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Résumé

Le but de ce travail était I’étude de la dynamique des vortex dans des couches minces au voisi-
nage de la transition “solide de vortex - liquide de vortex”. Cette région du diagramme de phase
(H <6T,80 <T <100 K) nest que tres peu étudiée dans une large gamme de fréquences
jusqu’a 20 GHz. Nous présentons une nouvelle méthode d’étalonnage large bande travaillant
a basse température. Sa validation par des mesures de microrubans métalliques, ainsi que la
comparaison avec une étalonnage largement utilisé montrent ses performances. L’analyse des
résultats est effectuée dans le cadre d’une théorie de champ moyen de la réponse ac des vortex et
dans le cadre de la théorie des lois d’échelle au voisinage de la température de transition 7,. Nous
démontrons que la théorie champ moyen n’arrive pas a rendre compte de facon cohérente des
résultats si ’on veut expliquer a la fois la variation en fréquence et en champ de la partie réelle
et imaginaire de I'impédance linéique Z;. L’analyse de type “lois d’échelle” semble bien vérifiée
a Ty sur toute la gamme de fréquence contrairement a ce qui est suggéré dans la littérature. Les
exposants critiques obtenus sans champ et sous champ étant nettement différents, nous pouvons
en déduire que les classes d’universalité sont différentes. Nous avons finalement mis en évidence
un comportement original de la partie imaginaire de la conductivité o9 qui au-dela d’une certaine
température augmente avec la fréquence. Ce comportement s’observe quelque soit le champ H,
mais la température d’apparition de cet effet évolue en suivant la ligne ou dp/dT est maximale.

Ce phénomene attend pour le moment une explication théorique.
Abstract

The aim of this work was to study the vortex dynamics in thin films at the vortex solid to
vortex liquid transition. This region in the phase diagram has only been scarcely studied by
sweep frequency measurements up to 20 GHz. We present a new cryogenic broadband calibra-
tion method. Its performance is shown by validating the method using metallic microstrips and
by comparison with a usually used calibration technique. The interpretation of the results is
performed by an ac mean field and a scaling analysis near 7,;. Whereas the mean field theory
is unable to account for the found results concerning all the dependences (frequency and mag-
netic field) of the impedance per unit length, a scaling of the complex ac conductivity up to out
highest measurement frequencies is possible. This is in clear contradiction to the crossover from
a scaling to a mean field behaviour found in the literature. As the critical exponents change
when switching on the magnetic field, the universality class of the transition change. Finally a
new feature in the imaginary part of the ac conductivity oo is shown. For temperatures over
a certain value near T, o9 increases with increasing frequency. This behaviour is observed for
all magnetic fields, only the crossover temperature changes according to the changes in T, with

magnetic field. This phenomenon does not have a theoretical explanation yet.

Mots-clés : micro-ondes, étalonnage, supraconductivité, couches minces, vortex, conductivité

alternative, lois d’échelle
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INDEX DES SYMBOLES

Nous avons essayé dans ce mémoire de donner toutes les grandeurs dans le Systeme Inter-
national. Des grandeurs complexes sont marquées d’un trait (ex. Z;). Les abréviations,

ainsi que quelques constantes sont indiqués a la fin de ce catalogue.

o
o constante d’atténuation, souvent exprimée en dB/m ou en Np/m
= Re¥ partie réelle de la constante de propagation [m~]
Qg facteur de mise a 1’échelle pour la fréquence en fonction du champ
ayp polarisabilité moléculaire [m?]
B
I} constante de phase, exprimée en général en [rad m~1]

= Im# partie imaginaire de la constante de propagation [m~!]

By facteur de mise a I’échelle pour le module de & en fonction du champ
Y

o constante de propagation complexe [m~1]

Ya anisotropie : = \/me/Map = Ae/Aab = Eav/Ec = Healjav/Hezjje = Herje/ Hetjab

r coefficient de réflexion complexe

r. coefficient de réflexion correspondant & une impédance d’entrée Z,

T, coefficient de réflexion correspondant & une impédance de charge Z,

T coefficient de réflexion complexe brut de I’échantillon et des éléments de con-
nexion

{[1,Ty, T3} jeu de trois coefficients de réflexions mesurés a basse température nécessaire a
I’étalonnage basse température

Tee, Lo, Ts0a coefficients de réflexion pour I’étalonnage basse température mesurés en bas du
cryostat

6

é angle de perte d’un diélectrique a fréquence et température données

e épaisseur de peau, longueur sur laquelle pénétre un champ électro-magnétique
dans un conducteur de résistivité p(=o~1) : § = 1/2/(owo) [m]

Ofy profondeur de pénétration due au flux = \/2p;;/(pow) [m]

A gap ou bande interdite du supraconducteur [J] (souvent en eV)

AT, la largeur de la transition. Définie par I'intersection de la pente de la transition
avec l'abscisse et ’extrapolation linéaire de la résistivité a 1’état normal

Ajj =T, -T; aveci,j € {1,2,3,m}

XVil



€

€fec le facteur du flux-creep (cf. paragraphe 6.3.1)

€ In(T/T,) une température normalisée

Er permittivité relative complexe d’un diélectrique

e permittivité relative du film diélectrique qui constitue la capacité de couplage
Eres Ereff permittivité relative effective d’un diélectrique; dans la configuration d’un mi-

croruban, elle est fonction de la largeur W et (selon les modeles) de I’épaisseur

e du ruban, ainsi que de la hauteur h et de la permittivité diélectrique &, du

substrat
Ersly Ers2 permittivités relatives du modele de la fente du substrat (cf. paragraphe 4.5.8)
Erd permittivités relatives du diélectrique lors du couplage capacitif entre le con-

necteur et le ruban

¢
(r partie réelle du coefficient de réflexion = Rel’
n
o = 1207 : 'impédance du vide []
n viscosité [Pa s
(7]
0 angle entre le champ magnétique extérieur et les plans ab
K
Kp constante de rappel par unité de longueur des vortex [Pa] également appelée
parametre de Labusch
KGL A &L, parametre de Ginzburg et Landau
A
Ao longueur d’onde dans le vide [m]
As longueur d’onde dans le substrat [m]
A profondeur de pénétration [m)]
Aab(0K) profondeur de pénétration du champ magnétique dans un supraconducteur dans
le plan ab, c’est-a-dire dans le plan CuOs, & température 0 K [m]
Ac(0K) profondeur de pénétration du champ magnétique dans un supraconducteur
selon I’axe ¢ & température 0 K [m]
A profondeur de pénétration de London [m]
v
v fréquence [Hz]
v fréquence normalisée

Vg fréquence qui correspond & I’énergie du gap (A = hy,) [Hz]



Vp fréquence de dépiégeage [Hz]

Vs exposant critique statique dans les lois d’échelle (pour un verre de vortex)
Vs | = U, exposant critique statique du modele de verre de Bose L centres de piégeage
Ve, = 2V, exposant critique statique du modele de verre de Bose || centres de piégeage
1% potentiel de piégeage normalisé du modele MBCC
3
3 longueur de cohérence dans un supraconducteur [m]
€ab(0K) longueur de cohérence dans le plan ab (plan CuO3) & 0 K [m]
&(0K) longueur de cohérence selon 1'axe ¢ & 0 K [m]
ér partie imaginaire du coefficient de réflexion = ImI’
p
0 résistivité; souvent la température correspondante est indiquée en indexe [Qm,
pQem]
P densité (seulement dans I'équation (3.5)) kg m—3]
P1s P2 résistivité du microruban supérieur/inférieur [Q2m, pflem] dans une configura-
tion de microruban a deux métallisation
Pab(0K) résistivité dans le plan ab & 0 K [Qm, pQcm]
pc(0K) résistivité selon axe ¢ & 0 K [Qm, pfem]
Pm coefficient de réflexion complexe de 1’échantillon seul
Di coefficient de réflexion complexe mesuré au niveau de 1’échantillon
Pn résistivité dans 1’état normal [Qm, pcm]
PJec résistivité a J = J. [Qm, uQcm]
Prf résistivité du flux flow libre (= p, B(T")/Be2 [Qm, puflcm)
Do résistivité effective due au mouvement des vortex [Qm, pQcm] (cf. para-
graphe 6.3.1)
Ps densité superfluide
o
o conductivité réelle d’'un métal [S m~!]
o) conductivité complexe (= o1 — jog) [S m™!]
on conductivité & I'état normal [S m™?]
01,02 partie réelle et imaginaire de & respectivement [S m™!]
o conductivité (champ moyen) indépendante de la fréquence [S m~!]
¢
D, phase de la conductivité complexe [deg] ou [rad]
T
T temps de relaxation [s.rad~!]

Ty temps de relaxation du modele de Mathieu et Simon [s.rad~!]



w

w pulsation, fréquence angulaire [rads™!]
wo pulsation de tentative de saut par-dessus une barrieére de potentiel [rad sec™]
wp pulsation de dépiégeage (= 2mv,) [rad sec™!]
A
a parametre de maille élémentaire [m]
A surface [m?]
A potentiel vecteur magnétique [Wb m~!]
A matrice liant la tension et le courant a ’entrée et & la sortie d’un quadripdle
[Q] (cf. paragraphe A.1)
B
b parametre de maille élémentaire [m]
B induction magnétique de premiére aimantation [T
Beo induction magnétique critique pour un supraconducteur de type II [T]
By ) (0K) B,y parallele & laxe ¢ & température 0 K [T]
By 1 (0K) By perpendiculaire a I’axe ¢ & température 0 K [T
By (0K) B, parallele a I'axe ¢ & température 0 K [T]
B. 1 (0K) B, perpendiculaire a I’axe ¢ & température 0 K [T]
C
¢ parametre de maille élémentaire [m]
cr, parametre de Lindemann
C ensemble des nombres complexes
Cq, Co capacités du premier et second module “T” de désadaptation [F|
Csg, Cua modules d’élasticité du réseau de vortex (de cisaillement et de torsion)
C,, Cs capacités utilisées dans l'approche quasi-statique de ’analyse du microruban
(F]
C. capacité du couplage capacitif [F] (cf. paragraphe 4.5.8)
Ce1, Ceo capacités du modele de couplage capacitif [Fm~!] (cf. paragraphe 4.5.8)
Cyq capacité de désadaptation due aux changements géométriques entre différentes
normes de connexion [F]
Crout capacité de fin de ligne en circuit ouvert [F|
C capacité linéique d'une ligne propagative [Fm™!]

Os,effv Csla CSQ

capacités du modele de la fente entre le substrat et la masse [F] (cf. para-
graphe 4.5.8)

D

dB

dBm

dame

dimensionalité d’un systeme

= 10.log(P1/P2), ot Py et Py sont des puissances. En acoustique le dB est
défini comme 20.log(P;/P2).

dB, avec la puissance de référence P, = 1 mW.

diametre de ’ame d’un céble coaxial [m]



épaisseur du film diélectrique qui constitue la capacité de couplage [m]

ddiel diametre du diélectrique d’un céble coaxial [m)]
D induction électrique [Asm™2], = €,60 E
E
e épaisseur du microruban [m]
e1, €2 épaisseur du microruban supérieur /inférieur [m] dans une configuration de mi-
croruban a deux métallisation
E énergie [J]
E champ électrique [Vm™!]
E,, E, E, composantes du champ électrique [V m™1]
E,; composante du champ électrique tangentielle & la surface [V m~!]
F
f force de Lorentz
(3 fonction qui détermine Z; pour un quadripéle inconnu
fz d’aprés DH Wu [186] : fréquence d’un crossover entre un comportement champ
moyen et scaling de p(w)
Fy énergie caractéristique des centres de piégeage ponctuel [J]
F(z,t) force aléatoire d’activation thermique (MBCC)
F(ecsy) fonction qui dépend de la discontinuité qui rayonne (cf. paragraphe 3.6.2)
Fy force de viscosité [N]
G
G facteur géométrique de Wheeler et Pucel [m™!] (inverse de la largeur effective
du ruban)
Ge conductance du diélectrique du couplage capacitif [S]
G, conductance linéique d’une ligne propagative [Sm™!]
H
h hauteur du substrat diélectrique [m)]
H champ magnétique extérieur [A m~—1!]
H., champ magnétique critique thermodynamique [A m~!]
H, champ magnétique de premiére aimantation [A m™!]
Heo champ magnétique critique pour un supraconducteur de type II [A m~!]
H., champ magnétique du crossover entre un comportement 2D et 3D [T
H;pr champ magnétique d’irréversibilité [T
H,, champ magnétique de fonte du solide de vortex [T]
H, champ magnétique tangentielle & la surface du conducteur [A m~!]

1

.
2
O

.

courant complexe sur un point d’une ligne propagative [A]
amplitude complexe du courant i en régime sinusoidal [A]

amplitude complexe du courant due & 'onde électromagnétique incidente [A]



I, amplitude complexe du courant due & 'onde électromagnétique réfléchie [A]

J
J défini par j2 = —1
J la densité de courant [A m~?]
Je densité de courant critique [A m™2]
Jo amplitude du densité de courant alternatif [A m~2)
Js densité de courant des paires de Cooper [A m~?]
Jn densité de courant des électrons non appariés [A m™?]
K
k module du vecteur d’onde du champ électro-magnétique [m~!]
K., K, facteurs géométriques correctifs d’effet de bord pour un microruban métallique

et supraconducteur respectifs

L

l longueur (également appelée longueur géométrique) [m]

I, longueur caractéristiques du verre de Bose [m]

I, longueur du film diélectrique qui constitue la capacité de couplage [m]

lipm libre parcours moyen des électrons [m]

lélee longueur électrique ou effective, qui tient compte du matériau considéré, lge. =
Iz [m]

L longueur totale de la ligne de propagation [m)]

Li1, Lio premiere et seconde inductance respectivement du premier module “T” de
désadaptation [H]

Loi, Loo premiere et seconde inductance respectivement du second module “T” de

désadaptation, enlevées dans le modele du ruban supraconducteur [H]

Lpout inductance des fils du court circuit un bout de ligne [H]

L. inductance du modele de couplage capacitif [H]

L. longueur de corrélation || H du modele de piégeage collectif [m]

Ly inductance cinétique due & la supraconductivité [H]

L inductance linéique d'une ligne propagative [Hm™!]

Ly g0 inductance linéique géométrique ou externe [Hm™!]

L; inductance interne linéique d’une ligne propagative, due a la pénétration non-

nulle du champ magnétique dans le ruban [Hm™}]

Lj rubans Lipam inductance interne du ruban et du plan de masse respectivement [H]

L, longueur caractéristique d’un segment de vortex déplacé (correspond & L) [m]
M

m masse [kg]

M masse moléculaire [kg]

N

n index de diffraction d’un diélectrique (= /)



no densité totale d’électrons libres dans le modele bifluide
N densité des électrons supraconducteurs dans le modele bifluide
N ensemble des entiers naturels
Np Nepers = In(V;/V2), ot V4 et V5 sont des tensions. Puisque la puissance P
V2, on peut écrire 1 Np = 0.5In(P;/P)
P
P. puissance rayonnée [W)]
Q
Q facteur de qualité d’un résonateur haute fréquence
Q. quadripole d’insertion dans un modele d’étalonnage (cf. paragraphe 3.4)
R
R résistance [€}]
R. résistance du modele de couplage capacitif [€2]
R, longueur de corrélation 1. H dans le modele du piégeage collectif
Reontact résistance de contact entre ’ame du connecteur et le microruban [(]
Ry résistance linéique d'une ligne propagative : Im(Z;) [2m™}]

Rl,rubana Rl,pdm

résistance linéique du ruban, et du plan de masse respectivement [Q2m™1]
résistance linéique dans 1’état normal [Q2m™!]

partie réelle de 'impédance de charge d'une ligne Z,. [Q]

résistance de surface : Re(Zs) [Q]

résistance introduite de fagon ad hoc pour tenir compte d’'un comportement en
fréquence pour les échantillons de validation [Q Hz 2]

résistance introduite de facon ad hoc dans le modele électrique de la ligne

supraconductrice [ Hz 3]

S

distance entre les plans CuOg [m]
matrice d’onde d’un quadripéle [S]
coeflicients de réflexion complexe

coefficients de transmission complexe

T

tTc

T17 T2

Tcl

Tc 2

temps [s]

température normalisée par rapport & la température critique (= T/T,)
température thermodynamique absolue [K]

modules de désadaptation en forme de “T”

température critique définie par le maximum de la dérivée dp/dT [K]
température critique a partir de laquelle des vortex peuvent entrer dans un
supraconducteur de type II [K]

température critique pour laquelle B appliqué = Bo[K]

température de transition de phase dans le modele du scaling [K]



Tve température de transition de phase dans le modele du verre de vortex [K]
Tpa température de transition de phase dans le modeéle du verre de Bose [K]
[T) Tesla = V.s/m? = N.s/C.m, unité de I'induction magnétique

U
U = W/h, la largeur du ruban sur la hauteur du substrat
U énergie d’activation
Uce hauteur de la barriére de potentiel due au piégeage du modele MBCC
Uy hauteur de la barriere de potentiel de déformation plastique des vortex
U, moyenne spatiale de U,
Up(z) potentiel de piégeage

A%
v vitesse [m s71]
R vitesse de Fermi [m s~!]
Uphase vitesse de phase d’une onde électro-magnétique [m s’l]
Upropagation vitesse de propagation d’une onde électro-magnétique [m s_l]

tension complexe sur un point d’une ligne propagative [V]

V. volume de cohérence du modele du piégeage collectif
Vi amplitude complexe de la tension due & 'onde électromagnétique incidente [V]
v, amplitude complexe de la tension due & 'onde électromagnétique réfléchie [V]
V(2) amplitude complexe de la tension @ en régime sinusoidal [V]

w
1% largeur du microruban [m]|
Wert largeur effective du microruban dans le cadre de l'analyse quasi-statique [m)]
We largeur effective du microruban en tenant compte de 1’épaisseur du ruban [m)]
W, force de piégeage dans le modele du piégeage collectif [N]

X
X réactance linéique d’une ligne propagative : Im(Z;) [Q]
X, partie imaginaire de I'impédance de charge Z, [Qm™!]
Xs réactance de surface : Im(Z,) [(]

Y
{91,72,7U3} jeu de trois admittances nécessaire a ’étalonnage basse température [S]

gccv gco; gSOQ

an
Y,

les trois admittances mesurées des charges court-circuit, circuit ouvert et de la
charge adaptée, utilisés dans 1’étalonnage basse température [S]
admittance de I’échantillon seul aprés I’étalonnage [S]

admittance linéique complexe d’une ligne [Sm™!]

Z

N>

vecteur unitaire d’un vortex



z position [m)]
Zs exposant critique dynamique dans les lois d’échelle (pour un verre de vortex)
zl exposant critique dynamique dans un verre de Bose
Z. impédance caractéristique complexe d’une ligne [©2]
Ze impédance caractéristique réelle d’une ligne, dans I'approximation de faibles
pertes [Q]
4 impédance caractéristique effective dans I'approche quasistatique de I'analyse
d’un microruban [©]
Z, impédance d’entrée complexe d'une ligne [(]
Z! impédance d’entrée complexe d’une ligne apres “de-embedding” [
Z t impédance d’entrée complexe des éléments de contact au bout d’une ligne [Q]
Z; impédance linéique interne d’un conducteur [Qm~1]
Z impédance lindique complexe d'une ligne [(m~1!]
Z, impédance complexe de charge au bout d’une ligne [©2]
Z impédance de surface complexe [(]
Les Abréviations
APC norme de connexion coaxiale
BCS théorie microscopique de la supraconductivité proposée par Bardeen Cooper et
Schrieffer en 1957 [10]
BSCCO famille de supraconducteurs & haute T, & base de Bismuth (ex. BisSroCa-
Cu20s)
EELS “Electron Energie Loss Spectroscopy”
FFH “Fisher-Fisher-Huse” : modele de loi d’échelle pour une transition de phase de
second ordre
FLL “Flux-Line-Lattice” : réseau de vortex
GPIB standard ANSI/TEEE 488.1-1987; abréviation pour General Purpose Interface
Bus; interface de communication entre instruments et contréleurs.
HTSC “High-Temperature-Superconductors”
MBCC modele proposé par Martinoli, Brandt, Coffey et Clem
OSL type d’étalonnage (“Open, Short, Load”)
P.ID. Proportionnel, Intégral, Dérivée : Type de régulation
PPR Parallel Plate Resonator
SMA norme de connexion coaxiale
TAFF flux-flow thermiquement activé (“thermally activated flux-flow”)
T.E.M. “Transversal Electric and Magnetic Field”
Les Constantes
o 2.998 10® [ms™1] vitesse de la lumiere dans le vide
€0 8.85410712 [AsV~im™1] permittivité du vide, dite absolue
1o 471077 [VsA~tm™1] perméabilité magnétique
Mo 1207 [Q] impédance du vide
Dy 2.0679 1071 [T m?] (ou Wh) quantum de flux
kg 1.38 1072 [JK™1] constante de Boltzmann
Me 9.1 1073 [ke] masse de Pélectron

€e 1.6 10~ [CD] charge élémentaire



Les Equivalences

0dBm = 1mW dans 50 €2 unité de puissance

1dB = 8.686 Np unité d’affaiblissement

1mil = 1073 inchs= 25.4 um unité (américaine) de longueur
1 mbar 100 Pa unité de pression

1A 0.1 nm unité de longueur



Nouvel étalonnage cryogénique en réflectométrie (0.2 a 18 GHz) et
application a I’étude de la dynamique des vortex de supraconducteurs
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INTRODUCTION

Avec la découverte des supraconducteurs a haute température critique, l'intérét dans la
physique des vortex a connu une relance énorme. Il s’est avéré au fil des années que la
“matiere vortex” était effectivement aussi complexe et diversifiée que la matiere atomique.
En effet, elle peut exhiber différents états d’équilibre thermodynamique : le solide, le lig-
uide ou méme le gaz. En plus, les vortex peuvent étre soumis a une force extérieure par
I’application d’un courant électrique : la force de Lorentz. Il existe donc une physique de

la dynamique des vortex aussi riche que la statique.

L’utilisation des supraconducteurs dans des dispositifs actifs ou passifs passe inévi-
tablement par la compréhension de la matiere vortex. Or ces supraconducteurs sont
particulierement intéressants pour des dispositifs fonctionnant dans le domaine des micro-

ondes [54] compte tenu de la largeur du gap.

Jusque la, I'étude de la dynamique des vortex dans la gamme des micro-ondes s’est
essentiellement faite par des méthodes résonnantes (par exemple en cavité) et donc a des
températures inférieures a 80 K, avec ou sans champ magnétique. Les deux principales
finalités de ces études étaient 1’étude de la dépendance en température de la profondeur de
pénétration et de celle de la résistance de surface. Malheureusement, la grande précision
de ces mesures disparait quand il y a des fortes pertes puisque le pic de résonance devient
large. En conséquence, relativement peu de choses sont connues a ce jour sur la dynamique
haute fréquence de la région au voisinage de la transition “solide de vortex - liquide de
vortex”.

Le but de cette these consiste justement a étudier la dynamique des vortex dans cette
zone pour des fréquences supérieures a 200 MHz dans des films minces. A cause des
problemes que rencontrent les méthodes résonnantes, nous avons choisi pour cette étude

une technique non-résonnante de réflectométrie mise au point pour travailler entre 0.2 et
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18 GHz, de 80 a 100 K et pour un champ magnétique allant jusqu’'a 6 T. Contrairement
au cas des études réalisées en courant continu ou a basse fréquence (v < 50 MHz), il n’y
avait au début de ma these (fin 1996) que deux publications couvrant notre gamme de
mesure. Cette situation n’a pas changé depuis.

Nous avons donc développé une méthode de mesure en hyperfréquence large bande ca-
pable de travailler a basse température dont le développement et la validation ont occupé

la plus grande partie de ce travail.

Ce manuscrit est essentiellement divisée en deux parties : la premiere traite du déve-
loppement et de la validation de la technique de mesure (chapitres 3 a 5), tandis que la
seconde partie est consacrée a la dynamique des vortex. Nous avons essayé de présenter les
deux parties de maniere a ce qu’elles puissent étre lues indépendamment 'une de I'autre.

Le plan de ce mémoire est donc le suivant :

e Apres l'introduction générale, le chapitre 2 sera consacré a de brefs rappels sur les
lignes de propagation, les caractéristiques principales des composés d’YBayCusO7_s,
la réponse en courant alternatif d’'un supraconducteur et quelques aspects de la
dynamique des vortex.

e Dans la partie technique :

1. Nous développerons au chapitre 3 la technique de mesure utilisée, et en partic-
ulier le nouvel étalonnage basse température avec sa réalisation et sa validation.

2. Tout ce qui concerne la fabrication des échantillons de validation et des échan-
tillons supraconducteurs sera détaillé dans le chapitre 4. La mise au point du
montage dans le dispositif cryogénique y sera également présentée.

3. Un point important au sujet des mesures que nous avons effectuées concerne le

traitement et I’analyse des données. Ce point sera développé au chapitre 5.

e Dans la partie concernant la dynamique des vortex :

1. Le chapitre 6 sera consacré aux deux théories que nous allons utiliser dans la
suite pour interpréter nos résultats, ainsi qu’a un état des lieux expérimental
concernant les mesures a haute fréquence.

2. Le chapitre 7 rassemble tous nos résultats expérimentaux ainsi que leurs anal-

yses et interprétations.

e Finalement, une conclusion générale sera présentée au chapitre 8.
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2.1 Introduction

La figure 2.1 montre une vue globale du spectre électromagnétique allant des plus basses

fréquences aux plus élevées.
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Figure 2.1: Visualisation du spectre électromagnétique [169, 201]. Les échelles sont logarithmiques. Les
indications pour les bandes de fréquences sont : Very Low, Low, Medium, High, Very High, Ultra High,
Super High et Extremely High Frequency selon le réeglement de la radiocommunication [148].

Les mesures présentées dans ce mémoire se situent dans les radiofréquences et s’étendent
de la bande P jusqu’au milieu de la bande K (0.16 GHz jusqu’a 20 GHz). Dans le vide,
les longueurs d’onde associées sont comprises entre 1.8 m et 1.5 cm. Dans un diélectrique,
ces longueurs diminuent proportionnellement a 1/,/¢, ol €, est la constante diélectrique
relative. Pour de telles longueurs d’onde qui sont petites devant la taille du dispositif

expérimental, des phénomenes de propagation apparaissent.
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Nous ferons donc, en préambule a cette présentation, quelques rappels concernant la
modélisation d’une ligne de propagation.

Nous parlerons brievement des diélectriques utilisés a haute fréquence et nous dis-
cuterons de la nouvelle classe de matériaux supraconducteurs, a haute température critique
dont fait partie le matériau étudié dans ce mémoire, 1’'YBay,CuszO7_s.

Le modele de London-bifluide présenté ensuite décrit la réponse électro-magnétique
d’un supraconducteur sans champ magnétique.

Sous champ magnétique, on rencontre dans un supraconducteur de type II des vortex.
Nous discuterons en particulier des phénomenes de la fusion du solide de vortex et des
effets du piégeage.

Finalement, nous discuterons rapidement d'un modele simple de la réponse des vortex

a un courant alternatif : le modele de Gittleman et Rosenblum.

2.2 Modélisation de la ligne de propagation

La propagation d’une onde électromagnétique associe un champ électrique et un champ
magnétique vectoriels qui sont des fonctions du temps. Il existe plusieurs moyens de
canaliser cette onde (cf. F1G. 2.2). Dans la plupart des configurations représentées (a-d),
les champs électrique et magnétique sont perpendiculaires entre eux et a la direction de
propagation z dans le mode fondamental. Ce mode s’appelle T.E.M. (Transversal Electric

and Magnetic field).

D I X

coaxial bifilaire 2 bandes triplaque micro-ruban
(enpremiere

(@) (b) (c) (d) approximatior
(e)

——— lignes de champ électrique
lignes de champ magnétique

EEm conducteur X

Figure 2.2: Configurations du champ électro-magnétique dans le mode T.E.M.

A cause de sa structure ouverte, le microruban (e) a une symétrie réduite comparée aux
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autres éléments indiqués. Cela signifie qu’il existe une composante tres petite du champ
électrique dans la direction z. Mais en premiere approximation, elle peut étre négligée.
Les notions habituelles de tension et courant sont donc aussi valables dans ce mode appelé
Quasi-T.E.M. Nous pouvons les utiliser pour modéliser la ligne de propagation par un

circuit électrique équivalent (cf. F1a. 2.3).

ligne de propagation

A
Y

L, dz R dz L, dz R dz

@ Gdz| |—=Gadz Gdz| | =—=Gdz Z,

V() ,1(2) V(z +dz) , i(z+dz)

! !
T

0 z z+'dz L

>

Figure 2.3: Modele d’une ligne de longueur L en haute fréquence d’apres [35].

A partir des lois de Kirchhoff en tension et en courant, nous pouvons déduire de ce
modele les équations suivantes (avec R, L;, G; et C; des valeurs linéiques comme indiquées

dans la figure 2.3) :

0% 0%v v
~ 57 + LlCl@ + (R,C, + LlGZ)E + RGio =0
0% 0% Oi ]
~ 52 + LZCZ@ + (R,Cy + LlGl)a + RGii =0 (2.1)

En régime sinusoidal, nous définissons la tension v et le courant ¢ comme : v = Ve/*!

et i = [e/“t. Les équations (2.1) deviennent alors :

oV _ oI _
—— = (Ri+jLw)I - — = (G +jCw)V (2.2)
0z 0z
et
A% ‘ , -
PR (R + jLw)(Gi + jCw)V = 3V
02T

922 (R + jLiw)(Gy + jCw)I = 31 (2:3)
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avec

5 = V(R + jLw)(Gi + jCw) (2.4)

7, appelé la constante de propagation, est en général complexe et s’écrit sous la forme

F=a+js:

e « représente la constante d’atténuation exprimée en Nepers par metre ou en décibels

par metre (1 dB/m = 8.686 Np/m) ;

e (3 est la constante de phase exprimée en radian par metre (rad/m).

Dans le cas des lignes sans perte, nous avons a = 0, donc les ondes se propagent
sans affaiblissement. (3 = w+/L;C; ce qui implique que la vitesse de phase Uppgse =
w/p = 1//L,C;. La vitesse de propagation dans le diélectrique de la ligne est donnée
PAr Upropagation = dw/dB. S’il n’y a pas de dispersion, nous avons alors Vphase = Upropagation-

En posant V; = Z.I; et V, = Z.I, avec Z, = \/(Rl + jLw) /(G + jCw) d’apres

eqn. (2.2), les équations (2.3) admettent des solutions de la forme :

V()= Vie " Ve I(z) = Le " — L™ (2.5)

Z. est appelée I'impédance caractéristique de la ligne.

La tension et le courant sur la ligne résultent donc de la superposition de deux ondes se
propageant en sens contraire. Leur ’amplitude varie en fonction de la distance par rapport
au récepteur. Les indices 7 et r indiquent respectivement I’onde incidente et I’onde réfléchie
par la charge Z, qui termine la ligne. Leur périodicité dans 'espace est de A = 27/3, leur

périodicité dans le temps est 27 /w et leur vitesse de phase vaut : vppese = w/ 5.

2.2.1 Les diverses impédances d’une ligne et leur signification

Pour éviter d’éventuelles confusions dans la suite, arrétons nous un instant sur les différentes

impédances d'une ligne.

2.2.1.1  L’impédance linéique 7,

L’impédance linéique Z; = R; + jwl; et 'admittance linéique Y; = G; + jwC; sont les

grandeurs qui décrivent entierement le comportement d’une ligne connaissant sa longueur
(cf. FIG. 2.2). Y] étant entierement déterminée par la géométrie, Z; sera particulierement
intéressante pour 1’étude de la dynamique des vortex. Par contre son extraction a partir

des mesures brutes est assez complexe. Dans le chapitre 5 nous y reviendrons.
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2.2.1.2  L’impédance caractéristique Z,

L’impédance caractéristique Z,. représente 'impédance d’entrée qu’aurait la ligne si sa

longueur était infinie. Elle est “caractéristique” car elle ne dépend que de la géométrie de
la section des conducteurs et des diélectriques de la ligne, par 'intermédiaire de R;, L;, C;
et Gj.

L’impédance caractéristique Z, est en général complexe. Dans le cas des lignes de trans-
mission a faibles pertes, on peut la supposer réelle, puisque pour les fréquences auxquelles
nous travaillons R; < Liw et G; < Cjw. Nous supposerons donc par la suite Z, = Z, réelle
pour les lignes de transmission & faibles pertes (comme par exemple des lignes coaxiales
avec Z. = 50 Q). Les lignes microruban de ce mémoire ne sont en général pas du tout
dans I’approximation des faibles pertes. Z, est alors complexe et acquiert de plus une
dépendance en fréquence due a des effets de dispersion (cf. chapitre 5).

Z, peut également s’écrire Z, = \/%l ol Z; = R;+ jLiw représente 'impédance linéique

due & la contribution des conducteurs et ¥; = G; + jCjw représente I’admittance linéique

due a celle des diélectriques.

2.2.1.3  L’impédance d’entrée Z,

Connaissant Z,, 'impédance de charge (cf. FI1G. 2.3), nous pouvons aussi déduire des

équations (2.5) 'impédance a un endroit quelconque z de la ligne :

7.(2) = 7,20+ Zetanh(72) (2.6)
Z. + Z,tanh(7z)

Z.(z) est 'impédance d’entrée du troncon de ligne de longueur z suivi de la charge Z,..

Dans le cas des lignes sans perte (a = 0), la fonction tanh est remplacée par la fonc-
tion trigonométrique correspondante tan et la constante de propagation 4 par sa partie
imaginaire j3. La vitesse de phase vaut alors 1/1/L;C;.

A titre d’exemple, la figure 2.4 montre la variation de I'impédance d’entrée Z. en
fonction de la fréquence d’une ligne sans perte, donc purement imaginaire, en court-circuit
et en circuit ouvert.

e Dans le cas du court-circuit, c’est-a-dire avec Z, = 0, eqn. (2.6) devient :
Zo(2) = j Ztan(B 2) (2.7)

e Pour 0 < Bz < (2n + 1) § (c’est-a-dire 0 < lge. < (2n + 1)% avec lgee = 1y/5, la
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Ze=Im(Ze) |courtcircuit circuit ouverf

0 2 - 32 2n 512
B.z [rad]

Figure 2.4: Variation de I'impédance d’entrée d’une ligne sans perte en court-circuit et en circuit ouvert.
On obtiendrait le méme résultat en mesurant I'impédance d’entrée d’un échantillon sans perte d’une
longueur de 6 mm sur un diélectrique de ,= 10 entre 0 et 20 GHz.

longueur électrique ou effective) la ligne court-circuitée est donc équivalente a une
inductance et pour 3z = (2n+1)7 I'impédance d’entrée est infinie, comme un circuit

résonnant parallele, au moment de la résonance.

e Pour (2n +1)7 < Bz < nm cette ligne se comporte comme une capacité, et pour
Bz = m (cest-a-dire lge. = n% I'impédance d’entrée est nulle, comme un circuit

résonnant série, au moment de la résonnance.

e La ligne en circuit ouvert avec Z, — oo (eqn. 2.6) donne un comportement de Z, en

cot(( z), dual du cas précédent.

2.2.1.4  L’impédance de surface Z,

Enfin I'impédance de surface Z, est souvent utilisée pour la caractérisation haute fré-

quence de matériaux car c’est une grandeur a laquelle 'expérimentateur a acces par
les méthodes de mesures en cavités résonnantes (cf. le livre de Rizzi [154] pour une
présentation d’un point de vue théorique et 1'article de Golosovsky [66] pour une revue

des aspects expérimentaux). Elle est définie par la relation:

_ E;
Z, ==
H,

ou E; et H; sont les composantes tangentielles du champ électromagnétique a la surface

(2.8)
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du matériau conducteur.
Dans le cas d'une onde plane incidente sur un plan conducteur semi-infini, Z, peut

s’écrire de la manieére suivante :

B jw 1/2
7, = { “0} (2.9)
o
Donc :
1 14y
7= —wip(1 + )5, = 2.10
zwuo( +J) prs (2.10)

L’impédance de surface Z, est composée d’une partie réelle (résistance de surface R;) et
d’une partie imaginaire (réactance de surface X;) qui traduisent respectivement les pertes
et le caractere inductif des matériaux métalliques aux fréquences micro-ondes. Remar-
quons que R est égal a X, dans un métal normal. d, est la profondeur de peau, c¢’est-a-dire
la profondeur sur laquelle pénetre (de maniere exponentiellement décroissante) le champ
électromagnétique alternatif dans un conducteur. Il est important de noter qu’il s’agit
la de l'effet de peau normal, comme décrit par une théorie locale de 1'électrodynamique,
c’est-a-dire que la profondeur de peau o, est supérieure au libre parcours moyen [, des
électrons.

Pour un conducteur d’épaisseur finie e, par application des équations de Maxwell et

tenant compte des conditions limites aux interfaces conducteur/diélectrique, on obtient :

: 1/2
Zy = [jwuo} coth (e [jw,uoa]l/2) (2.11)
o

a condition que || < w g |d| et pe, pow? K w g |7|, c’est-a-dire que les courants de
déplacement dans les conducteurs peuvent étre négligés.
Nous pouvons lier I'impédance linéique Z; d’une ligne et I'impédance de surface Z, de

la maniere suivante :

h 1 - 1

ot T Z,(h) (2.12)

7y = jwito

On reconnait 'impédance de surface du ruban (dernier terme a droite) et 'impédance
de surface du plan de masse (avant-dernier terme a droite). K, et K, sont des facteurs
géométriques correctifs des effets de bords. K, ne dépend que du rapport de la largeur
du ruban W a la hauteur du substrat A, tandis que K, dépend en plus du rapport de
I’épaisseur du ruban e a la profondeur de pénétration A [101] (pour le calcul de K, et K

cf. paragraphe 5.3.1).
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2.2.2 Le coefficient de réflexion

Le coefficient de réflexion est défini comme le rapport de la tension de I'onde réfléchie sur

la tension de 'onde incidente a la position z :

_ Viexp(+72) Vi
['(2) = =——— = = exp(+272 2.13
()= Fomiy = 7 (4272 (213)
Remarque : quelques auteurs définissent un coefficient de réflexion par rapport aux
courants (cf. le calcul du rayonnement paragraphe 3.6.2 proposé par Lewin [106]). Dans

ce cas, un facteur de phase de 7w est ajouté dans I’exponentielle:

_ I _
[(z) = Fe 27
I;
L’usage veut que 'on exprime ce coefficient de réflexion en fonction de la distance

d = L — z du point sur la ligne considérée par rapport a la charge (cf. F1a. 2.3) :

[(d) = T'(L)e " (2.14)
Or V(L) = Z,I et V; = Z.I;. Nous en déduisons que : Z, = Z, 1:1:23
Ainsi, T'(d) = % ~23ddonc a I'endroit ou se trouve la charge Z,.(d = 0) :
- Z,—Z. -
P=2r—“%c_, 2.15
A (2.15)

Nous avons alors la possibilité de calculer directement 'impédance de la charge Z, a
partir de la mesure du coefficient de réflexion de I'onde électromagnétique. C’est la base

de la méthode de réflectométrie.

1. DanslecasouI', = 0, il n’y a pas d’onde réfléchie. Cela signifie que Z, = Z,. Nous
sommes dans un régime d’ondes progressives avec ¥(z,t) et i(z,t) en phase. Toute

la puissance transportée par 'onde progressive est transmise.

2. Le cas ou ‘fT‘ = 1 se présente :

e pour un court-circuit
e pour un circuit ouvert
e pour |4, — Zc’ = ‘ZT + Z.

Il s’établit dans chacun de ces cas un régime d’ondes stationnaires pures sans énergie

transmise.
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3. Dans le cas d’une ligne a coefficient de réflexion quelconque, c’est-a-dire dans le cadre

habituel des mesures, nous pouvons parler de régime semi-stationnaire.

En posant I', = (p + jér et en supposant Z, réelle nous trouvons pour la partie réelle
et imaginaire de I'impédance de charge Z, :
2€r

(1—- ¢t —¢&)

R =S g

2.3 Les diélectriques en haute fréquence

Les diélectriques sont caractérisés par une permittivité complexe £,&q. &, représente la per-
mittivité relative. Elle est donnée a fréquence v et température T fixées par sa partie réelle
e, appelée la constante diélectrique. La tangente de l'angle de perte tand = Imé,/Reg,
représente le déphasage entre le champ électrique E et I'induction électrique D.

Pour les applications a hautes fréquences, les diélectriques devraient posséder les carac-

téristiques suivantes :

e une partie réelle €, pas trop élevée (de préférence €, < 20), uniforme, isotrope,
constante aussi bien en température qu’en fréquence,

e un angle de perte faible (tans < 107%),

e une rugosité minimale,

e une bonne conductivité thermique,

e une compatibilité de I'expansion thermique entre le diélectrique et les matériaux a
déposer (en 'occurrence avec I'YBayCuzO7_s),

e une grande résistance chimique, c¢’est-a-dire un minimum d’interaction entre le sub-
strat et la couche supraconductrice,

e un prix raisonnable.

Un nombre assez important de substrat a été expérimenté pour 1’élaboration des couches
minces supraconductrices a hautes températures (cf. les références du tableau A.2 page
225). Comme nous pouvons le constater, aucun des substrats ne répond entiérement aux
exigences formulées ci-dessus. Selon les applications voulues, ceux qui correspondent le
mieux sont MgO, LaAlO3 et Sr'TiOg3, car ce sont des monocristaux, donc leur rugosité est

extrémement faible. Mais pour notre étude, le fait que la constante diélectrique du SrTiOg
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varie énormément avec la température et devienne gigantesque a basse température était
rédhibitoire.

Nous avons donc utilisé LaAlO3 et MgO. LaAlO3 présente une tres bonne adaptation
de la maille élémentaire par rapport au supraconducteur de structure pérovskite. Il est
chimiquement stable et ses constituants ne diffusent pas dans le film supraconducteur
durant le dépot et des procédés subséquents. En outre, les pertes a haute fréquence (c’est-
a~dire tand) sont tres petites. Toutefois, il présente les inconvénients d’étre difficile a
couper, de posséder des macles et d’étre assez cher.

Outre son prix et l'isotropie de sa constante diélectrique, MgO a ’avantage (par rapport
a LaAlOj et SrTiO3) de posséder une constante diélectrique plus faible, ce qui réduit les
effets de dispersion (cf. paragraphe 5.4). Par contre, il présente l'inconvénient d’étre
hydrophile : sa surface et son angle de pertes sont rapidement altérés par l'eau. Ceci
pourrait d’ailleurs expliquer le grand écart des valeurs de tand trouvées dans la littérature
(cf. TAB. A.2 page 225). La stabilité dans le temps de cette derniere grandeur n’est
pas bonne. Nous avons donc stocké nos substrats dans un dessiccateur et nous les avons
manipulés avec des gants. Certains auteurs ont vu une amélioration des propriétés supra-
conductrices (courant critique plus élevé et pertes micro-ondes diminuées) par un recuit
du substrat avant le dépot du supraconducteur [78, 119]. Mais notre essai de récupérer
un substrat de MgO agé de cinq ans par un recuit pendant quelques heures a 1000° C n’a

donné aucun résultat satisfaisant.

2.4 Les oxydes a haute température critique

Jusqu’en 1986, la plupart des composés supraconducteurs étudiés étaient des métaux
ou des alliages métalliques. Les quelques oxydes connus pourtant depuis des dizaines
d’années n’avaient pas été étudiés de maniere approfondie & cause de leurs températures
de transition assez peu élevées. Deux exceptions étaient LiTisO4 et BaPbBiO3 avec une
température critique 7, de ~ 13 K (cf. F1a. 2.5).

En 1986 Georg Bednorz et Alex Miiller (IBM Ziirich) découvrirent le Lay_,Sr,CuOy
avec une température de transition de ~38 K. Au cours des années qui suivirent, des
efforts de recherche concentrés sur les oxydes de Cu de structure pérovskite menerent a la

révolution des supraconducteurs a haute température critique (HTSC) (cf. F1a. 2.5).

D’une maniere générale, ces cuprates ont un état normal assez “anomal” :
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Figure 2.5: L’évolution de la température critique depuis la découverte de la supraconductivité au début
de ce siecle.

e La résistivité est linéaire sur plusieurs centaines de degrés.

e Malgré leur structure céramique, il s’agit de métaux.

e [ls possedent un pseudogap, c’est-a-dire un gap partiel au dessus de la température
de transition. Les recherches dans ce domaine sont toujours de grande actualité (cf.

'article de revue de Timusk et al. [170]).

Les deux paragraphes suivants vont présenter quelques caractéristiques physiques du com-
posé le plus étudié parmi les nouveaux supraconducteurs, 1'YBayCuzO7_s, d’abord d’un

point de vue science des matériaux, puis d’un point de vue plus physique.

2.4.1 Caractéristiques cristallographiques d’YBayCuzO7_s

La structure des oxydes supraconducteurs fait partie de celles des pérovskites. Le nom
“pérovskite” n’a pas de signification scientifique, il s’agit juste d’une étiquette pour une
famille de structures dont la classe générique est représentée par SrTiOsz. Ce nom vient
d’ailleurs d’un village russe ou les cristallographes ont découvert de nombreux oxydes avec
une structure similaire.

Quand il est dans sa forme tétragonale I"'YBaCuO est thermodynamiquement stable. Sa
formule correcte s’écrit alors YBasCuzOg,.. Ses propriétés dépendent de la concentration

exacte en oxygene (cf. FIG. 2.6). La supraconductivité apparait seulement pour x < 0.4
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Figure 2.6: Propriétés de 'YBagCu3Og, en fonction de sa stoechiométrie en oxygene selon Cava [25].

avec une température de transition au début assez faible (7, ~ 60 K). Quand = ~ 1, T,
devient maximale et atteint une valeur d’environ 93 K.

En comparant la structure de I'isolant YBayCuzOg a celle du supraconducteur YBay,Cus Oy,
on constate (cf. FI1G. 2.7) que les ions de cuivre ont deux types d’environnement en

oxygene :

e Soit ils sont au milieu de la base d'une pyramide tétragonale avec cingq oxygenes
comme premiers voisins. La sixieme place de 'octaedre d’oxygene n’est pas occupée.

Les bases de ces pyramides forment les couches CuQOs.

e Soit ils se trouvent sur une place avec seulement quatre oxygenes comme premiers
voisins. Il s’agit la des chaines de CuO selon l'axe intitulé b. Selon l'axe a, les
oxygenes manquent entre les atomes de cuivre. Les ions d’oxygene dans les chaines
de CuO attirent des électrons fournis par les plans CuOs, et dopent ainsi ces plans par
des trous, comme 'ont démontré Rietschel et al. par des mesures EELS (c’est-a-dire
en spectroscopie électronique) [153]. L’isolant YBayCuzOg se voit ainsi transformé

en un conducteur métallique.
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Mis a part I'isotrope et cubique Ba;_,K,BiO3 qui a une T, de 30 K [24], tous les oxy-
des a haute température critique sont des cuprates pérovskites en couche. Le SroRuQOy,
découvert récemment [112], est une autre exception importante qui ne comporte pas de
Cuivre, ce qui permet de faire des comparaisons intéressantes avec des pérovskites simi-
laires (comme le Lay_,Sr,CuQO,4). Par contre, il s’agit la d’un supraconducteur avec une

tres faible température de transition (7, ~ 1 K).

— T o ° ®Y /@/

® ® e " 0®
® plans CuO» ° 0 ®
chainesCuO

YBapCu30g YBaxCu3zO7

Figure 2.7: Structure, & gauche, de l'isolant YBayCu3zOg (donc § = 1); & droite, du supraconducteur
YBasCuzO7. On remarque la présence de chaines de CuO.

Les HTSC ont une structure fortement anisotrope. L’anisotropie est exprimée par

le parametre v,= A./Awp = Ewp/Ee. Clest la raison pour laquelle nous allons parler des
grandeurs selon leur orientation par rapport aux plans CuQO,, c’est-a-dire les plans ab.
Contrairement au BSCCO, qui est quasi-bidimensionnel, I'YBay,CuzO7_s présente plutot
un comportement tridimensionnel anisotrope. Les dimensions de sa cellule élémentaire

sont ~ 1.2 nm selon 'axe ¢ et ~ 0.4 nm selon les axes a et b.

2.4.2 Caractéristiques physiques d’YBasCuzO7_s

Dans ce paragraphe nous ne citerons que les propriétés physiques générales bien établies
pour cette famille de composés. Une introduction sur la physique des vortex sera présentée

au paragraphe 2.6.

2.4.2.1  La température critique
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Grandeurs YBayCusOq_s
T. [K] 94
£ap(0K) [nm] 1.5
¢(0K) [nm] 0.4
Aap(0K) [nm] 150
Ae(0K) [nm] 700
B (0K) [T] 110-140
B (0K) [T] 240
Bei | (0K) [T] 0,1-0,2
B 1 (0K) [T] 0,01-0,1
Pab(300 K) [p€2cm] 300
po(300K) [uQcm] | 3000-4500
Ya 5-10

Table 2.1: Principales données du composé YBayCuzOr7_5 d’apres [47, 129, 140, 168, 190].

La T, est de 'ordre de 10% K, c’est-a-dire une température au-dessus de la température
de liquéfaction de 'azote, ce qui rend ces matériaux tres intéressants au niveau des ap-
plications industrielles [54]. En effet, la T, dans les supraconducteurs “classiques” — au
contraire des supraconducteurs a haute température critique — ne dépassait pas les 27 K.
D’un autre coté, I'énergie de liaison des paires de Cooper est approximativement donnée
par kg 1., donc pour T, ~ 100 K, cette énergie est environ 10 fois plus élevée que celle
prédite par la théorie microscopique BCS. Il n’existe actuellement pas de théorie, qui

expliquerait ces valeurs élevées pour I'énergie de liaison et donc pour 7.

2.4.2.2  La résistivité en courant continu

L’anisotropie de la cellule élémentaire dont nous avons déja parlé se retrouve également
dans la résistivité. Ainsi, les résistivités selon les axes a et b sont légerement anisotropes :
la résistivité est plus petite dans la direction des chaines CuO dans un matériau dopé
optimal p,/py = 2 [140, 168]. Ce rapport diminue quand on augmente 0, ¢’est-a-dire
quand on va vers un matériau de plus en plus sous-dopé. Par contre, la résistivité p,.
perpendiculaire aux plans ab, est nettement plus élevée que pu (pe/papy = 20 & 300 K et
Z 100 & 100 K). Dans nos mesures, le champ magnétique est orienté perpendiculairement

au plan ab. Quand nous parlerons de la résistivité dans 1’état normal p,,, nous parlerons
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donc de pgp.

Pap €st linéaire entre 100 K et 600 K pour le matériau dopé optimum, c’est-a-dire
d 2 0.95 [87]. p. montre par contre un comportement en température bien différent. En
effet, en fonction du dopage, elle est métallique a haute température, mais plutot de type
semiconducteur a basse température. La température du changement de régime entre le
comportement métallique et semiconducteur décroit quand le dopage augmente, c’est-a-
dire quand 0 diminue, jusqu’au dopage optimum ou le comportement semiconducteur ne
peut plus étre observé. Il est possible que le “spin gap” ait une part de responsabilité pour

ce comportement [168].

2.4.2.3  La longueur de cohérence et la longueur de pénétration

La longueur de cohérence est faible (de l'ordre de la taille de la cellule élémentaire)
& ~ 1 —2 nm, et en particulier beaucoup plus petite que la longueur de pénétration du
champ électromagnétique . De ce fait, I"'YBay,CuzO7_s est un supraconducteur de type II
extréme avec une induction critique thermodynamique B., tres élevée et corrélativement
une induction de premiere aimantation B, tres petite.

La petite taille du volume de cohérence (&3, ou plus précisément £2&.) a d’autres

conséquences fondamentales :

e On constate une sensibilité accrue aux perturbations de petite taille comme celle dues
a des impuretés chimiques, des défauts de structure ou des grains. Cette sensibilité

se traduit par une destruction locale de la supraconductivité.
o Les effets des fluctuations thermiques sont importants.

e Contrairement aux supraconducteurs classiques, ou le nombre de paires de Cooper
par volume de cohérence est de I'ordre de 106, il est seulement d’environ 10 dans le

cas des cuprates a haute température critique.

2.5 Comment modéliser la réponse électromagnétique d’un

supraconducteur ?

Ce chapitre d’introduction resterait incomplet s’il ne mentionnait pas la réponse électro-

magnétique d’un supraconducteur.
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2.5.1 Le modele London-bifluide

Dans ce modele, le matériau supraconducteur est supposé homogene et isotrope. Le champ
magnétique éventuellement présent doit étre suffisamment faible pour que l'effet Meiss-
ner existe. Les fréquences sont tres inférieures a la fréquence v, qui correspond au gap
supraconducteur.

Le modele bifluide proposé par Casimir et Gorter en 1934 [67] suppose que dans un
supraconducteur, il existe deux types de porteurs de charge : les électrons normaux ou
quasiparticules, excités thermiquement, et les électrons “supraconducteurs”, qui sont des
états de basses énergies. Ainsi, pour ng la densité totale d’électrons libres, la concentrations

ns des électrons “supraconducteurs” est :

T
ns=mng (1 — X(tr.)) avec0< X <1 et tp.= T (2.17)

Différentes dépendances en température ont été proposées pour n,. Les propriétés
thermodynamiques classiques des supraconducteurs (telle que la variation de la chaleur

spécifique avec T') conduisent a choisir habituellement :

X(tre) = tr, (2.18)

comme proposé initialement par Casimir et Gorter. Il existe néanmoins d’autres formes que
nous mentionnons juste pour étre complet et pour souligner le caractere phénoménologique

de ce modele :

e Rauch [145] : X (t7.) = 0.1 tp. + 0.9 t2,

e Bonn dans 'approximation BCS [19] : X (t7.) = t5.'™

L’hypothese des freres London part de l'observation que les électrons “supraconduc-
teurs” ne subissent aucune diffusion lors de leur mouvement dans le supraconducteur.
Leur accélération est donc directement proportionnelle au champ électrique appliqué :

d<vg>

d=vs> g 2.1
Me—— e (2.19)

En supposant ng constant dans ’espace, nous trouvons la premiere équation de London :
dJ,  nse?
dt M

A partir des équations de Maxwell, nous déduisons la seconde équation de London :

Jy=—nge, <vg>— E (2.20)
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2
A — AB = M0l (2.21)

m Me

ne?

Js=—

Ces deux relations peuvent s’écrire en fonction d’'un parametre phénoménologique A

qui est défini par :

m
A= 2 2.22
v (2.22)
La relation 2.18 permet de connaitre la variation de A avec la température :
1
A(T) = A(0) (2.23)

V1-—t7.
En général, A est proche de A, la profondeur de pénétration, mais nous verrons a la fin

de cette section quelques limites a cette remarque.

Le contenu physique des équations 2.20 et 2.21 est le suivant :

La premiere montre qu’en régime sinusoidal de pulsation w apparait un champ électrique
E(w). A cause de I'inertie des électrons supraconducteurs, ce champ n’est pas totalement
écranté et les électrons normaux qui ont été excités thermiquement au-dessus de la bande
interdite peuvent désormais absorber de I’énergie. En présence d’un champ alternatif, la
résistance est alors non-nulle. Par ailleurs, le courant supraconducteur J, est en retard de
7/2 par rapport au champ électrique E. Le supraconducteur présente donc une inductance
supplémentaire Ly dite cinétique.

La seconde équation traduit I'effet Meissner, c’est-a-dire ’expulsion du champ magné-
tique au moment de la transition supraconductrice, ou plus généralement, le comportement
du supraconducteur soumis a un champ magnétique.

Intéressons-nous maintenant a la conductivité. La densité de courant s’écrit également

comme la somme des contributions des différents porteurs :

J=J,+17, (2.24)

En négligeant les effets de relaxation des électrons normaux (modele de Drude), nous

obtenons :

J=(o,—J

) E=0F (2.25)

Cette relation correspond a la loi d’Ohm dans un métal normal, mais la conductivité

est ici complexe. Sa partie réelle reflete la dissipation due a 'accélération des électrons
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normaux par le champ électrique. La partie imaginaire est liée a 'inductance cinétique.

Il est d’usage d’écrire :

o(T,w) =01(T,w) — joo(T,w) (2.26)
4 MoeeT 4
01 (T7 w) = O-H(TC)tTc = tTc
avec . Me (2.27)
Tw)=——F—
o2{T>w) wioA*(0)

Remarquons donc que o(w) = const. et 0o o< w™! dans le modele de London-bifluide.
Ayant un caractere local (c’est-a-dire que la profondeur de pénétration A est beaucoup
plus grande que le libre parcours moyen des électrons [, et la longueur de cohérence &),
le modele de London-bifluide ne peut pas étre appliqué a des matériaux ”propres” (c’est-
a~dire pur). De plus, il ne permet pas d’aborder correctement les problemes des matériaux

anisotropes du fait de ’hypothese implicite sur le gap.

2.6 Mouvement des vortex et transition résistive

Soumis a un champ électromagnétique compris entre H.; et H., un supraconducteur de
type II se trouve dans I'état mixte. Cet état est caractérisé par la présence de “tubes”,
appelés vortex, avec un cceur normal de diametre égal a la longueur de cohérence £. Chacun
des vortex est porteur d’'un quantum de flux noté &,

Si nous faisons circuler dans 1’échantillon un courant perpendiculaire au champ magné-
tique, la force de Lorentz agit sur les vortex. Phénoménologiquement, en 1’absence de
piégeage (di par exemple aux impuretés), les vortex se déplacent alors et seule la viscosité

n freine leur mouvement. Il apparait donc une résistance, dite de ”flux-flow”.

2.6.1 Dissipation due au mouvement des vortex

Mais pour quelle raison les vortex dissipent-ils de ’énergie lorsqu’ils sont en mouvement?

Plusieurs mécanismes sont proposés dans la littérature :

e D’apres Tinkham [171], les quasiparticules dans le coeur normal du vortex ne bougent

pas avec le mouvement des vortex a travers le condensat des paires de Cooper. Par
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réflexion d’Andréev! ces paires sont alors transformées en quasiparticules en amont
du vortex. En aval elles se recondensent et une partie de I’énergie est restaurée (cf.
F1G. 2.8). Mais a cause du temps de relaxation fini, il est impossible de récupérer la
totalité de cette énergie. Lors du mouvement des vortex, il y a donc a chaque instant
plus de quasiparticules dans le supraconducteur qu’avec les vortex au repos. En
d’autres termes, il apparait phénoménologiquement une force de viscosité Fy = no,

ou n est la viscosité et v la vitesse moyenne des vortex.

)
N

o condensafpairede Coopel
___/ e (quasiparticule

Figure 2.8: Mécanisme de dissipation du mouvement des vortex selon Tinkham.

e D’apres Bardeen et Stephen [11], il s’agit simplement de la dissipation de Joule a
Iintérieur du coeur du vortex qui est dans 1’état normal. En superposant le mou-
vement du vortex, c’est-a-dire des supercourants qui le créent, avec le courant qui
provoque son déplacement, ils démontrent en effet que le courant résultant passe a

travers le coeur du vortex.

Les deux mécanismes donnent des formules similaires pour la viscosité :

- poHe2Po
n~
Pn

(2.28)

H 5 est le champ magnétique critique pour un supraconducteur de type Il et p,, la résistivité

dans 'état normal.

2.6.2 La transition résistive sous champ

La transition résistive sous champ dans les supraconducteurs a haute température critique

est remarquablement différente de celle obtenue avec des supraconducteurs classiques :

'Réflexion d’Andréev : si a l'interface métal/supraconducteur un électron d’énergie E comprise entre
I’énergie de Fermi et celle du gap tente de pénétrer dans le supra, un trou d’énergie -E sera réfléchi et une

paire de Cooper condensera a ’énergie de Fermi dans le supraconducteur.
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- Dans des supraconducteurs classiques ou le piégeage est assez efficace et les fluctua-
tions peu importantes, la transition sous champ magnétique est aussi étroite en température
que sans champ.

- A Tl'inverse, dans les supraconducteurs a haute température critique, la transition
résistive s’élargit sous champ magnétique, ce qui rend l'identification de H., difficile. Ce
phénomene peut étre qualitativement expliqué comme suit : la température critique T
étant grande et la vitesse de Fermi vp étant petite, la longueur de cohérence & est petite
(méme dans la limite propre) ce qui implique un petit volume de cohérence ~ £3. L’énergie
caractéristique Fy des centres de piégeage ponctuels a donc tendance a étre légerement plus
petite que dans un supraconducteur classique, malgré le fait que 1’énergie de condensation
poH? /2 soit plus grande. Ainsi, avec des valeurs comparables pour Fy et des températures
d’un ordre de grandeur plus élevé, il est évident que des processus thermiquement activés
(en e~ F0/k5T) seront exponentiellement plus importants dans le HTSC!.

Une des conséquences de cette relaxation rapide est que l'aimantation des HTSC
reste réversible (comme le décrit la théorie de Ginzburg et Landau) sur une gamme de
températures située nettement plus au-dessous de T, que dans les supraconducteurs clas-
siques ol une aimantation hystérétique associée a des courants d’écrantage apparait juste
au-dessous de T..

Cette région réversible au-dessous de H.y dans le plan H-T pour LayCuO4_,Ba a été
identifiée par Miller et al. [124]. Tls ont appelé “ligne d’irréversibilité” la frontiere au-
dessous de laquelle I'aimantation montre de I'hystérésis. Ils ont proposé d’interpréter cette
ligne comme un état vitreux supraconducteur, en analogie avec des phénomenes similaires
observés dans des verres de spins [124]. Cette “ligne d’irréversibilité”, qui pouvait étre
représentée approximativement par une loi en Hy,.. oc (T, — T)'?, était la premiere d’un
certain nombre de propositions destinées a décrire et interpréter des états intermédiaires
dans la transition vers une résistivité nulle.

Yeshurun et Malozemoff [200] ont montré par la suite que la dépendance en température
(T.—T)"® peut étre expliquée par une hauteur des barrieres de piégeage U o< (T.—T)%/%/H.
L’¢élargissement de la transition résistive sous champ peut donc étre interprété comme un

“flux flow” thermiquement activé (TAFF).

Dans des monocristaux d’YBasCusO7_s cependant, cette explication n’est valable que

! Avec une énergie de piégeage Fy = kp * 800K et une fréquence d’essai de Q = 10® par seconde, on

0779

trouve pour QFo/k3T ~ 103 par seconde & 77 K, au lieu de 1 uniquement a 4 K.
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jusqu'a R ~ 0.1 R, (avec R, la résistance a l’état normal) car au-dessous, les valeurs
mesurées se rapprochent plus rapidement de zéro que ne le prédit le TAFF (cf. [28]).
Cette forme en “genou” a été interprétée par de nombreux auteurs comme une transition
congélation/fusion entre un liquide de vortex et un solide de vortex (soit avec un cristal,
un verre ou bien un polymere de vortex entrelacés). La notion d’une transition de fusion
ou transition de verre a été soutenue par des mesures de torsion/vibration sous champ
magnétique [56] et par des mesures tres précises de tension/courant [28, 99, 157]. Dans des
cristaux tres purs, c’est-a-dire avec tres peu de défauts, on a trouvé des indices que la fusion
est une transition du premier ordre [157, 46]. Dans des cristaux moins purs, la transition
correspond de moins en moins a une transition du premier ordre et devient continue (c’est-
a~dire une transition du second ordre) quand le taux de défauts est suffisamment élevé [49].

Dans l'explication de ces phénomenes, deux parametres jouent un role important :

e l'anisotropie, qui induira un ”crossover” (ou recouvrement) entre un comportement,

3D et 2D du réseau de vortex

e le désordre, qui induira un piégeage ponctuel ou un piégeage corrélé, c’est-a-dire sur

une longueur importante d’une ligne.

e Si les plans sont faiblement couplés (c’est-a-~dire si 'anisotropie v,= A./Aqp est grande),
les vortex 3D auront plutot tendance a agir comme des vortex 2D (appelées vortex
“crépes”) qui bougeront d’une maniere relativement indépendante d’un plan a l'autre
avec des énergies de piégeage faibles.
e Le piégeage corrélé sur plusieurs plans amene par contre une énergie de piégeage suff-
isamment grande pour résister a l’activation thermique.

A ce jour, il n’existe pas encore d’explication simple et universelle de ces phénomenes.
Il est clair en revanche que les fluctuations et I'anisotropie v, jouent un role essentiel,

méme si la force et la structure du désordre peuvent entrainer différents comportements.

2.7 La transition de fusion

Si nous avons du piégeage dans un supraconducteur a ’état mixte, le piégeage sera plus
efficace dans un solide de vortex que dans un liquide. En effet, la rigidité du solide va
transmettre la force de piégeage plus efficacement d’un vortex a I'autre, que cela peut étre

le cas dans un liquide, néanmoins le piégeage est possible dans un liquide de vortex.
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2.7.1 FEtude de la fusion dans un modeéle simple

L’argumentation sera développée a partir des interactions entre proches voisins. Nous
allons utiliser le critere de Lindemann pour estimer une température de fusion [108]. Par
contre, nous ne ferons aucune prédiction quant a la nature de la transition (premier ou du
second ordre).

Considérons d’abord un supraconducteur isotrope. En partant de la force répulsive
entre deux vortex paralleles I'un a l'autre, on voit que la force nette sur un vortex dans
un réseau d’Abrikosov doit étre nulle, étant donné que ce réseau est stable. Un vortex
qui se déplace de sa position d’équilibre sentira une force de rappel par unité de longueur.
Dans le cas d’une couche tres mince, cette longueur sera 1’épaisseur de la couche. Dans
le cas d’un matériau tres anisotrope, nous aurons des vortex crépes et la longueur sera
la distance entre les plans. Dans le cas d'un supraconducteur massif tri-dimensionnel,
on peut évaluer cette longueur caractéristique en minimisant 1’énergie totale qui est la
somme de I'énergie de piégeage et de I’énergie de tension de la ligne [172]. Cela donne
comme longueur optimale d’'un segment de vortex déplacé la distance entre les vortex :
L. ~\/®/B.

En utilisant cette longueur et en supposant que 'augmentation en énergie est pro-
portionnelle a kg7, on trouve une amplitude moyenne de vibration thermique. Selon
Lindemann, a partir du moment ou cette amplitude est une fraction ¢, (la constante de

Lindemann) de 'espacement du réseau de vortex, le réseau fond (en général c;, ~ 0.15).

e Pour le cas isotrope, I'induction de fonte du solide des vortex B, est donnée par [172] :

C%c} df

ot C' = (2m) 2.
e Pour le cas anisotrope, on peut déduire B,, en utilisant une approche de loi d’échelle

trés générale proposée par Blatter et al. [18] :

B,, = e % (2.30)
" (kgT)2\% 741/ cos2 0 + 42 sin 0 '

0 étant 'angle entre le champ magnétique extérieur H et les plans ab.

En rappelant que A\=2 ~ (T, — T') dans I'approximation du champ moyen proche de T,
on trouve, pres de T:

B, o< (T. — T)? (2.31)
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Pour des températures fortement au-dessous de T,, au lieu de tenir compte seulement
du terme principal proportionnel a (7, — T), il est possible d’utiliser la dépendance du
modele a deux fluides avec A2 ~ (T — T*), ou méme d’autres formes alternatives.

En comparant H. et B,,, Tinkham [172] trouve :

B, _ 2mC?ci e, 0.32)
Ho  (kgT)?Aiy2 '

Il apparait alors clairement que les grandes anisotropies (7, élevé) et les hautes tempéra-
tures sont les facteurs principaux qui poussent B,, au-dessous de H., dans les supraconduc-
teurs a haute température critique (en comparaison avec les supraconducteurs classiques).

En effet, dans les supraconducteurs a haute température critique, les valeurs de Ay, et de
&qp ne sont pas tres différentes de celles trouvées dans les supraconducteurs conventionnels
impurs. Toutefois, les températures y sont typiquement dix fois plus grandes, ce qui donne
un facteur ~ 1072 dans eqn. (2.32). Par ailleurs, la contribution de 1’anisotropie (facteur
1/72) est de I'ordre de ~ 2 x 1072 pour I'YBayCu3zO7_s, voir méme ~ 10~*, ou moins pour
les composés a base de Bismuth (BSCCO).

L’ensemble de ces facteurs explique l'influence différente qu’a la fusion du réseau de
vortex dans les HTSC et dans les supraconducteurs classiques. Dans ces derniers, on
ne peut pas faire de différence entre B,, et H., au niveau de la largeur de transition. De
méme, I’équation (2.32) ne peut pas y étre appliquée puisqu’elle a été dérivée en supposant

que H < Hs.

2.7.2 Fusion a 2D et fusion a 3D

Jusque 1a, nous avons supposé que le matériau se comporte comme un supraconducteur
anisotrope, mais tridimensionnel, ce qui veut dire que les vortex sont continus a travers
les plans ab (ou CuOg) du supraconducteur. Pour I'YBayCuzO7_s, ce modele donne ef-
fectivement une description satisfaisante des phénomenes rencontrés. Par contre, pour le
BisSroCaCusOg qui est nettement plus anisotrope, le couplage entre les plans de CuOsg
est si faible que la discrétisation des plans devient importante. En appliquant un champ
parallele a I’axe ¢, chaque ligne de vortex doit plutot étre considérée comme un cordon de
vortex en crépes (“pancake vortex”) qui se trouvent dans les plans CuO,. Le vortex est
alors considéré comme tridimensionnel si la position des “crépes” est fortement corrélée
a travers les plans, ce qui permet de définir une ligne de flux continue. Par contre, si les
“crépes” bougent indépendamment dans les plans CuO, (voir par exemple Fisher et al.

[51]), le vortex peut étre considéré comme bidimensionnel. En fait, il existe un recouvre-
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ment (“crossover”) entre un comportement 3D et un comportement 2D en fonction du
champ magnétique.

Nous allons donc maintenant présenter brievement les conséquences du comportement
2D et du comportement 3D pour la transition de fusion. Sur un pancake vortex dans
un plan CuOs, les forces de rappel viennent soit des vortex dans le plan, soit des vortex
dans les plans situés au-dessus et au-dessous. Supposons deux plans adjacents situés a

une distance s, il existe deux types de forces entre vortex :

1. Le couplage Josephson, qui dominera dans tous les cas a I’exception d'un couplage
tres faible.
2. Le couplage magnétique des courants supraconducteurs, qui dominera pour v, <

Aap/ s (soit ~ 100 pour des parametres typiques).

La force entre vortex dans deux plans adjacents est indépendante du champ magnétique
appliqué, contrairement a la force entre vortex dans le méme plan, qui elle est proportion-
nelle au champ. A un champ de changement de régime (“crossover field”) noté H.,, les
deux forces seront égales. Selon Fisher [51], il apparait que :

>\ab CI)0
SAe 5272

Hep ~ (I)O( )2 ~ (233)

Nous remarquons ici 'importance cruciale du facteur d’anisotropie «,. Pour 1'YBas-
CuszO7_s, la valeur de H,.. est tellement élevée qu'on ne peut l'atteindre. Par contre,
pour le BiySroCaCuyOg, H,, est probablement < 1 T.

La signification physique de ce comportement est liée au fait que pour H > H,,,
I'interaction entre vortex dans le méme plan est plus importante que celle entre des vortex
placés I'un sur l'autre mais dans deux plans différents. Ceci conduit a des fluctuations
thermiques de caractere quasi-bidimensionnel dans des champs H > H,,.

Nous pouvons alors comprendre de fagon qualitative les diagrammes montrés dans la

figure 2.9.

2.8 Les effets du piégeage

Le piégeage n’est pas une propriété spécifique des supraconducteurs a haute température
critique. Mais les hautes températures rendent le dépiégeage thermiquement activé et
le mouvement du flux plus important. En outre, contrairement aux supraconducteurs
classiques, la ligne de fusion dans des HTSC se trouve au-dessous de la ligne H.o(T) a

cause de I'anisotropie (comme nous ’avons vu dans le paragraphe 2.7.1).
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Figure 2.9: Diagrammes de phase schématiques pour la fusion du solide de vortex pour a) un matériau a
comportement 3D et b) un matériau & comportement 2D. Ce dernier montre le recouvrement entre une
fusion 3D et une fusion 2D & H,,.

Du coté conceptuel, il faut se demander si la résistance linéaire devient réellement nulle
apres une transition de type verre, ou si elle diminue seulement de fagon exponentielle a

basse température (cf. par exemple [79]).

Nous allons présenter tres succinctement quelques types de défauts qui peuvent agir
comme centres de piégeage, et les modeles théoriques qui leur sont adaptés. Le modele
du piégeage collectif (cf. paragraphe 2.8.2) est adapté a I’étude des effets de piégeage de
faibles défauts ponctuels qui sont distribués de maniere aléatoire. Par contre, pour de gros
défauts fortement corrélés (comme des macles par exemple), d’autres modeles doivent étre

pris en compte (cf. paragraphe 6.2.2).

2.8.1 Les Mécanismes de piégeage dans les Supraconducteur HT.,

Une introduction trés complete est présentée dans la these de S. Sanfilippo [159]. Nous

allons ici nous limiter a ne rappeler que certains mécanismes de piégeage.

2.8.1.1  Défauts ponctuels

Dans les HTSC, a cause de la longueur de cohérence tres petite, une déviation par
rapport a la stoechiométrie exacte (ne serait-ce que sur un seul site atomique) est suffisante
pour supprimer localement le parametre d’ordre du supraconducteur. Un candidat évident
est 'oxygene des plans CuO; qui dominent au niveau de la supraconductivité de ces
matériaux. Méme des cristaux d’YBay;CuszO;_s de tres bonne qualité sont a quelques pour
cents de la steechiométrie idéale. Ceci implique une densité assez importante de lacunes

d’oxygene, qui sont probablement distribuées d’'une maniere aléatoire. Ces défauts sont
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un exemple de défauts ponctuels faibles et aléatoires considérés par la théorie du piégeage

collectif.

2.8.1.2  Macles et autres défauts étendus

Les directions a et b ne sont pas équivalentes dans 1'YBayCuzO7_s a cause de sa struc-
ture cristalline orthorhombique. Les macles (“twin boundaries”), c’est-a-dire des plans
dans lesquels a et b sont échangés, sont donc une forme de défaut souvent rencontrée.
Comme des défauts ponctuels et des impuretés s’accumulent inévitablement a ces en-
droits, la supraconductivité est affaiblie et des vortex sont attirés. En outre, le piégeage
agit de maniere cohérente plutot que de facon aléatoire a cause de la structure planaire
étendue des macles. Le modele du piégeage collectif n’est donc plus adapté dans ce cas.

Les défauts d’empilement (“stacking defaults”) sont d’autres défauts étendus que 1'on
peut rencontrer dans des cristaux de HT'SC. Il s’agit de plans CuO, supplémentaires, adja-
cents au plan contenant les chaines CuO. Il en résulte I’apparition d'une phase YBayCuyOg
qui est un composé supraconducteur mais dont la température critique est plus basse [80].

Pour compléter cette liste de défauts “naturels”, mentionnons un autre type de défaut

les dislocations chirales (“screw dislocations”) qui sont alignées dans la direction de
croissance et qui sont entourées d’un motif de marches chirales. L’effet de piégeage est
double puisque les vortex ne sont pas seulement piégés par la structure interne de la
dislocation, mais en plus par la rugosité de surface augmentée par ce motif de croissance.

Il est également possible de créer artificiellement des défauts étendus et colonnaires
en bombardant le supraconducteur avec des ions lourds. Cela permet de faire varier de

maniere controlée la densité des sites de piégeage.

2.8.2 'Théorie du piégeage collectif de Larkin et Ovchinnikov

Imaginons un réseau de vortex parfaitement rigide et périodique (“FLL” : Flux-Line-
Lattice) : il ne serait pas piégé par des centres de piégeage distribués de maniere aléatoire.
En effet, pour chaque position du réseau, un nombre égal de centre de piégeage serait
concerné; aucune position du FLL ne serait énergetiquement avantagée par rapport a une
autre.

Par contre, si on admet que le réseau de vortex n’est pas rigide, les vortex peuvent dévier
du réseau idéal pour diminuer leur énergie en passant par un site de piégeage, a condition
que I'énergie élastique nécessaire ne dépasse pas le gain d’énergie de condensation.

La configuration d’équilibre est alors I’arrangement distordu qui minimise la somme de
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ces deux énergies. Cette logique a été développée dans la théorie du piégeage collectif de
Larkin et Ovchinnikov [102]. Notre but n’est pas de rentrer dans le détail de cette théorie
mais d’en faire ressortir les points essentiels.

L’idée cruciale consiste a décrire la distorsion du réseau de vortex en terme de “volume
de cohérence”. A l'intérieur de ce volume, le FLL est relativement peu distordu, mais entre
différents éléments de volume, on a des distorsions de cisaillement et de torsion provoquées
par le piégeage. L’échantillon macroscopique est donc divisé en volumes de corrélation V.
de longueur ~ L. dans la direction du champ magnétique externe, et de dimension ~R,
perpendiculairement au champ. L. et R. sont choisis de facon a optimiser les deux forces
— piégeage et élasticité — décrites plus haut. Remarquons que la longueur de cohérence &
est égale a la portée de la force de piégeage.

En notant W), la “force” du piégeage et Cyy et Cgg les modules de torsion et de cisaille-

ment du réseau de vortex, on obtient:

9 5 32 2 4 ¢6
L = 2044;5665 . R.= V. C{?/CGGE et V.= RL, — 2043{%66& (2.34)

Ces résultats confirment le comportement physique attendu : le FLL sera plus distordu
(ce qui correspond a un V. plus petit) quand il y a plus de centres de piégeage, quand
ils sont plus forts, ou quand les modules d’élasticité sont plus petits. Le méme argument
est valable pour le courant critique J.. Il sera plus élevé pour un réseau mou avec des
modules d’élasticité petits puisque le réseau peut plus facilement s’accrocher aux centres
de piégeage.

Quand les forces de piégeage deviennent suffisamment grandes ou les modules d’élasticité
suffisamment petits, V. peut étre du méme ordre de grandeur que le volume d’un centre
de piégeage. Dans ce cas, la force de piégeage totale est simplement proportionnelle au
nombre de centres de piégeage. Elle excede alors largement la force totale due au chemin

aléatoire des vortex a travers les centres, et le courant critique augmente sensiblement.

En deux dimensions, L. est donné par des dimensions géométriques : 1’épaisseur e
d’une couche mince ou la distance interplan s dans le matériau. Le module de cisaillement

disparait et V. = R? x e (= R? x s respectivement).
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2.8.3 L’activation thermique des vortex

Jusque la, nous n’avons pas tenu compte de I'activation thermique des vortex. Pourtant, a
T > 0 K, le dépiégeage thermique des lignes de vortex conduit a une résistivité non-nulle,
méme pour des courants de mesure inférieurs a J., la densité de courant critique. Ce
phénomene a été discuté par Anderson et Kim en 1964 [2] qui considerent un potentiel
aléatoire U,(x) du aux forces de piégeage. Pour passer d'un minimum de U,(z) a un autre,
le paquet doit franchir une barriere de potentiel U,, qui est donnée par la moyenne spatiale
du potentiel U,(x). La fréquence a laquelle un vortex ou un paquet de vortex saute au

dessus de cette barriere est donnée par une simple loi d’Arrhénius :
w = woeVe/kBT (2.35)

olt wy est la pulsation de tentative de saut, de I'ordre de 10'? [rad/s|. Puisque ces sauts
peuvent avoir lieu dans n’importe quelle direction, le paquet ne se déplace pas en moyenne.
Par contre, si on applique la force de Lorentz f a ce paquet de vortex, on favorise une
direction de déplacement, par rapport a toutes les autres, notamment celle de f Kim et
Anderson donnent finalement ’expression suivante pour le champ électrique causé par ce

mouvement thermiquement activeé :
E(J) = 2pseJ.e V8T sinh(J U,/ J kgT) (2.36)

avec J.(H), la densité de courant critique a T' = 0; py.(H,T), la résistivité a J = J..

Il est possible de définir trois régions limites bien distinctes pour le mouvement des
vortex :

o J K Jc.% correspond a la zone du flux flow thermiquement activé (TAFF) a

résistivité linéaire :
prpppe /et (2.37)
e J =~ J. ou région de flux creep est caractérisée par une résistivité fortement non
linéaire :
p = prpe VRl cosh(J U,/ JkpT) (2.38)
e J > J. ou le concept d’activation thermique au-dessus d’une barriere de potentiel

n’est plus pertinent; c’est le flux flow libre et nous avons p = pyy; la résistivité est a

nouveau linéaire.

La figure 2.10 représente ces trois modes du mouvement des vortex.
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Figure 2.10: Caractéristiques courant-tension d’un supraconducteur avec activation thermique et dia-
gramme de phase [23]. A gauche, on observe & faible et & fort courant une résistivité linéaire. Entre les
deux régimes réside le régime du flux creep avec une résistivité hautement non-linéaire. Nous montrons
également un vortex ou un paquet de vortex qui saute dans un potentiel de piégeage, incliné par la force
de Lorentz qui agit sur les vortex. A droite, les lignes de dépiégeage séparent les régions du flux flow libre
et du flux flow thermiquement activé de celle du flux creep.

La théorie d’Anderson et Kim arrive alors a la conclusion étonnante qu’aucun supracon-
ducteur dans 1’état mixte n’est réellement supraconducteur car il possede une résistivité

non-nulle (quoiqu’exponentiellement petite) pour J — 0 : c’est la résistivité du TAFF.

2.8.4 Flux creep dans le modéle de piégeage collectif

Le modele du flux creep que ’on vient d’aborder correspond au mouvement d’un paquet de
vortex au volume non spécifié, considéré comme une seule particule, dans un potentiel uni-
dimensionnel. Il conduit pour des faibles courants au comportement étonnant du TAFF :
la barriere énergétique a franchir par activation thermique reste finie lorsque J — 0.
Dans le modele du flux creep, U(J) est supposé constant (Up) pour J < J.. Cela
reste plausible pour des centres de fort piégeage ponctuel, mais devient fondamentale-
ment faux dans le cas du piégeage collectif par de nombreux sites de piégeage faible. On
trouve pour J < J. la dépendance U(J) ~ Uy(J/J.)* avec u < 1. 1l vient alors que
pour J — 0, I'énergie d’activation U — oo. Le mouvement des vortex et la résistivité
linéaire disparaissent donc, méme si la tension et la densité de courant restent finis. Ce

comportement non-linéaire rappelle le comportement d’un verre.

2.8.5 Le modeéle de Gittleman et Rosenblum

Lorsque le courant appliqué a un supraconducteur dans 1’état mixte est alternatif, J. I.

Gittleman et B. Rosenblum [62] ont montré en 1968 que, méme dans des matériaux ou
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le piégeage est tres important, il existe une fréquence critique v, au-dessus de laquelle les
vortex se déplacent comme si le piégeage n’existait pas.

En effet, considérons le cas d'un réseau rigide de vortex placé dans un potentiel de
piégeage périodique. Sous 'action de la force de Lorentz due au courant alternatif, celui-ci
oscille. On peut démontrer que le terme inertiel lié a la masse du vortex est négligeable.
Lorsque le courant appliqué est tres inférieur au courant critique, et pour des fréquences

allant jusqu’aux micro-ondes, I’équation du mouvement pour un vortex peut s’écrire :

d .
Nt Fp = o Joe?! (2.39)
dt
(I)OBC2
avec 1 = et ky, =2mJ.\/PoB (2.40)

n

Cette équation a pour solution :

: D .J
T = 206" avee 1y = ——— (2.41)
Jwn + Ky
La contribution de ce mouvement a I'impédance vaut :
- B w
Z=Ry— | ——— ] 2.42
1 B., L}Q _‘_wg} (w + jwp) ( )

ou R, est la résistance linéique a I'état normal et w, = 27 v, avec v, une fréquence critique
appelée “fréquence de piégeage” (ou de “dépiégeage”, selon les auteurs). Signalons que
I'on peut souvent trouver une confusion entre v, et w,, les deux étant appelées “fréquence
de dépiégeage”.

Nous voyons que lorsque la fréquence est tres inférieure a cette fréquence de piégeage,
alors I'impédance Z est une inductance et le terme dissipatif ne joue aucun role. Le
piégeage est prépondérant. Remarquons au passage qu’a température fixe, cette induc-
tance est proportionnelle & v/ B /Je.

Par contre quand w > wy, Z est une résistance. Il y a dissipation et tout se passe
comme si nous étions dans le cas idéal du “flux-flow”.

Retenons comme ordre de grandeur pour v, dans les supraconducteurs classiques une
valeur de 10 MHz environ [62]. Dans les supraconducteurs a haute température critique
v, est attendue dans la gamme de la dizaine de GHz, ce qui explique I'intérét qu’ont les

mesures hyperfréquence dans ces matériaux.
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2.9 C(Conclusion

Dans ce chapitre d’introduction générale nous avons rappelé les bases nécessaires a la

compréhension de ce mémoire. En particulier, nous avons vu :

e comment, a partir de la mesure du coefficient de réflexion nous avons acces aux
parametres intrinseques d’une ligne de propagation, constituée d’un métal ou bien

d’un supraconducteur.

e la réponse hyperfréquence attendue d’apres deux modeles simples, celui de London-
bifluide pour un supraconducteur sans champ et celui de Gittleman et Rosenblum
pour le supraconducteur (de type II) dans I’état mixte. D’apres Gittleman et Rosen-
blum, il existe une fréquence de “dépiégeage” v, au-dela de laquelle les vortex
bougent librement. L’ordre de grandeur de v, est dans la dizaine de GHz pour

les supraconducteurs a haute température critique.

e quelques aspects concernant la dynamique des vortex dans les supraconducteurs a

haute température critique.
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3

TECHNIQUE DE MESURE

3.1 Introduction

Ce chapitre a pour objectif de présenter la méthode de mesure hyperfréquence novatrice
mise au point durant cette these. Apres un rapide apercu des différentes techniques
utilisées en hyperfréquences, nous détaillerons notre nouvel étalonnage cryogénique large
bande. Cet étalonnage sera ensuite validé en mesurant des lignes microrubans métalliques
a différentes résistivités qui présentent un comportement calculable et donc prévisible en
fonction de la température et de la fréquence. La validation nous permettra de mettre en
évidence les parametres cruciaux de cette méthode et de donner un protocole de mesure
précis (et indispensable). Une comparaison de cet étalonnage avec une correction utilisée

par nombre d’auteurs sera présentée a la fin de ce chapitre.

3.2 Meéthodes de mesure d’impédance a haute fréquence

L’analyse dans le domaine fréquentiel est bien adaptée a la caractérisation fine des matériaux [52,
115, 131]. En effet, I'analyse dans le domaine temporel, bien que tres didactique (visu-
alisation des phénomenes et localisation des défauts), n’offre actuellement pas les mémes
précisions.

Si nous nous fixons comme contrainte de mesurer l'impédance linéique complexe Z;
d’un échantillon supraconducteur a haute température critique, nous avons le choix entre
trois types de méthodes : celles résonnantes, celles non résonnantes et celle calorimétrique.

Nous pouvons déja éliminer la méthode calorimétrique qui donne acces seulement a la
résistance de surface du matériau. Elle consiste a mesurer I’échauffement d’un échantillon
sous 'action d’un champ électromagnétique de haute fréquence. Son incertitude est néan-

moins tres petite (environ 1.5 % pour des fréquences comprises entre 26.5 et 40 GHz [4]).

35
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3.2.1 Méthodes résonnantes

A ce jour, les études les plus nombreuses ont été effectuées avec des méthodes résonnantes.

En fonction des dimensions du systeme fini considéré (cavité, ligne), de la constante
diélectrique effective et de la pénétration du champ dans les conducteurs, il existe des
fréquences pour lesquelles I'énergie réfléchie est minimale : ce sont les fréquences de réso-
nance. Elles se traduisent par des pics dans le coefficient de réflexion I'(v). La position de
ces pics nous renseigne sur la réactance de surface. La largeur a mi-hauteur des pics, qui
sert a définir le facteur de qualité du résonateur, est reliée aux pertes donc a la résistance
de surface R, et aux pertes diélectriques.

Pour maximiser la résolution des méthodes résonnantes (facteurs de qualité de I'ordre
de 10% & 107), certaines équipes ont réalisé des cavités en supraconducteurs classiques
dans lesquelles un morceau supraconducteur a haute température critique agissait comme
perturbation [177].

Une méthode analogue consiste a placer un échantillon supraconducteur a haute tem-
pérature critique a la surface d’un résonateur diélectrique [88, 196].

Dans la méme idée, des équipes ont construit un “parallel plate resonator”, ou le
supraconducteur a étudier forme lui-méme le résonateur. En effet, il est des deux cotés
d’un diélectrique a tres faibles pertes [59, 65, 137].

Les résonateurs planaires [14, 143, 152, 182], enfin, sont des lignes propagatives telles
que celles indiquées a la figure 2.2. Elles doivent étre désadaptées par rapport a leurs acces
afin de pouvoir se comporter comme des cavités. Nous avons acces aux pics de résonances,
donc aux parametres linéiques R; et L; (C; et G étant connus par ailleurs) a partir de la
mesure du coefficient de transmission S21 ou du coefficient de réflexion I.

Toutes ces méthodes présentent I'inconvénient de n’obtenir Z; qu’en certains points de
fréquence. Tout l'intérét des méthodes non résonnantes est justement de pouvoir mesurer

7, sur une grande plage de fréquence.

3.2.2 Méthodes non résonnantes

Dans les méthodes non-résonnantes sont inclues les mesures de transmission et de réflexion.

e Pour mesurer le coefficient de transmission, une possibilité est de placer le supra-
conducteur a étudier dans un guide d’onde de maniere a ce qu’il forme pratiquement un
court-circuit a travers le diametre du guide [26, 63, 64, 118, 121]. A partir du rapport de
la puissance transmise sur la puissance incidente et du décalage de la phase a travers le

film mince, on peut accéder a la conductivité complexe et ainsi a I'impédance de surface
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Z,. Mais cette méthode impose un systeme de mesure avec une grande dynamique et une
épaisseur du matériau a étudier inférieure a la profondeur de pénétration pour pouvoir
utiliser un modele analytique [189]. Sinon, I'extraction de I'impédance de surface a partir
des données expérimentales peut s’avérer assez difficile [122].

e Pour réaliser des mesures en transmission, une autre possibilité consiste a utiliser
un systeme de pointe couplées capacitivement au film a étudier. En gardant les pointes
a une température proche de 300 K, Findikoglu et al. [50] s’affranchissent du probléeme
de variations de phase di au gradient de température dans les guides d’onde d’amenée
(cf. par exemple [120] et [151], ainsi que paragraphe 3.7). Avec ce systéme, ils ont acces
a des gammes de températures (4 a 300 K) et de fréquences (100 MHz a 265 GHz) tres
impressionnantes. Par ailleurs, une tension continue jusqu’'a 100 V peut étre appliquée.
Le grand inconvénient de cette méthode est son encombrement qui interdit ’application
d’un champ magnétique, condition incontournable pour étudier les vortex.

e La méthode de réflectométrie est proposée pour contourner les problemes d’atténua-
tion et de dynamique de mesure liés aux méthodes de transmission. Elle consiste a mesurer
a une température T, un champ H et une fréquence v données le coefficient de réflexion
[ de I’échantillon pour en déduire I'impédance d’entrée Z, (cf. eqn. (2.15)). La relation
(2.6) nous indique que Z; peut se déduire de Z,, mais cela ne se fait pas sans difficulté. En
effet, du fait que la tangente hyperbolique est périodique dans C, découle la nécessité de
résoudre numériquement 1’équation (2.6) pour une impédance Z; mesurée. Les méthodes
utilisées sont discutées en détail dans le paragraphe 5.7.

Par rapport aux méthodes résonnantes, pour lesquelles le facteur de qualité chute
brutalement des ’apparition de pertes notables, les méthodes non-résonnantes offrent
'avantage non négligeable de mesurer I'impédance d’entrée Z, a travers la transition
résistive du supraconducteur. Leur probleme principal reste leur grande sensibilité a la
qualité de I’étalonnage (cf. paragraphe 3.4) et, dans le cas de la réflectométrie, une moins

bonne résolution (seulement 10 m§2 dans le meilleur des cas).

3.3 Dispositif expérimental

Pour obtenir I'impédance linéique Z; d’un échantillon de supraconducteur au voisinage de
la température de transition et sous champ magnétique, nous avons choisi la méthode de
réflectométrie.

Notre dispositif expérimental a deux fonctions principales (cf. F1G. 3.1) :
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e il doit controler I'environnement de 1’échantillon, a savoir la température (entre 4 K

et 120 K) et le champ magnétique (jusqu'a 7 T),

e il doit faire la mesure proprement dite a haute fréquence, entre 160 MHz et 20 GHz.

()

Maclntosh
GPIB

Analyseur vectoriel Canne de mesure

Gaz d'échange (He)

/ HEY vide secondaire canne
Y.
cables HEE

+— vide secondaire vase azote

coaxiaux af
bain d'azote liquide vide secondaire vase He

bain d'hélium liquide

| échantillon

régulation
[~ de température

bobine supraconductrice fuite thermique

Figure 3.1: Schéma du dispositif expérimental. La hauteur de l'azote liquide est maintenue & peu pres
constante par un systéme de remplissage automatique.

3.3.1 Controle des parameétres cryogéniques

Pour controler 'environnement de ’échantillon, nous utilisons un cryostat azote/hélium
classique [37]. Apres un premier vide secondaire se trouve le vase d’azote liquide, qui
est séparé de I’hélium liquide par un deuxieme vide secondaire, légerement cassé par de
I’air. Cela permet un refroidissement rapide de 300 K a 80 K avec uniquement de 'azote
dans le cryostat. Des que le cryostat est rempli d’hélium, la paroi du bain d’hélium a une
température de 4.2 K fonctionne comme une cryopompe et assure un bon vide secondaire.

Dans ce bain d’hélium est plongée une bobine supraconductrice en NbTi capable de
fournir un champ magnétique statique de 0.1 & 7 T. Ce champ est homogene a 1 % pres
sur £ 5 cm et orienté selon 'axe du cryostat. Pour toutes les mesures présentées dans ce
mémoire, le champ magnétique est orienté parallelement a ’axe ¢ du film mince, c¢’est-a-

dire perpendiculaire a la surface du substrat diélectrique.
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La canne de mesure est constituée de deux enceintes cylindriques et coaxiales en inox.
Entre les deux enceintes, on maintient un vide secondaire. Dans l’enceinte centrale se
trouvent, dans du gaz d’échange (hélium), les lignes coaxiales, 1’échantillon et le ther-
mometre. Une pression d’environ 2 bars (2 10° Pa) produite par une pompe reliée au
réseau de récupération d’hélium s’est avéré un bon compromis entre une thermalisation
rapide de I’échantillon et une dérive en température acceptable (de 10 a 20 mK par heure).
L’équilibre thermique est réalisé grace a une fuite thermique en laiton, dont le diametre
et la longueur sont choisis en fonction de la gamme de température envisagée. Les car-

actéristiques des lignes semi-rigides coaxiales cryogéniques sont les suivantes [149]:

e conducteur externe en inox, de diametre de 2.2 mm,

e ame en inox de diametre 457 pm recouverte d'une fine épaisseur de cuivre (25 pm)

et d’argent (1.5 pum) [150],
e diélectrique : téflon.

L’utilisation de I'inox permet de limiter ’apport de chaleur sur I’échantillon (hors chauffage,
cet apport de chaleur est inférieur a 8 mW, a condition que I’ame du cable coaxial ne soit
pas thermalisée par le gaz d’échange [150]). Par contre, cela augmente considérablement
les pertes électriques des lignes coaxiales (~ 1.6 dB/m a 77 K et 2 GHz, contre ~ 0.4 dB/m

avec du Cuivre).

La régulation de la température se fait par un étage de régulation de type proportionnel,
intégral et différentiel (P.I.D) numérique. Les constantes P.I.D. sont réglables dans le
programme d’acquisition de 10 pW/K a 100 W/K. La puissance fournie est de 4 W
maximum sur une charge nominale de 50 2. Nous avons une résolution en puissance de
0.04 % au-dessus de 5 pW sur 50 €2 [139].

Dans la mesure ou nous voulons faire des études en refroidissant 1’échantillon sous
champ magnétique (“field cooled”), il faut utiliser un thermometre qui ne montre pas
d’effets de magnétorésistance comme les thermometres résistifs usuels. Pour réguler la
température, nous avons donc choisi une capacité céramique (27 nF a 300 K) placée pres
de 'échantillon. Elle est mesurée avec une résolution de 0.004 % (15 bits) et une précision
de 0.5 % [139]. Il en résulte une résolution pour la capacité d’environ 0.1 pF, ce qui
équivaut a une résolution en température inférieure a 0.1 mK. Il y a pourtant deux légers

inconvénients inhérents a cette technique. La reproductibilité a long terme de la capacité
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n’est pas tres bonne : de temps a autre il apparait des sauts dans la valeur de la capacité.
Cela nécessite un ré-étalonnage, qui peut facilement étre fait en utilisant le thermometre
en platine de la canne de mesure. Durant les trois années de notre travail expérimental il
n’a fallu que deux ré-étalonnages. Le second inconvénient de cette technique réside dans le
fait que les capacités utilisées sont du type “verres de spins” pour lesquels la réponse a un
échelon dépend de 'amplitude de celui-ci et n’est pas parfaitement stable. Cela provoque
une légere dérive en température. Pour donner un ordre de grandeur, signalons qu’entre
10 K et 110 K, apres un échelon correspondant a 1 K, la température de consigne est
atteinte en 20 minutes. Durant les six minutes que dure la mesure en hyperfréquence, la
dérive en température n’est que d’environ 1 a 2 mK.

L’acquisition de la température ainsi que le controle de la régulation se font a 'aide
du REGULATEUR MULTICAPTEUR TRMC, développé au sein du laboratoire et commer-
cialisé par BARRAS PROVENCE. Il est controlé par un micro-ordinateur a écran tactile
EpPsoN PX16, qui est relié via une interface série a un Macintosh. Il est donc possible de
commander entierement les variations de la température par ordinateur.

Pour mesurer la température au niveau de I’échantillon, nous avons utilisé des thermo-
metres résistifs : un thermometre en platine pour des températures comprises entre 300 K
et 30 K, et une résistance de germanium entre 30 K et 4 K. La mesure de cette résistance
s’effectue par une mesure courant-tension en 4 fils avec une résolution de 0.0002 % (16 bits)
et une précision de 0.1 % a 20° C [139]. Concretement, cela correspond a une résolution
de 1.7 mQ (environ 4 mK), ce qui nous suffit amplement. Ces thermometres sont reliés
a un connecteur JAEGER douze broches a 300 K par 4 fils de constantan tressés. Des vis
assurent un bon contact thermique entre les thermometres et le bloc de cuivre qui entoure
les deux cables coaxiaux juste au-dessus de 1’échantillon.

Ces thermometres métalliques montrent une augmentation de la résistance avec le
champ magnétique (magnétorésistance) : le changement de la résistance a 91 K du a
la magnétorésistance sous un champ magnétique de 7 T est de 0.12 €2, ce qui correspond
a une différence en température de 0.3 K. Il donc faut corriger la température donnée par
notre thermometre métallique apres avoir effectué des mesures sous champ magnétique.
On sait que

ARA) <H)2 (3.1)

R R

ou R est la résistance du thermometre en  mesurée dans la partie linéaire de R(T),

AR(H) = R(H) — R(0) et H le champ magnétique appliqué. Nous avons ensuite mesuré
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a deux températures (70 et 91 K) la magnétorésistance R(H) du thermometre en platine.
Contrairement a (3.1) AR(H)/R(0) s’est montrée linéaire en premiere approximation dans
les deux cas avec des variations de l'ordre de 0.3 % a 7 T. Compte tenu du fait que les
variations étaient tres petites, nous avons utilisé la variation linéaire pour corriger la
température apres avoir effectué les mesures réflectométriques a champ magnétique fixe

en fonction de la fréquence et de la température.

3.3.2 Appareillage de mesure hyperfréquence

La mesure est effectuée a partir d’'un analyseur vectoriel HEWLETT PACKARD 8720B
comportant un synthétiseur de fréquences [34] travaillant sur une bande de fréquences
allant de 130 MHz a 20 GHz. Cet analyseur a une résolution de 100 kHz et une gamme
de puissance de -65 dBm a -10 dBm par pas de 5 dBm'. Pour le pilotage des mesures et
I’acquisition des données, il est relié a un ordinateur par une interface GPIB. Il génere une
onde sinusoidale & une fréquence bien déterminée et mesure son coefficient de réflexion T
(aussi nommé S11 ou S22) ou de transmission (S21 et S12) en module et en phase pour

un échantillon donné. Avant chaque série de mesures, I’appareil est étalonné.

3.4 Principe d’un étalonnage

La réflectométrie est une technique de mesure qui repose sur la mesure en module et en
phase d’un coefficient de réflexion complexe I'. Pour mesurer une phase, il faut avoir un
plan de référence qui définit I’origine de cette phase. Un des buts principaux de I’étalonnage
est de définir ce plan de référence qui représente ’endroit ou est mesuré le coefficient de
réflexion, et donc 'impédance d’entrée (cf. paragraphe 2.2.2).

Dans la pratique, deux types d’erreurs peuvent influencer la mesure : d'un coté, les er-
reurs systématiques dues aux différents éléments électroniques internes de I’analyseur ainsi
qu’aux lignes d’amenées et aux connecteurs; de 'autre coté, les erreurs résiduelles, non
reproductibles. Seules les erreurs systématiques sont prises en compte lors de ’étalonnage
de I'analyseur.

Pour en comprendre le principe, considérons I'analyseur vectoriel relié a un échantillon
dont nous souhaitons mesurer le coefficient de réflexion p,,. On modélise les réflexions
parasites et les longueurs supplémentaires (c’est-a-dire les changements de phase) intro-

duites dans le systeme par I’analyseur non-parfait, les cables d’amenées et les connexions,

10 dBm correspond & 1 mW dans 50 €.
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par un quadripole Q. dont la matrice d’onde! est S (cf. F1G. 3.2).

FmA/ /> Pm
<\\/! <\\" AN
Analyseur ! . ot
: 1 Elémentsdeconnexion 1 . .
veﬁlc:))nel 'modéliséparun quadripdle echantillon
1 1
1 1
QC

Figure 3.2: Modele schématique de réflexions parasites.

Sans étalonnage préalable, 'analyseur vectoriel mesure un coefficient de réflexion T',,
qui correspond au coefficient de réflexion de la charge totale constituée par 1’échantillon
en série avec le quadripole Q.. Il devient possible de calculer le coefficient p,, propre a
I’échantillon, & partir de la mesure brute du coefficient de réflexion I',, lorsque la matrice
S (contenant tous les éléments parasites a éliminer) est connue [136] :
- I, — S
DS — (511522 - 512521)

Pm

(3.2)
ou S;; sont les coefficients de la matrice d’onde S.

Effectuer un étalonnage et définir un plan de référence revient alors a définir la matrice
S. Une méthode en réflectométrie (dite “OSL” de I'anglais “Open”, “Short” et “Load”) se
fait & partir de trois charges étalons® : un circuit ouvert CO (Z — oo, “Open”), un court-
circuit CC (Z — 0, “Short) et une charge adaptée 50 Q (Z = 50 Q, “Load”). Elles sont
montées a la place de I’échantillon et mesurées. L’analyseur a en mémoire pour chacun
de ces étalons un modele mathématique décrivant leur coefficient de réflexion en fonction
de la fréquence. Un calcul utilisant ces modeles mathématiques permet d’obtenir S. Ce
calcul est réalisé par I'analyseur. Pour effectuer un étalonnage a la température ambiante,
nous disposons d’'un kit d’étalonnage de haute précision (HP85052D) qui correspond a la
norme APC 3.5.

Dans notre cas, la réalisation d’un étalonnage est particulierement difficile puisque aux

problemes liés aux hyperfréquences s’ajoutent ceux liés aux basses températures. En effet,

!dans la terminologie anglo-saxonne “scattering matrix”.
2Les étalons sont en fait constitués d'un connecteur correspondant & la norme APC 3.5 en série avec la

charge proprement dite. Le modele mathématique tient compte de 1’élément distribué qu’est le connecteur.
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les étalons livrés par HP ne sont garantis que jusqu’a - 50° C. Par ailleurs, leur encombre-
ment, surtout avec la charge 50 €2, nous empéche de les utiliser dans notre montage. Il ne

nous reste donc que deux manieres de traiter ce probleme :

1. Soit il nous faut développer nos propres étalons, capables de travailler a des tempé-

ratures aussi basses que 4 K.

2. Soit nous devons utiliser un étalonnage effectué a la température ambiante puis
essayer de tenir compte des changements provoqués dans les cables d’amenée et dans

les connecteurs par le changement de la température pour corriger cet étalonnage.

La premiere solution ne s’est avérée réalisable que jusqu’a 1 GHz [190]. Les essais a
des fréquences plus élevées n’ont pas été couronnés de succes [53] & cause de problemes
techniques trop importants liés a la petite longueur d’onde. En effet, plus la longueur
d’onde est petite, plus la résolution spatiale est grande, et plus les imperfections posent
des problemes.

Par contre, nous allons voir dans le paragraphe suivant qu’au moyen d’un étalonnage
secondaire, nous pouvons éviter les problemes liés a la premiere solution et disposer
d’un véritable étalonnage pour mesurer nos échantillons a basse température pour des

fréquences élevées.

3.5 FEtalonnage a basse température

Comme nous venons de voir, la procédure habituelle d'un étalonnage consiste a déterminer
les éléments de la matrice de diffusion S en mesurant trois charges étalons. Connaissant
S il est alors possible de définir le plan de référence utilisant eqn. (3.2) et de corriger les

mesures subséquentes.

3.5.1 Principe de notre étalonnage
Remarquons que la détermination de S est auxiliaire dans le sens ol nous n’en avons
besoin que pour corriger les mesures. Il est donc possible (mais lourd au niveau du calcul)
de contourner entierement le calcul de S. En effet, en mettant dans 1'équation (3.3) les
trois mesures de 1'étalonnage primaire {Te., ['e, [s00} et les modeles mathématiques du
comportement en fréquence des étalons {Jec, Jeo, Us00 }, nous pouvons directement étalonner
la mesure I',, et obtenir ¢, (et donc une impédance d’entrée Zem) a un [, mesuré.
T = _Am1_532§]3§% + AInZAESgiQS + _Ams_Amiﬂﬂh
Ap1Azeyi + Am2lizls + Apzloiys

(3.3)
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ou

_ _ 145171t _ _
ﬂj = (Zj>_1 = |:Zc + pj:| et Aij = Fz — Fj
L —p;

avec i,j € {1,2,3,m} (c’est-a-dire {cc, co, 50Q2})

Ce résultat relativement général découle de I'invariance du “rapport croisé” d’une trans-
formation bilinéaire (cf. Kreyzsig [97]) qui implique :
éml%f}? _ (Ijm - Ijl)(ljg — 1?2) _ (Ym — 1) (Y3 — §2) (3.4)
AppArz (T = T2)(T1 = T3) (I — %2) (1 — U3)

Cette équation est formellement équivalente a ’eqn. (3.3). En principe on peut alors

utiliser des {g;} quelconques pour résoudre (3.3). Mais comme pour 'étalonnage OSL
il est avantageux d’avoir trois charges {g;}, qui montrent un comportement électrique
“complémentaire”, c’est-a-dire des coefficients de réflexion proches des trois valeurs +1
(pour le circuit ouvert), —1 (pour le court-circuit) et 0 (pour la charge adaptée).

La particularité de notre approche est d’utiliser un étalonnage primaire OSL pour
connaitre (c’est-a-dire mesurer) et les {Jee, Yoo, Uson} €t les {Tee, Teo, Ts00}.  Cela nous
permet de nous affranchir des problemes liés a la température comme nous allons le voir
par la suite.

Notons pour le moment que nous avons ainsi a notre disposition une technique d’étalon-
nage équivalente a celle d'un étalonnage de type OSL a la température ambiante (pour

une comparaison cf. paragraphe 3.6).

3.5.2 Comment intégrer les basses températures?

Si nous voulons étalonner a basse température, il nous faut en principe effectuer toutes
les mesures de I'étalonnage secondaire {g;,';} & basse température. Mais c’est un cercle
vicieux puisque I’étalonnage a basse température n’a pas été réalisé.

L’astuce réside dans le choix des étalons, que nous appellerons désormais “pseudo-
étalons” pour les distinguer des étalons de I’étalonnage OSL primaire.

Rappelons que les étalons en général (y compris les “pseudo-étalons”) sont constitués
d’un connecteur (éléments distribués dans le modele électrique) et de la charge proprement
dite (un élément ponctuel dans le modele électrique). Or la principale partie de la dépen-
dance en température est due au connecteur. Donc en éliminant les éléments distribués

dans les “pseudo-étalons” (c’est-a-dire le bout de cable coaxial qui sert a faire la connexion



3.5 Etalonnage a basse température 45

entre la ligne d’amenée et I'impédance “pseudo-étalon”) nous avons des impédances quasi-
localisées qui ne varient pratiquement pas du tout (court-circuit, circuit ouvert) ou tres
peu (50 §2) en fonction de la température.

Pour pouvoir éliminer les éléments distribués, il est nécessaire de caractériser 1’élément
de connexion, qui est pour les “pseudo-étalons” une petite longueur de cable coaxial corre-
spondant a la “norme” SMA — cette caractérisation est discutée dans le paragraphe 3.5.4.
Ayant défini les parametres du connecteur, nous pouvons éliminer les changements du
module et de la phase introduits par sa présence grace a un calcul mathématique'. Ainsi,
nous déplacons le plan de référence a l’endroit ou se trouve la charge “pseudo-étalon”
proprement dite.

La figure 3.3 résume les mesures nécessaires pour effectuer un étalonnage selon I'eqn. (3.3)

Toutes les mesures sont effectuées apres un étalonnage primaire qui place le plan de

référence en (A).

1. Caractérisation du connecteur SMA (explicitée dans le paragraphe 3.5.4) qui per-
met de déplacer le plan de référence de (A) a (B) pour connaitre les admittances
{Yees Yoo, Yso} sans éléments de connexion. Ce déplacement nous définit la posi-
tion qu’aura le plan de référence par rapport au connecteur a la fin de I’étalonnage,
étant donné que le connecteur fait aussi partie des éléments de connexion a basse
température. Il est donc évident que la précision de ’étalonnage finalement atteinte
dépend directement de la qualité de cette caractérisation. Nous allons expliquer
(cf. paragraphe 3.5.5) qu’il est suffisant d’effectuer ces mesures a 300 K pour les
“pseudo-étalons” en court-circuit et circuit ouvert. Par contre, il faut mesurer 750
a la température finale (7,.s < 300 K). Comme la charge 50 Q varie légerement
avec la température, nous avons développé un dispositif spécial pour cette mesure

(cf. paragraphe 3.5.5).

2. Mesures des “pseudo-étalons” dans le méme montage que celui qui sert a faire la
mesure de I’échantillon d’YBa,Cu3O7_s pour chaque température. Ces mesures {I';}
incluent donc tous les éléments de connexion nécessaires pour faire la mise a froid

sous champ magnétique.

3. Mesure du coefficient de réflexion I',, de I’échantillon d’ YBayCuzO7_s dans le cryo-

'En anglais on parle de “de-embedding”.



46 3 TECHNIQUE

DE MESURE

300 K
A) (B)
APC3.5 SMA

{yj}

court-circuit

circuit ouvert

charge 50 Q

cable de connexion

()

XXX

OOOOOLNNK

XXX

X
BOOOOOONKK

XXX

— ] (C) basse T

court-circuit

circuit ouvert

charge 50 Q

v échantillon

Figure 3.3: Schéma des mesures nécessaires pour effectuer un étalonnage selon eqn. (3.3).

stat & Trues €6 Hopes.

4. Utilisation de 'eqn. (3.3) pour calculer g, a partir des 7 mesures {Jec, Yeos U500 } 5

{Tee,Teo, Ts0q} et bien sir I',,, afin de déplacer le plan de référence de (A) a (C).

Il est impératif que les conditions expérimentales - en particulier la distribution des

températures dans le cable coaxial d’amenée - soient exactement les mémes pour toutes

les mesures [',, (cf. paragraphe 3.7).

3.5.3 Fabrication des “pseudo-étalons” SMA

Dans un premier temps nous avons dii construire des impédances étalons correspondant

approximativement au jeu d’étalons OSL. Le cahier de charges était le suivant :
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e [l faut que les “pseudo-étalons” aient la méme géométrie de connexion que 1’échan-
tillon a mesurer, sinon le premier déplacement du plan d’étalonnage de (A) a (B),

n’est plus valable dans le cas de la mesure de 1’échantillon a basse température.

e [l faut que les “pseudo-étalons” soient suffisamment stables pour supporter les basses

températures.

masse B
(C(:{l(juct(;ur ] §—plaque en cuivre poli
téflon
ame conducteur contral
téflon (arasé pour circuit ouvert)
N
Bl

Figure 3.4: Schéma d’un connecteur de type SMA utilisé pour la fabrication des “pseudo-étalons”. La
ligne BB’ indique ’endroit ot sont localisés le court-circuit et le circuit ouvert.

Nous avons été amenés a utiliser des connecteurs de type SMA pour réaliser les “pseudo-

étalons” :

e La réalisation du court-circuit a été effectuée grace a une plaque de cuivre polie,
contenant un petit trou d'un diametre de 1 mm (cf. FiG. 3.4). Ce trou a été
préalablement rempli d’étain. En chauffant la plaque de maniere a ce que 'étain
fonde, nous avons réussi a souder la plaque dans le plan BB’. Pour assurer la stabilité
mécanique, la plaque est vissée avec quatre vis d’un diametre de 2 mm. La résistance
de bout ainsi réalisée était de lordre de 1072 © (mesurée avec un pont de basse

impédance a 33 Hz commercialisé par BARRAS PROVENCE).

e Pour le circuit ouvert, nous avons arasé dans le plan BB’ le conducteur central d’un
connecteur SMA (cf. Fia. 3.4). Nous avons ainsi pu diminuer tres fortement les

pertes par rayonnement.

e Comme charge adaptée, nous avons utilisé une impédance 50 €2 fabriquée par RA-

DIALL.
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3.5.4 Caractérisation d’une connexion avec un connecteur SMA a 300 K

Comme nous 'avons vu, nous utilisons trois types différents de connecteurs mécanique-

ment compatibles :

e La norme de haute précision APC 3.5 datant de 1976, qui est utilisée au niveau de
I’analyseur vectoriel et en haut de notre canne de mesure. Le conducteur central
du cable coaxial est tenu en place par des feuilles de kapton. Le diélectrique de ce
type de connecteur est donc essentiellement de I'air, dont la constante diélectrique
est tres stable en température avec tres peu de dispersion. Le diametre intérieur du

conducteur extérieur est 3.5 mm.

e La norme SMA 2.9 également appelée “K” datant de 1974, qui sert a connecter la
canne a fort gradient thermique (cf. Fic. 3.9, page 53). Comme dans le cas du
APC 3.5, le diélectrique est de l'air. Le diametre intérieur du conducteur extérieur

est de 2.9 mm.

e Finalement la “norme” SMA développée en 1958, que nous trouvons dans les “pseudo-
étalons” et le cable de connexion entre l'analyseur et la canne de mesure. Ici le
diélectrique, qui tient en place le conducteur central est du téflon. De plus le diametre

du diélectrique est plus important (4.2 mm) que pour les deux autres normes.

APC 3.5 (A) SMA (B)
masse §
(conducteur %_ . .
o plaque en cuivre poli
extérieur) < (court-circuit)
& DA
. --é} air téflon % é é
ﬁ a 5 Ame Ame NG conducteur central
iy~ } & flon ﬁf ~ (arasée pour circuit ouvert)
Ivrvrvaeay
I I e
| |
\\ &. : &
|

analyseur capacité "Setback" | connecteur SMA
vectoriel de de =
HP 8720B | désadaptation |0.254 mm | cable coaxial

court-circuit : résistance
circuit ouvert : capacité

Figure 3.5: Schéma géométrique d’une connexion entre un connecteur de la norme APC 3.5 et un con-
necteur de la norme SMA. Le schéma en bas indique I’emplacement des éléments. Le “Setback” est
modélisé avec les mémes cotes géométriques que le cable coaxial, mais avec de l'air comme diélectrique.
Ce schéma n’est pas a ’échelle.



3.5 Etalonnage a basse température 49

La caractérisation de la connexion utilisant un connecteur SMA contient non seulement
la partie coaxiale du connecteur proprement dite, mais également une partie liée aux
désadaptations géométriques entre les différents types de connecteurs (cf. Fia. 3.5). Les
mesures Je. et Yo, sont effectuées grace a une connexion APC 3.5/SMA, tandis que les
mesures Pson(1') sont effectuées en utilisant une connexion SMA 2.9/SMA. Le plan de
référence de ces mesures se trouve au bout des connecteurs APC 3.5 et SMA 2.9.

La figure 3.5 montre a titre d’exemple la connexion APC 3.5/SMA. Les changements
de diametre peuvent étre modélisés grace a une capacité de désadaptation en parallele
Cy. Oldfield [132] a proposé une forme polynomiale pour Cy. Il remarque entre autre
qu’il faut tenir compte du retrait du téflon (environ 250 pm) par rapport au plan de
référence placé par I’étalonnage a la jonction des parties métalliques des connecteurs, (A)
dans la figure 3.5. Compte tenu de ces éléments, nous pouvons modéliser la connexion
APC 3.5/SMA comme indiqué a la figure 3.6. Bien que le retrait du téflon et de ’ame ne
se fasse que sur 254 pm, il est indispensable d’en tenir compte pour trouver un bon accord

entre la mesure et la simulation. Sinon, les différences sont de l'ordre de 6 %.

&=1.0 g =2.0 T

L | |
\ APC 3.5 SMA

i cable coaxial cable coaxial l
T | =254 um | =7.46 mm
]
1

analyseur | capacitéde | Setback’| connecteur SMA
vectoriel |désadaptation e —

HP 8720B Cq 0.254 mm| cable coaxial

court-circuit : résistance
circuit ouvert : capacité

Figure 3.6: Schéma électrique équivalent du connecteur SMA court-circuité correspondant a la géométrie
indiquée dans la figure 3.5 (pour les modeles électriques cf. annexe A.1).

Les mesures de caractérisation ont été effectuées sur les deux “pseudo-étalons” SMA
suivants : le court-circuit et le circuit ouvert (pour leur fabrication cf. paragraphe 3.5.3).
A titre d’exemple la figure 3.7 montre le résultat obtenu pour le cas plus délicat du circuit
ouvert, en supposant que la couche d’or qui couvre le connecteur détermine la résistivité
pour le calcul. Les valeurs ont étés optimisées dans la limite des cotes géométriques du
constructeur grace au logiciel MICROWAVE SCOPE Version 6.5 de COMPACT SOFTWARE

INC. Les valeurs obtenues sont données au tableau 3.1 pour les deux types de connexion.
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Figure 3.7: Comparaison entre la mesure (partie réelle et partie imaginaire) (o, A) et la simulation (trait
continu) du connecteur SMA & température ambiante (a) et la différence entre la mesure et la simulation
(b). La résistivité a été supposée celle de 'or pour cette simulation.

Pour la connexion APC 3.5/SMA, nous avons eu de meilleurs résultats en maintenant
constante la capacité de désadaptation géométrique contrairement aux valeurs indiquées
par Oldfield [132]. En revanche, pour la modélisation de la connexion SMA 2.9/SMA,
nous avons gardé les parametres proposeés.

A notre grande surprise, les pertes dans le connecteur se sont avérées nettement plus im-
portantes que celles attendues d’apres une estimation théorique calculée avec la résistivité
de l'or qui couvre le connecteur.

Dans un premier temps lors des mesures de validation, nous ne nous en sommes pas
rendus compte puisque les pertes dans les rubans métalliques ont masqué entierement les
pertes du connecteur. De plus I'accord trouvé était déja tres satisfaisant comme le semble
indiquer la figure 3.7. Ce n’est qu’a partir du moment ou nous avons mesuré un ruban
en or (donc avec de tres faibles pertes), que des petites différences inexplicables entre la
simulation et la mesure sont apparues.

Nous avons donc repris la caractérisation du connecteur, mais en tracant le logarithme
de I'impédance d’entrée en fonction de la fréquence (cf. FiG. 3.8). Il apparait clairement
que les pertes d'un connecteur en or ne sont pas suffisantes pour expliquer le comporte-
ment fréquentiel observé. Un bon accord a pu étre obtenu uniquement en augmentant la
résistivité a 35 £ 5 pufdem, ce qui correspond environ a la résistivité du Cuivre-Béryllium,

matériau utilisé pour donner une stabilité mécanique au connecteur.
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Figure 3.8: Comparaison entre I'impédance d’entrée du connecteur SMA court-circuité et des simulations.
Seulement en augmentant considérablement les pertes résistives du connecteur un bon accord est obtenu.

Il nous a été impossible de trouver le méme comportement avec d’autres types de pertes

comme par exemple des pertes diélectriques, des pertes d’une résistance de contact entre

le conducteur central et le ruban ou bien des pertes liées au court-circuit de bout.

capacité de discontinuité

23.45 fF

{13.4fF —1.95 10727y 4 5.46 1073702 + 1.59 10~ 4713 (cf. [132])}

setback (cf. [132])

diametre du diélectrique 4.16 mm

diametre de ’ame 0.79 mm

longueur 254 pm

résistivité 35 £5uflcm

Er 1 (de lair imposé)

connecteur SMA
4.16 mm

1.29 mm

7.46 mm

35 +£5ufdem

2 (du téflon imposé)

capacité du circuit ouvert

9.59 fF

Table 3.1: Parametres pour la simulation d’une connexion entre un connecteur de norme APC 3.5
et de norme SMA. Entre accolades sont donnés les parametres utilisés pour simuler une connexion

SMA 2.9/SMA.
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3.5.5 Mesure des “pseudo-étalons” SMA

En utilisant les parametres du tableau 3.1 et le formalisme des matrices A, nous pouvons
calculer d’apres équation (2.6) les admittances {g;} nécessaire pour l'étalonnage a partir

des mesures des “pseudo-étalons”.

3.5.5.1 Mesure des admittances du court-circuit et du circuit ouvert

En principe, les admittances e, §eo, Y50 devraient étre mesurées en fonction de la
température. Mais pour le court-circuit et le circuit ouvert, nous pouvons négliger les
changements dus a la température. Rappelons que “les admittances” sont des charges
quasi-ponctuelles, puisque les éléments distribués ont été éliminés grace a la modélisation

décrite au paragraphe précédent :

e Dans le cas du court-circuit, la résistance de 1072 Q peut étre négligée des la
température ambiante et cette résistance ne fait que diminuer quand la température

décroit (c’est le seul élément variable avec la température de ce “pseudo-étalon”).

e La variation de I’étalon circuit ouvert avec la température dépend de la constante
diélectrique de I'hélium qui est responsable de la valeur de la capacité de bout. Mais
celle-ci ne change pas suffisamment pour produire un effet mesurable. En effet a
partir de I’équation de Clausius et Mosotti, on trouve que [83] :

e—1 4w pa,
&+2 3 M

(3.5)

avec p la densité, oy, la polarisabilité moléculaire et M la masse moléculaire. Sachant
que la pression & 300 K est de 1.5 bar (1.5 10° Pa), la pression a 70 K est de 0.35 bar
(0.35 10° Pa) (d’apres la relation fondamentale des gaz parfaits pour un volume
constant). Dans des tables, on trouve alors des valeurs pour p [6]. La différence
relative Ag, /e, est de 1075, ce qui est largement au-dessous de ce qui est détectable
avec notre technique de mesure. Par ailleurs, les modifications de la géométrie du

circuit ouvert dues aux contractions thermiques sont négligeables.

3.5.5.2  Mesure de l'admittance de la charge adaptée 50 €2

Le "pseudo-étalon” 50 €2 varie trop entre la température ambiante et les basses tempé-
ratures (typiquement 70 a 100 K) pour que 'on puisse négliger cette variation. Nous avons
donc spécialement congu une canne de mesure hyperfréquence pour mesurer ce “pseudo-

étalon” aux basses températures (cf. F1G. 3.9). Son principe est simple : le cable coaxial
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d’amenée, ainsi que le connecteur SMA 2.9 sont maintenus a une température la plus
proche possible de 300 K, par une résistance de chauffage et un flux d’hélium gazeux a
300 K. L’extrémité du connecteur SMA 2.9 et de la charge 50 () sont eux a la tempéra-
ture de mesure. Nous avons donc un tres fort gradient de température entre I'intérieur et
I'extérieur de la canne. L’utilité de ce gradient est de maintenir le cable coaxial et une
partie du connecteur SMA 2.9 dans les conditions thermiques les plus proches de celles de
I'étalonnage. Seule (ou presque) la charge de 50 €2 est a la température 7' de mesure. La
température a l'intérieur et a 'extérieur de la canne est controlée par des résistances de
platine (100 © et 500 2 a 0°C respectivement). Les connexions en haut et en bas de la

canne sont réalisées par un connecteur SMA 2.9.

H— connecteur de type SMA 2.9

cable coaxial d'amenée

arrivée d'hélium gazeux a 300 K

évacuation d'hélium

vide secondaire d'isolement

/[
//::::::::::::::::

. — résistance de chauffage

| thermometre intérieur (100 Q)

connecteur de type SMA 2.9

~—— thermometre extérieur (500 Q)
charge 50 Q

Figure 3.9: Schéma de la canne a fort gradient pour la mesure du “pseudo-étalon” 50 ). L’intérieur est
maintenu a la température ambiante par un flux d’hélium gazeux.

Apres un étalonnage en bas de la canne effectué a la température ambiante par les

étalons de précision de Hewlett Packard, notre “pseudo-étalon” 50 €2 est monté et ’ensemble
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est plongé directement dans des vapeurs d’hélium au-dessus d’hélium liquide. Nous pou-
vons ainsi changer la température en changeant la distance entre 'hélium liquide est la
charge. Il est tout de méme indispensable d’effectuer la mesure rapidement (environ 10 min
au total), car malgré l'installation d’un chauffage, l'intérieur de la canne se refroidit en
permanence. Grace a la différence de température entre le thermometre intérieur (300 K)
et le thermometre extérieur (77 K) nous avons déterminé le gradient qui est ainsi réalisé
dans le connecteur SMA 2.9 au niveau de la charge adaptée a environ 60 K/cm.

L’erreur due a ce gradient de température est d’environ 1%. Nous I'avons évaluée en
mesurant la constante diélectrique de ’azote liquide a I'aide du “pseudo-étalon” circuit
ouvert placé puis mesuré en bout de la canne. La variation de la capacité de bout est
en effet directement liée a la constante diélectrique du milieu dans lequel le circuit ouvert
est plongé — les variations de ¢, dues aux contractions thermiques peuvent étre négligées.
La capacité de bout passe ainsi de Ciyu (300K) = 9.59 fF & Choe(77K) = 11.6 fF contre

11.5 {F calculée avec la valeur de la littérature de e,= 1.44.

°© Re(2)[Q] 50Q a 300 K + Im(Z) [Q] 50 Q & 300 K]
55 T Re(2) [Q] 50Q ar7rK Im(Z) [Q] 50 Q a77KJ 20

—

T
e et fisb “\"WWMM \

o I Al s

il

A

l‘iU!‘rlu\
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Figure 3.10: Mesures de I'impédance d’entrée Z.(v) du “Pseudo-étalon” 50 2 a 300 K et 77 K avec la
canne a fort gradient.

Nous avons ainsi mesurée la charge adaptée a quelques températures entre 77 K et
100 K. II y avait effectivement des différences entre les mesures a haute et a basse tem-

pérature (cf. F1G. 3.10). Par contre les différences constatées entre les mesures a 77 K et
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100 K étaient du méme ordre de grandeur que la reproductibilité. Nous avons donc dans

la suite utilisé la mesure a 77 K comme y500.

3.5.5.3  Remarque sur l'utilisation de la canne a fort gradient de température

On pourrait alors se demander pourquoi nous n’avons pas directement effectué les

mesures de "'YBayCu3zO7_s avec cette canne a fort gradient de température?

e Tout d’abord, la seule possibilité de changer la température de 1’échantillon est de
I’enfoncer plus ou moins dans la bouteille d’hélium liquide. Il est donc impossible

d’appliquer un champ magnétique homogene au niveau de 1’échantillon.

e Malgré le dispositif d’isolement et de chauffage, il est impossible de garder la tem-
pérature constante plus longtemps que quelques minutes. Cela rend toute étude
systématique en fonction du champ et de la température impossible car elle dure

une journée par valeur du champ magnétique.

e Enfin, la mesure de I’étalon 50 €2 ne représente pour ’étalonnage qu’'un sixieme des
mesures d’étalonnage, ce qui diminue son influence sur la totalité de 1’étalonnage,

chaque mesure ayant approximativement le méme poids.

3.5.5.4  Mesure du jeu de coefficients {T;}

Pour trouver les Ty, T, et I'soq, mentionnés dans le paragraphe 3.5.2, nous avons
monté successivement les “pseudo-étalons” dans le cryostat dans exactement les mémes
conditions que I’échantillon & mesurer (ce point est fondamental : cf. paragraphe 3.7). Le
coeflicient de réflexion a ensuite été mesuré en fonction de la température (entre 4.2 K
et 110 K) et de la fréquence (entre 160 MHz et 20 GHz). Nous avons également vérifié
qu'un champ magnétique compris entre 0.5 et 7 T ne change pas les mesures d'une maniere

significative (< 0.5 % sous forme de bruit).

3.5.6 Bilan des différentes connexions lors de I’étalonnage

Le tableau 3.2 expose les différents types de connexions utilisés lors d'un étalonnage sec-
ondaire basse température et les connexions pour l’étalonnage primaire correspondant.
Il apparait clairement qu’une homogénéisation du standard de connexion vers 'APC 3.5

pourrait diminuer la complexité du dispositif. En particulier, les éléments de désadaptation
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mesure étalonnage
mesures & 300 K (court-circuit et | APC 3.5/SMA | APC 3.5/APC 3.5
circuit ouvert)

mesures avec la canne & fort gra- | SMA 2.9/SMA | SMA 2.9/APC 3.5

dient thermique
mesures “standard” dans le cryo- SMA/SMA —
stat

Table 3.2: Comparaison des différentes connexions mises en jeu pour effectuer un étalonnage secondaire
basse température et les étalonnages primaires correspondants. L’indication a gauche d’une paire donne
le standard de connexion c6té analyseur vectoriel, celle & droite donne le standard coté échantillon.

(cf. paragraphe 3.5.4) seraient éliminés. D’un autre c6té, il n’est pas sir que le conducteur
central qui est juste maintenu en place par de fines feuilles de Kapton serait capable de
supporter la pression appliquée lors du montage d’un échantillon par couplage résistif (cf.

paragraphe 4.5.8). Enfin, le prix des connecteurs APC 3.5 reste tres élevé.
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3.6 Validation du nouvel étalonnage

3.6.1 Comparaison étalonnage standard / nouvel étalonnage

Dans un premier temps, nous comparons notre étalonnage secondaire a un étalonnage
effectué sous des conditions optimales, c’est-a-dire a 300 K et directement a la sortie de

I’analyseur vectoriel.

Analyseur
1. mesure| \ecioriel [ ~J
\\
o
: impédance
| a mesurer
o
Analyseur ™
: r~
2.mesure| yecioriel I
céable coaxial

I
plan d'étalonnage

Figure 3.11: Schéma du premier test du nouvel étalonnage a 300 K.

Apres étalonnage a la sortie de ’analyseur vectoriel HP avec le lot d’étalons de précision,
nous avons mesuré nos trois “pseudo-étalons”. En éliminant par le calcul le connecteur
SMA, nous obtenons le jeu {¥oc, Yco, Ysoa}-

Comme référence, nous avons mesuré un échantillon d’YBay,CuzO;_s dont le coefficient
de réflexion est noté ¥,.rmp apres élimination du connecteur SMA (1. mesure dans la
figure 3.11).

Ensuite, un cable d’un metre a été introduit entre la sortie de I’analyseur et les étalons.
Les quatre mesures ont été recommencées pour connaitre cette fois {fCC, Cco, Tsoa, fm}
(2. mesure dans la figure 3.11). Le plan de référence défini par I’étalonnage primaire est
bien entendu resté au méme endroit. Les sept mesures (Ycc, Joo, Yso0, oo, Leo, Tsoq,
[',,) ont été traitées selon 'eqn. (3.3) et le résultat g, transformé en coefficient de réflexion
Am & été comparé a la mesure de référence (cf. F1G. 3.12a).

Nous trouvons une tres légere oscillation d’environ 1 % (cf. F1G. 3.12b), qui peut étre

négligée. Retenons donc que nous avons une méthode d’étalonnage équivalente a celle de

type OSL.
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Figure 3.12: Comparaison entre une mesure du coefficient de réflexion 7 effectuée sous un étalonnage de
précision HP et celle réalisée avec notre nouvel étalonnage. Le trait dans b) sert juste a distinguer la
partie réelle de la partie imaginaire.

3.6.2 Le modele électrique équivalent

Sachant que nous avons un étalonnage équivalent a un étalonnage de type OSL, il est
important de tester ses limites a basse température. Nous avons besoin pour cela d’avoir
des échantillons dont le comportement est connu ou du moins prévisible en fonction de la
température.

La prédiction a basse température se fait grace a un modele électrique équivalent.

Dans la mesure ou nous avons abandonné le développement d’un couplage capacitif
entre le connecteur et le ruban, nous ne présentons ici que le couplage résistif qui a été
retenu pour effectuer la validation (cf. paragraphe 4.5.8 pour plus de détail a propos de

cet abandon).

La transition entre le cable et le microruban joue un role tres important. Wight et al.
[181] et plus tard Majewski et al. [114] ont proposé de modéliser cette transition par des
inductances en série et des capacités en parallele, formant ainsi un “I” ou bien un “II”.
Les deux modeles donnent dans notre cas le méme résultat.

Mais contrairement au modele du couplage capacitif, ou il est suffisant de modéliser
toute la zone de contact par un “II” modifié (cf. F1a. 4.8 page 94), le meilleur accord
est obtenu en utilisant un modele distribué, a savoir un microruban en double couche (le

matériau qui forme le microruban proprement dit — YBCO, cupronickel ou bien inox — et
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par dessus, une couche d’or tres épaisse (130 pm) représentant ’ame du connecteur).

La totalité du modele électrique est montrée a la figure 3.13.

B —>] modéleélectrique R(v) = R,z*vz
connecteur| | amedu microruban
coaxial ClI connecteu CZI (CuNi, inox) g
Ty T L
plan de Qo ) gam
référence—=> C
modules de bout
désadaptation

Figure 3.13: Modele électrique du couplage résistif. Pour plus de détails concernant la présentation des
quadripdles, cf. annexe A.1.

Les parametres des modules “T” peuvent changer pour chaque montage puisqu’ils ti-
ennent compte de la configuration spécifique de chaque échantillon. Par contre les ordres
de grandeurs sont toujours les mémes : la somme des inductances de Ty, Ly + Lio est
~ 0.2 nH, ce qui correspond tout a fait a la valeur trouvée par Majewski (0.1nH) [114].
La capacité dans le premier “T” est toujours plus petite =~ 1 — 20 fF que la capacité dans
le second “T” =~ 40 fF. Pour chaque montage ces valeurs ont été optimisées. Au début
cette optimisation s’est faite grace au logiciel “Supercompact” de COMPACT SOFTWARE,
ensuite nous avons utilisé notre propre programme de simulation, basé sur les formules
données au chapitre 5. L’algorithme d’optimisation était la méthode du “downhill sim-
plex”, combinée avec un recuit numérique comme implémenté dans les “Numerical Recipes
in C” [144].

Pour les mesures a la température ambiante, nous n’avons pas pu réaliser de simulation
parfaite. En effet, la hauteur des résonances mesurées diminue plus vite que celle des
résultats simulés. Nous avons ainsi introduit une résistance R, variant comme v? entre le
second module “T” de désadaptation et le ruban pour tenir compte de ces changements
dans Z.. Le fait de mettre cette résistance dans le modele électrique a été motivé au
départ par 'idée de pertes par rayonnement, méme si le fait de mettre un boitier autour

de I’échantillon ne changeait pas cette diminution.

3.6.2.1  Le rayonnement

Lewin [106, 107] a proposé de calculer la puissance rayonnée en faisant les hypotheses
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suivantes :

e la transmission se fait dans le mode T.E.M.,

e le diélectrique est uniforme autour du microruban avec une constante diélectrique
effective déterminée a partir du coefficient de propagation mesuré, pour tenir compte

des effets non-T.E.M.

e on néglige le rayonnement di aux composantes E, des lignes de champ courbées

proche du ruban,

e les facteurs de forme géométriques dus a la courbure extérieure des lignes de force
proche des bords du ruban sont identiques pour 'impédance caractéristique du ruban

et pour le rayonnement de la composante E, du champ proche du ruban

e enfin, la hauteur du diélectrique h < A ou A est la longueur d’onde dans le vide.

Avec ces hypotheses, il trouve pour la puissance rayonnée :

1 w/2 T
P =— d E|?r? sin 6d0 .
T | 18prsin (3.6)

En substituant cos@ = c et en intégrant sur ¢, il conclut pour P, :

_ (kR Aleeps = D7)
Fr =00 Eeff /_1 [1 i (€ersr — *)? ] ! (37)
= 60(kh)*F(eess) (3.8)

ou k = 2mv/cy est le module du vecteur d’onde du champ

électro-magnétique et ¢y la vitesse de la lumiere dans le vide.

F(ecff) est une fonction qui dépend de la discontinuité qui rayonne. Dans le cas d'un

circuit ouvert, F' devient :

Ceps 1 (eep = 1) m Yot ! (3.9)
Eeff 2eerf\/Eeff  \fEerr — 1

et dans le cas d’un court-circuit :

FCO(geff> =

1 1 egr—1 . Jeer+1
(3+ 07 By WA L (3.10)
Eeff Eeff’ 2\/Eerf  fEerr—1

FCC<€eff) =3-
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En comparant ces deux expressions pour notre configuration, nous constatons que le
court-circuit devrait rayonner environ 15 fois moins que le circuit ouvert. Nous allons donc

nous limiter a ’étude du circuit ouvert.

terminaison en circuit ouvert. Re(z) [Q] mesure
300 K s Im(Zy) [Q] mesure

igc[)Q] Re(Z) [Q] sans rayonnement
i —Im(Z,) [Q] sans rayonnement
R P EEbbh Re(Z) [Q] rayonnement selon Lewip
150 [ g N e Im(Z,) [Q] rayonnement selon Lewih
--------- Re(Z) [Q2] rayonnement "optimal”
100 --------- Im(Z) [Q] rayonnemen_t optimal
50
0
-50

17 17.5 18 18.5 19 19.5 20 20.5
fréquence [GHZ]

Figure 3.14: Mesure (o, A) de I’échantillon de validation en CuNi avec un circuit ouvert comme termi-
naison et simulations sans rayonnement, avec le rayonnement calculé selon eqn. (3.9) et simulation avec
un rayonnement dix fois plus élevé que celui calculé d’apres Lewin.

D’une maniere générale, la puissance rayonnée peut eétre modélisée par une résistance
en parallele entre le ruban et la masse a ’endroit qui rayonne, donc au bout de la ligne,
le circuit ouvert étant modélisé, comme a I’habitude, par une capacité de bout.

En mettant cette résistance dans les simulations pour le circuit ouvert, nous observons
un effet qui va dans la bonne direction, mais il faut augmenter la valeur de la résistance
d’un facteur 11 pour trouver un bon accord entre la simulation et la mesure (cf. F1G. 3.14).

Ainsi leffet n’est pas suffisamment grand pour un circuit ouvert. Nous attendions un
effet encore moins important pour un court-circuit. Pourtant, les mesures en court-circuit
montrent une décroissance des pics de résonance aussi importante que pour le circuit

ouvert (cf. paragraphe 3.6.4, F1c. 3.17).
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Nous avons néanmoins conservé l'idée d’une résistance R,z supplémentaire, avec une
dépendance en fréquence de v?. R,» a été optimisée a la température ambiante pour
trouver un bon accord entre les mesures et la simulation. Nous I’avons maintenue constante
en fonction de la température, ce qui semble correct compte tenu de la figure 3.17 du
paragraphe 3.6.4.

Pour pouvoir extraire les changements de I'impédance d’entrée induite par la supracon-

ductivité ou bien le mouvement des vortex il est important d’avoir un bon accord entre la

simulation (sans les effets de la supraconductivité) et la mesure (cf. chapitre 5).

3.6.3 Validation a basse température

Nous avons alors fabriqué des échantillons métalliques dans la méme configuration géométrique
que les supraconducteurs (pour plus de détail cf. chapitre 4). Les métaux utilisés possedent
une résistivité relativement élevée pour s’approcher de la résistivité de 1'YBaoCuzO7_s
dans la transition pour des températures comprises entre 80 et 100 K. Nous avons choisi

les métaux suivants :
e CuNi avec une résistivité pspox = 21 pufdem et pgox = 19 pfem.
e acier inoxydable AISI 304! avec pspor = 120 uQem et pgox = 114 pem.

Pour le substrat nous avons choisi le saphir qui représente un bon compromis entre les
problemes de cout et les bonnes caractéristiques hyperfréquences (e, = 9.4 a 11.6 n’est
pas trés élevé, et il v a peu de pertes diélectriques car tand = 8.5 107° : cf. TAB. A.2

page 225). Nous avons alors procédé comme suit :

e Nous avons mesuré avec une technique 4-fils classique la résistivité en fonction de
la température (cf. F1G. 3.15). En effet nous avons besoin de connaitre p(T") pour
pouvoir faire des prédictions du comportement en fréquence des échantillons de val-
idation. La figure 3.15 montre le résultat de la mesure en quatre fils de la résistivité
des deux métaux de validation. p varie tres peu et linéairement entre la température
ambiante et 77 K (entre 5 et 6 %). Les barres d’erreur (p™ ) viennent essentiellement
de l'incertitude sur I’épaisseur du dépot métallique mesurée avec le profilemetre de
films minces “alphastep” de TENCOR INSTRUMENTS. Pour diminuer l'incertitude

sur le comportement en température de la résistivité, nous avons laissé varier la

1 s’agit en fait d’un alliage de Fe, Crg et Nijg, avec un minimum de 10.5 % de Chrome (Catalogue

Goodfellow 96/97)
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Figure 3.15: Mesures en 4 fils de la résistivité p en fonction de la température des deux métaux de

validation cupronickel et acier inoxydable. Les barres d’erreurs viennent essentiellement de ’incertitude
sur ’épaisseur des dépots métalliques.

résistivité du métal dans la limite de I'incertitude a haute température (300 K) lors
de l'optimisation des parametres. Ensuite, nous avons utilisé la linéarité en tem-
pérature (en fait dp/dT, qui est mesuré avec peu d’incertitude puisque 1’épaisseur
n’intervient pas) pour calculer la résistivité a basse température. De cette fagon,

I'incertitude sur la résistivité ne rentre pas en compte dans la validation du nouvel

étalonnage.

e Ensuite il fallait caractériser les échantillons de validation a la température am-
biante. Pour cela nous les avons mesurés avec un étalonnage OSL standard et adapté
les parametres du modele électrique, L;;, T, R(v) et Cpout/Liouwt (cf. FIG. 3.16).

L’adaptation s’est faite comme pour la caractérisation du connecteur SMA a l’aide

du logiciel MICROWAVE SCOPE.

e Nous avons mis les échantillons de validation a froid et nous les avons mesurés

utilisant le nouvel étalonnage.

e Le résultat de ces mesures est finalement comparé aux prédictions du modele élec-

trique (cf. F1G. 3.17).
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Figure 3.16: Schéma géométrique et modele électrique du couplage résistif utilisé lors des simulations pour
la validation. Pour plus de détails concernant la présentation des quadripoles, cf. annexe A.1.

3.6.4 Echantillons en cupronickel

Les échantillons en cupronickel ont été pulvérisés sur la moitié d'un wafer (2 pouces) de
saphir (1120) d’une épaisseur de 350 pum. Pour produire le motif de la ligne, nous avons
utilisé la gravure humide avec une solution de 2 % de chlorure ferrique (FeCls) dans de
'eau distillée. Ensuite, le saphir a été découpé a 1’aide d’une scie circulaire a diamant [160]
(pour plus de détail cf. chapitre 4).

Dans un premier temps, nous avons voulu réaliser le couplage entre I’échantillon et la
ligne coaxiale d’amenée par une capacité suffisamment élevée. Ces essais ont démontré
la faisabilité d’un couplage de type capacitif pour des mesures au-dessus de 3 GHz (cf.
chapitre 4, paragraphe 4.5.8).

Mais la fragilité des capacités de couplage nous a amené a coupler les métaux directe-
ment par contact ohmique. Par la suite, nous avons donc uniquement utilisé ce type de
connexion pour toutes les mesures.

Le court-circuit de terminaison de ’échantillon CulNil est constitué de 7 fils en alu-
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minium d’un diametre de 33 pym. Nous ne les avons pas enrobés de laque d’argent. Cela
signifie qu’a cause de I'inductance mutuelle des fils, la partie inductive du court-circuit est

relativement importante pour cet échantillon par rapport a celle de I’échantillon en acier

inoxydable.

CuNil a 300 K
terminaison en circuit ouvert

o Re(Z) [Q] mesure
s Im(Z,) [Q] mesure

CuNil1 a80.5K
terminaison en circuit ouvert

o Re(Z) [Q] mesure
& Im(Z) [Q] mesure

]
]

Re(Z) [Q] simulation|
]

Z,19] Re(Z) [Q] simulation| Ze [€]
. . 300 T T
300 Im(Z,) [Q] simulation Im(Zy) [Q] simulation
200 200
100 100
0 0
-100 | -100
-200 | 200 ]
-300 -300 !
400 5 10 15 20 -400 ~ ' '
fréquence [GHz] ° ’ fréqueitc:)e [GHZ] ° *
CUN!l é 300 K ) ] o Re(Z) [Q] mesure CuNil 4 84 K
terminaison en court-circuit + Im(zZ,) [Q] mesure o i . o Re(Z) [Q] mesure
5 10 terminaison en court-circuit s Im(Zy) [Q] mesure
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#
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Figure 3.17: En haut : Mesures de I’échantillon de validation CulNil avec une terminaison en circuit ouvert.

La mesure a la température ambiante a servi comme référence pour la simulation. En bas :

Mesures du

méme échantillon apres I’avoir court-circuité au bout par des fils en aluminium. Seuls quelques parametres
ont été changés pour la simulation basse température (cf. paragraphe 3.6.4).

La figure 3.17 montre les mesures de ’échantillon CuNil respectivement en circuit

ouvert et en court-circuit (cf. TAB. 4.1 page 80 pour les parametres géométriques) a la

température ambiante et a basse température. Comme nous I'indiquons dans le paragraphe
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3.6.2, une résistance R, avec une dépendance en v? est introduite dans le schéma électrique
équivalent pour tenir compte de la diminution des pics de résonance et avoir un bon
accord a 300 K entre la mesure et la simulation. Cela nous permet de mieux reconnaitre
d’éventuels changements a basse température. Il est important de noter que R, est la
méme pour la simulation a haute et a basse température; son existence ne change pas
I’argumentation de la validation!

Le tableau 3.3 montre les parametres de “référence” obtenus a I'optimisation par rap-
port aux mesures de I’échantillon CuNil avec une terminaison en circuit ouvert. Le
modele “microruban 2 couches” mentionné a été élaboré pour tenir compte de l'effet de
deux couches conductrices superposées. Il s’est avéré dans notre cas que la couche moins
résistive court-circuite 'autre comme attendu. Nous ne détaillerons donc pas ce modele.
La résistance de bout qui constitue le court-circuit a été fixée apres optimisation (elle ne
joue pas un role important dans la simulation de I'impédance d’entrée). Comme pour la
caractérisation du connecteur, les optimisations a haute température ont étés effectuées
grace au logiciel MICROWAVE SCOPE.

Pour la simulation basse température, nous avons calculé la résistivité a partir de sa
valeur obtenue par optimisation a 300 K : pr = psoox —dp/dT*AT. Avec psoor = 24 pfdem
nous obtenons donc pgix = psosx = 21.9 pQdem. La petite variation de 0.03 uflem entre
84 K et 80.5 K peut étre négligée.

La contraction du saphir (cf. TAB. A.1) est uniquement de Al = 20 ym. La variation
de la constante diélectrique nécessaire pour expliquer le décalage des pics est de 0.32,
ce qui correspond tout a fait aux changements relevés dans la littérature (cf. TAB. A.2
page 225).

Par contre, nous avons un meilleur accord entre la mesure et la simulation quand
nous enlevons un AL = 0.06 nH au niveau du premier module T. Nous passons alors de
Li1 = L5 = 0.1 nH a la température ambiante a L1; = L5 = 0.07 nH a basse température.
L’effet de la variation de cette inductance est uniquement de “hausser” d’une maniere tout
a fait caractéristique la partie imaginaire de I'impédance d’entrée sans changer la position
en fréquence des pics, ce que nous ne pouvions simuler avec aucun autre quadripole. Cette
différence peut aisément s’expliquer par un léger changement au niveau des parametres
géométriques lié aux contractions différentielles.

Pour les simulations (montrées avec les mesures correspondantes a la figure 3.17) nous
avons utilisé les mémes parametres que pour les mesures en circuit ouvert. Seule la

résistance R,2 a di étre légerement augmentée (de 0.7 1072 &4 1.0 107N QHz2). Cette



3.6 Validation du nouvel étalonnage

67

Parametres du modele équivalent de CulNil Parametres du modele équivalent de CulNil
(références & 300 K) (basse température)
court-circuit circuit ouvert court-circuit circuit ouvert
(84 K) (80 K)
Li1: 0.1 nH Li1: 0.07 nH
T, Cy: 20 fF T, Cy: 20 fF
Lio: 0.1 nH Lio : 0.07 nH
1:933 ym 1: 933 ym
e1 : 130 pym e1 : 130 pym
microruban p1: or (2.24 pflem) microruban p1 : or (0.5 pflem)
2 couches es : 290 nm 2 couches es : 290 nm
p2 ¢ 24 puQem p2 ¢ 21.9 puQcem
W : 600 pm W : 600 pm
er= 10.54 er=10.22
Lo; @ 0.00033 nH Loy : 0.00033 nH
Ty Cy : 28 {F Ty Cy : 28 {F
Lgg : 0.00033 nH Lgo : 0.00033 nH
R,> 10729 QHz=2 | 71072 QHz 2 R,> 10729 QHz=2 | 71072 QHz 2
1: 7.56 mm 1: 7.55 mm
microruban ey : 290 nm microruban es : 290 nm
1 couche p2 24 puQem 1 couche p2 : 21.9 pQlem
W : 600 pm W : 600 pm
er=10.54 er=10.22
Lout 0.25 nH — Lout 0.25 nH —
Chrout — 0.23 fF Chrout — 0.23 fF

hauteur du substrat

: 350 ym, tand : 8.5 107°

Table 3.3: Parametres utilisés pour simuler 'impédance d’entrée de ’échantillon CulNil a haute et a
basse température en circuit ouvert et en court-circuit (pour plus de détail concernant les modeles cf.
F1G. 3.13). La valeur pour Ly, correspond & un court-circuit constitué de 7 fils d’aluminium sans laque

d’argent. L’épaisseur du substrat est de 350 pm, la tangente de perte tand= 8.5 107°.
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augmentation est en contradiction avec une interprétation de ce terme par un effet de ray-
onnement. Comme nous le montrons au paragraphe 3.6.2 (page 59) le court-circuit devrait
moins rayonner que le circuit ouvert. Cela montre bien que malgré certaines améliorations,
le modele électrique analytique contient toujours des lacunes qu’il faut combler avec des
termes ad hoc. Mais puisque R,2» ne varie pas avec la température, il n’influence pas
I’argumentation de la validation.

Pour démonter le court-circuit de bout de ’échantillon afin de le mesurer en circuit
ouvert, nous n’avons pas démonté le connecteur SMA. Cela implique qu’a priori les
parametres de désadaptation (regroupés dans le premier module T) n’ont pas changé
entre les mesures. Malgré cela, il s’est avéré difficile de trouver un jeu de parametres qui
reproduise aussi bien les mesures en court-circuit que les mesures en circuit ouvert. Il
est plus facile de trouver des parametres qui reproduisent mieux la mesure — aussi bien
a haute qu’a basse température — quand nous tenons compte simplement d'un type de
terminaison.

Il est important de noter que les valeurs utilisées lors de 1'optimisation a 300 K sont
les mémes pour les deux terminaisons court-circuit et circuit ouvert ! Nous avons voulu
obtenir un maximum de consistance, bien que la qualité du fit en porte les conséquences.

Par contre si nous ne faisons 'optimisation haute température que sur le court-circuit,
il est possible de trouver un accord tres impressionnant aussi bien a haute température

qu’a basse température comme en témoigne la figure 3.18.

3.6.5 Echantillons en acier inoxydable

Les échantillons de validation en acier inoxydable sont également pulvérisés sur la moitié
d’un wafer (2 pouces) de saphir (0001) d’une épaisseur de 350 um. L’orientation cristalline
est différente que pour les échantillons cupronickel. Pour produire le motif de la ligne,
nous avons utilisé la gravure ionique a ’argon. Ensuite, le saphir avec le motif gravé a été
découpé a 'aide d’une scie circulaire a diamant [160] (pour plus de détail cf. chapitre 4).

Rappelons que pour les échantillons de validation en acier inoxydable, le court-circuit
est constitué de 6 fils d’aluminium d’un diametre de 33 pum enrobés de laque d’argent,
ce qui a pour effet de diminuer fortement (d'un facteur 3 environ) 'inductance de la
terminaison (cf. TAB. 3.4).

La figure 3.19 montre les mesures haute et basse température avec leur simulations
respectives. Comme pour les échantillons en cupronickel, la somme des inductances du

premier module “T” de désadaptation est de 0.2 nH. Par contre, la distribution entre
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Figure 3.18: Comparaison entre la mesure et la simulation a haute et basse température. Les parametres
ont été optimisé uniquement sur court-circuit, ce qui explique I'amélioration du fit par rapport a la
figure 3.17.

les deux inductances est 1égerement différente, ce qui est en accord avec les mesures a
large bande de Majewski et al. [114]. Ils ont proposé d’obtenir les valeurs pour les deux
inductances du module T, Lq; et Lis, par optimisation. Il est donc peu probable que
ce module soit symétrique. Comme pour les mesures des échantillons en cupro-nickel,
nous retrouvons a basse température un meilleur accord entre la mesure et la simulation
quand nous diminuons la valeur des inductances de AL = 0.06 nH. Cette particularité a
également été observée sur d’autres échantillons de validation. Il s’agit la apparemment
d’un comportement général quand on diminue la température, ce qui renforce notre inter-
prétation des contractions différentielles (paragraphe 3.6.4).

Néanmoins, en gardant R, & 5 1072 QHz 2 (valeur utilisée & T = 300 K), la simulation
ne peut pas reproduire d’une maniere satisfaisante la mesure a basse température. En effet,

cette mesure montre une décroissance plus importante des pics que le montre la simulation.
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Figure 3.19: Mesures de I’échantillon inox2.3 avec une terminaison en court-circuit.

Une augmentation de R,2 pourrait donner un meilleur accord, mais étant introduite de

fagon ad hoc nous ne connaissons pas son sens physique et n’avons donc aucune prédiction

sur sa dépendance en température.

Ce terme est reconnaissons le, le point faible du

modele, qui a d’ailleurs été légerement modifié pour les échantillons supraconducteurs (cf.

paragraphe 5.6).
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Parametres du modele équivalent d’inox2.3

Parametres du modele équivalent d’inox2.3

(références & 300 K) (83 K)
court-circuit court-circuit
Li; : 0.08 nH Li; £ 0.05 nH
Ty Cy: 20 fF T, Cy: 20 fF
Lio: 0.13 nH Lis: 0.1 nH
1: 910 pm 1: 906 pm
e; : 130 pym e; : 130 pm
microruban p1: or (2.24 pQem) microruban p1 : or (0.5 uQem)
2 couches ey : 290 nm 2 couches ey : 290 nm
p2 : 119 pQcem p2 ¢ 111.5 pQlem
W : 600 pym W : 600 ym
e.=9.4 e=9.1
Loy : 0.001 nH Loy : 0.001 nH
To Cy : 50 {F To Cy : 50 fF
Los : 0.005 nH Log : 0.005 nH
R, 51072 QHz? R,> 51072 QHz 2
1:9.79 mm 1:9.77 mm
microruban es : 290 nm microruban es @ 290 nm
1 couche p2 119 puQcem 1 couche p2 + 111.5 puflem
W : 600 pm W : 600 pym
er=9.4 er=9.1
Lbout 0.08 nH Lbout 0.08 nH

hauteur du substrat : 350 pm, tané : 8.5 107

Table 3.4: Parametres utilisés pour simuler I’impédance d’entrée de I’échantillon inox2.3 & haute et a basse
température (pour plus de détail concernant les modeles cf. FiG. 3.13). La valeur Ly, correspondent
a un court-circuit constitué de 6 fils d’aluminium enrobés de laque d’argent. L’épaisseur du substrat est
de 350 pm, la tangente de perte tand= 8.5 107>, et l'orientation cristalline différente par rapport aux
échantillons en cupronickel explique la différence de ¢,..
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3.7 La température moyenne du cable d’amenée

Il est possible de réguler la température au voisinage de 80 K au niveau de ’échantillon
en refroidissant uniquement avec de 1’azote liquide ou bien en refroidissant avec de ’azote
et de 'hélium — qui est nécessaire pour refroidir la bobine supraconductrice. Bien que la
température de régulation soit la méme, nous nous sommes apercus qu’avec un gradient
total identique (par exemple AT = (300 - 80) K ), mais des gradients partiels différents, les
étalonnages effectués avec ’'azote seul, ou avec azote et hélium, différaient sensiblement.
Concretement, le degré de remplissage en hélium du cryostat (cf. Fia. 3.1, p. 38) est
un facteur qui peut changer dramatiquement les résultats, en particulier au niveau de la
phase.

Pour mettre le probleme en évidence, nous avons utilisé un échantillon d’YBasCuzO7_;
dans I’état supraconducteur car les pertes sont tres petites. Apres avoir mis I’échantillon

a une température de 80 K deux mesures ont alors été effectuées,
e une mesure 'y en utilisant seulement de 1’azote liquide dans le cryostat
e une seconde mesure ['y, en refroidissant avec de I’hélium liquide.

Ces deux mesures (I'y et I'z.) ont ensuite été traitées par un jeu de mesures étalon {I';}
ou les “pseudo-étalons” avaient été refroidis a l'azote et un jeu ou les “pseudo-étalons”
avaient été refroidis a I’hélium. Nous avons ainsi obtenu quatre impédances d’entrée de
’échantillon : Z NN Z N, He; Z He,N €t Z He,He- Z He,n Par exemple veut dire que la mesure
a été effectuée avec de 'hélium dans le cryostat et traitée avec le jeu d’étalons refroidi a
I'azote. Dans la figure 3.20 sont seulement montrés 7 N, Hes Z He,He €t A He,N Puisque 7Z He,He
et Zyn sont identique & lincertitude de la mesure pres. Pour plus de clarté, seules les
fréquences autour de 12 GHz sont présentées, mais des résultats similaires ont été obtenus
a d’autres fréquences.

Nous pouvons observer un changement systématique. Quand la température moyenne
du cable de connexion est la méme pour I’échantillon et le jeu d’étalons (les deux refroidis
sous azote, ou bien les deux refroidis sous hélium), le résultat est le méme. Par contre,
quand la température moyenne dans le cable est supérieure pour la mesure de I’échantillon
(nous parlons de Zy z.) la partie réelle de 'impédance d’entrée devient négative et les
parties réelle et imaginaire sont décalées de 110 MHz vers des fréquences plus basses.
Dans le cas contraire (mesure ZHG,N) nous observons un décalage de 130 MHz vers les

fréquences plus élevées.
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Figure 3.20: Influence de la distribution de température dans le cable d’amenée.

Le décalage de la partie imaginaire peut étre expliqué facilement. Un cable plus chaud
est moins contracté. Une différence de 110 MHz vers les plus basses fréquences peut donc
étre associée a une différence de la longueur effective de 250 pm. De la méme maniere,
un cable plus froid est plus contracté, ce qui décale les pics de résonances vers les plus
hautes fréquences. Une différence de la longueur effective de 250 yum n’est pas surprenante,
quand on considere qu’il est nécessaire, pour tenir compte des contractions produites par
un gradient de température de 300 K & 80 K [53], de “raccourcir” de 4 mm un cable d’une
longueur initiale de 1.2 m.

Il est donc indispensable de controler tres précisément les conditions thermiques dans
les cables d’amenée. Dans notre dispositif expérimental, nous pouvons le faire en effectuant
toutes les mesures nécessaires pour I’étalonnage basse température {I';,I';,} au méme
niveau d’hélium dans le cryostat. En comparant les changements relatifs d’'une mesure
traitée avec deux jeux d’étalonnage ou le niveau d’hélium differe de 4 %, nous avons
évalué 'erreur finale a 2 % environ. Dans la mesure ot le niveau d’hélium peut étre mieux

controlé qu’a 4 % pres, cette valeur est une limite supérieure.
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3.8 Protocole de mesure

Compte tenu de ce que nous venons d’expliquer, nous avons été amenés a mettre au point

le protocole de mesure suivant.

1. Pomper sur le vide d’isolement (azote) pour assurer une consommation d’azote re-

productible (p < 107° mbar= 1073 Pa).

2. Assurer un vide de p < 107° mbar au niveau du vide secondaire de la canne de

mesure.

3. Mettre la méme pression (1.5 bar= 1.5 10° Pa) pour le gaz d’échange dans la canne.
4. Laisser refroidir sous azote liquide jusqu’a 100 K.

5. Effectuer un premier siphonnage d’hélium pour remplir le cryostat environ a moitié.
6. Appliquer le champ magnétique voulu (entre 0 et 7 T).

7. Laisser refroidir sous champ pendant la nuit, ce qui permet d’atteindre un bon

équilibre thermique.
8. Le lendemain matin, effectuer 1’étalonnage primaire a la température ambiante.
9. Pendant I’étalonnage primaire, resiphonner 'hélium a 70 % de remplissage.
10. Effectuer des mesures entierement automatisées avec un pas en température de 0.5 K.

11. Le soir venu, il faut changer la valeur du champ magnétique et resiphonner I’hélium,

pour laisser a nouveau ’échantillon se refroidir sous champ pendant la nuit.

Les mesures sont ensuite commandées par ordinateur, ce qui assure le méme “timing”
pour les conditions thermiques. Il faut alors environ 14 heures par champ magnétique

pour effectuer toutes les mesure entre 79 K et 95 K avec un pas en température de 0.5 K.
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3.9 Comparaison entre I'ancien et le nouvel étalonnage

Finalement, nous allons comparer notre nouvel étalonnage avec une correction d’un étalonnage
effectué a la température ambiante. Pour cela nous avons mesuré un échantillon supracon-
ducteur a une température au-dessus de la température de transition alors qu’il est tres
résistif.

La correction d'un étalonnage haute température est le procédé le plus souvent utilisé
pour tenir compte des effets de changement de température. Elle se fait en deux temps

(cf. par exemple P. Xavier [190]) :

1. Un étalonnage OSL est effectué a la température ambiante. Il permet de placer le
plan d’étalonnage au niveau de ’échantillon. Apres le refroidissement, ce plan se

trouve alors a basse température.

2. Pour corriger les effets du changement de la température dans le cable d’amenée,
un court-circuit est mesuré a la place de I’échantillon a la température ambiante
(Tees00x) et & la température de mesure de I'échantillon (T..pr). Le module et la
phase basse température de I’échantillon T,,.s sont alors normalisés par rapport a la

mesure du court-circuit a la température ambiante :

1:‘007”7" = |fmes| * |fcc,300K|/|fcc,BT| e$p(j [ques - ¢cc,BT + ¢cc,300K]) (311)

La figure 3.21 montre le résultat de cette comparaison. Les différences des les plus basses
fréquences sont évidentes. Les oscillations parasites sont beaucoup trop importantes pour
pouvoir extraire une impédance linéique Z; fiable.

Remarquons que le groupe de Maryland autour de S. Anlage utilise un procédé tres

similaire [21] & notre ancien étalonnage.
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Figure 3.21: a) : Comparaison du nouvel étalonnage avec une simple correction d’un étalonnage qui a
été fait & 92.5 K. Une simulation de 1’échantillon est également montré. b) : Pour accentuer la différence
méme a basse fréquence nous avons également tracé la différence entre les mesures et la simulation jusqu’a

5 GHz.
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3.10 Conclusion

Pour mesurer la réponse hyperfréquence d’un supraconducteur dans la transition vers
I’état normal sous champ magnétique, nous avons choisi une technique de mesure large
bande : la réflectométrie. Contrairement aux mesures résonnantes, elle permet en effet
d’obtenir des résultats malgré la forte dissipation rencontrée dans le supraconducteur au
niveau de la transition résistive, a condition de posséder un étalonnage basse température
performant.

Nous avons mis au point un étalonnage “secondaire” fonctionnant a basse température.
Le principe de cet étalonnage original a été publié lors d’une présentation orale a la 29.
European Microwave Week 1999 & Munich [151] et apparaitra dans IEEE MTT Special
Issue “Microwave and Communications Application at Low Temperatures”. Toutes deux
sont présentées en annexe a la fin de ce mémoire.

Nous l'avons situé parmi les autres techniques utilisées dans notre gamme de 0.1 a
18 GHz. La validation par des mesures de microrubans résistifs, et la comparaison avec
une ancienne méthode d’étalonnage montrent ses performances et mettent en évidence son

aspect novateur.
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4

FABRICATION DES EECHANTILLONS

4.1 Introduction

Il convient de rappeler que nos échantillons sont de simples lignes microrubans, résultants
de la gravure d’un film mince d’une épaisseur d’environ 200 nm déposé sur un substrat
monocristallin. Ces échantillons sont fixés sur un porte-substrat qui est vissé sur un
connecteur coaxial (cf. F1G. 4.7).

Nous avons deux types d’échantillons : des échantillons métalliques dont nous avons
déja parlé au chapitre précédent lors de la validation, qui sont réalisés au laboratoire
(CRTBT) et des échantillons supraconducteurs, fabriqués dans d’autres laboratoires (Schei-
der Electrique, Conductus, LMGP Grenoble).

Ce chapitre va présenter les caractéristiques de nos échantillons et détailler leur pré-
paration. Nous rappellerons les techniques de microfabrication et expliquerons l'intégration
des échantillons dans le dispositif de mesures en hyperfréquence. Excepté le dépot des

supraconducteurs tous les travaux ont été réalisés au CRTBT.

4.2 Apercu général du procédé de fabrication des échantillons

La fabrication des échantillons comporte plusieurs étapes :

1. dépot d’or d'une épaisseur d’environ 300 nm sur la face arriere du substrat.

2. pour les échantillons de validation, pulvérisation du métal (cupronickel ou inox) sur

la face polie du substrat,
3. lithographie du motif de la ligne a reproduire,

4. gravure de la ligne, soit humide pour le CuNi, soit ionique pour I'inox et 'Y BayCuzO7_s,

5. découpe du substrat pour les échantillons de validation en cupronickel et en acier

inoxydable a 'aide d’une scie & diamant [160].

79
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6. nettoyage de I’échantillon (étape qui peut comporter un polissage des tranches pour

enlever des dépots métalliques déposés lors d'une gravure ionique).
7. mesure des dimensions finales de la ligne (son épaisseur, sa longueur et sa largeur),

8. finalement, montage de I’échantillon sur le porte-échantillon.

Chacune de ces étapes va étre détaillée dans la suite de ce chapitre.

Quelques échantillons en YBaCuO étaient couverts d’une couche d’or ou d’une couche
d’argent, déposée in situ lors de I’épitaxie de I'YBaCuQO. Pour ces échantillons les étapes
2, 3 et 4 doivent étre répétées de maniere a dégager en partie le ruban. Il faut juste laisser
deux petit plots au début (~ 900 pm) et a la fin (=~ 200 pm) pour assurer les contacts

électriques.

4.3 Caractéristiques des échantillons de validation

Le tableau 4.1 donne les cotes géométriques des échantillons de validation en Cupronickel

et en acier inoxydable que nous avons utilisés.

Réf. Substrat ‘ largeur [pm] ‘ longueur [mm] ‘ épaisseur [nm] ‘ type de montage
CuNil saphir 1102 603+10 8.5£0.1 290+10 CCCO, CCCCF
CuNi4 - = 11.3540.2 290+£10 COCO
CuNi6 = = 6.6£0.1 290+10 COCO

COCO
CuNi7 - = 8.65+0.15 290+10 4-fils
CuNi9 - 613+9 8.65£0.09 290+£10 CCCO, CCCCF
CuNil0 = = 8.84+0.1 290+10 CCCCF
inox2.1/2 | saphir 0001 573£10 5.4940.08 V' /V 255+£15 4-fils
8.240.1 I*/I~
inox2.3 = 583+10 10.7£0.1 30010 CCCCFL

COCO : couplage capacitif (cf. paragraphe 4.5.8), terminaison en circuit ouvert (cf. paragraphe 4.5.6)
CCCO : couplage résistif, terminaison en circuit ouvert

CCCC : couplage résistif, terminaison résistive

CCUZF : court-circuit avec plusieurs fils microsoudés.

CCFL : les fils sont enrobés dans de la laque d’argent

Table 4.1: Parametres géométriques des échantillons de validation. La hauteur du substrat est de 350 pum.
Pour la résistivité cf. section 3.6.3, Fic. 3.15. Les parametres électriques sont indiqués aux tableaux 3.3
et 3.4.
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4.4 Caractéristiques des échantillons supraconducteurs

Durant ce mémoire nous avons travaillé essentiellement sur trois films minces supracon-
ducteurs, appelés C5, W2 et S22. Leur caractérisation s’est faite par des mesures de la
résistivité en courant continu, par des mesures de la susceptibilité magnétique, par I’analyse
de rayons X [123] et par imagerie de la surface en utilisant un microscope électronique a
balayage (MEB) [190].

L’analyse des rayons X montre que dans les trois échantillons ’axe ¢ est bien aligné
avec la normal du substrat (¢ L 45 ~ 0 %) et que nous n’avons pas de cristallites ou I’axe
a est perpendiculaire a la surface du substrat.

En ce qui concerne 'imagerie MEB, rappelons que les électrons secondaires sont éjectés
en surface par un processus Coulombien. Ils ont donc une faible énergie. La résolution est
maximale pour ces électrons. Cela prédispose ces images pour une étude de la morphologie.
Les électrons rétro-diffusés ont une plus grande énergie. Ils viennent d’une profondeur plus

importante et permettent d’analyser la composition chimique.

Figure 4.1: Images MEB de ’échantillon S22. A gauche : Image par des électrons secondaires, a droite
celle des électrons rétrodiffusés.

La figure 4.1 montre des images au MEB de I’échantillon S22. L’image a gauche a été
prise en électrons secondaires, celle a droite en électrons rétrodiffusés. L’analyse chimique
des plots (excroissances a gauche, tache blanche a droite) a révélé qu’il s’agit d’oxyde de

Cuivre. De plus 'image en électrons secondaires montre que ’épaisseur n’est pas tres
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homogene, ce qui s’est confirmé dans des mesures d’épaisseur avec le profilemetre, déja
mentionné. Par contre on ne voit pas de cristallites a L, ce qui indique comme ’analyse
aux rayons X de bonnes caractéristiques structurales.

L’analyse MEB sur les autres échantillons a montré également des excroissances d’oxyde
de Cuivre, qui n’altérent pas le comportement & haute fréquence [193]. L’aspect en-dehors

de ces excroissances est plus homogene.

5 W2 | $22
fabrication
matériau LaAlO3 LaAlO3 MgO
méthode pulvérisation MOCVD pulvérisation
lieu et date Conductus LMGP Schneider Electrique
03/93 12/97 4/99
géométrie
hauteur du substrat [pm] 500 500 250
largeur de la ligne [pm)] 622 612 612
longueurs [mm] | ame 0.65 0.8 1.1
ruban 3.89 3.39 3.53
plot de contact 0.34 0.5 0.35
épaisseur [nm] 300£10 500+10 130410
nombre de fils au bout 4 (+ laque Ag) 4 4
résistivité et T,
p [1€2cm] a 300 K 2200 1300 415
a 100 K 550 420 150
TO/T, et AT, 89.3/91 et 3.5 | 92/92.7 et 0.75 |  88.2/89.8 et 1.9

Table 4.2: Echantillons étudiés et leurs caractéristiques géométriques et supraconductrices. Les définitions
pour 7Y, T, sont données dans le texte.

Les mesures de la susceptibilité magnétique indiquent par une faible largeur de la
transition (~ 1.5 K) que I’échantillons W2 est assez homogene en ce qui concerne une
éventuelle distribution de températures de transition. S22 semble avoir une distribution
de températures critiques plus importante que W2. C5, ’échantillon le plus ancien a été
réoxygéné par un recuit sous atmosphere d’oxygene, ce qui a permis d’augmenter la 7, a
91K. Néanmoins il garde une largeur de transition assez importante (3.5 K).

La mesure de la résistivité a été effectuée en deux fils durant le refroidissement pour la
mesure haute fréquence. Elle renforce 'image donnée par la mesure de la susceptibilité.

En effet la transition de W2 est tres abrupte et se fait a une température tres élevée pour
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un film mince (7, = 92.7 K), tandis que AT, est plus importante dans S22, pour trouver
son maximum pour 1’échantillon C5. Nous montrons dans la figure 4.2 la résistivité de
S22 a 200 MHz et la dérivée de la résistivité d’apres les mesures en deux fils lors du
refroidissement. Nous définissons T, par le maximum de dp/dT. TP est donnée par la

température ou nous trouvons la résistance résiduelle mesurée.
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Figure 4.2: En haut : Résistivité de I’échantillon S22 a 200 MHz en fonction de la température. En bas :
dp/dT mesurée en 2 fils. Pour les parametres électriques voir tableau 5.2.

Compte tenu du fait que les trois échantillons ont donné des résultats semblables, nous
allons nous limiter a I’échantillon S22, qui est I’échantillon le plus récent et qui, point

fondamental, a la constante delectrique la plus basse. Cela diminue I'effet de la dispersion
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(cf. paragraphe 5.4) et le nombre de résonnances de Z,(v). Puisque nous avons constaté
qu’a chaque résonnance de Z, () apparait une résonnance géométrique résiduelle dans &(v)
(cf. paragraphe 7.3.2) qui rend l'utilisation de la gamme de fréquence correspoondante

impossible, il est important d’avoir le moins de résonnances possible.

4.5 Procédés de fabrication des échantillons

4.5.1 Dorure de la face arriere d’un échantillon et dépot du matériau de

la ligne

La dorure s’est avérée nécessaire pour éviter que la valeur effective de la constante diélectrique
Ereff €volue avec la température de facon incontrolable. En effet, il suffit d’'une fente d’air
de 8 um entre le plan de masse, constitué du porte-échantillon, et un substrat de constante
diélectrique e,= 10 pour que e.¢s change d’environ 20 % (cf. les mesures en couplage ca-
pacitif paragraphe 4.5.8).

Le métal des échantillons de validation a été pulvérisé sur la surface polie de la moitié
d’un wafer (2 pouces) de saphir, épais de 350 pm. La surface est orientée selon la direction
(1120) pour les échantillons de cupronickel et selon la direction (0001) pour les échantillons

en acier inoxydable.

4.5.2 Lithographie de la ligne

Nous avons utilisé une méthode de photolithographie en ultraviolet pour produire le motif
souhaité, en I'occurrence ici une ligne microruban d’une largeur de 600 pm.

Les différentes phases de cette technique sont détaillées a la figure 4.3. Elles sont
réalisées en salle propre (hottes a courant d’air laminaire) afin de minimiser les risques de
poussieres.

Notons que le masque servant a la définition du motif est une impression sur transparent
d’un dessin réalisé avec le logiciel VELLUM a ’échelle 1.

Nous avons été conduits a utiliser la résine HOECHST S1818 pour les échantillons de
validation en cupronickel et la résine HOECHST AZ 4562 pour les échantillons en acier
inoxydable et en YBayCuzO7_s (pour les conditions de préparation cf. TAB. 4.3). La
résine S1818 étant moins visqueuse que la résine AZ4562, elle est plus facile a manipuler
et produit nettement moins d’effet de bord. Son épaisseur est suffisante pour faire une
attaque humide. Par contre, pour une attaque ionique, il faut avoir une résine plus épaisse.

C’est la raison pour laquelle nous avons été obligés d’utiliser une autre résine pour 'acier
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résine positive
film mince
substrat

tournette

Etalement de la résine sur une tournette
(vitesses de rotation : 4000 tours/min)

Prérecuit de la résine, puis insolation aux UV
(vue en coupe)

Résultat apres insolation et développement de la résine
(vue en coupe)

Figure 4.3: Photolithographie ultraviolet.

et 'YBayCusO7_s.

Les résines S1818 et AZ4562 sont des résines photopositives, c’est-a-dire que les parties
insolées s’en vont lors du développement. L’épaisseur de la résine AZ4562 est de 6 pum
apres ce procédé. Celle de la résine S1818 est de 2 ym. Pendant le pré-recuit et le recuit
final de la résine, I’échantillon est maintenu sur la plaque chauffante a ’aide d’un systeme
d’aspiration pour garantir un bon transfert thermique. Les temps d’insolation varient dans
le temps puisque la lampe UV faiblit, mais le temps d’exposition est d’environ 1 minute.
Le développement des résines se fait, soit dans du développeur MICROPOSIT pur pour la
résine AZ4562, soit dans un mélange eau/développeur a 50 % pour la résine S1818. Le
recuit durcisseur final, qui évapore les solvants restants, n’est pas recommandé dans le cas
d’une gravure humide. Nous avons en effet constaté une dégradation de la résolution en

gravure humide apres un recuit final, liée a un tres léger décollement de la résine lors du
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recuit. Par contre, pour une gravure ionique, ce durcissement est nécessaire pour mieux

résister a l'attaque ionique.

1818 CuNi \ AZ4562 inox \ AZ4562 YBaCuO

vitesse de rotation

de la tournette 4000 tours/minute

durée de la rotation 30 secondes

pré-recuit de la a 115°C

résine (“soft bake”) pendant 1 min a 95°C pendant 2 min

insolation UV avec

une énergie totale de 36 mJ/cm? 56 mJ/cm?
développement 50% développeur développeur
pendant une minute Microposit / 50% Microposit pur

eau distillée

ringage dans de I'eau

distillée pendant au moins 1 min

séchage a l'azote

vérification au microscope optique
de I'absence de défauts (rayures, trous, cloques etc.)

recuit final (“hard bake”) — | 120°C pendant 5 min

Table 4.3: Conditions standards pour la lithographie en UV.

Le procédé décrit dans le tableau 4.3 varie légerement en fonction de la taille de 1’échan-
tillon. Pour des petits échantillons (5 x 5 mm), il produit tel quel des résultats tout a fait
satisfaisants pour les deux types de résines. Par contre, pour des échantillons plus grands
(10 x 10 mm) et la résine AZ4562, il faut prérecuire pendant 4 min 30 secondes afin de
sécher suffisamment la résine, sinon elle colle contre le masque. Dans le cas des grands
échantillons, il faut également développer pendant au moins deux minutes, par étapes de
30 secondes!. Apres chaque étape, nous regardons au microscope optique ’avancement du
développement. Nous nous sommes ainsi rendus compte que nous devions surdévelopper,
c’est-a-dire développer plus longtemps que prévu par le procédé standard (cf. TAB. 4.3),

pour éviter les effets de bord (bourrelets) dus a I’étalement avec la tournette.

4.5.3 Gravure de la ligne

La gravure permet de reproduire le motif dessiné par la résine dans le matériau de la

ligne (d’abord dans les métaux CuNi et acier inoxydable, puis dans le supraconducteur

'Un développement de deux minutes sans interruption donne le méme résultat final, mais ne permet

pas de vérifier 'avancement du développement.
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YB&QCU307_5) .

Il existe deux types de gravures : la gravure humide (ou chimique) et la gravure seche.

e\ py—
7 AN
Gravure chimique Gravure ionique
(attaque isotrope) (attaque directionnells
A4 N
E— —
Résultat aprés gravure

Figure 4.4: Principe de la gravure chimique(humide) et ionique (séche).

e La gravure est dite humide lorsque le circuit est gravé par immersion dans une
solution chimique. Les parametres d’une gravure humide sont essentiellement : le
temps, la température de gravure et les produits utilisés pour D'effectuer. Nous
avons utilisé ce type de gravure pour la réalisation des échantillons en cupronickel
(cf. paragraphe 3.6.4). L’immersion de ’échantillon dans une solution de 2 % de
chlorure ferrique (FeCl3) dans de I’eau distillée, pendant 3 minutes, a la température
ambiante, pour 300 nm de cupronickel, a donné de bons résultats avec une résolution

inférieure a 10 pm.

Comme D'avait remarqué P. Xavier [191], il est difficile de trouver des produits qui
sont neutres vis-a-vis du supraconducteur. Pourtant, un certain nombre d’auteurs
utilisent la gravure humide pour réaliser des motifs dans "'YBaCuO [1, 78, 94, 174,
182, 203] et affirme méme ne trouver aucune altération au niveau des caractéristiques
micro-ondes [193]. En plus, la gravure chimique étant isotrope, les bords sous la

résine sont attaqués, ce qui diminue la résolution (cf. F1G. 4.4).
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Nous avons remarqué le méme probleme lors des essais de gravure chimique sur
lacier. L’attaque se faisait méme d’avantage aux bords de la résine et sous la résine
qu’aux endroits non protégés. Nous avons donc été obligés d’utiliser la gravure

ionique pour réaliser les échantillons en acier inoxydable.

Le principe de la gravure seche est d’expulser de maniere physique les parties du film

extérieures au motif a graver. L’impact d'un faisceau laser peut étre utilisé, mais la
résolution est limitée par les problemes de chauffage [116], qui sont particulierement
génants dans le cas des YBayCuszO7_s sous vide. En effet le supraconducteur risque
de se désoxygéner avec des conséquences néfastes (cf. FIG. 2.6) sur sa résistivité et

sa température critique.

filament de tungstene

(cathode) T courant
e
—/m\J \Ef arrivée du gaz
plasma ——ﬁ/ \ e grille de focalisation
K

""""" <—— Bati
(anode)

L —  échantillon

e eau ou azote
I liquide

p~2 10* mbar=2102Pa éEI—> pompage

Figure 4.5: Bati de gravure ionique.

Nous avons donc utilisé 1’énergie d’'un plasma d’ions. L’appareil de gravure ionique

est schématisé a la figure 4.5. Les parametres de la gravure ionique sont : le temps

d’exposition, la tension accélératrice des ions, la nature des ions, la nature du refroidisse-

ment utilisé et la pression du gaz de travail. Des ions d’Argon sont souvent utilisés, mais

il s’est avéré plus judicieux de remplacer ici ’Argon par le Xénon pour la gravure de

I'YBaCuO a la température ambiante afin d’éviter une dégradation de la couche [191].

Nous avons vérifié par des mesures de la susceptibilité magnétique que la T, et la largeur

de la transition n’ont pas été altérées par la gravure ionique.

Notons pour information qu’il existe également une méthode de gravure ionique par

faisceaux d’ions réactifs (RIE : Reactive Ion Echting), cf. par exemple [85].
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L’un des avantages de la gravure ionique est qu’elle est anisotrope (cf. F1G. 4.4), ce qui
la rend utilisable jusqu’a des largeurs de lignes typiques de 1 ym. Par ailleurs, I'installation
est relativement bon marché, et cette technique est souple et assez simple a utiliser. Les

attaques que j’ai réalisées ont été faites dans les conditions suivantes :

e Xénon comme gaz d’attaque, sous une pression de 2 10~* mbar (2 1072 Pa),
e gaz d’attaque a incidence normale, accéléré a 300 V,
e courant de cathode de 1 A,

e ¢échantillon mis a la masse et refroidi avec de 1’eau via le porte-échantillon.

Le tableau 4.4 donne une idée des temps d’attaques typiques. Les valeurs de com-
paraison correspondent a des attaques avec Argon, accéléré a 500 V avec une densité de
courant de 1 mA.cm~2. Ces valeurs permettent d’estimer un bon ordre de grandeur des

temps d’attaques des autres matériaux et des résines.

Vitesses d’attaques mesurées sous Xénon

matériau vitesse [nm/min] | t pour 100 nm
Au 18 5 min 33 sec
YBayCuszOr_s 8.3 12 min
NdGaOs 42£0.5 22 min

Vitesses d’attaques de comparaison selon [36]
Au 100-170
Ag 120-220
Al,O4 8-13

résines photosensibles

AZ1350 20-25
AZ1450 14
AZ1470 18

Table 4.4: Vitesses d’attaques ioniques mesurées et selon [36]. Les conditions d’attaque n’étant pas les
mémes, les vitesses d’attaques de comparaison ne donnent qu’une valeur relative.

4.5.4 Découpe et nettoyage de I'échantillon
Pour les échantillons de validation qui étaient pulvérisés sur des demi-wafers de saphir, il
a fallu faire une découpe grace a une scie circulaire a diamant [160]. La découpe se fait le

long des lignes indiquées a la figure 4.6.
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sutésr;[rat Lignes de découp
Saphir: 1
\\ 1 9 :
1o

/ | |

Microrubans

Figure 4.6: Lignes de découpe pour les échantillons de validation.

Il était nécessaire de monter les échantillons avec la face du substrat ou se trouve le
motif de la ligne tournée vers la lame de la scie, car au moment ot la lame sort de 'autre
coté du substrat, elle a tendance a arracher des morceaux. Cela pose un probleme pour
la découpe perpendiculaire au ruban puisque nous avons besoin d’un ruban lisse sur les
bords pour assurer un contact électrique homogene lors du montage.

Une gravure ionique (comme pour les échantillons en YBayCuszO7_s5 et en acier) a
I'inconvénient qu'un dépot du matériau attaqué peut se former sur les tranches du substrat
qui ne sont pas directement sous ’attaque ionique. Ainsi, nous avons eu un échantillon qui
n’avait pas de contact électrique en mesure continue, mais les petits dépots sur la tranche
arriere étaient suffisamment proches pour donner un court-circuit a haute fréquence. Il
est donc impératif de polir les deux tranches qui sont dans la direction de propagation.
Ce polissage n’est par contre pas critique au niveau de la qualité de surface. Nous ’avons
donc effectué a la main sur du papier émeri d'un grain de 1200 et 2400. Effectivement,
I’échantillon montrait un comportement en circuit ouvert apres cet intervention.

Pour protéger I’échantillon, nous ’avons poli avant d’enlever la résine.

Une fois I’échantillon gravé et poli, il faut enlever la résine. Cette opération ne pose
aucun probleme apres une gravure humide, puisque la résine n’a pas été altérée par la
gravure. Il est suffisant de plonger 1’échantillon pendant 30 secondes dans de I'acétone et
de le rincer ensuite avec de 1’alcool, puis de le sécher sous un jet d’azote gazeux pur.

Par contre, apres une gravure ionique, cette opération est moins simple car la nature
de la résine s’est légerement modifiée pendant la gravure (a cause de I’exposition aux ions
et du léger chauffage qui lui est associé). Celle-ci adhere alors tres bien a ’échantillon et
une immersion rapide dans I'acétone ne suffit pas en général a la décoller.

Nous avons donc utilisé un procédé mis au point au laboratoire qui évite ’emploi de
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techniques mécaniques ou chimiques trop agressives. Il se fait en quatre temps :
e immersion dans l'acétone pendant 50 secondes,
e 10 secondes supplémentaires dans le méme bain d’acétone agité par ultrasons

e 10 secondes sous un jet d’alcool, si I’échantillon n’est pas rincé avec de I'alcool avant

le séchage, il peut apparaitre des traces d’eau piégée en surface.
e séchage a 'azote gazeux.

Lorsque le nettoyage est terminé, il ne nous reste plus qu’a mesurer précisément la
largeur et la longueur de la ligne au microscope optique ou a la binoculaire. Nous mesurons
également son épaisseur avec le profilemetre de films minces “alphastep” de TENCOR

INSTRUMENTS. Sa résolution est d’environ 10 nm dans notre cas.

4.5.5 Montage de I’échantillon sur le porte-substrat
Dans ce paragraphe, nous expliquerons comment ont été montés les échantillons sur les
porte-échantillons (cf. F1G. 4.7), et nous justifierons les choix techniques que nous avons

faits.

connecteur coaxial cales en bronze-bérillium ?
porte-substrat

¥

=

"rondelle" échantillon

tra
LS\

f

0 F--=--—=

Figure 4.7: Schéma du porte-échantillon. Les trous élargis du connecteur coaxial permettent un posi-
tionnement par rapport au porte-substrat. La “rondelle” assure via les vis un bon contact électrique et
thermique.

4.5.5.1  Fization des échantillons

Contrairement a la technique utilisée jusque-la, qui consistait a coller 1’échantillon avec
une résine thermo-conductrice électro-isolante au nitrure de bore et alumine, nous avons

pressé I’échantillon avec deux ressorts en Cuivre-Béryllium contre le porte-échantillon.
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Les raisons de ce choix sont les suivantes:

e La constante diélectrique €, et I'angle de pertes tand de la résine ne sont pas connus

dans les gammes de fréquences et de températures utilisées.

e Quand on colle I’échantillon contre le porte-substrat, on change forcément I’épaisseur
totale du substrat, ce qui revient a changer la constante diélectrique effective €, (ff
(ainsi que 'angle de perte tand dans une moindre mesure). Compte tenu du fait
que nous ne connaissons pas non plus les variations de ¢, .7 et tand de la colle avec
la température, nous avons préféré presser simplement 1’échantillon contre le porte-
substrat. Par contre, ce choix nous a obligé a dorer la surface arriere du substrat
pour éviter un gap d’air qui change également le ¢, .rs (cf. paragraphe 4.5.8). En
plus, les variations de la largeur du gap avec la température n’auraient pas étés

controlables.

e “Last but not least”, il s’agit la d’un procédé réversible. Nous pouvons donc démonter

I’échantillon si jamais des changements s’avéraient nécessaires.

Il est important que les cales qui fixent ’échantillon ne soient pas trop larges de maniere
a laisser le microruban “loin” des cales et donc du plan de masse pour éviter des couplages
non-désirés (cf. paragraphe 4.7). Dans notre cas, ou le bord de ces cales était éloigné d’au
moins 2 mm du ruban, nous n’avons jamais rencontré d’effets de couplage.

La procédure de fixation sur le porte-substrat doit remplir les deux conditions suivantes :

1. L’échantillon doit étre bien centré sur le porte-échantillon, puisque I'étendue des
mouvements du porte-substrat par rapport au connecteur est limitée (cf. para-

graphe 4.5.7).

2. Il est important que les bords du substrat et du porte-échantillon soient parfaitement
alignés de facon a ce que le substrat soit présent sur toute la longueur du conducteur
central au moment de la connexion entre le porte-substrat et le connecteur. En effet
un espacement augmenterait la capacité et I'inductance de désadaptation (cf. par

exemple [8, 175]).

Dans ce but, nous avons monté une plaque en cuivre a la place du connecteur coaxial
pour fixer le porte-substrat (cf. F1G. 4.7) dont le milieu est indiqué sur la plaque pour

orienter I’échantillon. L’ensemble est installé dans un étau et les cales sont positionnées
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avec des vis a téte plate. Il est important de laisser du jeu au montage pour mettre en
place ensuite 1’échantillon, qui est fixé en vissant successivement les deux vis et en prenant
garde a ne pas le déplacer par rapport au centre et aux bords du porte-substrat.

Pour éviter que I'ensemble ne se salisse, nous avons toujours travaillé avec des gants
en Latex. Nous avons également souffié avec de l'air comprimé apres chaque étape de

montage pour enlever d’éventuelles poussieres.

4.5.6 'Terminaison du ruban

Nous avons deux possibilités pour terminer le microruban : soit en circuit ouvert, soit en

court-circuit.

e [avantage du circuit ouvert est essentiellement la facilité d’installation. Il suffit en
effet de laisser le bout du ruban tel qu’il est apres sa gravure. Cela peut s’avérer
crucial au moment ot un contact par la microsoudeuse est impossible, comme par
exemple sur 'YBay;CuzO7_s sans couche d’or. Nous allons voir par la suite qu’il
est méme possible de réaliser des mesures du coefficient de réflexion sans contact
grace au couplage capacitif entre le cable coaxial et le ruban. Outre la simplicité
de la fabrication, le modele électrique d’'une terminaison en circuit ouvert s’avere
également moins complexe que dans le cas du court-circuit. En effet, le microruban
reste homogene sur toute sa longueur; il n’y a pas de plot d’or en bout de ligne qu’il

faudrait prendre en compte dans le modele électrique.

Les inconvénients du circuit ouvert sont d’une part 'impossibilité de mesurer la
transition résistive en courant continu (en deux fils pendant le refroidissement pour
la mesure en hyperfréquence), et d’'une maniere plus générale, I'insensibilité de la

mesure du coefficient de réflexion a des fréquences inférieures a environ 4 GHz.

e Le court-circuit est constitué de quatre a sept fils d’aluminium d’un diametre de
33 pm reliant le microruban, dont le bout est doré sur une longueur d’environ 200 pm
pour les échantillons supraconducteurs, au porte-échantillon en cuivre doré. Les
soudures ont été effectuées a ’aide d’une microsoudeuse de WEST-BOND. La mi-
crosoudure des fils s’est avérée nécessaire, puisque la laque d’argent seule ne pouvait
pas toujours assurer un bon contact électrique lors du refroidissement (probleme de
craquelures). Pour diminuer 'inductance des fils, nous les avons enrobés dans le cas

des échantillons de validation avec de la laque d’argent, dans ce cas les craquelures ne
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sont pas génantes. Le court-circuit ainsi obtenu montre effectivement un caractere

essentiellement résistif.

Le circuit ouvert et le court-circuit sont complémentaires dans la mesure ou les in-

convénients de I'un correspondent aux avantages de 'autre.

4.5.7 Connexion entre le porte-substrat et le connecteur

Il est nécessaire de pouvoir bouger le conducteur central du connecteur par rapport au
porte-substrat afin d’assurer un bon alignement entre ce conducteur central et la ligne.

Nous avons donc élargi les trous du connecteur afin de le positionner au moment du
montage.

La figure 4.7 montre un schéma du montage.

4.5.8 Couplage entre I’échantillon et la ligne coaxiale d’amenée

Comme pour la terminaison, nous avons la possibilité d’un couplage capacitif — correspon-
dant au circuit ouvert — ou bien d’un couplage résistif avec une faible composante inductive

— correspondant au court-circuit.

4.5.8.1  Couplage capacitif

La figure 4.8 montre un modele couramment utilisé dans le “design” de circuits intégrés
pour des capacités de type MIM (métal-isolant-métal) [8]. Il ne correspond pas ex-
actement a notre configuration puisque 1’électrode supérieure n’est pas un microruban.
Cependant, il peut nous indiquer les ordres de grandeur a utiliser dans la modélisation du

couplage capacitif.

e . I
<> film
| ' diélectrique(erq) o Lo F
‘Qlf’_ [ O
eL’”
o | L
Q T Cc1 Ge Cez
substrat &)
° @)

¥

Electrodes métalliques

Figure 4.8: Modele de couplage capacitif selon Bahl [8].

Les formules correspondantes en SI sont :
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10_98”[ch
Ce [F] = “3ond. (4.1)
G, [S] = wC. tand (4.2)
Ot = Coo [F] = 10~ 5[ W (4.3)

Z.(W, h,e,) 3607 h

W et e sont respectivement la largeur et ’épaisseur du ruban. d., [, et ,4 représentent
respectivement 1’épaisseur, la longueur et la constante diélectrique du film diélectrique. &,.,
tand et h sont la constante diélectrique, la tangente de pertes et la hauteur du substrat (cf.
F1G. 4.8). ecrr(W, h, e, €,) est la constante diélectrique effective de la ligne microruban,
Z,. est son impédance caractéristique.

La figure 4.9 montre la simulation du couplage capacitif pour plusieurs épaisseurs du
film diélectrique dont la constante diélectrique est donné par €,.4 = 2, ce qui est typique-
ment le cas des plastiques. La partie supérieure de la capacité de couplage est constituée
du connecteur central du connecteur coaxial ce qui impose W et [. : La largeur est donc
W = 600 pum, la longueur /. = 900 um. Le substrat est en saphir (cf. tableau A.2) d'une
hauteur de h = 350 um. Sachant que le métal au niveau des électrodes métalliques est de
I'or la résistance R, se calcule & ~ 0.1 €.

Avec leqn. (4.3), nous calculons des capacités de désadaptation C. o ~ 0.2 pF.
L’inductance L. se calcule a ~ 0.4 nH en utilisant des formules typiques pour des mi-
crorubans (cf. chapitre 5).

Les valeurs des capacités C. déterminées grace a l'eqn. (4.1) pour les épaisseurs d sont
données par le tableau dans la figure 4.9.

Dés les plus grandes épaisseurs de d. (50 pm), nous pouvons voir les résonances du
microruban, ce qui implique que des capacités de couplage supérieures a 0.2 pF sont
suffisantes pour des mesures a des fréquences supérieures a 4 GHz.

Pour réaliser le film diélectrique, nous avons choisi d’étaler avec une tournette une
résine supportant les basses températures : le polymide UR5100.

Il y a cependant un inconvénient. Lors de ’étalage, des bourrelets de résine importants
apparaissent aux bords de I’échantillon (cf. paragraphe 4.5.2). Nous avons donc été obligés
de placer les plots de la capacité de couplage au milieu du microruban et de le couper
ensuite avec une scie circulaire a diamant [160] (cf. F1a. 4.6 page 90). Cette découpe
s'est avérée tres délicate, puisqu’elle avait tendance a dissocier les plots de la ligne. La

solution pour éviter le décollage a été d’enduire ’échantillon avec de la cire (OCON-199
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Figure 4.9: Simulation du couplage capacitif pour différentes capacités de couplage C. utilisant des
parametres typiques pour le microruban (cf. TAB. 3.3). Le Zéro de la partie réelle de Z, est décalé
par rapport a la partie imaginaire pour plus de clarté.

de LOGITECH LTD.) sur une plaque de verre en mettant les plots vers la plaque pour les
protéger. Apres la découpe, la cire a été enlevée grace a une soufflerie chaude.

Par contre, le nettoyage complet de 1’échantillon était tres difficile. Méme apres un
bain dans du RBS chaud (un détergent alcalin), suivi d’un bain dans de l'acétone chaud
et finalement un nettoyage dans des vapeurs de trichloréthylene (CyHCl3), I’échantillon
n’a pas retrouvé la netteté du début.

Un essai avec une agitation par ultrasons a eu comme effet de dissocier le plot et la
ligne.

La figure 4.10 montre comme exemple d’un couplage capacitif la mesure et la simulation
d’un microruban en cupronickel a 98.8 K. Nous avons au-dela d’environ 3.5 GHz un signal
tout a fait exploitable, qui montre bien les différentes résonances géométriques. Par contre
ces mesures nous ont fait prendre conscience de I'importance d'une fente d’air entre le

substrat et le porte-substrat (cf. paragraphe suivant).
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4.5.8.2  Effet d’un gap d’air

La figure 4.10 montre la mesure d'un échantillon dont la surface arriere n’est pas dorée et
une simulation, calculée a partir de la mesure a température ambiante comme nous 1’avons
fait pour valider le nouvel étalonnage. Nos trouvons a basse température une longueur
effective beaucoup trop courte (I,/g, = 30.2 mm). En effet, en tenant compte des con-
tractions thermiques (maximales 20 ym) et des changements de la constante diélectrique
du substrat en saphir (Ae, /e, =~ 0.32/10.54) nous calculons une longueur effective de

33.5 mm !

o Re(Ze) R] CuNi4 98.8 K mesu| 2 Im(Ze) [Q] CuNi4 98.8 K mesur
Re(ZQ [Q] Re(Ze) 2] simulationg, = 10.22 Im(Ze) [Q] simulationg, = 10.22 Im(ZP) [Q]

I Re(Ze) R] simulationg, = 8.3 Im(Ze) [Q] simulatione, = 8.3 |y 300

160

200

100

“->O

-100

-200

fréquence [GHZz]

Figure 4.10: Mesure et simulation de ’échantillon CuNi4 en couplage capacitif. La terminaison du ruban
est un circuit ouvert. Il s’agit donc d’une mesure entierement sans contact. La différence entre la prédiction
calculée a basse température et la mesure montre I'importance d’un gap d’air. Comme dans la figure 4.9
les Zéros de Re(Z,) et de Im(Z.) ne sont pas & la méme hauteur.

Pour évaluer I'influence de la fente d’air entre le porte-échantillon et le substrat, re-
gardons la figure 4.11. Nous considérons le substrat et la fente comme deux capacités
en série d'une valeur de C' = egoe, A/d avec A, la surface de la capacité, d I'épaisseur du
diélectrique et e, sa constante diélectrique. Il s’agit la bien entendu d’une idéalisation
puisque la distance x est en fait obtenue en moyennant sur les différentes distances qui se

trouvent entre le substrat et le porte-substrat a cause de leur rugosité. La face arriere du
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saphir est en effet dépolie et le porte-substrat n’a pas été poli.

A
Coft of] 350 um g =10,22
C Y _
PR x g =1

Figure 4.11: Modele pour évaluer I'influence d’une fente entre le porte-échantillon et le substrat.

Avec Z = (jwC) ™! nous avons donc :

1 _ 1 n 1
Coery  Ca Cyp
ou
Cserr =83 A g0, Oy =10.22 g0 et Cu=1 €0
’ 350um 350um Tpum

Csefy est issu de la simulation, ol nous n’avons pas fait varier I'épaisseur du substrat.

Nous voyons donc qu’une épaisseur de fente d’air de

x =8 um (4.4)

est suffisante pour changer la constante diélectrique de 20 %. Cette valeur est tout a
fait en accord avec la rugosité du substrat et celle du plan de masse.

Des mesures sur le méme échantillon apres dorure de la face arriere n’ont plus montré
ce décalage tres important des pics de résonance, mais le méme décalage que celui des
autres échantillons mesurés en couplage résistif (cf. paragraphe 3.6.4). La dorure crée
en effet une équipotentielle de zéro en épousant intimement les irrégularités de la surface
arriere. Comme il existe au moins un contact électrique entre la masse et la dorure les
irrégularités sont court-circuitées a haute comme a basse température, le contact étant
maintenu par les ressorts en bronze-béryllium.

Remarquons par ailleurs que le changement de la constante diélectrique effective di a la
fente d’air peut expliquer le décalage des pics, mais change également la hauteur des pics de
telle sorte qu’ils ne correspondent plus a la simulation. Cela n’est pas surprenant puisque
la distribution des lignes de champ électrique entre la simulation (milieu diélectrique ho-
mogene avec €, s.¢f = 8.3) et la mesure (milieu anisotrope de deux diélectriques avec

grs1 = 10.22 et €, = 1) n’est pas du tout la méme.
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Pour clore ce paragraphe sur le couplage capacitif, remarquons que ces mesures mon-
trent bien la faisabilité de ce type de couplage. Pour améliorer encore ces performances
aussi bien du coté mécanique que du coté électrique, il serait préférable de remplacer le
film en polymide par un dépot diélectrique comme par exemple le MgO.

La méconnaissance du comportement de ce polymide en fonction de la température et
de la fréquence ne poserait alors plus de probleme. L’évaluation de son épaisseur non plus.
Une possibilité pour vérifier les données du dépot est la mesure du chemin optique avec
une binoculaire qui permet de mesurer la distance parcourue en hauteur du plateau. La
valeur ainsi mesurée donne directement la longueur effective nl = [,/e, avec n l'indice de
diffraction.

Compte tenu de ces difficultés, nous avons décidé de ne pas continuer a développer le

couplage capacitif, et nous lui avons préféré le couplage résistif, qui s’est avéré réalisable.

4.5.8.3  Couplage résistif

Le couplage résistif est assuré par la connexion entre le conducteur central et le ruban
par simple pression. Pour donner a ce montage une certaine souplesse mécanique vis-
a-vis des contractions thermiques différentielles, il a fallu plier le conducteur central du
connecteur légerement vers le bas. Il agit ainsi comme un ressort et nous n’avons jamais
rencontré de problemes de contact lors du refroidissement ou a basse température. Sig-
nalons qu'un montage mécanique plus élaboré au niveau du contact électrique n’a pas
donné de meilleurs résultats.

Comme pour la terminaison en court-circuit (cf. paragraphe 4.5.6) ou un contact
électrique directement sur le ruban a posé probleme, nous avons été obligés de dorer le
bout du ruban situé sous le conducteur central pour obtenir un contact or/or.

Le couplage résistif est réalisé de la fagon suivante :

e Dans un premier temps, un positionnement a ’ceil nu du ruban sous le conducteur

central permet de visser légerement le porte-substrat au connecteur.

e Le positionnement fin se fait ensuite sous une binoculaire ou nous vérifions que le
ruban et le conducteur central sont bien alignés dans la direction de propagation et

que le conducteur central repose a plat sur le ruban.

e En maintenant la pression entre le connecteur et le porte-substrat, les vis sont finale-

ment fixées. Cette étape est assez délicate puisqu’il faut éviter de casser le conducteur
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central en mettant trop de pression et également de déplacer le porte-substrat par

rapport au connecteur au moment ou ’on visse.

4.6 La stabilité du montage

Pour vérifier que la procédure de montage donne des résultats reproductibles, nous avons
déplacé I’échantillon CuNi6 par rapport au conducteur central du connecteur SMA, par-
allelement et perpendiculairement a la direction de propagation des micro-ondes (respec-
tivement référencés “parallele” et “perp.” dans les figures 4.12, 4.13 et 4.14).

Les figures 4.12 a 4.14 montrent ’évolution en fréquence du coefficient de réflexion du
systeme connecteur SMA et microruban CuNi6 a la température ambiante. Elles ont été
effectuées avec le plan d’étalonnage situé directement a la sortie de ’analyseur vectoriel
pour avoir la plus grande précision puisqu’il n’y a ni cables d’amenée ni de probleme lié a
la température.

Intéressons-nous d’abord a la reproductibilité du montage :

Re()

o Re() paralléle Qum & Im(T) paralléle Gum oA Re(") réf - perp. droite um ——A Im(") réf - perp. droite @m
Re(") perp. droite um Im(T") perp. droite um A Re() réf - perp. gauche m | | ——A Im(I") réf - perp. gauche gm
Re(") perp. gauche im Im(T) perp. gauche im A Re(") réf - perp. gauche Il @m | | = A Im(") réf - perp. gauche Il Am
1 E Re(") perp. gauche Il om f— Im(T") perp. gauche Il im 0.06 T T T 0.06

(D

ARe()

-0.02 o k7 \VAN, 5* -0.02

-0.04 . 0.04

fréquence [GHz] fréquence [GHz]

[@VRY

Figure 4.12: La reproductibilité des résultats : a gauche, superposition de plusieurs mesures “brutes” du
connecteur et de ’échantillon CuNi6 a la température ambiante. Entre les différentes mesures ’échantillon
a été démonté. A droite, la différence des mesures par rapport a la référence “parallele” montre une
variation inférieure & 6%.

La figure 4.12 montre quatre mesures issues de la série des tests de reproductibilité. Ce
sont des mesures pour lesquelles nous avons essayé d’aligner le mieux possible I’échantillon

par rapport au connecteur :

o “Parallele” était le point de départ. Nous avons ensuite effectué le décalage parallele

a la direction de propagation. La mesure “perp. droite” correspond au point de
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départ pour le décalage perpendiculaire a la ligne.

e Nous avons ensuite re-aligné 1’échantillon pour pouvoir faire le décalage “perp.
gauche”.

e Enfin, nous ’avons a nouveau re-aligné pour la suite des mesures a basse température

(“perp. gauche I17).

Les variations introduites par le démontage de ’échantillon restent inférieures a 6 %.
Les différences s’expliquent facilement par des petits changements dans les modules “T"”
de désadaptation. Concretement, cela signifie qu’a partir du moment ou nous avons monté
I’échantillon, nous devons effectuer toute la série des mesures, sinon a chaque retouche du

montage, nous risquons des incertitudes de 'ordre indiqué plus haut.

—o—Re() parallele 0 um || —=—Im(I") parallele O um
Re(") paralléle ~50 um Im(T") paralléle ~50 um
1 Re(") parallele ~450 prf| - Im(I") paralléle ~450 pp 1
[ | ——Re() paralléle ~700 pifl — Im(I") paralléle ~700 pfn
05F A\ , j0.5
—~ L \&\\ RS / \\\ \ // \ 5/0/:
5 0 - L ¢ AN [ Q\\‘\f\ // \s\\\ /1 0 §
I N V7Y A7 B N/ W
&\ 2y LR %2
o\ S \ ’ \ /
-0.5 \\v\‘ /) N4 V 1-0.5
i
-1 r —_ 1
C " |
0.5 e = R 7 0.5
— /,K RN+ ﬁx £SO 4]
= L A § K £/ \ s{{,’, 7 —_
g O ! /,A/ ,”’,/,/ - X\\ X // // 2\\ # ] O %
2] {7 N \ /] 3
[ £ / \ 7
-0.5 o ” -0.5
[ S . L MR '}
0 5 10 15 20
fréquence [GHz]

Figure 4.13: Reproductibilité des mesures par rapport a un décalage du ruban parallele a la direction de
propagation des ondes électro-magnétiques : deés les plus faibles décalages, la différence est importante.

Les figures 4.13 et 4.14 montrent par contre que des que nous décalons légerement le
ruban par rapport au connecteur central, nous avons des changements de 1'ordre de 15 %.
Le décalage parallele a la direction de propagation est réalisé en utilisant des feuilles d’or
entre le porte-substrat et le connecteur, ce qui change la longueur effective du montage.
Cela explique pourquoi des les plus faibles longueurs les changements sont tres importants

(cf. Fic. 4.13).
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Re(I)
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Figure 4.14: Reproductibilité des mesures par rapport & un décalage du ruban perpendiculaire a la direc-
tion de propagation des ondes électro-magnétiques : les changements sont nettement moins importants
que dans le cas du décalage parallele au ruban.

4.7 Un couplage indésirable

Lors de la lithographie du motif de la ligne, de petits dépots métalliques sont restés aux
bords du substrat (cf. F1G. 4.15a)) dus justement aux effets de bord dont nous avons
déja parlé. Nous ne les avions enlevés que sur une longueur d’environ 1.5 mm, sur les
deux cotés du microruban, supposant que cette distance serait suffisante pour éviter des
couplages.

La figure 4.15 nous montre que tout au contraire, I'influence sur I'impédance d’entrée
est assez importante. D’une part, la capacité de bout est augmentée, ce qui se manifeste
par une diminution de la partie imaginaire a basse fréquence. D’autre part, une oscillation
parasite est rajoutée a plus haute fréquence. Ce n’est qu’apres avoir enlevé entierement
ces dépots, que nous avons retrouvé le méme type de comportement que celui observé pour

les autres mesures.

4.8 Conclusion

Un aspect important de ce travail réside dans la préparation d’échantillons destinés a étre
utilisés avec une géométrie de ligne microruban. Nous venons de présenter les techniques
que nous avons utilisées. Par ailleurs, nous avons mis en évidence la reproductibilité du

montage hyperfréquence et celle de la réponse hyperfréquence des échantillons.
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Figure 4.15: a) Les deux bouts de ligne venant des effets de bord lors de la lithographie (cf. para-
graphe 4.5.2). b) Leur présence influence fortement sur le comportement de l'impédance d’entrée. Une
fois les bouts enlevés les irrégularités dans I'impédance disparaissent.
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5

TRAITEMENT DES DONNEES

5.1 Introduction

Ce chapitre concernant le traitement des données est divisé en deux parties. Dans un
premier temps, nous allons nous intéresser a la modélisation d'une ligne microruban
métallique, puis supraconductrice. En utilisant le modele électrique équivalent du disposi-
tif, nous pourrons alors calculer I'impédance d’entrée Z,(v) d'un échantillon métallique.
Nous verrons que pour calculer Z,(v) d’un échantillon supraconducteur, il faudra intro-
duire un modele qui décrit la conductivité.

La seconde partie sera consacrée au probleme inverse : connaissant I'impédance d’entrée
Z, nous chercherons & extraire les parametres linéiques intrinseques, & savoir Z; et Y; soient
quatre inconnues (parties réelles et imaginaires de Z; et Y;) a partir de deux grandeurs
mesurées. Heureusement, Y; = (tand + j)wC; ne dépend que de la structure géométrique
(et surtout pas d'un éventuel état supraconducteur du ruban). Nous pourrons donc utiliser
les formules développées dans la premiere partie de ce chapitre pour calculer Y; (sans avoir
besoin d’un modele pour la conductivité, bien entendu). Nous présenterons finalement les

deux algorithmes que nous avons développés pour I'extraction de Z; et de la conductivité .

5.2 Analyse d’une ligne microruban

Comme nous avons vu dans la figure 2.2, la structure d’une ligne microruban n’est pas ho-
mogene. En effet, les lignes du champ électromagnétique ne sont pas contenues entierement
dans le substrat.

Différentes méthodes ont étés proposées pour I'analyse des lignes microrubans [70].

Elles se répartissent dans 3 groupes :

1. les méthodes quasi-statiques

105
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2. les modeles de dispersion

3. et finalement, les méthodes d’analyses multimodes

e Dans les méthodes quasi-statiques, la propagation des ondes électromagnétiques
est considérée comme purement T.E.M. Les caractéristiques du microruban sont alors
déterminées a partir des capacités électrostatiques de la structure. Cette analyse s’est
avérée adéquate pour des circuits travaillant a des fréquences inférieures a environ 5 GHz,
ou la largeur du ruban et la hauteur du substrat diélectrique sont beaucoup plus petites
que la longueur d’onde dans le diélectrique.

e Dans le second groupe, les déviations a une propagation purement T.E.M. sont prises
en compte d’'une maniere quasi-empirique. Quelques parametres, que nous verrons dans
le chapitre 5.4, sont déterminés de fagon a reproduire le comportement de dispersion d’un
microruban connu a partir des expériences (ou des solutions théoriques exactes).

e Les méthodes du dernier groupe tiennent compte de la nature hybride des modes de
propagation ce qui oblige a passer directement par des champs électro-magnétiques et a
résoudre les équations de propagation (cf. eqn. (2.1)). La solution des équations se fait
ensuite numériquement par des méthodes de différences finies, des méthodes d’intégration
ou la méthode de Galerkin. Mais ces méthodes, quoique tres exactes, nécessitent un temps
de calcul trop important.

Nous nous sommes donc basés sur les deux premiers types de méthodes pour traiter nos
mesures. L’approche quasi-statique et les formules qui en découlent seront détaillées dans
le paragraphe suivant. Dans le paragraphe 5.4, différents modeles de dispersion seront

présentés.

5.3 Analyse quasi-statique par transformation conforme

Dans 'approche quasi-statique, I'impédance caractéristique effective Z2° et la constante
diélectrique effective €,. sont calculées a partir de deux capacités C, et Cy : C, est la
capacité linéique de la structure du microruban ou le diélectrique a été remplacé par de
I’air; Cy est la capacité linéique avec le substrat diélectrique présent.

L’'impédance caractéristique Z>° et la constante de phase 3, c’est-a-dire ¢,., peuvent

alors étre exprimées a partir de C, et C :

1
77 = ——— 5.1
C CO /Csc(a ( )
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2 |Cy 27
=== 2
b= Ve = n Ve (5.2)
2
ol Epe = (;—2) = %Z (5.3)

Ao et As sont respectivement les longueurs d’onde dans le vide et dans le substrat.

Pour le calcul de C, et Cs on peut (entre autre) utiliser les transformations conformes.
L’idée de base consiste a transformer la ligne microruban de largeur W sur un substrat
de hauteur h et de constante diélectrique ¢,, en un condensateur a électrodes planes de

largeur effective W,y et de constante diélectrique effective €, (cf. F1G. 5.1).

transformation
W conforme Wetr

Figure 5.1: Principe d’une transformation conforme pour tenir compte de la géométrie inhomogene d’un
microruban.

Pour ne pas rentrer trop dans les détails de la transformation conforme!, nous ne
présentons ici que les résultats obtenus par la méthode de Wheeler ([179, 180]), car c’est
la plus communément utilisée. En définissant «w = W/h comme le rapport entre la largeur
du ruban W et la hauteur du substrat h, on obtient pour la permittivité diélectrique

effective ¢, :

+1 e —1
5%:5;— —|—€2 F(u) (5.4)

(1+ E)*l/2 +0.04(1 —u)? (u<1)
avec F(u) = 1“2 (5.5)
(14 2 (> 1)

et pour I'impédance caractéristique effective Z2° :

Pour trouver plus d’information cf. [69] ou dans I’application pour un ruban supraconducteur cf. [27].
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70 8
In (— +0.25 u) (u<1)
oo _ 2T\ /Ere U

;;_m {u+ 1.393 + 0.667 In (u+ 1.444)} " (u> 1)

avec 19 = 120 7 [Q], I'impédance du vide.

Pour des calculs plus évolués, 'article de Hammerstad et Jensen [72] sert souvent de
référence. Ils proposent des formules basées sur 'impédance caractéristique Zg; ' Jans un
milieu homogene et sur sa constante diélectrique effective €,.;. Ces formules présentent
le double avantage d’étre valables pour n’importe quel rapport de u = W/h et d’étre a
la base du logiciel de simulation SUPERCOMPACT. En les utilisant dans nos calculs, nous

pouvons ainsi profiter des capacités d’optimisation de ce logiciel.

ngﬂ(u):%?\%e (£ EL“)JF 1+ (2> (5.7)

ou

f(u) =64 (2 —6) exp [—(

avec pour la constante diélectrique effective :

e +1 e -1 10Y) (-

ou

a(u):1+ilnu4+(u/52)2+ 1 1n<1+[ U }3)

49 ut 4+ 0.432 18.7 18.1
et
g, —0.97%%
b(e,) = 0.564
(&) { & +3 ]

Selon Hammerstad et Jensen, ces expressions auraient une précision supérieure a 0.2 %
dans la gamme ¢,< 128 et 0.01 < u < 100.
Notons que dans cette approche, 'épaisseur du ruban est négligée et l'analyse est

restreinte & un microruban ouvert sans couverture.
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5.3.1 Influence de I’épaisseur du ruban

5.3.1.1  Sur les lignes de champ

Nombre d’auteurs ont déja reporté I'influence de 1’épaisseur e sur la constante diélec-
trique (cf. [69] pour une liste non exhaustive des auteurs traitant ce sujet). Des formules
simples ont d’abord été proposées par Bahl et Garg [9] et plus tard par Hammerstad et
Jensen [72].

Les formules proposées par Bahl et Garg sont tres proches de (5.4) et (5.6). En effet,
ils tiennent compte de l'influence de 1’épaisseur :

e en remplagant le rapport W/h par W, /h, avec e 'épaisseur du ruban ou

1.2 4
Wolse i 2V (W/h < 1/2)
%: h T h e (5.9)
h W 125e¢ 2h '
LA (N P > 1/2
Fr2 s (14w (W/h > 1/27)

e et en modifiant ¢, de la maniere suivante (g, -0 étant calculé selon eqn. (5.4)) :

e —1 e

Eree = €ree=0 — — L T — 5.10
) ,e=0 4.6 m ( )

De la méme maniere, Hammerstad et Jensen [72] proposent des formules basées sur
les expressions de Wheeler [180] pour corriger U'influence de 1’épaisseur. Leurs modifi-
cations seraient plus précises pour des rubans étroits et des substrats a faible constante
diélectrique.

Pour un milieu homogene (en supposant que le ruban soit entiérement enrobé par le

diélectrique), la correction est :

e 4exp(l) )
Aup,=—In(1+ 5.11
L ( e coth? v6.517u ( )

et pour un milieu inhomogene, le facteur de correction est :

1
Aui:—

1
14+ ——) . A
2 < * cosh v/e, — 1) h

En définissant les largeurs corrigées u, = u+ Auy, et u; = u+ Ay, les effets de ’épaisseur

(5.12)

sont finalement inclus dans (5.7) et (5.8) ce qui permet de déduire :
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7200 (e, ,) = 250 () Yo Er) (5.13)
5rel<ui75r)
2
Z3 M (un)
Ere(U,e,8,) = €re1 (U, €,). | ——> 5.14
.0,50) = i) | (.14

Dans notre géométrie, ou e < h, I'influence de 1’épaisseur sur les lignes de champ est
pour tous les échantillons mentionnés dans ce manuscrit, inférieure a 0.1 % au maximum,

dans le cas des deux modeles présentés plus haut.

5.3.1.2 Sur R; et L;

Dans ce paragraphe nous allons nous intéresser a l'influence de 1’épaisseur finie du
microruban sur l'inductance totale et la résistance totale de la ligne.
Rappelons rapidement que dans notre géométrie, I'impédance linéique totale Z; peut

étre décomposée comme suit :

Zl(mt) = [Rl,ruban + Rl,pdm] + jw [Ll,géo + Li,ruban + Li,pdm] (515)

Zi = Risuban + Ripam + J W [Lirubant, Lipam| représente 'impédance linéique interne

du métal, donc du ruban et du plan de masse (pdm). Le terme inductif est du au
fait que le champ magnétique peut pénétrer jusqu'a la profondeur de peau . dans le
métal. L’énergie emmagasinée dans ce champ magnétique va augmenter 'inductance to-
tale. Dans le cas d’un supraconducteur s’y rajoute en plus 'inductance cinétique (cf.
paragraphe 2.5.1). L; 4, représente 1’énergie emmagasinée dans le champ magnétique qui
passe par le diélectrique!.

L’idée proposée par Wheeler [178] et par Pucel [82] est de déduire L; = L; rupan + Li pam
de l'inductance totale externe (ou géométrique) de la ligne. Cela n’est bien siur possible
que dans le cas ou une inductance externe peut étre calculée. Wheeler et Pucel supposent
alors qu’il s’agit d’une ligne en mode T.E.M. et que I’épaisseur du ruban e est supérieure
a la profondeur de peau d. (de préférence quelques d.). Cela implique que R; est égale a
Liw (cf. eqn. (2.10)).

Mais dans notre géométrie, e n’est pas grand devant d.. En tenant compte de ce fait,

Lee et Itoh [105] donnent finalement la formule suivante pour 'impédance interne Z; :

1L effet du champ électrique dans le diélectrique se trouve dans I’admittance linéique Y; (cf. para-

graphe 2.2.1)




5.4 Analyse dispersive d’une ligne microruban 111

— sinh(z) + sin(x) . sinh(z) — sin(x)

Zi = Rchosh(x) —cos(z) jRSGcosh(x) — cos(x) (5.16)
avec
x = 2WeG/s, (5.17)
Ry =1/06. [Q] . la résistance de surface (5.18)
de = 1/\/mpo ptrvo [m] : profondeur de peau (5.19)
G= % Zz: S_TIZ;’ facteur géométrique de Wheeler/Pucel = [m™] (5.20)
W,e : largeur et épaisseur du ruban |m] (5.21)

Remarquons au passage que G est indépendant de la fréquence. Les formules de Pucel
que nous avons utilisées pour le calculer sont données en annexe (cf. Annexe A.2.1).
Le formalisme de Pucel présente ’avantage de pouvoir calculer séparément les pertes et
I'inductance interne dues au plan de masse par rapport a celles du ruban, contrairement
par exemple aux formules de Gupta, ou tous ces effets sont dans une seule formule [69, 70].
Dans le cas d’un supraconducteur dans notre géométrie, le facteur correctif K, = [W G]~*

(cf. paragraphe 2.2.1).

5.4 Analyse dispersive d’une ligne microruban

Comme nous 'avons déja mentionné, la propagation dans une ligne microruban n’est pas
purement T.E.M. L’impédance caractéristique ainsi que la constante diélectrique varient
avec la fréquence.

C’est la raison pour laquelle de nombreux auteurs ont proposé des formules (empiriques)
de dispersion. En 1973, Getsinger [58] a proposé I'analyse d’'une structure géométrique
différente de celle d’'un microruban, mais également inhomogene avec les mémes caracté-
ristiques électriques qu’'un microruban a fréquence nulle. La dispersion de cette structure
peut étre calculée analytiquement et ensuite étre utilisée pour déduire un modele de dis-
persion pour le microruban.

Sa forme générale est la suivante :

& = ere(0) (5.22)

Ere(D) = & — TP(ﬁ)
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ou &, est la constante diélectrique, €,.(0) la constante diélectrique effective d’apres I’analyse
quasi-statique, 7 une fréquence normalisée et P(7) est une fonction empirique qui varie
d’'un auteur a 'autre et qui contient toute I'information sur 'influence de la fréquence.

Basées sur des mesures étendues d’impédance caractéristique entre 10 et 100 €2 sur des
microrubans, Edwards et Owens [48] ont proposé trois ans plus tard des modifications
pour améliorer les formules de Getsinger.

Nous allons ici comparer deux des propositions les plus récentes, faites I'une par Jansen
et Kirschning en 1982 [86, 84], et I'autre par Kobayashi [90] en 1988. Dans la mesure ot
Kobayashi considere que les formules de Jansen et Kirschning ont la plus grande précision
en comparaison avec des simulations, nous n’allons pas tenir compte des autres proposi-
tions.

Kobayashi ne calcule que la relation de dispersion pour la constante diélectrique. Donc
pour avoir acces a toutes les caractéristiques du microruban, nous incluons, comme le
propose Gupta [70], 'expression de Hammerstad [72] pour Z.(v).

Dans toutes les formules qui suivent, &,.(0) est la constante diélectrique calculée a
fréquence nulle, c’est-a-dire dans le cas quasi-statique; ¢, est la constante diélectrique
pour le matériau; u = W/h est la largeur normalisée du ruban par rapport a la hauteur h

du substrat; enfin, ¢y est la vitesse de la lumiere dans le vide.

£re(0) Ere(v) — 1
Ere(V) €re(0) — 1

er — re(0)
1+ (v/vso)™

Ze(v) =2 (5.23)

ere(V) = &p — (5.24)

m est une fonction de W/h. vsq représente approximativement la fréquence a laquelle la
valeur de €,.(v) vaut la moyenne entre la valeur quasi-statique €,.(0) et celle du matériau
homogene €,. m et v5g sont définis dans I'annexe A.2.2. Pour nos échantillons sur MgO
vso vaut environ 70 GHz et pour les échantillons sur LaAlOj3 v5g vaut environ 32 GHz, ce
qui veut dire que les échantillons sur LaAlOz seront plus dispersifs.

Selon Kobayashi, ces formules ont une précision meilleure que 0.6 % pour 0.1 < u < 10,
1 < &, < 128 et pour n’importe quel rapport de h/Xg, ot Ag est la longueur d’onde dans

le vide.

Regardons maintenant les formules proposées par Jansen et Kirschning [86, 84]. La
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structure mathématique est identique a celle de I'équation (5.22), mais le terme correctif

P(v) est différent.

crelv) =8 = €1+—;(£())) (5.25)
o Ri3(ere(v), &) Ri7(uer,v)
) =2 (Rm(sre(O),sr)) (5.26)
P(0,u,e,) = Pi(,u) Pa(e,) [ (0.1844 + Py(u, ) Py(e,)) 10 &]-570 (527

Les parametres P; a Py et Ry a Ry7 sont obtenu en ajustant €,.(v) et Z.(v) par rapport
aux résultats “exacts”, obtenus numériquement. Dans la mesure ou ils ne contiennent pas
de physique, nous les donnons dans I'annexe A.2.3.

v = v[GHz] x hlcm)] est la fréquence normalisée en GHz.cm. Remarquons que © ~ h/ )\,
ol Ag est la longueur d’onde dans le vide. En comparant ces formules avec des résultats
de simulations numériques “exacts”, les auteurs concluent qu’elles sont valables avec une
précision meilleure que 0.6% dans la gamme de 0.1 < u <100, 1 <&, <20et 0 < h/)\ <
0.13.

La figure 5.2 montre le calcul dispersif de la constante diélectrique effective et de
I'impédance caractéristique d’apres Jansen (eqn. (5.25) et (5.26)) et d’apres Kobayashi/Gup-
ta (eqn. (5.24) et (5.23)). Nous avons choisi des configurations qui correspondent a nos
échantillons supraconducteurs, notamment ¢, = 10 et W/h = 2.4 comme pour ’échantillon
S22 et e, = 20 et W/h = 1.2 comme pour les échantillons C5 et W2 (cf. paragraphe 4.4).
Quand on regarde ¢,(v), il apparait alors clairement que les échantillons & €, = 20 de-
vraient montrer une plus forte dispersion que 1’échantillon a ¢, = 10. Remarquons finale-
ment que les variations relatives de €,.(v) sont légerement plus importantes chez Jansen,
tandis que les variations relatives de Z.(v) avec la fréquence sont un peu plus importantes
chez Kobayashi.

Mais comment se manifesteront ces différences dans I'impédance d’entrée d’une ligne
microruban ? Pour répondre a cette question, regardons le tableau 5.1. Il montre a
nouveau pour deux valeurs de la constante diélectrique (MgO et LaAlOj), le décalage

calculé de la fréquence de résonance d'une ligne microruban dans une géométrie typique
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Zc(v) [Q] pour g =10 et W/h=2.4 Zc(v) [Q] pour € =20 et W/h=1.2
31 - | —Kobayashi - Janser] ] %
30 | 34
29 33
28 32

— —e— Kobayashi o Janse|1 ]
27 | 1 31
0 5 10 15 20
fréquence [GHZz]
sr(v) pour € =10 et W/h=2.4 sr(v) pour € =20 et W/h=1.2
8 — — — — 1 16
Kobayash | 155
I ~--Jansen ]
7,5 | 15
< 14,5
2| —— Kobayash 1 14
— Jansen
13,5
6,5 1 13
1 125
6 _——————————— 13
0 5 10 15 20
fréquence [GHZz]

Figure 5.2: Z.(v) et £,.(v) pour €, = 10 et £, = 20. Le rapport W/h correspond & nos configurations (2.4
pour MgO et 1.2 pour LaAlOs).

pour ce mémoire. Il est clair que l'influence de la dispersion ne peut pas étre négligée.
Par contre les différences des deux modeles sur les fréquences de résonnance, c’est-a-dire
b

I'impédance d’entrée, sont si faibles, qu’il est impossible de séparer les modeles avec nos
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e = 9.6
sans dispersion || Kobayashi | Jansen | A(Kobayashi-Jansen)
vy [GHZ] 7.41 7.357 7.365 ~0.1%
vy [GHZ] 14.82 14.569 | 14.576 ~0.7%
£, =22.8
v [GHz] 5.05 4.979 4.987 ~ 0.8 %
vy [GHz] 15.15 14.356 | 14.358 ~02%

Table 5.1: Comparaison des fréquences de résonance d’une ligne microruban calculées sans tenir compte
de la dispersion et selon les modeles de Kobayashi (eqn. (5.24)) et Jansen (eqn. (5.25)). Les deux modeles
de dispersion sont d’apres leurs auteurs exacts & 0.6 %. La différence entre les deux modeles, donnée dans
la derniere colonne n’est donc pas significative.

mesures.
Nous avons donc opté pour le modele de Jansen, puisqu’il nous permet de profiter des
possibilités d’optimisation du logiciel Supercompact, méme si ce dernier ne prend pas en
compte l'effet du plan de masse et de I'inductance interne du microruban.
Ayant choisi un modele de dispersion nous pouvons calculer 'admittance linéique Y; et

I'impédance linéique Z; de la ligne microruban :

_ . . Ere(V)
Y, = =X —Z .2
;= (tand + j)wC;  ou C AT (5.28)
= = ) . Ere(V) Zo(V
1= ZZ + J CULLgéO(V) ou Ll’géo(y) = —(C) ( ) (529)
0

Z; est calculée d’apres eqn. (5.16) et ¢y est la vitesse de la lumiere dans le vide.

5.5 La supraconductivité dans une ligne microruban

L’analyse de I'impédance de surface que nous avons présentée au chapitre 2 (cf. eqn. (2.9))
peut étre appliquée aux supraconducteurs a condition que ce supraconducteur ait un car-
actere local, c’est-a-dire que les variations du champ électro-magnétique se fasse sur une
échelle de longueur beaucoup plus importante que celle des variations du parametre d’ordre
et celle de la relaxation des quasi-particules. Or ces longueurs sont respectivement la pro-
fondeur de pénétration A, la longueur de cohérence & et le libre parcours moyen [;,,,. Dans
un supraconducteur a haute température critique, nous avons A > & et A > [, [176].
Nous pouvons alors utiliser I'eqn. (2.9), mais avec une conductivité qui devient complexe

0 = 01 — j 09. La partie imaginaire de & est associée a 1’accélération des paires de Cooper.
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En mettant I’eqn. (2.27) dans ’eqn. (2.11) définie pour un métal normal nous obtenons :

: 1/2
Zy = {quo] coth (e ljwpioa]'?) (5.30)
o

Pour faire le lien entre I'impédance de surface Z, et I'impédance linéique Z; il suffit de
prendre leqn. (2.12) et de rajouter les termes dus a la géométrie de la ligne. Le plan de
masse étant métallique, il suffit de calculer son impédance interne Z; comme explicité au
paragraphe 5.3.1. En prenant en compte les corrections géométriques (facteurs K, et K,
eux-mémes déterminés a l’aide du modele d’Itoh, cf. paragraphe 5.3.1), nous aboutissons

a la formule :

JWwito

g

B 1/2
Zl - Rl,pdm +] (le,géo + WLi,pdm) +G { } coth (QWG[jWMoa']I/Q) (531)

ou les trois premiers termes sont dus a la géométrie, qui inclut le plan de masse (pdm) et
le dernier terme est celui de la supraconductivité dans le ruban. Quand nous montrons
lors de la présentation des résultats 'impédance linéique Z;, nous avons enlevé les effets
du plan de masse qui sont de toute maniere tres petite.

Si nous voulons calculer 'impédance d’entrée d’une ligne supraconductrice, il nous faut
connaitre la dépendance de & = 01 — jos avec la fréquence. Cette dépendance n’est connue
que dans deux cas extrémes. A tres haute température, alors que les supraconducteur se
trouve dans 1'état normal, 6(v) = 1/p,, c’est-a~dire la partie imaginaire est nulle et la
partie réelle indépendante de la fréquence. A trés basse température, nous avons vu (cf.

paragraphe 2.5.1) que oy = const. et 03 x 1/v.

En nous avancant légerement par rapport au probleme inverse de l'extraction nous

pouvons déja discuter comment nous avons acces a la conductivité o si Z; est connue.

Nous pouvons simplifier I'équation (5.31) puisque pour nos échantillons avec les tempé-
ratures auxquelles nous travaillons, la profondeur de pénétration |\ = |(jwped) /2|
est beaucoup plus grande que l’épaisseur effective eWW' G du ruban. Nous pouvons alors

développer la cotangente ce qui nous permet d’extraire & de Z; de maniere analytique.

Apres soustraction des effets du plan de masse nous avons finalement :

eWGrwo o (5.32)

0= €W(Zl - j {le,géo + 3
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L; 4¢0 est calculée d’apres eqn. (5.29).

Il est important de noter que pour obtenir eqn. (5.32) nous avons seulement fait la sup-
position d’une supraconductivité locale. Lors de I'extraction de ¢ aucun modele spécifique
a la supraconductivité (comme le modele London-bifluide) n’a été utilisé. Il suffit donc
d’extraire Z; des mesures du coefficient de réflexion pour avoir un acces a la conductivité
complexe du supraconducteur.

Un détail manque encore dans la description complete de 1’échantillon : le modele

électrique équivalent du dispositif hyperfréquence.

5.6 Le modele électrique équivalent

La figure 5.3 rappelle le modele électrique équivalent tel que nous I’avons utilisé lors de la

validation.

B —>| modeleclectrique REV) = R 2v2
connecteur||’ DD amedu | XK microruban
coaxial ClI connecteu CZI (CuNi, inox) g
Ty T L
plan de S ) bout
référence—> T
modules de
désadaptation

Figure 5.3: Rappel du modele électrique équivalent.

Pour T'alléger, nous avons supprimé les deux inductances du second “T”, qui étaient
extrémement petites (= 1 pH) et n’avaient donc aucune influence sur la modélisation.
Les parametres du premier “T”, la capacité de désadaptation Cy et I'inductance de bout
ont étés optimisés dans les limites physiquement attendues par rapport a une mesure a
95 K, donc au-dessus de la transition. Les inductances du “T” sont les mémes que dans
le cas des lignes en cupro-nickel, ce qui renforce la consistance de nos mesures. Le fait
que la capacité soit différente peut s’expliquer par 1’épaisseur différente du substrat. Il est
important de noter que tous les autres parametres ont été mesurés et n’étaient donc pas
assujettis a 'optimisation.

Lors de la simulation des échantillons métalliques résistifs, nous avions introduit de
fagon ad hoc une résistance R(v) = R,z * v* pour obtenir un meilleur accord avec de la

réponse fréquentielle.
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Au moment ol nous avons commencé a travailler avec des échantillons supraconduc-
teurs, nous nous sommes rendu compte que nous pouvions améliorer ’accord entre la
simulation et la mesure en mettant la résistance R(v) avant ’ame du connecteur. Pour
étre strs qu’il ne s’agissait pas d'un effet lié a la supraconductivité, nous avons mesuré un
microruban en YBayCuzO7_s doré a la température ambiante. Nous nous affranchissons

ainsi des problemes de la supraconductivité et des problemes liés a la température.

10000 F————T

o §e(Z) [Q] mesure l
--------- Re(Z) [Q] R(v) avant am
1000 ——Re(2) [Q] R(v) aprés am

4

100

Re(2) ]

[y
o

eppeeeaessts

l_;/

14 15 16 17 18 1¢
fréquence [GHZz]

0.1

microrubaren [} plot de
YBayCuzO7.5doré| | contact

C2 L bout

Figure 5.4: Mesure et simulations de la résistance d’entrée d’un microruban en YBayCu3zO7_s doré a 300
K. Le schéma électrique utilisé pour la simulation indique I’emplacement de la résistance R(v).

La figure 5.4 montre cette mesure avec des simulations ou la résistance est placée avant
ou apres ’ame du connecteur. Dans les deux cas, nous avons optimisé la valeur de la
résistance. Cela nous a conduit a des valeurs de 6 107! et 2 102! QHz™2 pour R(v) = R,2
respectivement avant et apres 'ame du connecteur. Il est clair que I'élargissement du pic
de résonance est trop important quand la résistance est apres ’ame (position 1). Cette
variation n’était pas visible sur des rubans résistifs, car les pertes du ruban ont entierement

masqué ces différences.
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Quand nous avons repris I’étude des supraconducteurs, avec une fois encore nettement
moins de pertes que dans 'or a la température ambiante, il nous a fallu diminuer encore
les pertes du modele électrique a basses fréquences. Le meilleur moyen pour cela était de
changer la dépendance en fréquence. Nous sommes donc passés a une dépendance cubique
R(v) = Rys xv® = 1.5 1073 QHz >, Mais les valeurs pour cette résistance restent tres
petites. Nous avons a 18 GHz R,s = 0.87 ). Nous sommes parfaitement conscients du fait
que ce terme a été introduit de facon ad hoc, mais on pourrait 'intégrer dans un module
“T” un peu plus élaboré que le “T” tres simpliste du départ.

La figure 5.5 a) montre l'impédance d’entrée Z, d’un échantillon supraconducteur
mesurée a basse température (79 K) sans champ magnétique, ainsi qu'une simulation en
intégrant ou non R,s avant 'ame du connecteur. Le modele de la ligne supraconductrice
est celui discuté au paragraphe 5.5 avec 09  1/w et o1 = constant comme attendu pour
un supraconducteur de type London. Comme dans le cas du connecteur étudié (cf. para-
graphe 3.5.4), ces variations sont suffisamment petites pour étre invisibles tant que I'on ne
regarde pas sur une échelle logarithmique. Nous avons également inclus (cf. F1G. 5.5 b)
une mesure et sa simulation a 95 K (> 7,) pour montrer que le modele électrique équivalent
peut expliquer aussi bien des mesures a haute qu’a basse température, juste en changeant
la conductivité du ruban supraconducteur.

Signalons que pour simuler 'asymétrie de Re(Z) entre 5 et 15 GHz, d’autres hypotheéses
(telles que des pertes inhabituelles du plan de masse ou du diélectrique) ont été envisagées
mais sans aucun succes.

Le tableau 5.2 propose les parametres du modele électrique équivalent utilisé lors du
dépouillement des mesures de 1’échantillon S22. Les parametres en caracteres gras ont été

obtenus grace a l'optimisation avec le logiciel Supercompact par rapport a une mesure a

95K.

Parametres du modele équivalent de S22

Ty Li1:0.1nH, C;:1fF, Lis: 0.1 nH
R,s 510731QHz 3

microruban | 1: 1.1 mm, e : 130 um,p : 0.5 1078 Qm, W : 612 um, £,= 9.14
Co Cs : 40 fF

microruban | 1: 3.53 mm, e : 130 nm, W : 612 pym,c,.= 9.14
microruban | 1: 346 ym, e : 300 nm, p : 0.5 107® Om, W : 612 pm, &,= 9.14
Lout 0.19 nH

Table 5.2: Parametres du modele électrique, utilisé par la suite pour traiter I’échantillon supraconducteur
S22. La hauteur du substrat est de 250 ym et I’angle de perte tané = 1.5 1075.
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Figure 5.5: Mesure et simulation de Z. d’une ligne microruban supraconductrice & basse (a) et & haute
(b) température. L'impédance R,s est primordiale pour obtenir un bon accord a haute fréquence.
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Le modele ainsi obtenu peut aussi bien décrire un échantillon supraconducteur a basse
qu’a haute température. Il est important de noter que tous les éléments (mise a part R(v))

ont une réalité physique.

5.7 Détermination de Z; pour un quadripéle inconnu.

Apres avoir présenté les formules analytiques ainsi que le modele électrique équivalent
du dispositif, qui nous permettent de calculer I'impédance d’entrée de ’échantillon, nous
allons dans cette seconde partie du 5. chapitre développer le probleme inverse. Nous allons
donc décrire la démarche que nous avons suivie pour extraire I'impédance linéique Z; &
partir du coefficient de réflexion I' obtenu apres 1'étalonnage & basse température pour
nos lignes microrubans supraconductrices. Rappelons qu’une fois Z; connue nous pouvons
calculer analytiquement la conductivité complexe & grace a 'eqn. (5.32).

Au départ, il faut connaitre 'impédance d’entrée du ruban Z! (cf. Fic. 5.6). Elle
est déterminée via un calcul de déplacement du plan d’étalonnage analogue a celui ef-
fectué pour enlever les éléments distribués dans les “Pseudo”-étalons (cf. paragraphe 3.5.4,
page 48) mis a part que les quadripoles intervenant changent. Ici les quadripoles sont le
module T, R, s, 'ame du connecteur et la capacité de désadaptation C5. Nous n’allons
donc pas approfondir ce point et nous supposons pour la suite que Z/ soit connue.

Discutons donc la fonction qui lie Z’ et Z;. Nous verrons que la détermination de Z;
nécessitera 'utilisation de méthodes numériques qui seront détaillées aux annexes A.3.1

et A.3.3.

—> —> , Ly cherchés
R(V) = Rv3*V3 R 1=
L11 L1 . Zo)
connecteur amedu microrubanen plot de
coaxial ClI connecteu YBayCuz07.5 contact g
T1 C2 C,,G calculés Lbout

plan de plan de
référence—> référence —>1 —>
aprésétalonnage apres"de-embedding"

— — —

Ze Ze Zf

Figure 5.6: Modele électrique d’un échantillon supraconducteur. Le plot de contact en or est nécessaire
pour permettre la micro soudure de fils en aluminium. L’'impédance d’entrée Z/ est obtenue en déplacant
le plan de I’étalonnage basse température par le calcul en utilisant les quadripdles indiqués, a savoir le
module T, R,s, ’'ame du connecteur et la capacité de désadaptation Cy. Z ¢ est 'impédance d’entrée des
éléments en bout de la ligne supraconductrice, autrement dit I'impédance de sortie du ruban.
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5.7.1 Mise en équation du probleme.
Nous partons de I’équation (2.6), ot nous remplagons Z, par Z et Z, par Z; pour adapter
la notation a la géométrie présentée dans la figure 5.6. Un calcul simple nous donne alors
la relation suivante au niveau de 1’échantillon :

7.(1 ?f - ?ce—%l)/ (1 o ?f - ?ce—wl
Zr+ Z, Zr+ Z,

ou Z, et Zy désignent respectivement les impédances d’entrée et de sortie au niveau de

) (5.33)

I’échantillon. Z 7 est calculée a partir des éléments indiqués dans la figure 5.6.

Nous cherchons & déterminer I'impédance linéique de I’échantillon, c’est-a-dire Z; =
R; + j Lyw, puisqu’elle contient toutes les informations concernant la supraconductivité.
Les seules variables qui dépendent de Z; sont 74 et Z. (cf. paragraphe 2.2).

On pourrait alors remplacer 4 et Z. par leurs valeurs, a savoir:

_ 4 _
72=2L o =2 (5.34)
Y
avec Y; = (tand + j)wC), calculé & partir du modele électrique pour un microruban (cf.

eqn. (5.29)).

Mais cela poserait un probleme mathématique de taille car dans C, la racine carrée est
une fonction multiforme. C’est pourquoi nous avons choisi d’écrire I'eqn. (5.33) avec la
variable 7.

Utilisant 1'eqn. (5.34) nous pouvons écrire I’équation (5.33) :

(ViZy = )W Zh+7)e 2 = (Y2, —7)(ViZs +7) (5.35)

Cela nous donne a une fréquence v fixée :

F3) = WZp =) (020 +7)e™ — (V.20 = 7) (Vi Zp +7) (5.36)
f., est une fonction transcendantale de variable complexe ¥ et nous ne pouvons pas

résoudre algébriquement f,(5) = 0. Nous sommes donc obligés d’utiliser des méthodes

numériques, qui seront exposées dans les annexes A.3.1 et A.3.3. Mais étudions d’abord f,,.

5.7.2 FEtude de f,

La fonction f, est holomorphe sur C par rapport a 7 & fréquence v fixée. Nous cherchons

'ensemble €2, des 4 qui sont des zéro de f,, c’est-a-dire des solutions de I'eqn. (5.33) :
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Q, = {7 € C, tel que f,(7) = 0}. Remarquons que le zéro du plan complexe fait partie
des solutions (0c € €,).

f., présente une infinité de zéros. L’infinité de zéros provient du fait que la fonction
exponentielle est 27w-périodique en partie imaginaire, et qu’elle prend toutes les valeurs de
C sur ce domaine. Ainsi, sur une période, ’exponentielle prend au moins une fois la valeur
de la fraction rationnelle de I’équation (5.33), d’ou l'existence par période d’au moins une
solution a notre équation.

Cependant, il n” y a pas de probleme pour trouver la bonne solution de notre équation,
car nous attendons un comportement quasi-linéaire a basse fréquence. Le premier élément
de module non-nul est donc la solution physique que nous cherchons.

f, ne présente pas d’autres propriétés intéressantes qui nous permettraient de trou-
ver plus facilement la solution de I’équation (5.36). Nous avons donc implémenté deux
méthodes numériques différentes. La premiere, basée sur I'algorithme de Newton/Raph-
son [144], est rapide — quelques secondes de calcul pour 1601 fréquences sur un Macintosh
récent (cf. annexe A.3.1). Elle nous permet de suivre le développement en fréquence
d’une seule solution. En choisissant les conditions initiales pour les basses fréquences
proches de zéro, nous pouvons espérer calculer uniquement la solution physique. Le fait
que le modele électrique ne correspond pas a 100 % a la réalité physique, entraine que la so-
lution calculée peut s’éloigner de la solution physique (cf. annexe A.3.2). Nous avons donc
implémenté un deuxieme calcul basé cette fois sur le calcul des résidus (cf. annexe A.3.3).

Il nous permet de calculer toutes les solutions de 'eqn. (5.36) dans un rectangle déterminé

du plan complexe.

5.8 'Test du logiciel de traitement

Il est indispensable de tester le bon fonctionnement du traitement informatique, qui nous
renseignera aussi sur la résolution maximale que nous pouvons atteindre en Z; avec ce
type d’étalonnage sous des conditions idéales (300 K et une longueur réduite du cablage
de connexion).

Pour ce test, nous avons utilisé un systeme modele simple (& savoir un adaptateur de
haute précision femelle-femelle APC 3.5), dont nous connaissons tres précisément les car-
actéristiques géométriques. Avec ce modele nous pouvons donc évaluer théoriquement Z;
puis comparer les résultats calculés avec le logiciel de traitement aux valeurs théoriques

attendues.
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e Calculons d’abord les valeurs théoriques pour I'inductance linéique L; et la capacité
linéique C;. Dans un cable coaxial de haute précision (c’est-a-dire idéal), L; et C; sont

données par les formules (5.37) et (5.38) (cf. par exemple [35]).

L; =210 In <%) {E} (5.37)

ame m

F
G =55101— | % (5.38)
In (ddiel > m

ou dgie; €t dgme sont respectivement les diametres
du diélectrique et de I'ame, et €, est la constante

diélectrique du diélectrique dans le cable coaxial.

Sachant qu’il s’agit d'un adaptateur de type APC 3.5, ¢, &= 1 (cf. F1G. 3.5). Les valeurs

théoriques sont alors :

H F
Ly = 1.668 107" [—} et O = 6.594107"! {—] (5.39)
m m
plan d'étalonnage
ligne d'amenée | cable coaxia
ajouté
Zc2 Zc3
Zr:OQ
[
a,p
Ze 2
Fe p

Figure 5.7: Schéma équivalent pour le test du logiciel de traitement des mesures, montrant les parametres
intrinseques de la ligne coaxiale (& savoir «, 3 et ) et les parametres mesurables (& savoir I'. et p).

e Regardons maintenant le traitement numérique des données expérimentales. Pour
résoudre 'eqn. (2.6), il faut connaitre la longueur de la ligne mesurée. Pour cela, nous
calculons de maniere analytique (le calcul est détaillé dans [12]) le coefficient de réflexion
[, (correspondant & I'impédance d’entrée Z,, cf. FI1G. 5.7) d’une impédance Z, = 0 (dans

notre expérience nous avons utilisé une impédance court-circuit de RADIALL) :
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_ g — R, _ in(201
Tml, = 22 2l __sin(28) (5.40)
Zes + R, 1 — 2078 e cos(201)
ZcS - ZcZ
avec = ———— 5.41
Zc3 + ZCQ ( )

Dans ce calcul, nous avons négligé la partie imaginaire X, du court-circuit Z, par

rapport a sa partie réelle R,.. Nous en déduisons alors que, pour Z.3 # R, :
Iml, =0 <= 28l=n7 (5.42)
Utilisant les équations (5.37), (5.38) et (2.4) dans le cas des faibles pertes, nous savons

que
Erw

Bl = l (5.43)

Co
En enregistrant I'évolution de T, avec la fréquence, nous relevons la fréquence pour laquelle
Im[, = 0. Utilisant I'eqn. (5.42) et l'eqn. (5.43), nous trouvons alors directement la
longueur électrique /el de I'élément mesuré. Elle vaut 28.38 mm dans le cas de ce
modele.
Finalement, en utilisant la valeur indiquée dans l’eqn. (5.39) pour la capacité linéique
et la longueur du dispositif mesurée précédemment, nous obtenons avec notre logiciel de

traitement (cf. F1a. 5.8) l'inductance linéique suivante :

H H
(Li)exp = 1.68 1077 [—] a comparer & (L;)me = 1.668 1077 [—]
m m

La petite différence entre la valeur théorique et la valeur expérimentale provient a
notre avis de la présence de films de Kapton dans 'adaptateur qui tiennent 1’ame. Il
serait suffisant d’augmenter ¢, de 1 % pour trouver la valeur mesurée, mais il est difficile

d’évaluer €, d’'une maniere précise.
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Figure 5.8: Test du logiciel de traitement : Comparaison pour un adaptateur femelle-femelle APC 3.5
entre la mesure (A) de ImZ; et son calcul (—) selon I’équation (5.37).

5.9 Conclusion

Ce chapitre termine la présentation des aspects techniques de ce mémoire. Nous venons
de présenter le modele électrique de la ligne microruban supraconductrice et le modele
électrique équivalent du dispositif hyperfréquence. Ces deux modeles sont essentiels, aussi
bien pour la simulation de l'impédance d’entrée d’un échantillon monté sur le porte-
échantillon que pour le probleme inverse, c’est-a-dire pour l'extraction des parametres
intrinseques linéiques a partir de la mesure de 'impédance d’entrée. Comme nous 'avons
indiqué, tous les éléments qui constituent le modele électrique du dispositif (excepté R(v))
ont une réalité physique claire.

Nous avons montré que ce modele relativement simple est bien représentatif des mesures,
aussi bien a haute qu’a basse température. Nous attendons donc que les changements
rencontrés entre ces deux températures extrémes soient dus aux changements dans la con-
ductivité 7.

Nous avons finalement donné les algorithmes utilisés pour I'extraction de Z; et &, et

nous avons discuté de 'importance que peuvent avoir les erreurs dans le modele électrique.
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LES LOIS D’ECHELLE ET CHAMP MOYEN : THEORIE ET EXPERIENCE

6.1 Introduction

Comme nous 'avons vu dans le chapitre 2, la physique des vortex dans les supracon-
ducteurs a haute température critique présente une grande complexité. Pour faciliter la
lecture de ce manuscrit, nous allons aborder, dans la premiere partie de ce chapitre, seule-
ment les aspects théoriques directement liés au travail de ce mémoire, puis donner dans la
seconde partie une revue des travaux expérimentaux publiés par d’autres auteurs. Le but
de ce chapitre est double : d’un co6té, il doit fournir les clefs nécessaires a la compréhension
et a 'analyse de nos résultats expérimentaux en tentant d’en donner une vision claire et
synthétique; de l'autre coté, I’état des lieux au niveau expérimental nous permettra de
situer nos mesures par rapport aux travaux effectués par d’autres équipes. Ces résultats
vont nous conduire a plusieurs questions auxquelles nous tenteront de répondre par la

suite.

6.2 Théorie des fluctuations dans une transition de phase du

second ordre

Dans une transition de phase du second ordre, la conductivité en courant continu (dc)
ne passe pas de maniére discontinue de sa valeur dans I’état normal a l'infini (comme
attendu dans une théorie de champ moyen). Mais des fluctuations du parametre d’ordre
peuvent créer des paires de Cooper évanescentes légerement au-dessus de T,', comme
discuté d’abord par Aslamazov et Larkin [7]. Lorsque la température est abaissée, il y a
apparition des fluctuations qui augmentent la conductivité au-dessus de Tj,. Aslamazov et

Larkin ont montré que la conductivité dc diverge au-dessus de la température de transition

IPour éviter une confusion avec la température critique thermodynamique T,, nous appelons cette

température Tj.

127
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comme :

o~ &l (6.1)

ou d est la dimension de la transition et &, la longueur de corrélation qui diverge dans
une théorie de champ moyen en fonction de la température selon : &, ~ |T'/T, — 1|7%5.
Ce terme doit donc étre rajouté a la conductivité due aux quasiparticules non-appariées
au-dessus de 7.

Fisher, Fisher et Huse (FFH) [51] vont plus loin dans cette approche. Ils proposent une
théorie générale de lois d’échelle proche d’une transition de phase du second ordre. Avant
de présenter brievement leur argumentation et les résultats importants nous concernant,
il est important de préciser que leur théorie va au-dela ces quelques lignes de présentation.

Pour des températures T' < T}, la conductivité linéaire, c’est-a-dire la conductivité dans

la limite I — 0 est :
o(w) ~ po (i) (6.2)

ol ps est la densité superfluide. A 'approche de la transition, la longueur de corrélation
diverge comme :

ég ~ ’T - Tg‘iys (6~3)

La densité superfluide p, est proportionnelle a f;fd et le ralentissement critique de la
dynamique du systeme se traduit par la divergence du temps de relaxation du parametre
d’ordre 7 ~ £+ Les exposants vs et zg qui interviennent sont appelés respectivement
exposants critiques “statique” et “dynamique”.

En mettant les différentes dépendances dans ’eqn. (6.2), nous trouvons la proportion-
nalité suivante pour o :

o(w) ~ f§_d+258i (wé;?) (6.4)

S+ (x) sont des fonctions universelles de loi d’échelles au-dessus (+) et au-dessous (—) de
la température critique. A part dans le cas des fluctuations gaussiennes, on ne peut pas
calculer ces fonctions explicitement. Dans la théorie de champ moyen avec des fluctua-
tions gaussiennes, c’est-a-dire des fluctuations purement relaxatoires qui n’interagissent
pas entre elles, z; = 2 et v, = 0.5 [45], ce qui rejoint le résultat d’Aslamazov et Larkin [7].

Dorsey [45] a fait remarquer que le module et la phase étaient liés par une relation de
Kramers-Kronig, la conductivité étant une fonction de réponse causale. Cela lui a permis

de calculer directement les exposants pour la phase et le module de la conductivité a 7Ty, :
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o)~ el
T|2—d+=z (6:5)
Oy(wéy) = 5 [—S] sgn(w;’)

Nous nous attendons donc a avoir une phase ®, qui augmente avec la fréquence tant

que T" > T,, qui est indépendante de la fréquence pour T' = T, et qui diminue avec la

fréquence pour 7' < T,. L’eqn. (6.5) montre en outre qu'une analyse de o a température
constante en fonction de la fréquence nous donne un acces direct a I'exposant critique
dynamique z,, si on connait la dimensionnalité d du systeme. Ce résultat se laisse vérifier
par 'exposant du module de o, qui est également lié a z;.

En tragant donc |5 (w)|.|T — T,|**@~%*+2) et ®, en fonction de |T — T,|"** nous voyons

alors se dessiner les fonctions universelles Sy (z).

Dans la mesure ou ces lois d’échelles s’appliquent aux fluctuations, il faut préciser
une gamme de températures pour lesquelles cette théorie peut étre utilisée. En d’autres
mots, cela revient a définir la température qui marque le passage d’un régime régi par des
fluctuations a un régime de champ moyen selon Ginzburg-Landau. Fisher et al. donnent
comme ordre de grandeur |7 —T,| £ 1072— 107! pour 'YBayCu3O7_s, mais ils précisent
qu’il y a une ambiguité considérable concernant la définition de la région critique. Plus le
matériau est anisotrope, plus cette région sera attendue large.

Notons que des lois d’échelles similaires sont prédites pour la conductivité non-linéaire
définie par J = o(F)E, ou o(E = 0) est la conductivité linéaire discutée en haut, J la

densité de courant et E le champ électrique.

6.2.1 Le modéle du verre de vortex

Le travail de Larkin et Ovchinnikov (cf. paragraphe 2.8.2) montre que la présence de
centres de piégeage - méme en petit nombre - détruit I'ordre a long portée du réseau de
vortex en dehors du volume de cohérence V.., a 'intérieur duquel il existe un ordre a courte
portée. Suite aux remarques du paragraphe 2.8.2, on peut alors se demander s’il existe une
transition de phase a une température Ty bien définie, qui sépare une phase de liquide
de vortex avec une résistance linéaire! finie, d’une phase solide de verre de vortex avec une
résistance linéaire nulle.

La théorie générale de la transition de phase du second ordre présentée au para-

!La résistance linéaire est la limite de R pour I — 0.
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graphe 6.2 a été appliquée par Fisher et al. aux transitions de phase dans la matiere
vortex. Ils prédisent alors un état vitreux, appelé “verre de vortex”. Le désordre ponctuel
détruit la cohérence topologique au-dessus d’'une certaine échelle de longueur qui est R,, la
longueur de la théorie de Larkin et Ovchinnikov et mene ainsi a un état amorphe. Cela sig-
nifie que le module du parametre d’ordre perd sa cohérence pour des longueurs supérieures
a R.. Par contre, de maniere analogue aux verres de spins [16], la phase du parametre
d’ordre conserve une cohérence méme pour des échelles de longueurs supérieures a R,.
Cette particularité fait du verre de vortex une phase fondamentalement différente de celle
implicitement décrite dans la théorie du piégeage collectif de Larkin et Ovchinnikov. C’est
par ses propriétés des transport que cette phase est le mieux caractérisée. Rappelons que
I’'on peut tester les prédictions de la théorie du verre de vortex, soit par des mesures de
p(7), soit par des mesures de la conductivité (susceptibilité) alternative o(w).

La transition verre de vortex/liquide de vortex est souvent observée aujourd’hui dans
les couches minces de supraconducteurs a haute température critique pour des mesures
a basses fréquences (cf. TAB. 6.1 page 147). Par contre il n’est pas clair, §'il existe une
fréquence limite supérieure pour 1’observer [186].

Fisher et al. indiquent pour les exposants critiques une gamme entre 4 et 7. Rappelons
que dans le cas des fluctuations gaussiennes, Dorsey calcule ’exposant critique dynamique
zs = 2 (cf. également TAB. 6.1, page 147). Fisher et al. prédisent en outre que la dimension
critique inférieure pour un état vitreux de vortex est située entre 2 et 3. En d’autres termes,
dans un échantillon bidimensionnel, on ne devrait pas trouver de transition de phase vers
un état vitreux des vortex avec une résistance linéaire réellement zéro, sauf a T' = 0. Ces
résultats ont été confirmés par Dekker et al. [41] sur des films trés minces d’YBayCuzO7_s

d’une épaisseur de 1.6 nm.

6.2.2 Désordre corrélé et modele du verre de Bose

Nous avons rappelé comment la théorie de Larkin et Ovchinnikov du piégeage collectif,
provoqué par un ensemble aléatoire de centres de piégeage faible, peut étre utilisée pour
prédire le flux creep (cf. paragraphe 2.8.4) et une éventuelle phase de verre de vortex.
Cependant, malgré le fait que ces sites existent dans tout matériau réel, leurs effets peu-
vent étre masqués dans certaines circonstances par les effets d’'un désordre corrélé comme
des macles ou des défauts colonnaires produits par le bombardement d’ions lourds. La rai-
son fondamentale en est que les forces, qui viennent de sites aléatoires, s’additionnent d’une

maniere incohérente, tandis que le désordre corrélé provoque des forces qui s’additionnent
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d’une maniere cohérente sur toute la structure de piégeage. Cette différence devient parti-
culierement importante dans les supraconducteurs a haute température critique. En effet
afin de résister aux températures élevées et ainsi avoir un piégeage efficace, il faut que
I’énergie de piégeage augmente en proportion. Dans ce qui suit, nous allons exposer les
idées de base proposées par Fisher et al. [79] puis développées par Nelson et Vinokur [128],
qui aboutissent a des prédictions qui ressemblent a celles du modele du verre de vortex,
mais qui sont basées sur du désordre corrélé.

Pour un champ magnétique suffisamment aligné avec ces défauts étendus (par exemple
colonnaires), les vortex ont une forte tendance a se mettre a l'endroit de ces défauts.
Néanmoins, si ’énergie thermique est suffisamment élevée, les vortex vont se promener
d’un défaut colonnaire a un autre, empruntant un chemin diffus et non confiné. De ce fait,
ils peuvent répondre a la force de Lorentz et créer ainsi une résistance linéaire. Par contre,
a des températures suffisamment basses, tous les vortex se localisent pres de quelques
centres colonnaires au maximum, ce qui conduit a une résistance nulle. Ce régime est

appelé la phase du verre de Bose puisque son analyse est basée sur l'analogie entre la

localisation des vortex aux centres de piégeage colonnaire et la localisation de particules
bosoniques dans des minima du potentiel a deux dimensions.

Comme dans le modele du verre de vortex, la phase du verre de Bose a une car-
actéristique I — V' hautement non-linéaire V' ~ exp[—(Jy/J)*]. Par contre, la prédiction
est u = % pour des courants faibles et ;1 = 1 pour des courants plus élevés. Dans les lois
d’échelles, il y a deux longueurs caractéristiques [ et [ qui divergent avec des exposants
critiques v, | = v,, et vy = 21,1 = 2v,, a la place d’une seule longueur §, qui diverge
comme nous le rappelons avec un exposant v, d’apres 'eqn. (6.3).

Dans le régime ohmique au-dessus de la température de transition Tgq, la résistivité
varie comme p ~ (T — Tg)=®2 au lieu de (T — Tyg)** V. Exactement a la
température de transition, la loi de puissance I — V devrait étre E ~ J1F20/3  com-
parée & E ~ JU+%)/2 dans le modele du verre de vortex.

Le calcul des exposants pour la phase et le module de la conductivité a T [199] donne

en analogie au calcul dans le cas du verre de vortex (cf. eqn. (6.5)) :

!/
ZS

_17d+zg
o) ~clw] = 6
P [
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Compte tenu du fait que les valeurs trouvées expérimentalement pour les exposants
critiques “universels” montrent une dispersion importante (entre z; = 2.0 [197] et 2z, =
8.3 [155]), des “fits” comparables pour les données I — V' peuvent étre fait, soit avec le
modele du verre de vortex, soit avec le modele du verre de Bose. La différence peut étre
faite en remarquant le caractere directionnel du piégeage corrélé, ce qui induit une forte
dépendance angulaire de la position de la ligne d’irréversibilité, comme rencontré dans les
mesures de Worthington [185]. Cette dépendance ne serait pas attendue dans le modele
essentiellement isotrope du verre de vortex.

Dans des monocristaux du HTSC cubique (K,Ba)BiOs, Klein et al. [89] ont pu déplacer
la ligne de transition du verre de Bose vers des champs magnétiques plus élevés en
changeant la densité des défauts colonnaires (produit par irradiation avec des ions lourd)
tout en gardant les mémes exposants critiques pour la transition. Contrairement a cela,
Phuoc et al. [141] ont trouvé un changement des exposants critiques avant et apres
I'irradiation de films minces de Tl,BasCaCuy0O.,.

Récemment, un verre de Bose a été mis en évidence dans des monocristaux maclés
d"YBayCuzO7_s par des mesures de p(j) en fonction de 'angle et de la température [68].
Grigera et al. y ont en effet trouvé le comportement critique prédit quand ils ont changé
I’angle que fait le champ magnétique avec ’axe ¢ du cristal.

Dans des films minces, il y a de fortes chances de trouver des plans de macles. Nous
pourrions donc nous attendre a y trouver aussi bien un verre de vortex qu’'un verre de
Bose. Mais compte tenu du fait que nous gardons ’angle entre le champ magnétique et

I’axe ¢ constant, nous ne pouvons pas faire la différence entre ces deux types de verre.

6.2.3 Le verre de Bragg

Pour compléter la liste des verres de vortex, il faut encore mentionner le verre de Bragg,

proposé d’abord par Nattermann [126]. Plus récemment, Giamarchi et Le Doussal ont
publié un travail trés complet & ce sujet [60]. L’utilisation du mot “verre” pour le nommer
est liée a ses propriétés de transport non-linéaire, tandis que “Bragg” se justifie par le fait
que des pics de Bragg doivent apparaitre en diffraction de neutron a cause de la quasi-
conservation de l'ordre a longue distance. Il s’agit ici d’un verre topologique, c¢’est-a-dire
que le module du parametre d’ordre garde sa cohérence pour des longueurs supérieures a
R., contrairement a la phase.

Ce verre ne peut étre observé que dans des monocristaux tres purs [42, 43]. Il ne nous

concerne donc pas.
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Pour une revue tres récente des différents verres de vortex voir Nattermann et Scheidl [127].

6.3 Réponse linéaire ac des supraconducteurs dans I’'état mixte

La réponse linéaire ac des supraconducteurs a haute température critique (H7,) en présence
d’un champ magnétique dc peut en principe donner de nombreuses informations sur la na-
ture de la transition “solide de vortex - verre de vortex”. Pour résoudre le probleme général,
indépendamment des supraconducteurs HT, il faut écrire les équations de I’électrodynamique
continue, c’est-a-dire avec des variables de champs macroscopiques moyennées sur une
échelle de longueur grande devant la distance entre vortex. Pour cela, deux approches

sont utilisées.

1. La premiere, la plus employée s’appuie sur les théories de London ou de Ginzburg-
Landau et consiste a moyenner les équations obtenues. Mais si cette approche donne
bien acces a tous les parametres recherchés, elle ne permet pas de traiter toutes les

configurations de vortex rencontrées expérimentalement.

2. La seconde approche consiste a obtenir les équations de 1’électrodynamique continue
a partir des lois de conservation et d’arguments de symétrie. Cette analyse a été

développée récemment par Mathieu et Simon [74] et B. Plagais et al. [142].

Quelque soit I'approche utilisée, pour obtenir un accord le plus pres possible de la

réalité, il faut prendre en compte les facteurs suivants :

1. la dissipation due au mouvement des vortex,

[N}

. I'influence d’un piégeage en volume,

3. l'influence des courant normaux,

=~

. effet d’une activation thermique importante,

ot

. I'importance de la non localité élastique.
6. 'influence de la tension de ligne des vortex,

e Dans la premiere approche, les travaux pionniers de Gittleman et Rosenblum [61, 62]
prenaient seulement en compte le point 1). Sur une idée de P. Martinoli [117], M. Coffey
et J. Clem développérent un modele de champ moyen prenant en compte les points 1)

a 4) [30, 31, 32, 33]. Durant la méme période, E.H. Brandt développa un modele assez
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comparable ot il inclue explicitement la non localité élastique [22]. Nous appellerons par
la suite ce type de modele MBCC (Martinoli, Brandt, Coffey, Clem). L’influence de la
tension de ligne a été pris en compte par Sonin et al. [166] qui négligeaient en contre partie
I'influence des courants normaux. La théorie de Sonin montrait pour la premiere fois que
le champ électromagnétique pénetre dans le supraconducteur comme la superposition de
deux modes.

e Dans la seconde approche, B. Plagais et al. [142] reprenaient I’analyse de Sonin en
rajoutant les effets des courants normaux. Seuls les effets de ’activation thermique ne
sont pas prise en compte. Signalons que leurs travaux sont menés surtout dans le cas de

supraconducteurs parfaits (sans piégeage).

Nous allons essentiellement développer le modele MBCC qui sera longuement comparé

aux résultats expérimentaux.

6.3.1 Le modéle MBCC

Nous allons nous restreindre a la géométrie de notre expérience traitée dans [31] :

e Le champ magnétique statique est perpendiculaire a la surface d'un demi-espace
rempli d’un supraconducteur isotrope et le champ magnétique alternatif est parallele
a cette surface.

e Nous nous limitons aux fréquences tres au-dessous du gap d’énergie pour éliminer
la possibilité de détruire les paires de Cooper. Ceci implique que nous allons nous
concentrer sur les pertes dues aux quasiparticules et au mouvement imposé aux
vortex.

e Enfin, nous considérerons seulement des amplitudes du champ alternatif suffisam-
ment petites pour que la réponse du supraconducteur reste linéaire. Ceci exclut
le régime de la réponse vitreuse, mais inclut le régime du flux-flow thermiquement

activé (“TAFF”).
Notons des a présent les hypotheses inhérentes a cette approche :

1. On suppose que les forces de piégeage produisent une force de rappel linéaire sur un
vortex comme dans un puits de potentiel de piégeage parabolique.

2. Le déplacement des vortex est considéré comme petit par rapport a la distance qui
sépare deux vortex.

3. Les fluctuations pres de T, ne sont pas prises en compte.
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4. L’amplitude du champ magnétique alternative est telle que nous pouvons supposer
une réponse linéaire.

5. Le terme inertiel qui apparait dans I’équation de mouvement du vortex est négligé
devant le terme de viscosité.

6. La hauteur U.. de la barriere de potentiel due au piégeage est une fonction de la
température et du champ magnétique, mais pas de la fréquence, ni du courant ap-
pliqué.

7. Pour tenir compte de 'activation thermique importante dans les supraconducteurs
HT, MBCC ajoutent une force aléatoire par unité de longueur F(z,t). En fait cette
force aléatoire entraine que 1’équation de mouvement des vortex est analogue a celle

d’une particule soumise a un mouvement Brownien dans un potentiel périodique.

Les calculs du modele se font dans 'approximation de 1'élasticité locale qui est définie par

le critere [32, 167] :
[me o, H
— ko — < 1 6.7
mabKGL Hc? < ( )

ol kg, = Aap/&aw est le parametre de Ginzburg et Landau. Apres calcul nous consta-
tons que pour 1’'YBay,CuzO7_s5 nous nous trouvons dans une limite d’élasticité non-locale,
sachant que kg =~ 100 et en utilisant des valeurs typiques (cf. TAB. 2.1).

Comme ordre de grandeur Sudbg et al. [167] indiquent que le calcul devrait étre correct
pour H/Heo < 0.2. Pour H/H. > 0.2 ils remarquent que la supposition de la localité
de I'élasticité est compromise, puisque le champ des vortex se recouvre, par contre on
peut toujours appliquer une approche de London, puisque les coeurs de vortex sont encore
sépareés.

L’équation de mouvement des vortex pour le déplacement u (selon x) de la position
d’équilibre a un site de piégeage généralise I’équation utilisé par Gittleman et Rosen-

blum [62] :

na(x,t) + ku(x, t) = F(x,t) + J(x,t) X oz (6.8)

7 est la viscosité en I’absence de centres de piégeage et k), le coefficient de la force de rappel,
également appelé parametre de Labusch [100]. Les deux parameétres sont des grandeurs
par unité de longueur. F(x,t) décrit la force aléatoire due au mouvement thermique. Le
potentiel de piégeage est supposé périodique pour plus de simplicité.

J(x,t) x &g assure de maniere auto-consistante le couplage entre la densité de courant

J et les déplacements des vortex. Du fait du mouvement Brownien, un vortex a le temps de
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diffuser a l'extérieur du puits de potentiel durant chaque demi-période, avant de repartir

dans le sens opposé.

Coffey et Clem peuvent ainsi calculer une résistivité effective p, :

- €re+(WT)2+7(1—€p)wT

po(w) = Prf 1+ (wT)? (6.9)

ere = (In(v))™% est un facteur propre au “flux creep”, I la fonction de Bessel modifiée

d’ordre zéro et v la hauteur normalisée de la barriere de potentiel de piégeage (7 =

Uee/(2kpT)). pss est la résistance du flux flow donnée par : psy = CDHB.

T représente grossierement l'inverse de la pulsation de dépiégeage!. En fait 7 est donné
par :
n I§(r) -1

fp To(7) 1(7) (010

T =

ou I(7) est la fonction de Bessel modifiée d’ordre un.

facteur dex
1.2 T —¢, : facteur du flux creep.
[ 3 Mn :
1 > N/K,
0.8 |
0.6 [ .
0.4 [
0.2 T .
0
1 1 L
0 5 10 15 20 25 30
v

Figure 6.1: Facteur correctif pour 7 et facteur du flux creep €. en fonction de la hauteur normalisée de
barriere due au piégeage.

!On rencontre souvent dans la littérature une confusion entre la fréquence de dépiégeage v, et la
valeur de 1/7, qui est dans le cas de trés basses températures (c’est-a-dire €7, = 0) égale & la pulsation de

dépiégeage 2 v,
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La figure 6.1 montre la variation du facteur de flux creep €y, et du facteur correctif pour
7. On voit que méme pour des valeurs de €y, tres petites, 'effet sur 7 reste important.
Cela est renforcé par l'observation de Revenaz et al. [152], qui avaient besoin de tenir

compte de €, méme a 4.2 K pour pouvoir expliquer leurs résultats dans des films minces.

6.3.2 Cas limite pour un film mince

Pour calculer I'impédance de surface d’un film mince, nous posons par analogie au calcul

en champ magnétique nul :

. 1/2
- w
Zs = {‘7 MO} coth (e [jwpiod]'?) (6.11)
o

Pour les température auxquelles nous effectuons nos mesures, [jw,u()&]l/ 2 > e, nous
pouvons donc a nouveau développer la cotangente. Apres calcul, nous obtenons pour

I'impédance de surface :

R. — 1 - <I>$]B E{i;if +2 f;‘—; ()\Qwuo + %)
- L+42
1 :wuo/\z 4 %0B (I=¢r0)wt 9 A2 @B cfetw?? (6.12)
Xs =~ N 1twir 62 T 1+w?r? + W o €
\ s ¢ 1 +4% 3

A(T) est la profondeur de pénétration du champ magnétique dans le supraconducteur et .
I’épaisseur de peau. Puisque dans nos conditions expérimentales A\(7") < d., nous pouvons

négliger les termes en \?/62 et A*/d2, ce qui nous amene aux résultats suivants :

R 1 B €. +w?r?
ST . 2.2
e n 14w (6.13)
A e QB (1 — €fe)wt
Xy = — 4=
L w'uo(e +3>+ en 14+ w?r?

L’étude des équations (6.13) montre que R, est strictement croissante, puisque €. < 1.
Par contre, X, passe par un maximum pour w7 = 1.

Le lien entre I'impédance de surface Z; que nous venons de calculer et I'impédance
linéique Z; & laquelle nous avons acces expérimentalement est donné par 1’équation (2.12),

qui est obtenue en négligeant I'influence du plan de masse :

R; = G R, et X, = Xl,géo + G X, (614)
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Passons finalement rapidement en revue les différentes dépendances mesurées ou prédites

pour k,, 1 et Ue [59] :

e Dans le cadre du piégeage individuel [73], k, = const., tandis que dans le cas du
piégeage collectif [17], k, < H. Par ailleurs, il été argumenté par Geshkenbein et al.
que le volume de cohérence, responsable d’une réponse collective, devrait diminuer
avec la fréquence [57], ce qui pourrait induire un changement de comportement avec
la fréquence. La fréquence de crossover entre ces oscillations intervallées (collectives)
et intravallées (individuelles) devrait étre située 1 et 100 GHz. Expérimentalement

la dépendance linéaire n’a pas été observée, mais plutot une dépendance en v H [59].

e La dépendance de la viscosité en fonction du champ pourrait dépendre de la symétrie

du parametre d’ordre. Dans le cas d'un supraconducteur a symétrie de type s, traité

par Bardeen et Stephen [11], n = ®ouoH0,. 1 est donc indépendant du champ (o,
est la conductivité a 'état normal). Parks et al. [138] calculent n dans le cas d'un

supraconducteur a symétrie de type d et ils trouvent n oc vV H.

e La barriere du potentiel de piégeage devrait étre proportionnelle & 1/H dans le
modele du flux flow thermiquement activé [200]. Pour des barrieres “plastiques”,
c’est-a-dire des barrieres liées a la déformation plastique des lignes de vortex, les

prédictions sont en Uy o< 1/vH [17].

Notons enfin que pour pouvoir comparer nos résultats avec les prédictions en fonction

de la température, nous avons inclut la dépendance de London-bifluide pour A :

A= AO) avec  Be = 115(1 — tr.) [47] (6.15)

\/1 o tﬁ.ll“c \/1 - B/B02

6.4 Le modeéle de Mathieu et Simon

Dans une publication récente B. Plagais et al. [142] présentent 1’électrodynamique continue
de supraconducteurs dans I’état mixte.

Leur constat est que les premiéres théories (comme par exemple présentée par Gittleman
et Rosenblum [61]) négligent le courant normal et la tension de ligne dans la réponse ac
du matériau supraconducteur. La tension de ligne a été prise en compte plus tard par

Sonin et al. [166], dont le résultat le plus important était que le champ électromagnétique
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pénetre dans un supraconducteur dans I’état mixte sous forme de deux modes superposées.
Un mode a pénétration profonde commune a chaque conducteur, dont la longueur de
pénétration est celle de la profondeur de peau, calculée via la résistivité du flux flow pysy.
Le second mode est lié a la tension de ligne. Il pénetre sur une distance nettement plus
courte, donnée approximativement par ’espacement des vortex. Ce mode est essentiel
pour incorporer le piégeage de surface. Les courants normaux sont pris en compte par la
théorie MBCC, dont nous avons déja parlé. Par contre MBCC négligent la tension de ligne
du vortex. Par ailleurs B. Placais fait remarquer que MBCC négligent les modifications
du courant normal qu’engendre l'interaction entre ce courant et les vortex. Les

suppositions de ce modele sont les suivantes :

1. On néglige le module de cisaillement du réseau de vortex (Cgg = 0).

2. Le supraconducteur occupe un demi-espace, ou le champ magnétique dc est perpen-
diculaire a la surface.

3. Les oscillations des vortex sont uni-dimensionnelles.

4. Les champs d’excitation sont faibles de maniere a provoquer des déplacements du

vortex beaucoup plus petites que la distance intervortex.

Les calculs de Placais et al. sont d’abord effectués pour un matériau isotrope homogene
et sans défauts, donc sans piégeage. Dans la derniere partie de leur article le piégeage est
néanmoins pris en compte. Leur théorie surtout développée dans le régime basse fréquence
est testée par des mesures dans la gamme 2 kHz a 20 MHz sur des supraconducteurs
classiques de Pbln [110, 111]. L’excellent accord entre théorie et expérience semble valider
completement 1'existence d'une électrodynamique a deux modes pour des échantillons
épais (e > 30 ou e est 'épaisseur et d¢f la profondeur de pénétration due au flux). Par
contre dans le cas des films minces la théorie a un mode et leur théorie donnent les mémes
résultats en ce qui concerne les mesures de résistivité en courant alternatif.

Il semble donc que nos expériences ne puissent pas étre interprétées dans le cadre du
modele de I'électrodynamique a deux modes. De maniere générale, pour étre appliqué aux
supraconducteurs a haute température critique il faudrait rajouter les effets de I'agitation

thermique et développer les calculs a plus haute fréquence.
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6.5 FEtat des lieux des expériences

Passons maintenant a 1’état des lieux des expériences. Apres quelques remarques sur les
différences entre les couches minces et les monocristaux, nous présenterons les deux types
d’analyses souvent rencontrées, a savoir les lois d’échelle et les interprétations de type

champ moyen.

6.5.1 Les différences entre les couches minces et les monocristaux

Pour bien comprendre ce qui nous attend avec des couches épitaxiées, il convient dans
un premier temps de rappeler les grandes différences entre les monocristaux et les films
minces de supraconducteurs a haute température critique. La principale est le désordre,
c’est-a-dire le nombre de défauts. Les monocristaux ont beaucoup moins de défauts que
les films minces, méme si au début des années 90, la plupart d’entre eux étaient maclés.
Cette absence de défaut est la raison pour laquelle la transition est beaucoup plus

abrupte, aussi bien sous champ que sans champ.

e Sans champ, il a été mis en évidence que les exposants critiques qui gouvernent la
transition du second ordre sont asymétriques, avec des fluctuations gaussiennes au-
dessus de T, et des fluctuations critiques au-dessous de T,. Ce résultat a été obtenu
a partir de la mesure de la conductivité micro-onde (S.M. Anlage en 1996 [5]) et de

la mesure de la chaleur spécifique (M. Charalambous en 1999 [29]) .

e Sous champ, pour des échantillons non maclés et jusqu’a un point critique 7, (H), la
fusion du solide de vortex est une transformation du premier ordre. Elle est mise en
évidence par une hystérésis dans les mesures de transport [157] et par I'observation
de chaleur latente [162]. Au-dessus de ce point, la transition (re-)devient du sec-
ond ordre. D’ailleurs, la transition de premier ordre du solide de vortex peut étre
transformée en une transition du second ordre par 'introduction controlée de défauts

ponctuels et cela de maniere réversible [49].

De méme il est possible de faire une différence entre la ligne de fusion H,,(T) liée aux
propriétés intrinseques du solide de vortex, et la ligne d’irréversibilité H;,..(T)) qui elle est

lide au piégeage/dépiégeage des vortex [113].

Pour plus de détail, nous renvoyons le lecteur au mémoire de these de B. Billon qui

donne une image complete du diagramme de phase dans les monocristaux [15]. Dans les
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couches minces, le diagramme de phase est plus simple. La ligne d’irréversibilité et la
ligne de fusion semblent étre confondues a fréquence nulle et la transition de phase de la

matiere vortex est du deuxieme ordre partout.

6.5.2 Les films minces

Pour déterminer le diagramme de phase dans les couches minces, beaucoup d’études ont été
effectuées a fréquence nulle (mesures de p(j)) ou bien a haute fréquence, mais a fréquence
fixe (mesures employant des techniques résonnantes, dont nous avons parlées au para-
graphe 3.2.1). Il existe déja nettement moins d’études & basse fréquence (v < 50 MHz).
En ce qui concerne les mesures haute fréquence, large gamme, nous trouvons encore moins
d’études dans la littérature.

Le groupe de Hambourg (Koétzler, Nakielski et al. [95, 96, 125]) emploie entre 50 MHz
et 2 GHz une technique de résonateurs mais elle ne donne acces qu’a trois fréquences. Il
ne reste donc a notre connaissance que quatre publications qui ont été réalisées au-dessus

de 50 MHz en wobulant! la fréquence :

1. Le travail pionnier d’Olsson et al. [134] réalisé en transmission sur une ligne mi-
croruban d"YBasCuzO7_s. A champ magnétique constant (H = 0.55 T) ils ont fait
varier la fréquence entre 100 kHz et 500 MHz et la température entre 68 et 100 K.

Ils ont également effectué des mesures I —V en continu. L’analyse des résultats a été
faite uniquement par les lois d’échelle. Ils ont pu vérifier que la valeur de I'exposant
critique trouvée par I'analyse de la phase (z; = 5.6) et du module de la résistivité
(zs = 5.9) sont en accord avec la valeur obtenue en continu (z; = 5.2) a l'erreur de

la mesure pres.

2. Hui Wu et al. [188] interpretent également leurs mesures en utilisant des lois d’échelle.
La technique employée n’est pas clairement expliquée dans leur publication, mais
retenons que leurs échantillons ne sont pas des lignes microruban. La gamme de
fréquences se situe entre 1 et 600 MHz et le champ magnétique peut atteindre 8 T.
Comme Olsson, ils trouvent des valeurs cohérentes pour zg entre le module et la

phase de la résistivité : z, = 3.7 £ 0.5.

3. Dong-Hu Wu et al. [186] (WBA) dont nous avons déja parlé, présentent des mesures

entre 45 MHz et 50 GHz pour des champs magnétiques pouvant aller jusqu’a 9 T, ou

Lwobuler : “sweep” en anglais
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le film mince court-circuite le bout d’un cable coaxial [21]. D’apres eux, la dynamique
des vortex change de comportement a une fréquence f,. Pour v < f,, les lois du
scaling peuvent étre appliquées, tandis que pour v > f, la conductivité suit le modele

MBCC.

4. Booth et al. [20], également du groupe de Maryland comme D.H. Wu, a effectué

des mesures entre 45 MHz et 45 GHz, mais sans champ magnétique extérieur. Les

fluctuations de la conductivité au-dessus de la transition sont analysées dans le cadre
du scaling jusqu’a 50 GHz. Ils montrent une mise a 1’échelle avec les exposants

critiques suivants : 2z, =2.6 £04 et v, =1.0£0.2 .

Une critique tres importante qui concerne l'ensemble de ces mesures peut déja étre
formulée : ils utilisent tous une technique de correction des mesures qui correspond a
I’ancienne méthode que nous avons présentée au paragraphe 3.9. Or nous avons vu que
cela peut induire des erreurs importantes des les basses fréquences.

La figure 6.2 montre pour les quatre publications I'argument crucial d’une analyse
d’apres les lois d’échelle, ¢’est-a-dire la phase de la conductivité en fonction de la fréquence.
On constate sur ces quatre extraits un bruit important, méme pour les mesures réalisées
a relativement basse fréquence (Olsson et Hui Wu).

Seul Olsson discute le probleme de la linéarité du signal, c’est-a-dire de la puissance
envoyée. H.Wu n’en parle pas et la puissance entre -15 dBm et 10 dBm que peut utiliser
D.H. Wu [21] parait élevée.

La seule publication qui travaille dans notre gamme de fréquences est celle de D.H. Wu.

Cela mérite bien une lecture critique un peu plus approfondie :

6.5.2.1  Rewvue critique de la publication de D.H. Wu et al.

Rappelons que cette publication est la seule qui sur la gamme des fréquences wobulées
de 0.2 a 50 GHz donne une analyse de la dépendance en fréquence de & sous champ
magnétique. Leur principal résultat est qu’au-dessous d’une fréquence de cross-over (f, ~
8 — 9 GHz), 6(w) est bien décrite par une analyse en scaling, avec en particulier une
phase constante a T,. Par contre, au-dela de f,, d(w) est décrite par I'analyse en champ
moyen MBCC ou, en particulier, la phase n’est plus constante a 7. Nous avons déja vu la
courbe montrant la phase de (w) en fonction de la fréquence (cf. Fia. 6.2, D.H. Wu) : la
dispersion est énorme et les résultats ne sont pas totalement convaincants. En regardant

de pres cette publication certains résultats paraissent incohérents.
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Figure 6.2: &, des quatre principales publications. Nous avons rajouté quelques explications concernant

les conditions de mesures.

1. Un premier petit détail perturbateur concerne la ligne de fusion identifiée par WBA

par la constance de la phase ®,(w). serait a 86 K et 0.3 T et

En effet, une 7,
une seconde T, se trouverait a 80.2 K. Cela donne une ligne extrémement basse
comme nous n’en avons pas encore vue dans la littérature. Cette particularité n’est

malheureusement pas commentée.

. WBA donnent & 78 K et 0.3 T un 7! de 13 10° s7! (pourtant 1'unité de 77

Si

nous digitalisons leurs résultats a 80 K et 0.4 T (figure 2a de leur publication) et

est [rad.s™!], mais supposons pour le moment que 1'unité soit bien des Hz).

effectuons un “fit” d’apres la formule indiquée dans leur publication, nous obtenons

bien la méme valeur de n = 2 1078 Pa.s que celle explicitement donnée par WBA. Par
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contre, 77! est de 85 10°. Le petit écart de température ne permet pas d’expliquer
un tel désaccord d’un facteur supérieur a 6. De plus, ils comparent cette valeur avec
celle trouvée dans une autre publication sur I’étude d’un monocristal (également
avec D.H. Wu comme premier auteur) qui, disent-ils, serait de Ta:_ulzl = 9.6 10°.

Mais la valeur que I'on peut trouver pour 7', dans la publication citée est en fait

ztal

96 10° [187]. Tl semblerait donc qu’il y ait deux erreurs d'un ordre de grandeur sur

7 1et 72t

. dans leur publication. Cette erreur ne serait pas importante s’ils n’en

déduisaient pas une équivalence entre 77! et f,. Cela semble cohérent en prenant
un 77! de 13 10%, mais on ne peut pas comparer 7' et f, : frest une fréquence en
Hz et 77! une pulsation en rad.Hz, donc dans le cas le plus favorable, en supposant
qu’ils se soient trompés d’un facteur 10 et en divisant par 27, on doit comparer
7 1/27 =13 10"°/27r = 20.7 GHz & f, ~ 8 — 9 GHz. Il devient dans ce cas plus
difficile de les identifier.

A partir d'un ”scan” de la figure 2, en particulier du scan de leur propre "fit” en

champ moyen, nous déduisons :

conditions de mesure | 7 [Pas] | k, [Pa]
T = 80K, 04T 1.77 1078 | 1.51 103
T=836K, 4T 5.29 1078 | 2.96 10°

Signalons que dans de nombreuses publications, 7 et k, sont considérés comme
indépendants du champ magnétique et que dans cette publication, rien n’est écrit
sur ce probleme. D’apres ces deux points en température, 1 et x, augmenteraient
quand T augmente. Mais ceci est en totale contradiction avec toutes les mesures
faites jusqu’a présent qui montrent bien une décroissance de 7 et k, avec T' (cf.
F1G. 6.5). Sileur dépendance en température de 7 et k, était réelle, cela mériterait
développement et explications. Nous proposons en fait une explication de ce point :
en supposant que 7 et £, dépendent de V/H, alors on peut retrouver une dépendance
en température disons ”classique”. Cette explication semble renforcée par ’analyse

du point suivant.

. Voulant prouver qu’a haute fréquence seulement le modele MBCC est vérifié, WBA

présentent (cf. F1G. 6.3) la variation de p; & 83.5 K en fonction de H pour des basses
fréquences (3 et 6 GHz) et des hautes fréquences (11 et 13 GHz).

Ils montrent qu’ils arrivent a avoir un bon accord entre la courbe déduite du modele

MBCC et les courbes a 11 et 13 GHz alors qu’aucun accord n’est possible a 3 et
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p, [107 Qm]

|| —— calcul 13GHz - - parameters : B
T [ 2.99 GHz : HStarL 3.6 /7 etall 3.2e-8 /T kappal 2Jpe3
calcul 11GHz 3T |11GHz : HStarM 3.6 // etaM 3.2¢-8 // kappaM 3563
—-— calcul 3GHz 4 13 GHz : HStarH 3.5 // etaH 3.5e-8 // kappaH 4.5&3
—--2.99 GHz
2 - ——11.04 GHZ

--------- 13.03 GHz

Figure 6.3: p1(H) d’aprés Wu et calcul de vérification. Nous avons rajouté une légende dans la figure de
Wu pour simplifier la lecture.

6 GHz. Mais si 'on regarde attentivement les courbes théoriques a tres bas champ
on s’apercoit qu’au départ, il y a une courbure vers le bas, et qu’il en est de méme
a haut champ. Nous avons pris la formule donnée par WBA pour p ainsi que les
parametres du fit (tableau 1 dans leur publication) et calculé p;(H). Nos résultats
sont assez différents (cf. FIG. 6.3) : & bas ou a haut champ, p;(H) est quasiment
linéaire, avec une courbure plutot vers le haut. En plus, la position relative des
courbes a 11 et 13 GHz est inversée. Une possibilité pour obtenir la bonne courbure
serait 13 encore d’introduire une dépendance en v H en 7 et kp. WBA D'ont-ils fait
sans le dire 7 Ceci est un mystere qui n’a pas été éclairci vu ’absence de réponse a
notre e-mail demandant quelques précisions sur le sujet. Toutefois dans la mesure
oll nous avons pu avoir un tres bon accord a 3 et 6 GHz, mais pas a 11 et 13 GHz,
il nous parait clair qu’il est indispensable d’analyser également la partie imaginaire

pour savoir si le modele MBCC est vraiment bien vérifié a haute fréquence.

En résumé, de I'analyse de cette publication, nous pensons qu’il ne ressort pas claire-

ment que le modele de champ moyen est applicable au dela d’une fréquence de crossover

fr de l'ordre de 8 & 9 GHz.

Poursuivons maintenant notre revue “générale” des résultats expérimentaux.
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6.5.2.2  Mise en évidence des lois d’échelle

Comme nous l'avons mentionné, ’étude du diagramme de phase H — T s’est faite
essentiellement par des mesures de transport en courant continu, ou a des fréquences de
mesures assez basses (inférieures a quelques MHz). Des lois d’échelle ont pu étre mises
en évidence dans une gamme de températures (souvent assez large) autour de 7,. En
particulier sous champ magnétique, ou le “scaling” est pris comme évidence pour une
transition de phase du second ordre entre un verre de vortex et un liquide de vortex, des
courbes impressionnantes de mise a 1’échelle ont été présentées (cf. par exemple Kotzler
et al. [96]). Malgré cela, comme nous le montre le tableau 6.1, la diversité des exposants
critiques est également impressionnante. Toutefois, il semblerait que ces mesures “basses”
fréquences dans des films minces convergent vers un exposant critique dynamique z, autour
de 5.5.

Dans 'étude a haute fréquence (v > 1 GHz) réalisées essentiellement avec des résonateurs
(et donc plutot a basse température), un modele comme celui que nous avons présenté au
paragraphe 6.3.1 a permis d’interpréter les mesures. Les valeurs trouvées pour la viscosité,
la constante de Labusch et le potentiel de piégeage montrent une certaine consistance
indépendamment du type d’expérience (cf. FIG. 6.5 p. 150 compilée par Golosovsky et
al. [66]).

Un lien entre les hautes et les basses fréquences semble avoir été trouvé par Wu et
al. [186], qui interpretent leurs résultats comme un changement entre un régime basses
fréquences (v = 10 GHz), ou le scaling serait la théorie qui explique les résultats (encore
faudrait-il en définir la gamme d’application en H et T), et un régime hautes fréquences
(v 2 10 GHz), ou les résultats montreraient plutot un comportement de type champ
moyen.

Sans champ, ou 1’étude de la conductivité due aux fluctuations du parametre d’ordre
peut faire 'objet d’une mise a I’échelle, il semblerait qu’il n’y ait pas de limite en fréquence.
En effet, les mesures du groupe de Hambourg (3 mHz < v < 2 GHz [125]) montrent
aussi bien des lois d’échelle que des mesures du groupe de Maryland (45 MHz < v <
45 GHz [20]), mais les exposants sont tres différents (cf. TAB. 6.1).
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T. K] /H H [T] Exp. fréqu. Vs Zs Réf
Cristaux
YBCO 88.0 || e 1-6 p(J) — 241 4.3+1.5 Gammel[55]
929 |, Le 0-7 p(j), o(w) 100Hz-3MHz ~ 0.67+£0.05  3.0£0.2 Yeh[195]
92.9 | e 1-9 p(j), o(w) 100Hz-2MHz 07402 3.0+0.8 Reed|[146]
88.1 [l c 03-12 o(w)(x(w)) 3Hz-3MHz 3.1 3.1 Kotzler[95]
88.1 Le 0.3-12 o(w)(x(w)) 3Hz-3MHz 1.6 6.3 Kotzler[95]
YBaCuAuO 92.9 Il 0-0.63 p(j), o(w)  10Hz-100kHz 09402  2.040.2 Yeh([197]
Films minces
YBCO 89 | c 0.5 -4 p(4) 11Hz 1.840.2 4.740.2 Koch[92]
(basse w) 90 || e -5 p(J) — 1.8+£0.2 6+2 Dekker[40]
85.5 [ 1-3 p(5) — 12406  5.6£1.0 Andol[3]
87 |- Le 5 p(J) — 1.740.1 5.840.1 Woltgens[183]
90 | c p(d) — 1.840.1 4.540.6 Hou[77]}
87.2 Il 0.015 - 5 p(5) — 14401  6.1£0.2 Roberts[155]
87.2 Il e 10—4 - 0.01 p(5) — 1.1£0.1  8.3£03 Roberts[155]
87.5 [l 0-5 p(j) 0.1Hz-100kHz 1.840.2  5.0£0.2 Deak[39)]
87.2 || e 1.5-2.65 o(w) 100Hz-100kHz 2.0+0.2 5.61+0.2 Schmied[163]
(haute w) 91 || ¢ 0.4-4 o(w)(x(w)) 3mHz-50MHz 1.7 5.5 Kotzler[96]
90 || e 0.55 o(w,Te) 100kHz-500MHz 1.1 5.6+0.5 Olsson[134]
88.5 Il 05-8 o(w,T.) 1-600MHz — 3.7£0.5 H. Wu[188]
88.35 Il e 0.3 o(w) A5MHz-45GHz — 3.340.1 D.H. Wu[186]
88.35 Il e S0.1 a(w) 45MHz-45GHz, — 642 D.H. Wu[186]
89.83 — — o(w) 45MHz-45GHz 1.0£0.2 2.65+0.3 Booth[20]
89/91 — — o(w) 30Hz-2GHz 1.7 5.6 Nakielski[125]
YBaCuAlO 88 || ¢ 0.5-6 p(J) — 1.6+0.3 5.5+0.5 Xenikos[192]
NCCO 17.9 | e 0.05-1 () — 1.75 5.4 Roberts[156]
NCCO 17.9 Il e $0.03 o(5) — 0.93 7.3 Roberts[156]
Moz Si 7.9 || ¢ 0.1-25 p(4), o(w) 100Hz-3MHz 0.67£0.05 3.0+0.2 Yeh([198]
Céramique 90 0.05,0.3,1.5 p(5) — 1.14+0.2 4.6+0.2  Worthington[184]
fl. gaussiennes — — — calcul — 0.5 2 Dorsey[45]
Ising mean f. — — — calcul — 0.5 4 Dorsey|[44]
Gauge glass — — — simul. — 1.3 4.7 Reger[147]
Spin glass — — — simul. — 1.3+0.1 6.1+0.3 Ogielski[130]

t parameétres critiques indépendants de la stoechiométrie.
YBaCuAuO : YBag(Cuz.98Aug.02)06.97, YBaCuAlO : YBag(Cuj_5Al;)O7_s, NCCO : Ndj.85Cep.15CuOy

Table 6.1: Compilation d’exposants critiques, obtenus essentiellement & partir de mesures basse fréquence (p(j)) d’apres
une analyse des lois d’échelle pour du piégeage faible et isotrope. La liste des mesures au-dela du GHz est a notre
connaissance complete.
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De plus, toujours d’apres le groupe de Hambourg, la classe d'universalité, c’est-a-dire
les exposants critiques de la transition sous champ, serait la méme que celle de la transition
sans champ. Mais cela est mis en cause par les mesures en courant continu de Roberts et
al. [155], qui voient z; augmenter graduellement quand ils diminuent le champ magnétique
au-dessous de 0.1 T. Par contre, quand on compare les résultats du groupe de S. Anlage
sous champ [186] et sans champ [20], zs semble plutdt diminuer & faible champ puisqu’il
passe de ~ (3.3 — 6) sous champ a ~ (2.3 — 3.0) sans champ. La diversité de ces résultats

montre bien que le probleme est totalement ouvert. . .

Finalement il a été montré par le groupe de Hambourg qu’une mise a l’échelle du
champ magnétique était possible [96] simplement en multipliant des puissances de H avec
la fréquence et avec la conductivité fluctuante apres les avoir mises a 1’échelle. Ils relient

cette particularité a la dépendance en champ de la longueur de corrélation :

fg(Ta H) = §g<H0) (%) S

La figure 6.4 montre la mise a 1’échelle sous champ d’apres Kotzler. 11 est remarquable

(6.16)

que méme avec des fréquences nettement plus basses, la phase est toujours plus bruitée que
le module avec néanmoins nettement moins de bruit qu’a haute fréquence. Cela rejoint

effectivement nos observations.

T2 opg = 0 T T L S
BT
= T b REY ) -
S 105 i ¢ \\, vortex |-
) N, Muid
vy
—~ <j‘_\ \
5 S N
\(\I m Il Il
24 - S 1010 0.9 1
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s : < £ B
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Figure 6.4: Module et phase de la conductivité mise a I’échelle en fonction du champ magnétique. On
remarque que méme pour ces fréquences beaucoup plus basses, la mise a ’échelle de la phase montre une
dispersion nettement plus grande.

Trois questions émergent de 1’ensemble de ces mesures :
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1. Existe-t-il vraiment une limite haute fréquence pour le scaling sous champ, d’autant

qu’elle ne semble pas exister sans champ 7

2. Si oui, peut-on effectuer une mise a 1’échelle en fonction du champ magnétique aux

fréquences ou nous travaillons 7

3. Est-ce que la transition de phase sous champ et sans champ appartiennent a la méme

classe d’universalité, ¢’est-a-dire ont les mémes exposants critiques 7

6.5.2.3  Les interprétations dans le cadre du modele MBCC

Comme nous 'avons mentionné, le modele MBCC rencontre un certain succes pour
expliquer les mesures hautes fréquences, basse température. Cependant, il est important
de noter que les études se sont toujours limitées a un seul aspect dans le diagramme de
phase. Le tableau 6.2 illustre qu’aucune étude n’a essayé¢ de montrer les trois dépendances
de la résistivité (en fonction du champ magnétique, de la fréquence et de la température)
simultanément.

Par contre, il est intéressant de noter que cette utilisation “fragmentaire” de la théorie
MBCC produit tout de méme des variations attendues physiquement pour chacun des
aspects regardés comme le montre la figure 6.5. Ainsi la constante de Labusch x, diminue
d'une valeur d’environ 2 10° & basse température a des valeurs de 'ordre de 103 pour
les température élevées ou notre étude se situe. De meéme, la viscosité diminue avec la
température d’environ 107% & basse température & ~ 3 1078 autour de 82 K [66]. En regle
générale la viscosité et la constante de rappel sont supposés (ou déterminés) comme étant
indépendants du champ magnétique. Deux exceptions sont les mesures de Ghosh [59] qui

trouve expérimentalement «, o< v H et Parks [138], qui propose n « v H.

Par contre, méme en introduisant une distribution de barrieres de piégeage, Powell et
al. [143] n’arrivent qu’a un accord qualitatif entre leurs résultats et la théorie.

Remarquons enfin que la technique de Wu et al. [186] est la seule a pouvoir présenter un
tableau complet a haute température. Il est d’autant plus surprenant qu’ils ne montrent
a nouveau que la partie réelle de la résistivité en fonction du champ pour prouver que le
modele MBCC fonctionne bien.

Nous avons vu que p; et R, (et R; d’ailleurs) représentent, a des constantes pres, la

méme grandeur. Quand on compare p;(H) a 83.5 K d’apres D.H. Wu [186] avec AR (H)
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mesure p(H) p(v) p(T) woH [T] | v [GHz] | T [K] | référence
T,v const. | T, H const. | H,v const.
P1 P2 P1 P2 P1 P2
réflectométrie vV o Vv Vv o o 0-9 0.45-50 | 78-86 | D.H. Wu [180]
rés. microruban o o Vv Vv Vv o 0-4 1.2-22* 5-65 | Belk [13]
— ¢ Vv o Vv Vv o o 0-5 1.2-20* 4.3 | Revenaz [152]
rés. coplanaire Vv Vv o o Vv o 0-4 8,161 10-65 | Powell [143]
rés. microruban | +/ v o o o o 0-6 2,2.73 5-80 | Willemsen [182]
PPR} NV o o o o 0-1 5 21-55 | Ghosh [59]
PPR} NV o o v Y <0.8 5.5 30-80 | Golosovsky [65]
cavité v o o o Vv o 0-7 10 60-100 | Owliaei [135]
PPR} NV o o v Y 0-0.4 11 0-80 | Pambianchi [137]
spectroscopie THz | o o Vv Vv vV vV 0-6 0-500 0-80 | Parks [138]

* : résonances harmoniques // T : deux résonateurs fabriqués & partir d'un film // ¥ : parallel plate resonator

Table 6.2: Compilation des mesures pertinentes utilisant le modele MBCC pour linterprétation des
résultats. 4/ indique les courbes montrées dans la publication, o les courbes “manquantes”. Toutes
les études portent sur des microrubans avec le champ magnétique appliqué parallelement & 'axe ¢ de

1’YBa2 CU3 07_5 :

e S B R B ™3
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Figure 6.5: Compilation des valeurs trouvées pour 7 et ,, d’aprés Golosovsky [66].

a 81.2 K d’apres Owliaei [135], on constate (cf. F1G. 6.6) que le comportement général

de cette quantité est le méme.

Il y a une petite “bosse” a faible champ et un point
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Owliaei et al.
0.10 T T T

=l B

G S

S S

Z 0.05 =

E : (o}

[a7 g ; ’ E}E’ ./ ¢ %o n\

Dﬂ: .-"/HEEEDO 3 GHz
0= : ' : 0 Yy I
0 2 4 6 8 0 2 4
to H [T] o H (Tesla)

Figure 6.6: A gauche : Rs(H) & 10 GHz d’apres Owliaei et al. [135]. Les deux traits sont leurs cas limites
des vortex piégés et en flux flow libre. A droite : pi(H) d’aprées DH Wu et al. [186], que nous avons déja
vu.

d’inflexion. Owliaei et al. 'ont interprétée comme un “crossover” entre un régime de
vortex piégés et un régime de vortex en flux flow libre. Dans leur géométrie (cavité ou
le film constitue une des parois) il n'y a pas de facteur coth dans I'expression pour Rj
contrairement a la géométrie de Wu et al. (et a notre géométrie, cf. eqn. (2.11) et (5.30)).
Donc le comportement limite de R, & fort champ est effectivement o< v/H. Par contre,
dans la géométrie de D.H. Wu (et dans notre géométrie), ce comportement limite devrait
étre linéaire a cause du facteur correctif pour Z, en coth. Or les deux mesures donnent le
méme comportement. Il paraitrait donc que ce comportement n’est pas lié a la géométrie
de I’échantillon.

Deux nouvelles questions se rajoutent alors a la liste :

1. Le modele MBCC de type champ moyen est-il réellement capable d’expliquer les
mesures haute fréquence, haute température avec le méme jeu de parametres 7, K,

et Uy, 7

2. Si oui, quelle est la dépendance de ces parametres avec le champ magnétique (et

éventuellement la fréquence) ?
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6.6 Conclusion

Dans la premiere partie de ce chapitre, nous avons présenté brievement deux théories que
nous allons confronter a nos mesures dans le chapitre suivant. Nous avons vu que nous
pouvons nous attendre a une transition de phase du second ordre dans les films minces, et
que cette transition est liée a la fusion d’un solide de vortex en un liquide de vortex. Nous
avons alors regardé comment nous pouvons confronter nos mesures aux théories : la phase
de la conductivité complexe ¢ doit étre indépendante de la fréquence a la température de
transition.

Nous avons rapidement introduit un modele de type champ moyen MBCC qui nous
permet d’interpréter nos mesures en terme d’une viscosité 7, d'une constante de rappel ,
et d'une hauteur de barriere de piégeage U... Enfin, quelques prédictions sur leur com-

portement en fonction du champ magnétique ont été présentées.

La seconde partie de ce chapitre était consacrée a un état des lieux des expériences. Cela
nous a permis de voir qu’il y a peu de travaux effectués dans notre gamme de fréquence
et de mettre en évidence quelques questions ouvertes auxquelles nous nous proposons

d’apporter des réponses au chapitre suivant.
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RESULTATS EXPERIMENTAUX

7.1 Introduction

Ce chapitre concernant nos résultats de mesure comporte quatre parties.

Le but de la premiere partie est de rappeler les grandes lignes concernant la technique
de mesure, afin de donner au lecteur les clefs “techniques” nécessaires a la compréhension
des mesures présentées par la suite sans étre obligé de lire les chapitres 3 a 5 concernant
la technique de mesure.

Dans la seconde partie nous présenterons un panorama de Z;(v, H,T) et o(v, H,T) &
travers la transition. L’interprétation des grandes tendances restera qualitative et servira
uniquement a donner des reperes.

Dans la troisieme partie nous analyserons quantitativement nos résultats expérimentaux
a la lumiere de la théorie MBCC de type champ moyen et de la théorie des lois d’échelles
en essayant de tenir compte des trois parametres : fréquence, température et champ
magnétique.

La derniere partie présentera finalement un comportement “intriguant” de la partie
imaginaire de la conductivité o9(v) en fonction de la fréquence, qui sera situé dans le

diagramme de phase H — T

7.2 Rappel de la technique de mesure

Nous rappelons de facon schématique les résultats principaux des chapitre 3 a 5 concernant

la technique de mesure :

e but : mesurer 'impédance linéique d’une ligne microruban en YBay;Cu3zO7_s dans la
gamme de fréquence 0.2 a 18 GHz, entre 80 et 100 K et pour des champs magnétiques
entre 0 et 6 T.

e dispositif hyperfréquence : la figure 7.1 montre le montage de I’échantillon sur le

porte-échantillon (cf. paragraphe 4.5) ainsi que le modele électrique utilisé lors de

153
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I'extraction des parametres linéiques (cf. paragraphe 5.7 et paragraphe 5.6) apres

I’étalonnage basse température (cf. chapitre 3).

ressort
microruban

a) connecteucoaxial

référence

inductif
parpression

b) —> —> R;, L cherchés
B RV3 B' ! l, _
L11 L1 )
connecteur amedu microrubanen plot de
coaxial ClI connecteu L YBayCuzO7.5 contact
T1 G y L
C;, Gy calcul

plan de plan de ppcareuies bout
référence—>1 référence —> —>
apres étalonnage apreés ""de-embedding"

< — _

Ze Ze Zf

Figure 7.1: Montage des échantillons supraconducteurs et modele électrique équivalent. Le couplage
inductif/résistif est obtenu en pressant le conducteur central du connecteur contre le ruban supraconduc-
teur doré sur la longueur correspondante. Pour plus de détail concernant la notation des quadripodles cf.
annexe A.l.

e |’échantillon : nous montrons essentiellement les résultats obtenus avec 1’échantillon
S22 (cf. TAB. 4.2), qui est une ligne microruban en YBayCuzO7_s, de 3.53 mm de
long, 600 pm de large et 130 nm d’épaisseur, court-circuitée par 4 fils d’aluminium
micro-soudés. Le substrat MgO a une épaisseur de 250 pm et une constante diélectrique
g, = 9.6 (cf. paragraphe 4.4).

e formalisme d’extraction des parametres linéiques Z; = R; + jwL; :

1. Grace & I’étalonnage basse température, nous mesurons Z,.
2. Par le formalisme des matrices A (cf. annexe A.1) le plan de référence est

décalé de B vers B, ce qui nous permet d’obtenir Z’, I'impédance d’entrée de
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I’échantillon vue a partir du nouveau plan de référence :

2= 20+ G e (= e (7.1)
avec Z2 = 7)Y, et 3% = Z,.Y;, avec Y; = (tan § + j)wCy, admittance linéique.
3. La technique de mesure utilisée ne nous permet d’obtenir que la partie réelle
et la partie imaginaire de Z’, or nous avons quatre inconnues (parties réelle
et imaginaires de Z; et Yl) Il nous faut connaitre Y; que nous calculons en
utilisant les équations (5.29). Cette admittance linéique Y; tient donc compte
de maniére analytique des effets de bord, donc de la distribution inhomogene
des courants et de la dispersion qui est provoquée par la structure inhomogene
de la ligne microruban.
4. Pour I'extraction de Z; & proprement parlée il faut utiliser des méthodes numé-
riques (cf. paragraphe A.3.1 et A.3.3).
5. Apres la soustraction de I'impédance interne due au plan de masse (cf. para-
graphe 5.5) dans 1’équation (5.31), nous obtenons I'impédance linéique montrée

dans la suite de ce chapitre :

JWito

1/2
Zy=jwlige+G [ } coth (ewG[jWM05]1/2> (7:2)

avec e et W D'épaisseur et la largeur du ruban respectivement. G = 1840 m~!
est un facteur de correction géométrique qui est égal a 'inverse d’une largeur
effective (cf. paragraphe 5.3.1). Remarquons que toutes les pertes proviennent
du ruban supraconducteur. Par contre il reste dans la partie imaginaire de Z;

I'inductance géométrique de la structure microruban.

e On a finalement souvent besoin d’avoir acces a la conductivité complexe . Comme
nous venons de le voir, elle est liée a I'impédance interne du ruban Z; = Z; — jwL 4¢,.

0-5). Nous

Dans nos conditions expérimentales, nous avons eWG < |M(= [jwitod]
pouvons alors développer la cotangente, ce qui nous donne la possibilité de calculer

analytiquement & A partir de Z;

eW G2wpg

-1
o= GW(ZZ —7J {u)LLgéO + 3 }) (73)

L 4¢0 est calculée d’apres eqn. (5.29).
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Un aspect expérimental important concerne la vérification que nous nous trouvons bien

dans un régime de réponse linéaire.

7.2.1 L’effet de la puissance incidente

Pour vérifier que nous nous trouvons dans un régime linéaire, nous avons mesuré les
échantillons supraconducteurs a plusieurs puissances entre -45 et -10 dBm!. Rappelons
que la limite de résolution de I'analyseur vectoriel Hewlett Packard est de -65 dBm.

Les mesures ont été effectuées aussi bien loin de la transition que proche de la transition.

L e
Re(Z) []
10 T T
6 -10 dBm
- -15dBm
4 — -20dBm
- -30dBm
——<=-35dBm
2 L L L L | L ! ! ! | L L L L | ! ! L L | L L L ! | ! ! L L
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3

fréequence [GHZ]

Figure 7.2: L’effet de la puissance incidente. Echantillon S22 & T' = 88.2K.

La figure 7.2 montre la partie réelle de 'impédance d’entrée de 1’échantillon S22 a
88.2 K. A cette température, qui est trés légérement au-dessus de la T2 et de T, de S22
(cf. TAB. 4.2), nous attendons de forts effets de la nonlinéarité. Aucun effet est observé
avant -35 dBm. Sur la partie imaginaire les effets sont tout aussi faibles. Ce résultat

a également été trouvé dans d’autres échantillons sous champ. Nous nous sommes donc

10dBm = 1mW dans 50 .
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limité a une puissance de -35 dBm pour toutes les mesures présentées dans ce mémoire.
Il est intéressant de noter que nous avons le méme ordre de grandeur de la puissance

volumique qu’Olsson [134].

7.2.2 Quelques définitions utiles

Rappelons finalement quelques définitions utiles dans la suite :

e T, est définie par la température pour laquelle dp/dT est maximale.
o T, est définie par la température ot la phase de 7 (w) est indépendante de la fréquence :

¢, (w) = const. (cf. paragraphe 6.2).

7.3 Panorama de ¢ et Z; en fonction de v, H et T

Dans ce court paragraphe, nous allons d’abord présenter quelques résultats expérimentaux
sans rentrer dans les détails d’'une interprétation quantitative afin de brosser rapidement

le tableau du comportement de nos films minces.

7.3.1 Les températures extrémes : 79 K et 300 K

Regardons donc dans un premier temps le résultat obtenu pour (v) et Z;(v) a deux
températures extrémes, ol nous connaissons la réponse du supraconducteur.

La figure 7.3 montre d’abord &(v) et Z;(v) & basse température : comme attendu pour
un supraconducteur loin au-dessous de la température de transition (cf. paragraphe 2.5.1)
nous trouvons la partie réelle oy constante et la partie imaginaire o9 o< 1/v. Cela se traduit
par une inductance linéique L;(v) indépendante de la fréquence et une petite résistance
linéique Ry(v) o< 12

Montrons également a 79 K la phase ®, de la conductivité (cf. F1G. 7.4). Nous pouvons
constater qu’elle est tres proche de sa valeur théorique de 90°.

Passons maintenant a l'autre extréme, c’est-a-dire a la température ambiante. La fig-
ure 7.5 présente a nouveau o(v) et Z;(v). A cette température le ruban est entierement
dans 1’état normal. En conséquence la partie imaginaire oy (et donc la phase ®,) de
la conductivité est nulle (a la précision de la mesure pres). La partie réelle o7 de la con-

ductivité est donnée par 1/p,. D’une maniere générale & est indépendante de la fréquence.

Cela se traduit par une impédance linéique Z; également indépendante de la fréquence

(mis & part une légere oscillation résiduelle dans L;). Les effets de la dispersion (qui
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Figure 7.3: 5(v) et Z;(v) 4 79 K et 0 T. Nous avons rajouté un “fit” en 1/v pour o3 et en v? pour Ry,
qui sont les comportements attendus pour des basses températures.
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Figure 7.4: ®,(v) & 79 K sans champ. Nous constatons qu’elle est proche de 90° comme nous 'attendons
pour la phase d’'un supraconducteur a basse température, loin de la transition.

se traduisent par une dépendance en fréquence) ne sont pas visible avec un ruban aussi

résistif.

7.3.2 a(v,T) aux températures intermédiaires

La figure 7.6 montre la conductivité complexe ¢ = 07 — j 09 en fonction de la fréquence
proche de la transition supraconductrice a champ magnétique nominal nul.

En réalité, il nous reste un faible champ résiduel d’environ 1072 T mesuré avec une
sonde de Hall. A cause de l'existence du pic en Re(o) (cf. FiG. 7.8, p. 161) lorsque
la température diminue, Re(o) augmente de sa valeur a I’état normal & sa valeur au

maximum du pic (T ~ 83 K) puis redescend ensuite quand 7' diminue encore. De méme,
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Figure 7.5: 6(v) et Zi(v) & la température ambiante. Re(c) = 1/p,,, Im(c) est nulle et les deux sont
indépendantes de la fréquence. Dans Z; nous retrouvons la valeur géométrique de L;, mis a part une
légere oscillation résiduelle. R; est & un facteur de géométrie pres p,,.
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Figure 7.6: 7(v) a différentes températures proches de la transition sans champ. On voit 'augmentation
importante de Re(o) et Im(o) dans la région des fluctuations. De méme, on voit que nous avons une
résonance géométrique résiduelle entre 5 et 10 GHz qui rend toute utilisation de cette gamme de fréquences
virtuellement impossible.

Im(o) augmente d’une tres faible valeur (a priori nulle, mais nous verrons cela plus loin)
au dessus de la transition jusqu’a sa valeur basse température (~ 10° [1/Qm]). La
dépendance en fréquence de 5(v) est hautement non-triviale.

Il est surprenant que la figure 7.7 montrant & en fonction de la fréquence a fort champ,
ait une allure générale tres proche de celle que nous venons de voir. Toutefois, comme
attendu, la gamme de températures sur laquelle transite la ligne microruban est nettement

plus élevée que sans champ. Cela facilite I'utilisation d’un plus grand pas en température




160 7 RESULTATS EXPERIMENTAUX

T T
217 TRe@) (om] " H=6T T 793aK) | 2 [T [l pll=6T — o
. + 79.80 K 4 . T080K
o 80.18 K » 8018K
: - 80.63K i . 8063 K
1510 - . 81.02K | ] 15107 r 8102K [
“ ¢+ 81.46K 5 v 8146 K
ot - 8L90K L, . 890K
oy . 82.33K .5  BBK
110 [oz - 877K |4 110 P ¢ EELE |
o - 8321K by * Baety
Ry L5 . 8367K
- ‘-.A:e o 8404 K
5 ;‘}%& v 8607 K
510 5108
0 1 1 1 0
0 5 10 15

fréquence [GHz] fréquence [GHz]

Figure 7.7: d(v) & travers la transition & 6 T. Le comportement est étonnamment proche de celui observé
a champ nul. Ici aussi nous remarquons la résonance géométrique résiduelle entre 5 et 10 GHz.

(car dans notre technique, le pas n’est modifiable qu’a condition de refaire I’ensemble des
mesures d’étalonnage (cf. chapitre 3)).

Sur les deux figures 7.6 et 7.7, on voit tres clairement une résonance géométrique
résiduelle entre 5 et 10 GHz, que nous n’avons pas réussi a enlever entierement lors du
traitement des mesures brutes. Cela rend malheureusement ’exploitation de cette gamme
de fréquences virtuellement impossible. Nous nous limiterons donc dans ce qui suivra aux
fréquences entre 0.16 et 5 GHz et ensuite entre 10 et 18 GHz, ce qui nous permettra malgré
tout de répondre a un certain nombre de questions.

Nous avons finalement tracé la partie réelle et imaginaire de la conductivité en fonction
de la température, (cf. F1G. 7.8) avec et sans champ magnétique (0 et 1 T).

Comme nombre d’autres auteurs ([26, 75, 88, 133]), nous observons un pic en fonction
de la température, qui se déplace vers des températures plus basses sous champ. Ce pic
est dans notre cas assez large, quoique comparable & celui trouvé par P. Xavier [190].
L’interprétation de ce pic n’est toujours pas claire. Il pourrait étre expliqué par une
distribution de 7. [133], ou bien par des fluctuations [76].

Mais un pic provoqué par des fluctuations devrait étre centré par rapport a T,. Cela
est effectivement observé dans des monocristaux purs [5] et une analyse en terme de
fluctuations donne des résultats intéressants.

Cependant, dans les films minces, le pic se situe nettement au-dessous de la température

critique contrairement au cas des monocristaux. Une interprétation utilisant une distri-
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Figure 7.8: Variation de la conductivité a haute fréquence 4 0 T et 1 T. Nous observons (comme nombre
d’auteurs) un pic dans Re(a), qui se déplace sous champ vers des plus basses températures. De méme
nous constatons que Im(G) augmente fortement quand on diminue la température. Par ailleurs Im(7)
diminue quand on augmente la fréquence.

bution de T, semble donc plus adaptée [26].
La partie imaginaire de & montre une forte augmentation quand on diminue la tempé-

rature. Par ailleurs elle diminue quand on augemente la fréquence.

7.3.3 Ry(T) et Li(T) a 1T et quelques fréquences

Dans un premier temps nous montrons juste la dépendance en température de R; et L; a
1 T sans interprétation. Nous constatons d’abord pour R; la chute caractéristique lors de
la transition supraconductrice. Mais nous voyons également un élargissement important
de la transition. Les pertes augmentent comme attendu quand on augmente la fréquence.

Dans L, il apparait un pic que l'on pourrait a priori attribuer a la divergence de la
longueur de pénétration A(7T") (elle-méme liée a I'inductance cinétique). Mais le pic ne
coincide ni avec Ty, ni avec T, mais se trouve entre les deux. Il est clair que ce pic
n’est pas lié au pic dans la partie réelle de 7, qui rappelons-le, est a beaucoup plus basse
température (cf. F1G. 7.8). On a souvent observé un pic dans la partie imaginaire de
la susceptibilité alternative. Ce pic est lié aux condictions géométriques [199], quand

I’épaisseur e du matériau vaut envirion 2.6,, ’épaisseur de peau. A 1 T et 0.2 GHz, nous
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avons p ~ 1077 Qm, donc . ~ 10 pum et ;4 ~ 6 ym. Les deux valeurs sont beaucoup
plus grandes que 1'épaisseur du ruban (130 nm), mais beaucoup plus petites que la largeur
du ruban (600 pm). En outre la fréquence varie d'un facteur 10, tandis que le pic n’évolue
que tres peu en température.

Par ailleurs, nous constatons une augmentation considérable de L; avec la fréquence
pour des températures supérieures a environ 89 K. Cette augmentation est nettement plus
importante que ne le prédit la dispersion (une augmentation de seulement ~ 6 nH/m entre
0.16 et 20 GHz). Nous allons y revenir a la fin de ce chapitre. Par contre du aux oscillations
résiduelles en fonction de v, nous n’avons pas une bonne précision sur la valeur absolue de
Li(v) pour v > 10 GHz. En conséquence, le fait que L;(v > 10GHz) < L;(v < 4.7GHz)
n’est pas un effet physique.

La figure 7.10 confirme nos observations a 1 T. En effet nous trouvons également a un
champ magnétique de 6 T ce pic important dans L;(7"). A nouveau la température de ce

pic est entre T, (déterminée par les lois d’échelle) et 7.

7.3.4 Z(H) a différentes températures
Nous tragons dans la figure 7.11 AR,(H) = R)(H) — R,(0) a différentes températures. On

voit le changement de comportement suivant : & basse température (80.2 K, 82.8 K) AR,
augmente de fagon strictement monotone avec AR;(H) o« H" ou n > 1; a 85.6 K apparait
un point d’inflexion dans la courbe, et a 88.1 K AR;(H) o H" ou n < 1.

De méme, quand nous regardons l'inductance linéique (L; = X;/w) dans la figure 7.12,
nous pouvons constater qu’il y a comme pour Hui Wu et al.[188], un maximum en fonction
du champ magnétique. Ce maximum est d’autant plus bas que la fréquence est élevée.
Nous avons indiqué sur les graphes la valeur de I'inductance linéique géométrique (les
variations dues a la dispersion sont petites devant cette échelle), la valeur notée est celle

correspondant a v ~ 1 GHz.
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Figure 7.9: R)(T) et Li(T) a1 T
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Figure 7.10: L;(T) & 6 T. Nous observons comme & 1 T un pic important dans L;(T") & une température
intermédiaire entre Ty et T..

7.4 Comparaison entre les résultats et le modele MBCC

Dans ce paragraphe, nous essaierons de répondre aux questions que nous nous sommes
posées a la fin du paragraphe 6.5.2 donnant 1’état des lieux sur le sujet. Nous présenterons
tous les résultats sous la forme de Z;, puisque c’est une grandeur tres proche de la résistivité
rencontrée dans la littérature.

Nous avons effectué les “fits” toujours sur les parties réelle et imaginaire en méme temps,
avec la totalité des parametres (1, k et U,.). La méthode d’optimisation était a nouveau le
“recuit numérique” en combinaison avec I’algorithme du “downbhill-simplex” [144]. Compte
tenu des grandes différences entre R ~ 103 et L; ~ 1077, nous avons utilisé la fonction

d’erreur & minimiser suivante :

_ |10g(1 + ’Rl,mes - Rl,calc‘)‘ + |1Og(1 + ’Ll,mes - Ll,calcl * 27”/)‘
| log(1 + |Rl,m68|)| + | log(1 + |Ll,m68| * 27V )|

f (7.4)

Nous avons rajouté 1 dans le logarithme pour éviter que les petites valeurs, ou nous

n’avons pas beaucoup de précision, prennent trop d’importance.
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Figure 7.11: R;(H) & différentes températures. Nous indiquons également H.o calculé d’apres Heo(T) =

115(1 — t7,).

7.4.1 Etude de Z;(v) en fonction de la fréquence

La figure 7.13 indique dans le diagramme de phase que nous allons constituer durant

I’analyse des lois d’échelle au paragraphe 7.5 ou se situent les mesures présentées dans la

suite de ce paragraphe. Nous allons, apres une mesure dans I'état solide en-dehors de la

zone critique (1 dans la figure 7.13), suivre la ligne indiquée par la fleche a 4 T. Cela nous

permettra de tester le modele MBCC dans tous les états de la “matiere vortex”.

Dans la mesure ol nous attendons qu’a basse température (basse par rapport a Ty) le

modele MBCC donne des résultats satisfaisants, nous avons commencé par regarder Z;(v)

2 82.36 K et 1 T, sachant que T,(17") = 86.7 K. Pour mieux faire apparaitre les différences,

nous nous sommes d’abord limités aux fréquences inférieures a 5 GHz.

La figure 7.14 montre la résistance linéique ainsi que 'inductance linéique de 1’échantillon
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Figure 7.12: L;(H) a différentes températures. Nous avons également indiquée la valeur de I'inductance
géométrique Ly g¢o, calculée d’apres eqn. (5.29) et le champ magnétique critique Heo(T') = 115/po(1—17,).

S22. L’accord entre la mesure et 'optimisation semble bon, si on suppose que la légere

déviation a basse fréquence entre 'optimisation et la mesure n’est pas significative. Par

contre, si on regarde la figure 7.15, on s’apercoit que cette déviation est fortement aug-

menté pour une optimisation sur toute la gamme de fréquence.

Les parametres du calcul changent aussi considérablement (cf. TAB. 7.1).

gamme de fit | 7 107® [Pa.sec| | k5, [Pa] | Ue K] | €. | 7 107[s.rad ]
0-4 GHz 10.9 2000 460 0.06 64
0-17 GHz 1.0 1016 514 0.03 6.4

Table 7.1: Parametres obtenus par “fit” a basse température (I' = 82.36 K < 86.7 K =Tj).

n, kp et U sont assez faibles, mais tout a fait dans I'ordre de grandeur trouvé dans la
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Figure 7.13: Diagramme de phase H-T de S22 comme déterminé au paragraphe 7.5.4, les cercles situent
les mesures que nous allons montrer dans la suite.
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Figure 7.14: Z; mesurée et calculée & 82.36 K, 1 T, entre 0 et 5 GHz.

de I'optimisation par rapport au modele MBCC.

Les parametres indiqués sont issus
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o RI[Q/m] mesurée L ~ LI [H/m] mesurée
RI [Q/m] optimisée 0-17 GHf -~ LI [H/m] optimisée 0-17 GH:
200d — R [Q/m] optimisée 0-5 GHz| —---- LI [H/m] optimisée 0-5 GHz| 3 5 1¢7
T =82.36K « 1; =86.7K
310’
= -
S 2.5 107 g
14 =,
2107
1.5 10’

fréquence [GHZz]

Figure 7.15: Z; mesurée et calculée & 82.36 K, 1 T, et entre 0 et 17 GHz. L’accord basse fréquences est
entierement détruit, méme si on dirait que 'accord haute fréquence n’est pas mal.

littérature.

En comparant nos résultats avec les courbes présentées par Dong-Hu Wu et al., nous
pouvons constater que l'accord basse fréquence est encore moins bon avec nos résultats.
Mais puisqu’il est possible de trouver un accord pour les hautes fréquences, nous ne pou-
vons pas pour le moment décider si le modele MBCC peut expliquer le comportement

haute fréquence a basse température.

Nous allons maintenant traverser la transition de fusion a 4 T et essayer de trouver les
parametres du modele MBCC. Ce sera pour les températures 80.23, 81.5, 82.3 et 84.6 K.

Pour cela, nous présentons a nouveau les mesures jusqu’a 5 GHz. La figure 7.16 montre
ces mesures effectuées aux températures mentionnées. Les parametres correspondants sont
indiqués au tableau7.2.

Si 'on regarde la figure 7.16, on s’apercoit que méme avec une optimisation restreinte
aux basses fréquences, il y a un net désaccord aussi bien pour R; que pour L; entre les
mesures et la courbe théorique. Sil’on essaie d’optimiser sur toute la gamme de fréquences

(cf. F1G. 7.17) on constate un désaccord encore plus flagrant vers les basses fréquences.
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Une optimisation uniquement sur les hautes fréquences ne semble pas assez précise pour
ctre relevante. Néanmoins, le fait qu’a 7}, la phase de la conductivité reste constante méme
a haute fréquence (cf. F1a. 7.32) nous renforce dans I'idée qu’a cette température le modele
de champ moyen (MBCC) n’est pas applicable, méme aux plus hautes fréquences. Par
ailleurs, les mesures de Z;(H) a température et fréquence constantes reportées dans le

paragraphe suivant nous confortent dans cette analyse.

O RI[Q/m] mesurée & LI[H/m] mesurée 0 RI[Q/m] mesurée = LI[H/m] mesurée
—RI[Q/m] optimisée 0-5GHY ——L| [H/m] optimisée 0-5GHz —RI[Q/m] optimisée 0-5GHR ——LI [H/m] optimisée 0-5GHZ
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[ 4.0T - 40T
5000 f . T 4107 5000 + “a, T 4107
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E 4000 . 1 3107 = E 4000 —e——t 3107 —
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6000 + . g ] 6000 40T 510
- 40T ] ,
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O....:....:....:....:....-0 o Lm0 a1 5
0 1 2 3 4 5 0 1 2 3 4 5
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Figure 7.16: R;(v) et L;(v) a 4 T, basse fréquence. En haut : dans la région critique au-dessous de Tj; (&
gauche) et a T, (& droite). En bas : dans la région critique au-dessus de T}, (& gauche) et trés au-dessus
de T, (& droite).

Il est intéressant de noter que le comportement des parametres en fonction de la
température montre un comportement “physique”. 7, x et U diminuent tandis que ey,
et 7 augmentent. Mais compte tenu du faible accord des “fits”, il faut s’interroger sur la
validité du comportement en T de ces parametres. Cela est encore renforcé par le fait que
les parametres ne sont pas tres consistants. En effet, les parametres a T' = 81.5 K sortent
du comportement montré par les autres températures.

Cette question de la validité apparaitra encore plus clairement dans les mesures de
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Figure 7.17: R;(v) et L;(v) &4 T pour toutes les fréquences. En haut : dans la région critique au-dessous

de Ty, (& gauche) et a T, (a droite). En bas :
au-dessus de Tj; (& droite).

Zi(H) a fréquence fixe.

dans la région critique au-dessus de Ty, (a gauche) et tres

T [K] | n 1078 [Pa.sec| Ky [Pal Uee [K] €fe 7 10712[s.rad 7]
0-5 0-17 0-5 017 | 05 0-17| 05 0-17 | 0-5 0-17
GHz GHz GHz GHz | GHz GHz | GHz GHz | GHz GHz
80.23 | 7.9 1.8 1106 1852 | 337 361 | 0.17 0.13 | 8.33 11.5
81.5 4.2 1.36 397 480 | 359 277 | 0.29 0.14 | 117 33
82.3 34 1.6 520 959 | 247 284 | 0.37 0.28 | 69 18.6
84.6 1.0 0.79 98.5 189 | 134 182 | 0.79 0.58 | 74 37

Table 7.2: Ensemble des parametres trouvés par “fit” du modele MBCC pour un champ magnétique de

4 T.
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7.4.2 Etude de Z; en fonction du champ magnétique

Dans ce paragraphe, nous allons nous intéresser a I'impédance linéique en fonction du
champ magnétique. Nous montrerons comment le modele MBCC réussit (ou non) a re-

produire ces mesures.

7.4.2.1  Essai d’interprétation de Z(H) par le modele MBCC

L’optimisation a été faite comme avant sur les parties réelle et imaginaire simul-
tanément. Pour le calcul de L;(H) intervient la longueur de pénétration a température 0 K
(cf. eqn. (6.13)). A ne joue pas un role important dans nos “fits” mais dans la mesure ou
nous ne connaissons pas sa valeur, nous I’avons laissée comme parametre ajustable (entre
200 et 300 nm).

Commencons par regarder a nouveau a basse température, c¢’est-a-dire a 80 K. Dans la
mesure ol nous modifions le champ magnétique, et non plus la température, la hauteur
de la barriere de piégeage est maintenant normalisée par rapport a H. Donc dans le cas
“standard” de barrieres élastiques, nous avons v = H*/H, et dans le cas des barriéres
plastiques, cette hauteur devient v = H*/ vH (H* est un champ de normalisation). Rap-
pelons également que dans la plupart des mesures, 1 et , sont supposés indépendants du
champ magnétique, méme si nous pouvons éventuellement attendre une dépendance de 7
en vH [138]. kappa, finalement peut-étre oc H dans le modele de piégeage collectif [17],
mais la dépendance mesurée & faible champ (uoH < 1 T) était de o< vH [59].

La figure 7.18 montre la partie réelle et imaginaire avec les “fits” d’apres les équations (6.13)
et (6.14). Aussi bien 7 que &, sont supposés indépendants du champ magnétique. De plus,
v = H*/H. Nous supposons donc des barrieres élastiques.

Un premier constat est que R; se laisse aussi bien “fitter” par un calcul a basse qu’a
haute fréquence, méme si la petite “bosse” autour de 1 T n’est pas contenue dans la
simulation. En ce qui concerne 'inductance linéique a basse fréquence par contre, il n’y
a meéme pas un accord qualitatif puisque la courbure ne vas pas dans le bon sens. A
haute fréquence, I'image est légerement différente. On dirait effectivement que le calcul
est capable de suivre les points expérimentaux de L;(H), si on suppose que le maximum a
5 T est un artefact. Mais dans la mesure ot nous (et d’autres auteurs) ont vu justement un
maximum dans L;(H), qui apparait a plus haute température (ou plus fort champ) mais
qui est d’autant plus atténué que la fréquence est élevée, nous sommes plutot convaincus
que ce pic est réel.

Pour tenir compte de la petite “bosse” a faible champ qui est si bien “fittée” par les
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Figure 7.18: Z;(H) a 80.2 K avec calcul MBCC. 7 et £, sont pris indépendants du champ magnétique.

v = H*/H : barriéres élastiques
n 1078[Pa.s] kp [Pa) H* [T
1, Kp 3.67 GHz | 11.5 GHz | 3.67 GHz | 11.5 GHz | 3.67 GHz | 11.5 GHz
constants 5.8 3.6 3000 2940 9.2 19
« VH 3.0 1.5 2000 1660 7.4 10.9

Table 7.3: Parametres MBCC pour Z;(H) a 80.2 K des figures 7.18 et 7.19.

calculs de Dong-Hu Wu, nous avons introduit une dépendance en v H pour 7 et kp. Les
essais pour mettre une dépendance uniquement dans un des deux parametres n’a pas
donné de bons résultats. La figure 7.19 montre donc les mémes points expérimentaux que
la figure précédente, mais avec un calcul différent.

Nous voyons qu’effectivement nous arrivons a simuler le comportement de R; a faible
champ. Malheureusement, nous payons cela au niveau de L; car le désaccord entre la
courbure de la mesure et celle de la simulation devient beaucoup plus important, aussi
bien a haute qu’a basse fréquence.

Pour compléter I’étude, nous avons regardé une optimisation pour une hauteur “plas-

tique” en 1/v/ H. L’optimisation donne exactement le méme résultat que pour une dépen-
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Figure 7.19: Z;(H) & 80.2 K avec calcul MBCC. 7 et &, du calcul sont proportionnels & VH.

dance de 7 < 1/H. L’activation thermique n’est en effet pas encore suffisamment élevée
pour faire apparaitre une différence au niveau de la hauteur de la barriere de piégeage.
Les vortex restent bien piégés dans des puits de piégeage profonds. Nous devrons donc

reprendre cette discussion a quand nous regarderons des températures plus élevées.

Augmentons maintenant la température a 85.6 K. La figure 7.20 montre Z;(H) a
3.67 GHz et 15.82 GHz et les "fits” MBCC. En haut, nous avons laissés ) et «,, indépendants
du champ magnétique. Remarquons d’abord qu’au moment ou H > H,.,, nous récupérons
effectivement la valeur géométrique de L;. Par contre, la divergence (qui vient de la diver-
gence de la longueur de pénétration) n’est pas observable. Au contraire, L; décroit avant
d’arriver au champ H.

Nous n’avons eu aucune difficulté particuliere pour ajuster les parametres du modele,
méme pour des champs largement plus élevés que H/H., =~ 0.2. Il est toutefois intéressant
de noter que la mesure a basse fréquence se laisse aussi bien (ou mal) ajuster par le modele

que la mesure a 15.8 GHz. Seul le point de mesure a 6 T sort de I’ensemble et ne peut
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U= H*/H : barriéres élastiques

n 10~%[Pa.s] kp [Pa] H* [T]
M, Kp 3.67 GHz | 15.82 GHz | 3.67 GHz | 15.82 GHz | 3.67 GHz | 15.82 GHz
constants 1.4 1.4 1065 4350 2.78 1.32
« VH 0.54 0.6 877 1450 3.9 2.9
v=H*/ V'H : barrieres plastiques
n 10~%[Pa.s] Kp [Pa] H* [VT)
1, Kp 3.67 GHz | 15.82 GHz | 3.67 GHz | 15.82 GHz | 3.67 GHz | 15.82 GHz
constants 1.35 1.35 593 3990 1.8 0.9
x VH 0.4 0.6 776 5950 2.5 1.3

Table 7.4: Parametres MBCC pour Z;(H) & 85.6 K des figures 7.20 et 7.21.

etre approché par le calcul que dans le cas ou 7 et x, dépendent du champ. Par contre, les
parametres extraits de ces “fits” montrent de sérieuses inconsistances en ce qui concerne
la constante de rappel k, (cf. TAB. 7.4). Concrétement, il semble impossible de trouver
simultanément une valeur pour les hautes et les basses fréquences, et cela indépendamment
du type de la barriere (plastique ou élastique).

Ce qui nous amene a la figure 7.21, ou nous avons tracé a nouveau les données expéri-
mentales de Z;(H) a 85.6 K et 3.67 et 15.8 GHz, mais cette fois-ci avec une optimisation
pour des hauteurs de barrieres plastiques, donc v = H*/ VH.

II apparait que L;(H) n’est pas moins bien ajustée que dans le cas des potentiels
élastiques, indépendamment de la dépendance de 7 et &, en fonction du champ magnétique.

Par contre, les barrieres plastiques semblent incapables de reproduire la courbure de
R)(H). Comme pour L;, le fait de changer la dépendance de 7 et , ne joue aucun role.
Cela dit nous rencontrons a nouveau le méme type d’inconsistance que dans le cas des
barrieres élastiques. La constante de rappel change ici encore plus que dans le cas des
barrieres élastiques.

Ainsi en comparant les parametres tels qu’ils sont indiqués au tableau 7.4, il apparait
qu’'une dispersion moindre peut étre trouvée dans le cas des barrieres élastiques ou 7 et

kp sont proportionnels au champ magnétique.

Finalement, nous avons porté R; et L; a haute température (I' = 88.2 K) a 3.67 et
15.8 GHz (cf. Fia. 7.22). La validité du modele MBCC doit étre questionnée par des
températures aussi élevées (H > 0.2 Hy).

Remarquons a nouveau que nous récupérons la valeur de I'inductance linéique sous fort
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Figure 7.20: Z;(H) a 3.6 et 15.8 GHz et 85.6 K. Les traits représentent les calculs d’apres le modele
MBCC.

champ. Comme nous l'attendons, la viscosité et H* sont tres petits. Par contre, la con-
stante de piégeage k, est anormalement élevée. En fait, elle est plus élevée qu’a n’importe

quelle autre température (cf. TAB. 7.2 et 7.4). Comme nous 'avons déja remarqué, cela
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Figure 7.21: Z;(H) & 3.6 et 15.8 GHz et 85.6 K pour des barrieres plastiques.

est en complet désaccord avec les valeurs de la littérature. Par ailleurs, il est clair que
dans le cas ou n et k, sont supposés constants, la courbure de R;(H) n’est pas du tout

reproduite. Nous pouvons donc sans trop de risque supposer que nous sommes sortis des
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Figure 7.22: Z;(H) & 3.6 et 15.8 GHz et 88.2 K. Les traits représentent les résultats des calculs d’apres le
modele MBCC.

U = H*/H : barrieres élastiques
n 1078[Pa.s] kp [Pa] H* [T]
1, Kp 3.67 GHz | 15.82 GHz | 3.67 GHz | 15.82 GHz | 3.67 GHz | 15.82 GHz
constants 1 1.5 4077 7200 0.04 0.007
o« VH 0.47 0.75 9980 10000 0.02 0.018

Table 7.5: Parametres MBCC pour Z;(H) & 88.2 K de la figure 7.22.
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limites du modele MBCC.

7.4.3 Discussion de l'interprétation MBCC

Il est important de noter au préalable :

1. que nos résultats Z;(v) ou Z;(B) sont qualitativement identiques & ceux qui sont
présentés dans la littérature.

2. que l'ordre de grandeur et le comportement en fonction de la température des
parametres du modele MBCC sont cohérents avec les valeurs trouvées dans la littérature
(cf. F1G. 7.23', méme s'il faut se poser la question de leur pertinence compte tenu

du faible accord entre le calcul et la mesure.

106 T T T T
® [53]
v [51]
- A [45] |1
201 A [65] |7 107 E
= [28] &
© v 1o 0] £
ot o681 |{ 2
@ 15F nos | o g
£ - A v H mesures| - ¥ \ ® [53] o
» i 104 s [55] ' 4
=] F F ]
= [ @ E o 23] A ]
= ol v . = [52] wl
i o v [51] o
A @ A [24]
L v J O [65] v
FiY
st & . L. - 103 F @ [28] 8, E
F )
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i . ] L mesures
I g ] i &
0 1 |- 1 PR R I T R
65 70 75 80 85 90 Y I I B
Temperature [K] 0 20 40 60 80 100
Temperature (K)

Figure 7.23: Comparaison de nos valeurs pour 7 et £, (cf. TAB. 7.1 et TAB. 7.2, valeurs basse fréquence)
avec celles d’autres auteurs. Nous avons rajouté nos valeurs a celles données par Golosovsky et al. [66].
Attention, les références indiquées sont celles de Golosovsky.

Il faut distinguer I'analyse a H et T constants et fréquence variable ol I'on impose par

le champ un type de piégeage de I’analyse plus compliquée a température et fréquence fixes

mais a champ magnétique variable ol 'on peut passer d’un type de piégeage a un autre

en faisant varier le champ H.

1Les valeurs indiquées pour nos mesures sont extraites des TAB. 7.1 et 7.2 & basses fréquences.
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7.4.3.1  Analyse de Zy(v)

Meéme dans les conditions ou le champ est fixé, on s’apercoit que pour des températures
et des champs ou le modele MBCC devrait étre bien suivi, on n’arrive pas a avoir un bon
accord a basses fréquences (v < 5 GHz), surtout pour L;. Si on essaie d’avoir un accord
sur toute la gamme de fréquences (0 a 17 GHz), le désaccord basse fréquence est encore
plus important. Néanmoins, comme nous 'avons déja mentionné, les valeurs de n et s,
obtenues en se limitant a 5 GHz sont cohérentes, et bien dans la gamme des valeurs

trouvées dans la littérature.

7.4.3.2  Analyse de Z;(H)

e Etude de l'allure des courbes R;(H)

Comme nous avons déja mentionné, R;, p; et R, représentent, a des constantes pres,
la méme grandeur. Quand on compare AR;(H) dans nos mesures (cf. Fi1a. 7.18
ou F1a. 7.20) avec pl(H) a 83.5 K d’apres D.H. Wu [186] et AR (H) a 81.2 K
d’apres Owliaei [135] (cf. F1G. 6.6), on constate que le comportement général de
cette quantité est toujours le méme, malgré une géométrie différente dans les trois
mesures, qui fait intervenir une coth ou non (cf. paragraphe 6.5.2). Il est donc clair
que ce comportement n’est pas lié a la géométrie de I’échantillon. Par contre, dans la
mesure ou les trois films ont une température critique assez proche et pourraient donc
étre similaires au niveau de leurs défauts, nous ne pouvons pas dire s’il s’agit d’'un
comportement extrinseque ou intrinseque du supraconducteur. Comme nous avons
vu a basse température, ce comportement ne peut étre expliqué par une dépendance
de 1 et K, en V'H puisque la partie imaginaire ne le permet pas. Owliaei et al.
ne mesurent que Ry, ils n’ont donc pas la possibilité de vérifier les parametres par
la mesure d’une seconde variable indépendante. Néanmoins, l'allure des courbes
montrées dans la figure 7.11 indique des changements dans la courbure de R;(H) qui
pourraient provenir d’un changement du type de piégeage, mais pas forcément de
celui indiqué par Owliaei et al.

e Barrieres plastiques contre barrieres élastiques

L’essai d’interpréter nos résultats avec des barrieres plastiques, c’est-a-dire avec
v « 1/VH n’a pas été concluant. En effet, a basse température (80.2 K) nous
n’avons pas pu voir une différence entre un comportement plastique et élastique.

Aux températures intermédiaires, ’accord avec la barriere plastique était légerement
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moins bon qu’avec une barriere élastique. Nous pouvons donc dire que les barrieres
plastiques ne semblent pas jouer un role important dans notre type de mesure, tout
au moins sous cette forme.

e Dépendance de 7 et x, en fonction du champ

Concernant la dépendance de 7 et x, en fonction du champ, nous avons pu constater

trois choses :

1. Seules deux combinaisons de dépendances, notamment 7, k, constants et 7, x,,

v H ont donné des courbes calculées acceptables pour nos mesures.

2. A basse température, nous avons trouvé un meilleur accord sur R;(H) en in-
troduisant une dépendance o< vH dans kp et n. Malheureusement pour L;
les courbes calculées n’étaient plus du tout sur les points de mesures. Le
meilleur compromis semble donc plutot de garder 7 et , indépendant du champ

magnétique.

3. Aux températures intermédiaires (7' = 85.6 K), nous trouvons l'inverse : dans
la mesure ou L; ne semble pas affectée par une dépendance en V' H, la légere
amélioration du “fit” dans R; semble indiquer qu’il faudrait plutét introduire

une dépendance en fonction du champ.

Autant il ne serait pas tres surprenant de voir un changement de comportement
dans k,, autant 7 ne devrait pas changer de dépendance. En effet, nous avons vu
que cette dépendance pourrait étre liée a une symétrie de type d. Or un changement
de symétrie dii au champ magnétique n’est pas envisageable. Un autre probleme
se pose du fait qu'une dépendance de &, indiquerait un piégeage collectif. Or nous
attendons a plus haute température ou le solide est déja tres “mou” plutot a un

comportement individuel, donc k, = const., ce que nous n’avons pas trouvé.

7.4.3.3  Test croisé des mesures Z;(v) et Z(H)

Pour réellement tester la cohérence du modele MBCC, il faut comparer les valeurs
trouvées pour 7 et , en fonction du champ avec celles trouvées en fonction de la fréquence.
Puisque nous avons vu que MBCC donnait de meilleurs résultats a basse température,
nous avons pris les mesures a 82.36 K et les parametres correspondants déterminés en
fonction de la fréquence (cf. F1G. 7.14 et TAB. 7.1) et nous avons imposé ces parametres

pour l'optimisation en fonction du champ magnétique. Dans la mesure ou seulement les
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dépendances 7, k, = const et 1, k, oc vV H avait donné un bon accord pour I'optimisation,

nous nous sommes limités a ces deux dépendances. Le résultat est présenté a la figure 7.24.

e Rl mes a 3.67000 GHz A LI mes a3.67000 GHz
—— Rl optn,k=const ——LI opt n,k=const
--------- Rl optn,k=sqrt(H) -~ L[ opt n,K=sqrt(H)
5000 T~ -RI opt libren,k=sqrt(H) | — - - LI opt libre n,k=sqrt(H) - 3 4 107
I T 3.210°
4000 T ]
T 3107
g 30007 T 2810 C
.g'. 4 1 L
= I ] 3
e £ 7=,
2000 1 : 2.6 10
i T 2.4 10
1000 T ]
T 2.210°
0 i~ [0
0 1 2 3 4 5 6 7
HoH [T]

Figure 7.24: Comparaison entre Z;(H) et des optimisations ol n et k, ont été fixées aux valeurs trouvées
pour Z;(v). “libre” indique que les parametres ont été optimisés.

Nous avons tracé trois optimisations : pour les deux premieres, n et x, sont effec-
tivement fixés, tandis que pour la troisieme nous les avons laissées varier. Comme nous
pouvons le constater aussi bien au niveau des valeurs (cf. TAB. 7.6) qu’au niveau de la
courbe il n’y a aucun accord, méme pas qualitatif, entre les optimisations si nous im-
posons les valeurs issues des mesures en fréquence pour les mesures en fonction du champ.
Logiquement, les n et s, sont tres différents quand nous les cherchons “librement”. Cela
nous montre a quel point il est important de ne pas négliger une des possibles dépendances

de Zl(B,V).

n 1078 [Pass| | k, [Pa] | H* [T]
1, kp = const. 10.9 2000 17.1
N, kp = sqrt(H) 10.9 2000 2.7
libre n, kp, = sqrt(H) 0.9 900 7.9

Table 7.6: Comparaison de 7, x, et H* obtenus en fonction de v et de H
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Toutes ces inconsistances posent donc la question de la validité du modele MBCC,
surtout dans la zone que nous étudions. Une dépendance en fréquence de k, et (ou) de
la hauteur de la barriere de potentiel U,. pourrait a notre avis étre envisagée. Signalons
qu'une amélioration du modele MBCC en introduisant une distribution de hauteurs des
barrieres d’énergie [143] ne permet pas d’obtenir un meilleur accord.

Notons finalement qu’a 88 K nous avons tres clairement quitté le domaine de validité

de MBCC, dans la mesure ou H est toujours supérieur a 0.2 H.

7.5 Les lois d’échelle

Ce paragraphe va expliciter I’étude de la (para-)conductivité sans champ due aux fluctu-
ations avant de présenter 1’étude de la conductivité sous champ.

Le verre de Bose ne semble pas exister dans des films minces non-irradiés [183]. Mais
pour en étre sur, il faudrait faire des mesures en variant I’angle que fait le champ magnétique
avec la surface de I’échantillon. Ceci représente une étude a part entiere qui sera intéressante
a mener ultérieurement. La discussion des mesures sous champ se limitera donc au verre

de vortex.

7.5.1 La conductivité de fluctuations sans champ

Comme mentionné & champ nominal nul nous avons un champ résiduel d’environ 1073 T.
Vue le fort coefficient de champ démagnétisant [176] de notre couche mince, nous sommes
au-dessus du champ de premiere aimantation H.,. Il y a donc quelques vortex présents,

méme a champ nominal nul.

7.5.1.1  Détermination de la conductivité indépendante de la fréquence

Pour extraire la conductivité de fluctuations /(T v) (ou fluctuante) de la mesure to-
tale ¢'(T,v), nous écrivons la conductivité comme la somme d’une contribution réelle
indépendante de la fréquence o“*(T') (de type champ moyen) et d’une contribution fluctu-
ante complexe 6/!(T, v), qui elle dépend de la fréquence, /(T v) = c“™(T) + /YT, v).

Pour commencer, nous avons mesuré la conductivité en courant continu (2 fils) de la
température ambiante jusqu’au-dessous de la transition. Cette mesure s’est avérée tres
proche de celle a 200 MHz. Méme en deux fils, la précision semble donc ici suffisante.

Plusieurs modeles de la conductivité fluctuante ont été proposés. Mentionnons surtout

celui de Lawrence et Doniach [104], qui a la particularité de permettre le passage de
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maniere continue d'une description tridimensionnelle a une description bidimensionnelle.

L’équation (7.5) donne l'expression de la conductivité totale :.

1 c
T, v=0)= 7.5
a(T,v=0) aT+b+ o (7.5)

avec ¢ = InT/T. et a, b, c et d les parametres du fit. Ce modele considere alors comme
cas limites ceux d’Aslamazov et Larkin [7], qui proposent des formules pour les cas 3D et
2D séparément.

Pour trouver la contribution indépendante de la fréquence, nous avons adopté une
approche proposée par Hagen et al. [71]. Elle consiste a adapter les parametres du modele
complet a la mesure de %!, plutét que de soustraire des le début une contribution champ
moyen (comme par exemple une extrapolation linéaire de la résistivité linéaire a haute
température).

Mais puisque tous ces modeles donnent a quelques pour cent pres la méme expression
pour ¢"(T") nous ne détaillerons pas plus le procédé d’extraction, d’autant que les résultats
qui suivront ne dépendent pas du tout du choix de o“". L’équation (7.6) montre la

dépendance en température pour ¢“" que nous avons utilisée dans la suite :
1
(1.237T 4 45.97) 10-8

Pour déterminer o//(T,v) nous soustrayons o™ (T) & chaque température et & chaque

o°™(T) = (7.6)

champ magnétique. La figure 7.25 montre la mesure de la résistivité en fonction de la

ml 1.261e+00 5.281e-04
L m2 4.447e+01  8.178e-07
200 [ m3 1.457e-04 2.017e-04

F m4 8.799e+01 3.614e-07

400 [y = (m1*m0+m2)*In(mo/ma)/(in... |~ ~ =~ L — — — T ]
[l 2DAL Value Error |-—-—p[pcm] $22 sans champ I ]
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| chisq|  4.42e+03 NA v ]
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Figure 7.25: Résistivité mesurée a basse fréquence et courbes ajustées d’aprés Lawrence-Doniach (LD) et
Aslamazov-Larkin (2DAL). Les courbes ajustées sont confondues.

température avec les "fits” mentionnés. Comme proposé par Hagen, ce fit est calculé a

partir de 7. + 1 K.
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7.5.1.2  Les lois d’échelle sans champ magnétique

Comme nous avons vu au paragraphe 6.2, il est prédit que la phase ®, = arctan oy/0;
de la conductivité fluctuante augmente avec la fréquence pour 7' > T, soit constante
a T = T, et décroisse pour T < T,. De plus, a T,, le module de /' doit montrer un
comportement en loi de puissance.

Nous allons donc dans un premier temps analyser les isothermes de la phase et du mod-
ule de &/ en nous limitant aux fréquences inférieures a4 5 GHz. En effet, aprés une premiere
montée importante a basse fréquence, la phase devient ensuite tres peu dépendante de la
fréquence.

La figure 7.26 montre la phase et le module en fonction de la fréquence a différentes
températures. On constate un comportement similaire a celui prédit par les lois d’échelle.

En supposant que la dimensionalité du film mince est d = 3 [20], nous trouvons :

~ D, =624+2° — z,=90/(90 — ,) =3.2+0.2

ST, =88+03K

L’incertitude sur z, et Tj, provient essentiellement du pas en température. En effet nous
pouvons seulement dire qu’a 87.52 K la phase décroit et qu’a 88.1 K la phase augmente
tres légerement, ce qui nous donne une valeur de 62 + 2° pour la phase et donc 3.2 + 0.2
pour z,. Par ailleurs, il faut tenir compte de I'accord entre la valeur de z, trouvée par
I’analyse de la phase et celle trouvée par la pente du module. Comme nous pouvons le
constater, la pente des isothermes a 88 K confirme a 0.2 pres la valeur de z,. L’incertitude
sur cette valeur, tres difficile a évaluer, est au moins aussi importante que sur la phase.
Nous avons également indiqué qu’une dépendance en x 1/v est attendue quand oy < oy,
c’est-a-dire a basse température. Nous observons effectivement cette dépendance a basse
température pour le module de /.

L’exposant critique statique v, peut étre évalué en essayant par approximations succes-
sives de faire coincider les courbes 7 4(7, v) comme proposé par les équations (6.5). Nous
trouvons v, = 2.0 £ 0.2. L’incertitude sur cet exposant peut étre évaluée en regardant a
partir de quel vy les courbes ne coincident plus de maniere satisfaisante (ce qui est bien

entendu un critere tres subjectif).
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Figure 7.26: Analyse des isothermes de 57! sans champ. Nous avons indiqué la valeur de la phase constante
et de 'exposant critique dynamique correspondant (z;, = 3.2 & 0.2). Cette valeur se retrouve comme
exposant dans le module. A basse température (" = 79 K), nous pouvons observer le comportement
attendu pour un supraconducteur London (|67!| oc 1/v). Les chiffres IT et I11 correspondent & deux
compagnes de mesures effectuées a trois semaines d’intervalle.
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Cette méthode d’approximations successives nous permet en plus de déterminer la
région critique dans laquelle nous pouvons effectuer une mise a I’échelle. Afin de démontrer
qu’il y a réellement des limites (ce qui est plutot rassurant...), nous avons inclus une
température que nous considérons en dehors de la région critique dans la figure 7.27 (T =
90.6 K). Cette limite est surtout bien définie en allant vers les plus hautes températures car
a basse température, nous sommes vite limités par des pertes tres faibles qui caractérisent

la région du solide de vortex.

La figure 7.27 montre la conductivité de fluctuations mise a l’échelle. Elle appelle
quelques commentaires. D’abord, le jeu de mesures IV a été réalisé six mois apres les trois
autres. Entre temps, la température critique a baissé d’environ 1 K. La température T
n’a pas autant bougé car nous trouvons 7| gIV = 87.6 K par 'analyse des isothermes. Les
exposants critiques quant a eux sont restés les mémes.

Nous avons inséré dans la figure du haut (montrant le module de ) une comparaison
de quatre températures (89.1 K & 90.6 K) qui ont été traitées avec un exposant critique
statique légerement supérieur, puis légerement inférieur. Les fleches indiquent 1’endroit
ou le recouvrement entre la mesure 89.1 et 89.6 K se fait, une fois 89.1 sur 89.6 K (pour
vs = 1.8) et l'autre fois 89.6 sur 89.1 K (vs = 2.2). Compte tenu du fait, que les mesures
se recouvrent bien pour v, = 2.0, cela nous indique que nous avons réellement l'incertitude
de £0.2, donnée auparavant.

En ce qui concerne la température limite, elle n’est pas affectée par le changement de

vs. Elle reste pour les deux cas en dehors de la région du scaling.
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Figure 7.27: Conductivité de fluctuations /! mise & 1’échelle & champ nul. Les fleches indiquent la
température limite supérieure (90.09 K) pour le scaling. L’insert dans le module montre les températures
89.1-90.6 pour vy = 1.8 et vy = 2.2. Pour le jeu de mesures IV, la température de transition est légerement
plus basse (cf. texte). Rappelons que ¢ = In(T'/T}).
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7.5.2  Les lois d’échelle sous champ

Apres avoir vu que les mesures sans champ nominal se laissent sans probleme mettre a
I’échelle, passons maintenant a 1’étude sous champ. Précisons tout de suite que toutes les

mesures montrées sous champ seront issues du jeu II.
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Figure 7.28: Analyse des isothermes de 57! 4 1 T (& gauche) et 4 T (& droite). Il est évident que la phase
critique a changé par rapport a 0 T. En effet, z, = 2.1 +£0.1.

La figure 7.28 montre ’analyse des isothermes a 1 et 4 T (les autres mesures sous champ
sont tout a fait du méme type). Comme sans champ, nous trouvons le comportement prédit
avec une phase constante et un module en loi de puissance. Par contre, ’exposant critique

change sensiblement :
o &, =48+2° — 2, =214+02

o T,=86+03KalTetT,=81.7+02KadT
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Comme pour les mesures sans champ, la valeur de z, est confirmée par ’exposant du

module de /!, méme si elle parait ici légerement plus élevée avec z, = 2.3 £ 0.2.

La figure 7.29 montre la mise a I’échelle de tous les champs magnétiques apres avoir
effectué une analyse des isothermes analogue a celle présentée pour 1 et 4 T. Nous pou-
vons remarquer le décalage entre les différents champs magnétiques. Comme dans le cas
du champ nul, nous cherchons ’exposant statique v, qui permette de faire coincider les
différentes fréquences et températures (nous ne nous occupons pas pour le moment d'un

scaling en champ). Cela nous donne vy = 2.8 +0.2.

L’analyse des autres champs magnétiques est résumée dans le tableau 7.7. Nous trou-

vons pour tous les champs (# 0 T) les mémes coefficients critiques.

poH [T] | T [K] | Ty [K] | Tiao [K] s Vs max(dp/dT)
0 86.5 88 90 3.2+£0.2 | 2.0+£0.2 | 89.6%0.2
1 84.2 86.0 89.0 2.1+0.2 | 2.840.2 | 88.15+0.3
2 83.6 84.7 87.5 - - 87.1+0.3
3 ? 83.3 86.5 - - 86.1+0.4
4 ? 81.7 85 - - 85.1£0.5
5 ? 80.2 84.5 - - —
6 ? 78.7* 84 - - 82.6£0.6

*extrapolation vers les plus basses températures

Table 7.7: Ce tableau indique les valeurs numériques de la région dans laquelle nous avons pu effectuer
une mise a I’échelle pour les mesures de I’échantillon S22. L’incertitude sur T}, est de 0.3 K, celle sur T4,
est de 0.6 K. La limite basse température est mal définie a cause des faibles pertes dans cette région de
solide de vortex.
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Figure 7.29: |o| et ®, mis & I’échelle, pour différents champs magnétiques.
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7.5.2.1  La mise a l’échelle a différents champs magnétiques

Quand on regarde les courbes de la figure 7.29, on remarque que la forme des courbes
d’échelle pour les champs entre 1 et 6 T est tres similaire. Cela suggere fortement qu'une
mise a I’échelle en fonction du champ magnétique devrait étre possible.

Nous avons alors, comme proposé par Kotzler et al. [95], cherché des facteurs o, et G,
qui permettent de faire coincider I’ensemble des courbes sous champ.

La figure 7.30 montre les facteurs utilisés en fonction du champ magnétique. Les deux
droites correspondent aux essais effectués pour trouver des lois de puissances en HY7'.

Cela n’a été possible, qu’en excluant le champ a 1 T.

100 F

0.1
1 H [T] 10

Figure 7.30: Préfacteurs ,de/ la mise a I’échelle en fonction du champ. Les droites indiquent des lois de
puissances simples en H® *#" | en excluant le champ de 1 T.

Le fait qu’il faut exclure la mesure a 1 T, nous pose le probleme d'un changement de
comportement a bas champ, ici entre 1 et 2 T.
L’ensemble des résultats sans champ et sous champ est finalement présenté dans la

figure 7.31 avec la mise a 1’échelle sous champ discutée plus haut.
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Figure 7.31: Conductivité mise a 1’échelle en fonction de T, v et H. Nous avons également inclus la
mesure sans champ magnétique.
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7.5.3 Les lois d’échelle a haute fréquence

Pour clore ce paragraphe sur les lois d’échelle, il reste a éclaircir une derniere question :
celle de la validité ou non d’une approche de type loi d’échelle au-dessus de 10 GHz.
Nous avons tracé a la figure 7.32 les phases de la conductivité de fluctuations en fonction
de la fréquence, a champ nul et sous champ, toujours a la température de transition T
correspondante. Malgré le fait que les oscillations parasites augmentent sensiblement
avec la fréquence (il est en particulier plus difficile de séparer les mesures sous champ et
sans champ), il est clair que dans notre gamme de fréquences, elle reste constante. Cela
veut dire que contrairement aux affirmations de Wu et al. nous n’observons pas a 7, une

décroissance de la phase avec la fréquence, et ceci quel que soit H (ugH = 6 T).

tan ©

@, [deg]
100 [T . .
rNOS mesures
LH=0T LH=0T
10 A " Futuurtle
- @%. .- N [} AL |
o %‘ n .-l.ﬁ'. oo‘*’j’wﬁ LI
° oﬁ;H' MM ‘+ +°
P
3 HoH>O0T ‘HH>O0T

= 88.06 KOOT
+ 86.07K10T
o 83.19K30T

0.1 v

Frequency (GHz)

10
0 5 10 15

fréquence [GHZz]

20

Figure 7.32: La phase de 7! & haute fréquence. La phase reste constante et différente sans champ et sous
champ. A gauche nous avons inclut la figure de Wu et al. [186], ol ils voient une chute importante de la
phase.

7.5.4 Discussion des lois d’échelle

Nous avons vu qu’il était possible d’appliquer la théorie des lois d’échelle a nos mesures
avec les parametres indiqués dans le tableau 7.7 aussi bien sous champ qu’a champ nul.
Cela est une évidence forte, que nous avons affaire a une transition de phase du second
ordre. D’apres la littérature, cette transition sous champ dans un échantillon non-irradié

devrait étre la transition verre de vortex liquide de vortex. En effet, nous avons trop de




194 7 RESULTATS EXPERIMENTAUX

défauts dans nos films minces pour avoir un verre de Bragg, et probablement pas assez de

centres de piégeage forts et corrélés pour rencontrer un verre de Bose.

e Dans la mesure ou nous avons trouvé des valeurs tres basses pour des exposants
critiques, il faut se demander jusqu’a quel point nous pouvons avoir confiance en nos
mesures. Il est extremement difficile de faire une analyse exacte des erreurs systématiques
et aléatoires par graphe de fluence par exemple. Mais nous pouvons estimer l’erreur
que nous faisons a partir d’'une mesure basse température sans champ ol nous avons le

¢

comportement d'un “vrai” supraconducteur, & savoir oy x 1/w et o1 = const..

Notons d’abord que la phase de Z, est constante entre 0 et 4 GHz : arctan(os/0y) =
89.5 £ 0.5° (cf. insert dans F1G. 7.33). Une erreur d'un degré sur la phase parait alors
surestimée. Mais pour démontrer I'influence d’une erreur d’'un degré sur la phase, nous
soustrayons 1° de la phase de I'impédance d’entrée Z, apres étalonnage a basse température
(sans avoir déplacé le plan d’étalonnage cf. F1G. 5.6). La figure 7.33 montre I'impédance
d’entrée avant (Z,) et apres (Z7°%/) ce décalage de la phase.

Nous constatons que la différence a basse fréquence est importante. Quand nous ex-
trayons de ces deux impédances d’entrée la conductivité correspondante & et ™°%/ nous
voyons que la conductivité n’a plus le comportement “attendu” que nous avons mentionné.
En effet, la dépendance avec la fréquence de o, est plus faible que 1/v et o1 acquiert une
dépendance en fréquence. Cela ne remplace bien entendu pas une analyse rigoureuse des
erreurs mais constitue tout de méme une évidence forte que nous pouvons mesurer la
phase mieux qu’a un degré pres. Or le décalage d'un degré sur les mesures autour de
T, entraine un décalage d’environ 3 a 4° sur la phase ®,. Donc nous pouvons avoir une

certaine confiance en nos mesures :
e L’erreur sur @, est bien celle indiquée auparavant, a savoir £2°.

e La transition du second ordre change de classe d’universalité quand on met un champ

>1T.

Une autre possibilité d’interpréter nos mesures serait eventuellement en termes d’un
verre de Bose. L’équation (6.6) nous donne en effet un 2, deux fois plus grand que z,
et en conséquence un exposant critique statique plus petit. Il serait alors intéressant de
tester s’il s’agit d'un verre de Bose en faisant varier ’angle entre le champ magnétique et
la couche mince.

e Une autre remarque est liée au fait que la gamme de fréquence que nous montrons dans
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Figure 7.33: Effet sur Z, et & d’un décalage de la phase d’un degré. A gauche, 'impédance d’entrée Z,
apres étalonnage ayant ou non décalé la phase d’un degré. A droite, la conductivité extraite des Z. ou
nous avons indiqué un “fit” en 1/v pour os.

les figures 7.26 et 7.28 ne s’étend que sur un peu moins de deux décades (0.16GHz < v <
5GHz). 1l se pourrait donc que nous soyons dans la partie “non-linéaire” de log | (logw)|,
ol nous sous-estimons la pente et donc ’exposant critique. Par contre, la phase ne devrait
pas étre constante en fonction de la fréquence dans cette région, ce qui est le cas dans nos

mesures.
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Figure 7.34: Diagramme de phase H(T) de S22. Nous avons rajouté les courbes d’apres Wu [186],
Kotzler [96] toutes deux obtenues pour des films minces, ainsi que la courbe d’un monocristal d’apres
Yeh [195].

e La figure 7.34 montre le diagramme de phase comme il se présente dans notre
échantillon S22. Nous y avons également reporté les lignes de fusions trouvées par Wu et
Kotzler dans des films minces et par Yeh dans un monocristal. Toutes ces lignes ont été
normalisées par rapport a notre température de transition (89.6 K). C’est peut-étre un
peu “0sé” dans le cas du monocristal de Yeh (7, = 92.95), mais il est important de noter
que nous trouvons une ligne de fusion tout a fait “commune”, contrairement a la ligne
extréemement plate de Wu et al.

Il est également intéressant de noter que les mesures de Kotzler, qui vont jusqu’a
50 MHz, donnent une ligne plus basse que la notre avec z, = 5.5. Mais la région en
température dans laquelle ils peuvent effectuer une mise a 1’échelle est comme chez nous
de £3 K autour de 7,. Nous constatons que sommes en parfait accord avec les mesures
de Yeh (100 Hz a 1 MHz) dans un monocristal. En plus, le coefficient critique dynamique

z = 340.2 trouvé par Yeh est assez proche du notre. D’une maniere générale, notre valeur
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de z, est clairement plus proche des valeurs trouvées dans des monocristaux que dans des
films minces (cf. TAB. 6.1). Mais de I'accord entre nos mesures et celles de Yeh, nous
n’avons pas 'intention de déduire que nos échantillons sont de type monocristallin !

Par contre, notre exposant critique statique v, semble anormalement élevé aussi bien a
champ nul que sous champ, en comparaison avec les valeurs publiées (cf. TAB. 6.1).

Un autre point important nous semble, que les lignes définies par le maximum de dp/dT
et par la limite de la région du “scaling” sont confondues a la précision de la mesure pres.

Nous reviendrons sur ce point au paragraphe suivant.

e La mise a I’échelle en fonction du champ magnétique ne se fait pas aussi facilement
que le propose Kotzler avec un seul exposant critique comme dépendance de £,(H). Il est
en effet impossible de mettre tous les préfacteurs sur une méme ligne (cf. F1G. 7.30).

Par contre ayant des z, différents, nous ne trouvons pas la méme classe d'universalité
sous champ que sans champ. Comme dans les mesures du groupe de Maryland, z,
diminue quand on applique un champ magnétique. Serait-ce une caractéristique des hautes

fréquences, puisque Roberts [155] observe le comportement inverse (cf. paragraphe 6.5.2) 7

e Finalement, en ce qui concerne la limite haute fréquence du “scaling” sous champ,
nous sommes en clair désaccord avec les mesures de Wu et al., puisque d’apres nos résultats,

la phase reste constante sur toute la gamme de fréquences.
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7.6 Un comportement intriguant de la partie imaginaire de

o(T,v,H)
Pour terminer ce chapitre des résultats expérimentaux, nous souhaiterions présenter comme
le titre l'indique un détail intriguant dans le comportement de la partie imaginaire de
o(T,v,H). Quand nous avons voulu vérifier & quelle température la partie imaginaire
s’annulait, nous avons trouvé un changement de comportement de oy(v).
La figure 7.35 montre o9(7") pour différentes fréquences sous champ a 6 T. Il ap-
parait qu’apres une région de “recouvrement” en température, os(r) augmente avec la

fréquence. Dans la région du recouvrement le comportement de oo(r) n’est plus monotone.

Imo [1/Qm] M,H=6T[—0.1972 GHz 2.3672 GHz
\F |~ —-03708GHz - 2.8880 GHz | _
R 0.5444 GHz ——3.6692 GHz | ?
; ~0.7180 GHz —--4.5372 GHz |
rrrrrrrrr 1.0652 GHz ——12.3492 GH{ |
, ——1.5860 GHz —--13.2172GH |
10 -----2.0200 GHz

1¢°

10°

10
79 80 81 82 83 84
T [K]

Figure 7.35: 02(T) a différentes fréquences et 6 T

Par contre quand nous regardons la partie réelle de () nous ne voyons absolument
rien de particulier dans cette zone comme nous le montre la figure 7.36.
Ce comportement peut étre retrouvé pour tous les champs y compris le cas a champ

nominal nul. Toutefois, la région du recouvrement se déplace vers des températures plus
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Figure 7.36: o1 (T") a différentes fréquences et 6 T

élevées et des valeurs de oy moins grandes quand on diminue le champ magnétique. En
fait, cette zone de recouvrement est tres proche de la courbe représentant le maximum
de dp/dT (cf. F1a. 7.39). A champ nul, nous pouvons encore retrouver le recouvrement,
méme si dans ce cas la valeur de oy est suffisamment faible pour étre a la limite de notre
résolution. La limite haute fréquence (et haute température) de cette zone de recouvre-

ment n’est pas tres bien définie a cause des oscillations résiduelles.

7.6.1 Un probléeme de phase expliquerait-il ce comportement ?

La premiere question qui s’'impose bien entendu est la précision que nous avons dans nos
mesures sur la phase. En effet, si nous avions un décalage systématique dans nos mesures,
nous pourrions faire une erreur importante sur la partie imaginaire a partir du moment
ou gy > 0.

Comme nous 'avons vu au paragraphe 7.5.4, nous pouvons supposer avoir une précision
meilleure qu'un degré sur la phase dans nos mesures de 'impédance d’entrée. Mais cela

ne nous renseigne pas encore sur l'erreur éventuellement introduite dans la mesure de
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la conductivité, ou plus précisément de la phase ®,. Nous avons donc a nouveau décalé
manuellement la phase de 'impédance d’entrée d'un degré et nous avons refait I’extraction
de la conductivité complexe.

La figure 7.37 montre le résultat de cette manipulation. Il apparait clairement que la
valeur absolue est affectée. Par contre, le comportement en fréquence ne change pas. Nous

pouvons donc avoir une certaine confiance dans ce résultat.
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Figure 7.37: o(v) extraite apres décalage de la phase sur Z,. L’échelle de la partie imaginaire est multipliée
par deux pour mieux faire ressortir les différences.

7.6.2 Les mesures d’autres auteurs

Apres avoir été convaincus de la réalité de cet effet, nous avons regardé d’autre mesures
a haute fréquence. Nous avons en particulier digitalisé les points de mesures de Booth et
al. [20] qui montrent a champ nominal nul la résistivité complexe puis ces points digitalisés
ont été transformés en conductivité. La figure 7.38 montre le comportement général de
la conductivité telle qu’elle a été mesurée par Booth en 1996 avec un dispositif ayant une
géométrie tres différente. Pour les deux températures, ils observent (sans le voir) le méme
comportement que nous. A 90.2 K, o1 et o, sont encore du méme ordre de grandeur. Il

est donc peu probable quun probleme de phase soit a ’origine de cette observation, ce qui
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la rendrait factice. Comme pour nos mesures, on peut raisonnablement avoir confiance en
leur mesure. Par contre, il est surprenant de voir que méme a 105 K o, augmente encore

avec la fréquence, alors que oy est beaucoup plus petite que o;.
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Figure 7.38: 5(v) d’apres une digitalisation des mesures de Booth et al..

7.6.3 Le diagramme de phase H —T

Quand nous rajoutons cette zone de recouvrement dans le diagramme de phase que nous
avons vu au paragraphe 7.5.4, nous obtenons la figure 7.39.

La région de changement de comportement en fréquence se trouve dans la zone “liquide
de vortex” et dans la zone oul nous pouvons effectuer une mise a 1’échelle, au-dessous mais
treés proche de la ligne définie par le maximum de dp/dT.

Dans la mesure ou 'on attribue la partie imaginaire de la conductivité a la “supra-
conductivité”, il est tres surprenant de voir “la supraconductivité renforcée” par un tres
faible courant haute fréquence. On attendrait plutot que les hautes fréquences diminuent
les fluctuations de la supraconductivité comme on peut le constater sur la partie réelle

de la conductivité. Pour le moment nous n’avons pas d’explication a proposer pour ce
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Figure 7.39: Diagramme de phase H(T) avec région de recouvrement en fréquence. On dirait que cette
région est au-dessous de la ligne définie par dp/dT, malgré les incertitudes importantes sur sa valeur.

comportement.

7.7 Conclusions sur les résultats expérimentaux

Nous sommes maintenant en mesure de répondre aux questions posées au début de ce

chapitre apres I'état des lieux sur le sujet :

1. Nous avons vu que la limite supérieure du “scaling” en fréquence, si elle existe, est
en-dehors de notre gamme de fréquence. Elle devrait donc se trouver au-dessus de
18 GHz. De plus avec nos mesures, le “scaling” sous champ dans des films minces
semble bien vérifié. Nous sommes donc en désaccord avec D.H. Wu et al. qui voient

un changement de régime vers 8 a 9 GHz.

2. Une mise a I’échelle sous champ est possible, mais avec une dépendance de la longueur
de cohérence plus compliquée que celle proposée par Kotzler et al., donc plus élaborée

qu'une simple loi de puissance. Néanmoins £, dépendrait bien de T et de B.
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3. Contrairement a ce qu’affirme le groupe de Hambourg, les transitions sous champ
et sans champ n’appartiennent pas a la méme classe d’universalité, puisque nous
n’observons pas les mémes exposants critiques dans nos échantillons sans champ et
sous champ. Cependant, les valeurs que nous avons extraites pour ces exposants

critiques sont basses pour z, et élevées pour v,.

4. En ce qui concerne la validité du modele MBCC, nous pensons qu’actuellement le
modele de type champ moyen MBCC n’est pas capable d’expliquer tous les résultats
en champ, en fréquence et en température avec un seul jeu de parametres 7, x, et
U... Méme a champ H fixe, le modele ne rend pas compte correctement a la fois de
R; et de L;. Nous pensons donc qu'une dépendance en fréquence est nécessaire sur «,
et/ou sur U,.. L’analyse a champ magnétique variable montre bien un changement de
régime en fonction du champ qui n’est expliqué ni par 7 et s, variant en fonction du
champ comme v/H, (ou comme H pour #,), ni par des barrieres plastiques ayant une
dépendance en 1/ VH. Ce changement de régime provient vraisemblablement d’une
modification du type de piégeage. La comparaison avec d’autres modeles comme

celui de B. Placais et al. permettrait peut-étre de clarifier cette situation.

5. Enfin, nous avons finalement obtenu des résultats originaux sur la dépendance en
fréquence de o9 (la partie imaginaire de la conductivité 7). Au-dela d’une certaine
température proche de la température ou dp/dT est maximale, le comportement
en fréquence de oy(v) s’inverse, c’est-a-dire que oo augmente quand v augmente.
Ce comportement tout a fait anormal se produit dans la zone liquide de vortex,
peu décrite par la théorie. Nous n’avons actuellement pas d’explication pour ce

phénomene.
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CONCLUSION

Le but que nous nous étions fixés au début de ce travail était I’étude de la dynamique des
vortex dans des couches minces au voisinage de la transition “solide de vortex - liquide de
vortex”. Cette région du diagramme de phase (H < 6 T, 80 < T < 100 K) a largement été
étudiée par des mesures en courant continue ou a basses fréquences (v < 50 MHz) mais tres

peu d’études ont été menées dans notre gamme de fréquences, c¢’est-a-dire de 0.2 a 18 GHz.

Pour mener a bien ce travail, il nous a fallu mettre en ceuvre une technique de réflecto-
métrie large bande travaillant a basse température. Nous avons pour cela mis au point
un nouvel étalonnage secondaire fonctionnant a basse température. La comparaison avec
un type d’étalonnage basse température largement utilis€é montre les améliorations ap-
portées. Nous avons étudié minutieusement tous les problemes liés a l'optimisation des
connecteurs et a celle d'une ligne microruban analogue a la ligne supraconductrice. Nous
avons en particulier mis au point un modele électrique de la ligne microruban dont la
quasi-totalité des éléments ont une signification physique. Lors des mesures de validation,
nous avons pu mettre en évidence 'importance de la répartition des températures dans
les cables coaxiaux, ce qui nous a imposé d’avoir un niveau d’hélium parfaitement connu.
Ainsi, pour obtenir des mesures précises, il faut fixer un protocole d’expérience strict et

reproductible.

L’aspect technologique étant résolu, il a fallu mette au point un logiciel d’acquisition

et de traitement des données adapté a notre probleme.

L’ensemble de ces travaux a ensuite été validé sur des lignes microrubans métalliques

trés résistives.

Malgré toutes les précautions que nous avons prises, nous obtenons néanmoins des os-
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cillations importantes dans la gamme 5 a 10 GHz. Aussi I'analyse de nos résultats est

conduite dans les gammes 0.2 & 5 GHz et 10 a 17 GHz.

L’analyse des résultats est effectuée dans le cadre d’une théorie de champ moyen de
la réponse ac des vortex et dans le cadre de la théorie des lois d’échelle au voisinage de
la température de transition 7. L’analyse a ’aide du modele de champ moyen MBCC
n’arrive pas a rendre compte de facon cohérente des résultats si 'on veut expliquer a la
fois la variation en fréquence et en champ de la partie réelle et imaginaire de 'impédance
linéique Z;. C’est & notre connaissance la premiere fois qu’une étude a été réalisée en
tenant compte a la fois des dépendances en fréquence, en champ et en température aussi
bien de la partie réelle que de la partie imaginaire de Z;. Nous concluons que le modele
est encore trop simple, du moins dans I'absence de dépendance en champ et en fréquence
des parametres 7 et k,. Nous attribuons le succes de ce modele en haute fréquence au

regard “fragmentaire”, c¢’est-a-dire non complet, qu’ont porté les mesures en résonateur.

L’analyse de type “lois d’échelle” semble bien vérifiée a T,. En particulier la phase
®,(w) de la conductivité complexe 7(w) est comme attendu indépendante de la fréquence
dans les deux gammes de fréquences étudiées. Cela est en totale contradiction avec les
seules mesures effectuées dans cette gamme de fréquences par le groupe de S. Anlage. Les
exposants critiques obtenus sans champ et sous champ étant nettement différents, nous

pouvons en déduire que les classes d’universalité sont différentes.

Nous avons finalement mis en évidence un comportement original de la partie imaginaire
de la conductivité oy avec la fréquence. En effet, au-dela d’une certaine température
proche de la température ou dp/dT" est maximale, o9(w) augmente quand on augmente la
fréquence, contrairement a ce qui se passe aux plus basses températures ol o2(w) diminue
quand la fréquence augmente. Ce comportement s’observe quelque soit le champ H, mais
la température d’apparition de cet effet évolue en suivant la ligne ot dp/dT" est maximale.

Ce phénomene attend pour le moment une explication théorique.



ANNEXE

A.1 Les Quadripoles et leurs matrices A

Les caractéristiques d’un réseau de quadripoles linéaires peuvent étre décrites de plusieurs
facons. L’une d’entre elles est le formalisme des matrices A. Elles relient le courant et la
tension a l'entrée d’un quadripole au courant et la tension a la sortie de ce quadripdle (cf.

Fic. Al a)) :
(%):A(%) (A1)

Les matrices A sont particulierement pratiques pour analyser plusieurs quadripodles
connectés en série, puisque la matrice A;yq de tous les quadripoles est simplement le
produit des matrices individuelles.

a)

VGen ZRr

b) o Z °r, o I oTr,y 4
Y
0o 1 o I OYl

O O

sinhyl
Zc

1

[ coshyl Zc sinhyl]

Figure A.1: Les matrices A de quelques quadripdles. La représentation des modeles électriques repose sur
ces schémas.

La figure A.1 montre les représentations des quelques quadripdles considérés dans ce
manuscrit. Les éléments ponctuels sont directement représentés en série ou bien en par-
allele (b). Les éléments distribués sont schématisés par un carré (c).
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A.2 Formules d’analyse pour un microruban

A.2.1 Formules de Pucel pour le facteur géométrique G

Pour le microruban seul, le facteur géométrique est donné par :

(

I A A ho 125h [, 47W e
— 1= ] _ — <
— 1 <4h> _05+We e {ln . W}} (W/h <1/2m)
I A A h o 125h [, 2h e
— |1 — 0.5 In— — — 12r <W/h > 2
h <4h) +We+7rW6{ne hH (/2w < W/h22)
G — L ] L
2 {We 1.25W, /(7h) }
h { VZ + %ln (27T6Euler [‘;V—h + 0.94])}2 h We/(2h) +0.94
h 1.25h 2h e
. In— — — 2 < h
f{”*wﬁwm{”e h}] (2 < W/h)
et pour le plan de masse seul :
(
1 w.\?
_ — <
2mh [1 <4h)] (W/h<2)
G pu—
2 1.2 h
s ; Sy LBWSEN T (o <)
{4 2500 (2ne gy, [2e +0.94])) LA We/(2h) +0.94
A.2.2 Formules de dispersion proposées par Kobayashi
er — Ere(0)
ErelV) =6, — ——— A2
( ) 14 (V/l/50)m ( )
VUsg — I/K’TMO (A?))
0.75+ [0.75 - 4| u
co arctan (er %)
v = i A4
e )] Ay
et
m=mom. (<2.32) (A.5)
AL
=1 0.32 A.6
my + 1+ vu + L n \/ﬂ} (A.6)
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1.4 0.45
L {0.15 — 0.235 exp (— ”) } (u < 0.7)

Vso
1 (u>0.7)

(A7)

£.¢(0) est la constante diélectrique calculée a fréquence nulle, c’est-a-dire dans le cas
quasi-statique; €, est la constante diélectrique pour le matériau; u = W/h est la largeur
normalisée du ruban par rapport a la hauteur h du substrat; enfin, ¢y est la vitesse de la
lumiere dans le vide.

A.2.3 Formules de dispersion proposées par Jansen et Kirschning

Jansen et Kirschning [86, 84] proposent en 1982 et 1983 ces formules pour tenir compte de
la dispersion dans la géométrie inhomogene du microruban. Elles sont obtenues en ajustant
ere(D) et Z.(v) aux résultats numériques. La structure mathématique est identique a celle
de Getsinger [58], mais le terme correctif P(v) est différent.

. gr — €re(0)
re =& T T A.
ere(V) = &r = TP (A.8)
ou
P(0,u,e,) = Pi(7,u)Py(g,)[(0.1844 + Ps(u, 7)) Py(e,)) 105)"°7%3 (A.9)
avec (A.10)
Py = 0.27488 + (0.6315 + 0525 ) u — 0.065683 exp(—8.7513 u) (A.11)
1= ‘ (1+0.157 )2 ‘ pae: ‘
Py = 0.33622 [1 — exp(—0.03442 ¢,)] (A.12)

P3 =0.0363 exp(—4.6 u) {1 —exp (— [3—27] 497) } (A.13)

P =1+2751 {1 ~ exp (— [1;&16}8) } (A.14)

v = v[GHz] x hlcm)] est la fréquence normalisée en GHz.cm. Remarquons que o ~ h/ )\,
ol \g est la longueur d’onde dans le vide. En comparant ces formules avec des résultats
de simulations numériques “exactes”, les auteurs concluent qu’elles sont valables avec
une précision meilleure que 0.6% dans la gamme de 0.1 < u < 100, 1 < &, < 20 et
0<h/X\ <0.13.

Pour I'impédance, Jansen et Kirschning ont proposé cette formule longue, mais simple
a programmer :

R Ri7
Z(v) = 7 (R—Li) (A.15)
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Ry = 0.03801 ¢l
Ry, =0.267u™°
R3 = 4.766 exp(—3.228 u2511)

(A.16)
R, =0.016 4 (0.0514¢,)*5*
Rs = (f./28.842)120
Rg = 22.20u!9?
et
R; =1.206 —0.3144 [1 — exp(—Ry)] exp(—Ry)
Ry =1+ 1.275{1 — exp[—0.004625 R3 157 (f,/18.365)*™5]} (A.17)
Ry =5.086 Ry 0.3838—5(?‘386}24 1?1]‘)55;;612:5 1+(15(;(;3)—61)6
et
Rig = 0.00044 %136 +0.0184
Ry = (fn/19.47)%/(1 + 0.0962( f,,/19.47)%) (A.18)
Ris = (1+0.00245u*)~!
et

Ris = 0.9408 (£,0( )™ — 0.9603

Ris = (0.9408 — Ro) . (0)™ — 0.9603

Ris = 0.707 Ryo(f,/12.3)-097 (A.19)
Rig =1+0.0503e2 Ry1{1 — exp(—[u/15]%)}

Ri; = R;[1 —1.1241 (Ry5/Ry6) exp(—0.026 f-15656 — R, )]

fn = v|GHz] x h[mm)] est la fréquence en GHz normalisée par rapport a la hauteur en
mm du substrat, u = W/h est la largeur normalisée du microruban et Z2° et €,.(0) sont
I'impédance caractéristique et la constante diélectrique quasi-statique (cf. eqn. (5.13) et
eqn. (5.14)). €.(fn) représente enfin la constante diélectrique avec dispersion évaluée a la
fréquence f, (cf. eqn. (5.25)).
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A.3 Méthodes numériques

A.3.1 L’algorithme de Newton-Raphson

Nous avons choisi 'algorithme de Newton-Raphson [144] parce qu’il converge quadratique-
ment, donc rapidement. Par ailleurs, nous avons ici acceés analytiquement & la dérivé f/
de f,. Sinous appliquons cet algorithme & notre fonction f,, nous pouvons donc effectuer
les itérations successives suivantes:

) o = df (A.20)

Vi1 = Vi — (%) T

-

Comme nous I'avons déja remarqué, ¥ = O¢ est une solution de f,. Pour éviter que
l'algorithme nous donne cette solution, nous ’avons éliminée de 'eqn. (5.36) en divisant

par v :

9(z) =f¥)/7 (A.21)

Nous avons alors une fonction g qui ne s’annule pas en zéro, et qui a les mémes zéros
que la fonction originale f,. La formule générale (A.20) s’écrit alors:

- f()
R CToN g PN Yo (A.22)

En prenant une condition initiale ¥ = 4y dans le premier quadrant du plan complexe,
proche de O¢, nous obtenons a chaque fréquence une solution non nulle. Par contre il est
impératif de vérifier qu’il s’agit de la solution physique.

En effet, méme si la condition initiale est dans le bassin de convergence de la solution
qui nous intéresse a basse fréquence, la suite (7;)en, qui sert a déterminer la solution a plus
haute fréquence, peut osciller entre deux solutions de (5.36) qui ne sont peut-étre méme
pas les solutions physiques recherchées. Ainsi, a chaque fréquence v, il faut déterminer
une condition initiale suffisamment proche de la solution physique afin d’étre dans le bon
bassin de convergence. Compte tenu du fait que la solution a une fréquence v ne varie
pas beaucoup pour une petite variation de fréquence Ar, nous avons utilisé la solution 7,
comme condition initiale pour le calcul de 7,4 a,.

A.3.2 Les erreurs de mesure et celles du modéle électrique

En appliquant 'algorithme de Newton-Raphson a des mesures de I'impédance d’entrée
d’un microruban en YBayCuszOr_s tres résistif dans ’état normal, nous étions confrontés
a des résultats semblables a ceux présentés a la figure A.2. Ces résultats ont été obtenu
avant que nous nous rendions compte de 'importance de R(v), donc le traitement s’est
fait sans R(v).

Le but principal de ce paragraphe est de montrer que la chute brutale de Z; 4 3.5 GHz
est un artefact dit aux imperfections du modele utilisé pour le microruban. De plus nous
verrons une justification de 'utilisation d’'une résistance phénoménologique R(v).
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© R [Q/m] Newton 92.3K 6T » L, [nH/m| Newton 92.3K 6T
80000 — — T — ] 4000
60000 1 3000
40000 1 2000

20000 1000

-1000
0 5 10 15 20
fréquence [GHZz]

Figure A.2: Premiers résultats de Z;(= R;+j w L;) pour un échantillon supraconducteur & forte Tésistivité
apres le traitement selon I'algorithme de Newton. La chute brutale observée & 3.5 GHz en ReZ; et ImZ;
est un artefact de traitement dii aux imperfections du modele électrique utilisé (cf. texte).

En effet il est possible de simuler qualitativement cette chute :

1. D’abord nous calculons I'impédance d’entrée Z, d’un microruban a forte perte p =

500 uf2em en utilisant le modele complet indiqué a la figure 5.6, une fois avec une
résistance R,2 = 107! QHz 2, la seconde fois sans cette résistance'. Ceci nous
donne des points “pseudo-”expérimentaux.

Ensuite nous avons traité ces points comme s’il s’agissait de mesures avec I’algorithme
présenté dans le paragraphe précédent. Le modele de “de-embedding” pour déplacer
le plan d’étalonnage vers le début du microruban (c’est-a-dire Z, vers Z!, cf. FIG. 5.6
page 121) est le méme que celui utilisé pour le calcul de Z, détaillé dans le premier
point, mais sans la résistance R, 2.

La figures A.3 montre les résultats obtenus.

Nous observons pour Z; le méme type de comportement en fréquence que pour les
véritables mesures de la figure A.2 a partir du moment ou R,» n’est pas prise en compte
dans le calcul de Z’, alors qu’elle est prise en compte pour le calcul des points pseudo-
expérimentaux. Par contre, nous avons constaté que l'influence de la résistance R,z sur
I'impédance linéique extraite des mesures est beaucoup plus importante dans le cas d’un
microruban a forte perte que dans le cas d’'un microruban a faible perte. En effet dans le
cas de faible perte, nous n’arrivons pas a observer la chute.

Il nous était impossible d’obtenir cette chute en changeant les autres parametres de
désadaptation dans une gamme de valeurs physiquement raisonnable. Cela indique que

IPour cet exemple nous avons choisi Rz, mais R,s donne le méme résultat.
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—o—R, [Q/m] Newton R =0 ——L, [nH/m| Newton R =0

80000 4000

""""" R [Q/m] Newton R =10"*°f =*="-L, [nH/m] Newton R =107

60000 1 3000

— 40000 2000
o I 1 3
20000 | 1000 =
NN
. R —— . 1,
-20000 : = -1000
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fréquence [GHZz]

Figure A.3: Impédance linéique Z;(= R; + j w Ly), calculée a partir de “pseudo”-mesures. La résistivité
du microruban dont on cherche a déterminer Z; est de 500 pufdcm.

I'existence de R(v) semble justifiée.

Un autre probleme est celui du bruit de la mesure. Il est issu de I'instrumentation, et
méme s’il est de faible amplitude, il est possible que cela perturbe la méthode de calcul de
sorte qu’il diverge ou bien converge vers une autre solution. Nous sommes donc confrontés
au probleme suivant :

Sachant que le bruit de la mesure éloigne d’une certaine distance la solution de la
valeur théorique, comment cela va-t-il modifier la convergence de la suite des solutions
dans l'algorithme de Newton ? En théorie, il est possible que cette perturbation décentre
I’algorithme du bassin de convergence, et le fasse soit démarrer depuis une zone ou la
solution va osciller en fréquence entre deux ou méme plusieurs solutions, soit ’amene dans
un autre bassin de convergence. Pour répondre a cette question, nous avons développé
I’algorithme “Trouvenuage” qui n’est pas soumis a ce type de difficulté puisque de toute
facon il calcule toutes les solutions dans un rectangle donnée du plan complexe. En
anticipant a la réponse de la question, notons que dans notre cas, le bruit s’est avéré
suffisamment faible pour ne pas perturber I'algorithme de Newton.

A.3.3 L’algorithme “ITrouvenuage”

Comme nous ’avons remarqué précédemment, les imperfections du modele électrique peu-
vent écarter 'algorithme numérique de la solution physique (cf. F1a. A.2).

Pour avoir acces a toutes les solutions de (5.36) situées dans un parallélogramme pré-
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défini dans le plan complexe, nous avons développé un algorithme assez lourd basé sur le

calcul des résidus (le calcul de 200 fréquences prend environ 15 minutes sur un Macintosh
G3 a 266 MHz).

Cet algorithme utilise le principe de l’argument [103] qui s’énonce de la fagon suivante :
Soit f(z) une fonction analytique dans un domaine D, sauf en un nombre fini de poles,
continue sur la frontiere C' de ce domaine et ne s’annulant pas sur C'; supposons encore
que f’(z) soit continue sur C. Alors la différence entre le nombre des zéros N et le nombre
des poles P de cette fonction dans D est égale a la somme des résidus logarithmiques de

f(z) dans D :

L1,
N P_%j/cf(z>d (A.23)

D’apres notre discussion dans le paragraphe 5.7.2, f, est conforme aux suppositions de
ce théoreme si le contour de l'intégrale est bien choisi. L’implémentation numérique con-
siste alors a utiliser '’eqn. (A.23) pour construire un algorithme de dichotomie en deux
dimensions. Nous divisons le parallélogramme du début en surfaces de plus en plus petites
et nous calculons pour chaque surface le nombre de zéros qu’elle contient. L’algorithme
s’arréte quand la surface est devenue suffisamment petite. Nous I’avons choisie arbitraire-
ment de 0.7 x 0.7 [1/m] (méme longueur d’intervalle en partie réelle et en partie imaginaire
de ) pour limiter le temps de calcul. Cette précision est suffisante dans la mesure ou les
parties réelle et imaginaire de 4 varient entre 90 et 2000. La comparaison avec ’algorithme
de Newton-Raphson a montré une différence inférieure a 1 %.

3000 o Refy) [rad/m]p=500 u cm Il - im(y) [radim] p=500 pcm 3000
2500 | 2500
£ i 3
(&)
c i =<
=3
S 2000 | 2000 =
o Q
rg [ e
& - 3
T 1500 [ 1500 &
= 1000 | 5
) - (¢}
4 3
500 500

fréquence [GHZz]

Figure A.4: Tous les zéros de f,, dans un parallélogramme de 3000 x 3000 [1/m] dans le plan complexe pour
des fréquences entre 0 et 20 GHz. Ces courbes sont issues des simulations décrites au paragraphe A.3.2.

La figure A.4 montre tous les zéros de f, dans un parallélogramme de 3000 x 3000
[1/m] en traitant une de courbe issue des simulations décrites au paragraphe A.3.2. Con-
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trairement aux autres graphes de ce manuscrit, nous montrons ici 4, la variable que nous
utilisons pour les calculs. Cela nous permet de montrer entierement le parallélogramme
dans lequel les zéros ont étés cherchés. En effet les solutions non-physiques de Re(Z;)
divergent a basse fréquence.
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A.4 Les publications
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A.5 Parameétres cristallographiques et électriques de quelques

substrats
substrat parametres type a 300 K coefficient
cristallographiques a de dilatation
300 K [A] thermique [1/K]
YBayCuszOr7_s 10).15)4 — 3.82 2).9) orthorhombique 811 -1310°6
10),15)h = 3.89 16)14 —16 1076
10).15)¢ = 11.69 1925 106
NdGaOs 10).16), = 5.426 10).16) orthorhombique 8)10 106
10):16)h = 5.502 13)9.3 (5.87) 106
10):16)¢ = 7.706 16)9 10—6
LaAlO3 Da=b=c=5.377 2).5)rhomboédrique 811 — 121076
8la=b =c=3.793 %) (pseudo-cubique) 13)9.2 106
(T> 530°C)
5a=b=c="7.58 9 monocristal pérovskite 910106
MgO 8N10)g = =c=4213 919cubique 88 — 121076
9 monocristal type NaCl 13)12.8 1076
98 —13.810~¢
Saphir Wa = 4.765 Hex-Rhomb 13)7.7(8.37) 10~
Al,O5 We =13 16)5 106
SrTiOs 815 = 3.905 2).10) cubique 8)9.4 —11 1076

T parallele & Paxe ¢

Table A.1: Parametres cristallographiques de quelques substrats et leurs coefficients de dilatation. Pour

les références, cf. tableau A.2.
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Parameétres électriques de différents substrats

substrat Er tand const. en v
300K [ 100K | 77K | const. 300 K [ 100K [ 7K ] autre
LaAlO3 | (100) || D24.25r | D23.85 [ D23.7 D70K D 1074 D7.107° D4.107° D oui
2)93.7 24.2 : 300K
524.955r | 245 5)24.4 | 40K : 24.47 5)4 104 54104 5)4 104
151 km1- 58104 1831075 | ™W4K 51076
13)24.0hp | 12373 | 1323.7 | 50K : 23.7 13) £ 10741 | 1H8310°° 4K 5106
13) isotrope
NdGaO3 ** (001) D22.8 D22.1 | D220 | D90K : 22.0 D71073 51073 D6 103 Doui
8)26 2):12)3 103 | 222K 1.7 1073 || 22.8 : 300K
13)21.83 13)21.3 | 1321.25 13)1.6 1074 13)5 104 13)3 1073
13) anisotropie de 2% : €. > €ap
MgO (100) 19.3 Y9.14 | 99.14 | V80K : 9.14 91.9107° 91.4107° | 9141070 Doui
8)12 8)9.1 1073 9.9 : 300K
13)9.85 13)972 | 197 | 70K : 9.7 13)31076 | 42K : 85107 7%
13) isotrope
saphir Erap || OWI1159 [ 911.35 | 911.34 | 940K : 11.34 || W3 10,557, B3 oui*
Al O3 1311.5 13)11.3 | ¥11.29 | 60K : 11.26
911.6 13)11.3 | ¥¥11.29
Erc 6)9.4 99.27 | 99.26 | 100K : 9.3 || 8.5 10,0y,
N:18),14)9 4 | 13093 | V1393 | 640K : 9.26

1) Konopka et al. 1992 [93]
2) Young et al. 1991 [202]

3) Yates et al. 1972 [194]

4) Kobayashi et al. 1989 [91]

t deux ordres de grandeur de différence entre les substrats, provenant du méme fournisseur, mais fabriqués différemment.
¥ linéaire entre 77 K et 42 K.

*

%) Samara 1990 [158]

6) Shelby et al. 1979 [164]

) Loewenstein et al. 1973 [109]
8) Scheel et al. 1991 [161]

vérifié avec deux modes du résonateur (18 GHz, 36 GHz).
** pas de propriétés magnétiques mesurables
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9) Xavier 1994 [190]

10) Mossang 1993 [123]
1) Simon et al. 1988 [165]
12) To et al. 1992 [173)
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14) Crystar 1995 [38]
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