......, .... ...... ... 'J..,..,'-.I ...... ..,

mentaux.

Notre objectif prochain est l'obtention de nanostructures TRFe2(110). Les
"""-''''',...... .."../...., dans ce chapitre sont les pas vers l'obtention de telles structures.

fabrication nanostructures auto-organisées, très avancée le domaine semi-conducteurs
60], en est à ses débuts en ce qui concerne métaux [66, 77, 78]. croissance tridimen-

"""'>.J~_"""'''-'''''''''''''''J''''''' une aux lithographie. plus, elle peut ...,.....,..L.L.L..L'\,..JVV.L

objets de latérales plus faibles.
pour la fois, par par





Chapitre 3

Déformations des nanosystèmes de
TRFe2(11Ü)

3.1 Introduction

particulier Laves sont intime-
structure cristalline et aux des

état doit donc systématiquement accompagner toute étude du

Wang et al. en utili-
Ilrill'"(T''"lIIl"Y\rC't mais aussi en lnr>'1r101nr>o

et le
.rt,,,..r.n-r,f'-,"",C'I [001] et [110]

\A.v\J\A..Ll........LvU sur couches de figurent dans la littérature.
auteurs pour les déformations dans couches. Ini-

méthode sin2 (\li), ont mis en évidence une déformation de
le plan couches (111) / Mo(110) [19].

rentes équipes américaine et ont [23].
et al. ont montré que lorsque le des couches minces est

'-A.V.L,\J.L.L.L.L'-""'J.L\J.L.LU peuvent être positives selon la direction croissance [22].
(111) Wang et al. ont obtenu des déformations

TbFe2 (111) [19]. Ils ont mis en le
rents sur créées pendant le l"OÎl"Alrt 1 CCO"Y"Yl 01()Î

'-1 \A.'l.A/.L.L \)v """.J."'kJ '1.'....., ...." et



'\JL'\JL '\JL.L'\J'\J pour la

2 ·0.
(004) a conduit au paramètre ==4 doo4.

'\J""lo.'-.I'-.1.L.L'\J.L.L'J'\J qualité cristallographique sont utilisés comme

l"Ylr.... rl'·YY'lF·Fl rasante (voir annexe D-3) ont permis la détermi-

Nous avons également effectué mesures de diffraction de neutrons pour obtenir une déter-
mination à l'aide d'un seul montage expérimental C et D-3). neutrons
n'étant que très peu absorbés, en utilisant leur faculté à traverser l'échantillon, il est possible d'ob­
tenir paramètres (al-, ajj220 et ajj004) par simple rotation de l'échantillon autour de

Ce type d'expériences permet d'exclure des erreurs systématiques de calibration dues
à l'utilisation de installations différentes. Grâce à cette dernière technique, nous avons aussi
~,-",,-, ,-, l'évolution thermique des paramètres cristallographiques.

Dans ce chapitre sont successivement résultats caractérisant la qualité cristalline
films (110) TRFe2 (paragraphe 3.2), l'état de déformation des composés lorsqu'ils sont direc-

tement sur la couche tampon de NbFe<p (paragraphe 3.3) puis lorsque couche tampon
est un film 1000 A d'YFe2 (paragraphe 3.4). Nous nous attachons ensuite à étudier l'influence

et la sur les rtû1rA"Y"'YY"I'=lIT",r,,\"Y\o

DyFe2(110) (paragraphe 3.5). partie 3.6 est consacrée à la modélisation
vU"-".L.LU'J.L.LU pour terminer

3.2 Qualité cristalline des films TRFe2(110)

r'\Y'\Tr'\"Yl ...... sur un 1000 Â
au paragraphe 1.6.2, le n,..,.r...r>cT .. ",r'\ montre

.L.L.L'-'''-'.L'L4.L..L.L (110), ainsi que le extrêmement fin du
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3.1 Spectre de diffraction X aux grands angles en mode spéculaire sur une couche de (110)
de 1000 A élaborée à 550 ° C

'U...... '-',..l.... v'...... (220), à la fois
1000 Â, sur

La figure 3.2 en L'-J.L.... 'UVJL'-J ........

longueurs de cohérence et
à 550°C.
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cohérence et de la mosaïcité croissance est
.tJt...N.... t...N.L .....L'-'U.L.L"I'-A-'-'. plus le paramétrique est faible, plus la mosaïcité est

r>At"lû1"'ûnl"'û élevée. Les désaccords sont .".",...,.1',.." ....... ",.-'"

au "-A.'-'kJt...N'-''-''-'.L

faible et la longueur
tableau 1.2.

Des mesures ont été le (220) et (004), le plan des
couches.
La pics obtenus aux en rasante est supérieure pour
un composé pour les pics de diffraction sur plans parallèles à la La
résolution de diffraction en rasante est moins bonne qu'en
mode spéculaire (annexe D-3) mais ne peut expliquer cette augmentation largeur à mi-hauteur
'1"Y'V\'Y"I.'1'1"rAA à la longueur de cohérence L/I. Celle-ci est de l'ordre de 200 Â pour tous films.

La mosaïcité déduite des curve" autour réflexions (220) est entre 1 et 2.7°. En
valeurs obtenues pour les mosaïcités dans le plan sont légèrement supérieures à celles

obtenues le de [220]: à titre d'exemple, la mosaïcité autour de [220] vaut 1.6° qu'elle est
1.35° autour de [220] pour une de DyFe2.

hlr>n.llr>nACI 300 Â TRFe2 / 1000 Â
rrY'("'lI"Y'Ir'lAl"lY' de la mosaïcité du

lacra1"'C~'YY'I4Cln T Cl' '1 't''''' AY'l AllY'ACl et

mosaïcités sont +-h"f/ "T' .. r'>4 "'''



ces
....."J 'A. ......L~L .. ; vu"......... t,.J'J ...... (voir tableau 1.2 au '-".........AJ ........... v ...

3.3a) sont '-'L'-"'.-'UIJ"""'U hACll·tl"trlc)rY'l,ont-

........'J>,..J ... v ... , ....J.,J., ...... '-"'J ...... ""'u""",.......... , ..... '-AJ...... v aux (traits gras verticaux). Les
valeurs de q par aux (220) et et par

aux composés échantillon, le en position entre le
de Brag~ (220) et le pic au massif est inférieur à 0.01 ; le décalage entre le pic

(220) et le pic correspondant au vaut environ 0.01
à une variation d'environ entre les deux paramètres; cette variation ne dépend pas du composé.
Les ont des à très différentes sur la figure 3.3a; longueurs de ('l!A,t'")OV.onl""o

direction de croissance pour les deux sont que L1. (SmFe2) L1. (ErFe2) / 2
(Fig. 3.2).

rn cs« ...:lI'·.:lfTt..:ll..:' entre pics de étant faibles, nous avons mesures dif-
neutrons. Il est alors possible d'accéder successivement aux paramètres a220 et en

plaçant l'échantillon un plan vertical, avec la direction [001] verticale. avoir un
balayage aux en de (220), il suffit un identique

une rotation de l'échantillon de 90° autour la pour obtenir la réflexion (220).
C1"'-"'r\,nr"V",nC1 obtenus sur un film de 1000 Â d'ErFe2 sont 3.4. Le décalage
0.02 Â -1 entre le pic (220) et le pic de (220) est confirmé, soit une variation de
entre les paramètres mesurés.
La à mi-hauteur du pic de (220) est de l'ordre de grandeur de la résolution instru-

n,...,. ..""n... ,...n. D-3). La à mi-hauteur du (220) est la même que du obtenu par
confirme que la longueur de dans le plan couches est plus faible
('l!r"\t.ovonl'''o perpendiculaire.

mesurés selon les
croissance [220]. estimée sur la mesure

,J ...........'.A."LL' ont été omises pour ne pas C'lll'"..,n'<:)"rfYOV

h ...... ,·... n ... ,..'n. [004] et [220] et la direction
± 0.0125 Â. Les



(220) Il

2.32 2.36 2.48

....

b)

2.52

Spectres de diffraction de rayons X aux grands angles
a) en mode spéculaire autour de la réflexion (220) sur des films de 1000 A de SmFe2 et d
b) en incidence rasante autour de la réflexion (220) sur des films de 300 A de SmFe2 et d'ErFe2

2.32 2.36 2.4

q

2.44 2.48 2.52

neutrons autour et sur un



a •7.45 DyF e2 ...
li.

] 7 4
ErFe2 ... !

il: ...- 0 •=' @... 0
~

r.Ii 7.35
4> LuFe2 ...
Looi ~......-

SmFe2...4> ~ •E 7.3 • GdFe2
~ 0
Looi •~
=..

7.25 TbFe2 a-L

7 2
7.2 7.25 7.3 7.35 7 .. 4 7.45 7.5

paramètre massif TRFe2 (A)

Paramètres des films de TRFe2 déposés sur NbFecp en fonction du paramètre massif.
ronds vides et pleins représentent le paramètre perpendiculaire pour les films de 300 et 1000 A

respectivement.
carrés (respectivement les triangles) vides et pleins, représentent le paramètre selon [004}

pectivement [22 ) pour films de 300 et 1000 A.
La droite y x, en trait continu, correspond au paramètre massif.

u ...v\~~v ...,-, ...... corres-

'-./v ....""......... ''V~ tous films TRFe2(110) déposés sur contractés
de dans la direction de croissance et des paramètres dans le plan augmentés de +0.6%. Les
"'-A.'-./ '-' uv , ...., sont à la indépendantes du composé, du désaccord paramétrique
et de l'épaisseur du film (dans le domaine 300-1000 Â).

r» .... ,", nV\ ,,""\C1 et sont 'V"Ar"'V"A(:'IAY\i-AO

{xOy}

[110]

[110]

<0

nerormatum» ooiensies par ev~r(;a~r/te



pour les / 3.7a) et
V'J.L.Lvk.:'fJ'J.L.L'-'I.''-AJ.L.L\) à (220) pour chaque compo-

accord avec la de la longueur d'un unique de
à mi-hauteur du pic est de 0.023 . De par la plus

pics d'ErFe2 et de sont plus que ceux rapportés sur la
de 1000 Â. positions des (220) sont proches de celles des

déposés sur NbFe<p. Pour le film sur 1000 Â d'YFe2, le pic de
IbITn""L:~TY\l~nt- décalé vers les plus grandes valeurs q.

.............1 ........... '..., ...... ,"'''-' J.~'-AJUU~.LJ.\)'v, la couche d'YFe2 ne peut être atteinte par ondes évanescentes et de ce
n'apporte aucune contribution aux spectres de la 3.7c. Le pic unique observé correspond
'V>,",,-rI,",,'J""'tr..~ (220) de ou du SmFe2 selon l'échantillon.
O"V"T"'\O.....'lonp80 de di action de neutrons complémentaires ont été autour réflexions

bicouches. ne présentent pas contributions du d'YFe2
contribution unique indubitablement l'accord parfait entre
TRFe2 et du film d'YFe2.

Sur la 3.7c, nous observons que la (220) du est presque à la
même position que celle du film unique que la position du pic (220) est nettement
'-'1. v,,,, t.,A,iJ.'''' v vers valeurs de q. L'effet faible existant dans le cas du SmFe2

peut être à partir du faible désaccord existant entre le SmFe2 et le film
A l'opposé, dans le cas de la bicouche / l'expansion du dans le plan

et la réduction du perpendiculaire du film sont attribués à la grande rll .....tO'Y"lonr..c»

entre et ceux du film et à l'accord entre deux réseaux. Comme
pics pour TRFe2 / que la longueur de

est plus grande que la longueur de cohérence le plan.

'-..'J.JVV,J.,L'-A,U pour



.......

(220) -L

.. ~.' .... - _...!- ..---

-d

-d

-
(220) Il

c)

tncoucnes autour

en soecusasre sur

1J1Yl1'IJEJ.OIYlJ"O rasante sur

Ji

rayons X aux

Ji



a
7.4

7.25

J
"f al.

f'
ErFe2 DyFe2 TbFe2 GdFe2 SmFe2

7.2
7.2 7.25 7.3 7.35 7.4 7.45

paramètre massifTRFe2 (A)

Paramètres des films de 300 A de dans bicouches TRFe2 / 2 en fonction
du paramètre massif.
Les ronds pleins représentent le paramètre perpendiculaire pour les films de 300 A . carrés (res­
pectivement les triangles) vides représentent le paramètre selon [004J (respectivement [220J) pour les
films de 300 A .
La droite y x, en trait continu, correspond au paramètre massif.

3.5 Influence de l'épaisseur et de la telllpérature du substrat



7.4

7.25

massif

7.2

o 200 400 600

épaisseur nominale DyFe2

soo
(Â)

1000

3.9 Paramètres perpendiculaire et parallèle de nanosystèmes de DyFe2 déposés sur NbFecp en
fonction de l'épaisseur nominale avec 551YC .

déformations
ClTTClITA"Y"Y\ACI "-4.'-' ...''Ju'.....u à 550°C.

3.6 Modélisation des déforlllations.

sVf)temE~s .........J .. " .... 'LJ ....1Id à T s

à
660°C sont '-N......uu...'Jj-"L4.'-'U

460° C sont en cours

== 6004



3.6.1 Déformations dans films TRFe2(110) déposés sur NhFe<p

o du et

suivantes:
contraintes sont r>cf'\1rY\,...,.I .......1'""""''Y''o''l,'''''''''''"\'''' "V" .... I<r\,...rr-r...C"

U\.A.~JU\J,"'<.AI\J et sont u'J ..............'-AJ...... 'Ju. De par



Coefficients élastiques (en 10-11 dynes/cm2) des composés TRFe2 à 300K [89J

'\.../'J'...-,L,L,L'V,LVJL,LUU élastiques sont pour tous composés
en compte. En "t"'T'\'Y'\,r"\'Y\(:"1r\ à la sollicitation

La valeur calculée pour déformation perpendiculaire vaut -0.13

3.6.2 Déformations dans les bicouches 300 A TRFe2 / 1000 A d'YFe2(110)

substrat pour
300 Â de

trois
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.~ -0.5
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paramètre massif TRFe2

3.10 en

et carrés

/ 1000 A
le texte.

com-

et



est

U.l.l-\.I..I..I..I...L\J que le
V'-"''''''.I.\J .....u ...... 1.2 est donc en
et le paramètre

est l'étape d'épitaxie Il l'adaptation dans le plan des para-
vv~~~t-J'vuUJ~~U'-.lU de la bicouche. Le d'YFe2 et le TRFe2 sont isomorphes

.I.'-' ..... I'-''-1''-'I-\J le composé TRFe2 est déposé sur la couche tampon
le plan est identique pour deux et est noté Il

n"1"1I"'l"'"YY"'IC\"Y\1~nt-'lA"Y\ du dans le celle de bi-

à une diminution du le plan
de
A la de dépôt comme dans une unique, la bicouche se comporte librement
par rapport au substrat et les déformations à l'équilibre sont par minimisation de
élastique totale toto du /

où

------et

un pM

1

2 + + + Ex z +

interviennent

E004



< a > .PYFe
2

< a> . PTRFe2

et il vaut:

Lla

<a> <a>

déformations perpendiculaires sont déduites lois

et

la bicouche depuis 350°C jusqu'à tem-
unique qui subit un thermique

le plan de l'échantillon et à
'\..A.'-'J~'J'.L ,J..L.L'-'VU.L'-.J.L.LU sont indépen-

composé '\..A..L.LJL.L.L.L.LLI.'-'.

3.7 Evolution therIllique des paramètres
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euonuson SU7J'lJOSee du fYlfFI"l"Il'Yl'"l t:>T~rt:>



du corn­
de cette

\J~LJ'U\.N.l...I.'-"'-", l'évolution du ............. ·". ............,..,.r...-t- .... ,. est et t-J'....,., "-N....... 'V ....'V à
critique nature du 'V\J '\Ju·......,.

\J ... u.v .........,' ........ reste mais une rupture a eu lieu pour trois
V..l...I.'V~'-1'l.A.'Vu sont probablement reliées aux magnétiques de ces composés

Notons que la variation paramètres implique une évolution du volume des composés.
trouvé l'évolution thermique des constantes élastiques dans aucune rb'tbr(.:l'f"·O biblio-

V\J.I...I.U'-'''-AU.V..I...I.'VV. une modélisation de l'évolution en température des cristal-
rO'trolt:.)o impossible.

3.8 Conclusion

Nous avons une très détaillée de la qualité cristalline et de l'état de déformations
d'un important de couches et bicouches de TRFe2(110).

Pour TRFe2(110) directement épitaxiés sur NbFecp, le désaccord paramétrique entre
'V'--' ................, •....,"-'......, et la couche tampon est compris entre 5 et 10 mode de croissance est de type

En conséquence, les couches relaxent et l'état de déformations
se calculer le cadre d'un modèle élastique utilisé lorsque l'épicouche s'adapte

avons montré que sont soumis
.l...I.'-',h\.N'V~.l., qui trouve son origine dans la de coefficients de dilatation ther-

,...." nd"l+c .... '..... +c et le Il la t-n'Yl'''\'Y'\n'Y''~t-'''Y''n

\.N..I.~J."-'..I.~,(J..I.~vv. Ce cisaillement ne dépend ni de la nature du composé



Deuxième partie

Propriétés magnétiques





Chapitre 4

Ma nétisme des composés massifs et
épita iés T Fe2: étude bibliographique

'-'I--' ........ '-'V'...I"-' d'anisotropie TY'}";)O'n.nÎl/''tllQ

l'anisotropie dans le modèle
1JII,.AJ..l.II,.AJ>-..LII,.AJf,.... .L.Lv 4.1.4 est consacré aux propriétés ma-

v.L~'''''.L'''-.I''''''' étroite entre structure et ......... '-A,>-........'...I ....... "-' ......... '-' dans ces composés est la source des
y "-' ....'....,......... '...1"-' vtJ ....... '-N......... '-""-' déformés. La partie ce chapitre est consacrée au bilan

".;.("1"It- ...... t-,..., existant dans la littérature sur

4.1 ropriétés magnétiques des composés TRFe2 massifs

1.1 Concepts de magnétisme

terres rares

terres rares et métaux de transition

métaux

que



"'--"""' ......... 'u ............ '\...1......... ,..- ...... V aux lois composition moments 'LI.l'l'>''''A''•.''''. la du moment
......... '-""~... JL'\...IVJ''4U"'\...I à saturation à OK est proportionnelle au de Landé total gJ et au magnéton de

flsat := flB gJ

avec

gJ 1 + -----------------

raison de la diversité interactions entre moments magnétiques d'une part et entre les
moments magnétiques et le réseau cristallin d'autre part [75, 92, 93], la composante magnétique de
l'hamiltonien comprend trois termes: un terme d'échange, un terme de champ cristallin et un terme

Le entre moments magnétiques est de RKKY (de Ruderman, Kittel, Ka-
suya, Yosida). L'interaction est une interaction à longue portée qui oscille avec la distance et décroît
en est due à l'interaction locale entre électrons 41 et les électrons de conduction 5d et
68: il s'établit une polarisation des électrons 5d et 68 qui conduit à un couplage indirect entre
moments 41 ...""''--''-''''...... I"J'\...Iv.

'-"" · V'J'·V ,./t-J'.l,.'\...1 '-""J- ,.>v'J'\...I J.v'J''--'' v est due à l'interaction coulombienne entre le nuage électronique
ions voisins situés aux du réseau v I".>VV\J......... JL....

"YYlf'\~"Y1IL"\"r.r"\ClrV'"1n'r"1n."Y\ se en un terme ,...-,."1"1.V'rt.V"V"\L"\ ,...

r\1·<n'C~,...11F'i"1'IL"\ est

avec cette terme magnétoélastique varie "'''''''''''.HALL''' , J

torsion réseau cristallin nClC'r'\r>"1L"\L"\ à un r» h·:.nc'l'onnO'Y........

métaux de _........

àtransition sont
.... r. ....."....,...-,.1 .. C1,n n ...-. r n-rAlrT'-rC)C!C"I"\: TCirYl t:Jn 1"" 1 AV'I::"lF'i"1'l A le numéro f'\ r r\."YYl·' F'i"1 11A f'\ 11"1~""'Y\ A1nr A

couches '''''''''''-''-"11"'''''

Dans en de mazneusme itinérant



volt.

structure J..J\AJ.1. .l.'-'l.'-'U associée est SCrlen[1at~lsE~e sur la figure 4.1.

4.1 Représentation de la structure de bandes dans un métal de transition ferromagnétique fort

Dans une simple de Stoner [96], la condition d'apparition du .... 'V......... '-/ .......... ......,...............'''' ................. 'V

d à T== OK I. n(E F) >1 avec I l'énergie de répulsion coulombienne et n(EF) la
au niveau de Fermi. L'apparition du ferromagnétisme le fait que

'V....... './ ........... '"" causé par l'interaction d'échange est supérieur à l'augmentation cinétique.

ce en raison la
en moments localisés couplés entre eux par

o.nl'")ar'ffCl J r>A"Y"Lrl"11'"

pur, la température de Curie vaut 1043K. Le moment magnétique

est le transition auoararssant
électrons d, on décrit le magnétisme du

1.2 Energie '-'''''-' ~,''-' dans les composés TRFe2 !lI.A.lJU' lJ

"Y'\.V"''''C""'A"Y>1'''I"""\"Y\1''' un intérêt "1'""\.",,,1"'1,"'1

terres rares et

Y"'\A1nAT''''1,,,,\"Y>T à de



4.2K 300K

1.94 1.42 1.66 698
DyFe2 2.25 1.42 1.59 635

1.93 0.48 1.6 591
0.7 0.7 688

4.1 Caractéristiques magnétiques de composés TRFe2 massifs.

terres rares / métaux transition, trois interactions d'échange, d'inégales
être l'interaction entre moments de terres rares, inter-

actions M-M entre moments métaux de transition et interactions M-TR.

L'interaction entre moments d'atomes de terres rares a été dans des composés TRMx où
M est un métal non magnétique ou un métal transition ne portant pas de moment. la plus

trois interactions et elle comme dans les terres rares, de type RKKY. L'importance
dépend de la structure (ou plus interatomiques)

conduction.

interactions a été .......I-I-r.........-I-" ..............

moment
du couplage entre moments

OTOrl.rt'11C\O que fonctions 4f et peuvent
constat est d'autant plus que

,'Y>"t"r-.."., .......".""r-..'" à entre atomes terres rares dans

atomes terres transition est ''Y\Tr\'Y>'Y"V'\r\,,....,~,'Y>r\ entre ceux

constats sont scnemanses
4.2.



L

1 tf
M l 1TR

FIG. 4.2 Couplages
(noté M)

moments magnétiques entre Rare TR) et Métal de transition

moments
que ceux r>ir..1rY"\"Y'.r..""'·r ..... 'Y1l.,.. une terre

comportant une terre rare lourde sont .1.v.1..1..1..1."I..1.LlJ}~.1..1.'JU.1.'--t\.A.'vU avec
LlJ.1..1.1U.1.tJ'LlI.1.\.;LJ.1..1.v.1.v.1.JI..1.v.1..LU aux moments la terre rare,de

T'\L:H"'rYli.:lT d'appréhendercomposés
le tableau 4.1.

.L.L.LL4J)-"..LJLVU.L'-1ULv du vaut environ 1.6f,lB et n'évolue pas entre 4.2K et la température am-
Ie moment porté par la terre rare dépend la nature cette dernière

de libre. propriétés alliages terre rare
/ donc des effets combinés 3d et 41 de chacun

4.1.3 Anisotropie magnétique des composés TRFe2 massifs

com-'Y'IAYY1l'-''''''I'"'\,'''''lT travaux ont été consacrés à
terre rare ainsi

par mesures Q'cUrrlarltatloln .L.L.L"-"'-'.L'J ..."v'JI'-'.L"-1Il.-LvIU, ul<J'-''-/V.L'-J.L.L.L'u\J.L ....'-' .... ".L~J(2,C'luh"-'~l.AI':......... l'v......L"'" ou résonance YY1lr.~rrrlûT·lri'·IÛ nu-

1 ""-"""")) 4.2 résume
ce manuscrit.



Origine de l'anisotropie. Modèle à un ion

avoir trois entre moments ma-
interactions le cas des

une terre rare non ,l'anisotropie
......... Lv>--, ...... Vl)'.... V ........... l)LV........ L ....... V provient de incomplètes 41 avec le champ

ions environnants. Les directions facile aimantation et rotations A·h(:!O'Y""tTOL.:'IC

les composés dans un modèle de champ cristallin à un ion.

Dans ce .......... '-J'\..A.'-/....v. l'ion TR3+ entouré r>n':::l-rrrL::lC t--'.V ....... 'Lll)Lt..V....... vu~ est soumis à un hamiltonien qui

H = Ho + Hanis
Ho est isotrope et comprend interactions AI"' .....+-"'."',.,.,·......... +-.. .,..,. .... "',.,., et le ror",,,"",,.·',r'(-r,

d'interaction anisotrope, noté Hanis, est la somme de termes:
L'hamiltonien

Hanis

[99].rencontrée

He l'interaction entre l'ion libre et le champ cristallin. Il est exprimé en fonction opé-
rateurs équivalents [98]. La méthode consiste à un opérateur équivalent à He, par
application du Les variables d'espace sont transformées en variables de
spin et l'opérateur agit sur la partie la fonction d'onde. Les

ont mêmes propriétés que le potentiel cristallin. Dans la structure phase de
V\.A.~J"''-A\.A.V. ces en .... V ..... LV\J.\LV ........

v ..... \Jv...... ....,... v ...... des orbitales 41.
"Y"'-"V'r\V'Y'\"tA"V'C1 états VJ1l..'-/.I.UVU,

terres rares, J
en .... v ...... V\JJLV ......

r>A"'t'Yl"Y"oAor\c! ternaires.

ont montré



Température (K)

300

200

<111>
100

0

0 0.2 0.4 0.6 0.8

Tb Dy

4.3 Diagramme de réorientation de spin dans les composés massifs Dyx Tb1-xFe2 [103}

Si propriétés de réorientation de spin composés ternaires sont en bien reproduites
par ces diagrammes, il néanmoins quelques écarts systématiques entre la représentation
théorique et résultats expérimentaux. Par exemple, expérimentalement, à 300K, la direction de

aimantation dans le Terfenol-D est <Ill>, ce qui n'est pas prévu par le modèle.

""'J ......... _'J"-"AJ comprenant une terre rare non magnétique ou de
trouve son Fe-Fe

interactions et
et terre est non "i'Y'\<f'\n"'Y\A1""'lr"11'lA

"-''JI-.'''-''-''\.-4.'-' un état spectroscopique s).

l'anisotropie est due aux atomes de
<Ill>. atomes de
4 axes <111> de la cellule "" ...... "" ... "".,...... '"

d'ordre 3 le
une

ou

constitué un
•• , ••-', ..... VJL.LU'U~.L.L.L.L.L convention-

il



même ne rentre pas dans le cadre
l'ion cérium est à V'A"""l~,~, "1"Y"\1'"CI"P"Y"Yl Clrf 11 o "l''l''CI et qui a '-'",,",~.N"''-''''''''''''..I''''''v

un ion [103].

En résumé:

A partir du modèle à un ion, qui prend en compte l'interaction de champ cristallin et une inter-
action isotrope agissant sur un ion TR3+ dans la structure cubique TRFe2, il est possible

directions de facile aimantation de la plupart composés en

de réorientation de spin composés sont reproduites par le même
..&...&...&.'-,1........ '-,..&.'-'. Avec un jeu de de champ cristallin analogues à ceux utilisés pour les composés
binaires, il compte, dans un grand nombre de cas, des directions de facile aimantation expéri-
.1.1H::a.1lJQ,.1,=::;Q qui ne sont pas des du cube.

La réorientation thermique de spin du composé SmFe2 massif n'est reproduite par le modèle
à un ion que d'une part, niveaux excités sont pris en compte d'autre les

de champ cristallin sont autorisés à prendre des valeurs très différentes de celles utilisées
pour reproduire propriétés magnétiques des autres composés TRFe2.

Enfin, dans
doit "I"Yl+'CI"l"""{TCl1n"l"l"

composés GdFe2,
de compte

moments de

Expression phénoménologique de l'anisotropie

l'anisotropie "YY\ r'~ n''Y1lCl1'"'IJ'"'j'1'IJ'"\ consiste à écrire

être ,.".h·f-r.""Y'..... '""

un ion ou du terme

+ +

sont



>0 <100> <110> si 12K2 KI
<111> si 12K2 <27 KI

100> si 9KI IK2 \

<111> si 9KI IK2 \

111>

Directions d'aimantation facile des composés TRFe2 massifs en fonction des constantes
d'anisotropie magnétocristalline

de
cosinus directeurs de l'aimantation dans

<"\V"\"C'1A1-v>A'~'A vs-; ...,~'-"v.v'-" .......uv~............... '-" "Y'>F"\,""vv'",.." .... d'obtenir des directions de facile aimantation
'\.A. ...... '-"'-" ...' .... 'J u cristallographiques principales citées précédemment.

Tr7"Y\QFYY1,'TT et al. ont montré que la minimisation de d'anisotropie magnétocristal-
par rapport aux cosinus directeurs peut conduire à directions complexes de type <uuw> et

constantes d'anisotropie [103] .

........... 'U'J.>-, AI ....., théorique réorientation
r>A/"v>r1iA"'Y\"Y\Al'"\C'1 p,,,n.l'"\V>'.I"'l,,r"\n de la direction sont <l> et \If.

'-"'-"v 'J ...., cristallographiques, que nous '-'Lv ....,·....., .......!"I(,.AiJ...)' ....VUJL.I., 4.4 pour quelques
ce manuscrit.
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4.4 Rapport des constantes d'anisotropie magnétocristalline K 1,2,3 et différentes directions de
facile aimantation dans les composés TRFe2.
<P et \li sont coordonnées sphériques de l'aimantation.
L'évolution de \li en est dans la zone grisée ABC.

/
90

135

/

TAB. Directions istauoartumunies et coorüoïutees l.."YITJLJlY·'ILJ'IIL.:'>l..'



la -tfYYn'Y'\.,n~'J-t"'1"'l:l

nous trouvées
des

"Y"I.r'\~""""""",r'\"Y\'''A des

ent pas d'un à 2, si ce
IJUJ"-JJ.\...dUJU. Nous avons alors utilisé pour calculs

r.._"'"C\'Y'\'"'''' la direction de aimantation ad hoc.

ou me­
constantes ne

indiquées à l'aide d'un
le chapitre suivant valeur

4.2K 300K 4.2K 300K 4.2K 300K

4 108 107 1.25 109 -4 106 4 108 2 106

108 -8.5 106 -3.5 109 négl. 8.7 108 négI.
Terfenol-D 4 107 -6.6 106 1.8 109 (+) 3.4 106 8.8 108 2 106

-2 108 -107 6 108 107 108 5 106

4.5 Constantes d'anisotropie K 1,2,3 des composés TRFe2 massifs en ergs/cm3 . Les valeurs
signalées par (respectivement *) sont des valeurs calculées trouvées dans la littérature (respecti-
vement déterminées par nos soins).

Les constantes présentent des évolutions thermiques très '-'f,..L.L ..LV.L'V.L.L\.'vu. selon l'ordre du développe-
ment sont associées. constantes K 3 sont qui le
plus et sont souvent inférieures d'un ordre à à ambiante.

constantes d ! ..... ,.." ... I~rd-'1"'r..,n. .. C\

<111> rlÀi-·C\'1"''YV'\ .. ,.."c\An eXI)erJrrn€~ntlale]ne]tlt

pour obtenir

> et < 0 avec



la aimantation est de 110>; sur la projection
.rI,,,,.,,"'\,... ..... 'r...-.n [110], [110] et [011]. A 300K, les minima sont clairement et sont ob-

"--'L.L.LVV\,.I.L'J'.L.LIJ de type <111>. Les constantes utilisées sont telles que -2 et

4.2K 300K

4.5 Projections des nappes d'énergie simulées à 4.2K et à 300K pour le SmFe2 massif, en
fonction des coordonnées sphériques cp et W- de l'aimantation.

~b1~LYf"YYll'nbL~c pour le V'J'..L..L..Lt.J'VIJV SmFe2 permet de rendre compte des
LV..L..L,..L..LLV,,L..L\,,I'lAJ\,,I..L'V..L..L, nous ne pouvons qu'il est l'unique solution au problème.

Parmi les composés
gamme de sont

1

Les
tériau 'l'''Y'> r,rY''Y'l. "'..... '. /'4'1" '"

qui \,j ....J\,.A.t.J.L'LI.L.LU ma-



""""'-'LI.... '-' .... .... J~ ....~\J~'-'~~ globale U~h.J..~~~~'-'~\J~

ou magnétostriction de Joule se produit lorsqu'un constitué
....,)..I......u)..,-'I..)...J..u '-'I.'-')...J.J~~.J..J.•.J.'LIU aimantés (et donc spontanément) devient monodomaine par applica-

tion d'un champ magnétique extérieur. La déformation induite par le champ magnétique se produit
dans une direction et observable.

composés un modèle atomique de la anisotrope a été développé
par Clark et al. Cullen et Clark [107, 108]. repose sur la structure cubique

Laves 1.1) où À 100 et À111 sont constantes de rn<::~rrr1IÛ""l'"\CI""'rlr>""lA,Y\

Ào: est associée à la en volume, qui est du maté-
riau.
- AI00 (ou À,) est la déformation relative que l'on mesure dans la [100] lorsque l'aimantation
est selon cette direction.

(ou ÀéJ est la déformation relative mesurée dans la direction [111] lorsque l'aimantation est
[111]. Dans les composés massifs TRFe2, les deux sites non équivalents tolèrent

distorsions internes direction [Ill] et conduisent à valeurs de À 111 [89].
Ces trois constantes correspondent aux trois de déformations magnétostriction du
cubique, schématiquement sur la 4.6.

déformation ïtuumetostrictiue pour une Q
f
I IlYY1 0 T "fT"fl O /HHt'lqrtqlO

par cosinus """,,,-~~.'LI'LI\J'LI""""""U

constantes

'LI'-'I ....A.~\J.L'-'~~ se u~~.J.~ ....... ~.L.J..J.'LI 1..J ..........J.U"-AI ........'LI

IJ'~~ 'L,(J~.J.'LI~'LI à [111] tous

+

une direction
cosinus et

'-'VI..J'J'LI.J..L'LI l'équation de la magnétostriction:



.L\J.L..l.v UJL\J.L.L qua-
une

nr.1V'Y'\-r'r.n .... V\Tr-.n du tenseur déformations un

est quadratique en '-""'J~~'-'''' ..............uv ........, ............. et

+ +

de

Le U(.AJ~.J.Lv(.AJ\..A.

étudiés

sont celles qui
.......'-'~~'-' ............ '-....v ...,J ............. éij. Pour

1V'Y'\!I"',r'('Vl.ÀT,n.n+'."..,r.+',f""'" se et des

constantes .LJ ..1.<.,tJj:;..1.JLv U\Jv.1.(.AJO l).1.\....f lU.vO

Elles ont pour



TAB. 4.6 Constantes magnétoélastiques b2 des composés TRFe2 massifs

4.2 Propriétés magnétiques des composés épitaxiés de TRFe2

constantes très ITVO·"l"Y't.rl ,"Cl

propriétés magnétostriction J-o.'-" ...."' ........ v....,..

déformations dans composés TRFe2 est alors naturellement apparu; il
.....,v................ ''-''v d'imaginer une compétition entre termes et magnétocristalline
et une modification spontanées d'aimantation.

v ....... '-"vv'''-A.vU par équipes sur UVv·.......... ".IU de TRFe2 concernent majoritaire-
dont la direction de aimantation est de type <111>.

V'-.lU~v""""'-.lU minces ont été v.uv '-.I,-"U par mesures

une ~.L.LJ~.L~.L..... V'-AIV ... '-.I· ........



L\J.L.LJL.LIl.Al.L,JLV\AIVJL'-J"JLJL est proche
modèle prenant en '-''-'',&"".1.''''''_'-'

apparaît que
à ceux

A"Y'\+·'V"P'"Y.... 'V" .. A d'étendre cette du lien existant entre déformations et direction de
""'-J'.L,.L.l.fJ'-J'L..J\,.AJ TRFe2(110) 5). Pour cela, nous avons analysé l'évolu-

la direction de facile aimantation. Afin de déterminer des tendances (l'O'l'"'lO"Y'':) IL.~C'

le comportement nous nous sommes ensuite particu-
n-rrnr>lhAI""\C1 à évaluer l'influence des déformations en terme modification des différents

O'1'"'lL.~""""jnT",I'"'f""L.~C' pour chaque système.



Chapitre 5

Réorientation de moments magnétiques:
influence des déformations

films
VIJ'LU.LUUv!Lt..L pour

approfondie

rloh ..... ""'"", .... ""'". est consacré à facile aimantation d'un Ci"YlC'CirYlY"\ICi

Ar-.,1-- .. ,r'AC1 TRFe2(110) Y, Er, DYo.7Tbo.3, Sm), 3 Â à 1500 Â
résultats sont à ceux obtenus pour les V\J..L·.L.LIJ\JU\.... u ...... JL"-AJ"-' ... ' ......"-'.

(110) est r.-J-t-,..,.",+-" Ar. en fonction de nominale.

......... .".·..".ro-iI-,rY' •..,.+-,~....'Y\ro ont été menées à l'aide
'-A.JLJL".'--IJL '\.../ ...JLv ....... O-J techniques e:~~)~~rIr.rre.:..t}traJL'-'U, sous champ

du ..." ..., .........­
'-' .........·JLJL"-' ....... u ....../"-' T e2.

annexe

nexe
- L'étude du ro~"""Y\"""'~C'lA Y"O".:)11CU:lO sur ce

"",ACt"I+- .. +-Ct concernant le ro~"""Y\"""'I"'\"", .....n"YY\ ,A....... -t-

ce chapitre pour ce



1

moments ~t:"\C{'Y\AT'IE"4'1'1ACI sont

le
A 4.2K comme à 300K, le est reproduit par la de trois sextu-

aimantation dans le film est donc, à toutes V"-! .......... .....,"" ... ,.Nv .........."-!iU. parallèle à une
<uuw> et reste entre et

\..N'-'L..~ ...... ".. "-! ...... v'-", les formes et décalages relatifs n'évoluent pas.

4.2K

'1- +

-6 -4 -2 0 2
vitesse(mm/s)

6

'lYlO/'lT'Y'jOQ Môssbosser collectés à 4. et à 300K pour un film
trait gras continu est le résultat de l'ajustement et les traits continus
qui le total.



300

-5
-5
-5

-0.69
-0.69

entre <221> et
entre <221> et
entre et
entre et

72
71

TAB. 5.1 Evolution thermique des paramètres hyperfins d'une couche YFe2(110). Comparaison avec
le composé massif [112J.

nF'l."I'''Y\"Y'I.F'l.nr'\n TY\~C,l'::!lTC,l et r.."Y'I.,,.. ....... :.. 'r..n

vV-L-Ll.,}-L'.A.v-Lvv, en particulier à cause du net

entre la facile du et du film
'-'tJJLV'-N." ...... '-' (16°) est probablement lié à la distorsion du réseau créée par Comme nous l'avons
vu au 4, la faible anisotropie est due à atomes de fer
uniquement, puisque l'yttrium pas La distorsion de structure, par
déformations, probablement l'anisotropie de l'interaction entre les atomes
[114] et conduit à une direction de facile le composé épitaxié YFe2(110), '.A.V,,".J(AJ-L'-/V

par rapport à une ................ '-''-'v ..........,......

5.2 Réorientation de spin induite par les dêformations

5.2.1 DyFe2(110)

Spectrométrie Mossbauer

programme que nous
ma~gnetllaU(~S ne sont pas _'-".JL'-"... .JL'-'... '.J>-J

TAV""YY\/"YlT un cône



300K

·6 ·4 ·2 0 2
vitesse (mmls)

4 6

FIG. Spectres Mossbauer collectés à 4.2K et 300K sur un film de DyFe2(11D) de 300 A.
a) A 4.2K, le trait continu est le résultat de l'ajustement pour une direction <001>
b) A 30 ,le trait continu est le résultat de l'ajustement lorsque les moments magnétiques forment
un cône d'ouverture 9 autour de la direction

par moments nuumetunies



250
200 -0.9

82
112 80
120

TAS.5.2 Evolution thermique des paramètres hyperfins d'une couche de DyFe2(110). Comparaison
avec le composé massif [101, us;

A ces sont analogues le film et dans le '\../'J ......... tJ"\J"-''\../ ......... ..,,,"-'...,J!.....

diminue lorsque la température augmente, comportement associé à l'évolution de l'aimantation.
de champ dipolaire et d'effet quadrupolaire peu avec la température.

de champ dipolaire est en bon accord avec la valeur théorique. constante de couplage
quadrupolaire est du même ordre de que celle rencontrée habituellement dans composés

cartographies lignes isovaleurs du X2 de
'\../'J 'J'" '-t.'J ............ '\../''''''-' "-' t'J ...... '\../... "''-1'-'-'\../''-' q> et 'li sur la figure (voir annexe A).

Nous avons tracé par ailleurs
ment en fonction

FIG. Cartographies
aZ'f,na1'tCa,c;zon pour une L"" '''''fl 'Hf



.L.L'-' ... .L.L.L'-A.J.L"-' aux "-''-'''-4''-'.L.L''-''-' V\JJ..J..Vk,.)W'V'J..J.."'-4

aimantation
X. Il est nécessaire

""'".L.L"-'''-''''-'.L'-'.L....'-' eC]UI.vaJLenteS <uvw> pour obtenir la v\J............)-"'\.A.. ... \.AIUJL'-' ......

et 3.15 lorsque la passe
A 'YY10,Cf"'YlAT1.nllJ"'l0 du sont à

plan la couche qui correspond à \li 90° et q> 90°. reste
le long 'I,A..L.L·"-'''-'u ....'-'.L.L [001] dans le plan la couche.
A température il est raisonnable d'exclure directions proches de la qui condui-
raient à une valeur O. La moments (66%) qui était parallèle
à la [010] est parallèle à et l'aimantation se rapproche du plan la couche. Les
moments situés le long de la direction [001] à température ont tourné et sont
parallèles à [135].

coordonnées de la direction de facile aimantation qui figurent dans le tableau 5.2
correspondent à la configuration des moments.

La l'évolution thermique des coordonnées sphériques q> et \li de la direction des
moments .L ...... ""''''>--..LJl;y'''JLyUl.''-''-'~ en comparaison au .L.L.L"-'Uv'-' ......L.

Dans la couche (110), nous avons choisi de ne que moments magnétiques qui
étaient [010] à Dans le composé nous avons choisi de ne
que la [010] (\[1 90°) qui est située dans le même intervalle angulaire que
l'aimantation le film.

Massif

\f massif
~ 90 111------___.-----------, 135

80 <1> massif
120 +---

[010]

70
[100]

(100]

90

105

300250

•

100 150 200
température (K)

40 ..............-J.-,I..-'--I..-"--'-.JL....L-I..-l-J~ .............I._,l._"'_I_J~.........................~ 75

o

50

60

et q>
r-rvrn '11i'lrn'1 <::1J!'11 avec le rrnnsuvse

Evolution
flllfY'Of'T·f}AIYl de aimantation

1!JVOl'l1it'lO'n scnemaiurue des moments nuumeuoues



scnemausee par rotation

.......,r-_ .............T· .. r"I>....,. de neutrons

avons la réorientation de dans les de DyFe2(110) par
neutrons.

l'évolution thermique normalisée intensités exnenmenta... '\../,,-, mesurées pour
rFYT"lFY"I.J'"'1Ï\'YlC' (220) et (220).

0.4
o 1 (220)

300250100 150 200

température (K)

50

0.2 "--Io-"""--I-.............~ ...................................... .......................~--'--""--"-....,...,.,.................~

o

0.4

(110):intensités par un
et selon la renexum

sunuuusons pour la couche mince avec les nuootneses »reeeruees dans le

gras f'fV""IY"O IOtn/1ltn ri aux simulations pour le comnose



L\lL.lI'-"L\I.L\I.1.\J ,"-,.1.\.AJ.1..L'-'.1..1..1.'./.1..1.V que
du n·r'l.v"V'\vx,r>.rtr-. ..,.."...."""'trl'tT.

maximum vers 200K.
à 300K.

(220) et (220),
V.1..1.,-,..('>..1.'-'.1..1. (220) évolue peu et

.".AT'I,("\"'lJ"''1r'l.'Yl (220), diminue de 1 à

évolutions thermiques différentes peuvent par une réorientation des moments
le DyFe2(110). En pour la réflexion (220), sur l'intensité de la ré-

moments contrebalance l'effet la diminution du moment magnétique

que très peu
à 0.96 et reste à

Nous avons tenté simuler ces résultats de diffraction de neutrons à partir de
l'évolution thermique moments magnétiques déduite de la spectrométrie Môssbauer.
Pour la réflexion (220), le vecteur de diffusion est perpendiculaire à la couche. Seule la composante

moments contenue dans le plan du contribue à l'intensité magnétique. Ainsi,
cette contribution doit être lorsque moments magnétiques sont selon les directions

135> 300K) mesurée lorsqu'ils sont selon <001> (à 4.2K). A 300K, la confi-
.......... yvv ... v ...... de spin déduite de spectrométrie Môssbauer conduit à 66% des moments

.........u.A!,s;.. ....J.'-,IJ,l'-1UvL,J selon [351] la normale) et 33% des moments parallèles à [135] (à 60° de
la normale). géométrique associé à cette configuration moments magnétiques vaut:
fgeo 0.66 x sin(11) 0.33 x sin(62) 0.931.

.1.... .1.v'"-'.1..'"-).1.'-''"-' de la (220) peut ensuite être calculée en multipliant chaque longueur de diffusion
li"l'YV'1'''Ii'-f"'1.i'-''Ii'''''''' rt'J"I.r'l.vv-.r-. ...·."."Ir.. 't'tr-. et en utilisant de structure .rIr'l.1n'YlJ''l.O

... .1..1.Vv.1..1.1..,).1.'-''"-' (220) qui vaut 0.92 à température
vaut 1.06.

moments donc de
diminution marquée

ainsi que
moments "'f""Y\""'l,fY''Ylr'l.T'I~'1'1J'"'\Ct

AT+i"'I!">T't"tA vers les ri't_r-.r>1'""'tr'l.V"r"I

réorientation
UlA.IIJ'J,J'VU'-"J.1..1.V que cette réorientation

courbes r'I.'l"""A.".'t'Y"V'iA""+·'" Ir,n



UI-J'v"-./\.I.J."-./~J .. ce qui à une
'-..L"-./L'U\J\.4.U de lOOK, direc-

"-./..1.. .I.UU(.AJ..I....I..\JF,...1.. lUltJ..I...l..I.'-1 \.4."-./U (figure 5.7).
facile aimantation avec

IlU\.4.JJ!l,..1.1.UU"-./

un minimum.



=o
:~
'<l.,)

300K

-6 -4 -2 o 2
vitesse(mmls)

4 6

à pour un
pour une
entre 0 et 9



0.71

0.56

-0.85 entre <221> et <331>
45

5.3 Evolution thermique des paramètres hyperfins d'une couche d'ErFe2 (110). Comparaison
avec le composé massif [113J

4.2K 300K

msswnia en fonction coordonnées sphériques de la direction
d'aimantation pour une couche d'ErFe2 (110) à 4. 2K et 300K
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9-- 80

90

80

[010]

70

60
\fi massif

-----.... 54.7

50

•

70

60

(100]

50 100 150 200
température (K)

250 300 [100]
[110]

FIG. Evolution thermique des coordonnées sphériques W- (carrés noirs) et ~ (ronds noirs) de
la direction de facile aimantation dans un film d'ErFe2 (110); comparaison avec le composé massif
(flèches). Représentation schématique de la réorientation de spin

Dans la couche de 4.2K à 50K, W- ne varie pas. A partir de 50K, l'augmentation de W-
est jusqu'à 200K. Au-delà 200K, la situation n'évolue plus. A température ambiante, la
direction de aimantation est [331] avec <1>== et w== 76.5°.

Diffraction de neutrons

La figure 5.10 n'Y"L'\on'1nt-n l'évolution thermique des .L.L.L\,J';".I.L.LU.LUVU V""').t-"V.L.&•.L.L.L'-".L.LV'-~.LVU des V.L.L,-"""').... ,...,I.L.LI-.) (220)
et , mesurées par pour un 1500 Â d'ErFe2(110).

Les intensités ..... -t--t-r..".,.."1 .. , "''\cr<

forte .......... "'., ..... "T'",,.....,,.,.

la .... r ....'YY)1'>.a'Y"·':} ....', .....û

rer)rèf3en.teE~s en trait gras. raison de la
"Y'o·t-Ay":.,,t-h diffractée avec

nA'Y'V1l"l",r'\ClA ............."'U"-'.I...... , l'évolution intensités
.L'\.A.'-/.L.LV.L'-1 UL,", et le rapport entre à
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~
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""Ci
0.8Ë

0

=
~ 0.6.(ij

=~""..
.5

0.4

/). 1 (220)

o 50 100 150 200

température (K)

250 300

5.10 Evolution des intensités de neutrons expérimentales diffractées pour un film (110)
pour 2 . le trait continu intensités calculées
pour le film et le trait gras celles calculées pour le composé massif

traitement rY't"\rf'"Y1,r\T,Ir."Ir\ T'T'Ll'~\ l'..] ir'ILl

rii
l r n A '1'"\ O " , '1'"l O latérales

micron.



5.11
de 300

Droite: image de microscopie à force magnétique 4fLm x 4fLm sur une couche d'ErFe2 (110)
Gauche: topographie sur la même zone.

............ v ....... " ......VyfJ •• v à sont les premiers que nous ayons obtenus mais
r........ ,""r>+-·"A"'Y' des observations MFM sur des couches élaborées.

Influence de l'épaisseur nominale de la couche

Comme nous l'avons vu au chapitre 2, l'épaisseur nominale de la couche a une forte influence
sur la de TRFe2(110). En revanche, elle n'influe quasiment pas sur

déformations 3). Nous nous sommes d'étudier l'influence la morphologie
{,AJ...... JL... {,AJ...... "''-''''''' ... v ...... en nul. Ainsi, nous avons

nominale pour la morphologie
.Lt.AJ"'JJ.L\..".L.L.L'''''.L.LU rugueuse pour

La ""V""'I.-'UUIJf'-""u..v", mesurés à 300K pour ces trois vv......{,AJ.....l.u .........v ....l.u

V ......JLV...... "'. peu



150

300K

-6 -4 -2 0 2
vitesse(mm/s)

4 6

,'IYlOr>TfY>,OC> Mossbauer collectés à 300K sur des couches de 150, 300 et 700 A d'ErFe2(110)FIG. 5.12
et affinements

5.2.3 Résumé des résultats expérimentaux

avons cette
v'-J ... '...... tJ'-J .......,-' ....... ont un caractère commun puisque

ent par le

avons mis en "'fT1r1LY't'\r>c.

pérature
la r» """ ......nf".

réorientation de spin avec la tem-

aimantation

neutrons sont r» f"<t....,,"Y',""Y't'i""o

que
que moments ma-

r» f".,,...+ ......' ....... ,,...r'I ............. à rester 01"",..,·1 .........·".,.,......",...11""



Directions d'aimantation facile des composés épitaxiés DyFe2 (110) et
paraison avec composés massifs

(110). Com-

constantes YY\.r::~ tTr1lflTi'"'\fllûot-l.r'4111flO

"-,~.... ~"a."a.v,,a.v ou 1'"'\l"Y1'''1'"'\C\n.ri'lnlllûl1V''L'l de l'aimantation; ces nA'~.Ol,ri.Al(>û1"'lA'Y\O

5.3 Réorientation de spin limitée par les déformations

Dans ce troisième paragraphe, nous allons aborder l'étude
~"a."a.'v\)"a.'--1\.A.'..IU sont a priori plus complexes puisque ces
une avec à l'état "a."a."a."',",UU.I."a..

5.3.1 Terfenol-D(110)

Spectrométrie Mossbauer

aimantation évolue à



·4 ·2 o 2
vitesse(mm!s)

4

5.13 Mossbauer collectés à 4.2K et à 300K sur un film de 300 il de Terfenol-D(ll 0).
Le trait continu est le résultat de l'ajustement lorsque les moments magnétiques forment un cône de
'f' (respectivement go) autour d'une direction à 4.2K à 300K).

150

300
208.7
201.9

-0.8

-0.9

103 64
103 46.5
103

raison avec le C01nVI'Jse



4.2K 300K

FIG. Cartographies des minima de X2 en fonction des coordonnées sphériques de la direction
d'aimantation pour une couche de Terfenol-D(ll()) à 4.2K et 3()()K. Elles permettent de visualiser
l'ensemble directions équivalentes conduisant à un minimum.

"Y'Y"'!."=!.ff'YlOf"l,rtllt;:)Q sont situés la [141] citée précédemment, deux rotations sont
les conduit selon [133] qui à q, 103° et \II 46.5°. pos-

sibilité amène les moments le long de [331], direction pour laquelle q, 135° et \II 77°. Dans le
q, est conservé; dans le second, l'angle \II qui n'évolue pas entre 4.2K et 300K.

La relative X pics 2 et 5, qui varie de à 3.3 lorsque la température augmente
4.2K à 300K, implique que les moments magnétiques sont proches du plan couches.

.L .....,U..4iF-.....~LV\}~L'-i u.vu, équirépartis
moments ..,........,~- ........,...,... '-' .......,1"-"

M~J""~J"- .... "-'J"-,-.lv à la r"I1"Y"r"\n1-1r'\"Y\

A valeur de X calculée à partir de l'angle entre [141] et la normale vaut
ce qui est exactement la valeur déterminée décalage angulaire entre cette

direction [141] et la direction [010] est de 13°, selon deux coordonnées. Tous moments
sont à cette direction.

.1' ...... '1 •• " ..... la augmente et atteint 150K, la "-A. ...... ·'V'-'u .....'-' ...... de facile aimantation est
X nous de que moments se répartissent en proportions
directions équivalentes: moments [142] et 50% moments

VlJJLVV"-'J"-J"-'U"-' que les moments ... J"-J"-..."'>-,..L...."-'uJ"-'-f .........vu

nA"'·"Y"fi(:'1·~r,"Y\ri successivement aux rf1VOr"\n+·1r'\"Y... n
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Evolution thermique des coordonnées sphériques <I> (ronds noirs) et W (carrés noirs) de
la direction de facile aimantation dans un film de Terfenol-D(ll 0); le trait continu gras correspond
au composé massif. Evolution schématique des moments magnétiques dans la structure cubique [1041

Dans le film 10), la rotation en W moments magnétiques avec la V'-.J.L"L.L>..J'J.L""'VL4...L

30° alors que dans le moments parcourent 35.3°. De plus,
le film, réorientation a lieu dans un plan ""-'-'V'-'.L.L.L.L.... .L.L'-.J pour lequel <I> n'évolue pas.

Diffraction de neutrons

Nous avons mesuré expérimentalement puis évolutions ln-
neutrons pour (220) et (004) du composé Terfenol-D(110). La

'"hr'l"I+- ......+-r'I correspondants à un film Terfenol-D(110) de 1200 Â.

sont representees par un trait gras.
'-.J"-'''-''.L.LV'V'-.J''-' pour

concernent
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FIG. 5.16 Evolution thermique des intensités expérimentales de neutrons diffractées pour les ré­
flexions (220) (ronds vides) et (004) (carrés vides) d'un film de Terfenol-D(110),. les traits continus
fins correspondent aux simulations pour le film et les traits continus gras correspondent à celles du
composé massif.

utJ'.....'-Iv .... .....,.......... '-'''-, ...... '-I Mossbauer, nous avons simulé l'évolution
Terfenol-D(110) et

5.16).

5.3.2 SmFe2(110)

Spectrométrie Mossbauer

avons pour tem-
utJ'--''-IV,''''-IU '-I....., '-I'-IV'-IU ainsi que

'-AJ........JL.... '-AJ , U\.A.IU ....'J........ est

-e- .".."F'f .......... le ron -::ln (Y'cn'lnor...,..

aimantation



300K

-6 0
vitesse(mmls)

à pour un
une

ai-



sont nouveau en

50 1 -1
100 204 -22 1.05 -1
150 201.5 -21.5 1.15 -1.1 45
200 199.5 -20 1.25 -1.1
250 196 1.35 -1.2 45
300 194 -18 1.35 -1.2 45 71.5

TAB. 5.6 Evolution thermique des paramètres hyperfins d'une couche de SmFe2(110). Comparaison
avec le composé massif [113, 103, 105, 106J

directions



4.2K 300K

Cartographies des minima de X2 en fonction coordonnées sphériques de la direction
d'aimantation pour une couche de SmFe2(110) à 4..2K et 300K

moments sont maintenus le plan normal à la couche. A tem-
moments sont parallèles à la direction [111]. décalée que de 6° par rapport

à la "-A- ........""""""v ..._ ...... [110]. Ils effectuent dans ce plan une rotation continue et se décalent vers la direction
[111] la température augmente (\li 54.1°). Cette rotation les amène selon la direction [221]
à 300K.

Les deux tiers des moments restants sont à la direction [111] à 4.2K. La réorientation en
amène selon [122] à l'ambiante. Cette rotation a lieu dans le plan bissecteur entre le

plan (IIO) et le plan de la couche (110).

La 5.19 résume l'évolution thermique coordonnées sphériques de la direction de facile
aimantation, pour le film SmFe2(110) et le composé ... .L ... UllUU...,.... Pour massif comme pour couche

nous n'avons que les moments situés dans le plan (110).
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la structure r-nmrme.



......,u ......................v~ cette

Diffraction de neutrons

mettre en évidence la rotation de spin réduite dans le film
le composé massif [115].

mesures macroscopiques d'aimantation en température par magnéto-

Nous avons tenté d'effectuer des mesures de diffraction de neutrons sur une couche de SmFe2(110) .
......,... Jl..i...... V-!C ...........,JL...........,'..tU se sont difficiles car le samarium porte un très faible moment magnétique

et est très absorbant pour neutrons. Nous pu mesurer que les réflexions (222). Ces me-
sures sont qualité mais sont en accord avec prévisions que nous avions faites:
l'intensité relative cette ne semble pas évoluer avec la V......, .....JL..... tJ"..t ..... \AJV\..A. .....

Mesures d'aimantation

Nous avons r....-r-."rl1""",r.

mètre à SQUID.
cycles 'h'1:TOi-À'rÀ010 collectés à l2K et à 300K pour une couche de 1000 Â de SmFe2(110) sont

5.20. mesures macroscopiques pour des à l2K sont per-
par la transition vers l'état supraconducteur la couche tampon niobium. Dans un

le est à
le long de trois directions cristallographiques principales du plan de la couche: [001],

'-''''' ..... ,.1,.'-'......,."......, avec le champ magnétique au plan la couche (le long de
direction facile. Il est de forme plutôt carrée avec un champ coercitif

......,"" ..........v......,VVIJ dans le plan la couche directions "Y'I.'rl"Ylf>"I"Y'I.n

<,.AJ 'q ..........,,"'\vvu. Il est difficile de directions le plan comme étant
..... "''''',..,,,.,'''' 1'" à une autre. confirment

",Y1>n",--..... " .... ,r....--.. est très ,..",. ..... ,.."'rlv-.,r.
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FIG. 5.20 Cycles d'hystérésis collectés à 12K et à 300K sur un film de SmFe2(110).
ronds noirs sont utilisés lorsque le champ magnétique est perpendiculaire au plan de la couche.
symboles triangles vides, croix et carrés vides correspondent respectivement aux directions [liO},

[lilJ et [OOlJ.

Un faible saut l'aimantation apparaît pour des champs magnétiques très faibles.
deux .....,...... l'-' ...... '-' ........v ... 'J .... .L>J avancées par Wang et al. et Hutch et al. ne de

....................N)-,. .... UJ ........... ....., 4.2).

pensons
ces

à Une
us avons constaté

)-,. ................. 'V.. ....., que la morpho­
avéré nécessaire

nous 'VI. ......JIJ'-J>J'-J' ......>J

une réorientation
......._ ....... ......,......... "',..." "--'IJ.l.IU'I.A...I"'.I.",,,--,O qui est



Directions d'aimantation facile des composés épitaxiés Terjenol-D (110) et
Comparaison avec composés massifs

(110).

'''''l''"1Y'''' de

,"J''-J'~A.''JA.A.,"-, Terfenol-D(110) , à 300K, est proche du plan
couche (110), l'aimantation est plutôt perpendiculaire au plan

l".Jv"-..'..L ......L,Jl".J sont caractérisés par constantes de
ces constantes d'interpréter résultats expérimentaux (paragraphe 5.4).

5.4 Interprétation des résultats et discussion

aiman-Dans cette quatrième
tation mesurées o"'V'",,,o't"ll"Y'On1t"-:::\

,'Y'\+-r. .................. r..+-E'>.". ...r-. les modifications la direction
l"Y'l'nr>L~O à partir d'un modèle 'Y'\Y\·.on/'"\l"Y'O"Y'\jl""\l/'"\.n'1/''ill0

5.4.1 Bilan énergétique

Energie magnétoélastique et déformations

"-4."J ... '-' ............ .....,"'-'-'-' ............ , comme nous

un

3 montrent que le
est le terme



TAB. Direction de facile aimantation en fonction du signe des constantes magnétoélastiques 02
et du signe du cisaillement composés TRFe2

Energie magnétocristalline

avons
noménologique. Son ,,"""'1",''''''1''

précédent '-'.L.L'J.L)-,..L'-' magnétocristalline, dans une approche

termesambiante,

+a;a;) + K2(a;a;a;) + K3(a;a~ +
'AJ.L.L"LLI'-J'LJ.L'-JLJ.L'--' magnétocristalline. A V'-'.L"L.L."-""..I.L •.....,VLt.. ...sont constantes

plus faibles sont preoommants,
où
de

.L'J.LI>.J'-4VL'-' le terme en KI est le terme pris en il conduit à une direction
100> lorsque KI est positif et à une direction lorsque KI est .L.L'-'r... LllUJl"' •

.A-J'J.LLI ....'Lt..'-' tous le termes doivent a priori être il est nécessaire de se reporter au diagramme
établi par et al. et qui de la direction de
.L.L.L<.-4J.L.LVLllVJ..'J.L... en fonction et des des constantes d'anisotropie

Anisotropie de forme

rY1 <JlOC'lJO créent un FOY" '"'YV'''''-''' aernlagne'Clsê:tnt perpen-

cosinus
rt r\"IrY\ F'\ CTTlF'tT "IL":li " ... T S ' écrit:

+



Energie totale

termes que nous

d'hypothèses simplificatrices mais nous admettrons que ces termes
TT"""""'" F'o. l ". incidence sur la direction de facile aimantation.

'L/'LJ' LAL'L/.L.L'JOJ minces TRFe2 (110) est la somme des

façon numérique, à l'aide du logiciel MAPLE, l'énergie totale Etotale en fonc­
-.......'LJ',L.L........ 'Vy'-J VIJ .....,I,v.,l,.,I,'\....I\.-I.VU de la direction d'aimantation (de façon similaire pour déterminer

........ .LV,,'-JOJ .. , .... , nous avions tracé l'énergie magnétocristalline au chapitre

Nous avons tracé
tion

couples de coordonnées sphériques (cI1, \li) donnant lieu à un mi-
"",--''''-r\''''"-,, pour un ClnC;:1Cll1nnlICl de du cisaillement et à températures, de

Nous avons ainsi ri h+' C\....."Y\' .....,A

nimum
4.2K à 300K.

la ont été f'fF'<·Y\"""",.... C\rt

"-AJ.L.L",OJ'LT.J.L'-"L1.L'-j magnétocristalline sont dans le tableau 4.5 et
le \JUIu'.1.\..tUIU

doit être en erg / cm:'. Les valeurs
Bohr et sont converties à partir

ri, «v r-e .....n,'VV">VYloC\rt de reonentamon 4

Diagrammes théoriques de réorientation de spin: température et déforma­
tions

et

aimantation minimise

,...'CI ..... 'llnVlnA""t1"" est ou

<001>, comme dans le 'L/'J.L.L.LtJ'vu'J .L.,I,.,I,'Uvuu .......

ou né-



du cisaillement, la direction de facile aimantation [uv0] une
rotation d'autant plus du plan (110) (l'angle () augmente) que la valeur

du >-,.L ~,AJ.L.L''''''''-'' La situation est pratiquement symétrique lorsque le a un
positif. La """,.L.L'-''-'V.L'J.L.L de facile aimantation tend alors à s'approcher du plan normal aux couches.

plan de la couche

vers le plan (110)

4

-3

[100]

-2 -1 o

[001]

+1 +2

plan (001)

[110]
plan normal
à la couche

[010] [110]
plan

de la couche

Directions aimantation
Le trait gras PfV)"fPO 1(l1Ylf'1/Y) fi

directions cristallographiques est fPOIt"lIY"OOOft'lTO scnetruuumemeni dans le plan correspondant
e Les vecteurs sont 'lTU1/U]'lLe,s.



'-tu.,'LN.L~"U.LU''LNu ..L.L mais cette approche ....... v~• .L.L.L,../u

aimantation les

avons, de
ErFe2(110).

effectué des simulations des nappes d'énergie pour le composé

La
-2 à

5.22 V-Û"Y"\V'/'\Oû"Y"\Tû le diagramme de réorientation de spin, pour des cisaillements variant

<111>

300

g
<lJ

~ 200
ë
'<lJ
Cl.e
~ 100

[100]

[010]

<1>=45 [110]

le

dans les

ne .L.L';O"' .......... ,./...... "1

aimantation
pour

,",.L'.AJ1J.1..L.L,-t\À.'../~ nous n'avons constaté aucune 'YV'>r".rt'-t-tA .... -t-'.r.....,..

A



avons ainsi choisi
................ 'L/"-/v ... , ........... [Ill]. S'il atteint , la 'L/"-/v 'L, ....

Dar!a,lte!m(~nt -y"."'·r-y".E'I.'Y\ri',.....11'1I<"'lo'''Y''A aux couches ....., , "-/
le Y.J..Y\.AJ.J...J...J..V.J..~'.J..V.J...J..\J <"'lo111Cl''t'Yln1nrn en valeur absolue, cet très rapidement et par rota-
tion le (110), la direction de l'aimantation passe d'une [uuw] à [110].
A température et pour un cisaillement de -0.6% la direction de aimantation
par est [110], ce qui du point vue l'anisotropie forme est complètement

Lorsque le est positif, il amène la direction de facile aimantation le plan des """""\..4"""'J'''''U.

terme magnétoélastique est prédominant et est par une contribution U\..4If.'tJJLV.J..,J.•.J..V.J.. ... \J~,.J...J..

vorable liée à l'anisotropie de forme; la direction de facile aimantation devient [110].

La variation thermique du cisaillement expérimentalement au chapitre 3 est
sentée par un trait gras sur la figure 5.22. En suivant ce cisaillement expérimental, simulations
-y"."Y"E''\'TTP"A'Y,\r donc que la direction facile soit de type <Ill> à basse température et évolue vers la di­
rection [110] à température ambiante. Autour de 200K, les moments magnétiques devraient s'aligner
avec directions intermédaires [uuw].

unA rAyy\-y".,A"Y"<"'lor",r-A \.AJJL.J...J..JJ.J..\.AJ.J...L\JV, l'aimantation est à direction [331] qui
...... ....., AI "". La simulation prévoit une direction facile parallèle à [110].

Expérimentalement, dans couches ErFe2(110), moments magnétiques sont situés dans le
normal au plan de l'échantillon. A température, la direction de facile aimantation dans

le film est située entre directions [Ill] et [221]. un () avec [Ill] alors que
le que cet soit nul pour un cisaillement de obtenu dans la

pouvons à nouveau constater que malgré
riA1t- E'I.'V>VY\"'Y\ ..... +-.. n.'Y\ exacte la direction de



réorientation
E'I't't"'r'\n'-r'tr~V"\Cl cités sont situés le

pour le 'V'-J-L-L-L"-"'-JU'V

[100]

[110]

Directions de facile aimantation dans les composés Terjenol-D, en fonction de la tem-
et trait gras correspond au cisaillement expérimentalement
films de Terfenol-D (110) .

directions cristallographiques est représenté schématiquement dans le cube habituel.
vecteurs et différents plans sont indiqués.



nl"Y'l>""\ ..... lnTlr\V'\n est successi-

VVV'\.À.V.L.I.V~ que la 4.2K à 300K, la
AT1"'r'\r>rl1A une rotation de 30° le r>r\'Y'Y\'Y"'\.P\C'lr\ A'Y'Io.1Irn·U·"Ir\

vU\."t...LVC.AJUU V""""tJV.L.L.L.L.LV.L.L'JL.V~,""""montrent que la direction de facile aimantation est
V.1..1..1..1.\.4.1.!.AJV.l.'J.L.LV T'"'\Y"èlrllC1F'\"Y\T que direction facile est à [140],
23 ° le plan vertical par rapport au prévu.

la moitié moments poursuivent leur rotation dans ce plan en
direction [313]; sont toujours de par rapport au plan la moitié

moments sont parallèles à [331]. Le passage par directions de [iiuw] est en accord avec
les annoncés par calculs.

Ce diagramme
obtenus sur

réorientation de spin permet ici aussi de justifier qualitativement les résultats
de Terfenol-D(110).

simulations v ...... '--'vv'-""v"......., pour SmFe2(110) ont 'Y'Io.r\1V"'YY'\'1C'l de construire le \.À. ... u~~ ......JIJ... .L ... ,.L.L ... v de réorien-
tation de spin figure

Lorsque le cisaillement est nul, les directions facile aimantation sont Ollr"'nn,0011[Tnrnnr'l1-

puis <uuw> vers en accord avec ce qui a été déterminé expérimentalement
par et al. et Van Diepen et al. (chapitre 4 [103, 105, 106]).

un amène moments TY1''lICTT"lLyr"1,I''"''i"1"1,''C'l

...... \JJL.L.1..LL.V.LV au le terme magnétoélastique favorise dès 4.2K la '-A. ...... 'I.J'LIu ... '-J ......

type <110>.
di-
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5.24 Directions de facile aimantation dans les composés en fonction de la température
et du cisaillement. Le trait gras correspond au cisaillement déterminé expérimentalement à 3DDK
puis extrapolé dans les films de SmFe2(11D).

type des directions cristallographiques est représenté schématiquement dans le plan correspondant
à . Les angles des vecteurs sont indiqués.

aimantation



5

.... A ......,'Ii- .... i- ...... f'\ ... ,..·r..A·...'~.....ry'r... i- .... " ... r: r'\<f'\11'''T'-'''Y"\'1"" se résumer ainsi:

réorientation avec
réorientations

pas avec la \.J'V .....,\.J ...

et (110) r'\< .... ;-,.. ê'f'\V'\i-f'\ .......i- une réorientation
réorientation a une ..... rv-',....,..Ilr"rtll 1' ............ '1'"r',.... en roAl"Y\'Y'...... "" ..... 'O'A'Y'

et

qui existe

aimantation et la .... AV............r'r·tr"\'Y"\ ,....,..Y'i....+b·rllr\+1L:~lln

tions équivalentes.

.f'"'I,'t'............,,.T.hr.n ,.r"\ ...... ....,...•........... ' ...'Y'T le directions
'YYl"}rrr\llrl~11ÛC1 selon certaines

'n"V1l'nr"\T .... ,F"\r'\<1IA est comme dans les com­
déformations ajoutent un

modifications de direction de facile
'U"-'LL'J...... 'U...... DyFe2(110) et (110) sont bien

associée à chaque Cette simulation per-
TA...'V'\'Y'\,A.....n.i-" ,.... ambiante:

.......,LL,>-., L'V...... \.J'V, et ce,
............-'\F"rV'\A'1""r'\Alnn'1""'r."f'\ devient

avec ce qui a été montré par V. Oderno,
aimantation induites par les déformations
reproduites par une ''-AIVJL''-' ...

met de mettre en rYTTlr'1r''1'"\r>A

~--'~-r'\'-~ d'anisotropie 'YYl t"~ rr..."ûrAro.... 1C1rtr} 1111'Y1lû

en raison la variation rn'~""'Y'1("\1r'\"1f\

nr,on,r\nrlû'r":1l'1Î et tire

et

sont soumis amène





Chapitre 6

Renversem nt d'aimantation dans les
nanostructures de DyFe2(110)

conditions
morphologies très

surla de ce nous avons montré
boration nous sommes d'obtenir nanostructures
variables, en d'un d'îlots à un film continu.

plus, nous avons montré que, indépendamment de leur morphologie, des
tillons une même qui induit modifications directions de facile aimantation
par rapport à composés non déformés.

Dans ce chapitre, nous nous au comportement sous champ magnétique des nanosys-
tèmes de (110) de morphologies Quelques d'interprétation du renverse-
ment l'aimantation particules de taille micrométrique sont au paragraphe 6.1.
Nous ensuite résultats de mesures d'aimantation sur des nanostructures de DyFe2(110)

.L.L.LULJ)-,..L.L'\..J\J'-....L.L.L·u\J.L.L'\..J SQUID et mesures magnéto-optiques (6.2). montrons en particu-
lier morphologie sur Quelques d'interprétation
la corrélation entre le magnétique et la morphologie sont
au sont et D-6 .

6.1 enversement d'aimantation dans des structures micrométriques

6.1.1 Renversement de l'aimantation d'une particule monodomaine

'-''J ............ ;-.\.A.... ''-''v ... '''' ...... mono-

Le VV\r'l• .rtr'oJA

saturation.



z
--.....

El M

FIG. 6.1 Orientations relatives de l'aimantation NI et du champ magnétique fi par rapport à l'axe
facile

orlent~at]lOn du champ ./.../.../..uJ;;;.../.../...vu./.. ...... \.A.V

volume par rapport à () [117] et r>hn1"r>hlO1"

cas

minima de
minima qui aux

Le F''''' "VV'T" "YV"'I <r\ "l'-r>n..""E"'."r,\ est l'-'\.A,I.... \.A,I...... 'V ... 'V à aimantation, soit <p 0

() MsH cos()

Les minima stables sont obtenus lorsque, part, la dérivée de Ev(O, ()) par rapport à () est
nulle, et, d'autre part, la seconde est Ils sont donc obtenus pour aimantations
parallèles ou antiparallèles à la direction Les d'hystérésis une très
carrée. champ coercitif est au champ à saturation Hs. retournement de l'aimantation

dans la se produit pour: He 6.2a).

a) :
:

He Hs

:

b)

Hs

champ magnétique (u. a.) champ magnétique (u. a.)

le champ ma­
ueroeïuucuuuremeru. à cette

soit

sin()

saturationavant



(}) 0) () 1) + sin ()

"..,.r-..in"'Ir-..~ du maximum
rllTlr-nY"'~Ylr'o entre le maximum local et le 'YV\,.'V"\,"V.....",~

H=O

/,
/

.180 ·135 ·90 ·45 0

e

dans 6.1.

./

45 90 135 180

,..1.'11 ,V'I'II'JV totale d'un système magnétique, pour différents champs appliqués et avec

v ....'"-" ............ ,,..,... où le champ magnétique est appliqué selon la direction de facile aimanta-
OYlL'\Y"rr',o se et s'écrit sous la forme:

Ev(O, (}o) - Ev(O, 0) (6.2)

_"-' ...........,"-' ...... particules identiques



aimantation parallèle
de relaxation et le

En à 300K, l'activation thermique produit une distribution du temps de relaxation qui
se traduit par une distribution champs auxquels se retournent les aimanta-
tions

6.1.3 Ensemble de petites particules de tailles différentes

V\J'-'''''''-'V'''V mesuré sur une seule particule avec le appliqué dans la direction
est caractérisé par une valeur unique du champ coercitif. Si une particule, de champ

w\Jv....vw...w total est alors constitué de la superposi-
augmentant le nombre le final sera la superposition des

particules individuelles [123]. Aussi peut-on définir un champ coercitif moyen comme
v ...""'.,.A,I""'''''',l'WV "'"''-J,.....''''''--'.LV.L"LLJ individuels pondérés par la proportion des particules qui ont cette

tion
cycles pour
la moyenne
valeur champ '-''-''v''''' ....., ....\J ....'''''.

produit une
H)

'-A.... w\J.L ... ,,-'\.A.\J ....'\J ........ de la h.r)V"V'lr\lr"A

distribution

la barrière
TC\'Y\ r~r"1 r"\'Y\ de distribution

est <::)C'C'Ar>lClCl

en ""' ....... '-.)''-1.\.-1. .... '-'

6.1.4



par unité 8, "'-I.'J.L......... 'VVU par

J 4

VV...... LV.... J.)...,.V par.... "....,rlr..i-'V"r..·""'r.. 'Ynr:l.rr"YlL:l .... ',Iô"J"·lO .... "J111"YlA et A est constante ATT/......... -t-'yrA

constantes données par Duc et al., pour à champ nul et à basse
I .... 'V"N'A"'V> de paroi 8 7 Â est inférieure d'un facteur 10 à celle Ahe'Av>,rrAA

que paroi J ~ 1 erg / est largement U\.A. ....'v...... V\.A....

métaux de transition [125, 126].
domaines (110) peuvent sur quelques milliers

v .. "'tJv............... v ...... ,J"-AJ... ,J ......... ·v...... v par microscopie à magnétique

où K est la constante

Interactions dipolaires

champs coer-

particules ont une forme connue, il est possible calculer le champ
.........l.....,F"...JLVUJL'YULV créé par chaque pouvons une estimation du champ magnétique
cree par plots de et par un ellipsoïde sans commettre une grosse erreur.

de DyFe2(110) les plus minces que nous allons considérer particules disjointes
quelques milliers à quelques centaines d'angstroms. A partir travaux de W. Werns-
nous avons le calcul pour une particule de 2000 Â axe, 500 Â
axe et 150 Â créé par la "'.... ',. .... 'r."

son centre vaut 100 est
que 0.6 mT à une "'-A-... u'Ul..olJ.1. .1.VV

Configuration magnétique

A'Y\ ....."'rf'·'ACl associées à une r» A',.,.....,."""'''~ ..... -t-'lA'Y\ VY'lr...'Y\r"rtr"VY'l .....'"..'A

une nanostructure

A
s

V et S sont le Yrf'I"'Y'V"A

nd lié à
Pour un AII''F''l.rI,......,,...,IA



1/1,"'("'1,1"'1"" le

des couches d'épaisseur '-' 'LN.L'-' 1000 A et

à la

pour des '-''-'''-'L'-''''''''V>.J

l'épaisseur nominale

sur couches DyFe2(110)
550°C sont 6.4. Ils ont été obtenus

pour saturer au mieux l'échantillon.

2 H Il [001]

..60000 ..40000 ..20000 0 20000 40000 60000

champ magnétique (Oe) T 12K



"-''-'.L.L''-'''-'....,''-'....., à 300K

'-''-A\...f,..LI-J·'-'U. nous discutons ce
raison
en annexe (D-7)

v'\J.L.Lvv\)vU à température ambiante sur mêmes~n~~nr\~~'I~r\nsontprÉJsentt~s 6.5.

1 H Il [001]
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e
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5.;
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champ magnétique (Oe)

10000
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à
550

contrairement à ce est Ahc1A"Y''TTA

aimantation est à



'IJ.1..1.IUJ.1..1.JLfJ"-J '\J'J"J.L '\J ... \J ... ~L.'-J avec
\J'\J.L."''''f,J'\J.L''AlVUUL.'\J'J, avec le champ les

du dépôt est associée à une évolution de la
ULJ-.'.J'U""J'IJ à un de structures isolées, dont

400200 600 800

epaisseur nominale (Â.)
1000



Forme cycles: mesures magnéto-optiques

v'V'...I...................>.... "-A. ......'l..NV~LV ..................'V' ............r-. ...... ·u "-A.'-A. .................. 'l..NA.'V une
r...V>'J"'\.V'\1-,r.1-,1,\V'\ du

~"""""""""~,V,..('lo.v D-6 plus
à l'orientation l'échantillon. Nous avons un ensemble de 'Y\<"\1nr...C1"CTo·rÂrlAr...o

épaisseurs nominales sont entre 50 Aet 1000
v.t:'lo.'-.IA. ............ t-JA.'-.I, la 6.7 présente les sur une couche de 50 Ade DyFe2(110)

U\.A... ·'lo."-'Iu.. v ......u nous avons associé microscopie à force atomique correspondante.

6-4 -2 0 2 4
champ magnétique (kOe)

-6

(1,)
'(1,)

.~ 1
";

Ê 0.5e
==t: 0 f---~F;ll.-----l----~-+-----f

(1,)

~
== -0.5
e=S -1e

6.7 Cycles Kerr collectés pour une couche de 50 A de DyFe2(110), élaborée à Ts 550 0 C,
avec parallèle à [OOlJ (symboles carrés) et [11-0J (symboles ronds), à température ambiante. Image
AFM correspondante 5J.lm x 5J.lm.

OJu ........"'-'-.Io.J.l.o.J par le rapport "rotation Kerr maxi-
.I-J'V'A. u'--, "-A.'-.I ce est proche de 1,

'Y'Ylf:lfl"'Y'l,nTli'''4''1n est appliqué

avons caractérisé forme de chaque cycle
/ rotation à nul", noté Km/Ka par

.,.",. ",0., ..1.,' ont une carrée ce qui que le
diminution ce rapport traduit un ~.IIlr\n(Tarna'tT1'"
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6.8 Evolution de la forme des cycles d'hystérésis (rapport Km/Ka) collectés à 300K par effet
Kerr, en configuration longitudinale, sur des couches de 1000, 300, 150 et 50 A de DyFe2 (110),
élaborées à 550 en fonction de l'angle entre H et la direction [OOlJ

6.2.2 Influence de la température du substrat

é.\n~~lQIc!t:ll'lr ........ 'V' ........... ' ...............N .... '-'~ nous avons
""10'-"'''''''''''''<1 à tem-



1

-1

0.5

10001\10001\

1

0.5
::t

= 00.-......
~......= -0.5~a.;

-1

~ 0 5
champ magnétique (kOe)

-5 0 5

champ magnétique (kOe)

1

0.5
::t
'-'

= 00.-......
~......
= -0.5~a.-
~

-1
150Â

1

0.5

-1

-5 o 5 -5 o 5

champ magnétique (kOe) champ magnétique (kOe)

à chaque nanosusteme
ureseniees en insert

et 150 JI
avec à [001}

images AFM correspondant

cas, peu .............L'-A-'-' ...... '-"'--''-'

à

dont la



4---------------------.

.. - - ---

. -.
-- .

150Â

1000Â

690570 600 630 660

température du substrat (OC)

540

1.5 "--__...I.-__.-Io-__--a...__--..I-__---Io__-a

510

FIG. 6.10 Champs coercitifs en fonction de la température du substrat pour deux épaisseurs no­
minales de DyFe2(110), avec fi parallèle à [DOl} (symboles carrés) et [11-0} (symboles ronds), à

température ambiante

i- ......'YY"\~,hyot"\i-"'''' ...... est inférieur à celui des
deux épaisseurs consi-
rn'èirt''Y'l,OT'""'',, ...... est moins

traduit le comportement
ne '-'1. .......... ....., ... '...,. ...... ...,

6.3 Corrélation entre distribution de champs de retournement et
distribution de tailles

Â un très étroit
est très carré.
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6.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons une du renversement de l'aimantation dans des
vvu,...!......v ..... de (110).
Nous avons montré que la cycles d'hystérésis était à la morphologie des couches et
qu'en particulier, ne présentent un axe d'aimantation facile net que lorsqu'elles sont conti-
nues. sont l'aimantation macroscopique un comportement plus

"YY'1I'1F11"'1P'F'\C1F11"""'Y'\"IA à sur ces nanostructures de sont en prépara-
'Y'\ù-r·'YY'lcrr-rr\nr de visualiser les configurations magnétiques aux rtrttl.xron1-Q stades cycles

Nous avons constaté que distributions de volume particules présentent des analogies avec
comme est prédit par un modèle de Néanmoins, les valeurs

champs coercitifs, évolutions et l'ordre de grandeur des caractéristiques magnétiques
nous ont amené à penser que le retournement de l'aimantation ne se produit pas façon

....... 1JLL ........ '--' ....."J'--'. même dans de plus dimensions et que des processus plus complexes
doivent être '1"YY'11nrY''1"Y"''1F"'\C'1



Conciusi gé éraIe

la
uresentent la rY\r\ rr'Y1,É'\t-,r,.Dt-'V'lro.t-lr,~

V.l'll..,-'v......v .......uu candidats pour une

vtJ....V'-N~,l.. ... v par sur un substrat
500 niobium (110) sur laquelle

.l.'-J.l. ......... UlJv ... v'...... d'un surface NbFecp.
cristallographique et dont la surface

quelques plans atomiques, toutes qualités d'une couche
J..J'-A. '-N,-''"'' obtenu un désaccord paramétrique de 10% avec

IJv "..IV néanmoins avec [110] comme direction
Nous avons élaboré structures monocristallines et monodomaines de (110) pour un grand
nombre de terres rares, sur une gamme et pour trois v'"-'.....c... "-"'"J... 'L.AJ,J'-A. ...

avons mis en cn:T1r1ûl'"lroû

du dépôt sur
La F'tV>"' .. rtrt'...,. ...... ,... "...,.

terminés.

r1Ait"A'V"YY\n.1t"lr,V\ et ont ensuite



YY\r'\.r1·F'\IF'\ F'\llnC1T'F'4I"F'\ OÙ la couche et le
C1" 1--.C11-·V"o. 1- utilisé ainsi d'induire

déformations conduisent à des réorientations de

en film mince de celle du composé
"AJ......"..u .......u ... '-J ............ J d'échange induite par dé-

"'--'''-' ......... IJ'·\Ju'-' .........~\Juu........., elle est de la température.
aimantation est par contre dans les

A

Dans
moments yy\ç~rr't''"\F'\1-'F''l''F'\C1

direction

Une réorientation t"nl::ll"'T1r\lr"1I11n

"'--''-J ......" t, '''''-J''-''-'''-' DyFe2(110) et (110).
directions de aimantation sont proches de celles dans les ma-

ambiante, les moments magnétiques des films minces s'orientent
vers directions de type 110>. moments magnétiques sont plutôt dans le plan des couches
pour DyFe2 et perpendiculaires à la couche pour

... .", ""'-J"-' ...J"-' Terfenol-D et une réorientation spin en température à l'état
... .I,.I,~\JI-...H...q ' voient l'amplitude la rotation moments réduite les films F'\T"\·11-n,,..,r,\C1

dans le Terfenol-D(110) moments restent proches du plan de la couche et tournent
30° alors effectuent une rotation dans le Dans le composé (110), la

rotation moments est très réduite par rapport à dans le (15°
au lieu et la aux n""",ny,\r'\C't

le renversement de
entre

et



que nous avons ouvre maintenant

variations de aux -r>."',"\-r>.'''''A·t-ACI rY\',\rr'Y,\Ar, ......."ACI

souhaitons constantes m(lgrletoelas.tl(lUt~S

rt,Y·Ar>·t-,r"\'Y'\ de facile aimantation. mesures ont été dans le d'une colla-
boration avec l'équipe du Arnaudas à Elles montrent que ces constantes sont
du même ordre de que dans matériaux métSS:IIS.
La détermination constantes élastiques dans couches TRFe2(11Ü) être également très
importante pour une interprétation liens entre structure et dans les composés
magnétostrictifs. Nous de déterminer par diffusion Brillouin.

avons

......... ,J'-/..............'-.''-/ ou

F,.II..AJJL.l..l.UII..AJ\J..l.\J.l..l. spon-
v ........-....... ............ '-/ ...... .....,... ...., .............'-/ ...... '-'."" nous



'-A. ........ ' ......... 'J ... U.L...... V ......... '-N""' ... jLVU.L'-fULV sur ces sys-

une
(110). tem-

t-Ol''Yl"r\,aV'Dt-11Va '<.N......... "-J'""-N ....... V v, contrairement à celle
V'...,nLUUJ..n.,J.'-",U jusqu'à Nous pourrons ainsi étudier la mise en ordre

... V ...... " ..DL...... UUr-,... JCVV.L'-t'- V et ses en terme de structure. Le CeFe2 est intéressant car
v'J.J-...... ..,..,'J ... v""'...JJ- ""' ...... v d'anisotropie magnétique est dû majoritairement aux interactions / Fer; en

~"''''JL''''-4'U"''''' "'"L"'''''' ...", ...... 4fest partiellement transféré dans la bande conduction 3d.

ouvertures possibles de ce tra­
vV.L.J.J.tJ'-..IU'-,U intermétalliques.

"-N.........uv'u... 'J"-"J,"'" est particulièrement sensible
dont propriétés magnétiques

des atomes de carbone ou
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Annexe A

Spectrométrie Mossbauer

propriétés

notre méthode de traitement des spectres M6ssbauer.

partie (A.1) les trois situations

mis en r\"'\"T"lrtr\"I"IF'r\ en 1956 par R.L. M6ssbauer, repose sur l'absorption ou
'\../ ............ ,.... UU.L"-' ........ résonnante sans recul photons 1 entre états de fondamental et excité.

existe pour à un réseau solide. Dans la pratique, la spectrométrie M6ssbauer
\.A,v ............ u,-''\../ avec un .LU"-'V"-'''J'\../U et le est le étudié. spectrométrie M6ssbauer

sur est la matière r>A...."Irln,T"IC1'""\A

Nous considérons
- le noyau seul
- le noyau .L ............ ...., .... J~ ....... \,.AL'../ un réseau rigide
- le noyau entouré son cortège un corps solide.
Dans un OAr"AT"Iri ...--. ..... vo.,rt'"I" ..... ,....,.V'\f'lo (A.2), nous examinons le cas des
remarquables de ces composés.
Enfin, le troisième ...... '-N.... '-N)-. .... '-N .., ........ '../ (A.3)

A.l Principe général

A.1.1 Cas d'un noyau isolé

IJ..L..L\JUV'..L..L a unet-J"-'I,JU ... 'l-J .... '../ que si le

noyaux d'un gaz à
l'et Ilr''''--''Y>,lf'loVO

que le terme -LJ'>'LIL'L',..L

un aucun processus

au repos.
'Y1I"I"ln.""", ..... 'v·f'lo excité et .... .n.V\.r'I .....,'YY'\.r... 'Y1I..........

le photon, émis va provoquer un
'\../.L ,-./ F-,..LV , '-1"' "-" que ce photon est '-A.'\../,-''-N ,.I'\../

masse du noyau et de la vitesse c du photon:

viron
entre
résonnantes

1.2 d'un ...... "..",.,-.:7 ......... imbriqué un



'-'4'-''"-'V44'-'''.... '-'..., créés par leur
Ces perturba­

niveaux d'énergie et sont

atomes sont soumis à des ron''"'''I'YY1l"'Y''l.O .L.L.L\.AJjO.".L.LVI.J.L"-'t\..A-VU

'-'44'-.Ai44..Lt-'U ont une action perturbative sur niveaux .L.L\...LV.LVL\J.L.Lvu.

de et / ou une translation
,,",V.L.L.L.L.LVU [112].

noyaux sont déterminés à partir du modèle en couche qui considère
de de profondeur finie, arrondi sur les bords. Les niveaux

nucléons (protons et neutrons) en le principe de Pauli.

Les niveaux "Y\'1rolL'\01'''''ûO

"Y\11,"'IA/"'\"Y\O dans un

sont peuplés avec

Dans
environnement.
tions r.r.. ..-.rl",rI.""'..-.+-

Le noyau de est constitué de 26 protons et 31 neutrons. Le moment de spin est
noté L, ses composantes le long la direction de quantification ml. 57Fe est caractérisé par un spin
l == ~ dans fondamental (alors que 56Fe qui possède un neutron de moins a un spin nucléaire
nul) et par un spin T == ~ excité.

moment dipolaire j1 trouve son dans le mouvement orbital mais aussi
\J\JUl)\J.LV'.L.L propre .L.L\..A-'J.LV'I,J.L.LU non Il est proportionnel au moment de au .LUU"-'\JV\,A..L

gI et au .L.L.L\.AJjO.".L.LV\J\J.L.L de Bohr {-lN nucléaires:

masse du nucléon.

l == 1/2 a un moment 44'"-')..... """''-''4.L

et vaut +0, 103.PN ==
18'PN

Ton''''''',,',.,.rI gi et ge

1"1"'Y' ...'lI"Y\·r.... A11'Y'C1 associées

La .......... ...,V.L 4 "JeLL '-'4'\.J44

en sont:

noyau est soumise au
propres et



'"-"V.1".1..1..1..1. .... "'" le noyau est un au

Le terme car le noyau ne pas de moment "'-A...1.l....."V.1.UJ.1..1.

terme 2, noté i2..EQ, a priori aucune raison de Il ................"....... ""' ............
taille du noyau et est terme quadrupolaire. Il peut être
correspondant aux et de forme 'Y'ÙC"t"'\ÙlPT11rrÙ'Y1l'"lù'Y'lT

Effet de taille:

au noyau des électrons environnants de fonction d'onde 'if(O) et EOPe
la du

n'Y'CJlT'Y'lli:::")'l'" terme i2..EQ, noté, peut être ...............'""' ... .1....... '-1 à l'aide du Laplacien du potentiel
en 0 et du rayon quadratique moyen du noyau < Rh > (d'où de taille):

= ~AV(O)1 PN(f} r
2 dr 61 Ze2 Iw(O)12 < R'k: >

Noyau EO

~V(O)
EO EO

1 1< >--
Noyau

et a) ont

Z 2
Iw(O)6 (lw(O)la > <

EO

est le rayon

et

avec:

< > <

I~



-"-"-"v'V'-" .....,,"-'v ... 'J ....... F"'F"F ..r""""--"·'F" sur niveaux
est caractérisé par une translation

ont une
6 par recouvrement

Effet de forme:

Le terme quadripolaire s'exprime à du tenseur gradient de champ électrique Vij et du
tenseur rang 2 Qij qui caractérise la déviation de la distribution des charges par rapport à une
distribution sphérique.

où

coordonnées sont notées Xi avec i==(1,3). 6ij est le symbole de Kronecker qui vaut 1 si
i ==j et 0 tout autre cas.
Qij met en du couplage entre le r-. .... ...." ............ 'J-"-" V de champ électrique et le moment quadri-
polaire nucléaire. Dans son d'axes XYZ, le tenseur gradient de champ électrique
est diagonal. Il est deux indépendants:

e qzz

vX X Vyy (0 < Tl < 1)

v v ......... \JL'VV~LV........ du noyau est son ï. direction est
..... ,...yV,+- """I"A"Y\'"\AV....+- notée cet axe est aussi un axe

........ v ...,................ v ....v ........ et avec cette le moment .r-;"'n..rt ..""..--,.,"""n' .....A

PN

Dans
métrie TJ et les



'-'L.....,.o. ......... 'V'\J"-' par:

+3

états

'\J ...... ,,./ ... 1-I. ... '-../ d'un noyau deniveaux
intensités.

au gradient de électrique est une contribution de réseau et elle est
due aux ions qui entourent le noyau Môssbauer dans une non cubique. Une
contribution dite de valence électronique due à la distribution électronique anisotrope dans la couche
de participe également à l'interaction quadripolaire. Finalement, les électrons de
conduction peuvent avoir une contribution dans le cas métaux.

L'r'I'IILlTI'I'--l A.l présente l'effet de l'interaction quadripolaire sur
du fer. raies d'absorption ou sont

noyau par

Interaction hyperfine magnétique: effet Zeeman nucléaire

rYl'.::lITrIDr"'rn1ID du noyau il interagit avec le
'\J ........\. ... '\J ......... '\J ...... \). L'hamiltonien d'interaction s'écrit:

YY\r"\rr'r'IA.... 'I.flI"IA il créé au

Hm == -il·AÏ!
comme étant

états II, >

representes ClAnnl::lrYl'=:lÎlrfllD'lî'îDYlÎ sur

transitions'lAi...... ..., ............«:» .....\...., ne sont pas autorisées.
six le ClA'........" ....... lr....... ro.i"'\"" ....-r» ....r...""'c' .... 'f'l"A

LJ.V'V......... IlAJ ...... -v>"r>Ir., ..... ' ....·r. conduit à

......... \,.~;;.,....J~VVj~4U~V 'lAi;.............,.u"-A! ........... sur le noyau ou ........."'.. \..l.vv ... '\J ............... 'lAJ)i;,.......V·V '\....II\..l.V

par le mouvement des '\J"''-J''\JV''. '\J o."-'

'J"""'JU..L'J..L..LOJ. Il la somme
.L.L r:(J'TU,nCf, + .L.L P'T'TP''Y'fJPfJl'Y'
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Effet de taille Effet de forme

FIG. Interactions nucléaires hyperfines électriques pour un noyau de 57 Fe:
effet de taille: déplacement isomérique
effet de forme: séparation quadripolaire
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'LI .... 'LI''LIU ... 'LI' .....L>J S au noyau.
d qui portent les moments

hlh,,-.+- ......,'""\'Y'lC'l s traduit donc de

t et t
électrons

terme polarisation
,-,...", ......." r» +.,....,. l'aimantation des couches d.

relation de proportionnalité existe entre l'aimantation par atome (exprimée en ma-
};;.,..I..I. ..../UV.l..I.U de Bohr) et le champ kOe): Hhyperjin c::: 150 /-lB

Si la structure hl .............. +- ......·r'\V'\,,....,.,,, ........ est connue, tous ces termes peuvent en tJ.I..I..I..I.'-'JLtJ'-' être calculés exacte­
ment.

Actions électrique et magnétique simultanées

L'effet de taille électrique est indépendant du d'axes alors que l'effet de forme
quadripolaire) introduit modifications qui peuvent être et dépendent de la symétrie
du gradient de champ électrique. Dans le cas a pas d'orientation particulière entre
le champ magnétique H et le de champ électrique, le traitement est assez complexe.

v.·.\A'uv... ,-' ....>J~ la plupart du il est possible traiter quadripolaire en perturbation par rap-
à l'action transitions autorisées donnent alors un C'l""""r"""~I"'''''''''

asymétrique. En effet, l'angle entre le champ et principal du gradient de champ
électrique étant noté (), les niveaux d'énergie

Em[==-gI/-lNHmI (-1)
4 2

1

terme >-.'-'v· ............ "".v....... '''"'1. \AV ----'-.::..-- est noté f (()).

'\.A. ........ .J_'LI ... 'L/ ........ U,J>J transitions tJVl...JU.I."-".I.'-'U [100].
actions

1

transitions
'\.A. .L\A'LI· u. La variation de la

matrice
Notons que est

........TT rv r» .,..·., ........-s-v-r- avec la même ............... ,., .."., ..,...



états
donc

"'-"""-/'v"-/ vuv 'V' est en in-
laquelle spin initiaux se décomposent en

1/2. transitions sont par les v\J',.I......... 'v...v.,l. ... \i1J

Clebsch Gordan et sont dans la le long s'effectuent pleinement:
intensités dépendent direction d'observation par rapport à de quantification. Le ta-

bleau A.1 donne intensités différentes transitions et le moment de spin équivalent
du photon mis en intensités relatives six transitions sont respectivement: 3, 2, 1, 1, 2, 3.
S'il faut comparer intensités relatives transitions dans une (souvent ''YY'\r'\r'\t::JCJ.CJ.

par la du la direction d'observation par
rapport à quantification direction d'aimantation).

2 ( pic 2)
1 ( pic 3)
1 ( pic 4)
2 ( 5)

TAB. A.1 Identification des différentes transitions, moment de spin équivalent du photon mis en
et intensités . coefficients de Clebscli Gordon

v ...... .l.... V .... ,l. ... V ...,... u ! émis ou absorbé (qui notre cas est r'\CJ.·rr'\L~rlr1'r·.,I' 1 <"'lo'Y"CJ.

noté Oz) et quantification.
......... '-,"'-"" ..... ~ ... "-/,,.I...., par rapport aux cœfficients de '-/ .... ....,''-JIJ,................. JI ...... , .... ' ..... ~ .. LI_.L.

nCJ.'l'1"CJ.·nrl.-:JrlT" 3, 1, 1, 3 avec:

>
>

X 4. -------

moments

90 et 0
4

............. kjUVUJL............ avec une orientation r-.r......-.."..,..."In.-T-""I'"V'\.,..... .......-T- {.AJ .......... 'lA/u'V' ......

,....""t..Y"ûl:'nr\rlri à X == 2 car

moments 'YY'\...-,.t"'{''Y\nr'.,..,.''I...O sont
moments sont r'\CJ.1I"'nC'J,Yln,,....,,

moments sont ri'rlrv-,Ih., .. i',C'l

moyenne <
un vv.... ,l.{.AJ... .lcU ......JL\J ......

<
4­

>== 4 + X



i) Pour une direction de
eux. Chaque atome i de (i == 1,4)

(Ji entre M et les directions <111>:

sont entre
'LAJLJ"J'LAJ..L"'-J..L..L'L' b:..Eq,i fonction de

!((Ji) est un qUI en de la directions
d'aimantation.
ii) Le magnétique dipolaire diffère d'un site fer à l'autre: sa projection le long de la direction
du champ hyperfin dépend de l'angle (Ji et introduit un champ hyperfin apparent noté oH(h'
Le champ sur le site de fer i est dû aux moments de l'environnement.
Dans le cas de deux sous-réseaux moments et et couplés parallèlement

ou antiparallèlement (signe , le champ dipolaire [101]:

où

fidipolaire

champ '-A..l.IJ''V'.l.UU.I..I.

le 'TTr'\I"-YY'A la maille cubique.

terme à la structure
a été introduit par C. Meyer et al. [113,

atomes et terre rare et est A ... ,.'......"'V>'·YVloF"\ O'"Y1rvy,:Il"}'Y)'ü1l"'l1"

En "r'üO'1·rY\ü sont caractérisés par
val.CIILC;:' et par

(i 1,



==6 pour k ==

et

h(k) ==

Oz dans

directionsl'aimantation M et notons

'Y'no
1r'\/'"'},.nt-1'[Tnrn/'"'},'t'lt- mf) sont le spin du noyau et ses composantes selonJe et ml

(fondamental) .
v,

±u±v±w

f ((Ji) en fonction
projection:

u == sin'I!cos4J
v == sin'I!sin4J
w == cos'I!

() M.Di
cos (Ji = MDi

polaires <.P et \li de la direction d'aimantation M.

... 'v>,n.r ..... ' ........".,. d'aimantation

aucuies pour une

situations



0 0 l 22
1/1

<111> 1 l l l 23" 3" 3"
1/3

<uuw> 3

Caractéristiques des spectres Mossbauer pour M parallèle à des directions principales du
cube: facteurs géométriques, nombre de sextuplets et abondances relatives

4.2
quelques '-''-J ............ kJ'-JLI'-JLI

M6ssbauer T""'CTT.....,.r-.t'I'"C1

aimantation mises en par spectrométrie .l.V.L"-JUUVl.AJlA.v.l.

'-'V\.A.'......... '-'LI (101, 102, 103, 104, 106] et la A.4 présente
trois directions du cube (104].

100

•.~
99....

cc

98

- 4 -3 -2 -1 0 '1 23 45

aimantation [104J:



Méthode

N torentziennes et

avec:
4 6

L LL---~-~
i=l k=l

((Ji) définies précédemment:expressions

4

'-1...... '-"J'-tu.'-1 torentzaenne et L
i=l

AV"l'.....Y"N·'1ACI des transitions sont rtA'Ylr'll'l~CI

Dans cette A'U""""Y"AClCI'1,AV"l'

- B est le bruit
- A est l'aire du C1~r'\nT"'1"A en du 2vm ax B. V m ax est la vitesse .l..l..l.UV"<lo...l..l..l..l.\AI,1.v de la source,

tout le C1~r'\nT"'''A

totale correspondant à la kièm e du

calibration avec un étalon en la /"Ih.·t-r.,-."YV'\'1'Y'\n .... 'n.'Y'\ de la vitesse de
la source (mm/s) et la conversion en unités champ magnétique (Oe) souhaitées.

quelques points importants.

lorsque direction
'-A..1..1.vv\,.I.1.V.1..1.U vJL.l.U'J\AI.l.JlV~.l.\AI"J.l..1..1.'-ilA.'vU tJ ............ '-1 ... tJ'''''''... '\,,/''-' du cube, le

II) un i transitions n.r..''''\·/''I'" .....,'''\'Y'\ .... à:

aux '-A..1..l.,.L ........JLv.1..l..UIJ4 sont
>...J........JlJ".VUl.tJ.l.'uv>...J pour une transition ....... ....., ......... .1.'\,,/'-1

internes



que sont le "L.L.J..<AJ.J...J...J...J.I Yl"I'TY"".,OT"T1IYl ..I.L'\J\J.I.\JU''-'

et le rin1''"'\I<'lr>nTYlnl'''\T lCIATY""in't"'ll"'ll"'n

rapports
nécessaire que sur

V) Pour probabilités transition et
mais sans la direction d'aimantation par rapport au plan
chaque sorte que hauteurs des différents
(3, Xi, X,3). Comme chaque sextuplet est l'ajustement
les trois premières lorentziennes.

-2Ad , et :8
direction cristallographique par la

L'ajustement va donc à '--I-'-"eJ'-'..I. ... ..I...I...I.'L..I.'-'..I.

- le jeu complet physiques
- la direction de facile aimantation qui est à un type
connaissance ses sphériques <P et \li.

la hauteur des pics 2 et 5 (X) qui fournit une information sur l'orientation moyenne de
direction d'aimantation par rapport à la aux couches.

méthode utilisée pour ajuster les
est le paramètre d'affinement caractérisant

est celle des moindres carrés non [133].
entre les expérimentaux et théoriques.

Cartographies de

a à

en

et \]! variant

[001] à [1la] pour
..I...I........ ..I...I.v ...."y pour

donné, nous avons
toutes

a à 90°. Nous ainsi:
[001] à [110] pour



VV ............... ....,VIJC[..lI.......... \JVIJ. '"--' ........'-'\J'J\.............. 'J 'J"\J ........ \.) .....L"-JU.'J avec une propor-
± w(j2)). w caractérise la

...............L·'J'Ju ..!.\J.L.... principale (<Po, Wo).
majorité cas et nous avons donc autorisé la
la direction principale (<Po, wo), dont l'ouverture

'JhL"....'J ............. 'J ......... \.) d'imposer 8 sextuplets (au de
8 un jeu de physiques

(<Pl, WI) et (<P2, W2) sont indépendants. Un de proportion-
.......... ......., r s:» 'J le poids de chacune fondamentales. Cette <"""\"YY"lAlt.C\vo 1-tr.. "Y\

le spectre total comme le obtenu pour un
types cristallographiques de directions de facile aimantation.

Contribution de la couche NbFe'P

Dans cas collectés sur couches TRFe2(llü), il apparaît au centre
une structure dédoublée qui est à la fine couche NbFe'P utilisée pour l'initia-

V\J.L.L.LIJ'\JU"'..IlJ TRFe2. En une couche témoin a été et il a été vérifié
un Môssbauer constitué d'un doublet, d'un état

doublet apparaît, de façon plus ou moins intense, sur tous les de 4.2K



Annexe B

Utilisations qualitative et quantitative du
R ED

annexe est consacrée à l'utilisation de la diffraction
TC'1f"1·n'Yllr'4111C'1 a été enceintes

structures semi-conducteurs

.................... ....,.. """ ra-

croissance.
...'-N .....' ...... """ ... """ les principes du RHEED et extrac-

diffraction [3]. seconde partie est consacrée à l'utilisation quantitative du
""".. >o., , plus comment la morphologie

B.l Principes du RHEED

'1Y'tF''1r'"''T'F''' rasante sur un échantillon et
clichés RHHED.

r'\~l3C1C'1'Ylt"i....CI annexe D.

Théorie succincte de la diffraction

un r'\AV''1Arl'1r1l11A dont du réseau sont rtA·Y'\'Y'l.r>.A ..... par:

le cas h"""...... ""........v...

du réseau.
réseau et

+

A'Y'l.,-'A"....... et il, b, csont

""" tJ' ,-,.L V'-'U par
où ml, m2, m3 sont

atomes sont

1.
le '1"'" nT'A."vo

somme
autre r\"'\TT"\cVOA(:OCllr\'Yl

sur i
' .........n.,.....t.,'1".,·'rlA ..............L\.A.UV""" .. communément unnsee



avec

ri

et ((if)

NIa, N2b et N 3c sont dimensions La fonction est une périodique
des vecteurs du réseau réciproque. Elle est maximale lorsque le vecteur de diffusion est un vecteur
de ce réseau et cette condition d'existence constitue conditions de

if . b== 27fk

if . ë == 27fl

Si le cristal étudié est ~~~~·,~~~:~~·,~·~~~c;1,';,L~,L~'-';~~ les conditions de diffraction conduisent à un réseau réci­
proque constitué de points.

Dans le cas la diffraction par une N 3 == 1 et le troisième terme de l~ fonction d'inter-
à 1. conditions se réduisent à celles existant selon il et b, avec la fonction

,L,L,LV'-',L .... '-',L,..." ...... ,,,'-' constante selon ë. réseau réciproque est constitué de bâtonnets perpendiculaires à
le réseau imperfections, provoquent un èla)rg]lSS(~mlen1~s

FIG. B.1



aux "-A. .... k.'V<..AI'l..1.'-"""U

r'I"lc'T"n"..... r>I'"'\C1 dans le réseau

d'Ewald.
f'tlC1Y'\L:':lY'OlAY1 en éner-

Y"Kr'"I"Y'\c,.. r..r<"I"lF'>. sont /'<"I"lArI"I'VV\f"'\'Y'\+- 1"'"A"V\fY!F'>."V\1"'"rI

jamais parfaitement ............ "" ........ '--,'-'.1.... .1.'-''''.1.'-1'..... '-'.

-rA "1 C1r>f'\O "1 "1 conduit à la finieassociée à la rh"trnY',(l'O"Ylr>n

Informations obtenues par RHEED

Les informations obtenues par toute technique de diffraction sont par la taille finie du
et par longueur de de la sonde. La taille finie du observé se

traduit par un des raies de diffraction. Dans le cas du RHEED, la longueur de co-
t1n'....nr\nn du faisceau électronique, donnée par la relation d'incertitude d'Heisenberg, .6..k.6..r ~ 27r,
est l'ordre 200 Â pour une de 30 keV et une variation de tension de 10-4 .

La diffraction d'électrons rapides en rasante donc sensible à l'ordre ou au
cristallin, à la morphologie systèmes qu'à une échelle centaines

Lors de croissance in situ, de nombreux processus peuvent être mis en évidence par
au cours étapes du dépôt. Nous citons ici quelques exemples.

- Si dans tous azimuts, figures de diffraction se brouillent et un fond diffus impor-
l'interface formée est amorphe; ceci peut se produire dans situations d'interdiffusion.

Lorsque la croissance est tridimensionnelle avec formation d'îlots, diagrammes de diffraction
sont constitués points ou de ou moins de

tri et le faisceau peut être ou transmis à travers

J,.,/t-JJ,v<..AI.n......J,.,/ entre le dépôt et le t..)\A.~Jt..)v~ '-"iV

est celui pour croissance est "-' .... '",4. ................ '-' ........ u ....'v .........!. .... '-' .., .... J,.,/~

AY""lA"Vl"f-O-r"IA'Y\ et le "V'oO""A"Y'V"'\r"'\T"'V'r"'\



"PL"""'" le mode croissance d'un matériau sur un substrat est les îlots ont
orientations et une morphologie qui donnent lieu à de nouveaux processus de dif-

D"fTi:::lr>1"",,,,rCk'YYlL:yrl1"" le cas lorsque îlots sont de facettes [72]. Du point vue
cristallographique, sont définies comme des plans, de taille finie, dont l'orientation diffère de
l'orientation moyenne de la couche (imposée par la direction de croissance).
Si ces avec la surface la couche est parallèle au .... "-AJ .... ,'-'''-/'\...'''-AJ~

trons sur cette plane. Les diagrammes sont alors
diagrammes de l'un par rapport à l'autre d'un

cr>rID"YY1<::'l B.2. La horizontale donne naissance aux dif-
"''''''-/'~'''''-/I'-'' La donne naissance aux de diffraction inclinées et l'angle

de diffraction inclinées et lignes de diffraction verticales est donc l'angle formé
par les avec la aux couches direction de croissance est ici la direction [110] car
nous avons élaboré couches TRFe2(110)).

de croissance des composés TRFe2(110) donnent lieu à la formation d'îlots
tridimensionnels. Nous avons obtenu des RHEED présentant des lignes de diffraction

azimuts (110] et [001]; nous proposons ici une indexation des plans inclinés donnant
naissance à ces ri, <",\, rY"'Y"i"\'YY"\"YYlf'\C'

[110]

'TlfT"'J"TJF"JlTID de formation de diagrammes ..LV..L ..... ........" • ......,......., 111Y)1""ll1lf'lO~ par diffraction sur des
F.F.r.F'tr"T'TJ.'F".... est ici un

de .......L.fJLJLJLJL'-'L1U [110]

vecteur fi a pour "-''J .................''J'-'''-AJ...... 'u''-/'-'

"-''J .......... ...,'JUL<J...... '''''-'u (1

fi la aux -rnr...... .,..·t"'ACI f''Y'''nrnll ..... ,{''{'v>fT'1.'Y'>.Y'!,'f'i''f'\CI

Œ entre le vecteur 'Ylf'\1r>'YY"\'<::l,1

fi. ,1

X coso



~V"I""1'V\'Ir..V",,,",,",, 'TT'" I,r,.-I"IV","" entières
Pour Œ (qui est la

""117"1"1'0/\"1"11- [110]), le rapport a2 vaut 2.25 et conduit à
qui cette relation sont (3,3,2).

plans des selon [110] sont donc plans f'V""I'-.r .......:IIr..r...V" ......."I"'n"l ........"I"1'''"''"'' de type (332). Il
~r..'n'"""IIr-.I,r,. de vérifier que l'intersection ces plans et de la (110) est la direction [110]

Cas de l'azimut [001]

par les facettes avec le plan (110) vaut 45° et il apparaît que plans de type (010),
dont l'intersection avec la surface (110) est bien la direction [001] du faisceau d'électrons, forment
un avec la normale. visualisées selon l'azimut [001] sont donc des plans de
type (010).

calcul analogue être effectué avec un azimut quelconque.



Annexe C

Intensités de neutrons diffractées

C.l Facteurs de structure

cubique
v.L.1U'Vl.AJ.LJLV~.L"-A,l"",""',,,,,,,,,,'-1'-4.""" cubique "'-'L ....."-A,l.L.......... "-A,l..l......u

'J.....,U"-A,l.....,u~ ........ "---t'-4......,u non 'J"""'-"'-4."",'...,,u

'-" ..........'\J .................. u'J .......... u d'appeler if le vecteur de diffusion.

Pour atomes terres rares, le facteur de forme noté STR(if) a pour .....,..t: ..."-/..... ....., ...... u ...........' .......... )-,'..." .......... '-' .......... '-1'-""v.

1+ + + +

....L.L"'-'L.LVV"-' (h, k, l) sont du vecteur de "'-'L .......... ..l...... 'lAi,-'u .........' .......... dans la du réseau
du réseau extinctions i.e. vecteurs diffraction pour

forme est nul. Dans le cas réseau cubique extinctions se
1'Y'\r1'ln.n.C1 sont de différente.

'lAi"-'''-''.Jv...v aux atomes

3h + k + 7l
4 +

h + 3k + 7l
4

+

++

+

le Tnn·,...n.l'l'V" structure nCC'Clf"'l.""'"''



est

Dans le cas où le T".,. • ..-rn"IYO

en '-"'J' ............. ...,."''-'

pas

expression de l'intensité s'applique à tout processus diffraction, quelle que soit la nature
particules en interaction avec la structure phase Laves. Il suffit de le facteur de

'-'i..&..&.JL.\.A.lJ.l.'-'.&..&. par sa dans chaque situation. Les facteurs de théoriques et résultats
associés à de petits indices figurent dans le tableau 1.

1
1 1 0 0 0 0
1 1 1 32 65 -90
2 0 0 0 0 0
2 2 0 64 0 0
3 1 1 32 37 68
2 2 2 0 169 0
4 0 0 64 225 -240

C.1 Facteurs de forme des composés TRFe2 massifs

Notons que pour un vecteur de diffraction 2,0), seuls atomes de terres rares contribuent à
le cas d'un vecteur ij(2, 2, 2) est Ç!V("'lll~~l"Tf~rnIPnt.

sous-réseaux de et terre rares pe]~mc~ttlent

d'atomes. Ainsi, de '-'i..&..&..1I. .... '-"',,-'\J ....v· .....&.

............ "' , pour il aucune réorientation
"" , '-" du moment par r'Y"':lF''1'I"Y'l

C.2 Diffusion nucléaire et magnétique

,,..,..r\:~T"''''l''F''\ à
,..,.. r..11' r.. Il F"\ ri" TTl 101 rv1n· 'YY\ ù ff'n ûT 1 nl" û et l'ill ''''U:H':111'Y''l)

rayons X mais

... ..L..L""'-"..L"' '-/""".'-/..L..L entre le neutron et le noyau '-"'" , ......,.
neutron et le moment 'Y'V'\nC'l'"Y'l,f'"'\T""""'r.

LAi ,'\",'\.A.\J'V.l..l.\J SlIIlpllemlent en ............ "......,............,.... \)V .&.'-'.&.IQ ........UI.V



~r..""·~r'\r11~r>~1~r.. de

diffusion nucléaires

Longueurs
étudiés

diffusion nucléaires pour atomes entrant dans la composition des eom-

structure l'amplitude de diffusion magnétique p vient
""' ...........1'-' ... "-",""'''''' ... le de diffusion \.AJU'-J ............. "'1ULV des rayons X ou de diffusion nucléaire. L'amplitude de

diffusion magnétique est:

où e, m et c sont la charge de l'électron, la masse de l'électron et la vitesse de la
1"'1h.....'A"I"'A et ~ ==1.9 'Y'Y\"",rf'''Y\ATt''''Y\C'\ ...... \ .."p.........v~AJ ...... '""'u. li(v est un forme magnétique dû à l'extension
spatiale et est équivalent au diffusion atomique pour

rayons X. est moment sur le au vecteur
diffusion et J.l est le moment exprimé en {LB par atome.

le plan diffraction contribue à l'intensité
u""'.............vu~ la composante du moment 'Y'Y\l"',rf''Y1.r...,I'''''''1,Ir.. T'\':l1"'':lilIOIO au vecteur de

vV...............UL .... U à aucune intensité magnétique.

la ~Vtr" ,r..r·''1r,''Y\

est la moyenneneutrons sont non T'\r'\IIPt",,'1Clr..Cl

neutrons.

C.3 Evolution t.hermique des intensités de neutrons diffractées



+
+

'-"tJ-...... ......."' ...... v un
et

ce mémoire
(110) mais aussi composés à

terre rare.
de nor-

"l"'Alnt-'·...rACl des

entre 4.2K

maznenoues ne sont pas pris en -......V,1.,1.V,1.'I.A.V,1.'-Nv ... v ...... puisque, pour chaque vecteur
vv"-'..........-+••v~ nous ne sommes intéressées évolutions avec la tem-

tout ce qui nous avons atomes du cristal comme et r s:» ..I.vv.

Nous avons l'agitation thermique et les justifications cette hypothèse figurent
tJ'-N.L""".>-..... """tJ .......... '-". Pour rendre compte l'agitation thermique, un facteur structure, appelé ... t..AJ'-/V-......\.A. ...

Debye-Waller TDW, doit être à chaque atome:

TDW ==< exp(2i1fq.il) >

où il i"\ ~"l"'ÀnA '1-A

le n.~.r.,., ....

l'atome par rapport à sa position d'équilibre ra.

et la constante

<

< >

B >



variation
entre 4.2K et

En

C.4 Calcul des intensités diffractées pour les composés massifs ErFe2,
DyFe2 et Terfenol-D

trois composés ;-,.+ .......-.1,.;-,."" dans le cadre de cesur

diffusion magnétiques, facteurs géométriques, les intensités
V.l.,.l.,VA.1V ....l.,P (220) et (004), directement obtenues à partir du facteur de structure puis

trois composés , DyFe2 et Terfenol-D. La (220) conduit aux
V.L.LV.. l,..L'J.L.L (220).

Nous ....... "...r~nr."Yll .... r.'n('j ici

travail.
Le tableau C.3 donne les Tnn·t-r.,,"VOC1

100
200
300

2.16
1.55
1.15

0.432 0.789 0.81
0.432 0.789 0.81
0.432 0.789 0.81

224.9 433.26 0.82
120.2 296.62 0.44
91.8 223.67 0.33

0.86
0.59
0.44

100
200
300

2.01

renor-

<111>
rt'vo,....r» .... ,r."Y1lC'1 < 111> ""'.. ·.. '...-"f!'.I"....-.."1-"'"

le vecteur



voiyy,nV'i-1C1C1r.V'Ii- selon ces mêmes ri'1","r.n-r1n.V'lCI

C('VY'>r.V'l1-r. et sont !,-,\.AlJe \.Al.1..L'-'.1.'-'U

... '-4.l...1.1.'-" ......... U remarques "Y'r."'1"'fTI'"\V'lT" être +r."V"VY"> '1 '1 1r.r.CI·

ne variant que très peu avec



Annexe D

Techniques et dispositifs expérimentaux

D.1 Epitaxie par jets llloléculaires

au .J...I<..AJ"-J'-' ..L<..AJ\.''-'.L.L

(Molecular Bearn .L-l ......'.L\JuJ..a ..

r>A'1'y\~'Y"An, ri deux enceintes

V'l ô'll1n r...C1"[ TO't- Ànn LlCl examinés dans notre

.............AJv'J ... .1.'-"' .............. à Nancy dans une enceinte par
2000, une salle propre.

- le sas d'introduction

L'utilisateur peut isoler ou non ces deux cela d'introduire ou sortir un échantillon
sans le régnant dans l'enceinte d'évaporation.

D.l.l Techniques d'ultravide: pompes et jauges

de terres rares
terres rares sont en

pompe à IJG.LetlJlJ\JO



Moteur ....J==3

Niveau
transfert

Niveau
quartz

Niveau
capteurs
optiques

Niveau
canons

Pompe
turbomoléculaire
évaporateur

Hublot
d'introduction

Canne de
transfert

Pompe
turbomoléculaire
sas

Sublimateur de
titane

FIG. D.l



D.l.2 Procédure de préparation échantillons

\.AJI.J'-J .... .. ....,\.I ...'U' ....... une du sas
......... ~J .... \.I .... !\..N\.I et du substrat lui même sont nécessaires.

......... "J .... \.I ... !\..N\.I est une assiette en molybdène sur laquelle l'échantillon est à des
de assure un bon contact thermique entre le substrat et

peut être par une gamme variant de
à un réservoir liquide et à un four à 'l"""l"tTA"Y'"Y\L:~"YY'lI.~"Y\T

.... AV"V\,..,..,;,.VOO .... "'''A est à l'aide d'un ther-
du four. La au niveau de l'échantillon est par

VLllJLLlI"--fJ..V. un thermocouple est alors maintenu à place l'échantillon.

......... ~J .... \.I ... \,AJ\.I est sorti l'enceinte et réintroduit avant chaque évaporation. Pour éliminer
le dépôt qui recouvre (qui reçoit la même quantité de matière que l'échantillon

en cours d'évaporation) et contaminants est avec du papier abrasif,
nettoyée au trichloroéthylène, à l'acétone et à l'alcool. Elle est ensuite une solution

la cuve à ultrasons. traitement subi par le saphir est décrit au
chapitre 1 (partie 1).

sas

AA,,,,r-t'IT,r,\'Y'lC'l nécessaires à

V....,·JL\J!\..N,.".. .... V est remise à pression atmosphérique aussi rarement
en courant

dans la chambre d'épitaxie. Une
Ah If'\"YY'lIr.'l"F'\ est



de régulation thermique tJ'--' 'J ..AJ v ce

C'1'Y">.,'"\ r» 't'I'"'\'1"\ avec un creuset en n''t'1'YY'\11'Y\1"\

matière f'I'trl'Y">.f'I.'Y\'t ''''''A

'--''J ............... tJ''J'IJ'--' se '-A..LUUV\J.Lv.

ATT~"\·'Y">..L.... 'V"n.T't rv'Y\C'1 sont ATT/"\r>T''1'1AL"\C'1

transition, si
rtn1nnr.:\o par la .... V,.l.JL,.l. ....... 'J,.l..L.\l..... ~,l.v

métaux de transition.
de disposer d'un

I"\TT~.",'Y">.I'"\'V"nT''tr''Y\ à constant.

olo'YY\on1"'C' dont la température d'évaporation est supérieure à 1400°C et dont le
coût est le lutétium) nous haute température AD-

avec un creuset en tantale et un filament dont la limite
est 2000°C.
Nous f'I'tC'1'Y">.r"'\Clr'l.'Y'\CI '--'J ................\J............. '--' ........ ..,

2) canons à électrons sont utilisés pour qui pourraient avec le creuset ou
ceux dont température d'évaporation est supérieure à 1300°C, et qui sont disponibles en quantité
raisonnable du cm3 ) à coût modéré. Il par exemple du terbium, du niobium ou

.............. ,...... v"""' ............. d'électrons est par un le filament est par
et chaque canon d'un de refroidissement. Un

rlOl""\I<:::lr'ornOl"11" du point d'impact du d'électrons dans le
entre Il la zone d'évaporation et nl"'l::n:Tl,:J1"11"

.rf.'J"."rf.""". assure une meilleure que

y 1522 1400
1300

1077 600

1300
1412 950
1529
1666 15

Matériaux le cette et
de vapeur saturante

vapeur
A par minute.

Les vitesses



D.l.4 Mesure des quantités déposées

flux d'évaporation.
La '-'F'tF·F...."Y\r'1F't

r4""""Y\11-'-r'....o '-A.V"-""-'>.,.}'-"'-I"", notamment le cas de
,V'V"'O"Y'o.r.. ..............'v-.r.r.. cruciale.

mesure et le contrôle
J,J(,..\JJ,.(,..\JJ..l.'vvIJ à et repose sur caractère

'-l'-'IJJ,.J\)'-I'lA. .... '''' optiques et repose sur la luminescence atomes

La d'oscillation à est reliée façon à leur masse [137]
et donc à la masse matériau que soit le matériau) Il convient de savoir que le quartz
perd en avec sa durée d'utilisation: il est en d'autant moins que
déposée sur sa De plus le coefficient de collage substrat / est '-A.J.J..l..v..L'v..L.LU

du de quartz-l-dèpôt / : le est à température ambiante alors que le
substrat est en chauffé.

'-IV... "" ... "-/ ...... de l'ordre de l'angstrom.

Le second type V.L.L'-,/vu\...... v à partir de capteurs optiques [138]: le flux évaporé est
bombardé par électrons. excitent atomes dans leur état fondamental;

de la '-A.VI-..I'-I.4. ... '-I ... '\)'-'IJ"' ... "-/ ....... , les atomes émettent photons longueur d'onde caractéristique l'élé-
ment évaporé. de photons traverse un filtre correspondant à

photons sont à l'aide d'un photomultiplicateur.
"Y"\ .... I'''\"Y''\r.......1"l·Annôl au Il faut le optique à

du r1, "0'" F'\'YY\r..

........."-'V....""""-' ..cv qui peut être à
"-/'-If.J'-I.L.L'-A.'-'IJ.L.LU, il être retiré au cours

programmes conçus au .... '-'IJ"-J"-/.L.'-'IJ\J"-/.L....

r ....'Cyç.... "Y'o.F.........""-r'n."Y\ en de fliA"t'ClljrrnL:.~Cl



Canon à
électrons

Ecran fluorescent

Sources d'évaporation

D.2 Schéma de montage du dispositif RHEED dans le bâti d'épitaxie par jets moléculaires

en
permanence par une caméra
mais aussi ou

De plus, comme le montre la figure D.2, entre sources d'évaporation, le canon
RHEED, l'échantillon et l'écran étant des mesures RHEED sont possibles en cours de dépôt
sans perturbation sources ou de l'échantillon. Notons

que la longueur de cohérence du faisceau RHEED est faible (mauvaise focalisation du
faisceau et dispersion en alors que la surface de l'échantillon est du fait de

incidence: il n'y a donc pas cohérence sur toute la longueur de l'échantillon. De avec
l'énergie, le libre parcours moyen est l'ordre 100 Â ce qui, combiné

l'angle d'incidence, que le est une technique d'analyse

D



noyaux 'l.AIv'\.J ................ '-1· "'A.'Ju

la composition d'un un très petit volume, de l'ordre
.l.\Ai.J.Uv,->I'.AJ\.A. d'électrons incident est en un point dont le diamètre

"'J..L~'"1'-j'-~L'-1 pas un micron. Le rayons X est avec un spectromètre à
....v ........ >--.. ...A.'J ...."""... d'onde. L'analyse quantitative consiste à mesurer le rapport d'intensité échantillon/

pour chaque élément. Les photons X sont dans couches et dans le sub-
strat. A partir de ces un modèle de de la distribution de l'émission X en
fonction de remonter à la composition et aux épaisseurs des couches
[139].

principe du est identique mais la résolution spatiale en MET peut atteindre des valeurs
voisines 1 nm et l'analyse quantitative est effectuée par comparaison avec des stan-
dards. le cas minces, la est très intéressante pour la possibilité qu'elle
offre sur des très réduits.

D.3 Spectroscopie Auger

1922, qu'un atome ayant émis une particule (3 sous l'action d'un rayonnement
r, pouvait par émission d'un En 1923, Rosseland découvrit théoriquement la pos-
.....,.... U ...............,v d'un finalement en que Auger qui travaillait sur

et et expliqua observations antérieures.
'-/v 'J nous le un atome ionisé (trou
rlb(~a"'V.,r>11ra,... par émission d'un photon (fluorescence) ou par émission électron

transition le trou de cœur d'un niveau W est comblé par un électron d'une VV\A.v""'Lv

plus externe. ainsi Ew - , va servir à arracher un électron d'un troisième niveau
Y. sera émis avec une de qui a

cœur. La figure le processus Pour

• • .>:• •
Electron Auger

Trou de coeur

eoresetuatum sctiettuu.urue du processus Auger



== Ew(Z) (Z) +l)-q)e

transitions sont notées avec trois niveaux WXY intervenant le processus.

d'informations AC1C1IA,...".1t-,AILa peut être utilisée pour obtenir deux
composition chimique d'une et le mode de croissance.

composition chimique est obtenue par l'analyse quantitative d'un et structures qu'il
transition de élément sont rcnertonces. ce qui permet l'indexation

tous
En Auger du substrat 18 et/ou de l'adsorbat en fonction de l'épaisseur
x du dépôt, il est possible d'étudier le mode de croissance. La forme pour 18 est donnée par:

X
los x exp(- -:x)

avec À le libre parcours moyen et los l'intensité du substrat Cependant, la variation de l'in-
U\J"-lLU"-ILI\J dépend du mode croissance et seuls les modes de croissance plus sont associés

variations ce Lorsqu'ils sont plus complexes, ils sont Off*:l.IO"YY\E.:lYlT"

'-'''''.....'''''-'''''-' ''' '-'1 '-' de 18 mais sont plus difficiles à mettre en Ils sont
'\,.A. '-' ' "-' ..... à dans cas d'interdiffusion entre le dépôt et le substrat.

)).4 Microscopie à Force Atomique et Magnétique

"-"-"-"-\JJL ,-"U\J,-" tJ.L'-' en
distance et détecte champs

à la sollicitation

Les "...........-,... .....,...... "....·r .. r'I......... t:"t

interactions
'!L.A."-~} U"-"-,"-F-. !LA.\J"-'U en -I.'-"JL.L\J UJL'-"-I.JL



Energie

2

répulsion attraction

D.4 Schéma des interactions entre la pointe et un échantillon en microscopie à force atomique,
en fonction de la distance pointe / échantillon

La zone est en principe entre 1 et quelques nanomètres. Elle inclue
zones de répulsion (1) et d'attraction. Pour intermédiaires qui correspondent à la

zone (2), est une fonction exponentiellement croissante de la distance.
D'autres contributions s'ajouter à ces forces et sont souvent à
"-'.L.L.l"'-IU."-'U. au prix d'adaptations limitées des dispositifs 'J IIJ'J L'J V'-N' .

..............N>-,. '\...IV ... '-1,A.'J ....... sur nous
,.--,.~ .,.." ..........." ...... .,..' ... T~.."n viennent ......... {.N.L.L.L"-''A. ..L''-'\..A..U'--'.L.L.L,.......L.LV souvent s'ajouter aux décrites ci-

capillarité sont créées par la qui par microcontacts de la
"-'\J..L..L'\A.\...I... .LU

'L-\)V.l"\J
...... et la formation ménisques peuvent importantes lorsque

OV1tîO''',01nr-I.:lCl sont à l'air libre.

Dispositif expérimental

constantereste 'rY\rY\r"h,l~

""' ... \...,L.J\J'\...I ... ,"'''-'v ... .L\..-/I'A.''-' dont mouvements
rlOlnl 'Jr-Ol'YlO'n"t"Cl "'Tr"1"'1"",r'<"\"'''' sont néanmoins

rtn''''I.-::Ir>nl'"Yll'\·n1""Cl 1 ......+-,,-.,. ............ ,, ....,. sont



un '--L.J.LJ L' U'U.J. lJ.J..J.. \.AJ·lJ'-~.J..J..J..L"-fuL'-' avec '-'.J.'--'.J..J..J.'J.J..J..\.JLI qui le
constituent [140].

Pointe

Sortie

Sortie

.......-Jl~~_m:ma~E~chantillon topographie

Scanners
Moteur en z

FIG. D.5 Schéma d'un dispositif de microscopie à force atomique

Modes de travail

Il deux types de mode de travail en microscopie à force atomique.

premier, mode contact, consiste à amener la pointe au contact l'échantillon et à
répulsives. Les interactions sont de courte portée et résolution latérale

'--'''-J·v''"' ............... la atomique.

est à une plus
et la résolution latérale est en n'D'T)DVeU

'I.-./~'.J..J..J."C"".J..'-' les interactions sont
et provoque un '\....t.'-''-/\.AJ....... NJ-.'--'

A



travail pour "'-A."U'u"U"Uu"U'"

Microscopie à Force Magnétique

pointe,
'-AJ\..{.F-,.L.L.l.V.l..LUV C'Ol'"1C'l :nID,TYll;:}nr son

................h ...... "Uu ... '-1...,.. "U intense. caractéristiques
"U"UJL ...,'.; ...............u"U de raideur, dimensions et

\.,AoCU ..."./..., en mode contact et en mode
quelques nanomètres la

.. 'L'""_ ...i.,..,...... ,.J .. , schématiquement sur la figure

\.ÂV'l/VVU.LV'J"J" est pour mesures
"UV.L.l..n..... \..{.v' est recouverte fine couche de matériau "YY\.r:~Cf'"Y1ln1""·lf'I'lln

et aimantée par passage dans un
pour microscopie à

sont entre celles des
non contact. Si l'échantillon est à une distance

champs de fuite sont mesurés, comme est
D.6 [140].

Champs magnétiques

r-'\
Echantillon avec des domaines magnétiques

D.6 Schéma de principe d'un dispositif de microscopie à force magnétique



"Y"\.L'\11'1,.rL",\Y\1"" être 'l'YYl'3·rf'E'\Ct

entraîne une
les

îA't")PîlA't1nC}'tYl,40nî en non contact.

vv...... -....v......'V .......I"'-"' ...... ou la pointe en mode contact .
............v.'-.Juv''-"'IJ ...VIJ en proche sont des extrêmement ....,u..... UIJ'UJ........ 'uvu dont il ne néan-

moins pas surévaluer les Cependant, comme nous le montrons au 2, en combinai-
son avec que le RHEED ou autorisent
la détermination de la morphologie. Elles permettent même de l'arrangement atomique

situations plus favorables.
Nous avons de façon systématique procédé à des vérifications des observations de microscopie à

proche par microscopie à balayage.

Traitement des images AFM

Nous avons collecté un grand nombre d'images AFM ce qui nous permis d'obtenir très rapidement
des informations qualitatives relatives à la morphologie des couches. Pour obtenir informations

à partir de ces observations, nous avions à disposition, d'une part le logiciel de traite-
ment par le constructeur et part le traitement SXM.

corrections de pente images ont été à l'aide du Park.
traitement des corrigées a été effectué avec le logiciel SXM.

avons ainsi obtenu informations brutes telles que profils hauteur mais aussi In-
que taux couverture couches ou distributions de taille

ce logiciel permet à l'utilisateur une ligne cote Zo arbitraire.
il est la surface par dont la cote est

rieure à zo. En judicieusement la ligne de l'utilisateur a accès au taux
et à hauteur moyenne déterminée à partir de la cote
contribuant au taux de couverture. pose peu de lorsque
sont couvertes: le positionnement est obtenu à partir des

plus profils ne en }-,.v...... v ... ''AI'"

ne doit plus



1

Diffraction de rayons X aux grands '""......~ ... '"... ....."

rayons X aux
source est une "'V\1t"" .. n'''''TY'.r>r1Ir>.

,-,""'''''n....-..''''..''..,..,. ..., ..... la raie

U'V"--"'\J.l..l.''-A.'VU d'arc).
rlA1r-AnTA.. '".. est un nr>"'V'\"Y'T""""'"

..... r>...-, ..... r.C1"" .. "\t-"" le schéma du diffractomètre

Goniomètre

Porte
échantillon

Compteur
proportionnel

FIG. D.7 Schéma du diJJractomètre haute résolution Philips HRD

Diffraction rayons

~"",-,·v......,...,.... ,--,,--, entre
n""'-r",r""" est

en incidence rasante

plans à
le même que du .l.UJ.l.IU'V'-"UJU-



faisceau réfléchi

plan réticulaire
perpendiculaire
à la surface

D.8 Géométrie des mesures de diffraction en incidence rasante

mouvements d'un goniomètre 4 [141].
yy......LLAi....,.I,v ..........,'-' ........ autour d'un axe perpendiculaire au plan rI'l"'Y'lA'lr1 r:\"'Y'lE"IA 'Y'\ApY1ot'lAT de choisir

w
- La rotation n autour d'un axe ~""'""'IIf'\If'\ à la normale de l'échantillon,

......... ,.., ... '-4.\,./ ...... \,./\,./. Si n coïncide avec une de diffraction, il est noté 8B si le '-4.\,./'u\,./'"-"v'"-'\.......

tion de agg.
- La rotation du est autorisée dans un plan parallèle mais aussi dans un plan perpendicu-
laire au être en position de Bragg, le détecteur doit être en n à la position 28B
et son déplacement dans le plan perpendiculaire permet de récupérer le faisceau diffracté à l'angle
d'émergence w.

centaines d'angstr6ms

llT+,OY"Cl,n ....I.JC mesures sont balayages en 8/28 permettant déterminer le paramètre
maille perpendiculaire aux plans (uuw) '-4. ...... JL ... VV''-'VVV...... vu et des balayages en n avec 28B

de de ces plans.
La résolution est moins bonne: 0.003

mosaïcités de du et
sorte que la détermination

D.5.2 Diffraction de neutrons



guide

1

ri

collimateur. , .. . ,analyseur .• ••... échantillcn

bearn-stop

détecteur

D.9 Spectromètre 3 axes au laboratoire Léon Brillouin de Saclay.

D.6 Mesures magnéto-optiques: effet Kerr

des propriétés optiques qui dépendent de son aimantation.
Ainsi, un faisceau rectilignement est par un échantillon magnétique avec une pola-
risation iptique. direction de polarisation de l'onde incidente et la direction du grand axe
l'ellipse un an OK appelé angle de Kerr. L'onde réfléchie a une ellipticité notée e« et appelée
ellipticité Kerr. L'angle de Kerr est proportionnel à l'aimantation.

mesures magnéto-optiques en réflexion sont rassemblées sous le nom d'effet Kerr et
êtres par trois différentes, schématiquement sur la

longitudinale, l'aimantation est parallèle à la surface l'échantillon et
............. ,../ ............ "-"........ "-""-". Dans configuration transversale, l'aimantation est dans le plan

r-.rvrr-./"\r'lf11r>1tlJr:ll,.,.n au plan d'incidence. le

aux le cas le plus la situation
........... '-' .......... 'yl ...... ,,,"-" 'J IV' ........ ' .... \...4.'-' et en longitudinale, nous v ..... I,.AJ v 'I,AJ......... '-, ......u

rotation et ellipticité Kerr sont '-">-'~.ÀJ"''-''''''''''''''''''''''''''V scnematisees.

et TIY'F'I'Yl C'IJJOIY'I':!a et renresetuatum



""'''I:rC"11"'r\'rY\A "'''''·r' .......I"1"1r\ est constitué source d'onde
l'échantillon, d'un modulateur et d'un

D.11). Le modulateur est orienté que ses axes soient paral-
a ses axes orientés à par rapport à ceux du modulateur.

la rotation Kerr (inférieures au de la détection
consiste à moduler l'intensité du de est pour rendre le

-rDT4!'::'11""DlnnD cohérent avec le signal de modulation du optique [143]: le modulateur
élasto-optique introduit la modulation.

h''Y',nT1''"1'Y\I''f'DVlnCi élasto-optique est une biréfringence artificielle qui apparaît un matériau iso-
à naturel, une fois soumis à une contrainte mécanique. Le matériau devient anisotrope

u.J. ....".~... "''V~ avec un axe optique dirigé dans la direction d'application de la contrainte. Si la contrainte
est variable et la biréfringence sera modulée. La variation de biréfringence peut être
entretenue par mise en résonance mécanique du barreau. En pratique, oscillations propres du
barreau élasto-optique sont entretenues avec des céramiques piezoélectriques travaillant en cisaille­
ment. Ainsi, selon la valeur de l'amplitude de la modulation, qui est ajustable par l'expérimentateur,
le modulateur élasto-optique transforme une lumière polarisée linéairement en une lumière dont la
I-JVJI.(.,\i.J.,.......H.,,AJilJ.J.v'.J. .... est périodiquement modulée.

échantillon

électro-aimant ~

EO

modulateur
élasto-optique

analyseur

détecteur
photomultiplicateur

-rPflftrn ~:JP"~'P du a'lS~VOS'll'ZT exoerunenuu de mesures magnéto-optiques (configuration longi-

du

notre ~1","Y1o"1"-nn'A



son

Ce traverse ensuite le modulateur Soit 1> le YUI-J.LJ.UJpu,>;;"u introduit, fonction
périodique du champ bln.r>r ....A'YY\.~IT'nbr1f"11·,n devient:

cos Oc "\
sin Oc J

niveau axes sont orientés à le

l ( cos Oc - sin Oc "\
- 2 cos Oc exp( -i1» sin Oc J

photomultiplicateur reçoit donc une intensité I telle que:

I ~. l (1 20 rh""" 2 K cos 'fi

\....LUtJ.LJ.4LMJLlI~U 1> introduit par le modulateur étant une fonction sinusoïdale du temps, il est possible
"' ........ '--''--' ... '<A-''' ... un en fonctions des termes cos(1» et sin(1».

Il suffit ensuite trois composantes 0, j, qui

avec

rotation ou



.7

Nous avons mesures et en fonction du champ à
température : M(H). champ magnétique est appliqué dans le plan l'échantillon, paral-
IAIF"\Y'Y\.C':l'Y"l-r- à '--I-.L.L.L.'-' ... '-' ...... u'-'IJ directions cristallographiques principales ou perpendiculairement au plan des

le saphir, et le porte échantillon échantillons sont sur un morceau
et préorientés cristallographiquement par diffraction de rayons X) sont ........ .LL4J......... 'l..AJh.l.... '-'\./ ...y'.....'-'1J

contributions sont C1A11C1 .... VH'.. ' .... AC1

........ ""J' ..LIJ'U•• "-A.""J' le magnétique est appliqué il n'est pas nécessaire
r>AV".... A'",o-r-1f... ·no de champ démagnétisant. magnétique est appliqué perpendiculai-

rement au plan des couches le champ vaut -41TMvol (Mvol est l'aimantation
par unité de volume). Pour nos échantillons, ces corrections sont faibles et n'ont pas été prises en
compte.

résultats bruts mesures d'aimantation M sont obtenus en emu et ont été en valeur
U"VL)VJ.\..4.\,/ d'aimantation en ftB/atome. Avec NA le nombre d'Avogadro, Mmol masse molaire (en
g/mol), p la masse volumique (en g/cm3 ) , l'aimantation moyenne par atome < ft ::> est donnée en
ftB /atome à la relation:

M M mol

ftB

Le -e- .,.r. 1" VY\ f\.



..60000 .40000 ..20000 0 20000 40000 60000
champ magnétique (Oe)

D.I2 Evolution dans le temps des cycles d'hystérésis d'une couche de DyFe2(110) à 12K, pour

selon [liOJ

D.8 Spectrolllétrie Mêssbauer.

p....,lQ\,.I\J'J.V .............. \..,\JJ.J.\,.I J..V.J.VC)ouctJLllca ont été dans la dite en ".A....IA'ter .. A"Y\

"--'\.Jle"L"--'.L.L"--'U minces. Dans cette géométrie, la source et le sont
L'échantillon à élaboré en pour obtenir taux de

"'""\,J.L.L.LLI'ULll);;,.. "--' J..~,.AJ..... p'vJ......~~J.~J,..I ..... \,.Iip, est irradié par photons, dont l'énergie est modulée par Doppler.
mesure consiste ensuite à détecter le rayonnement réèmis par l'échantillon après ab­

nr.",,·,.,.,..""·'r."Y\ résonnante.

'1,...1.\...11."'\,.1-"'..10.....\./\,.1 suivant différents processus concurrents à la réémission de photons
le tableau D.2, avec les énergies, le rendement et la profondeur

IOÂ

300Â
300Â

LX
x

d photon , et

conversion à
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VV.........L\.I ....JU............'L'V' ........ rv ....r r.. l''.'''"Y'\i- la ...-..",,-,..-.,.I--. .. I .. +-A

au laboratoire [144] pour

FIG. D.13 'ZS'lJOS'ztZT eX7Jer'Zm,entat de Qtnt:)f>T/J".I"\JY)'1 aT""lJa lVi ossoauer à basse f'arnntnL'J""nTlJll)f'>a

et un
'!:I.C!C!'11l"t;)l" un contact
VAT"rA,."", et nous avons



est obtenu dans l'ensemble
rerrounssement. Le est pompé à travers le transducteur par une pompe à

.....,."1I' ..,C'1C'1 .• r-..Y1o est de l'ordre 10-6 Torr.

T 1/ 2 = 270 jours

137 keV

3/ ...__-+-- _ keV T 1/2 = 1.410..7s

y Môssbauer

eumemeni de l'état nucléaire excité du fer à partir du 57 Co instable

doivent vérifier deux critères AC1C'1AY1oi· .. AIC1·
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Des monocristaux .de composés magnétostrictifs présentant des déformations et/ou
des dimensions réduites sont des matériaux de choix pour l'étude des corrélations entre
structure et magnétisme.
Dans ce but, nous avons élaboré des couches monocristallines TRFe2(llü) par épitaxie
par jets moléculaires. La croissance des TRFe2(llü) est de type Stranski-Krastanov, sur
Ah03(1l20) / Nb(llO) / Fe 15Â.
RHEED et AFM montrent que la morphologie des nanosystèmes dépend des paramètres
d'élaboration (température du substrat, épaisseur nominaale et désaccord paramétrique)
et évolue d'un film continu de faible rugosité à des structures isolées anisotropes. La crois­
sance, gouvernée par la diffusion, s'effectue en 2 étapes avec augmentation de la densité
de germes puis coalescence.
Les couches déposées directement sur la couche tampon sont soumises à un cisaillement
ê xy négatif, d'origine thermique. En revanche, les déformations dans les bicouches TRFe2
/ YFe2 obéissent à un modèle élastique.

Dans les couches TRFe2(llO) , spectrométrie Môssbauer et diffraction de neutrons
montrent que les directions de facile aimantation sont modifiées par rapport aux maté­
riaux massifs. Une réorientation de spin apparaît dans DyFe2(llü) et ErFe2(llO), alors
que la direction facile ne dépend pas de la température dans les composés massifs cor­
respondants. Pour les composés Terfenol-D et SmFe2 qui présentent une rotation de spin
en température à l'état massif, l'amplitude de la rotation est réduite dans les films épi­
taxiés. Ces observations expérimentales sont modélisées en introduisant une modification
de l'énergie magnétoélastique introduite par ê xy ' Les signes de la constante magnétoêlas­
tique et du cisaillement gouvernent le caractère perpendiculaire ou parallèle de l'aiman­
tation.
Dans un film continu de DyFe2(llO), le renversement de l'aimantation est anisotrope et
la direction [lÏO] a un caractère facile marqu é, Dans le cas de particules isolées, l'aiman­
tation macroscopique présente un comportement plus isotrope.

Mots clés:

Composés magnétostrictifs - Epitaxie par jets moléculaires - Croissance - Morphologie ­
Déformations - Anisotropie magnétique - Renversement d 'aimantation


	AVERTISSEMENT THESES NUMERISEES.pdf
	LIENS


