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Introduction générale

L'imagerie par résonance magnétique (IRM) est une des quatre grandes modalités
d’imagerie médicale. Elle présente I'avantage de produire des images anatomiques aussi bien
gue fonctionnelles. Le Rapport Signal-sur-Bruit (RSB) permettant de caractériser la qualité
d’'une image est fortement influencé par le temps d’acquisition, le volume observé et
I’antenne utilisée en réception. Pour des applications cliniques (champ magnétique statique
de 1,5-3 T), le RSB est suffisant pour des images présentant une résolution de I'ordre du mm3.
Cependant, I'acquisition d’images de meilleure résolution (<(100um)3, on parlera alors
d’imagerie microscopique) entraine une diminution du RSB, due a la faible aimantation de

chaque voxel observé.

L'un des objectifs recherchés en imagerie est 'augmentation de cette résolution avec
des RSB satisfaisants. La technologie de I'IRM nous offre plusieurs leviers sur lesquels agir pour
réaliser ce but. Le plus connu d’entre eux est 'augmentation du champ magnétique statique.
Cependant, I'augmentation du champ statique entraine de nombreux problémes comme la
modification des parameétres intrinséques mesurés (les temps de relaxation longitudinale et
transversal, T1 et T2) (ce qui rend difficile les études translationnelles), ainsi que la

complexification de I'instrumentation.

Le développement de nouvelles méthodes instrumentales pour I'imagerie
microscopique en IRM a champ clinique, a conduit I'équipe « Développements
méthodologiques et instrumentaux » de I'IR4M a étudier des antennes RF diminuant la
composante du bruit attribuable a I’échantillon observé et celle attribuable a I’'antenne de
réception (deux principales sources de bruit en IRM). La diminution du bruit de I’échantillon
passe par la réduction de la taille de I'antenne. En dessous d’une certaine taille d’antenne,
c’est le bruit de I'antenne qui devient dominant. Il devient alors intéressant de trouver de
nouveaux moyens de diminuer le bruit de I'antenne. Ce bruit dépend de la température et de
la résistivité du matériau. La voie suivie par I'IR4M a été le développement d’antennes d’IRM
en matériau supraconducteur. Ces antennes présentent I'avantage de diminuer fortement le
bruit apporté par I'antenne lors de la réception du signal en IRM, cette diminution entrainant
une amélioration du RSB d’un facteur compris entre 2 et 10 (ce facteur dépend de l'intensité

du champ By, de la taille de I'antenne, de la charge de I’échantillon et des applications).
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Outre les difficultés posées par la cryogénie, [I'utilisation de matériaux
supraconducteurs présente deux principaux problémes pour leur intégration en tant
gu’antenne de réception dans un appareil d’IRM. Le premier est I'exclusion des méthodes de
découplage utilisées habituellement, I'ajout de composants aux antennes supraconductrices
monolithiques dégraderait leurs performances. Le second est le comportement non-linéaire
des matériaux supraconducteurs sous I'effet de la puissance RF. A partir de I'observation de
ces deux complications, I'idée de résoudre le probléme de découplage avec les propriétés non-

linéaires des supraconducteurs est apparue.

La compréhension de la fabrication et du comportement non linéaire des
supraconducteurs a mené a la collaboration de trois laboratoires dans lesquels cette these
s’est déroulée : I'Unité mixte de recherche CNRS/Thales, le laboratoire d’Imagerie par

Résonance Magnétique Médicale et Multi-Modalités et le Laboratoire des Solides Irradiés.

L’objectif de cette these est de commuter les antennes supraconductrices de leur état
de résistance nulle vers un état dissipatif en des temps compatibles avec les séquences d’IRM
classique. Pour cela nous avons étudié différentes modifications que nous pouvions apporter
a ces antennes pour faciliter ce découplage. Nous avons étudié les mécanismes
macroscopiques de cette transition (variation de la résistance) puis tenter d’'y apporter des

explications a travers des phénomenes microscopiques.
Le présent manuscrit est découpé en quatre chapitres.

Le chapitre | replace le contexte de I’étude. Nous vy introduisons le principe de I'IRM
ainsi que les possibilités offertes par cette modalité d’imagerie. Nous présentons ensuite les
différentes fagons d’améliorer le signal recu, pour nous pencher plus en détail sur I'apport des
matériaux supraconducteurs dans le développement instrumental en IRM. Nous terminons

par les propriétés les plus intéressantes, pour notre étude, de ces matériaux.

Le chapitre Il présente le cryostat développé lors de ce travail de thése pour I'étude
des résonateurs supraconducteurs. Cet outil a été mis en place pour compléter le banc de
caractérisation des résonateurs supraconducteurs utilisé a I'IR4M. Ce nouveau banc de
caractérisation offre la possibilité d’étude en fonction de la puissance RF et de la température

des résonateurs supraconducteurs.

10
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Le chapitre lll expose les résultats acquis sur des résonateurs supraconducteurs dont
la géométrie a été modifiée. Leurs géométries different par la présence ou non d’une
constriction de la piste supraconductrice a I'emplacement ou le courant est maximum et par
I’épaisseur de la piste. Ces résultats sont discutés dans un second temps aussi bien en termes
de matériau supraconducteur, qu’en termes d’intégration de ces antennes dans un appareil

d’IRM.

Le chapitre IV traite de I'influence de défauts provoqués sur les bords et a l'intérieur
du matériau supraconducteur. Dans cette partie nous tentons de hiérarchiser le désordre que

I'on peut apporter au matériau supraconducteur pour « affaiblir » sa supraconductivité.

Enfin, nous synthétiserons dans la conclusion générale les principaux résultats de ces

travaux de thése, pour terminer sur les perspectives que ces résultats apportent.

11
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Chapitre | : Contexte de I'étude

Chapitre|l. Contexte de |'étude

A. L'IRM une technique d'imagerie versatile

L'imagerie par résonance magnétique (IRM) est la derniere-née des 4 grandes
techniques d’imagerie médicale non-invasive (les autres étant I’échographie, les rayons X, et
I'imagerie nucléaire). Elle permet d’accéder a des informations de types anatomique,
fonctionnelle ou moléculaire. Pour illustrer les possibilités des études offertes par cette
modalité d’imagerie on peut se pencher sur les travaux présentés, tout au long de I'année
2017, en unes de la revue « Magnetic Resonance in Medicine » (MRM), revue de référence de
ce domaine de recherche, illustrés Figure I.1. On peut apprécier le potentiel de cette modalité
d’imagerie, allant d’études trés appliquées: imagerie de la moelle épiniere, imagerie
fonctionnelle cérébrale, de diffusion ou cardiaque, a des études trés en amont en

I'instrumentation : études du débit d’absorption spécifique (DAS), mesures de température...

i
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Figure 1.1 : Mosaique des unes de la revue « Magnetic Resonance in Medicine » de janvier 2017 a janvier
2018 (de gauche a droite et de haut en bas).
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Rentrons rapidement dans le détail de ces études, afin de mettre en évidence la
polyvalence de cette technique. Plusieurs éditions de I'année 2017 titrent sur les
développements de techniques pour I’étude de I'activité cérébrale. Ainsi deux études, menées
a champ clinique (imageur de 3 T), sont orientées I'une vers le diagnostic de pathologie
cérébrale au travers de I'analyse des échanges d’eau entre les milieux intra et extracellulaires
(Lampinen et al., 2017), I'autre vers le développement d’un systeme d’imagerie pour I'étude
du développement cérébral chez le nouveau-né (Hughes et al., 2017). L'imagerie fonctionnelle
est favorisée par I'augmentation du champ magnétique statique Bo nécessaire pour polariser
les spins nucléaires des tissus étudiés (dans notre cas le noyau d’hydrogene) créant ainsi une
aimantation nucléaire macroscopique Mo. Ceci est illustré par les travaux d’lvanov et al. sur
I’'amélioration de I'imagerie de perfusion par marquage de spin (ASL, arterial spin labeling)
(lvanov et al., 2017) et par ceux de Zhang et al. qui portent sur le développement d’une
antenne pour I'étude de la moelle épiniére et du tronc cérébral (Zhang et al., 2016). Ces deux
travaux ont été menés avec des appareils de 7 T. Nous remarquerons au passage que |'étude
de Zhang et al. est orientée vers le développement instrumental quand celle d’lvanov et al.
est plutét axée sur la méthodologie ou comment observer le phénomeéne de résonance
magnétique nucléaire a proprement parler. Pour un champ plus élevé (appareil préclinique de
9,4 T), Schmid et al. associent I'imagerie fonctionnelle (séquence BOLD - blood-oxygen-level

dependent) a I'optogénétique, pour I'étude de I'activation neuronale (Schmid et al., 2017).

Comme toutes les modalités d’imagerie, I'IRM est limitée par les mouvements
inhérents aux étres humains, d’autant plus que la durée des examens est relativement longue
(entre 10 et 30 minutes la ou la tomodensitométrie dure moins de 5 minutes et ou
I'acquisition d’image en échographie ultrasonore est instantanée (Kasban et al.,, 2015)).
Plusieurs méthodes sont en développement pour pallier ce probleme avec différentes
applications a la clé : I'étude du coeur chez le foetus (Roy et al., 2017), ainsi que I'estimation
guantitative et reproductible du temps de relaxation longitudinal T1 et du temps de relaxation
transversal T2 ainsi que de la densité de protons a I'aide de la technique du fingerprinting
(Hamilton et al., 2017). Le temps nécessaire pour polariser les noyaux (c’est-a-dire leur
permettre de retourner a I'équilibre) est appelé le temps de relaxation longitudinale Ti.
Quant au temps T», relaxation transversale, il caractérise la perte de cohérence du signal RMN

(Résonance Magnétique Nucléaire)™.

! La mesure de ces deux temps est développé dans I'annexe A
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A ces études s’ajoute celle des limites de la technique avec les risques liés a
I'interaction entre les ondes RF et les tissus biologiques comme I'hyperthermie pour le foeetus
chez la femme enceinte, lors d’'un examen a 3 T (Murbach et al., 2017), ou encore des limites
théoriques du rapport signal a bruit pour différents champs magnétiques, de 0,5T a 21T
(Guérin et al., 2017). L'augmentation du champ magnétique, notamment pour |'étude du
fonctionnement du cerveau, a révélé de nouveaux défis instrumentaux, parmis lesquels on
trouve les problématiques liées aux retards dans I'application des gradients comme le
présentent Gras et al. (Gras et al., 2017), le développement d’une antenne dédiée a I'imagerie
du doigt, a 7 T, pour une étude anatomique : vascularisation, agencement des tendons et des
ligaments autour de I'os, etc (Laistler et al., 2018). Enfin, comme plusieurs autres modalités
d’imagerie, I'IRM présente un volet interventionnel. Pour simuler et tester des interventions
guidées par IRM, Mitsouras et al. (Mitsouras et al., 2017) ont mis au point un fantome de

colonne vertébrale a I'aide d’'une imprimante 3D.

Ce tour d’horizon permet de se rendre compte des larges possibilités offertes par

I"IRM.

B. Question de 'intensité du champ statique et de I'apport de

I'instrumentation en IRM

Revenons rapidement sur le principe physique de I'IRM. Cette technique consiste a
mesurer la dépendance spatiale du signal RMN. Lors de la phase d’émission, I'aimantation Mg
est sortie de son état d’équilibre grace a une impulsion bréeve de champ magnétique
radiofréquence (RF) B1 générée par une antenne RF. On induit ainsi une composante
transverse M de I'aimantation nucléaire dans le plan xOy, transversale a Bo et a Mo. Pendant
la phase de réception, la dépendance en temps de M; est détectée en résonance a fo, appelée
fréquence de Larmor, lors du retour de I'aimantation a son état d’équilibre thermique. La
fréquence de Larmor est proportionnelle a I'intensité de Bo et au rapport gyromagnétique y
propre a I'élément étudié : wo=y.Bo. Le noyau le plus couramment utilisé en IRM est celui de
I’hydrogéne (*H), son rapport gyromagnétique vaut: 267,513x10°6 rad.s*.T"1. Bien que la
longueur d’onde du champ électromagnétique soit de I'ordre du meétre, la localisation en IRM
peut se faire idéalement a I'échelle de la dizaine de micrometre, la limite étant alors la
diffusion spatiale des noyaux d’hydrogéne. L'idée est de modifier faiblement I'interaction des

spins nucléaires avec le champ By, par l'intermédiaire d’un gradient de champ magnétique
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plus communément appelé gradient d’imagerie, pour qu’ils puissent absorber des énergies,
h.fo, légérement différentes, avec h = 6,6x1034 Js la constante de Planck. La position spatiale
est alors discriminée par le décalage spatial de la fréquence fo (modifiée par le gradient de
champ magnétique dont I'amplitude dépend de la position spatiale). La résolution spatiale,
définie ici comme le volume élémentaire encodé de dimension Vvoxel = I3, dépend donc de
I'intensité des gradients de champ magnétique et de leur durée d’application. Plus
précisément, des gradients de 100 mT.m™! devraient permettre d’obtenir des voxels, Vyoxel, de

I'ordre de 1 um3. Or la plupart des acquisitions n’atteignent pas de telles résolutions.

Si nous revenons a la physique du signal observé, en particulier a I'aimantation
paramagnétique M globale des spins détectée dans un voxel, elle obéit a la loi de Curie (Rollin,
1949) :

_ ph*f¢ py*h’B, ,
B 4kpTsB, - 4kgT, Equation I.1

M

Cette aimantation est calculée pour des spins a I’équilibre dans un champ statique Bo
pour un échantillon a une température Ts (310 K pour le corps humain). p est la densité de

spin dans I'eau (6,7.10%28 m3), kg la constante de Boltzman et 7 = h/2x).

Lors du retour de I'aimantation a son équilibre thermodynamique, on peut estimer le
champ, Bget a I'aide du théoréme de réciprocité (Hoult and Richards, 1976). C'est le champ qui
serait détecté par une antenne surfacique de rayon a et de surface Ap, positionnée a une
distance d de I'échantillon, en réception, pourrait alors &tre décrit par I’'Equation 1.2 (Myers et
al., 2007) :

uoﬁreceive,J_

4T A MVyoxer Equation 1.2

Baer =
p

oU Mofreceive, L/4Tt est le champ perpendiculaire a I'antenne par unité de courant que
produirait au niveau du voxel, cette antenne (Breceive.. = 2ma%/(a?+d?)>? et uo étant la

perméabilité magnétique du vide).

Dans les conditions d’acquisitions suivantes : antenne de surface de rayon a =6 mm,

d=1mm, Bo=1,5T et Vioxel = (100 um)3, 'intensité du champ détecté est de 4,2.10"15 T.

L’Equation 1.1 fait apparaitre qu’une maniére d’augmenter I’aimantation, une maniére

d’augmenter le champ de détection est 'augmentation du champ statique Bo. Ainsi pour des
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champsde 3T, 7 Tet 9,4 T, on obtient respectivement les champs de détection de 8,3.10 > T,
1,9.10 ¥ Tet 2,6.10 14 T.

Comparée aux autres modalités d’imagerie, I'IRM souffre d’une trés faible sensibilité,
qui est compensée en partie par la quantité de spins observés dans le voxel (6,7.10'° dans
(100 um)3). Une voie pour améliorer la qualité des images, c’est a dire la quantité de signal
détectable, se trouve étre 'augmentation du champ statique, comme l’illustrent les travaux
de Pohmann et al. (Pohmann et al., 2016). Dans leur étude, ils présentent I'influence du champ
statique sur l'imagerie du cerveau, comme illustré Figure 1.2. On peut observer
qualitativement I'amélioration de la qualité de I'image du cerveau (définition des

compartiments, netteté) avec I'augmentation du champ magnétique statique.

Figure 1.2 : Image du cerveau d’un volontaire prise a 3T, 7 T, et 9 T (Pohmann et al., 2016)

On comprend avec ces images l'intérét croissant pour les hauts champs. Les
couvertures de MRM en 2017 illustrent d’ailleurs I'orientation d’une partie de la recherche en
IRM vers cette option. L'augmentation du champ se révele d’ailleurs nécessaire pour plusieurs
des applications mentionnées : elle permet une plus grande dispersion fréquentielle
indispensable a la spectroscopie RMN, augmentant les effets de susceptibilité impliqués dans
la cartographie de susceptibilité magnétique, ou pour mettre en évidence le paramagnétisme

de I'oxygéne mis en jeu dans I'imagerie fonctionnelle par effet BOLD.

Les contreparties d’'une telle approche sont liées a la nature intrinseque des
mécanismes de contraste T1 (Diakova et al., 2012) et T2 (Pohmann et al., 2016), conditionnés
par l'intensité du champ Bo. Les phénomenes observés a une valeur de champ particuliére ne

sont en aucun cas directement transposables a une autre valeur de champ.
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Ces modifications des phénomenes de relaxation compliquent ainsi le transfert des
études précliniques (>3 T) vers des champs cliniques (1,5T - 3 T). Cette modification des
phénoménes de relaxation s’accompagne d’une diminution des contrastes (Fischer et al.,
1990). A ces problemes de relaxation s’ajoute la difficulté d’obtenir des champs
radiofréguences homogénes a haut champ, comme on peut I'observer sur I'image acquise a
9,4 T sur la Figure 1.2. Enfin, les applications a haut champ sont fortement contraintes par les
questions de sécurité liées a I'augmentation du Débit d’absorption Spécifique (DAS ou SAR en

anglais), a la fabrication d’aimants a haut champ, des gradients... .

Il existe d’autres facons d’améliorer le signal RMN, par exemple au travers de
techniques d’hyperpolarisation ou avec l'utilisation d’agents de contraste... Mais ces
techniques et leur efficacité ne sont pas uniquement liées a I'intensité Bo, et ne gagnent donc

pas a étre mise en ceuvre a fort champ.

Jusgu’a présent nous avons raisonné uniquement en termes de signal détecté en
omettant le bruit intrinséque aux expériences. Une autre voie d’amélioration de la sensibilité

consiste a non plus s’attaquer au signal, mais a la diminution du bruit.

C. Amélioration de la sensibilité via le bruit

1. Le Rapport Signal-sur-Bruit (RSB)
Revenons sur une notion essentielle en physique, introduite pour caractériser la
qualité d’une acquisition, ici d’IRM, celle du rapport Signal-sur-Bruit, défini par I’Equation 1.3

(Darrasse and Ginefri, 2003) :

B
& K Equation 1.3
J4kg Req Teq

Nous retrouvons les parametres de signal introduits dans le paragraphe précédent. F

RSB ~ F~1/2

représente ici le facteur de bruit (Poirier-Quinot et al., 2008) de la chaine de réception et K

est un parametre relatif a la séquence d’imagerie.

4kgRqqTeqcorrespond au bruit, modélisé par un bruit thermique de Johnson-Nyquist

(Johnson, 1928; Nyquist, 1928) ou Req et Teq représentent la résistance et la température
équivalentes de bruit. Classiquement, les deux bruits dominant dans une expérience d’'IRM

standard sont le bruit lié a I'agitation thermique des charges de I'échantillon, ayant pour
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résistance équivalente Rs et le bruit de I'antenne lié a |'agitation des électrons de conduction,

ayant pour résistance équivalente Rc.

L'antenne RMN joue alors un rble essentiel quant aux limites de résolutions

accessibles, au travers du champ détecté Bget et du bruit rapporté.

Afin d’évaluer I'efficacité d’'une antenne, nous introduisons la notion de sensibilité de

I’'antenne, définie comme :

wo (B /1)

Spp = ——— Ou wo=2 : i
RF 4‘kBReqTeq 0=27fo Equation 1.4

Cette sensibilité dépend des différents bruits dominants.

Revenons au bruit de I'échantillon. Lors de la mesure de I'aimantation nucléaire,
I’échantillon (générant le signal) et I'antenne (le recevant) sont couplés de facon inductive. Ce
sont les charges a l'intérieur de I'échantillon qui produisent, sous I'effet de I'agitation
thermique, du bruit dans I'antenne. Ce bruit représente le bruit de couplage magnétique a
I’antenne. Pour un échantillon semi infini placé a une distance d d’une antenne circulaire de

rayon a, avec n tours, Rs s’exprime comme (Suits et al., 1998) :

2 a
Rg = gauéw%a%z tan™? (@) Equation 1.5
ol o est la conductivité de I’échantillon. Pour un tissu biologique ¢ vaut environ 0,66 S/m a
une température, Ts, de 310 K et présente un dépendance en fréquence négligeable (Gabriel

et al., 1996).

Cette formulation du bruit de I"échantillon montre clairement une dépendance au
carré de la fréquence (et donc du champ étudié). On note que I'augmentation du champ

magnétique implique I'augmentation intrinseque du bruit en RMN.

Le bruit de I’antenne, quant a lui, est défini de la méme maniére avec Rc la résistance
équivalente de I'antenne et Tc, sa température. Pour une antenne circulaire de rayon a, avec
N tours et dont le conducteur présente un rayon I pour une résistivité pc, sa résistance peut

étre définie a I'aide de I’'Equation 1.6 (Darrasse and Ginefri, 2003) :
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R¢ = /0,5pcpowo.n?éa/r Equation 1.6
Ou & est le facteur de proximité. Pour un enroulement optimisé, I'expression &a/r est
indépendante de la taille et de la fréquence (Terman, 1943). Une valeur typique de 40 a été
extraite de données expérimentales avec des antennes de surfaces (Ginefri et al., 2001). Ainsi

le bruit apporté par I'antenne de détection dépend de (pawo)/? et est indépendant de sa taille.

Compte tenu de la dépendance en a et wo de ces deux bruits, il sera intéressant
d’étudier leurs domaines de prédominance décrits par la Figure 1.3 issue des travaux de

Darrasse et Ginefri (Darrasse and Ginefri, 2003) :
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Figure 1.3 : Domaine de prédominance des bruits. Les courbes en pointillé représentent RsTs = RcT¢ pour des
résonateurs en cuivre a température ambiante, a la température de I'azote liquide et a la température de
I’hélium liquide. Les courbes en traits pleins représentent cette méme limite avec et sans champ
magnétique statique By d la température de I'azote liquide (Darrasse and Ginefri, 2003).

La Figure 1.3 présente les domaines de prédominance de bruit pour des antennes en
cuivre a trois températures différentes et pour des antennes en matériau supraconducteur a

haute température critique (noté HTS coil pour high-temperature superconductive coil) avec

et sans champ magnétique statique Bo.

L'antenne RMN joue alors un rble essentiel quant aux limites de résolutions

accessibles. En se comportant comme un filtre spatial, elle diminue la région de I’échantillon
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observée et diminue ainsi le bruit induit par cet échantillon. De plus, une petite taille
d’antenne optimise le couplage aux protons de [|'échantillon observé, améliorant
sensiblement le signal RMN. On observe, cependant, qu’en dessous d’un certain rayon le bruit
de I'antenne devient supérieur au bruit de I’échantillon. On voit ici la nécessité de diminuer le
bruit provenant de I'antenne RF, en utilisant des matériaux trés peu bruyants comme les

supraconducteurs.

Il existe plusieurs types de détecteurs pour le signal RMN. Tant que |'on reste a des
intensités de champ moyennes (supérieures a quelques centaines de mT), les détecteurs les
plus classiquement rencontrés sont des antennes en cuivre, de type capteur de flux accordés
ou détecteur de Faraday. En revanche quand la question d’améliorer leur sensibilité de
détection se pose, il est intéressant de les remettre en perspective avec les autres capteurs
de champ que sont les SQUIDs et les capteurs mixtes (Pannetier et al., 2005a), eux-mémes

réalisés en matériaux supraconducteurs.

2. Capteurs RMN : antennes, SQUID et capteurs mixtes

a) Antennes RF
Une maniére simple de représenter une antenne d’IRM est un circuit RLC résonnant a
la fréquence de Larmor. La condition de résonance de ce circuit est L.C.wo?> =1, ou L est
I'inductance du circuit, déterminée par sa géométrie et C sa capacité. Son facteur de qualité
Q, qui correspond au rapport de I'énergie emmagasinée par I'antenne sur |'énergie dissipée

par cycle de champ radiofréquence, peut étre défini par I'Equation 1.7 :

Lwy,
=— Equation 1.7
R q
ou R est la résistance du circuit. On peut mesurer Q a partir de la fréquence de résonance du
N . f
circuit et de sa bande passantea-3dB, Q = ; °
-3dB

Ainsi une antenne IRM peut également étre vue comme un filtre passe-bande, dont la

fréquence centrale serait la fréquence de Larmor.

Dans le cas des antennes HTS, développées au laboratoire, leur facteur de qualité est
tel que la réponse en fréquence de ces antennes est tres étroite. Il est alors essentiel
d’accorder parfaitement la fréquence de résonance a la fréqguence de Larmor des protons
observés. L'utilisation de capacités d’accord soudées est inenvisageable afin de préserver les

trés bonnes caractéristiques électriques du systeme. L'accord de I'antenne SHTC se fait en
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deux étapes. Un pré-accord est réalisé a température ambiante, en modifiant I'impédance
caractéristique de I'antenne SHTC par interception des lignes de champ électrique au travers
d’un matériau diélectrique placé a proximité des conducteurs. Des décalages de plusieurs MHz
peuvent ainsi étre obtenus sans augmenter les pertes diélectriques intrinseques de I'antenne.
Un accord fin est obtenu en positionnant une boucle de cuivre proche de I'antenne SHTC. Ce
couplage inductif induit une mutuelle équivalente dans I'antenne SHTC et permet ainsi
d’augmenter la fréquence de résonance de plusieurs dizaines de kHz sans affecter de maniére

significative le facteur de qualité de I'antenne.

Dans le cas général, ces phases d’accord et d’adaptation se font a l'aide de
condensateurs variables. Dans le cas des antennes étudiées dans cette thése, la phase
d’accord se fait a I'aide d’un matériau diélectrique (présentant des pertes négligeables pour
ne pas modifier le Q). Ce diélectrique modifiera localement la capacité du résonateur
entrainant ainsi un changement de se fréquence de résonance. Cette étape se révéle assez
longue a mettre en place puisque que pour chaque étape d’accord il faut positionner le
diélectrique, refroidir I'antenne et enfin mesurer sa fréquence de résonance a l'intérieur de
I’'aimant d’IRM. Afin de ne pas détériorer les performances des antennes supraconductrices,
on peut relier I'antenne au reste de la chaine par couplage inductif a I'aide d’une boucle de
couplage. L'adaptation d'impédance entre I'antenne et la chaine électronique de I'imageur
est également un point important pour optimiser la transmission en puissance des signaux
RMN. Comme dans le cas de l'accord de I'antenne, les solutions d’adaptation classiques
utilisant des composants discrets ne peuvent étre mises en oceuvre avec les antennes
supraconductrices. Une solution alternative pour adapter sans connexion I'antenne RF au
préamplificateur est de faire appel a des techniques de couplage inductif, basées sur
I'utilisation d’un coupleur accordé (Raad and Darrasse, 1992). Cette approche évite
I'introduction de point chaud a l'intérieur du cryostat. Le coupleur utilisé pour la liaison sans
fil de I'antenne SHTC a la chaine d’acquisition est un circuit résonant accordé a la méme
fréquence que l'antenne SHTC et possede un facteur de qualité, Qc, d’environ 75.
L’adaptation d’impédance a Zin, I'impédance d’entrée de la chaine électronique du systeme
d’IRM est obtenue en modifiant la position du coupleur par rapport a I'antenne SHTC (et ainsi
en modifiant Zoyt, 'impédance équivalente présentée en entrée de la chaine de réception).
Une vue du systeme constitué de I'antenne SHTC, du coupleur et de la boucle d’accord est

présentée Figure |.4.
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Figure 1.4 : Schéma équivalent du circuit de couplage inductif. Q; et Q.. sont respectivement les facteurs de

qualité de I'antenne RF et du coupleur. Z,,: est 'impédance de I'antenne RF vue a la sortie du circuit

d’adaptation. Zi, est I'impédance d’entrée du préamplificateur (Poirier-Quinot et al., 2008)

Ce travail de systématisation de I'accord et de I'adaptation des antennes HTS a fait
I'objet de précédentes théses (accord — these de Simon Lambert (Lambert, 2011, 2011),
adaptation — thése de Zhoujian Li (Li, 2016)) et ne sera pas développé dans le cadre de cette

these. Il permet cependant de garder en téte les conditions expérimentales dans lesquelles

ces antennes seront utilisées.

b) SQUIDS et capteurs mixtes

Une alternative aux capteurs accordés (mesure de flux, dB/dt) est I'utilisation de
capteurs de champ magnétique développés dans le cadre d’application d’IRM bas champ. Les
SQUIDs (Superconducting Quantum Interference Devices) se sont révélé étre des capteurs de
champ magnétique trés efficaces pour des champs inférieurs au Tesla (Myers et al., 2007)
permettant d’atteindre des résolutions spatiales de (0,7 um)? sur un fantdéme d’eau? en
5 minutes a un champ de 132 uT (Clarke et al., 2007). La Figure 1.5, issue du travail de Myers
et al. fait état des régimes de fréquences pour lesquelles le SQUID présente un avantage sur
I'antenne accordée en termes de bruit et de rapport Signal-sur-Bruit par voxel. Ceci étant,
I'utilisation des SQUIDs est inenvisageable a des intensités de champs magnétiques cliniques,
compte tenu de leur tres forte sensibilité a des champs supérieurs a la centaine de uT. Et leur
sensibilité de détection, avantageuse a bas champ, devient similaire a celle des antennes

accordées pour des intensités de I'ordre du T.

2 Pour caractériser les antennes les images sont généralement faites sur des fantdmes d’eau. Le bruit dominant
est donc celui du capteur. Les résultats obtenus sur un échantillon vivant seront donc moins bon.
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Figure 1.5 : Comparaison du bruit et du rapport signal a bruit pour différents types de capteurs IRM. (Myers
et al., 2007). Les capteurs « conventional Faraday » sont les antennes accordé utilisé généralement en IRM.
L’abscisse du bas des deux figures correspond a la fréquence des capteurs, celui du haut est le champ
associé a cette fréquence pour la résonance des spins du noyau d’hydrogene. La comparaison menée par
les auteurs s’arréte a 1,5 T, soit lorsque les SQUIDs perdent leur intérét face aux antennes classique.

Une alternative aux SQUIDs a été proposée par Pannetier et al. (Pannetier et al., 2005b)

sous la forme de capteurs dits mixtes (mixed sensor en anglais),

intégrant une

magnétorésistance géante (ou GMR pour Giant MagnetoResistance) et une boucle

supraconductrice (Figure 1.6.a). En termes de sensibilité, les GMRs seules restent moins

intéressantes que les SQUIDs (Caruso et al., 1998). Cependant, l'intégration de la boucle

supraconductrice, comme concentrateur de flux de champ magnétique, permet d’atteindre

des sensibilités de I'ordre du fT, comparable a celle des SQUIDs. Enfin, les capteurs mixtes

accordés présentent un avantage en termes de bruit par rapport aux antennes accordées

classiques jusqu’a des fréquences de I'ordre de quelques kHz (Figure 1.6.b), au-dela leurs

performances sont comparables.
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. \ 'S ':r 14
p I[‘ T g 10
: g @ o
— Giant T o
Superconducting Magneto-resistance .2 £ .
Loop (TN

100 10000

Frequency (kHz)

Figure 1.6 : (a) Schéma d’un capteur mixte, le champ extérieur (fleche jaune) génére un courant sans perte
dans le matériau (fleches blanches), créant a son tour une augmentation locale du champ au niveau des
constrictions (fleches rouges). (b) Comparaison du niveau de bruit des capteurs mixtes et d’un capteur
Faraday en fonction de la fréquence du capteur. (Herreros et al., 2013)
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La mise en ceuvre de capteurs exotiques tels que les SQUID ou mixted GMR reste

restreinte au bas champ (<1 T), domaine pour lequel ils ont clairement I'avantage.

Les matériaux supraconducteurs impliqués pour la réalisation de tels capteurs sont
identiques a ceux dont nous nous servons pour développer nos antennes SHTC. La question
de leur fonctionnement, en présence d’'un champ statique, dans le domaine de fréquences

allant des kHz au MHz, et en fonction de la puissance devient donc une question commune.

Il nous semble intéressant, voire essentiel, de rapprocher les avancées obtenues dans
le développement de ces capteurs a celles visées pour les antennes SHTC, la compréhension

des mécanismes mis en jeu faisant progresser le développement de ces deux technologies.

3. Etat de I'art des antennes supraconductrices en IRM

Le développement d’antennes supraconductrices pour I'IRM a vu le jour il y a 25 ans

avec comme but initial la microscopie par IRM (Black et al., 1993).

L'utilisation de ces antennes a permis d’accroitre le rapport signal a bruit (RSB) des
images d’au moins un facteur 2 par rapport aux antennes commerciales aussi bien a bas
champ, 0,2 T (Ma et al., 2003), qu’a champ clinique, 2 T (Lin et al., 2012; Miller et al., 1999;
Wosik et al., 2001) ou a tres haut champ (Hurlston et al., 1999).

Ces gains sont dépendants de Bo, du bruit de I'échantillon et de I'antenne en cuivre
avec laquelle I'antenne supraconductrice est comparée (Darrasse and Ginefri, 2003). Une
comparaison la plus juste possible reste un exercice tres difficile. Voici néanmoins quelques
résultats extraits de la littérature qui permettent d’apprécier I'apport en sensibilité de telles
antennes ; gain d’un facteur 5 a 10 sur un échantillon conducteur (Poirier-Quinot et al., 2008),
allant jusqu’a un facteur 32 par rapport a ce que permet d’acquérir une antenne commerciale
(Laistler et al., 2013)3. Bien que I'augmentation de la sensibilité des antennes ne soit pas
directement reliée a la résolution des images acquises, cette augmentation permet

d’atteindre de meilleures résolutions.

Les résolutions spatiales ainsi obtenues sont comparables a celles observées a des

champs d’intensité de plusieurs teslas : (60 um)? in vivo sur la souris (Smirnov et al., 2008),

3 La comparaison des gains entre les antennes en cuivre et les antennes SHTC est difficile a évaluer. Dans certains
cas les antennes SHTC sont comparées a des antennes commerciales, dans d’autres cas elles sont comparées a
des antennes de géométries identiques mais de matériau différent.
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(20 um)?® sur un fantdme non conducteur (Laistler et al., 2013). La Figure 1.7 permet

d’apprécier qualitativement les apports des antennes SHTC sur la qualité des images en IRM.

Antenne cuivre Antenne SHTC
i, Hurlston et al., MRM. 1999

In-vivo Poirier-Quinotet al., MRM 2008
Cerveau de souris v
@15T
Vo=(117 pmi)® =
L ]

Ex-vivo

Reinderat = 1 mm
@9,4Ti+ o TR

Fantome
Cheveu dans un
tube d’eau
@15T

V,=(40 pm)?

Figure 1.7 : Comparaison d’images acquises avec des antennes en cuivre et des antennes en matériau
supraconducteur (Hurlston et al., 1999; Laistler et al., 2013; Poirier-Quinot et al., 2008).

Ces antennes apparaissent comme une alternative au haut champ en termes de
sensibilité. Leur utilisation demeure pourtant anecdotique et ce pour plusieurs raisons. La
technicité de leur mise en ceuvre en est une, leur intégration dans une chaine de réception en
est une autre, a cela s’ajoute le comportement non linéaire des matériaux supraconducteurs
en fonction de la puissance transmise a I'antenne et enfin leur utilisation dans des séquences
d’IRM est également un des points limitants. On entend par séquence d’IRM I'ensemble des
parameétres définissant les impulsions de champ magnétique et les caractéristiques des
mesures effectuées en IRM. Les deux grandes étapes de la séquence sont la phase d’excitation
au cours de laquelle Mg absorbe I'énergie RF émise par I'antenne d’émission et la phase de

réception, au cours de laquelle le signal RMN est effectivement mesuré (Figure 1.8).

Dans l'idéal, il est préférable d’utiliser une antenne volumique lors de cette phase
d’excitation. Ces antennes permettent de produire le champ RF Bs le plus homogéne possible
autour de I’échantillon(Mispelter and Lupu, 2008). Les spins nucléaires de I’échantillon seront
alors excités de maniére uniforme (Figure 1.8.a- antenne rouge). Dans la mesure ou T1 dépend

de I'angle de basculement des spins (a=y.B1.1, avec t le temps d’application de I'impulsion RF)

26


https://fr.wikipedia.org/wiki/Champ_magn%C3%A9tique

Chapitre | : Contexte de I'étude

une excitation hétérogene se traduit par une pondération de T1 variable dans I'espace.
L'antenne SHTC sera elle utilisée pendant la phase de réception uniquement afin de profiter
de sa sensibilité de détection (Figure 1.8.a-- antenne bleue) et devra étre désactivée pendant
la phase d’excitation. On parle alors de découplage de I'antenne d’excitation et de I'antenne
SHTC de réception. Les techniques habituelles de découplage utilisées pour les antennes
conventionnelles en cuivre sont inefficaces pour les antennes SHTC. Le découplage actif
d’antennes de réception (Boskamp, 1985; Edelstein et al., 1986), a I'aide de diodes, pendant
la phase d’émission est a exclure, I'ajout d’éléments sur le résonateur monolithique se

traduisant par une détérioration de ses performances.

Antenne Antenne SHTC
a) SHTC inactive active b)
] ‘H m 102
RF —J\, -
1 .
100 pis 10 +
G, 11 P
~ms L. Niveau de
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100 ms : AT . 5 et Hl
H ] [
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Figure 1.8 : (a) Schéma d’une séquence classique d’IRM présentant les champs et les puissances mis en jeu
au niveau d’une antenne surfacique lors de I’émission et de la réception. (b) Résistance d’une antenne
supraconductrice en fonction de la puissance incidente.

Ces effets non-linéaires proviennent d’origines diverses liées au matériau lui-méme
(origine intrinseque) et aux conditions d’utilisations (origine extrinseque) telle que la
géométrie de la structure ou la présence d’effets thermiques pouvant aller jusqu’a induire la
transition locale du matériau vers son état métallique normal. Nous reviendrons dessus dans
la suite de ce chapitre. Classiquement observés a plus hautes fréquences (de I'ordre de la
dizaine de GHz) (Hein, 1999; Kermorvant et al., 2009; Oates et al., 1992; Wosik et al., 1997a)
ils ont également été étudiés aux fréquences mises en jeu en IRM (dizaine de MHz) (Girard et

al., 2007).

Dans le contexte d’expérience d’IRM impliquant des antennes SHTC, ces effets non-
linéaires peuvent considérablement réduire les performances expérimentales dans la mesure

ou ils ne sont pas pris en compte. Considérant cela, I’'antenne SHTC se comporte de maniere
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différente pendant la phase d’émission et celle de réception (Black et al., 1995), les niveaux
de puissance pour chacune d’elle étant différents (Figure 1.8). Lors de la phase d’émission, la
non-linéarité de la réponse de l'antenne supraconductrice peut modifier la forme de
I'impulsion RF, la fréquence d'excitation sélective, le profil spatial de I'impulsion ou encore
I'angle de bascule des spins a, ainsi que la puissance réellement transmise a I'échantillon

(désadaptation d'impédance de I'antenne SHTC a la chaine d’acquisition).

Pour comprendre ces effets de non linéarités, il faut tout d’abord présenter la théorie

décrivant la supraconductivité.
D. Matériau supraconducteur

1. Principales caractéristiques des supraconducteurs
La supraconductivité a été découverte par Onnes en 1911. En tentant d’identifier la
limite qu’atteindrait la résistivité du mercure lorsque la température tend vers le zéro absolu,
il observe une chute brutale vers 4,2 K, puis une résistivité nulle. L'annulation de cette

résistivité est la premiére manifestation du phénomeéne de supraconductivité.

Ce phénomene s’observe sur de nombreux éléments du tableau périodique (Al, Ga, Sn,
In, Pb...) en dessous d’'une température critique (T¢) propre a chaque matériau. Une des
propriétés remarquables des matériaux supraconducteurs est I'effet Meissner (Meissner and
Ochsenfeld, 1933) : lorsque le matériau supraconducteur est soumis a un champ magnétique
(apres avoir été refroidi en champ nul), des courants supraconducteurs vont exclure

totalement le champ électromagnétique extérieur.

Les fréres London ont développé, en 1935, un modele décrivant la supraconductivité
en se basant sur ses propriétés de diamagnétisme parfait et de résistance nulle sous un
courant continu (London and London, 1935). La résistance nulle est décrite au travers de la
premiére équation de London :

T 2
d]s nge® S

at m,

Equation 1.8

Ou Js est la densité de courant supraconducteur, me la masse effective d’un électron

supraconducteur, € sa charge et ns la densité d’électrons supraconducteurs.

La seconde équation de London décrit I'effet Meissner et introduit la notion de

longueur de pénétration du champ a l'intérieur du matériau supraconducteur AL :
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2 =l _ el .
V'H =—H Equation 1.9
AL

Avec AL = (Me/ponse?).

Ce modele qui permet de décrire les propriétés de I’état Meissner est obtenu a partir
du modele bi-fluidique développé par Gorter et Casimir (Gorter and Casimir, 1934). Dans leur
modele, ils distinguent deux populations d’électrons dans les matériaux : les électrons
supraconducteurs, de densité ns et les électrons normaux de densité n,. Ce modele permet
d’établir une relation entre les densités des électrons et la température du matériau. Ainsi la

densité d’électrons supraconducteurs est reliée a la température par une relation empirique :

4

ng T
—=1—-(— Equation 1.10
n T

On distingue alors la densité de courant portée par les électrons supraconducteurs (Js)
et celle portée par les électrons normaux (Jn). Ainsi le courant transporté par les électrons
normaux est décrit par le modeéle de Drude :

—  npe’r(l—iwt)
" m,(1+ w?T?)

Equation 1.11

Avec 7 le temps moyen entre deux collisions successives pour les électrons normaux.

Le courant total J est la somme de ces deux courants :

J=Tn+Js=

n,e?t (nge? npe’wt? o
Equation 1.12

-1

m, (1 + w?7?) wm, m,(1+ w?1?)
La distinction entre ces deux types de courant conduit a modéliser un supraconducteur
comme une résistance de conductivité o1 et une inductance de conductivité o2, montées en

parallele et telles que J = (01— i.02).E, avec :

n,e’t
01 = Equation .13
m, (1 + w?t?) q
nge? npe’wt?
Oy = Equation 1.14

om, m.(1+ w?7?)
En régime basse fréquence, la partie inductive provoque un court-circuit et la partie
résistive ne présente pas d’effet significatif. A haute fréquence, la partie réactive devient

importante. Ceci entraine une circulation du courant dans les parties résistives, provoquant
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ainsi des pertes. La Figure 1.9 illustre la circulation du courant dans un matériau

supraconducteur.

nge

() (ns) = wm
e

T ]s
J
i _Sm—— ) n,e’lwr? |
o,(n [ . —
. 2 T m (1 + w?t?)

LAY Y YL

—

n,e’t
m,(1+ w?t?)

o1(ny) =

Figure 1.9 : Schéma illustrant le modéle a deux fluides. Le courant total est la somme des deux
contributions : J =Js + J,.

Ce modeéle permet d’exprimer I'impédance de surface d’un matériau d’épaisseur d en

fonction de la conductivité complexe (Kautz, 1978) :

Equation .15

Avec cette formulation de I'impédance on peut définir une inductance cinétique des

électrons supraconducteurs pour g2>>01 :

d
Lein = WoAL coth (/1—) Equation 1.16
L

Dans le cas des couches minces que nous traiterons dans cette thése I'expression de

I'inductance cinétique peut étre simplifié en : Lcin = Ho.A%/d.

La théorie de Ginzburg-Landau généralise les équations de London et introduit le
concept de transition de phase thermodynamique du second ordre entre I'état normal et |'état
supraconducteur. Elle permet de traiter les situations ou la densité d’électrons
supraconducteurs varie dans le matériau (état mixte, fluctuation thermique). Elle introduit
ainsi deux grandeurs caractéristiques : une nouvelle définition de la longueur de pénétration
AcL et la longueur de cohérence écL. La longueur de pénétration AcL représente l'intervalle sur
lequel le champ électromagnétique pénétre dans le matériau et la longueur de cohérence gL

correspond a l'intervalle sur lequel la densité d’électrons supraconducteurs peut varier
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spatialement. Le rapport de ces deux grandeurs (kx = AcL/écL) permet de distinguer les deux

types de supraconducteurs mentionnés plus haut (Figure 1.10) :

- k< 1/\/?. L'énergie du systéme est minimale que s’il existe une seule interface
normal-supraconducteur, le champ magnétique est exclu du matériau. Il s’agit d’un
supraconducteur de type I.

- k> 1/v2. Au-deld du premier champ critique He, il est plus intéressant
énergétiquement de créer le plus d’interfaces normal-supraconducteur possibles.
Ceci explique la création de vortex au sein du matériau supraconducteur, dont la
guantité est seulement limitée par le co(t d'énergie cinétique associé aux courants
d'écrantage autour de chaque vortex, et par le colt engendré par le retour a |'état

normal dans les cceurs de vortex. Il s’agit alors d’un supraconducteur de type Il.

Type | Type |l
K < 1/\/5 K > 1/\/5

N|S N|S
B n, B— n
—&65— <—>’1“’
4 %'GL' _EGI:‘_

Figure 1.10: Représentation de la variation de l'induction magnétique et de la densité d’électrons
supraconducteurs en fonction du paramétre k a l'interface normal (N)-supraconducteur (S).

Les supraconducteurs de type Il présentent ainsi deux champs critiques. Le premier,
Hc1, en dessous duquel le matériau est dans un état Meissner. Au-dessus du second champ
critique Hez le matériau est dans son état normal. Entre ces deux champs, le matériau est dans
un état mixte. Il reste supraconducteur mais devient en partie perméable au champ
magnétique au travers de vortex. Les vortex sont des lignes de flux quantifié, portant le
quantum de flux @ = h/2e = 2,07 T.m2. Les vortex sont caractérisés par un centre de rayon &L
autour duquel circulent des courants sans perte sur une distance AgL. Ces courants donnent
lieu a des interactions répulsives entre les vortex. Afin de minimiser I'énergie du systeme, ils

s’organisent en réseau carré ou triangulaire. Dans la plupart des cas, c’est la configuration
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triangulaire qui est observée. Dans cette configuration, les vortex sont séparés d’une distance

aa = 1,075.(do/B)V/2.
b)

ONONONONO
OO00O0

OO0O00O0O
ONONONO,

OO0OQOO

: :
a, = 1,075.(®,/B)/?

_

]vortex

Figure .11 : (a) Représentation schématique d’un vortex. Les courants maintenant le vortex décroissent sur
une distance AcL. (b) Représentation d’un réseau triangulaire de vortex, la distance séparant deux vortex
est : aa = 1,075.(®o/B)¥2,

2. Dynamique des vortex

L’application d’une densité de courant J, dans un supraconducteur de type Il en état

mixte, agit sur les vortex au travers de la force de Lorentz Fi, tel que :

e - -
F,=]XB Equation 1.17

La force ainsi produite, perpendiculaire au courant J et a I'induction magnétique B,

entraine les vortex, provoquant une dissipation d’énergie. La propriété de résistance nulle est

détruite méme si le matériau reste dans I'état supraconducteur.

Une seconde force influencera la dynamique des vortex : la force de piégeage des
vortex Fp dans le matériau. Les matériaux supraconducteurs présentent généralement des
défauts ou impuretés, qui, de par l'affaiblissement local de la supraconductivité qu'ils
induisent, sont propices a I'ancrage des vortex ou a leur formation. Ces puits de potentiel sont
a l'origine des forces de piégeage. Tant que la force de piégeage est supérieure a la force de
Lorentz au niveau d’un vortex, ce dernier restera immobile. Les vortex se mettent en
mouvement des que la force de Lorentz devient supérieure a celle de piégeage. On définit

ainsi la densité de courant critique comme la densité de courant nécessaire a ce mouvement.
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Le modéle de Bean permet de modéliser la densité de courant et l'induction
magnétique a l'intérieur du matériau, dans le cas ou la densité de courant critique est
constante —indépendante du champ magnétique appliqué et du temps (Bean, 1962). La densité
de courant critique est liée au champ magnétique appliqué a travers I'équation VxB-=
o ﬁ Ceci implique (dans le cas d’'une couche mince perpendiculaire au champ magnétique
statique) un gradient de champ magnétique depuis le bord du matériau vers son centre. On
définit ainsi le champ caractéristique, H*, qui correspond a la pénétration totale du matériau

par les vortex.

0,5.H*

Bf(uoH™)

-w w -w w

Figure 1.12 : Les encarts (a) et (b) représentent respectivement la densité de courant et l'induction

magnétique a l'intérieur d’une couche mince supraconductrice soumis a cing champs différents (0,5.H*, H*,

1,5.H* 2.H*, 2,5.H*)

Pour une couche mince (dans notre cas nous considérerons un pavé de longueur infini,
d’épaisseur d et de largeur 2w) soumis a un champ perpendiculaire B, la densité de courant et
le champ magnétique dans le matériau supraconducteur sont donnés par les équations de
Brandt et al. (Brandt et al., 1993). Le champ caractéristique vaut alors : H* = d.j¢/7., et les

vortex ne péneétrent jamais I'intégralité du matériau supraconducteur. La Figure .12 présente

la densité de courant et le champ magnétique dans le cas des couches minces.

E. Problématique de these: le découplage d’antenne
supraconductrice

Si on revient a la Figure 1.8.b, en observant les valeurs de la résistance de I'antenne
SHTC en fonction de la puissance mise en jeu (Figure 1.8.b), on peut observer I'augmentation
de quasiment 3 ordres de grandeurs sur des gammes de puissance rencontrées au cours d’'une

méme expérience d’IRM (émission <10®W, réception ~10W). L’'idée a lorigine de
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I'inactivation de I'antenne SHTC pendant la phase d’émission est de faire transiter le matériau
supraconducteur dans un état dissipatif son état normal lors de la phase d’émission, en visant
un facteur de qualité (Q<10), en utilisant les caractéristiques non linéaires intrinséques au

matériau.

Un des objectif de cette these est le développement d’une méthode, inspirée de celle
développée par Olivier Girard pendants sa these (Girard et al., 2007), permettant une
caractérisation compléte de ces non-linéarités en fonction de la puissance transmise a
I'antenne, de la température de fonctionnement, de la géométrie de I'antenne et des
parameétres de la couche de matériau supraconducteur. Nous avons en paralléle exploré et
caractériser le désordre microscopique dans des pistes SHTC afin de trouver la piste la plus

efficace pour exacerber I'effet de non linéarité.
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supraconductrices dédiées a I'lRM

o Id ’
Chapitre Il. Développement d'un cryostat pour Ia
7 . . ’ ° 7 [ 4 \

caractérisation d’antennes supraconductrices dédiées a
14
I'IRM

L’évaluation de I'efficacité des nouveaux moyens de découplage de résonateurs
supraconducteurs, décrits dans le chapitre suivant, ainsi que I'étude des mécanismes sous-
jacents a cette désactivation, ont nécessité le développement d’un environnement
cryogénique dédié, permettant le contréle des puissances radiofréquence mises en jeux, de

I’échauffement et de la température en général, et du vide.

Jusgu’a maintenant, le cryostat en utilisation a I'[R4M était un cryostat a azote liquide
entierement amagnétique et compatible avec I’environnement IRM. Il servait aussi bien pour
la caractérisation d’antennes supraconductrices en champ magnétique nul (Lambert, 2011;
Olivier GIRARD, 2008), qu’a I'imagerie sous champ magnétique (Jean-Christophe Ginefri, 1999;
Laistler, 2010; Poirier-Quinot, 2004). Cependant, I'usage d’un tel cryostat rendait difficile les
expériences a des températures différentes de celle de I'azote liquide, 77 K (Poirier-Quinot,
2004). Afin de s’affranchir des contraintes de température, il a été décidé de développer un

cryostat fonctionnant sans liquide cryogénique.

Dans le cadre du projet ANR SupraSense, un cryostat destiné aux essais sous champ
magnétique (IRM) est en construction. Son développement a été confié a Bertrand Baudouy

et Gilles Authelet de I’équipe du CEA IRFU.

En paralléle, un cryostat pour la caractérisation - hors champ magnétique statique -
d’antennes supraconductrices a différentes températures a été développé dans le cadre de la
thése. Une attention particuliere a été portée a la limitation du couplage entre les antennes
RF testées et le dispositif cryogénique lui-méme, dans le souci d’éviter des artefacts
expérimentaux sur les paramétres mesurées (Q, et fo essentiellement). Ainsi les parties
métalliques (cuivre particulierement) ont été éloignées du résonateur supraconducteur sous
test, afin d’éviter les courants de Foucault dus aux champs radiofréquences des expériences.
Nous avons également exclu la présence de matériaux conducteurs autour de I'antenne pour

éviter les courts-circuits.
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Afin de controdler la partie thermique, le vide, et la mesure du coefficient de réflexion,
une partie importante de |’électronique de mesure a été intégrée au cryostat. Afin
d’augmenter la cinétique de réchauffement a la fin de chaque expérience, un systeme de

chauffage a également été implémenté au sein du cryostat.

Le dispositif présenté dans la suite de ce chapitre est présenté dans la Figure II.1 et est

composé :

e d’une enceinte a vide (parties apparaissant en bleu)

e d’un cryogénérateur — permettant de refroidir le résonateur sous test

e d’un doigt froid (il est vissé sur la téte froide du cryogénérateur)

e d’undispositif de controle de la température, en différents points de I'enceinte.
e D’un dispositif de contréle du vide (intégré a la pompe a vide)

e D’un dispositif de mesures RF

L’ensemble de ces points fait I'objet de la suite du chapitre.
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Figure 11.1 : Schéma du cryostat avec I’enceinte (en bleu), le cryogénérateur et les différents éléments
composant le doigt froid.

A. Lenceinte avide
L’enceinte de vide choisie est une croix (CROIX 304L, CF160, Meca2000) de 273 mm de

hauteur composée de quatre brides de 152,4 mm de diameétre (Figure 1.2). La bride
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supérieure est une porte a ouverture rapide facilitant la manipulation de la téte froide ainsi
gue le chargement et le déchargement des échantillons. Les brides latérales ont été congues
afin de permettre le branchement de la pompe a vide ainsi que les différentes connectiques
électroniques pour les mesures des propriétés électriques de I'antenne®, des sondes de
température, ou encore le systéme de chauffage du doigt froid. De plus une vis micrométrique
a été installée sur une des brides latérales pour permettre le mouvement de la sonde de
couplage inductif, selon un axe, lorsque I’enceinte est hermétiquement close. La pompe est
une pompe turbomoléculaire TSH 071 E Pfeiffer. Le vide mesuré a l'intérieur de I’enceinte est
de 10" mBar. Ce dispositif modulable a été pensé pour faire évoluer le cryostat en fonction
des exigences éventuelles des expériences a mener : les deux brides latérales peuvent étre

modifiées au besoin.

Porte a ouverture
rapide

Cables pour le contréle
de la température

<= \/is micrométrique

<4 (Cable pour
I'électronique
de mesure

le vide

Enceinte en croix

Figure 1.2 : Enceinte du cryostat et les différentes brides.
Nous avons confirmé par une mesure dans le I'azote liquide, a différentes positions
dans I'enceinte que cette derniére ne modifiait pas les propriétés électriques des résonateurs

(le facteur de qualité Q et la fréquence de résonance fo).

B. Lecryogénérateur
Le cryostat est composé d’un cryogénérateur LSF 9340 (THALES Cryogenic, Eindhoven,
Holland) et d’une téte froide, insérée a lintérieur de I’enceinte a travers une bride

spécialement congcue a cet effet. Le cryogénérateur fonctionne sur le principe du cycle

4 Une bride CF16 avec un connecteur SMA femelle sur chacune de ses faces est dédiée a la transmission du signal
de mesure entre I'extérieur et I'intérieur du cryostat.

37



Chapitre Il : Développement d’un cryostat pour la caractérisation d’antennes
supraconductrices dédiées a I'lRM

thermodynamique Stirling. Il est composé d’un compresseur (partie externe du cryostat) et
d’une téte froide (partie interne). Un systeme de refroidissement est nécessaire pour dissiper
la chaleur accumulée par la partie externe du cryogénérateur. Pour cela, un systéeme de
ventilateurs est disposé autour de la partie externe de la téte froide. En dépit de ces
précautions, il convient de noter que les conditions climatiques de la salle d’expérimentation
influencent le bon fonctionnement de ce systéme de refroidissement et risquent de
compromettre le déroulement de I'expérience. La température a I'extérieur du cryostat est
controlée au cours des expérimentations a I'aide d’une sonde Pt100 (Figure I1l.1). Le systéme
de refroidissement permet de sonder des températures au-dessus de 56 K. Nous avons
constaté, a certaines occasions, I'incapacité du systeme a atteindre une température de 60 K
au bout de la téte froide, et ce, a cause de la température élevée régnant dans la salle

d’expérimentation.

Un boitier électronique (XPCDE) relié au cryogénérateur permet de réguler les
descentes en température (température consigne, vitesse de descente, gain proportionnel et
intégral, etc.). Cet ensemble ne nécessite pas de systéme de chauffe pour la régulation de la
température. Le cryostat est régulé par I'amplitude du signal envoyé par le XPCDE au
cryogénérateur. Le boitier électronique (XPCDE) nécessite une alimentation continue de 48 V,

10 A pour un bon fonctionnement.

C. Ledoigt froid

L'encart a) de la Figure 1.3 présente une photographie du doigt froid, tandis que
I’encart b) est un rendu schématique. Le doigt froid est composé d’un disque en cuivre vissé
au sommet de la téte froide du cryogénérateur. Afin d’éviter les courants de Foucault ainsi
que les courts-circuits, le résonateur est posé sur un cylindre en saphir de 2 cm de haut. Avec
cette hauteur, le champ magnétique émis par le coupleur est divisée par 10 au niveau du
disque en cuivre, on diminue ainsi fortement lI'influence des courants de Foucault lors de
I’étude des résonateurs. De plus, pour obtenir une conductivité thermique optimale, des films
d’indium sont placés entre le doigt froid et le disque, ainsi qu’entre le disque et le saphir.
L'antenne est maintenue entre le saphir et une plaque de Styrodur, a I'aide de deux tiges
filetées liant le Styrodur au disque en cuivre. Les propriétés mécaniques du Styrodur ne sont
pas altérées par une diminution de température jusqu’a 50 K ; ses propriétés diélectriques

n’affectent pas les propriétés électriqgues de I'antenne. Nous avons également confirmé par
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une mesure dans l'azote liquide que ni le Styrodur, ni le disque en cuivre ne modifiaient les
propriétés électriques des résonateurs (et, notamment, le facteur de qualité Q et la fréquence

de résonance fo).

b)
Sonde de —
couplage =L . -
Styrodur-—=_ __1 Antenne
I e —
PT100 —»D AHIE

Saphir ____

Feuilles
d’Indium

Disque
en cuivre

Résistance
de chauffage

Figure 11.3 : Photo (a) et schéma (b) du doigt froid. Ce doigt froid est composé d’un empilement d’une feuille
d’induim, un disque en cuivre, une seconde feuille d’induim, un cylindre en saphir, I'antenne a tester et une
plaque de Styrodur. Une sonde de température (Pt100) est fixée au cylindre en saphir. La seconde sonde,
ainsi que quatre résistances de 100 Q, sont vissées au disque en cuivre.

D. Contréle de la température

Comme on peut I'observer sur la Figure 1l.1, le cryostat comporte 3 sondes pour la
mesure de la température. Une sonde Pt100 est installée sur la partie externe de la téte froide,
pour controéler la température du cryogénérateur et s’assurer que ses variations restent dans

I'intervalle conseillé par le constructeur. Deux sondes sont situées a l'intérieur :

— une diode® (réf : 2N5195) vissée sous le disque en cuivre, est utilisée comme référence
par le systéeme de régulation de la température du cryogénérateur ;

— une résistance platine (Pt100, de classe 1/3 de DIN) fixée sur le saphir a I’aide d’un collier
de serrage et d’un ruban adhésif Kapton, permet de mesurer la température au plus
proche du résonateur testé.

5 Cette diode est un transistor PNP 2N5195 dont on utilise les connexions émetteur et base.
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Le courant utilisé pour le controle des deux sondes de température est de 1 mA, le
pouvoir de dissipation de la Pt100 par effet Joule est donc de 1,5 x 10> W et celui de la diode
de 1x103W lorsqu’elles sont a une température de 60 K. La puissance minimum de
refroidissement du cryogénérateur, a une température externe de 23°C, pour atteindre 60 K
au niveau de la téte froide est de 4 W. Les pertes par effet Joule des deux résistances sont

donc considérées comme étant négligeables.

Enfin, une sonde de température est installée a lintérieur du XPCDE, par le

constructeur, pour s’assurer que le systeme ne surchauffe pas.

1. Caractérisation des capteurs de température
Au vu des expériences que nous souhaitons mener, la précision (< 1 K) et la précision
de la mesure effectuée moyennant les sondes de température au sein du cryogénérateur sont
primordiales. Les deux capteurs a l'intérieur du cryostat, ont été calibrés avec une sonde
servant d’étalon de mesure : une résistance Cernox (modéle : CX-1030-AA-1.4L). Sachant que
les expériences que nous allons mener avec ce cryostat seront effectuées a des températures
supérieures a 50 K, cette calibration a été faite entre 38 et 290 K. La résistance Cernox

présente une incertitude de mesure de 14 mK a 50 K, 22 mK a 100 K et 60 mK a 300 K.
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Figure 1.4 : Etalonnages de la tension de seuil de la diode (a) et de la résistance de la Pt100 (b) en fonction
de la température mesurée a l'aide de la résistance Cernox.

L’étalonnage de la diode et de la Pt100 a permis de déterminer deux polynGmes
d’ordre 8 reliant la température a la tension de seuil de la diode et a la résistance de la Pt100.

La Figure 1.4 présente le résultat des expériences d’étalonnage, les points de données
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expérimentales sont indiqués en bleu, la courbe rouge représente le polynéme utilisé pour

relier la caractéristique physique du capteur a la température.

D’autre part, pour estimer la précision des deux capteurs nous avons relevé la mesure
aux bornes de chaque capteur, plongé dans I'azote liquide®, avec un courant de 1 mA. La diode
et la Pt100 utilisées présentent respectivement des écarts-types de 0,04 mV et 0,02 Q, pour
des valeurs moyennes de 1026,98 mV et 19,92 O, ce qui correspond, en termes de
température, respectivement a des écarts de 50 mK et 100 mK. La sonde Cernox présente une

incertitude de 14 mK a 50 K et de 22 mK a 100 K.

Lorsque le cryostat régule a une température de 60 K, on observe une variation de
2 mK pour la diode et de 33 mK pour la Pt100, autour du point de consigne, une fois le systeme
stabilisé autour de son équilibre thermique. A 70 K on observe une variation de 3 mK pour la

diode et de 37 mK pour la Pt100.

Enfin, un écart de température entre les deux sondes, Pt100 et diode, est mesuré. Cet
écart varie, selon les expériences, de 4 a 6 K. Ceci peut s’expliquer par la distance et le nombre
d’interfaces et de composants (disque en cuivre, feuille d’indium, cylindre en saphir) entre les
deux capteurs de température. D’autre part la fixation de la sonde Pt100 est assurée par un
collier de serrage (polyamide 6.6) qui a tendance a se distendre avec les descentes en
température. Le contact thermique entre la Pt100 et le saphir en est affaibli, ce qui crée une

résistance thermique parasite et contribue a la différence de température.

Il a été nécessaire, dans la phase d’amélioration du cryostat, de fiabiliser ce montage

afin que la fixation mécanique de la Pt100 n’altére pas la mesure de température.

2. L'interface graphique permettant le contréle du cryostat
Afin d’intégrer 'ensemble des mesures des capteurs de températures et pour faciliter
leur analyse, une interface graphique a été développée avec Matlab. Cette interface repose
sur les codes de commande du XPCDE, fournis par THALES Cryogenics. Elle permet le controle

de la température, I'affichage des mesures des températures mesurées par la diode mais aussi

6 La température de I'azote liquide est une des seules températures de référence facilement accessible au sein
du laboratoire.
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par les Pt100, ainsi que la sauvegarde des données acquises par le XPCDE. Elle permet en outre

de modifier les gains intégral et proportionnel du contréleur de température.
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Figure I1.5 : Interface graphique développée pour contréler les mesures du cryostat et les traiter, avec les
différentes parties numérotées décrites dans le texte.

La Figure 1.5 présente la fenétre de linterface développée. Les boutons de
« Connexion » et de « Déconnexion » de la partie 1 entrainent respectivement I'ouverture et
la fermeture d’un canal de communication avec le XPCDE. Une fois le canal ouvert, les boutons
«ON» et « OFF» de la méme section entrainent la mise en marche ou l'arrét du
cryogénérateur. Dans cette partie, on trouve également la zone de saisie de la température
consigne. Les boutons « Mesure de température » et « STOP », de la partie 2, entrainent
respectivement le début et la fin de I'acquisition des données. Une fois I'acquisition des
données enclenchée, une seconde fenétre s’ouvre, affichant les températures de la diode, de
la Pt100 a l'intérieur du cryostat, et de la consigne (Figure I1.6). Trois autres parametres

peuvent étre renseignés dans la partie 2 : le temps de pause entre deux mesures - ici deux

42



Chapitre Il : Développement d’un cryostat pour la caractérisation d’antennes
supraconductrices dédiées a I'lRM

secondes’ - ainsi que les gains intégral et proportionnel. Ces deux derniers parameétres étant
affichés dans la partie 5, en bleu pour le gain proportionnel et en rouge pour le gain intégral.
Afin de s’assurer de la saisie de données applicables, I'ensemble des données saisies n’est pris
en compte par le programme que si le bouton « Rafraichissement des données » est
enclenché. La partie 3 indique la fréquence de travail du cryogénérateur, la partie 4 la
température externe de la téte froide ainsi que celle du XPCDE. Les parties 6, 8 et 9 montrent
respectivement la puissance, le courant et la tension regus par le XPCDE. La section 7 indique

la tension a laquelle le cryogénérateur est soumis.
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Figure 1.6 : Fenétre d'affichage de la température mesurée par la diode située sur le disque et de la PT100
située sur le saphir et de la consigne renseignée dans la section 1 de l'interface graphique.

Les figures 1.5 et I1.6 présentent typiquement les deux fenétres obtenues a la fin d’'une
journée d’expérience. L'échelle de temps est donnée en secondes. Dans les 1500 premiéres
secondes (environ 25 minutes), on observe la descente en température. On voit, en rouge et
bleu respectivement, les températures relevées au niveau de la diode et de la PT100, et, en
vert, latempérature consigne. Au cours de I'expérience, on voit les remontées en température
nécessaire a la calibration du systéme lorsque le résonateur SHTC est désactivé (au-dessus de

sa température critique). Il y a une correspondance entre I'affichage de la température (Figure

7 Lorsque le temps renseigné dans cette section est 0, I'intervalle de temps entre deux mesures est de 1 secondes,
c’est le temps nécessaire a Matlab pour exécuter I'ensemble des instructions qui gere l'interface.
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11.6) et I'interface de commande du cryostat (Figure I1.5) lors de I'arrét ou de la remise en
marche du cryogénérateur. Toutes les valeurs indiquées dans les deux fenétres de mesure
sont sauvegardées. Cette sauvegarde systématique permet de relier les changements du
systeme de régulation (température, puissance...) aux expérimentations radiofréquences

menées a l'intérieur du cryostat, décrites dans le chapitre suivant.

Le cryostat utilisé précédemment au laboratoire nécessitait I'intervention d’une
personne formée a la manipulation de liquide cryogénique, pour chaque descente en
température. De plus, le temps de descente en température était important et aléatoire
(entre 45 minutes et 2 heures). Dans le cas du cryostat développé au cours de ce travail, la
descente a une température de 70 K depuis la température ambiante s’effectue en moins de

25 minutes (Figure I.7). En outre, I'absence de liquide cryogénique facilite grandement la prise

en main.
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Figure 11.7 : Exemple d’une expérience de descente en température. La température consigne de 70 K est

atteinte en 23 minutes.

Pour optimiser la durée des expériences, et diminuer la durée de retour a la
température ambiante, un systéme de chauffe a été inclut sur le doigt froid. Il est composé de
guatre résistances de chauffe de 100 Q, vissées sur le disque en cuivre. Ces résistances sont
disposées de maniére a présenter une résistance équivalente de 100 Q. Pour réchauffer le

systéme, une tension continue de 30 V est appliquée aux bornes de la résistance équivalente.
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Ce systeme de chauffe permet de délivrer une puissance de 9 W sur I'ensemble du disque en
cuivre. La pression a l'intérieur du cryostat est de I'ordre de 10 mBar, la dissipation de la
chaleur ne se fait donc que dans les cables soudés aux résistances et dans le disque en cuivre.
Pour favoriser la dissipation dans le disque en cuivre, chaque résistance est vissée et le contact
thermique est assuré par la graisse thermique Keratherm KP12. Ces chaufferettes permettent
de réduire le temps de retour a la température ambiante a moins de 50 minutes, comparées
a une durée de 3h30 sans chaufferettes, comme nous pouvons I'observer sur la Figure 1.8 (en

orange systéme de chaufferette allumée, en bleu, systeme éteint).
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Figure 11.8 : Comparaison du retour a la température ambiante avec les chauferettes actives (orange) ou
inactives (bleu). Le systéme de chauffe est activé d partir de la 5¢™ minute.

Les temps nécessaires au refroidissement et au retour a la température ambiante sont
ainsi suffisamment optimisés pour permettre I'étude de plusieurs échantillons dans la méme

journée.

E. ChaineRF

L’ensemble de la chaine de mesure RF est modélisée dans la Figure 11.9. La partie sonde
de couplage et antenne RF se trouvent a l'intérieur de I'enceinte cryogénique (Figure I1.3).
L’Antenne RF (c’est-a-dire, les antennes SHTC étudiées), et son coupleur (parametres d’indice

A et S respectivement) sont représentés par deux circuits résonants RLC accordés a la
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pulsation wo (i.e. La.Ca.wa® = 1 et Ls.Cs.ws® = 1), et couplés magnétiquement. Cette chaine de

mesure sera décrite plus en détail dans le chapitre suivant.

Sonde de
(b) couplage
(a)
R Cs Ca R,
M
RU
RU Ls LA
Plan de Is I @
)| référence Sonde de Antenne RF
couplage VNA
/4 Plande AntenneRF
VNA référence

Figure 1.9 : Modélisation du banc de mesure (a). Ry représente la charge du générateur d’onde
radiofréquences (un VNA) et M la mutuelle de couplage des deux circuits. Les composants de la sonde de
couplage sont identifiés par I'indice S et ceux de I'antenne RF par I'indice A.

La sonde de couplage, encore appelée coupleur, est placée en vis-a-vis de I'antenne
supraconductrice, c’est-a-dire, a proximité du capteur de température Pt100. Nous

reviendrons sur ce point important dans la partie F.2.

Figure 11.10 : Sonde de couplage utilisée pour I’étude des antennes supraconductrices.

Le coupleur a été développé pour maximiser la puissance transmise aux antennes
supraconductrices (et donc minimiser le coefficient de réflexion autour de leur fréquence de
résonance). Le coupleur est composé d’une boucle en cuivre de 1,2 cm de diamétre et 2 mm
d’épaisseur, avec une inductance Ls = 16,0 nH (obtenue par calcul) ; la boucle est montée en
série avec une résistance Rs = 50 Q, et un condensateur Cs = 330 pF, afin d’accorder la sonde
de couplage a 69,330.2 MHz. La résistance de la sonde, développée pour des

expérimentations en puissance, peut supporter une puissance incidente maximale de 10 W.
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En ce qui concerne le couplage magnétique, I'antenne est représentée au niveau du
plan de référence par une impédance équivalente Zi, induite en série avec I'inductance LC du

coupleur (modéle b de la Figure I11.9).

On mesurera cette impédance a partir de mesures du coefficient de réflexion p,
effectuées en fonction de la fréquence, de la puissance du champ électromagnétique incident,
et de la température. Le coefficient de réflexion p est défini comme le rapport de I'onde
réfléchie sur 'onde incidente au niveau du plan de référence indiqué Figure 11.9. p est un

parameétre complexe dont I'amplitude est directement reliée aux puissances incidente et

réfléchie (respectivement Pinc et PrerL) par : |p| = +/ Prgrr/Pinc-

F. Interaction entre le systtme de cryogénie et la mesure

radiofréquence

Lors des différentes mesures effectuées, des complications liées au systeme de
cryogénie ont été observées. Le premier probléme est une modulation d’amplitude du signal
mesuré (le coefficient de réflexion, p) lorsque le cryogénérateur est en fonctionnement. Nous
avons également constaté des variations de température anormalement élevées (au-dela de
200 K en moins de 10 msec) dans les mesures relevées par la sonde Pt100 pendant les

expérimentations RF.

1. Les vibrations

Lors des mesures de réflectométrie, nous avons observé une oscillation du coefficient
de réflexion p. La composante la plus sensible a ces variations est la phase du signal. Apres
observation avec le cryogénérateur allumé et éteint (Figure I1.11, rouge cryostat allumé, noir,
cryostat éteint), nous en avons déduit que les vibrations mécaniques du cryostat (liées a son
fonctionnement) entrainaient une modification du couplage entre I'antenne SHTC et la sonde
de couplage. Le cryogénérateur fonctionne a une fréquence de 47 Hz, qui est, précisément, la
fréquence des oscillations mesurées lors des expériences avec le cryostat en marche. Ceci

confirme notre hypothése.
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== Cryogénérateurallumé

oscitiation=47Hz — Cryogénérateur éteint
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Figure 11.11 : Effet du fonctionnement du cryogénérateur sur la mesure de la phase de peomp.

On observe, sur la Figure 11.11, que cette modulation de la phase entraine une
incertitude sur la phase bien plus importante en condition d’expérimentation avec le
cryogénérateur en fonctionnement. Cette I'incertitude est de 5.10 3 rad (~0.3°) lorsque le
cryogénérateur est éteint et de 35.103rad (~2°) lorsque le cryogénérateur est en
fonctionnement. Malgré une incertitude plus faible avec le cryogénérateur éteint, on
remarque une diminution de la valeur de la phase pendant la seconde et demi que dure
I’expérience. Ceci est dii a la cinétique lente du réchauffement du résonateur. Compte tenu
des conditions d’expérimentation, qui seront présentées dans le chapitre suivant,
I'inconvénient lié aux variations de température est plus pénalisant que celui engendré par les
vibrations mécaniques. Nous avons donc pris le parti de réaliser les mesures avec le

cryogénérateur en marche, et d’intégrer ce bruit dans nos résultats finaux.

Une facon d’améliorer le cryostat actuel serait le découplage mécanique entre le
cryogénérateur et le reste du cryostat. Des tresses liant la téte froide du cryogénérateur au
doigt froid pourraient permettre le refroidissement des résonateurs tout en s’affranchissant

des vibrations mécaniques.
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2. L'influence de I'excitation RF sur la sonde Pt100

La motivation principale de placer la sonde de température (Pt100) au plus proche de
I'antenne RF testée est de pouvoir mesurer I'augmentation de sa température sous I'effet de
la puissance RF, comme cela est observé depuis de nombreuses années (Kermorvant et al.,
2009; Wosik et al., 1997b). Au cours des expériences menées, on a pu mesurer des variations
de la température au niveau de la Pt100 supérieure, a 200 K, avec un retour a la température
d’équilibre en moins de 10 msec. Ces changements de température ne peuvent étre induits
par une modification de la température du matériau supraconducteur ; elles sont dues au

couplage de la sonde Pt100 avec I'antenne supraconductrice et le coupleur.

Figure 11.12 : Schéma de la piste d’une sonde Pt100.

En s’intéressant de plus prés au composant Pt100, il s’avere que ce dernier présente le
motif illustré dans la Figure 11.12. On observe la présence de plusieurs boucles supportant
I'induction de courants de Foucault sous l'influence du champ magnétique généré par le
coupleur et le résonateur supraconducteur. Ainsi, la mesure relevée par la sonde Pt100 ne
reflete pas seulement le changement de température, mais également les champs
magnétiques émis par le coupleur et par I'antenne supraconductrice. Une fagon simple de
s’affranchir de ce biais de mesure est d’intégrer un filtre passe-bas en amont de la mesure de
la tension aux bornes de la Pt100, et de filtrer ainsi le signal RF. La Figure I1.13 présente la
résistance relevée aux bornes de la PT100 dans différentes conditions expérimentales.
L'encart (a) présente ces variations a 90 K, donc au-dessus de la température critique de
I’'YBCO, pour trois puissances RF incidentes®: 100 mW, 160 mW et 250 mW. L’encart (b)

présente ces variations aux mémes puissances incidentes a 70 K sans (en bleu) et avec le filtre

8 Comme indiqué dans le Chapitre Ill le résonateur supraconducteur testé est excité a différentes puissances a
I"aide du coupleur.
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(en rouge). Dans le premier cas, on observe uniqguement I'influence du coupleur : la résistance
augmente de 0.57 % a 250 mW. En dessous de la température critique de I'YBCO, le
rayonnement du résonateur s’ajoute a celui du coupleur, la résistance augmente de 26 % a la
méme puissance. Cette variation dans la mesure est donc un indicateur du champ RF de
I’'antenne supraconductrice. La sonde Pt100 s’est révélé un outil utile et complémentaire, pour
sonder le niveau d’extinction des antennes. En revanche, ces mesures de champ réémis ne
sont pas des mesures absolues dans la mesure ou elles sont tres dépendantes de la position
relative de la sonde Pt100, du coupleur et des antennes RF. On note cependant que I'ajout du
filtre dans la chaine de mesure entraine un décalage de la résistance mesurée. Il est donc

nécessaire de calibrer a nouveau la chaine de mesure de la sonde Pt100 avec le filtre.

-~ = En présence du filtre
g a) b) — En l'absence du filtre
o 265790k (Antenne désactivée) 237276k (Antenne activée)

o 250 mW 250 mwW

' 26.45] :

E 22+ 100 mW 160 mW

L 264

) 21+

g 26.35

E 20+

o 26.3

-Q 19 L

S5 26.25

Q]

C

2615 .

7 0 10 20 30 40 50 60 70 0 10 20 30 40 50 60 70
“Q

o

Temps (s) Temps (s)

Figure 11.13 : Modification la résistance relevée aux bornes de la sonde Pt100 pour différents niveaux de
puissance RF incidente a 90 K (a) et a 70 K (b). Les courbes acquises en I'absence du filtre sont indiquées en
bleu, et celle acquise avec le filtre en rouge.

G. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté un cryostat permettant la caractérisation
d’antennes supraconductrices en absence de champ magnétique statique appliqué. Par
rapport au cryostat utilisé précédemment, ce cryostat permet d’étudier les antennes
supraconductrices a des températures différentes de celle de l'azote liquide. De plus, il
présente un net avantage en termes de temps de refroidissement et d’enchainement des

expériences (descente 20 min, remonté 50 min). Sa prise en main est facilitée par I'absence

50



Chapitre Il : Développement d’un cryostat pour la caractérisation d’antennes
supraconductrices dédiées a I'lRM

de liquide cryogénique et par une interface graphique simple d’utilisation. De plus, sa
structure repose sur une croix fermée par quatre brides, ce qui lui confére une modularité
importante. Ce dispositif adaptatif permet de réaliser d’autre type d’expérience (comme un
systeme d’accord et d’adaptation automatique (Li et al., 2016)) dans des conditions proches
de celle d’expérimentation IRM. Le cryostat a été développé en complément d’un autre,
destiné a l'utilisation de ces antennes lors d’expériences d’'IRM. Méme s’il a permis de mener
les expériences a bien, ce cryostat peut étre amélioré. La premiere amélioration serait
I"'utilisation d’'une diode comme capteur de champ magnétique RF. Une seconde optimisation
du systeme serait de rendre indépendant le systéeme de mesure des vibrations générées par

le cryogénérateur.
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Chapitre lll. Réponse électromagnétique non-linéaire de
résonateurs en matériaux supraconducteurs a haute

température critique

A. Introduction

Dans ce chapitre, nous étudions les modifications géométriques susceptibles d’étre
apportées aux résonateurs supraconducteurs pour accentuer leur comportement non-linéaire
et permettre d’atteindre des états trés fortement résistifs d’une part, et d’évaluer le temps
de transition entre I'état non résistif et I'état résistif d’autre part. Deux approches seront
suivies pour exacerber leur résistance : modifier I'épaisseur du matériau et/ou introduire une
constriction locale de la piste. La modification de I'épaisseur du matériau supraconducteur
entraine la modification du champ caractéristiqgue H* (Brandt et al., 1993). Dans les
résonateurs plus minces, le matériau est d’avantage pénétré par les vortex, tandis que I'ajout
d’une constriction sur la piste de I'antenne augmente la densité de vortex dans les coins

concaves de celle-ci (Schuster et al., 1996) ainsi que la densité de courant locale.

Ce chapitre présente, dans un premier temps, le banc expérimental mis en place, la
méthodologie suivie, ainsi que le modele permettant de quantifier les parameétres
caractérisant la réponse radiofréquence des résonateurs SHTC, c’est-a-dire, sa fréquence fo et
son facteur de qualité Q. Les premiers résultats illustrent les mesures de Q et fo en fonction
de la température. Une deuxieme étude a consisté a développer une « séquence d’IRM » sur
table, afin d’étudier le temps de transition des antennes entre I'état résistif et I'état de
résistance nulle®, en fonction de la température et de la puissance du champ radiofréquence
incident. Enfin, pour comprendre les mécanismes physiques mis en jeu lors de I'effondrement
du facteur de qualité, I'étude précédente est complétée par la mesure du coefficient de
réflexion compensé en fonction de la fréquence a différents niveaux de puissance et pour

différentes températures.

% En régime alternatif la résistance n’est jamais nulle comme nous I'avons vu dans le chapitre . Nous nous
autoriserons cependant cet abus de langage pour désigner le régime de puissance ou la résistance du matériau
est constante en fonction de la puissance.
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B. Lesrésonateurs étudiés

Pour simplifier la suite de la lecture et afin d’éviter certaines lourdeurs de style, nous

utiliserons indifféremment les termes de résonateurs et d’antennes pour discuter des circuits

résonants étudiés.

, YBa,Cu;0,.5
<—— Saphir

~——————

Figure IIl.1 : Modéle de résonateur a ligne de transmission multi-tour
Ici, les antennes sont des résonateurs a ligne de transmission multi-tour (Serfaty et al.,
1997) fabriqués a partir d’'une couche mince type M de YBa,Cuz07.s déposée sur un substrat
en saphir de 500 um d’épaisseur. Les couches sont préparées par CERACO (anciennement
THEVA) par co-évaporation thermique (Utz et al., 1997). Leurs parametres géométriques
(nombre de piste, épaisseur de Saphir, largeur des pistes etc...) sont déterminés afin d’obtenir

une fréquence d’accord (Gonord et al., 1988) de 64 MHz (fréquence de résonance du noyau

1Ha1,57).

a)

0.0675
0.0575

Substrat
(saphir)

0.0475
0.0375
0.0275

YBCO

(recto) 0.0175

0.0075

YBCO
(verso)

Figure 111.2 : Exemple de résonateur étudié. a) acquisition en microscopie optique d’une constriction b)
masque d’une face d’un résonateur avec une constriction de la piste (20x1600 um?) c)carte des courants
de surface d’un résonateur a 5 tours (Lambert, 2011).

Pour exacerber le comportement non-linéaire des résonateurs, nous avons choisi la
modification de leurs géométries au travers de I'épaisseur de la piste supraconductrice et/ou
de sa largeur. Une constriction est introduite a 'emplacement ou le courant électrique dans

la piste est maximal. Ceci est vérifié analytiqguement (Gonord et al., 1988) et numériquement

comme le montre la Figure 1ll.2.c (Lambert, 2011).
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La Figure 1ll.2 présente un exemple de résonateur étudié, avec une constriction de
20x1600 um? (le reste du résonateur ayant une largeur de piste de 240 um). Le Tableau IlI-1
regroupe les résonateurs qui ont été étudiés. La fente et I'épaisseur de matériau
supraconducteur exceptés, tous les parameétres restent identiques (épaisseur de Saphir,
largeur de I'ensemble des pistes, nombre de pistes, rayons moyens...). Pour simplifier la
lecture du manuscrit, nous parlerons de résonateurs 300 nm ou 50 nm quand nous ferons

référence a I'épaisseur de I'YBaCuO.

Tableau IlI-1 : Liste des résonateurs étudiés

Epaisseur : 300 nm 50 nm
Intacte, aucune constriction 2007- 1 2015-1
Constriction Ill : Fente de 20x100 pm? 2007- 11 2015- 11
Constriction XV : Fente de 20x1600 pum? 2007- XV
Densité de courant critiques®® 3,2.10°° A/m? | 3,7.10%° A/m?
Température critique 87,5K 85,3K

On constate que température critique et densité de courant critique sont sensiblement
identiques pour les deux épaisseurs d’YBaCuO. Les faibles variations qui pourraient étre
observées ne sont pas significatives pour notre étude, et sont liées au processus de

fabrication!.

C. Dispositif expérimental

La Figure lIl.3 décrit le dispositif expérimental utilisé pour étudier les résonateurs

supraconducteurs.
Amplificateur +
Port1 — .p ) e LR R Coupleur
Radiofréquence . Coupleur o Antenne RF
< ‘\‘ bidirectionnell,/
= Port2 Signal ' :
v i
Port 3 incident Signal
1 réfléchi

Figure 1.3 : Schéma du dispositif expérimental utilisé pour la caractérisation des résonateurs
supraconducteurs.

10 Les mesures de densité de courant critique ont été acquises a 77,3 K dans 'azote liquide.
11 ’augmentation de la densité de courant critique avec la diminution de I'épaisseur pourrait s’expliquer par une
porosité du matériau plus importante dans les couches de 300 nm (Kim et al., 2006).
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L’ensemble de ce banc de mesure est modélisé dans la figure suivante Figure I1.9 :

Sonde de
(b) couplage
(a)
R G y Ch g,
RO
RO Ls LA
Plan de I I
"\) | référence Sondede  AntenneRF
COUplage Source RF
77 Plande AntenneRF
Source RF référence

Figure I1l.4 : Modélisation du banc de mesure (a). Ry représente la charge du générateur d’onde
radiofréquences et M la mutuelle de couplage des deux circuits. Les composants de la sonde de couplage
sont identifiés par l'indice S et ceux de I"antenne supraconductrice par I'indice A. Modele équivalent vu
depuis le circuit de mesure (b). Zi, représente I’'antenne supraconductrice ramenée dans le circuit de mesure.

La source d’onde radiofréquence incidente est un analyseur de réseaux (Keysight
E5071C, ENA Series Network Analyser). Cet analyseur permet I'étude de résonateurs
supraconducteurs pour des puissances variant de -55 a 10 dBm (de 3.10° W a 102 W). Afin
d’atteindre des puissances plus élevées'?, un amplificateur radiofréquence 40 dB (ENI 503L

RF Power Amplifier, 3 Watts Linear) est ajouté sur le port 1 de I'analyseur de réseaux.
Deux configurations sont ainsi mises en place :

e |a premiere sans amplificateur radiofréquence, pour une étude entre -55 dBm et
10 dBm
e la seconde avec amplificateur, pour une étude entre -15 dBm et 30 dBm
L'ajout de I'amplificateur interdit la mesure directe du parameétre Si11. Un coupleur
bidirectionnel (ou pont de réflectométrie) placé en sortie d’amplificateur permet d’obtenir
cette mesure de maniére indirecte : les signaux incidents et réfléchis sont mesurés avec les
ports 2 et 3 de I'analyseur de réseau. Ainsi, a partir de la mesure des parameétres Sz1 et S31, on

peut déterminer le coefficient de réflexion p = S31/S521.

Pour chaque expérience, nous nous sommes assurés de la bonne correspondance
entre les données acquises en fonction de la puissance incidente, dans les deux. La Figure Il1.5

présente les valeurs du coefficient de réflexion compensé pcomp €en module et en phase

12 Au vu de la géométrie du coupleur, il faut 1,27 W pour atteindre un champ de 5.910°T au centre du
résonateur SHTC.
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(encart), dans le cas particulier d’'une mesure sur le résonateur 2015- Ill, avec (en rouge) et
sans (en bleu) amplificateur. On observe une bonne concordance des acquisitions dans les
deux configurations d’expérimentations, ce qui valide bien notre approche. Cette
correspondance a été systématiquement validée pour toutes les études présentées par la

suite.

1r
=+ Avec amplificateur
0 8 b - Sans amplificateur
S 2
| — O 6 v ‘g
8 e o
< < W
— <4
2
1 & -2
0.4= 10°  10% 10° 102 107
Puissance incidente (W)
-5 -4 3 2 -1
10 10 10 10 10

Puissance incidente (W)

Figure 11.5 : Comparaison de I'acquisition de p.omp en module (figure principale) et en phase (encart) avec
(en rouge) et sans (en bleu) amplificateur pour le résonateur 2015- /1.

D. Modélisation des propriétés électromagnétiques des
résonateurs

On cherche a remonter aux propriétés électriques des antennes, caractérisé par leur
impédance. Les mesures seront réalisées (figures II.3 et 11.9) en fonction de la fréquence, pour

différentes valeurs de champ RF incident, et différentes températures de fonctionnement.

Le coupleur et le résonateur SHTC sont tous deux décrits comme des circuits RLC en
série (voir Figure 11.9) Dans ce qui suit, les éléments de la sonde de couplage sont identifiés
par l'indice S et ceux de I'antenne supraconductrice par I'indice A. L'impédance de I'antenne

Za et celle du coupleur Zs sont définies par :

: wa\? 1
Zy=Ry+jLyw (1 - (;) ) Wy = m Equation 11l.1

avec
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Wg\ 2 1
Zs = Rs +jL5w(1—(—) ) ws = Equation [11.2
w m quation Ill.
avec R larésistance, L I'inductance, C la capacité, w la pulsation, wa et ws les fréquences

de résonance respectives de I'antenne testée et du coupleur.

On définira le facteur de qualité, Q, comme :

_ wolL

Q=—— Equation 1113
R q

oU wo est la pulsation, L I'inductance et R la résistance du circuit considéré.

Afin de simplifier les calculs, 'impédance Za peut étre représentée par I'impédance
équivalente Zin induite en série avec I'inductance de la sonde (Ginefri et al., 1999a) (cf. Figure

11.9).

— M2 2 .
Zin =M*w*/Z, Equation I11.4
ou M est l'inductance mutuelle reliant les deux circuits. On définit par ailleurs le

coefficient de couplage magnétique k entre I'antenne et le coupleur tel que :

M

Equation IIl.5
JLaLg 7

C'est un facteur géométrique sans dimension compris entre 0 et 1. Il caractérise

k =

I'intensité du couplage magnétique entre les deux circuits. On définit de méme un coefficient
de couplage critique k¢ correspondant a l'agencement du systéme ou la puissance de
réception est autant dissipée dans I’'antenne que dans le coupleur. Il dépend des facteurs de

qualité de I'antenne et du coupleur :

1

ke = ———

Equation I1l.6
\ Qa0s /

On définit ainsi trois situations. Le sous-couplage, k<K, et le sur-couplage k>k¢

I’adaptation n’est pas atteinte. Le couplage critique k = ke, 'adaptation est atteinte.

Dans le modéle équivalent de la Figure 11.9.b, le coefficient de réflexion du systeme

s’exprime comme :

ZS + Z ((U) —_ RO
= Equation 1.7
Zs+ Zipn(w) + Ry

p(w) =

On retrouve tres classiquement les 3 cas qui permettent de calibrer la ligne de

transmission :
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Lorsque la charge Zs+Zin en bout de ligne est adaptée a celle du générateur Ro, p est
nul : il n’y a pas de signal réfléchi. Lorsque la charge Zs+Zin n’est pas adaptée, une partie de la
puissance est réfléchie. Pour améliorer la sensibilité de la mesure on utilise la méthode de
réflectométrie compensée développée par Ginefri et al.(Ginefri et al., 1999a). Cela nécessite
la mesure du coefficient de réflexion de référence, po, (i.e. « sans I'antenne radiofréquence
résonante »). Dans notre cas cette mesure sera effectuée a T=90°K supérieure a la
température critique du matériau supraconducteur, dans ce cas le résonateur devient un trés
mauvais conducteur et son effet peut étre négligé et po, s’écrit alors :

Zs — Ry

Po = 7.+ R Equation 111.8
s 0
Le coefficient de réflexion compensé est alors calculé a partir de ces deux coefficients

de réflexion :

Pcomp = P-P0. Equation 111.9
Les équations 3, 4 et 6, permettent d’exprimer Zin en fonction du coefficient de

réflexion compensé et de la charge du générateur Ro :

Pcomp (). (Ry + ZS)Z - 2R0pcomp (w)
2Ry — Pcomp (w).(Ryp +Zs) 1- Pcomp (w)

ou LsCswo? = 1. Dans cette seconde égalité, on considére qu’autour de la fréquence de

Zin =

Equation I11.10

résonance, la partie imaginaire de Zs est nulle (Zs=50-jx 0,14 a 65 MHz) et donc que

Zs=Rs =Ro.

Le coefficient de réflexion compensé dépend de la puissance dissipée dans le complexe
coupleur/antenne. La puissance dissipée dans 'antenne seule peut étre définie par P=Rala?
ou lareprésente la valeur efficace du courant circulant effectivement dans I’'antenne. Elle peut
étre évaluée en utilisant le modele équivalent décrivant la charge vue depuis le coupleur

(Girard et al., 2007) :

P(w) = 2Pinc|pcomp (w)|(cos[4pcomp (w)] - |pcomp (w)l) Equation I11.11

ou £p(w) est la phase de pcomp = |pcomp|ei4pcomp(w)
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Figure 111.6 : Rapport de la puissance dissipée sur la puissance incidente dans I'antenne, en fonction de la
résistance de I’antenne, pour différents niveaux de couplage en prenant Q = 30 000.

Le rapport de la puissance dissipée dans I'antenne sur la puissance incidente, a o fixée,
peut s’écrire en fonction de pcomp, donc en fonction de Ra. La résistance de I'antenne augmente
avec la puissance incidente. Cette modification de la valeur de la résistance, donc du facteur
de qualité induit un changement de couplage critique, ce qu’on observe sur la Figure 111.6, qui
représente le rapport de la puissance dissipée dans I'antenne sur la puissance incidente, en
fonction de Ra pour différents niveaux de couplage: k=0,01, k=0,033, k=0,1, k=0,1.
Chaque condition de couplage définit une valeur particuliere de Ra pour laquelle le transfert
de puissance est maximal. Pour notre expérimentation, on souhaite une valeur la plus élevée
possible du rapport de la puissance dissipée dans I’'antenne sur la puissance incidente. On voit

bien ici I'intérét du fort couplage, permettant de mesurer des valeurs de résistance élevées.

Dans ces expériences, le parametre électrique principal a déterminer est le facteur de
qualité, Q, des résonateurs. La maniére la plus efficace pour déterminer le facteur de qualité
est I'ajustement de la réponse en fréquence du coefficient de réflexion a une fonction

lorentzienne (Petersan and Anlage, 1998).
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Figure Ill.7 : Réponse en fréquence de I'antenne 2015- |, obtenue en couplage critique, a différents niveaux
de puissance, a 70 K.

La Figure Ill.7 présente le coefficient de réflexion compensé en fonction de la
fréquence, pour différentes puissances incidentes (-25 dBm, -15 dBm, -5 dBm, 0 dBm, 5 dBm
et 10 dBm). En basse puissance, le facteur de qualité de I'antenne est d’environ 30 000.
Lorsque la puissance augmente, on observe une déformation du coefficient de réflexion
compensé autour de la fréquence de résonance qui n’est plus décrite par une courbe
lorentzienne. A partir d’'une puissance de -5 dBm, la déformation de la courbe est telle que la
détermination formelle du facteur de qualité n’a plus de sens. Cette méthode classique
d’évaluation du facteur de qualité des résonateurs supraconducteurs montre ainsi ses limites,

au-dela d’une certaine puissance.

C'est pour cette raison que nous travaillons avec I'approche mono fréquentielle,
développée par Girard et al, dont les principales étapes sont décrites ici. L'idée générale de
cette méthode est qu’a partir de la mesure du coefficient de réflexion compensé nous allons

extraire les valeurs de Fo, Ra et Xa.

° Etape 1 : Une mesure de Q est effectuée a faible niveau de puissance et au couplage
critique (Figure 1.7 courbe a -15 dBm).

° Etape 2 : Des mesures mono-fréquentielles a Fo (la fréquence de résonance de
I’antenne testée) du coefficient de réflexion compensé pcomp, a fort niveau de couplage sont
réalisées a différents niveaux de puissance. Ces mesures permettent d’évaluer Q a ces

différents niveaux de puissance.

61



Chapitre Ill : Réponse électromagnétique non-linéaire de résonateurs en matériaux
supraconducteurs a haute température critique

Dans notre cas on suppose que l'inductance (dont dépend Q) et la fréquence sont
indépendantes de la puissance. Cette hypothése, basée sur la quasi constance de I'inductance
cinétique, est validée dans la suite du chapitre (cf. Figure I11.14). Cette hypothése nous permet
de simplifier les équations. On peut ainsi transformer I’Equation 111.3 en produit de paramétres
dépendant de mesures a basse puissance et a forte puissance. Le tilde exprime ici les
parameétres acquis a faibles niveaux de puissances dans le régime linéaire (<10* W dans les
expériences que nous avons menées), alors que les parameétres sans tilde sont ceux acquis aux

puissances étudiées. La résistance du résonateur supraconducteur s’exprime notamment par

la relation :
2
i_ 1 |Zin| _ 1 x 2R0|pcomp|
T M2.)2 T M2¢2 Equation 11112
RA M w Rm M w cos (4pcomp(w)) - |pcomp|
On écrit donc:
Q, = (ULA Rz 2R0|pcomp| _ Qv ﬁ;t 2R0|pcomp|
AT B M202 T AT 2 Equation 11.13
Ry M w cos (Apcomp (w)) - |pcomp| |Zm| cos (Apcomp (w)) - |pcomp| quation
ou Rin = Re(Zin)
On peut de la méme facon exprimer la partie réactive de I'impédance de 'antenne
par:

Sin[épcomp (w)]
2R, |pcomp (w)l

— 2,.2 .
Xy(w) =—Mw Equation I11.14

E. Mesure de la résistance en fonction de la température

Comme détaillé dans le chapitre précédent, le cryostat développé au sein de I'IR4M
est équipé de deux sondes pour la mesure de la température : une diode vissée sur le disque
en cuivre pour controéler la température, et une résistance Pt100 fixée sur le saphir, au plus
proche du résonateur étudié. Ce systeme permet la mesure de pcomp a la fréquence de
résonance de l'antenne et pour différentes températures. Ces mesures sont effectuées a
faible puissance (<10%W) et on reste ainsi dans le régime linéaire des antennes

supraconductrices.
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1. Caractérisation a bas niveau de puissance
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Figure 111.8 : Module du coefficient de réflexion compensé en fonction de la fréquence, a des températures

variant de 59 a 84 K, pour le résonateur 2007- Ill (300 nm d’épaisseur et une constriction de 20x100 um?),

a3.10°Ww.

La Figure 1.8 présente les variations de |pcomp| en fonction de la fréquence, a
différentes températures du résonateur 2007- Il (300 nm d’épaisseur et une constriction de
20 x 100 um?). Ces résultats ont été obtenus en utilisant le banc décrit précédemment, a fort

niveau de couplage et a bas niveau de puissance (3.10"® W) Les températures indiquées sont

les températures consignes relevées par la diode.

Un premier élément remarquable est la réponse en fréquence qui reste identique, a la
fréquence centrale pres, entre 59 K et 79 K. Ce comportement est également observé pour les

autres résonateurs (dont nous ne présentons pas les résultats ici).

A partir de 82 K, on observe un élargissement de cette réponse en fréquence, ce qui
correspond a une modification du facteur de qualité, liée a 'augmentation de la résistance
propre du résonateur. Ce résultat concorde bien avec ceux observés par Lambert et
al.(Lambert et al., 2013) et bien connu de la littérature des supraconducteurs. En effet, les
parameétres électriques des matériaux supraconducteurs dépendent de leur température,

résistance et inductance cinétique, nous revenons sur ce point dans la suite de ce paragraphe.

A partir de ces mesures de | pcomp |, Nous avons extrait la fréquence centrale et la valeur

du facteur de qualité pour I'ensemble des résonateurs étudiés.
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Figure 111.9 : Evolution de la fréquence de résonance normalisée par celle mesurée a 59K (a), du facteur de
qualité (b), de la longueur de pénétration dans le supraconducteur (c) et de la résistance (d) en fonction de
la température, ¢ 3.10° W.

Dans la Figure 111.9, les encarts (a), (b) et (d) indiquent, respectivement, |'effet de la
température sur la fréquence de résonance (normalisée par celle mesurée a 59 K), sur le

facteur de qualité et sur la résistance!3. La Figure 111.9 (c) présente les variations de la longueur

Afo

0(T=59K)

de pénétration magnétique de London, A4 « , au sein du supraconducteur pour ces

mémes géométries (van der Beek, 2009).

Le comportement du résonateur 2007- | (rond rouge) est systématiquement différent
de celui des résonateur de méme épaisseur (300 nm) tant par sa variation en fréquence que
pour celle de son facteur de qualité. Ce comportement atypique est expliqué par des défauts
liés au matériau. Nous analyserons ce résonateur a part et ne I'intégrerons pas dans le modele

gue nous développerons plus tard sur le comportement des résonateurs.

13, Ce travail se situe a I'interface entre étude des antennes (caractérisé par leur facteur de qualité) et études des
matériaux supraconducteurs (caractérisé par leur résistance). Afin de garder a I'esprit ces deux thémes nous
indiquerons constamment les valeurs du facteur de qualité et de la résistance des résonateurs, bien qu’elles
portent la méme information ici (les variations de I'inductance cinétique sont négligeables).
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Une premiere observation est le comportement « similaire » de la résistance de
I’'ensemble de ces résonateurs a bas niveau de puissance. Quel que soit I'épaisseur et la
constriction des résonateur, la résistance varie de la méme maniére : il varie peu avec
I’'augmentation de la température puis augmente a 82K (environs 5 K en dec¢a de la T¢). A
I'approche de la température critique, la densité d’électrons supraconducteurs diminue ce qui
provoque une augmentation de la résistance AC du matériau. On observe par conséquent
également une chute du facteur de qualité a la méme température et un comportement

identique pour tous les résonateurs.

Il nen va pas de méme en ce qui concerne la fréquence, ou deux tendances se
distinguent clairement. Pour des résonateurs d’épaisseur 50 nm, la décroissance de la
fréquence de résonance se fait graduellement et pour des températures autour de 75 K. En
revanche la constriction semble ne jouer aucun réle dans cette évolution. Pour des
résonateurs d’épaisseur 300 nm la modification en fréquence est plus brutale quand on
s’approche de 82 K. L'épaisseur des résonateurs 50 nm est au moins vingt fois inférieure a la
longueur de pénétration magnétique, 4 (4a = 1850 nm et A, = 1190 nm a 60 K (Zhang et al.,
1994)). Leur longueur de pénétration efficace vaut alors Aef = A 2/d (Pearl, 1964; Tinkham, 2004).
La couche supraconductrice est donc relativement plus pénétrée par le champ magnétique
lorsque son épaisseur est plus faible. La densité de quasiparticule augmente ce qui entraine
une augmentation de I'inductance du résonateur et donc une diminution de sa fréquence de
résonance. A l'inverse pour les résonateurs de 300 nm d’épaisseur, la pénétration de
I'induction magnétique est beaucoup plus brutale comme le montre la chute de leur
fréquence de résonance. A l'approche de la température critique la densité d’électrons
supraconducteurs diminue ce qui entraine une augmentation de I'induction cinétique et ainsi

de I'induction totale du résonateur.

2. Mesures 4 points de la résistance
Pour valider les mesures en température, nous avons réalisé la mesure de la
température critique avec une méthode de référence : la mesure 4 points de la résistance
(cette mesure est réalisée avec un courant continu et permet de remonter a la résistance en
régime continu, contrairement a nos mesures en régime RF, mais 'idée ici est de connaitre la
Tc et non pas la valeur absolue de la résistance). Cela permet la détermination de la résistance
électrique de la piste. Ces mesures ont été faites en plongeant progressivement le matériau

supraconducteur dans de I’azote liquide.
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La Figure 111.10 présente la mesure de la résistance électrique DC de I'antenne 2007- 11|
par la méthode a quatre points (en noir) et la mesure avec le banc de caractérisation des
résonateurs SHTC (bleu — diode, rouge- PT100). La différence de mesure entre les deux sondes
de température placées au sein du cryostat est décrite dans le chapitre précédent. L'encart
présente le montage expérimental utilisé pour réaliser cette mesure. Les pistes du résonateur

sont reliées aux instruments de mesure a I'aide de microsoudures.

100 T T T T T T
O Mesure 4 pointes

O Mesure Diode

o O Mesure PT100

20

Température (K)

Figure 111.10 : Résistance de I'antenne 2007- lll mesurée en fonction de la température avec le banc de
caractérisation des résonateurs SHTC, mesure diode et PT100, ou avec la mesure quatre points. L’encart
présente le montage utilisé pour obtenir la mesure 4 points.

F.  Etude mono-fréquentielle des résonateurs SHTC

Le but de cette partie est d’évaluer le temps de commutation des résonateurs entre
leur état dissipatif et leur état « non résistif ». Pour simuler la succession des étapes
d’émission et de réception d’'une séquence IRM nous avons développé avec le VNA un
« segment », qui reproduit un pulse hard, illustré Figure Ill.11. Ce segment consiste en 10
points de mesure pris a basse puissance (étape de référence). Ces dix premiers points sont
utilisés pour caractériser le comportement linéaire de I'antenne a basse puissance, et servent
de référence pour la suite. lls sont suivis de 900 points mesurés a la puissance étudiée
(simulation de I"’émission), terminé par 691 points supplémentaires (un segment de VNA ne
pouvant contenir que 1601 points de mesure). Ces derniers points permettent |'étude du
retour a I'équilibre de I'antenne SHTC.
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Cette expérience permet I'observation du changement d’état de I'antenne SHTC lors
d’une séquence IRM modele : passage d’une résistance quasi-nulle a un état dissipatif, puis

retour a une résistance quasi-nulle.

L’avantage d’un tel protocole est de permettre la variation du temps d’excitation. Il est
ainsi possible d’observer I'effet du temps d’application d’'une onde électromagnétique sur
d’éventuels temps de transition entre I'état de résistance nulle et I'état dissipatif (nous avons
pu observer sur certain résonateur un comportement différent pour des temps d’excitation
long et court). Le protocole a été développé sans et avec amplificateur radiofréquence, afin

d’explorer des gammes de puissance de 3.10°W a1 W.

Afin d’étudier l'influence de la durée d’excitation, deux séquences (dont le schéma
général est présenté dans la Figure 11l.11 ) sont développées, de durées d’émission A. de
86,4 sec (séquence dite longue) et 10,51 ms (séquence courte). Dans le cas de la séquence
dite courte, la résolution temporelle est de 12 ps. Elle est de 96 ms pour la séquence longue.
Les mesures sont certes plus bruitées car les points sont acquis plus rapidement, mais avec
une résolution temporelle 10 000 fois supérieure. Le Tableau lll-2 présente les paramétres de

ces deux types de séquence.

Tableau IlI-2 : Parameétre des séquences utilisées pour I'étude des résonateurs SHTC

Séquence longue Séquence courte
Durée Puissances Durée Puissances
Sans ampli Avec ampli Sans ampli Avec ampli

Référence 0,96 s 3.10° W 4.10°W 0,12 ms 3.10° W 4.10°W
Emission 3.10°Wa 4.10°W a 3.10°W3a 4.10°W a

86,4s 10,51 ms

(Ae) 102 W 1w 102 W 1w

Réception 66,3 s 3.10° W 4.10°W 8,07 ms 3.10° W 4.10° W

La Figure Ill.11 présente un exemple de simulation de séquence IRM, avec une
émission mono-fréquentielle de 10,51 ms pour une résolution temporelle de 12 us. Ce
protocole a été appliqué a I'ensemble des résonateurs, pour des températures de 60 Ket 70 K,

et des puissances allant de 3.10° jusqu’a 1 W.
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Figure 111.11 : Puissance émise en fonction du temps pour une simulation de séquence IRM avec une
impulsion de 10,51 ms avec amplificateur.

La Figure 111.12 représente les pcomp €n module et en phase, pour les séquences longue
(a et c) et courte (b et d), pour I'antenne 300 nm avec une constriction de 20x100 pm?
(2007- 111, en rouge) et I'antenne 50 nm avec la méme constriction (2015- I, en bleu), a 70 K

et pour des puissances de 4,3x10° W, 4x10°2 W, 1,3x10° W et 4x10° 1 W.

Sur cette figure, nous constatons une diminution nette du module du coefficient de
réflexion compensé lorsque I'on passe de I'étape de référence a I'étape d’émission. Cette
diminution correspond a une désadaptation du résonateur SHTC, c’est-a-dire, a un
changement de son impédance. Afin de donner plus de lisibilité a ces graphiques, tous les
résultats obtenus sur les différents résonateurs n’ont pas été présentés mais les tendances

observées sont les mémes.

Pour un temps de mesure court (Ae=10,51 ms), la durée sur laquelle s’effectuent les
changements du coefficient de réflexion est inférieure a la résolution temporelle et n’est donc
pas mesurable (< 12 ps). On observe de plus une bonne correspondance entre les données
acquises avec un temps d’émission long et celles acquises avec un temps court, et ce pour les
deux résonateurs. On note également l'augmentation du bruit de la mesure due a
I’'augmentation de la résolution temporelle. On remarque que |pcomp| est plus faible pour le

résonateur 50 nm que pour le 300 nm, pour des puissances équivalentes.
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augmente de quelques degrés pour le résonateur 50 nm alors gu’elle diminue pour le
résonateur 300 nm. Toujours concernant la phase, on observe, pour les deux temps
d’émission, les vibrations du cryostat présentées dans le Chapitre II.F.1. Ces variations mises
a part on note pour les temps d’émission long et pour des puissances élevées (1,3.10"* W et

41071

en compte pour le traitement des données. On peut cependant mentionner que ce

Figure 111.12 : Coefficients de réflexion compensés pour les antennes 2007- Il (300 nm d’épaisseur sans
constriction en rouge) et 2015- 1ll (50 nm d’épaisseur sans constriction en bleu) observés a quatre
puissances incidentes : 4,3.10° W, 4.102 W, 1,3.1001 W et 4.10°1 W a 70 K. Les figures supérieures (a) et
(b) représentent la variation du module dans le temps et les figures au-dessous (c) et (d) celle de la phase.
Les figures de gauche présentent I'effet d’un temps d’excitation long et celles de droite I'effet d’un temps
d’excitation court. Dans un souci de lisibilité, la phase n’est pas indiquée pour les puissances faibles dans

I"encart (d).

En revanche si on s’attarde sur les variations de la phase de pcomp, cette derniere

W) des temps de transitions (inférieurs a la seconde). Ces variations n’ont pas été prises

comportement est également visible sur les autres résonateurs 300 nm.

durée d’excitation pour chaque puissance étudiée. Afin de prendre en considération les

variations possibles de pcomp - observées pour les résonateurs 300 nm — ces moyennes sont

A partir des données ainsi acquises, on moyenne le module et la phase de pcomp sur la

calculées lorsque la phase et le module de pcomp sont stabilisés.
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Figure 111.13 : Module du coefficient de réflexion compensé des différentes antennes testées. Les figures
présentent les résultats pour deux températures 60 K (bleu) et 70 K (rouge), et avec deux durées
d’excitation. Les graphiques présentent le module de p.omp pour les antennes avec une épaisseur d’YBCO de
300 nm ((a) (c) et (e), a gauche) et 50 nm ((b) et (d), a droite). Les figures du haut indiquent les facteurs de
qualité obtenus pour des résonateurs sans constriction, celles du milieu avec une constriction de 20 x
100 um?, et celle du bas avec une constriction de 20x1600 um?

Les modules et les phases ainsi extraits pour chaque résonateur sont tracés en fonction
de la puissance incidente (voir Figure 111.13). Les graphiques de gauche (a, c, e) présentent les
coefficients de réflexion pour les antennes avec une épaisseur de 300 nm d’YBCO, et ceux de

droite (b, d) ceux des antennes avec une épaisseur de 50 nm. Pour chaque encart, la figure
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principale représente le module du coefficient de réflexion et I’encart sa phase. Ces mesures
sont représentées en bleue pour les températures de 60 K, en rouge a 70 K, en losange pour

la séquence longue (Ae = 86,4 s) et en carré pour la séquence courte (Ae = 10,51 ms).

Pour 'ensemble des résonateurs étudiés, la résolution temporelle accessible n’est pas
suffisante pour mettre en évidence la transition entre les forts et bas niveaux de puissance. La
transition se fait donc en moins de 12 psec. Les courbes du module et de la phase de pcomp ne

dépendent pas du protocole séquence courte ou longue et sont confondues.

Pcomp €st le parametre qui est directement mesuré lors des expériences, il nous
permettra de déduire les autres parametres (résistance, facteur de qualité etc.). Pour tous les
résonateurs et aux deux températures, on peut distinguer deux dynamiques. Pour des
puissances inférieures a 10 W, pcomp est « constant » (en module et en phase). Au-dela d’une
certaine puissance, propre a chaque résonateur (ces puissances seuils sont présentées dans
la Figure 111.19), on observe une chute du module de pcomp. La variation de sa phase dépend du
résonateur. Elle augmente légérement pour le résonateur 2015- Ill (50 nm d’épaisseur,
constriction de 20x100 um?), augmentation inférieure a 10°. En revanche la phase de pcomp
diminue pour les autres, de 15° pour une constriction de 20x1600 um? et une épaisseur de
300 nm (2007- XV). Cette diminution n’est presque pas observable pour 2007- lll (300 nm
d’épaisseur, constriction de 20x100 pm?). Pour le résonateur 50 nm sans constriction
(2015- 1), on observe une diminution de la phase de presque 40° a 70 K. Pour ce résonateur
les résultats ont été acquis avec un temps d’excitation Ae = 8,64 s. On considérera ces résultats
comparables a ceux acquis avec un temps d’excitation long. Comme mentionné
précédemment le résonateur 2007- |, se comporte différemment tant par le module que par
la phase de pcomp. Entre les deux temps d’excitation, et ceci au-dessus de 4 mW a 70K et
40 mW a 60 K, la variation de sa phase de pcomp, €st beaucoup plus importante que pour les
autres résonateurs. Un comportement comparable, bien qu’atténué, est observé pour le
résonateur 2007- XV (300 nm d’épaisseur, avec une constriction de 20x100 pum?) a partir

d’une puissance de 50 mW a 70 K et 160 mW a 60 K (Figure 111.12.e).

1. Extraction des parameétres électriques

Apres la mesure du coefficient de réflexion compensé, les paramétres électriques Ra,

Q et fo (présentés dans la partie D) sont extraits pour tous les résonateurs en employant les
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équations II1.11 et 11l.13. Revenons rapidement sur la validité de I'hypothése forte de
I'inductance indépendante de la puissance. Si on représente, pour toutes les données, le
rapport de la puissance dissipée dans I'antenne sur la puissance incidente en fonction des
valeurs de Ra extraites (Figure 111.14), on peut observer que les mesures (rouge — 300nm et
bleue - 50 nm) sont en accord avec la courbe théorique (noire - pour un couplage de 0,19) et

guel que soit la température.

Sans constriction

0.5 '
Constriction 20x100 pm?

0.4+ Constriction 20x1600 pm?

Epaisseur 50 nm

e @ % < O

Epaisseur 300 nm
0.3 P

P/Pinc

0.2

01t

R. (Q)

Figure 111.14 : Variation expérimentale du rapport de la puissance dissipée dans I"antenne sur la puissance
incidente. La courbe en noir représente cette variation théorique pour un couplage de 0,19.

Ce résultat permet de valider I’'hypothese d’une inductance constante a différents
niveaux de puissance. On observe cependant, que deux des résonateurs présentent des
résultats différents. Une fois de plus le résonateur 2007- | fait exception. On peut alors
supposer que, pour ce résonateur, I'inductance est suffisamment modifiée pour influencer les
résultats. Pour le résonateur 2015- | ce résultat semble lié au changement de sa phase avec
la puissance. Les résultats pour ce résonateur ont été acquis pendant une seconde session
d’expérimentation. On peut supposer que ces variations sont dues au couplage et non au

matériau.

Maintenant que nos hypothéses sont bien validées, nous pouvons extraire les
variations de Q en fonction de la puissance incidente, pour différentes valeurs de température
(Figure 111.15). Les données sont représentées en rouge pour mesures réalisées a 70 K, en bleu
pour celles faites a 60 K, sous forme de losange pour la séquence longue (Ae = 86,4 s) et de

carré pour la séquence courte (Ae = 10,51 ms).
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Pour tous les résonateurs, le facteur de qualité diminue avec I'augmentation de la

température. On distingue clairement deux tendances systématiques :

- une région dans laquelle le facteur de qualité reste a peu prés constant — il n’est pas

dépendant de la puissance incidente

- suivi d’une décroissance du facteur de qualité. Cette décroissance est d’autant plus
accentuée que la température est élevée et dépend également de la géométrie (épaisseur et

constriction du résonateur). Nous reviendrons sur ce point dans la suite de ce chapitre.

L’augmentation de la température de 60 K a 70 K pourrait entrainer une diminution de
la densité de courant critique. Cette diminution entrainerait, a puissance égale (et donc a
densité de courant égale), une pénétration plus importante des vortex au sein du matériau
supraconducteur. Cela, associé a l'augmentation de la densité de quasi-particule (qui
augmente également avec la température), entraine une augmentation de la résistance AC —

et donc la diminution du facteur de qualité.

Nous pouvons également déterminer a partir de quelle puissance incidente I'antenne
SHTC sort de son régime linéaire (de la méme maniere, la valeur de la puissance seuil est
intrinséquement liée a la température de fonctionnement et aux parametres géométriques
du résonateur). La Figure Ill.16 présente les variations de la résistance des antennes SHTC en
fonction de la puissance incidente. On observe, comme pour I’évolution du facteur de qualité,
un régime linéaire ou la résistance est quasiment nulle, suivi d’une augmentation de la

résistance de I'antenne.

Enfin, I'effet de la durée d’excitation Ae n’est pas observable, a I'exception des
résonateurs 2007- | et 2007- XV dont nous avons montré au cours des différentes expériences

le comportement clairement atypique.
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Figure 11115 : Facteur de qualité des différentes antennes testées. Les figures présentent les résultats pour
deux températures 60 K (bleu) et 70 K (rouge), et avec deux durées d’excitation. Les graphiques présentent
les facteurs de qualité pour les antennes avec une épaisseur d’YBCO de 300 nm - (a) (c) et (e), a gauche - et
de 50nm - (b) et (d), a droite. Les figures du haut indiquent les facteurs de qualité obtenus pour des
résonateurs sans constriction, celles du milieu avec une constriction de 20x100 um? et celle du bas avec
une constriction de 20x1600 um?
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Figure 111.16 : Résistance des différentes antennes testées .Les figures présentent les résultats pour deux

températures 60 K (bleu) et 70 K (rouge), et avec deux durées d’excitation. La résistance est obtenue a partir

du facteur de qualité. Les graphiques présentent la résistance des antennes avec une épaisseur d’YBCO de

300 nm (a, ¢, e, a gauche) et de 50 nm (b, d, a droite). Les figures du haut indiquent les facteurs de qualité

obtenus pour des résonateurs sans constriction, celles du milieu avec une constriction de 20 x 100 um? et
celle du bas avec une constriction de 20 x 1600 um?.

Plusieurs des résonateurs analysés n’ont pas résisté a la montée en puissance du
champ électromagnétique. Le résonateur 2007- lll a cessé de fonctionner a sa fréquence de
résonance initiale aprés une émission a 43 mW a 60 K et résonne maintenant a 96,6 MHz ce
qui laisse supposer qu’il y a eu un claquage au niveau de la constriction. Cette hypothése a été
validée par microscopie optique et par microscopie électronique a balayage (MEB). Le méme

phénoméne a été observé pour le résonateur 2007- XV a 300 mW a 60 K (résonne a présent a
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98 MHz). L'encart (b) de la Figure ll1l.17 est une image de MEB de la constriction de I'antenne
2007- XV apres son changement de fréquence. On observe tres distinctement la rupture dans

le matériau supraconducteur.

Figure 111.17 : L’image (a) est acquise en microscopie optique, I'image (b) en microscopie électronique a
balayage, elle représente la constriction de I'antenne 2007- XV aprés le claquage.

Afin de faciliter I'analyse de I’'ensemble des résultats (présentés sur les figures 111.16 et
[11.17), la Figure 111.18 regroupe les facteurs de qualité et les résistances obtenus pour tous les
résonateurs, dans les conditions d’expérimentation Ae courte (les plus proches des

expériences IRM gue nous souhaitons mener a terme).

Si nous nous intéressons a |'effet de la température, a 60 K, la variation de la résistance
dépend essentiellement de I'épaisseur du résonateur. Les résonateurs 50 nm (bleu) ont une
résistance qui augmente a partir d’'une puissance de 1x10-3 W, tandis que pour les résonateurs
300 nm (en rouge), la résistance augmente une décade plus tard, Pinc = 102 W. A 60 K, I'effet
de la constriction est peu marquée pour les résonateurs 300 nm. Il devient plus important
avec I'augmentation de la température. Ce n’est pas le cas des résonateurs 50 nm, pour
lesquels I'effet de la constriction est visible dés 60 K. Le facteur de qualité du résonateurs

2015- lll est inférieur a celui de I'antenne de méme épaisseur mais sans constriction.
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Figure 111.18 : Facteur de qualité (a, c) et résistance (b, d) de I'antenne supraconductrice pour les cing
antennes étudiées. Les résultats sont présentés a deux températures : 60K (a, b) et 70 K (c, d).

A 70 K les observations sont identiques. Les facteurs de qualité des deux résonateurs
300 nm avec une constriction (2007- lll et 2007- XV), évoluent de la méme maniére jusqu’a
une puissance de 10 mW. Au-dessus de cette puissance, on constate une diminution brutale

du facteur de qualité du résonateur avec la constriction la plus courte, 2007- IlI.

On observe que la résistance de I'antenne 2007- | est légerement supérieure a celles
de 2007- 11l et 2007- XV. Une explication possible est liée a la Tc plus faible pour ce résonateur
gue pour les autres et donc a I'augmentation de sa résistance (Partie E). Mais nous n’excluons
pas ce comportement atypique qui peut s’expliquer par d’autres mécanismes que nous

n’avons pas pu identifier dans le cadre de cette these.

De maniére générale, les résonateurs les plus sensibles a I'augmentation de la
puissance incidente, en termes d’augmentation de Ra, sont les résonateurs 50 nm. La
diminution de I'épaisseur des couches minces supraconductrices d’YBCO diminue le champ

caractéristique H* (Brandt et al., 1993) et facilite la pénétration des vortex dans la couche.
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Ceci expliquerait I'augmentation de Ra, plus importante dans les résonateurs 50 nm que

300 nm, causé par la plus grande densité de vortex dans la couche la plus mince.

L'idée derriere la constriction est de créer une augmentation locale de la densité de
courant. Leur présence accentue 'augmentation de Ra, pour les antennes de 50 nm méme a
des températures de l'ordre de 60K, tandis que leur effet n’est visible que pour des
températures relativement proches de la T. pour les résonateurs 300 nm (a 70 K). A cette
température c’est I'antenne avec la constriction la plus courte (2007-1ll) qui présente
I'augmentation de Ra la plus importante. Sa résistance a été multipliée par 130 alors que celle

de 2007- XV a été multipliée par 23.

Un autre élément responsable de |'augmentation de la densité de courant
(complémentaire a la diminution de la section de la piste) est 'augmentation de la densité de
courant aux extrémités de la constriction due a la forme des constrictions (concave) et au
comportement diamagnétique du supraconducteur (Schuster et al.,, 1996). L'effet de la
concavité de la constriction est d’autant plus important que la constriction est courte. L’angle
droit de la constriction provoque une augmentation du champ a cet endroit, cette
augmentation locale du champ induit une densité de courant plus élevée. Si la constriction est
courte on peut supposer que ces augmentations locales de densité de courant vont se
sommer. A 70K le résonateur 2007- Il (300 nm d’épaisseur, constriction de 20x100 um?)
présente une augmentation de Ra beaucoup plus important que le résonateur 2007- XV
(300 nm d’épaisseur, constriction de 20x1600 um?). A 60 K, le résonateur 2007- Ill « claque »,

avant I'observation d’un décalage entre la résistance des résonateurs 2007- Il et 2007- XV.

On s’intéresse maintenant de maniére plus systématique aux valeurs de Pseui, les
puissances a partir desquelles les résonateurs sortent du régime linéaire. La Figure 111.19
rassemble leurs valeurs, pour I'ensemble des résonateurs étudiés. Le Pseuil des résonateurs
300 nm avec une constriction (2007- lll et 2007- XV) estde 2 mW a 60 Ketde 1 mW a 70 K. Le
résonateur 2007-1 (300 nm d’épaisseur, sans constriction) présente, une nouvelle fois, un
comportement différent des autres résonateurs de 300 nm, avec une Pseuii de de 2 mW a 60 K
et de 0,1 mW a 70 K. Les résonateurs de 50 nm d’épaisseur (2015- | et 2015- 1ll) ont des Pseyi
de 0,3 mW a 60 K et environs 0,09 mW a 70 K, soit en moyenne un ordre de grandeur plus
faible que pour les résonateurs 300 nm et ceci indépendamment de la température de travail.
On peut supposer que lI'augmentation de la résistance (diminution du facteur de qualité) est
due au mouvement des vortex dans le matériau supraconducteur. Leur mise en mouvement
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dépend de la densité de courant critique et de maniere générale, des forces de piégeage qui
ancrent ces vortex. Ces forces de piégeage dépendent également des défauts présents dans
le volume du matériau supraconducteur (van der Beek et al., 2002). La diminution de
I’épaisseur provoque a priori une augmentation de la densité de courant dans le
supraconducteur ainsi qu’une diminution du piégeage. Cela irait dans le sens d’une Pseuil plus

faible, pour les résonateurs les plus minces.

0,01
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0,001 0,001
0,001 — —
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0,0001 7_777_70’09008
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Figure 111.19 : Puissances seuil a partir desquelles les résonateurs supraconducteurs sortent de leur régime
linéaire.

2. Changement de température des résonateurs
En paralléle des mesures RF réalisées dans les expériences présentées ci-dessus,
I'ensemble des parametres de fonctionnement ont été systématiquement relevés (on parle
ici de la tension de régulation du cryogénérateur). Pour mémoire, les mesures de température
sont rendues impossibles, du fait des interactions entre la Pt100 et le rayonnement des
antennes qui perturbent ces mesures. La température de la diode vissée sous le disque en
cuivre, reste quasiment constante au long de I'expérience, puisque c’est cette température

qui donne la consigne de régulation en température du systeme.
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La Figure 111.20 illustre la variation de la tension de régulation pendant des simulations
de séquences IRM (Figure 111.12 (a) et (c)) dans le cas des résonateurs 2007- 11l et 2015- IIl. La
tension reste constante pour des puissances faibles (4.10 et 4.102 W). A partirde 1,3.10 W,
la tension se met a augmenter. Nous supposons que cette augmentation en tension permet
d’apporter le froid nécessaire pour compenser [I'élévation de température du
supraconducteur. Ces augmentations de tension correspondent coincide avec les étapes
d’excitation des simulations de séquences. Les variations de tension ne sont observables que
pour des séquences dont le temps d’excitation a forte puissance est long, le banc
d’expérimentation développé dans le cadre de cette thése ne permet pas d’accéder aux

parametres du cryogénérateur avec un échantillonnage de I'ordre de la psec.

Aprés la mise en place du filtre (Chapitre II.F.2), nous avons mis en évidence la
correspondance entre I'échauffement au niveau de la Pt100 et I'augmentation de la tension
de régulation. Cela a permis une estimation de 'augmentation de la température : a une
augmentation de température de 0,2 V correspond une augmentation de température de

0,06 K au niveau de la Pt100.
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Figure 111.20 : Evolution de la tension envoyée au cryocooler, lors d’une simulation de séquence IRM pour
différentes puissances radiofréquences a 70 K pour les résonateurs 2007- Il et 2015-1ll (résonateurs
constriction de 20x100 um?, respectivement d’épaisseur 300 et 50 nm).

Le Tableau IlI-3 regroupe les puissances radiofréquences a partir desquelles la tension
envoyée au cryocooler augmente. On constate que les résonateurs 50 nm présentent des
signes d’échauffement a des puissances plus faibles a 60 K qu’a 70 K. Mis a part le résonateur
2007- I, tous les autres résonateurs de 300 nm d’épaisseur commencent a chauffer a partir

de Pinc= 0,04 W, aux deux températures de 60 K et 70 K. Mais on suppose que I’expérience a
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70 K sur ce résonateur a du altérer ses propriétés (ce qui tendrait a étre confirmé par le fait
gu’il est claqué au cours de I'expérience a 60 K, réalisé juste apres). Nous ne considérerons

donc pas cette valeur pour la suite de notre exploitation des résultats.

Tableau 1lI-3 : Puissances radiofréquences a partir desquelles, la régulation du cryocooler commence a compenser
I'augmentation de température du résonateur sous test.

Constriction
| 11 XV
0,017 W 0,017 W 60 K
50 nm

o 0,04 W 0,04 W 70K S
2 3
a Pas de variation avant B
T 0,04 W 0,04 W 60 K nf
w 300 nm claquage® c
D

0,04 W 0,017 W 0,04 W 70K

Les phénomenes de transition observés dans la partie F, n’apparaissent que pour deux
résonateurs et a des puissances qui dépendent de la température. Bien que I'échauffement
soit un phénoméne présent lors des expériences, il ne peut pas expliquer a lui seul le
comportement différent des résonateurs 2007- 1 (300 nm d’épaisseur, sans une constriction)

et 2007- XV (300 nm d’épaisseur, avec une constriction de de 20x100 pum?).

G. Analyse fréquentielle

Afin de comprendre les mécanismes de pertes résistives liées a 'augmentation de la
puissance incidente, nous sommes revenus a des expériences plus classiques, en balayant la
réponse en fréquence des résonateurs, pour différentes valeur de Pin, et différentes
températures. La Figure Ill.21 présente la mesure de |pcomp| autour de la fréquence de

résonance en fonction de la fréquence de toutes les antennes, a 70 et 60 K.

Deux phénoménes sont mis en évidence. Le décalage de la fréquence centrale quand
la température augmente, et I'effondrement de la réponse en fréquence en fonction de la

puissance incidente.

Le résonateur 2007-111 (300 nm d’épaisseur avec une constriction de 20x100 um?) a cessé de fonctionner avant
de pouvoir observer un échauffement a 60 K. Puissance max observé : 0.011 W
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Le décalage en fréquence observé dans la Figure II1.9 est en bonne adéquation avec
I’évolution de la fréquence en fonction de la température, mesurée dans la partie E.1 (figures

1.9 et 111.10).

A propos de I'effondrement de la réponse en fréquence (présenté Figure 111.8), nous
retrouvons naturellement le phénomeéne ici, exacerbé par I'augmentation de la température
d’une part et I'amincissement de la couche d’YBaCuO. Ces résultats, qui ont motivé les
mesures mono-fréquentielles, sont en accord avec ceux obtenus lors de I'étude mono-
fréquentielle, avec un effondrement du coefficient de réflexion plus marqué pour les

résonateurs minces (d’épaisseur de 50 nm).

Sans constriction Constriction 20x100 pm? Constriction 20x1600 pm?
1 1
60K
0.9 70K 1 0.9 60K 0.9-
60K 70K
E 0.8 0.8 08}
c £
o s 0.7 0.7 0.7F
o a
P o 06 0.6 0.6f
- o
=] a 0.5 0.5 0.5F
2 S
@ B oa 0.4 04+
1]
Q = 0.3 0.3 0.3F
[F7]
0.2 0.2 0.2
0.1 . . . . . x 0.1 - - - - - - 0.1 . - . . - .
652 653 654 655 656 657 658 659 641 642 643 644 645 646 647 648 642 643 644 645 646 647 648 649
Fréguence (MHz) Fréquence (MHz) Fréquence (MHz)
1 1
0.9 0.9
£ 0.8 0.8 70K 60K ® Puissance : Bas niveau
; 5 o7 07 ‘ ® Pyissance : 1 mW
(=% N
'-: g 08 0.6 Puissance : 3 mW
3 .
g 2 oS 0.5 ® Puissance : 10 mW
2 B 04 0.
© § “
a2 03 03
0.2 0.2
0.1 0.1
638 639 64 641 642 643 644 645 638 639 64 641 642 643 644 645

Fréquence (MHz) Fréquence (MHz)

Figure 111.21 : Analyse fréquentielle expérimentale des antennes supraconductrices étudiées. Le résonateur
de 50 nm d’épaisseur sans constriction est le résonateur 2015- | A.

Dans ces gammes de puissance, I'effet de la constriction - entre les résonateurs
2007- lll et 2007- XV est peu marqué. Pour le résonateur 2007-1 (300 nm d’épaisseur, sans
constriction), on retrouve le décalage important de la fréquence de résonance (Figure 111.9.a)
entre 60 et 70 K (bien expliqué par sa Tc plus élevée, 78,5 K vs 84 K pour les autres). Pour les
résonateurs de 50 nm d’épaisseur on note une nette influence de la constriction sur
I'effondrement de |pcomp| entre les deux températures. De maniéere générale ces figures
permettent d’avoir une perspective plus globale des modifications de pcomp (Figure 111.13)

autour de la fréquence de résonance de I'antenne et d’y associer des mécanismes de perte.
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Pour illustrer cela, voici, Figure 111.22, les résultats pour deux résonateurs a priori

identiques, notés 2015-1 A et 2015-I B.

a) ' b)
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Figure 111.22 : Analyse fréquentielle d’une antenne 2015-1 (50 nm d’épaisseur, sans constriction) a sa
premiére utilisation2015- 1 A (a) et apres plusieurs expérimentations 2015- 1 A (b)

On observe une rupture marquée dans la réponse en fréquence. Ces ruptures
apparaissent a des puissances faibles. La cause supposée de cette rupture est la présence de
défauts accidentels. Cette rupture est légérement visible sur deux autres résonateurs :
2007- Il et 2015- 11l a des puissances plus élevées ; a partir de 10 mW pour 2007- IIl. On peut
faire I’hypothése que cette rupture est due a une pénétration de vortex a travers le défaut
que nous avons induit dans ces résonateurs : ici la constriction de 20x100um?2. On peut
supposer que ce phénomene est visible pour les résonateurs avec des constrictions de
20x100 um?, a des puissances plus faibles que pour d’autres tailles de constrictions. En effet
comme nous I'avons présenté plus haut, la constriction la plus petite favorise I'augmentation
locale de la densité de courant, combiné a une couche de 300 nm, 6 fois plus épaisses que son

homologue le 2015-Ill, renforce la densité de flux magnétique autour de la constriction.

H. Discussion

Reprenons I'ensemble des observations faites précédemment. Nous ne considérerons
pas par la suite le résonateur 2007-1 dont nous n’avons que trop dit qu’il avait un
comportement atypique, et ne peut donc pas rentrer dans le modeéle physique expliquant les

mécanismes observés.
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L’évolution de la pcomp €n fonction de la puissance incidente se caractérise par un palier
a basse puissance < Pseui, qu’on appelle régime linéaire. Au-dela de Pseuil, (0,3 MW < Pseuil a
60 K et 0,05 mW < Pseil @ 70 K), on observe une évolution de de pcomp, tant pour son module,

que pour sa phase.

En régime linéaire, nous avons mesuré la valeur de la résistance Ra de I'ordre de
0,06 Q, ce qui correspond a une résistance de surface du matériau supraconducteur Rsurt
(Rsurf = Ra.l/w, (Ginefri et al., 1999b)). On obtient donc une résistance de surface d’environ
31 uQ, a bas niveaux de puissance. Ces valeurs sont plus élevées que celles obtenues par
Ginefri et al. a 77 Ka 52 MHz. Cependant elles semblent étre en accord avec celles obtenues
pour des résonateurs ayant été fabriqués par co-évaporation (comme ceux utilisés dans cette

thése) (Oates et al., 1990).

Au-dela de Pseuil, (0,3 mW<Pseil a 60 K et 0,05 mW<Pseit @ 70 K), I’évolution de pcomp

impligue une modification de Ra et Xa.

X est proportionnelle au sinus de la phase de pcomp (Equation 111.14) et modélise les
variations de la capacité et de l'inductance de I'antenne. La capacité de I'antenne ne
dépendant pas du comportement non-linéaire du matériau supraconducteur (Girard et al.,
2007), les variations de la réactance de I'antenne sont donc directement liées aux variations
de I'inductance de I'antenne. A I'aide de I'Equation 111.14, nous avons pu estimer une variation

de lI'inductance inférieure a 0,1 % pour I’ensemble des résonateurs.

En augmentant la puissance, le courant augmente dans les pistes supraconductrices,
favorisant ainsi la pénétration de vortex. L’augmentation de la densité de vortex cause un
réarrangement du courant qui se traduit par une modification de l'inductance, on parle
classiqguement d’inductance cinétique. La variation d’inductance est plus importante pour les
pistes de 300 nm d’épaisseur que pour celle de 50 nm, a cause du plus grand nombre de
possibilités de réarrangement du courant. On note, de plus, que I'inductance des résonateurs
de 50 nm diminue la ou ceux de 300 nm augmente. Ce sont des effets différents qui modifient
I'inductance pour les deux épaisseurs. D’apreés la Figure l11.9, 'augmentation de la température
entraine une diminution de la fréquence de résonance. Ainsi la pénétration des vortex dans
les couches minces (liée a l'augmentation de la température) devrait entrainer une
augmentation de l'inductance (diminution de la fréquence). Pour les couches de 50 nm

d’épaisseur, la pénétration des vortex n’est pas le phénomene responsable de la modification
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de I'inductance. Le décalage de la fréquence de résonance mesuré Figure 111.9, Af <20 kHz a
60 K et Af <30 kHz a70 K, met en évidence que I'inductance La n’est a priori pas constante. En
revanche ses variations sont suffisamment faibles pour les considérer comme négligeables

(Figure 111.14 et hypothése de travail).

L‘augmentation de Ra avec la puissance est un phénoméne observé par de
nombreuses équipes depuis plus de vingt ans dans le domaine des micro-ondes (Clem and
Sanchez, 1994; Kermorvant et al., 2009; Nguyen et al., 1995; Wosik et al., 1997b) et peut étre

attribué a au moins quatre phénomeénes :

(i) la brisure de paires de Cooper lorsque la fréquence en jeu approche celle du

gap supraconducteur,

(ii) les pertes hystérétiques dues a la présence de « weak-links », agissant

comme des jonctions tunnel, dans la couche mince,

(iii) 'augmentation de la température de I'antenne suite a la dissipation

d’énergie sous I'effet de la puissance (Kermorvant et al., 2009; Wosik et al., 1997b),

(iv) les pertes hystérétiques dues a la pénétration de vortex dans le

supraconducteur.

On peut écarter la brisure des paires de Cooper par approche du gap, nous travaillons
a une fréquence de 64 MHz et le gap de I'YBaCuO est a une fréquence de I'ordre du THz (Fried|
et al., 1990), soit plus de quatre ordres de grandeurs au-dessus de la fréquence mis en jeu lors
des expériences. La présence de « weak links » est mise de c6té pour l'instant, en effet
I'imagerie magnéto-optique des résonateurs ne révele pas de pénétration de vortex ailleurs
qgue depuis les bords des pistes (en régime statique). Cette hypothese n’est toutefois pas
totalement exclue, elle pourrait expliquer la rupture de la réponse en fréquence observé

Figure 111.22 pour le résonateur 2015- | B typiquement.

Nous avons observé, pour le résonateur 50 nm 2015- |, Un modification importante de
sa phase, ainsi qu’un rapport Pinc/P différent des autres résonateurs. Ce résonateur n’a pas
été testé au méme moment que les autres, et les conditions expérimentales ont pu étre
légerement modifiées. Il présente en revanche des résultats cohérents avec les autres
résonateurs en ce qui concerne son facteur de qualité et son étude en fréquence. On peut

supposer que les variations observées pour ce résonateur dans la Figure Il1.13 sont dues aux
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conditions d’expérimentation. Quant au résonateur 300 nm 2007- 1, ses résultats ne sont
similaires a aucun autre résonateur. On supposera que cette différence de résultat est plus

due aux propriétés dégradées du matériau supraconducteur de cette antenne.

Sous I'effet de la puissance, la température de I'antenne va augmenter (Kermorvant et
al., 2009; Wosik et al., 1997a). D’apres le Tableau llI-3, tous les résonateurs sont concernés
par I'augmentation de leur température avec celle de la puissance. Cette variation de
température de I'antenne pourrait expliquer I'augmentation de la résistance de I'antenne et
la diminution de son facteur de qualité. D’apres la Figure III.9, la résistance et le facteur de
qualité sont quasiment constant jusqu’a 75 K pour le résonateur 2007- | et 80 K pour les autres
résonateurs. La température de I'antenne lors des simulations de séquence IRM varie, mais
ces variations de température restent inférieures a 0,25 K. Ainsi les variations de température

ne sont pas suffisantes pour expliquer a elle seule la sortie du régime linéaire.

Le dernier phénomene pouvant étre responsable de 'augmentation de la résistance
de I'antenne est la pénétration des vortex au sein du supraconducteur. D’aprés le modele de
Clem & Sanchez (Clem and Sanchez, 1994), basé sur la pénétration des vortex selon le modéle
de Bean, la résistance d’une couche mince supraconductrice présente deux comportements
dépendant de la valeur de I'amplitude du champ magnétique appliqué ho par rapport au
champ caractéristique H*. Dans notre cas, le champ caractéristique vaut, pour les résonateurs

300 nm HoH*300=3,6 mT et pour les résonateurs 50 nm HoH*50=0,6 mT, a 77 K.
-ho < H*, Ra « h¢?, i.e. proportionnel puissance.
-ho > H*, Ra o< 1/ho.

Dans notre configuration, les champs magnétiques mis en jeu lors des
expérimentations menées sont inférieurs a ces champs caractéristiques (HoHmax=5,9 UT). On
peut faire I’hypothése d’une relation de proportionnalité entre la résistance de I'antenne et

la puissance dissipée dans I'antenne.

86



Chapitre Ill : Réponse électromagnétique non-linéaire de résonateurs en matériaux
supraconducteurs a haute température critique

a) b)
. O Sans constriction .
10 { Constriction 20x100 um? 10°¢
% Constriction 20x1600 pm? 055
@® Epaisseur 50 nm B
. 100 | @ Epaisseur 300 nm 100 L
S
<
o
107" o 30 107
60 K 70K
10 : 6 ‘ 5 4 3 2 1 0 10-2 6 5 4 3 2 1 0
10 10° 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
P(W) P (W)

Figure 111.23 : Résistance de I'antenne en fonction de la puissance dissipée (Equation 111.11) a 60 K (a) et &

70K (b). Les exposants m indiqués sur les courbes sont ceux obtenus aprés un ajustement en loi de

puissance : Ra=k x P™.

La Figure I11.23 présente la résistance de I'antenne supraconductrice en fonction de la
puissance dissipée (Equation I11.11). Pour P > Pseil, nous avons extrait de ces courbes, une |oi
de puissance Ra=k x P™, avec a un ajustement de la partie non-linéaire. Cet ajustement est
représentée par des segments noirs et la valeur indiquée représente |'exposant m. Les
résultats obtenus donnent un exposant compris entre 0,48 et 1,05. D’apres Clem et al. (Clem

and Sanchez, 1994) I'exposant m devrait étre égale a 1. Nous avons émis deux hypothéses

pour expliquer cette différence :
-la variation du courant le long des pistes de I'antenne
-I’'hétérogénéité du champ délivré par le coupleur.

Le résonateur supraconducteur est excité a sa fréquence de résonance, il y a donc un
courant induit au sein des pistes. Ce courant n’est pas constant sur toute la longueur de la
piste, il a été simulé par élément fini dans le cadre de la thése de Simon Lambert pour des
géométries similaires (résonateur a ligne de transmission de 5 tours). Le courant est nul aux
extrémités des pistes et est maximum au centre de la piste, la Figure 1ll.24 présente la

distribution du courant dans les résonateurs supraconducteurs utilisés (Lambert, 2011).

Ceci étant, on remarque que les résonateurs 2007- Ill et 2015- Ill présentent des
résultats proches du modéle de Clem & Sanchez. lls possédent tous deux une constriction de
20x100 um?. Les constrictions ont été placées aux emplacements de la piste ou le courant est

maximal. Dans ces deux cas, la dissipation dans les résonateurs est décrite par la pénétration

87



Chapitre Ill : Réponse électromagnétique non-linéaire de résonateurs en matériaux
supraconducteurs a haute température critique

des vortex au sein du matériau selon le modele de Bean. On en déduit que pour des
constrictions de cette longueur, le phénomeéne de dissipation et donc d’augmentation de la
résistance, est dominé par la constriction (cette hypothése est intuitive si on considére la piste
comme une succession de résistance en série). La constriction qui a été dessiné présente deux
angles droits et la présence d’angle droit dans le motif d’'un matériau supraconducteur
entraine une augmentation du courant en ce point (Kermorvant, Julien, 2010; Schuster et al.,
1996). L'effet de la constriction est donc d’autant plus important que cette constriction est
courte. Pour les autres résonateurs (2007- 1, 2007- XV et 2015- 1), on peut supposer que la
pénétration des vortex a l'intérieur des autres résonateurs ne suit pas le modele de Bean

(Bean, 1962) — sur lequel celui de Clem & Sanchez s’appuie.
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Figure 111.24 : Courant de surface pour un résonateur a ligne de transmission de 5 tours. Les nuances de
rouge indiquent un fort courant et celles de bleu un faible courant.

De plus, on remarque des ruptures de la continuité pour les courbes de la résistance
en fonction de la puissance pour les résonateurs avec des constrictions (phénoméne tres
marqué sur le résonateur 2007- lll a 70 K, aux puissances transmises de 3 mW et 10 mW,

Figure I11.23).

Des études magnéto-optiques (stage de M1, Gaétan Galisot), en champ statique ont
permis d’observer un bouclage du courant au-dessus d’un certain champ magnétique
appliqué au niveau des constrictions. La Figure 111.25 présente la densité de courant observé,
avec le banc de magnéto-optique décrit dans le chapitre Chapitre IV, sur un résonateur
supraconducteur de 300 nm d’épaisseur avec une constriction de 20x500 pm? pour un champ

statique de 43 mT. L'encart a) présente |'image originale obtenue, les encarts b) et c)
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présentent respectivement les composantes du courant paralléle et perpendiculaire a la piste.
Les densités de courants sont obtenues a partir de la pénétration du estimée dans I'image
magnéto-optique. Le bouclage du courant au niveau des constrictions expliquerait les sauts
de résistance observés: au-dessus d’une certaine puissance, une partie du courant est
réfléchie au niveau de la constriction entrainant la réflexion d’une partie de la puissance
incidente a une fréquence différente de celle du signal incident. Le résonateur SHTC
résonnerait alors a deux fréquences de résonance a 64 MHZ (sa premiére fréquence de
résonance) et a 98 MHz (la fréquence des résonateurs dont la constriction a cédé). Par
conséquent, pcomp a la fréquence (fixe) de mesure est modifié et une nouvelle fréquence de

résonance apparait.
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Figure 111.25 : (a) Imagerie magnéto-optique de la constriction d’un résonateur SHTC sous un champ de
43 mT a une température de 25 K. L’intensité lumineuse représente l'intensité du champ magnétique au
niveau du résonateur. Les parties lumineuses (perméables au champ magnétique) représente le substrat.
La piste supraconductrice est en noir (champ magnétique nul : déviation du champ magnétique due a I’effet
Meissner), Le rehaussement du signal lumineux autour de la piste est di au diamagnétisme du
supraconducteur. (b) Composante paralléle a la piste de la densité de courant obtenue a partir de I'image
de magnéto-optique. Les nuances de rouge et de bleu représentent le courant traversant la piste exposée
en (a) horizontalement. (c) Composante parallele a la piste de la densité de courant obtenue a partir de
Iimage de magnéto-optique. Les nuances de rouge et de bleu représentent le courant traversant la piste
exposée en (a) verticalement.

Revenons a la seconde hypothese, la sonde de couplage décrite dans la partie C, est
une boucle de 1,2 cm de diametre. En supposant que le coupleur est parcouru par un courant
continu de 160 mA équivalent a Pinc=1,28 W, nous avons simulé (Jackson, 1975) les
composantes cylindriques du champ magnétique (Br et B;, B, étant nulle) vu par le résonateur
supraconducteur situé 6 mm en dessous de la boucle. Nous faisons ici I'approximation d’un
régime quasi-stationnaire, la longueur d’onde mise en jeu pour une fréquence de 64 MHz

étant bien supérieure a la taille du résonateur, de plus nous considérons la boucle de couplage

89



Chapitre Ill : Réponse électromagnétique non-linéaire de résonateurs en matériaux
supraconducteurs a haute température critique

et le résonateur supraconducteur sont coaxiaux. La Figure 111.26 représente la répartition du

champ dans la piste supérieur du résonateur supraconducteur.
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Figure 111.26 : Modélisation du champ magnétique créé par le coupleur, parcouru par un courant de 160 mA,
au niveau du résonateur supraconducteur, a) composante B; du champ magnétique, b) composante Br.

La non-homogénéité du champ magnétique percu par les résonateurs testés provoque
une pénétration hétérogéne des vortex le long de la piste. De plus, dans les expériences
menées, les champs magnétiques - calculés au centre de I'antenne - mis en jeu varient entre
6.10°9T et 5,9.10° T. D’aprés Brandt et al. (Brandt et al., 1993), 4 5,9.10° T, la pénétration du
champ al'intérieur d’une piste de 240 um de large et 300 nm d’épaisseur est de 0,14 nm. Pour
une piste épaisse de 50 nm, elle est de 3,8 nm. D’aprés van der Beek et al. (van der Beek et
al., 1993), les vortex oscillent avec une amplitude de 3,85 nm dans les couches de 300 nm
d’épaisseur et pour celles de 50 nm I'amplitude est de 23 nm. Le résonateur est refroidi en
présence d’'un champ parasite de 115 mT. Ce champ parasite va déterminer la distance
séparant deux vortex, qui sera de 144 um. Dans tous les cas, les vortex sont suffisamment
éloignés les uns des autres et leurs mouvements suffisamment faibles, pour qu’on puisse
considérer leurs interactions comme nulles. En prenant en compte ces parametres, on
comprend pourquoi le modéle de Bean ne peut pas étre utilisé pour décrire la pénétration du
flux magnétique au sein des antennes supraconductrices (2007- 1, 2007- XV et 2015- I) et donc

les pertes provoquées.

En nous appuyant sur nos conditions expérimentales, nous avons tenté d’établir un

modele décrivant les pertes observées dans les résonateurs présentés. Ce modele s’appuie
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sur le mouvement d’un vortex a l'intérieur d’une piste supraconductrice sous I'effet de la

variation de champ.

Le premier modele imaginé repose sur I'hypothése du déplacement du vortex dans la
couche supraconductrice. Le vortex présent a lintérieur du matériau supraconducteur
(refroidit en présence d’un champ parasite) est soumis a la force créée par la densité de
courant Meissner générée sous l'influence du champ radiofréquence. En utilisant I’hypothése
d’un régime quasi-stationnaire, le champ radiofréquence est considéré comme un champ
magnétique statique variant de maniere sinusoidale. Une fois la densité de courant critique,
I, atteinte au niveau du vortex, celui-ci se mettra en mouvement. Pour chaque intensité de
champ appliqué nous pouvons donc définir deux zones sur les pistes supraconductrices. La
limite entre ces deux zones sera I'emplacement ou la densité de courant sera atteinte pour le
champ maximum appliqué (Ha), qui constituera I'avancée maximum des vortex depuis le bord
du matériau supraconducteur sous l'influence du champ radiofréquence. Au-dela de cette
limite et jusqu’au centre de I'antenne, les vortex présents se sont pas soumis a une densité de
courant suffisamment importante pour se déplacer. L’'aimantation induite par la présence des
vortex dépendant de leurs positions, leurs mouvements influencent I'aimantation globale de
I'antenne. On s’attend alors a observer une hystérésis au gré des cycles du champ
radiofréquence. La Figure I11.27 décrit le déplacement d’un vortex sous I'effet d’un champ
magnétique oscillant. Pendant le premier quart de 'oscillation, le vortex pénétre a l'intérieur
du matériau supraconducteur sous I'effet de la force exercée par le courant Meissner sur le
vortex (encart (a) et (b)) — le vortex se trouve a la position J = Jc. (ou J représente la densité
de courant da a l'effet Meissner et Jc la densité de courant critique du matériau
supraconducteur). Le vortex trouve une position d’équilibre au maximum de I'oscillation
(encart (c)). Entre le maximum et le minimum de l'oscillation de vortex ne se déplace plus
(encart (d) et (e)), la densité de courant restant constamment inférieur a la densité de courant
critique. Lorsque le champ appliqué est a son minimum (-Ha) la densité de courant est I'opposé
de celle observé pour Ha ainsi le vortex est entrainé vers I'extérieur du supraconducteur
(encart (f)). Embon et al. (Embon et al., 2015) ont étudié I'effet d’un champ oscillant sur la
trajectoire d’un vortex dans un film de plomb. lls ont mis en évidence le comportement
hystérétique du mouvement de ce vortex (fonction du champ croissant ou décroissant), en
soulignant le lien entre sa trajectoire et les puits de potentiel présents dans le film. En

s’appuyant sur ce modele on observe que pour le champ maximal au centre du résonateur
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supraconducteur (6 uT), le vortex ne pénetre pas plus loin que 0,5 nm. Cette distance est plus
faible que la longueur de cohérence § du vortex. Ce modeéle ne peut donc pas étre appliqué a

nos expériences.

Le vortex se déplace , . Expulsion du vortex vers
vers le centre de la piste Vortex immobile I'extérieur de la piste
r A Y A Y A A
b) Ha |
2H, o} : H :
ITII ! © ?
LSH, ([ g i, I 1
H 1
H,/2
0
“H/2
H
-1,5H | 6 ulﬂﬂ It |
’ [ oa))
'2Ha , F :
0 w/4 o2 3o/4 ®

Figure 111.27 : Déplacement du vortex pendant un cycle du champ radiofréquence Ha. Pendant le premier
quart du cycle le vortex est entrainé vers l'intérieur de la piste supraconductrice (a, b et c). Pendant le
deuxieme et le troisieme quart du cycle le vortex est immobile (d et e). Pendant le dernier quart le vortex
est expulsé de la piste supraconductrice (f).

Le modele précédent ne s’étant pas révélé concluant, on se tourne a présent vers un
modele ou le mouvement des vortex se limiterait au défaut les piégeant. Kawamura et al.
(Kawamura et al., 2017) se sont intéressé a la tension en fonction d’un courant alternatif dans
un cristal de NbS,. Dans leur étude, ils font le lien entre la fréquence, I'intensité du signal (donc
celles de 'oscillation des vortex dans leur puits de potentiel), le régime de non linéarité et la
taille des défauts piégeant les vortex. lls identifient un phénomene non-linéaire di aux
oscillations du courant (absent pour un courant continu), I'évolution de la résistance
dépendant de la fréquence a laquelle les expériences sont menées. llIs attribuent ces variations
de résistances aux oscillations des vortex dans les défauts dans lesquelles ils sont piégés.
L’évolution de la résistance devient a nouveau linéaire avec I'augmentation du courant,

lorsque les vortex sortent de leurs défauts. Cette hypothése semble en accord avec ce que
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nous avons étudié jusqu’a présent. Dans nos expériences, le champ appliqué est insuffisant
pour faire sortir les vortex de leurs défauts mais I'oscillation de ceux-ci a I'intérieur de leur
défaut provoque une augmentation non linéaire de la résistance. Il faut néanmoins noter que
les conditions expérimentales des deux expériences difféerent sur quelques points : ils
travaillent sur un cristal de NbS, pour des fréquences variantes de 2 kHz a 250 kHz alors que

nous étudions des couches minces d’YBCO a 64 MHz.

De maniere générale, on observe que la puissance seuil des résonateurs de 300 nm est
plus élevée que celle des résonateurs de 50 nm. Le champ caractéristique, H*, introduit par
Brandt et al. (Brandt et al., 1993), diminue avec I'épaisseur du matériau supraconducteur.
Ainsi les résonateurs de 50 nm d’épaisseur présentent une densité de vortex plus importante
gue ceux de 300 nm. C’'est ce champ caractéristique H* qui va déterminer la puissance

incidente a laquelle les résonateurs vont sortir du régime linéaire.

. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons développé une expérience qui permet d’évaluer les non
linéarités des antennes RF SHTC en fonction de la température de fonctionnement et de la
puissance transmise a l'antenne. Cette expérience a été menée sur des antennes de
différentes géométries et avec des épaisseurs de matériau supraconducteur de 50 et 300 nm.
Nous avons pu apprécier que I’élément le plus efficace pour exacerber cet effet non linéaire
est I"épaisseur du matériau. A 70 K, pour P=0,4 W et pour la géométrie avec une fente de
300 um, la valeur de Rsonm = 12 Q quand celle pour une épaisseur de 300nm est de 8 Q (Figure
111.28.a). L'effet de la géométrie (constriction) quant a lui est moins efficace pour diminuer le
facteur de qualité de I'antenne a fort niveau de puissance (R vaut respectivement 10 Q et
3,8 O, pour des résonateurs de 50 nm d’épaisseur avec et sans constriction a 70 K et a une
puissance de 325 mW) (Figure 111.28.b). Finalement I'effet de la température, en s’approchant
de la température critique est également un bon moyen d’atteindre notre objectif (Figure
[11.28.c). Nous avons également effectué des mesures, non présentées dans ce travail de thése,
a 80K, proche de la Tc (84 K). A 80 K, I'effet de non linéarité est clairement exacerbé, a partir
d’un Pseuil de l'ordre de 10°W (Pseuil@60 K =3.10* W et Pseuil@70 K = 1.10* W) et

permet d’atteindre des Q de 50 a des niveaux de puissance de 1 W.
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a) Effet de I'épaisseur b Effet de la géométrie < Effet de la température
Fente de 100 um, a 70 Epaisseur de 50 nm, a 70 K Fente de 100 um, épaisseur de 50 nm
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Figure 111.28 : (a) comparaison de I’évolution de la résistance de résonateurs d’épaisseur différentes (300 nm
- losange plein, 50 nm - losange vide) avec une constriction (20x100 um?), a 70 K. (b) comparaison de
I’évolution de la résistance de résonateurs de géométries différentes (sans constriction - cercle, constriction
(20x100 um?) - losange) d’épaisseur 50 nm, & 70 K. (c) comparaison de I’évolution de la résistance du méme
résonateur (50 nm d’épaisseur ; constriction : 20x100 um?) & deux températures différentes (60 K en bleu,
70 K en rouge).

Une deuxieme étape était d’évaluer le temps de transition entre les états dissipatif
(puissance élevée) et Meissner (puissance faible). Nous avons pour cela développé un
protocole d’acquisition type « séquence d’IRM » (Figure Ill.11). Compte tenu de ce protocole,
dans la configuration temps d’excitation de 10 msec et une acquisition toutes les 12 usec,
nous ne sommes pas capable d’observer ces transitions. Nous en concluons que du point de
vue commutation, cette approche de découplage est compatible avec des séquences d’'IRM

standard.

D‘autre part, nous avons cherché a isoler le phénomeéne responsable des pertes dans
les résonateurs supraconducteurs. Il semblerait que I'augmentation de la température due a
la puissance RF soit insuffisante pour étre responsable de I'augmentation de la résistance
observée. Nous avons mesuré I'évolution de la température proche de I'antenne RF (sur le
disque en Saphir, support, et nous n’avons pas relevé de modification notable de

température).

A priori le phénomene a 'origine de ces pertes serait le mouvement des vortex. Les
puissances misent en jeu dans ces expériences étant trop faibles pour pouvoir utiliser le
modele de Bean (la distance entre les vortex est supérieure a la longueur de pénétration 1),
nous avons cherché a comprendre quels types de mouvement des vortex pouvaient entrainer

une telle diminution du facteur de qualité. Le modeéle le plus adapté aux résultats obtenus
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serait celui se basant sur le mouvement d’un vortex a I'intérieur du défaut dans lequel il serait
piégé.

Afin de confirmer le modeéle développé, il serait également intéressant d’observer le
mouvement des vortex sous l'influence d’un champ radiofréquence grace a l'imagerie
magnéto-optique en champ et hors champ magnétique statique. La présence d’'un champ
magnétique statique entrainera une modification importante du comportement des

résonateurs avec I'augmentation de la densité de vortex.

Enfin pour reprendre notre question liée au découplage, nous nous sommes fixés un
facteur de qualité d’environs 10. Pour le moment, en champ terrestre, le facteur de qualité le
plus bas est obtenu pour une puissance incidente de 0,4 W est de 155+35 pour le résonateur
50 nm avec une constriction de 20x100 um?. Cette puissance correspond a un champ moyen
de 3,3 uT au centre du résonateur. Si on considéere que la tendance reste la méme, pour
atteindre un Q de 10 il faudrait un champ B1 de 35 uT. Comme cela a été indiqué dans le
premier chapitre le champ nécessaire a la bascule de I'aimantation d’un angle est inversement
proportionnelle au temps d’application du pulse. Ainsi pour avoir une bascule de 90° de

I’'aimantation avec un B1 de 35 uT, le temps de I'impulsion sera de 170 ps.

Gardons en téte que le champ magnétique B1 a été évalué pour un coupleur de surface,
générant un champ hétérogene contrairement a I'antenne volumique qui sera utilisé pendant
la phase d’excitation. Cette configuration devrait étre plus efficace pour la désactivation du

résonateur SHTC.

Ceci étant, les puissances supérieures a celles présentées ici sont difficiles a explorer
avec nos antennes, deux des trois antennes possédant une constriction ont cessé de
fonctionner pendant les expérimentations : 2007- 11l a 43 mW a 60 K et 2007- XV a 300 mW a
60 K. En revanche les expériences ont été menées « hors champ », ou plutét en champ
terrestre. On peut imaginer que travailler en champ statique Bo va « protéger » les
résonateurs de ces claquages, le champ statique entrainera une résistance plus élevée sur

I'ensemble du résonateur.

Enfin, si I'on se référe aux travaux d’Olivier Girard (Olivier GIRARD, 2008), qui a étudié
I'effet des non linéarité d’un résonateur SHTC de méme géométrie que les nbtres (300 nm
d’épaisseur, sans constriction), hors champeta 1,5 T, a 80 K, il met en évidence que le rapport

des résistances sous un champ magnétique statique de 1,5T et Hors Champ (HC)
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Ra@15T = 1,3 x RagHc, a peu prés constant pour des puissances transmises variant de 103W
au W. Considérant cela, nous pouvons extrapoler que dans le cas présenté plus haut, le Q

atteint serait de 130 a 1,5 T pour une impulsion RF de 3,3 uT.

L'utilisation de fente rectangulaire pour augmenter la densité de courant au sein du
résonateur supraconducteur s’est révélée efficace dans la diminution du facteur de qualité.
L'utilisation de géométrie différente pour favoriser la pénétration du flux magnétique utilisant
le méme phénomeéne de concavité (Schuster et al., 1996) serait une piste a suivre. La
prochaine étape de cette étude serait la mise en ceuvre du découplage lors d’une acquisition

IRM sur un fantéme quantitatif.
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Chapitre IV. Etude magnéto-optique de la progression de

vortex

A. Introduction

L’objectif de ce travail de these est de définir puis de mettre en ceuvre des méthodes
pour diminuer le facteur de qualité des résonateurs supraconducteurs lors de la phase
d’émission d’une séquence IRM. Le chapitre précédent présente une technique permettant
de diminuer le facteur de qualité des résonateurs supraconducteurs en modifiant leur
géométrie. Dans ce chapitre nous nous intéressons a une nouvelle voie qui explore la
modification des propriétés du matériau supraconducteur. Nous avons ainsi étudié 'effet -
sur la pénétration des vortex au sein de I'YBaCuO - du type de gravure lors du fagonnage des
bords de I’échantillon. Sachant que l'irradiation d’ions lourds provoque une augmentation de
la résistance de surface dans les supraconducteurs (Wosik et al., 1999), nous nous sommes
également intéressés a I'effet de I'irradiation aux ions lourds (2°’Pb°%*) sur la pénétration du

flux magnétique.

La diffusion non-linéaire des vortex magnétiques dans les supraconducteurs de type
limite le courant critique dans les films et les cables supraconducteurs, ainsi que du bruit
électromagnétique dans les couches minces supraconductrices. De ce fait, cette diffusion a
été étudiée depuis plusieurs dizaines d’années (Anderson and Kim, 1964; Beasley et al., 1969;
Gilchrist and van der Beek, 1994; Hagen et al., 1989; Schnack et al., 1993; Yeshurun and
Malozemoff, 1988). L'évolution temporelle de la densité de vortex, accompagnée de celle de
la densité de courant d’écrantage locale, renseigne sur le mécanisme de dépiégeage
thermique et, de facon plus générale, sur le type de piégeage de flux a I'origine du courant
critique (Geshkenbein and Larkin, 1989; Vinokur et al., 1991). L’hypothése avancée est que le
mouvement thermiquement activé du systeme de vortex a travers le désordre trempé présent
dans le matériau supraconducteur détermine I'allure des caractéristiques courant-tension du
supraconducteur (Feigel’'man et al., 1989; Fisher et al., 1991). La non-linéarité de ces
caractéristiques méne a un mode de pénétration du flux magnétique particulier, propre aux
matériaux supraconducteurs, décrit par le modele de Bean (Bean, 1962). En présence de
piégeage, la densité de vortex est telle que la densité de courant électrique (du courant

d’écrantage) est constante dans les régions pénétrées par le flux magnétique, et égale a la
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densité de courant critique jc. Les zones pénétrées par le flux magnétique sont séparées de la
zone dans I'état Meissner par un front de flux bien défini. Celui-ci correspond a I'avancée
maximale des lignes de flux dans le matériau supraconducteur. En général, le front de flux est
, tout comme les vortex eux-mémes, « rugueux », c’est-a-dire que, soumis au désordre du
matériau sous-jacent, il comporte de nombreux écarts aléatoires par rapport a sa position
moyenne (Surdeanu et al., 1999). L'ampleur de ces écarts est déterminée par les
caractéristiques du désordre dans lequel les vortex progressent, ainsi que par les interactions
entre vortex et entre les vortex et le courant d’écrantage. La rugosité du front de flux
déterminera, in fine, le premier transit de vortex a travers des dispositifs mésoscopiques
faconnés a partir de couches minces supraconductrices, et donc le bruit d{ au flux. C'est le cas

des antennes utilisées dans ce travail.

La progression du front de flux magnétique porté par les vortex a l'intérieur des
matériaux supraconducteurs présente des similitudes importantes avec les phénomenes de
mouillage (Bonn et al., 2009), de propagation des parois de domaine (Guyonnet et al., 2012;
Lemerle et al., 1998), et de criticalité auto-organisée de systémes aussi divers que les feux de
forét (Chen and Bak, 2000), les amoncellements de grains sable ou de riz (Aegerter, 2003) ou
les réseaux fluviaux ramifiés (Bassler et al., 1999). La ramification de toutes ces structures est
généralement décrite par des équations de diffusion non linéaires, adaptées a la description
de la progression du front dans le systeme particulier étudié. Surdeanu et al. (Surdeanu et al.,
1999) ont été les premiers a montrer, qu’en fonction de la distance (ou hauteur h) de
pénétration du front de pénétration de vortex dans des couches minces supraconductrices
d’YBa,Cus0y, I'évolution pouvait étre décrite soit par le modeéle DPD (Directed Percolation
Depinning), soit par I'’équation KPZ (Kardar-Parisis-Zhang) (Kardar et al., 1986) :

dh 5 )
E =vV*h+ u(Vh)* + 77(96, h;t) + F Equation IV.1

Dans le modele KPZ, la diffusion est modifiée par une composante de croissance,
perpendiculaire & linterface, et représentée par le terme (Vh)?, qui, dans les
supraconducteurs, peut étre considérée comme la conséquence de la nature vectorielle de la
force de Lorentz sur les vortex. Les corrélations du terme de bruit stochastique 7(x,h;t) sont
considérées gaussiennes, avec (n(x,h; t)yn(x;hit)) = 2D 6 (x - x)(h - h)At - t), ce qui
correspond a un désordre ponctuel non corrélé. Dans les supraconducteurs, le terme de bruit

traduit le désordre trempé présent dans I’échantillon ; il est considéré comme indépendant
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du temps, d’ou 77 = 7i(x;h). On parle alors de I'équation KPZ « trempée » (Quenched KPZ
equation). En revanche, la prise en compte d’un désordre thermique « recuit » (« annealed »)
a I'origine du dépiégeage thermique est décrit par 7 = n(t). Des travaux plus récents (C.M.
Aegerter et al., 2005) révélent que I'équation d’Edwards-Wilkinson (EW) est la plus adaptée
pour décrire les fluctuations spatiales et temporelles d’'un ensemble bidimensionnels de
vortex progressant dans le potentiel du désordre. Ce modéle se réduit a I’'Equation V.1, mais
en ignorant le deuxiéme terme a droite. Les différents modeles de diffusion correspondent a
différentes classes d’universalité de la dynamique. Par conséquent, le choix d’un modéle
particulier pour la description des propriétés physiques sous-jacentes au mouvement des
vortex, et, notamment des termes directionnels et dissipatifs, ainsi que des corrélations du
désordre, peuvent en principe étre déduits du comportement d’échelle de la fonction

décrivant les corrélations du front :

C3(x,t) = ([8h(x',T) = 8h(x' + X, T+ )]*)y ; Equation IV.2
ici oh(x,t) = h(x,t) - (h(x,t))x correspond aux écarts de h par rapport a sa position
moyenne (h(x,t))x et (...)x’r représente la moyenne sur les coordonnées spatiale x’ et

temporelle 7. On s’attend a ce que :

C(x0) oc x* (x << Isat) Equation IV.3

C(O¢) oc Z’H (t << tsar), Equation IV.4

oU lsat et tsar représentent, respectivement, la longueur et le temps de saturation au-
dela desquels une déformation du front de flux n’a pas d’impact sur les déformations voisines.
Dans notre cas, les coordonnées temporelles correspondent aux valeurs successives du champ
magnétique appliqué H (C.M. Aegerter et al., 2005; Grisolia et al., 2013). Les exposants de
rugosité o et de croissance [ caractérisent les classes d’universalité et donc la dynamique
sous-jacente. Le Tableau IV-1 regroupe les valeurs de o et S pour différentes classes

d’universalité.

Malgré la pertinence des relations d’échelle (Equation 1V.3, Tableau IV-2), il a été
récemment souligné que celles-ci ne rendent pas complétement compte du processus de
pénétration de flux, ni des phénomeénes de rugosité de maniére générale (Grisolia et al., 2013;
Guyonnet et al.,, 2012; Mandal et al., 2013; Myllys et al.,, 2001). En particulier, les

caractéristiques du désordre (Myllys et al., 2001), provenant de la présence de défauts
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étendus dans le volume du supraconducteur, ou le long de ses bords, peuvent modifier

significativement le terme de bruit 7(x,h).

Tableau IV-1 : Valeurs des exposants de rugosité a et de croissance f3, pour différents modeles. d est la dimension de I'interface
rugueuse. (q)KPZ et (a)KPZ représentent les modéles KPZ respectivement trempé (quenched) et recuit (annealed), DPD est le
modeéle de Dépiégeage par Percolation Dirigée (Directed Percolation Depinning), et (q)EW et (a)EW représentent les modéles
EW respectivement trempé (quenched) et recuit (annealed).

Classe d’universalité Exposant de of(d=1) Exposant de croissance,  £(d=1)
rugosité, o y/j

KPz (Barabasi and Stanley, 1/2 1/2 1/3 1/3
1995)

DPD (Barabasi and Stanley, 0,63 0,63 0,63 0,63
1995)

aDPD (Amaral et al., 1995) 0,5 0,5 0,25 0,3

gKPZ (Barness et al., 2012) (4-d)/4 3/4 (4-d)/(4+d) 3/5

EW (Barabasi and Stanley, 1995) (2-d)12 172 (2-d)/4 1/4

qEW (2d) (C.M. Aegerter et al., 0,75 0,75 0,5 0,5
2005)

aEW (Amaral et al., 1995) 0,48 0,48 0,25 0,25

2d Oslo model (Aegerter, 2003) 0,38 0,38 0,5 0,5

Les variations de la position des vortex et de la progression du front de pénétration du
flux peuvent étre affectées par le désordre entre différentes positions x. Le terme de bruit
développe ainsi une dépendance fonctionnelle différente selon x, c’est-a-dire que sa valeur
est fonction de la position ou est faite la mesure, dans le supraconducteur. De plus, la fusion
de portions de front soumises a différents types de désordre, comme cela peut se produire
dans une dynamique d’avalanche de flux magnétiques incidents, ou lors de la présence
d’« événements rares » tels que des défauts de bord ou des défauts étendus (Brisbois et al.,
2016; Guyonnet et al., 2012), peut donner naissance a un front multi-affine (Grisolia et al.,
2013). Enfin, le fait que le front soit déterminé par la superposition de flux issus de lignes de
vortex individuelles, signifie qu’on observe expérimentalement une fonction enveloppe
multifractale, plutét que le front lui-méme (Duplantier, 1999; Grisolia et al., 2013). Chacune
de ces situations donnera lieu a l'‘observation de lois d’échelle « multiples » (ou

« multiscaling ») particulieres, dépendant de I'ordre q de la fonction de corrélation :

Cq(X; t) = ([6h(x’, 1) —8h(x' +x, T + t)]q>x’,rl/q ; Equation IV.5
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Onaalors Cy(x,0) oc xH9 ou Hgq est I'exposant généralisé de Hurst. Un tel comportement
a été observé dans des cristaux supraconducteurs de Ba(Fei-«Cox)2As, montrant un ancrage
fort de vortex (Grisolia et al., 2013), ainsi que pour des avalanches de flux dans des couches
minces de Nb (Aranson et al., 2005; Grisolia et al., 2013; Wijngaarden et al., 2006), dans les
parois de domaine des couches minces du ferro-électrique Pb(Zro2Tio.s)Os (Guyonnet et al.,
2012), dans la combustion du papier (Myllys et al., 2001), ainsi que dans la fracture de
matériaux géologiques (Santucci et al., 2007). Plusieurs possibilités sur I'origine physique du
« multiscaling » ont été avancées (Grisolia et al., 2013), mais aucune n’a pu étre confirmée.
On note que les modeles KPZ, DPD et EW aboutissent tous les trois a un exposant de Hurst -
ol exposant de rugosité a- indépendant de g, dont les valeurs sont indiquées dans le Tableau

IV-1.

Tableau 1V-2 : Résultats de I'analyse d’échelle des corrélations spatiale et temporelle de la pénétration du front de flux
magnétique (vortex) dans différents matériaux supraconducteurs.

Supraconducteur  Epaisseur Substrat Référence d a B Interprétation
YBa2Cu307 80 nm NdGaOs Surdeanu et al. 1 0,64 0,65 DPD
(Surdeanu et al., 1999) 0,46 KPzZ
YBa2Cu307 80nm  NdGaOs:  Wellingetal. (Welling 1 04 0,5 Modele d’Oslo
et al., 2003) (pile de riz)
YBaCus07 80nm  NdGaOs Aegerter et al. (C.M. 2 0,8 0,6 qEW (2D)

Aegerter et al., 2005)

MgB2 (400 nm) 400 nm AlO3 Lucarelli et al. (Lucarelli 0,58 - DPD
et al., 2007)
Nb Si Vlasko-Vlasov et al. 0,7

(Vlasko-Vlasov et al.,

2004)
YBa2Cus07 80 nm NdGaOs Wijngaarden et al. 2 0,7 0,5 Analyse
(Wijngaarden et al., d’avalanche
2006)
Ba(Feo093Co00.07)2As2 30 um - Grisolia et al. (Grisolia 1 0,5 0,33 KPZ +
etal., 2013) « multiscaling »
Bi2Sr2CaCu20s:5 - Barness et al. (Barness 0,75 0,6 gKPZ
et al., 2012)
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Chapitre IV : Etude magnéto-optique de la progression de vortex

Dans la suite du chapitre, on étudiera I'effet de différents types de désordre controlé,
sur les propriétés d’échelle des fronts de flux dans des couches minces d’YBa;Cuz07.s. Trois
échantillons ont été irradiés avec des ions lourds de haute énergie, a différentes fluences, pour
introduire un désordre dans le volume du supraconducteur, avec un quatrieme échantillon
vierge comme témoin. Plusieurs énergies du faisceau d’ions ont été utilisées; toutes
correspondent a des valeurs d’énergie déposées par excitation électronique supérieures au
seuil (Se ~ 20 keV/nm) nécessaire pour la création de défauts colonnaires amorphes dans le
volume du matériau (Alejandro LEGRIS, 1994; Rullier-Albenque et al., 1991). Trois doses ont
été étudiées afin de faire varier la densité de défauts au sein du matériau supraconducteur.
Pour étudier le désordre provenant des bords de I’échantillon, deux types de défauts ont été
introduits, sur chacun des quatre échantillons précédents, en mettant en ceuvre deux
techniques de gravure : la gravure chimique et la gravure ionique (en utilisant des ions Ar de
faible énergie). La pénétration du flux de vortex dans les films a ensuite été analysée en
utilisant la méthode de Grisolia et al. (Grisolia et al., 2013). On constate que pour I’échantillon
vierge, les fronts progressant depuis les bords définis par gravure ionique reproduisent le
comportement décrit par Surdeanu et al. (Surdeanu et al., 1999) dans le régime KPZ. Pour les
guatre échantillons, I'introduction d’un fort désordre de bord par gravure chimique, ou d’un
fort désordre au sein du matériau par irradiation provoque des fronts de flux multi-affines

ainsi que du « multiscaling ».

B. Echantillons étudiés

Quatre échantillons (couches minces) d’YBa;Cus07-s de dimension 10 x 10 mm? et de
670 nm d’épaisseur, issus du méme wafer fabriqué par I'entreprise THEVA (aujourd’hui
CERACO), ont été étudiés. Ces échantillons sont des couches de type M, déposées sur un
substrat de LaAlOs. Ces couches ont été fabriqués par co-évaporation réactive (Utz et al.,
1997). Trois échantillons ont été bombardés avec des ions Pb de haute énergie au GANIL
(Grand Accélérateur National d’lons Lourds) a Caen. L'échantillon YOT n’a subi aucune
irradiation et est utilisé comme référence. Les échantillons Y2T et Y6T ont été irradiés avec
des ions 207Pb>¢* d’énergie 1 GeV, a des fluences respectives de 1 x 10 cm2 et 3 x 10** cm™.
L’échantillon Y10T a été irradié avec des ions 297Pb°%* d’énergie 130 MeV a une fluence

5 x 10! cm™. Le Tableau IV-3 rappelle les caractéristiques des échantillons étudiés.
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Ces irradiations créent des défauts colonnaires amorphes dans le matériau
supraconducteur, ainsi que dans le substrat. Cependant la microscopie électronique a
transmission (MET) sur les échantillons a permis d’observer que pour l'irradiation avec une
énergie de 130 MeV, les défauts ont un diameétre inférieur a 5 nm, tandis que l'irradiation a
1 GeV donne lieu a des défauts au diamétre compris entre 6 et 12 nm. Chaque impact d’ion
est supposé provoquer un défaut colonnaire, de sorte que la densité de défauts n corresponde
a la fluence ionique et au champ de dose équivalent B¢ = n.do, soit 2 et 6 T respectivement
pour les échantillons Y2T et Y6T (¢bo = h/2e étant le quantum de flux magnétique). Les densités
de défaut observées au MET étaient de 6,1 x 10° cm=2 pour le film Y2T et 2,0 x 10 cm™ pour

Y6T, soit un rendement d’environ 66% (deux ions sur trois provoquent un défaut colonnaire).

Tableau IV-3 : Récapitulatif des différents échantillons utilisés et des conditions de leur irradiation aux ions plomb (énergie et
champ de dose équivalente).

Echantillon YOT Y2T Y6T Y10T
Fluence en ion Plomb (cm) 0 1x10% 3x10% 5x10%
Champ de dose équivalente B¢ (T) 0 2 6 10
Energie (GeV) - 1,0 1,0 0,130
Température critique Tc apres irradiation (K) 87,1 85,6 89,3
Densité de courant critique 3 46 K jc (A.m?) 1,35.10% 1,2.10% 5,4.10%° 9,5.10%°

Apreés l'irradiation, les échantillons ont été soumis aux deux types de gravure de facon
a définir des rubans rectangulaires d’environ 4 x 1 mm?2. Pour chaque échantillon, I'un des
bords, dans la longueur du ruban, était défini en utilisant la technique de gravure chimique
alors que le bord opposé était obtenu par gravure ionique. Chaque échantillon a été nettoyé
tout d’abord avec de I'acétone, puis avec de lI'isopropanol. Les parties de I’échantillon qui ne
devaient pas étre gravées ont été protégées avec de la résine synthétique S1813 (Microposit
S$1813 G2 Positive Photoresist). La solution utilisée pour la gravure chimique était ’ANPE, un
mélange d’acides acétique, nitrique et phosphorique et d’eau, disponible chez
MicroChemicals, et conservée a 6°C, mélange spécialement développé pour I'attaque de ce

type de couche mince.
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refroidir les échantillons. Le champ magnétique appliqué (jusqu’a 70 mT) est généré par deux
bobines résistives en cuivre montées en série a |'extérieur du cryostat. La répartition de la

densité de champ magnétique au sein des échantillons supraconducteurs a été visualisée par

Chapitre IV : Etude magnéto-optique de la progression de vortex

C. Le montage pour 'imagerie magnéto-optique

Les expériences ont été effectuées a 46 K. Un cryostat a hélium a été utilisé pour

la technique d’imagerie magnéto-optique (présenté Figure IV.1).

00—

T=56K; ppH=21mT !° e _
1 0mm (e) Y2T (f) Y10T (g) Y6T

Vers la camera (b) Film d'YBa,Cu,0, (c)

% Front de flux rugueux ;

N | /4
A‘——i‘@? | ®

\,

<« C»

C»>
<1

[ RN -

Figure IV.1 : (a) Schéma du dispositif expérimental (coupe transversale). L’échantillon supraconducteur (1)
est placé sur un doigt froid en cuivre (3) et est recouvert par un grenat ferrimagnétique (2). L’ensemble est
refroidi dans un cryostat (4). Un champ magnétique est appliqué perpendiculairement au plan de
I’échantillon et du grenat, au moyen de deux bobines résistives (5). La pénétration du flux magnétique est
observée en imagerie magnéto-optique, a travers un microscope optique polarisé. La lumiére blanche émise
par la source (6) est polarisée avec le polariseur (7). L’objectif (8) permet I'observation de I’échantillon a
différentes échelles. La lumiére est réfléchie sur un film en aluminium déposé a I'arriere du grenat.
L’analyseur (9) placé en fin de chemin optique permet de filtrer la lumiere dont la polarisation n’a pas été
modifiée par le grenat. (b) Schéma de la pénétration du flux magnétique a I'intérieur d’une couche mince
rectangulaire supraconductrice d’YBa,CusO7.s (vue en plan avec un champ magnétique appliqué
perpendiculairement au plan. Les vortex, dont le diamétre est trop faible pour étre observable a I'échelle
de I’échantillon, pénétrent dans I’échantillon depuis ses quatre bords. La densité de flux B, proportionnelle
a la densité de vortex, est exprimée en nuance de gris, le blanc indique un B élevé et le gris foncé au centre
du supraconducteur correspond au B nul de I’état Meissner. Les lignes en pointillé représentent I'avancée
maximale de la ligne de vortex h(x). (c) Grossissement de la pénétration du flux magnétique, révélant
comment un trés grand nombre de vortex (représentés par des points blancs) contribue au flux magnétique
total. (d-g) Image magnéto-optique a faible grossissement de la pénétration du flux magnétique dans les
échantillons. (d) YOT (couche de référence non-irradiée), (e) Y2T, (f) Y10T et (g) Y6T. Ce dernier échantillon
présente d’importants défauts sur ses deux bords longs (en haut gravure chimique, en bas gravure ionique).
Ces défauts servent de points d’entrée privilégiés pour la pénétration du flux et sont exclus de I'analyse.
Toutes ces images (d-g) sont obtenues pour une température de 56 K et un champ appliqué est poH = 21 mT.
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Cette méthode utilise comme indicateur un grenat ferrimagnétique (YIG) a anisotropie
planaire (Dorosinskii et al., 1992; Uehara et al., 2010). Le grenat ferrimagnétique placé sur
I’échantillon est une lame mince d’épaisseur 5 um, déposée sur un substrat lui-méme en
Grenat de Gadolinium — Gallium (GGG). La composante de I'induction magnétique locale B(r)
perpendiculaire au grenat induit une rotation Faraday de la polarisation de la lumiéere a travers
le grenat. Un miroir d’aluminium déposé par évaporation a I'arriere du grenat réfléchit la
lumiére incidente, que I'on observe avec un microscope a lumiére polarisée, le polariseur et
I’'analyseur étant en position presque croisée. Les régions a induction magnétique B non-nulle
apparaissent alors lumineuses quand on les observe a travers I'analyseur : une intensité
lumineuse plus importante traduit une densité de flux magnétique locale plus élevée. Les
mesures ont été effectuées a température constante, en augmentant le champ magnétique
de 0 a 67,2 mT avec un pas de 1,5 mT. Pour I’échantillon Y10T, plusieurs parameétres ont été

utilisés pour optimiser I'acquisition a faible (0 — 29,8 mT) et a fort (29,8 mT - 59,7 mT) champs.

D. Letraitement des images

Les images obtenues sont calibrées en mesurant, pixel par pixel, la réponse magnéto-
optique du grenat, c’est-a-dire, l'intensité lumineuse en fonction du champ magnétique
appliqué, au-dessus de la température critique du supraconducteur. Toutes les données ont
été traitées avec Matlab (R2014a, The Mathworks). Une calibration et une correction pixel par
pixel des images permettent d’évaluer la densité de flux magnétique B pour chaque point de
I'image puis de corriger les effets d’un éclairage hétérogene. Si I'on considére qu’une image
est composée de N pixels et que la calibration a été effectuée a M champs magnétiques
différents, on peut définir un polyndme du second degré lij = aiH;? + biH; + ci, liant I'intensité
lij dans le i#™ des N pixels de I'image au j™ champ appliqué, Hj, dans la séquence de
calibration. L'intensité de I'image peut alors étre exprimée par la relation | =H - C, ou | est
le vecteur image, de longueur N, et H une matrice de dimension (Mx3), qui représente le
champ magnétique :

( H? Hi 1 )
H= | : S
L HwW Hw 1 )

C = [aj, bj, ci], est la matrice (de dimension : 3xN) des coefficients du polyndme, avec i

variant de 1 a N. Les coefficients a;, bi et Ci ont été obtenus par une inversion de matrice, avec
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C = (H* ). La densité de flux B dans chaque pixel a été obtenue en résolvant le polynéme

du second degré.

L'étude de la progression des fronts de flux magnétique dans le matériau
supraconducteur a été restreinte aux zones de I'image qui n’étaient pas influencées par des
facteurs extrinseques comme des défauts sur I'indicateur magnéto-optique ou la proximité
des arétes latérales du matériau supraconducteur, qui provoquent une courbure du front de
flux. De plus, pour éviter tout effet parasite lié a une source de lumiere hétérogene, deux
bandes de 200 um de largeur de part et d’autre de I'extrémité des images ont été exclues de
I’'analyse des données. Les images ont donc été acquises au centre de I’échantillon. La Figure

IV.2 regroupe les différentes étapes de traitement pour la détermination du front de flux.

a) Image brute b) Image traitée
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Figure IV.2 : Différentes étapes menant d la détermination de I'avancement du front de flux. (a) Image
originale. (b) Image traitée. (c) Profil de Bean extrait de I'image traitée. (d) Ajout des positions du bord de
I’échantillon et du front de vortex a I'image traitée.

Chaque image a été balayée dans la direction de I'axe matérialisant le bord de
I’échantillon, afin de déterminer les profils de Bean en fonction de la coordonée X (Figure
IV.2.c). Pour chaque balayage, la valeur d’intensité relevée d’un pixel (Xi, Yj) a été moyennée
avec celles des pixels voisins (Xi-2, ¥j), (Xi-1, ¥j), (Xi+1, ¥j), (Xi2, ¥j) le long du méme axe. L'intensité
parasite au centre du film a été mesurée et soustraite des profils de B, de maniére a ce que
I’état Meissner corresponde a B = 0. On peut alors déterminer la position des fronts de flux
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pour différentes valeurs seuil Bt de I'induction, en déterminant la coordonnée y qui coincide
avec la premiere intersection du profil de Bean avec le seuil (en partant du centre du film).
Pour une valeur Bt voisine de 0, le front ainsi déterminé correspond a la frontiere entre I'état
Meissner (les parties noires dans la Figure 1V.2), et I’état mixte. Cependant le choix d’un seuil
trop faible (inférieur a 1,27 mT) est préjudiciable au rapport signal a bruit des données. Plutot
gue la progression des vortex, c’est le bruit de la caméra qui devient I'élément prédominant
pour la détermination du front. Dans toutes les expérimentations, le front de flux magnétique
a été extrait pour Bt compris entre 1,5 et 15 mT. Pour chaque image, le bord de la piste
supraconductrice a été identifié comme étant la position ou le profil de densité de flux est

maximal. Cette position correspond au pic dii au champ démagnétisant.

E. Résultats

1. Etude de I'effet de la gravure
La Figure IV.3 illustre la progression de la densité de flux magnétique dans I’échantillon
de référence non-irradié YOT a 46 K soumis a deux champs magnétiques différents. Ces images
permettent de déduire la densité de courant critique jc = 1,4 x 10 Am™2, en appliquant la
méthode de van der Beek et al. (van der Beek et al., 2002). La position du front de flux, calculée
par rapport au bord du film, est donnée par la distance h, entre le front de flux magnétique et

le bord du film précédemment défini.

a) 400 .
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350 Meissner
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Figure IV.3 : Images magnéto-optiques de la pénétration du flux magnétique dans I'échantillon YOT
(échantillon de référence non-irradié, a 46 K). Les images (a) et (b) montrent la progression du front de flux
aux champs magnétiques respectifs poH = 11,9 mT et 25,4 mT. La ligne verte indique le bord de la piste
supraconductrice et la ligne rouge représente la position du front de flux magnétique pour un seuil de
7,5mT
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qgue de la progression de vortex

La Figure IV.4 montre la progression du flux magnétique depuis les bords longs de

I’échantillon YOT (avec j(46 K)=1,35x 10 Am?), soumis a un champ magnétique

poH =
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Figure IV.4 : Comparaison des effets des gravures chimique (a, c et e) et ionique (b d et f) sur la pénetration
du flux magnétique dans la couche mince YBa,Cus0;.s YOT. Images magnéto-optiques de la pénétration du
flux, respectivement a travers les bords définis par gravure chimique (a) et ionique (b) pour un champ
appliqué de 25,4 mT. La ligne rouge indique le front de flux pour une valeur de seuil fixée a B; = 3,76 mT. La
ligne verte représente le bord de I’échantillon. Fonctions de corrélation spatiale a différents ordres Cq(x, t),
normalisées par les facteurs gaussiens Rg (Guyonnet et al., 2012; Santucci et al., 2007) avec
q=2,3,4,5,7 9, 12, respectivement pour la gravure chimique (c) et ionique (d). Exposant de rugosité H,
tracé en fonction de q pour la gravure chimique (e) et la gravure ionique (f).
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Les résultats relatifs au bord défini par gravure chimique sont présentés dans les
encarts de gauche (3, c, e) et ceux relatifs au bord défini par gravure ionique a droite (b, d, f).
Dans les deux cas, le front est défini par Bt=3,7 mT. Les encarts (c) et (d) présentent les
fonctions de corrélation spatiale Cq (Equation IV.4), pour g compris entre 2 et 12. Ces fonctions
sont normalisées par les facteurs gaussiens Rg = Cg’(x, 0)/CS(x,0) (Guyonnet et al., 2012;
Santucci et al., 2007) ; ici, Cg’(x, 0) est la valeur que C4 aurait pour une interface dont les
déplacements locaux serait régis par une densité de probabilité gaussienne (Grisolia et al.,
2013). Les résultats montrent clairement une loi de puissance, qui se maintient jusqu’a une
longueur de saturation lsat ¥ 30 um. Cette loi de puissance n’est toutefois pas valable pour les

courtes distances (< 2 um), en dessous desquelles le bruit prime sur les corrélations.

0 5 10 15 20 0 5 10 15 20

Seuil (mT) Seuil (mT) Seuil (mT)

Figure IV.5 : Variation de I'exposant de rugosité (H,) en fonction de la valeur de seuil (B:), comprise entre
1,5 et 15 mT, utilisée pour définir le front de progression, pour les mémes ordres q que ceux de la Figure
IV.4. Les résultats présentés sont obtenus pour les bords définis par gravure chimique (a) et ionique (b) pour
I’échantillon de référence non-irradié YOT. (c) présente les résultats obtenus pour le front de flux
progressant a partir du bord gravé ioniquement de I’échantillon Y2T.

Lors de I'étude de la progression du front de flux depuis I'extrémité gravée
chimiquement, on observe une nette dispersion de la fonction de corrélation spatiale pour g
croissant, pour des distances inférieures a une longueur de transition |x=12 um. Ce
comportement est caractéristique d’un « multiscaling ». Entre |« et lsat toutes les courbes sont
paralléles : les moments Cq suivent toutes la méme loi de puissance. Le « multiscaling » est
négligeable pour des valeurs de seuil (Bt) supérieures (Figure 1V.5.a). En revanche, pour le front
progressant depuis le bord défini par gravure ionique, la dispersion des courbes de Cq(X,0) est
moins perceptible et intervient pour une longueur inférieure a Ix = 8 um. L’exposant de Hurst
Hgq extrait des données est tracé en fonction de I'ordre  dans les encarts (e) et (f). Alors que
le front progressant depuis le bord défini par gravure chimique présente un Hq décroissant en
fonction de q, depuis Hq = 0,45 jusqu’a Hq = 0,2, le front avangant a partir du bord défini par

gravure ionique est caractérisé par un Hq = 0,35, indépendant de g. Si on exclut la plus faible
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valeur de seuil, les résultats sont indépendants de Bt (Figure IV.5.b). Ainsi, les résultats
obtenus pour I’échantillon vierge YOT mettent clairement en avant I'effet du traitement des

bords de I’échantillon sur la rugosité du front de flux.

2. Etude de I'effet de I'irradiation

La Figure IV.6 présente la pénétration du flux magnétique, dans les échantillons
irradiés avec des ions lourds de haute énergie, depuis le bord défini par gravure chimique.
Comme précédemment, on observe un « multiscaling » pour les ordres supérieurs de la

fonction de corrélation (Equation IV.4).

B,=2T; E=1 GeV; 207pp31+ B,=6T; E =1 GeV; 207pp31+ B,=10T; E = 130 MeV; 207pp31+

500

450

400

E 350
2
> 300
a)
E
=
oo 10
=
S~
~
=)
%
N’
S
&}
10°
10° 10° 10? 10° 10° 10! 102 102 10°
d) X (um) e) X (um) X (um)
0.5 0.5
0.4 0.4 0.4
0.3 0.3 0.3
o
I
0.2 0.2 0.2
0.1 0.1 0.1
0 0 0
0 5 10 0 5 10 0 5 10
q q : q
8) h) i)

Figure IV.6 : Résultats obtenus pour la progression du front de flux depuis les bords définis par gravure
chimique sur les échantillons Y2T (irradié par des ions Pb avec une fluence de 1x10' cm™2 et une énergie de
1 GeV, sous un champ magnétique de 30 mT, colonne de gauche :a, d, g), Y6T (irradié par des ions Pb avec
une fluence de 3x10' cm™ et une énergie de 1 GeV, sous un champ magnétique de 13,4 mT, colonne
centrale : b, e, h) et Y10T (irradié par des ions Pb avec une fluence de 5x10' cm= et une énergie de
130 MeV, sous un champ magnétique de 30 mT, colonne de droite : ¢, f, i). (a-c) Images magnéto-optiques
de la pénétration du flux. (d-f) Fonctions de corrélation spatiale a différents ordres (Equation IV.4) Cq(x,0),
normalisées par les facteurs gaussiens Rg (Santucci et al., 2007; Surdeanu et al., 1999) (g-i) Exposant de
rugosité (ou exposant de Hurst) H, en fonction de I'ordre q pour une valeur de seuil Bi=3,76 mT.
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Pour les deux échantillons présentant le moins de désordre, c’est-a-dire, Y2T irradié
avec des ions Pb de 1GeV, a une fluence de 1x 10" cm? (et caracterisé par
jc(46 K) = 1,2 x 10 Am™2), et Y10T irradié avec des ions Pb de 130 MeV a une fluence de
5x 10 cm? ( je(46 K) =9,5+0,05 x 101° Am?2), le comportement a petites distances de
Cq(x,0), I’évolution de I'exposant de Hurst Hq(q), ainsi que les valeurs de I« et lsat sont tres
similaires a celles obtenues pour I’échantillon non-irradié YOT. Ceci indique que le désordre
dans I’'ensemble des vortex et la rugosité du front de flux sont principalement introduits par

le bord de la piste supraconductrice.

Le dernier échantillon, Y6T, irradié avec des ions Pb d’l GeV a une fluence de
3 x 10! cm?, présente une fonction Cq dont la dispersion sur de faibles distances est plus
prononcée. La longueur de saturation lsat ~ 20 um est l[égérement plus faible, aucun régime de
transition n’est observé et la chute de Hq(q) de 0,45 a 0, est plus brutale. On remarque
également que la densité de courant critique jc(46 K) = (5,4+0,3) x 10° Am= pour ce film est
bien plus faible que pour les autres films, vraisemblablement a cause des contraintes plus

importantes induites par les ions lourds implantés dans le substrat de LAO.

Une irradiation par des ions Pb avec une fluence de 5x10'! cm et une énergie de
130MeV (Y10T) conduit a un « multiscaling » trés faible des fronts de flux progressant depuis
un bord défini par gravure ionique (Figure 1V.7), et a une tres légere dépendance de Hq en
fonction de Q. Par contre, une irradiation a une énergie de 1 GeV produit une dispersion
prononcée de Cq sur de petites distances. Pour I’échantillon Y6T, irradié par des ions Pb avec
une fluence de 3x10! cm™ et une énergie de 1GeV, la progression de front depuis le bord
défini par gravure ionique présente, comme pour la gravure chimique, un exposant de Hurst
Hq(q) qui décroit rapidement de 0,4 a 0. Cela laisse penser que l'irradiation a 130 MeV
introduit un désordre comparable a celui dans I’échantillon vierge. D’autre part, le désordre
introduit par l'irradiation a 1 GeV prime sur celui induit par les défauts natifs (dus a la
croissance par co-évaporation). La longueur de saturation décroit, de la méme facon, avec

I'augmentation du niveau de désordre.
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Figure IV.7 : Résultats obtenus pour la progression du front de flux depuis les bords définis par gravure
ionique sur les échantillons Y2T (irradié par des ions Pb avec une fluence de 1x10™ cm= et une énergie de
1 GeV, sous un champ magnétique de 30 mT, colonne de gauche :a, d, g), Y6T (irradié par des ions Pb avec
une fluence de 3x10' cm™ et une énergie de 1 GeV, sous un champ magnétique de 13,4 mT, colonne
centrale : b, e, h) et Y10T (irradié par des ions Pb avec une fluence de 5x10' cm=2 et une énergie de
130 MeV, sous un champ magnétique de 30 mT, colonne de droite : ¢, f, i). (a-c) Images magnéto-optiques
de la pénétration du flux. (d-f) Fonctions de corrélation spatiale a différents ordres (Equation 1V.4) Cq(x,t),
normalisées par les facteurs gaussiens Rg (Santucci et al., 2007; Surdeanu et al., 1999) (g-i) Exposant de
rugosité (ou exposant de Hurst) Hq en fonction de I'ordre q pour un seuil Bi=3,76 mT.

On s’intéresse maintenant a I'analyse des fonctions de corrélation « temporelle »,

(ou I'évolution de la variable t est remplacée par celle du champ magnétique auquel

est soumis I’échantillon). La Figure IV.8 présente différents ordres g de Cq4(0,t) pour des fronts

de flux progressant depuis les bords définis par gravure chimique. Un faible « multiscaling »

est observée pour les trois couches présentant le désordre le plus faible (YOT, Y2T et Y10T).

Les valeurs du coefficient de croissance £, obtenues a partir d’un ajustement de Cq4(0,t) par

une loi de puissance, sont comprises entre 0,2 (Y2T) et 0,6.
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Sans irradiation
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Figure IV.8: Figures principales: fonctions de corrélation « temporelle » Cq(0,t) décrivant les

caractéristiques de la croissance de fronts de flux progressant depuis le bord gravé chimiquement des
échantillons YOT (a), Y2T (b), Y6T (c), et Y10T (d). Les encarts montrent I’évolution de I'exposant de
croissance f3 extrait de C5(0,t) en fonction de B.

L’échantillon fortement désordonné Y6T présente une valeur intermédiaire S~ 0,4.
Des résultats similaires sont obtenus pour les fronts de flux provenant d’'un bord défini par

gravure ionique (Figure IV.9).
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Sans irradiation B,=2T; E = 1 GeV; 27Pb3!*
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Figure IV.9: Figures principales: fonctions de corrélation « temporelle » Cq(0,t) décrivant les
caractéristiques de la croissance de fronts de flux progressant depuis le bord gravé ioniquement des
échantillons YOT (a), Y2T (b), Y6T (c), and Y10T (d). Les encarts montrent I’évolution de I'exposant de
croissance f3 extrait de C5(0,t) en fonction de B

F. Interprétation

Les résultats montrent une différence nette entre les fronts de flux progressant depuis
les bords définis par gravure chimique et ceux progressant depuis les bords définis par gravure
ionique. Dans le premier cas, le calcul donne, systématiquement, un exposant de rugosité
o=~ 0,45 et un exposant de croissance = 0,3. Ces résultats sont tres similaires a ceux obtenus
pour les supraconducteur a base de fer Ba(Feo.925C00.075)2As2 (Grisolia et al., 2013), et sont
cohérents avec ceux prévus par le modeéle KPZ. Les fonctions de corrélation spatiale a
différents ordres font apparaitre trois régimes différents : pour des distance faibles x < Ix, on
observe un « multiscaling » avec une dispersion nette des courbes Cy(X,0) pour q croissant.
L’exposant de Hurst décroit de Hq~0,45 a Hq=0,2. Pour des distances intermédiaires

lsat > X > lx, les courbes Cq(x,0) sont paralleles sur une échelle log-log, avec a = 0,45 ~ akpz.
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Pour X > lsat ~ 30 um, les fonctions de corrélation saturent. Le comportement d’échelle est trés
peu influencé par l'introduction de désordre additionnel, par irradiation aux ions lourds.
L'effet de l'irradiation est observableseulement pour I'échantillon Y6T, ou la forte fluence
(3 x 10 cm™) pour une énergie de 1 GeV provoque des dommages significatifs au film
supraconducteur et au substrat. Dans ce cas, le comportement de Cq(x,0) est modifié. On note
une augmentation de la longueur en dessous de laquelle le « multiscaling » apparait (régime
des petites distances), la disparition du régime intermédiaire, et des longueurs de saturation

plus petites.

Les fronts de flux progressant depuis le bord défini par gravure ionique de I'’échantillon
non-irradié YOT sont caractérisés par un régime de « multiscaling » réduit a faible distance, et
par des exposants quasi-constants : @~ #~0,35—0,45. Cela est plus en adéquation avec le
modele d’Oslo proposé par Welling et al. (Welling et al., 2003). Dans ce cas, I'effet de
I'introduction d’un désordre dans le volume du supraconducteur par le bombardement aux
ions lourds est bien plus prononcé que pour le cas des bords définis par gravure chimique.
Alors que I’exposition de I’échantillon a des ions de 130 MeV génere un léger « multiscaling »,
I'irradiation avec des ions Pb de 1 GeV avec une fluence de 1 x 10'' cm™ provoque un
« multiscaling » prononcé, avec un exposant de Husrt Hg tombant rapidement de 0,3 a 0. Ce
comportement est aussi observé pour I'échantillon Y6T, exposé a des ions Pb de 1 GeV avec
une fluence de 3 x 10'* cm™. Par conséquent, le désordre interne introduit par I'irradiation

d’ions de 1 GeV I'emporte sur celui créé par gravure ionique.

Pour des faibles niveaux de désordre, les propriétés statistiques des fronts de flux sont
liées au traitement du bord a partir duquel ils progressent, et non au piégeage dans le volume
du supraconducteur. Bien que le piégeage et la densité de courant critique qui en résulte
soient les mémes dans les figures IV.6 et IV.7 - ces figures présentent le méme échantillon -
les fronts de flux se comportent de facon différente. Ceci met en évidence que la rugosité des
fronts de flux est, pour les échantillons YOT, Y2T et Y10T, principalement déterminée par les
défauts de bord introduits par le procédé de gravure chimique. On peut également remarquer
gue I"'exposant de croissance est, dans tous les cas, indépendant du type de traitement subi
par les bords. Ceci montre que le piégeage dans le volume influence de maniére comparable
la rugosité des fronts de flux progressant depuis les bords de I'échantillon. L'importance
croissante du désordre dans le volume est démontrée par la décroissance rapide de Hq (Q) a

0.
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L'aspect général du comportement d’échelle des fonctions de corrélation, avec trois
régimes X < lx, Ix <X <lsat, et X > lsat souligne I'importance de ce que I'on peut appeler des
« évenements rares » (Barabasi and Stanley, 1995). Dans les expériences présentées, ces
« événements rares » correspondraient a la présence de défauts particulierement importants
sur les bords des films supraconducteurs, qui favoriseraient la pénétration du flux magnétique
(Brisbois et al., 2016). Le lien de ces « évenements rares » avec la pénétration de flux par
avalanche, a basse température, reste a établir (Altshuler et al., 2004; Aranson et al., 2005;
Baruch-El et al., 2015; Biswal et al., 2008; Brisbois et al., 2016; Embon et al., 2017; Leiderer et
al., 1993; Motta et al., 2014; Wijngaarden et al., 2006). Les simulations menées dans (Barabasi
and Stanley, 1995) mettent en évidence que le régime des faibles distances X < Ix correspond
a un comportement multi-affine, découlant de la superposition des fronts issus de différents
« événements rares », alors que dans le régime de distances intermédiaires Ix <X < lsat on
retrouve un front auto-affine déterminé par la progression des vortex a travers le désordre
interne au supraconducteur. Cette hypothése est validée en isolant un « événement rare »,
ou défaut, particulierement prononcé sur le bord gravé chimiquement de I’échantillon Y2T
(Figure IV.10). La prise en compte du défaut - dans le traitement des données - fait ressortir
un « multiscaling ». Celui-ci est fortement réduit lorsque le défaut est exclu de I'analyse. On
peut supposer que la longueur de transition I« précédemment définie est directement liée a

la taille de ce type de défaut.
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Figure IV.10 : Pénetration du flux depuis le bord gravé chimiquement de I’échantillon Y2T, dans une partie
qui comprend un défaut particulierement prononcé ou “événement rare”. Ce défaut induit un renflement
sur la partie gauche du front de flux (a, b). La prise en compte du “événement rare”, induit un
« multiscaling » de la fonction de corrélation spatiale C4(x,0), alors que le « multiscaling » est fortement
réduit lorsque le “événement rare” est exlu de I'analyse (c, d). Les courbes (e) et (f) présentent les exposants
de croissance correspondants. Les évolutions des exposants de rugosité et de croissance en fonction de
I'ordre g sont représentées dans les encarts.

On s’intéresse a présent a I'effet du désordre au sein méme de la couche provoqué par
les irradiations auxquelles ont été soumis les films. L'étude des images de MET, Figure 1V.11,

révele des défauts colonnaires occupant respectivement environ 10% et 23% du volume des
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échantillons Y2T et Y6T. Pour un échantillon d’YBa,Cu307.s bombardé avec des ions de Pb de
130 MeV a une fluence n=1x 102 cm?, les défauts occupent 29% de I'échantillon. On
s'attend donc a une proportion de défauts d’au moins 15%, pour Y10T (fluence
n =5x10% cm 2, By=10T), alors qu’on obtient pour cet échantillon une température critique
plus élevée et un désordre moins important que pour I'échantillon Y2T (By=2T). Ceci
s’explique si I'on se souvient que - lors de l'irradiation avec des ions d’1 GeV - des électrons
secondaires sont émis pendant le passage de I'ion, qui endommagent les régions autour des
défauts colonnaires (Biswal et al., 2008). Pour I'échantillon Y6T, 23% du matériau
supraconducteur est rendu amorphe par l'irradiation. Dans cet échantillon, les défauts se
chevauchent et créent des régions amorphes aux contours irréguliers. On suppose que ces
groupements fortuits de défauts donnent naissance a des « événement rares » qui facilitent
la pénétration du flux et ainsi la rugosification du front et le « multiscaling ». La présence de
« multiscaling » dans le front de flux progressant depuis le bord défini par gravure ionique de
I’échantillon Y2T laisse penser que de tels groupements de défauts sont déja présents a des

fluences plus faibles.

a)  ®=1.101at/cm?; b)  ®=3.10"at/cm?; ¢ ®=10.10"1at/cm?;
E=1GeV; 207pp3l+ E =1 GeV; 207pp31+ E =130 MeV; 207pp31+

10% de zone amorphe 23% de zone amorphe 29% de zone amorphe

Figure IV.11 : Image — par microscopie électronique a transmission - des couches minces irradiées avec des
ions plomb a respectivement des fluences de 1 x 10 cm=2 (a) et 3 x 1012 cm™ (b) et une énergie de 1 GeV
et une fluence de 10 x 10* cm2 et une énergie de 130 MeV (c)

G. Conclusion

Ce chapitre présente une étude de la rugosité des fronts de flux magnétique, formés
par les vortex pénétrant dans des couches minces d’YBa;Cus07-s présentant différents types
de désordre. Nous avons d’abord étudié un désordre sur les bords des couches, créé par deux

types de gravure. La définition des bords des couches minces par gravure ionique donne lieu
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aundésordre faible ; par contre, une gravure chimique introduit un désordre fort. Par ailleurs,
une irradiation avec des ions lourds de haute énergie augmente le désordre en volume. Nous
avons étudié en paralléle une couche témoin, non irradiée, une couche irradiée avec des ions
de Pb d’énergie 130 MeV a une fluence de 5 x 10! cm™, et deux couches irradiées avec des
ions Pb d’énergie 1 GeV a des fluences respectives de 1 x 10! cm et 3 x 10! cm™. Le fort
désordre au sein du matériau supraconducteur — obtenu par gravure chimique et irradiation
a fortes doses - donne lieu a I'apparition « d’évenements rares », constitués de défauts
particulierement marqués ou de regroupements fortuits de défauts. Ces événements rares
entrainent un front de flux multi-affine ainsi qu’une loi d’échelle fonction de I'ordre q de la
fonction de corrélation spatio-temporelle, ou « multiscaling ». Ce « multiscaling » est
caractérisée par la dépendance en ( I'exposant généralisé de Hurst Hq (ou exposant de
rugosité). Un désordre fort sur les bords, introduit par gravure chimique, donne lieu a une
chute de H, depuis la valeur prédite par le modele KPZ, Hy=> = 0,5 jusqu’a Hq=15 ~ 0,2 environ.
Ce comportement est trés similaire a celui trouvé dans des cristaux supraconducteurs de
Ba(Feo,93C00,07)2As2 (Grisolia et al., 2013). Un désordre en volume relativement faible, tel que
rencontré dans les couches d’YBa;CusO7 brutes de croissance, ou irradiées avec des ions Pb
de 130 MeV, donne lieu a I'observation d’un comportement décrit par le modele KPZ, ou
encore par le modele d’Oslo préconisé par Welling et al. (Welling et al., 2003). Le fort désordre
en volume, introduit par une forte dose d’ions Pb d’1 GeV, engendre un « multiscaling » ce
qui se traduit par une valeur de Hq qui décroit rapidement jusqu’a 0 en fonction de q.

La rugosité des fronts de flux est un parametre important pour les résonateurs
supraconducteurs dédiés a I'IRM, en particulier en prévision de leurs interactions futures avec
des champs magnétiques intenses. Le facteur de qualité de ces résonateurs est diminué avec
les pénétrations de flux dans le matériau supraconducteur et en particulier, par le transit de
vortex. Cette pénétration est facilitée par la rugosification du front de flux et notamment par

la présence de défauts prononcés, agissant comme « événements rares ».

Nous avons identifié dans ce chapitre I'origine des différents comportements d’échelle
des fronts de flux rugosifiés. Il nous a également été permis de mettre en évidence certains
procédés entrant dans la fabrication de dispositifs supraconducteurs qui permettront
d’adapter leurs propriétés électriques, en fonction de I'usage qui en est attendu.

Les résonateurs supraconducteurs de la société Ceraco étudiés dans le chapitre 3 ont

également été fabriqués, par co-évaporation. Le motif de ces résonateurs a été obtenu par
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gravure ionique. Le comportement du front de flux progressant depuis le bord de I’échantillon
YOT défini par gravure ionique est donc celui qui se rapproche le plus des échantillons étudiés
dans le chapitre 3 et plus particulierement des résonateurs dont I’épaisseur de 300 nm est du
méme ordre de grandeur que celle des échantillons étudiés dans ce chapitre.

L’augmentation du désordre dans les résonateurs utilisables en IRM est un autre
moyen d’obtenir une diminution de leur facteur de qualité lors de I'étape d’émission. Cette
méthode mérite d’étre testée pour compléter celle présentée dans le chapitre 3. Il faut
toutefois rappeler que la gravure ionique permet une meilleure définition des bords que la
gravure chimique qui sera plus difficile a implémenter quand il s’agira de combiner un
désordre de bord important et les constrictions présentées dans le chapitre précédent.

L'étude présentée dans ce chapitre a été effectuée sous un champ magnétique
statique. Les comportements étudiés ne sont donc pas directement transposables a
I'application RF qui est faite des matériaux supraconducteurs en IRM. Le banc expérimental
de magnéto-optique devra pour cela étre modifié pour permettre |'observation du

mouvement des vortex soumis a des champs RF.
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Conclusion générale et perspectives

L'utilisation des antennes supraconductrices en IRM entraine une amélioration
manifeste de la qualité des images acquises en imagerie par résonance magnétique. En effet
ces antennes permettent de multiplier le rapport signal a bruit d’un facteur compris entre 2
et 10 (ce facteur dépend de I'intensité du champ Bo, de la taille de I'antenne, de la charge de
I’échantillon et des applications) par rapport aux antennes en cuivre et d’obtenir de meilleures

résolutions dans des temps d’acquisition plus courts et d’améliorer ainsi la qualité des images.

Cependant, l'utilisation de ces antennes présente un probleme important: lors de
I’étape d’émission, elles concentrent le champ RF utilisé pour la bascule du moment
magnétique formé par les spins des noyaux (ceux d’hydrogéne dans la plupart des cas). Afin
d’acquérir des images quantitatives, il est nécessaire de désactiver I'antenne de réception

pendant la phase d’émission. On appelle cette désactivation le découplage.

La question principale autour de laquelle tourne ces travaux de thése est celle du
découplage des antennes SHTC avec I'antenne d’émission RF, et leur « réactivation » lors de
la phase de réception ; ceci dans 'optique d’acquérir des images quantitatives d’IRM. Nous
avons traduit cette question par le schéma de la Figure 1.8 du chapitre I. Une autre fagon de
formuler cela est de diminuer son facteur de qualité a une valeur avoisinant 10 pendant la
phase d’émission, et de retrouver un Q de I'ordre de 10000 pendant la phase de réception, le
tout dans des temps compatibles avec les séquences IRM. Afin de remplir cet objectif, nous
avons suivi deux voies, qui exploitent chacune les propriétés des matériaux supraconducteurs.
Nous avons modifié la géométrie des antennes SHTC pour exacerber les propriétés non-
linéaires des matériaux supraconducteurs en fonction de la puissance RF. En paralléle, nous
avons étudié l'effet de différents désordres structuraux introduits dans des films

supraconducteurs, sur leurs propriétés.

Afin de mener a bien I'étude de la non-linéarité de la résistance de I'antenne SHTC en
fonction de sa géométrie et de I’épaisseur du matériau supraconducteur, nous avons
développé un cryostat permettant de caractériser ces antennes en fonction de leur

température de fonctionnement et de la puissance RF incidente.

Les deux modifications apportées aux antennes (I'épaisseur et I'introduction d’une

constriction) se sont avérées efficaces pour diminuer la valeur du facteur de qualité pour de
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forts niveaux de puissance. Cette diminution du facteur de qualité Q est d’autant plus
importante que la température de fonctionnement est proche de Tc. Cependant I'effet de
I’épaisseur de la couche est plus important que celui de la constriction. Cette différence
s’explique en partie par un champ caractéristique qui diminue avec I'épaisseur de la couche
supraconductrice. Ce champ représente le champ magnétique nécessaire pour une
pénétration totale des vortex pour un matériau supraconducteur épais, ce parametre est
fonction de I'épaisseur de la couche de matériau. Un des points clés de notre étude est le
temps de transition des antennes supraconductrices entre les états résistif et non-résistif.
Dans des conditions reproduisant celles prévues lors d’une séquence IRM, le temps de
transition des antennes était inférieur a la résolution instrumentale, c’est-a-dire 12 ps, bien
inférieur au temps séparant I’émission de la réception (de I'ordre de la milliseconde dans les

séquences d’IRM classique).

Nous avons rapproché nos résultats des modeles existants dans la littérature, et si a
fortes puissances, les deux résonateurs avec une constriction courte (20x100 pm?) suivent le
modele de Clem & Sanchez, ce n’est pas le cas pour les autres. Nous pensons que dans ces
cas-13, les puissances mises en jeu ne sont pas suffisantes pour déplacer les vortex. Les pertes
dans ces résonateurs s’expliqueraient par I'oscillation des vortex a l'intérieur des pieges de

potentiel qui les ancrent.

On remarque que les puissances élevées se sont révélé difficiles a explorer en partie a
cause du claquage des antennes présentant des constrictions. Cependant ce phénomeéne s’est
produit dans des conditions particulieres (a champ terrestre et a 60 K). Lors de ces
expériences, en champ terrestre et a 70 K, le facteur de qualité le plus bas obtenu était de
155, pour une puissance de 400 mW (3,3 uT), soit un ordre de grandeur au-dessus de celui
souhaité. Cependant, compte tenu des travaux précédemment réalisés, en intégrant I'effet de
I'intensité du champ statique (1,5 T), aux niveaux de puissance explorés dans cette these, nous
atteindrions un facteur de qualité de 100, et en augmentant la puissance incidente a 45 W
(35 uT), nous devrions atteindre un Q de 10 lors de la phase d’émission (en vérifiant bien qu’a
bas niveau de puissance les propriétés du matériau supraconducteur ne soient pas altérées

par le champ statique).

La seconde voie explorée dans ce travail de thése repose sur la modification des
propriétés physiques du matériau supraconducteur. L'objectif ici était d’étudier I'influence
d’un désordre structural induit a I'intérieur du matériau sur ses propriétés. Plusieurs types de
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désordre ont été introduits dans le matériau. Un désordre de bord d{ au type de gravure
utilisée pour la définition des bords de la piste supraconductrice. Et un désordre de volume
dd a lirradiation aux ions lourds de la couche supraconductrice. Cette irradiation provoque

des défauts colonnaires dans le volume du matériau.

Pour étudier 'effet des désordres introduits de ces fagons, nous avons observé la
pénétration des vortex a l'intérieur du matériau refroidi a champ nulle, puis soumis a un
champ magnétique croissant. La progression des vortex a été caractérisée par la rugosité du
front de flux. De cette maniére, nous avons identifié la gravure chimique comme celle
introduisant le désordre le plus important. Cependant cette gravure ne permet pas une
définition nette des bords, elle ne pourra donc pas étre utilisée pour la réalisation de
constriction sur la piste supraconductrice. Au contraire l'irradiation aux ions lourds permet de
jouer sur la densité de courant critigue et le désordre a lintérieur du matériau.
L'augmentation du désordre a lintérieur du matériau aurait également pour effet la
diminution du facteur de qualité des antennes en dehors de I'étape d’émission. En prenant en
compte ces deux facteurs, l'irradiation aux ions lourds serait un moyen d’accentuer la

diminution du facteur de qualité.

Pour la suite de I'étude des résonateurs supraconducteurs, il serait intéressant
d’observer leur comportement en magnéto-optique sous |'effet d’'un champ RF. Cette étude
permettrait de confirmer les hypothéses faites sur la dynamique des vortex aux puissances
étudiées. Le cryostat modulable développé au cours de cette thése pourrait accueillir les
éléments nécessaires a un banc de magnéto-optique. De la méme maniére, nous pourrions
étudier I'effet de l'irradiation aux ions lourds sur le facteur de qualité des résonateurs
supraconducteurs a fortes puissances. Outre I'approfondissement des phénomeénes sous-
jacents a la désactivation des résonateurs supraconducteurs, le développement d’un cryostat
IRM compatible est en cours. Ce cryostat associé a un systeme d’accord et d’adaptation
automatique et sans-contact permettra la validation des hypothéses émises sur la

désactivation des antennes.
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A. Principes de I'imagerie par résonance magnétique

1. Le temps de récupération longitudinale : Ty
Le temps T1 est le temps caractéristique de récupération de I'aimantation longitudinale

le long de Bo. Ce temps est spécifique au milieu, il dépend de l'interaction spins-réseau, il

traduit la perte d’énergie par couplage entre les noyaux et leur environnement.

° 90°
180 t H

Pulses appliqués

By
z z z z
X x X X Evolution de
I'aimantation
y y y y

Alignement _ Resuperatl_on Projection

selon B, longitudinale suivant T1 dans le plan

transverse

afin de lire la
mesure

Figure A.1: Séquence d’inversion-récupération permettant de mesurer le T;. Le « t » correspond au temps
de repousse c’est-a-dire au temps entre la stimulation a 180° et celle a 90°.

Lors d’une expérience de RMN classique on mesure le T1 avec une séquence
d’inversion-récupération (Figure A.1). Dans un premier temps on va émettre un pulse a 180°,
qui orientera I'aimantation selon I'axe —z. On observe alors la récupération longitudinale de
I’'aimantation selon z. L’aimantation ne pouvant étre mesurée que dans le plan transverse, il
est nécessaire de réaliser une impulsion de 90° afin de la basculer dans ce plan. On répéte
cette opération a des temps de repousse différents (« t ») afin d’extraire le T1 des différentes
valeurs de I'aimantation. Les différentes valeurs obtenues lors de ces inversions-récupérations

nous permettent d’obtenir la courbe présentée Figure A.2.
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My(1 — 2e~t/T)

Temps
d’inversion
0 D — 1 L 1 L 1
T1 2T1 3T1 4'['1 5T1
'Mo

Figure A.2 : Représentation de I’évolution de I'aimantation M(t) aprés une inversion (pulse a 180°) en
fonction du temps. La récupération de I'aimantation selon z va suivre la formule suivante : M(t)=Mo(1-2¢
Y1), Le temps d’inversion, il correspond au temps au bout duquel I'aimantation selon I'axe z devient nul
apres une impulsion de 180°.

2. Le temps de relaxation transversale : T,
Le temps de relaxation transversale, noté Tz, correspond au déphasage de

I'aimantation apres I'excitation RF. Le déphasage de I'aimantation dépend de deux types

d’interaction :

- les interactions spins-spins, qui correspondent aux échanges d’énergie entre les spins
eux-mémes,

- les interactions avec les hétérogénéités locales de champ (indépendante de
I’échantillon).
Si on prend en compte ces deux types d’interaction, le temps de déphasage de

I'aimantation sera caractérisé par le temps T2*. En revanche, si on s’affranchit des

hétérogénéités du champ, il sera caractérisé par le temps Ta.

90° 180°

T Te
Pulses appliqués

Bo
z z z z z z z
X \ X 2\ x x N X &) *  Evolution de
/ / -4 = 2 I'aimantation
y Y y y y y
Ali t Aprés | . ,
'gnemen pres e Déphasage  Pulse de 180° Rephasage Echo Déphasage
selon B, pulse de maximum
90°

Figure A.3 : Séquence d’écho de spin permettant de mesurer le T2. Le « t¢ » correspond au temps d’écho :
temps entre le pulse a 90° et celui a 180° ainsi que le temps entre le pulse a 180° et I’écho.
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Lors d’'une séquence simple de RMN (juste une impulsion 90°), le signal de précession
libre fourni le T>* de I’échantillon. Lors d’une séquence d’écho de spin I'antenne émet une
impulsion 180° a la suite de I'impulsion de 90°. Ces deux excitations successives permettent
de s’affranchir des hétérogénéités locales de champ magnétique. En effet, les spins en avance
de phase seront en retard de phase suite au pulse a 180° et inversement pour les spins en
retard de phase avant le pulse a 180°. Le déphasage di a la relaxation spin-spin, est lui en
revanche irréversible. Les mesures du signal pour différents temps d’écho vont donc
permettre de déterminer la valeur de T». Les différentes valeurs obtenues lors de ces échos

de spin permettent d’obtenir la courbe présentée Figure A.4.

90° 180° 180° 180° 180° 180°

RF

Signal Echo 4 Echo 5

TE,

TE,

[
[
|
: | TE,

J

Figure A.4 : Représentation de la séquence d’écho spin permettant la mesure du T2. Elle est constituée d’un
pulse a 90° suivi d’un pulse a 180° pour observer I’écho des spins. En répétant cette séquence a des temps
d’écho différents on obtient une courbe sous forme d’exponentielle décroissante correspondant au T2,
M(TE)=Moe /"2,

3. Notion de gradient
La longueur d’onde mise en jeu lors d’expériences IRM sur des noyaux d’hydrogene

avec un champ statique Bo de 1,5 T est d’environ 4,7 m. La résolution autorisé par cette
longueur d'onde est hautement insuffisante pour la résolution anatomique désirée. La
localisation spatiale du signal nécessite une technique spécifique du codage spatial. Ce codage

spatial repose sur la variation de la fréquence de résonance des spins (Lauterbur 1973). Cette
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fréquence étant dépendante du champ magnétique appliqué, elle sera modifiée a I'aide de
gradients de champ magnétique. Un gradient permet de localiser spatialement I'origine du
signal RMN selon un axe. Par conséquent, il est nécessaire d’utiliser trois gradients afin
d’obtenir une image en trois dimensions. Ces trois gradients sont les gradients de sélection de
coupe, de phase et de lecture.
a) Gradient de sélection de coupe
Le signal RMN est basé sur I'excitation des spins du noyau a leur fréquence de
résonance. En utilisant un gradient de champs magnétique perpendiculaire au plan d’intérét,
la fréquence de résonance des spins va varier selon |’axe z. En appliquant simultanément une
onde RF a une fréquence donnée (égale a la fréquence de résonance des protons du plan
d’intérét) on pourra exciter uniquement les spins de la coupe choisie.
b) Gradient de phase
Lorsque des protons sont soumis a une excitation RF de 90°, ils tournent tous en phase
et a la méme fréquence. Si on introduit un gradient de phase selon I'axe Yy, les protons vont
étre soumis a différentes intensités de champs. lls ne tourneront donc plus a la méme
fréquence ce qui va les déphaser les uns par rapport aux autres. Cette modulation en phase

du signal est représentée par ‘K’ :

Equation

t
k = f Y G dt” o
0

La valeur maximale de k dépend de la durée et de l'intensité du gradient appliqué.
Lorsqu’on arréte le gradient de phase, les protons vont de nouveau tourner a la méme
fréquence tout en gardant leur déphasage. On parlera donc de gradient de phase.

c) Gradient de lecture (codage en fréquence)

Comme vu précédemment, si on introduit un gradient d’intensité de champs, les
protons vont tourner a des fréquences différentes. Il s’agit du codage en fréquence aussi
appelé gradient de lecture.

d) Combinaison des 3 gradients

On utilise d’abord le gradient de sélection de coupe afin de sélectionner le volume qui

va étre exploré. A l'intérieur de ce volume, la position de chaque élément sera codée en X et

y grace a l'application du gradient de codage par la phase et par la fréquence. Le gradient de
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phase permet de discriminer la matrice en ligne et le gradient de lecture en colonne.
L'application de ces trois gradients, a des moments distincts et selon des directions
différentes, permet donc d’obtenir une matrice ou chaque élément a une phase et une

fréquence qui lui est propre (Figure 1).

Application du Arrét du gradient de Application du
gradient de phase (chaque ligne a gradient de
phase une phase différente) lecture

(a) (b) (c) (d)

(Forpo) (foupa) (e o)

Gphase

Figure A.5 : (a) Dans un premier temps, tous les éléments de la matrice ont la méme phase (o) et la méme
fréquence (fg). (b) On applique un gradient de phase. Ceci entraine une variation de la fréquence de
résonance en fonction des lignes. (c) L’arrét du gradient de phase entraine un retour des éléments de la
matrice a une méme fréquence tout en conservant les retards et les avances de phases. (d) On applique
alors le gradient de lecture ce qui modifie la fréquence de chaque élément de la matrice. On observe alors
que chaque élément de la matrice a une couple de coordonnées (f,, ©x) qui lui est propre.

4. Formation d’image
Tout comme un son peut étre caractérisé en fonction de son intensité (amplitude), sa
fréquence et sa phase, une image peut étre caractérisée en fonction des contrastes de gris
(amplitude) et de la périodicité de ces contrastes (fréquence spatiale). La transformée de
Fourier permet de représenter une image dans le domaine fréquentiel grace aux
caractéristiques décrites plus haut. Une transformée de Fourier inverse permet donc d’obtenir

une image a partir d’un signal dans le domaine fréquentiel.

Le signal RMN « brut » est codé en fonction d’'une amplitude, d’une fréquence et d’une
phase. Il est alors stocké dans le domaine fréquentiel : une matrice appelée I'espace des k
correspondant a un plan de Fourier. La transformée inverse de Fourier permet donc d’obtenir

une image.
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Dans I'espace k, on retrouve les faibles fréquences spatiales au centre et les fortes
fréquences en périphérie. Une basse fréquence spatiale donne une information sur les

contrastes de I'image et une forte fréquence spatiale sur les contours de I'image.

RF

=>
A 4

G

phase

Glecture —‘ [-l—l_ 3

v

Détection

Figure A.6 : Représentation d’une séquence d’écho de gradient et remplissage de I'espace des k associés.
Lors de I’excitation RF on se trouve au centre de I'espace des k. Le gradient de phase permet de se déplacer
selon y de maniére verticale et le gradient de lecture selon x dans I'espace des k. La lecture se fait lors de
I"application du gradient de lecture, fleches bleues.

Nous avons vu précédemment la représentation d’une séquence d’écho de spin. La
séquence d’écho de gradient est aussi tres utilisée en IRM car elle présente I'avantage d’étre
plus rapide a réaliser. Par contre, elle ne nous permet pas de mesurer le T2 mais le To*. La
Figure A.6 présente I'analogie que I'on peut faire entre le chronogramme de cette séquence
et la fagon dont on remplira I'espace des k selon ky et ky. Chaque ligne de I'espace des k est
alors remplie a I'aide d’'une mesure (Figure 2). En ajoutant les mesures ligne par ligne on
obtient alors I'espace k dans sa globalité. Grace a la transformée de Fourrier on aura alors une

image en trois dimensions.

Dans I'image, la résolution spatiale est déterminée en fonction de la largeur (Ax) et de
la hauteur (Ay) du pixel. Ces valeurs dépendent de |'effet maximal du gradient employé mais
aussi du nombre de codage en fréquence (Nf) et en phase (Np) ainsi que de I'écartement des
colonnes (Ak) et des lignes (Aky) de I'espace k. En effet, nous avons vu précédemment que le
k correspond a la modulation de la phase donc le Axcorrespond au plus petit pas de déphasage

entre deux temps.

AX = 21t/ (NExAkx) Ay = 2r/(NP * Aky)
AX = 27/ (Kxmax) Ay = 27/(kymax)
AX = 27[/(J)Gxtx) Ay = ﬁ/(yGyty)
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Les dimensions du champ de vue (FOV) sont définies de la maniére suivante :
FOVy = 1/Ak FOVy = 1/Aky

B. Interface graphique Thales Cryogenics

Une interface de contréle de la température développée par THALES Cryogenics a été
fournie avec le cryogénérateur. Cette interface permet de contréler la cryogénérateur et
d’afficher la température du capteur de température (ici la diode). La Figure B.1 présente les
deux onglets principaux de l'interface de contrOle. Le premier onglet indique les différents
parametres du boitier de commande du cryogénérateur (XPCDE) : la valeur de la diode, le
courant qu’elle recoit ou encore la température du XPCDE, etc. Le deuxiéme onglet présente
les variations de la tension seuil de la diode dans le temps. D’autres onglets permettent de
fixer la valeur consigne ainsi que l'intervalle de précision dans la régulation souhaitée ou
encore de sauvegarder les mesures acquises. Cette interface simple d’utilisation a permis dans

un premier de temps de prendre en main le cryogénérateur.

W > * W T
L Comie =S . Thales Cryogenics GUI-DC - Connected (COM) i 2
File View Tools Help File View Tocks Help
Status | Coal down plot | Temperatre contral settings | Load/save Status | Cool down plot Temperature conrol settrgs | Load/save
DC nput AC output Plot
rout voltage [V): 43,1 Output voltage [Vrmsl: 0,0 Stop | Options... | | Export...
Iroutasrent [A): 0,2 Synchronise start/stop with remote onjoff
Terperatire W
Sensor value [mV]: 60760  Setport [mv]: 1060,00 610
Ambient terperatire (Cl: 27,9 609
Actnty Verson 608
I Remote onjoff: 9 Off | Frmware 607
$501 836 04104
606
Time [s):
08 is)
0 20 40 60 80 100 120 140
[ Current settings
Max. output voltage [Vrms]: 2.0 Low gain: 1,000 Iroutasrent [A): 0,2 Irput power [W: 0.6
Drive frequency [Ma): 47,0 Hgh gan: 1,000 Looko
Slow start factor (%] 100 s s Sensor value [mV] 0,0 9 Teve [s]:
vi [mv): 0,0 82 -1 [s): 180 Servor vabue [mv) 0,0 s Teve [8)
v2 [mv): 1049,0 02 00 Servor value [mY] 0,0 : Tene [8):
Sensor type Owode Sensor current [mA): 1.0 ‘
Output voltage [V rms)i 00 Sensor value [mV) 80700 ; oon | l Output voltage [V i) 00 Sensor value [mV) 007 % | @ Oon |

Figure B.1: Onglets « Status » et « Cool down plot » de I'interface graphique vendue par Thales Cryogenics.
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C. Calcul de la fréquence de résonance des résonateurs a ligne

de transmission
Prenons le cas simplifié d’un résonateur a ligne de transmission présentant un tour et

un gap, représenté Figure C.1. La piste noire représente la piste du dessus du résonateur et la

grise celle du dessous, ces deux pistes sont séparées par un diélectrique.

A B

A B

Figure C.1 : Résonateur a ligne de transmission présentant un tour et un gap

Ce résonateur peut étre représenté sous une forme déroulée (Gonord, Kan, and Leroy-

Willig 1988) représenté par la Figure C.2 :

1 il 1 1
A —_— E + F B
— : — C1
; ; > < :
i v(x) i : i ic ip :
! > ! > !
N —  — BN
O ¢ — A B Foi
: 2 : :
'0 ?d ?Zd >
1 1 1 x

Figure C.2 : Représentation plane du résonateur a ligne de transmission
On définit les courants i1 et iz comme les courants parcourant respectivement la piste
du dessus (noire) et celle du dessous (grise). Ces deux courants permettent de définir le

courant de mode commun ic et celui de mode différentiel ip, tel que :
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ic = (i +i3)/2 Equation C.1

iD = (il - 12)/2 Equation C.2
Le courant de mode différentiel ip crée un champ magnétique que I'on peut considérer
comme négligeable a I'extérieur de la ligne. Dans le cas d’une ligne de transmission parfaite,
ce courant n’interagit pas avec l'extérieur. Ce mode ne dépend que des propriétés
intrinseques a la lighe, comme son impédance caractéristique et la vitesse de propagation via

la constante de propagation £. Sa valeur est fonction de la position dans la ligne.

Le courant de mode commun ic représente les interactions de la ligne avec
I'environnement. Ce courant est responsable de la création du champ magnétique a
I’extérieur de la ligne. Aux fréquences auxquels nous travaillons, la longueur d’onde est grande
devant les dimensions du circuit, ce courant sera décrit a I'aide du régime quasi-statique plutot
gu’avec les lois de rayonnement des antennes. De plus on le considérera constant sur

I’ensemble de la ligne.
On peut relier ces deux modes avec les conditions aux limites du résonateur :
En X =0 et x =2d, iz est nulle donc ip4n = ic.

A l'opposé en x = d, i1 est nulle donc ipan+1 = -ic.

Mode différentiel

La tension dans la ligne a la position X est noté v(Xx), de méme ip(X) est le courant

différentiel a I'abscisse X. Les équations des lignes sont :

Zolp (x) = ZCiD(O) COS(Bx) —jv(O)sin(ﬁx) Equation C.3
v(x) = v(0) cos(fBx) — JjZolp (O)Sin(ﬁx) Equation C.4

Avec Zo I'impédance caractéristique de la ligne.

En respectant les conditions aux limites,onaenx=d:

Zyip = Zc¢ic cos(pd) —jv(O)sin(ﬁd) Equation C.5
Donc:
Zylic = Zcic cos(Bd) — jv(0)sin(Bd) Equation C.6

enposant:v(0)=U,ona:
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.. 1+ cos(Bd)
U'=—jZotc sin(Bd)

En combinant ce résultat a I'Equation C.4 onaen d, v(d) = U.

d
= jZyic cot (7) Equation C.7

Mode commun

Du point de vue de I'extérieur de la ligne, en mode commun, le résonateur peut

schématiser comme le montre la Figure C.3:

Figure C.3 : schéma électrique du résonateur a ligne de transmission.
2l représente I'inductance de chacune des pistes C1 et C;, M représente I'inductance
mutuelle entre ces inductances. On déduit de ce circuit un schéma équivalent série (Figure

c4):

Figure C.4 : Schéma équivalent série du résonateur

L'inductance total Lot du circuit est alors : Lit = 41+M. On a alors :.
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JLtprwic +4U =0 Equation C.8
En utilisant I’Equation C.7 on obtient :

iy Bd
Jic (Ltotw —4Z, cot (7)) =0 Equation C.9

Pour qu’il y ait résonance, I'un des deux termes doit étre nul et dans notre cas ic ne

peut étre nul, on doit donc avoir :

Lot 1

d .
4Z, cot (ﬁT) Equation C.10
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Figure 1.1 : Mosaique des unes de la revue « Magnetic Resonance in Medicine » de

janvier 2017 a janvier 2018 (de gauche a droite et de haut en bas). ......ccccceeeeiveeeeciieeecnnee, 13

Figure 1.2 : Image du cerveau d’un volontaire prise a3 T, 7T, et 9T (Pohmann et al.,

Figure 1.3 : Domaine de prédominance des bruits. Les courbes en pointillé représentent
RsTs = RcTc pour des résonateurs en cuivre a température ambiante, a la température de
I'azote liquide et a la température de I’'hélium liquide. Les courbes en traits pleins représentent
cette méme limite avec et sans champ magnétique statique Bo a la température de I'azote

liquide (Darrasse and GIiNefri, 2003). ......eiiieiiiie e e e e e e rrae e e e e arae e e e eare e e e e eaneeas 20

Figure 1.4: Schéma équivalent du circuit de couplage inductif. Qi et Q. sont
respectivement les facteurs de qualité de I'antenne RF et du coupleur. Zou: est I'impédance de
I'antenne RF vue a la sortie du circuit d’adaptation. Zin est I'impédance d’entrée du

préamplificateur (Poirier-Quinot et al., 2008) .........coeeeiiiieeiiiiiie e 23

Figure I.5 : Comparaison du bruit et du rapport signal a bruit pour différents types de
capteurs IRM. (Myers et al., 2007). Les capteurs « conventional Faraday » sont les antennes
accordé utilisé généralement en IRM. L'abscisse du bas des deux figures correspond a la
fréquence des capteurs, celui du haut est le champ associé a cette fréquence pour la
résonance des spins du noyau d’hydrogéne. La comparaison menée par les auteurs s’arréte a

1,5T, soit lorsque les SQUIDs perdent leur intérét face aux antennes classique. .................. 24

Figure 1.6 : (a) Schéma d’un capteur mixte, le champ extérieur (fleche jaune) génére un
courant sans perte dans le matériau (fleches blanches), créant a son tour une augmentation
locale du champ au niveau des constrictions (fleches rouges). (b) Comparaison du niveau de
bruit des capteurs mixtes et d’un capteur Faraday en fonction de la fréquence du capteur.

(HErreros €t @l., 2013) ..uuviieiiiiii ittt e e e e e et r e e e e e e s esabbbereeeeeesessssbbbaereeeseessnnanes 24

Figure 1.7 : Comparaison d’images acquises avec des antennes en cuivre et des
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supraconductrice (a, b et c). Pendant le deuxiéme et le troisieme quart du cycle le vortex est
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supraconducteur (1) est placé sur un doigt froid en cuivre (3) et est recouvert par un grenat
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présente d’importants défauts sur ses deux bords longs (en haut gravure chimique, en bas
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le front de flux pour une valeur de seuil fixée a Bt = 3,76 mT. La ligne verte représente le bord
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de 1x10' cm™ et une énergie de 1 GeV, sous un champ magnétique de 30 mT, colonne de
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gauche :a, d, g), Y6T (irradié par des ions Pb avec une fluence de 3x10'* cm™ et une énergie
de 1 GeV, sous un champ magnétique de 13,4 mT, colonne centrale : b, e, h) et Y10T (irradié
par des ions Pb avec une fluence de 5x10'! cm™ et une énergie de 130 MeV, sous un champ
magnétique de 30 mT, colonne de droite: ¢, f, i). (a-c) Images magnéto-optiques de la
pénétration du flux. (d-f) Fonctions de corrélation spatiale a différents ordres (Equation IV.4)
Cq(x,t), normalisées par les facteurs gaussiens RqG (Santucci et al., 2007; Surdeanu et al.,
1999) (g-i) Exposant de rugosité (ou exposant de Hurst) Hq en fonction de I'ordre g pour une
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gauche :a, d, g), Y6T (irradié par des ions Pb avec une fluence de 3x10'!* cm™ et une énergie
de 1 GeV, sous un champ magnétique de 13,4 mT, colonne centrale : b, e, h) et Y10T (irradié
par des ions Pb avec une fluence de 5x10'! cm™ et une énergie de 130 MeV, sous un champ
magnétique de 30 mT, colonne de droite: ¢, f, i). (a-c) Images magnéto-optiques de la
pénétration du flux. (d-f) Fonctions de corrélation spatiale a différents ordres (Equation 1V.4)
Cq(x,t), normalisées par les facteurs gaussiens RqG (Santucci et al., 2007; Surdeanu et al.,
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Figure IV.8: Figures principales: fonctions de corrélation « temporelle » Cq4(0,t)
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gravé chimiguement des échantillons YOT (a), Y2T (b), Y6T (c), et Y10T (d). Les encarts

montrent |’évolution de I'exposant de croissance [3 extrait de C;(0,t) en fonction de B. .... 113
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Figure IV.10 : Pénetration du flux depuis le bord gravé chimiqguement de I'échantillon
Y2T, dans une partie qui comprend un défaut particulierement prononcé ou ‘“événement

rare”’. Ce défaut induit un renflement sur la partie gauche du front de flux (a, b). La prise en
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compte du “évenement rare”, induit un « multiscaling » de la fonction de corrélation spatiale
Cq4(x,0), alors que le « multiscaling » est fortement réduit lorsque le “évenement rare” est exlu
de l'analyse (c, d). Les courbes (e) et (f) présentent les exposants de croissance
correspondants. Les évolutions des exposants de rugosité et de croissance en fonction de
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