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PREMIERE PARTIE
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ETUDE THERMOMAGNETIQUE D'UN MONOCRISTAL
DE COBALT DANS LA PHASE HEXAGONALE




INTREROCDUCTION

i

Par des mesures d'aimantation sur un monocristal
de cobalt, nous avons pu préciser un certain nombre de proprié-
tés fondamentales relatives au mécanisme de 1l'aimantation dans
les monocristauX»ferromagnétiques, & savoir :

~ L.a 1ol de variation thermique des constantes
d'anisotronie.
- L& processus de changement d'orientation de
la direction de facile aimantation.
.

- Le méecanisme de 1l'aimantation par phases de
domaines élémentaires.

Aussl surprenant que zela puisse paraltre, on ne
posséde, en effet, pour la plupart des substances ferromagné-
tigues, que fort peu de rdésultats expdérimentaux sur ces divers
sujets et encore ceux-c¢i sont-ils fréguemment impréeis. C'est
ainsi que, dans le cas du cobs’t, aucune détermination des
constantes d'anisotrople n'avait #été faite au-dessous de 77°K
de plus, les valeurs citées avaient €té déduites d'expériences
dans lesquelles la saturation de la substance n'était pas réa-
lisée., La ralson en ezt gue, d'une part, la préparation du
cobalt monocristallin est difficile et, d'autre part, les me-
sures magnétigues sur corns exigent des champs magnétiques
intenses. S. Kaya (1) en 1928 a fait une détermination & la

)
1)

température ambiante. K. Honda et M. Masumoto (2) utilisant
les mfmes dchantillons ont effectué une mesure entre la tem~
pérature ambiante et la température de 1l'azote liguide et
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donné des valeurs Jusqu'a 660°K ; leurs mesures & la tempé-
rature ordinaire sont en désaccord avec celles de 8. Kaya.

W. Sucksmith et J.E. Thompson (3) ont mesuré 1'anisotropie

du cobalt dans la phase hexagonale et la phase cubique au
moyen d'une balance magnétique 5 1ls ne donnent cependant que
les résultats de deux mesures au-dessous de la température am-
blante et le champ magnétique appliqué ne dépasse pas I4 000
oersteds ; enfin R.M. Bozorth (4) indique une valeur desdeux
constantes d'anisotropie & 290°K. Il n'y a donc que trois
résultats expdrimentaux entre 77 et 273°K. Nos mesures nous
ont permis de tracer les variations thermiques des deux pre-
mleres constantes d'anisotropie entre 2,4°K et 670°K ; nous
avons comparé les variations obtenues & celles déduites des
théories connues (5) & (12). Le champ intérieur réalisé au
cours de nos expériences, de 1'ordre de 20 000 ve., est lar-
gement suffisant pour saturer le matériau.

Nous avons montré que le changement d'orienta-
tion de la direction de facile aimantation ne s'effectue pas
brusquement & une température définie, comme cela est commu~-
nément admis, mais s'établit progressivement dans un interval-
le de 80 degrés, entre 518 et 598 °K, conformément aux remar-
ques faltes récemment & ce sujet par J. Smit (13),

Enfin, nous avons interprété quantitativement,
par la théorie des pha:ies de domaines élémentaires de .. NEEL
(14) (15), les variations isothermes de 1'aimantation avec le
champ, pour différentes orientafions de ce dernier par rapport
& 1l'axe de facile aimantation. Les travaux antérieurs sur
1l'aimantation d'un monoeristal de Cobalt ne donnent pas d'in-
terprétation quantitative de ces variations (1) a (5), (16).




CHAPITRE TI.

LE DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Pl b e v T W e At e ew o KE e Mt e v wm

a) PRINCIPE DES MESURES

‘Nous avons falt nos expériences au moyen d'un ap-
parelllage de mesure des aimantations par extraction axiale mis
au polnt par G. Rimet (17). Nous ne donnerons que le principe des
mesures ; nous décrirons cependant plus en détail le four gue
nous avons dl construlre afin de réaliser des températures de
1'ordre de 1 500 °K, supérieures au point de Curle du cobalt
¢t de ses alliages avec le fer.

L'échantillon de substance & étudier est placéd au
centre de 1l'entrefer d'un électro-aimant (figure 1), dans un
champ magnétique connu, variable jusgu'a %0 000 cersteds, et &
une température déterminée pouvant 8tre réglée de fagon conti-
nue entre 2°K et 1 500 °K. Les dispositifs de variation de beme
pérature comprennent un four électrique et un vase isolant mé~
tallique conservant plusieurs heures de 1 azote, de 1' hydrogene
ou de 1'hélium liquide. L'échantillon est extralt rapidement
d'un systéme de bobine= induites relides & un galvanométre ba-
listique 5 1'aimantation spéecifique de la substance est pro-
portionnelle a la déviation du galvanométre. L'erreur relative
sur la mesure de l'aimantation est de 0,5 % : 1'erreur absolue
sur la valeur de la température est dgale & + 0,5°%, sauf dans
la zone comprise entre 4°K et 20°K, ob elle dolt attelndre 1°
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b) LES BOBINES DE MESURE

Elles ont été construites par M. Bin, en vue de mesu-
res sur un monocristal de pyrrhotine (18). Il s'agit d'un ensem-
ble de troils paires de bobines indultes dont les axes sont & 90°
les uns par rapport aux autres (figure 2). L'une des paires de
bobines {bobine I) a son axe paralléle & l'axe de 1'électro-
almant et mesure ainsi une composante J// de l'aimantatiqn, pa-
ralléle au champ appliqué ; cet enroulement est connecté & une
bobine de compensation fixe et & une petite bobine de compensa-
tion ajustable destinées & corriger les variations résiduelles
du champ magnétique ; la correction d'images magnétiques atteint
26% pour un champ de 30 000 ocersteds. Les deux autres paires de
bobines (IT et IIT) sont identiques ; leurs axes sont perpendicu-
laires & la direction du champ magnétique et perpendiculaires
entre eux ; elles mesurent deux coumposantes de l'aimantation
perpendiculaires au champ appliqué, que nous noterons Jii_et JEL;
les bobines de compensation sont inutiles dans ce cas ; les cor-
rections d'images magnétiques atteignent au wmaximum 2,9 % . Il

est alnsl possible de suivre dans 1'espace 1'évolutlon du vec-
teur intensité d'aimantation J

c) LE FOUR

Le four censtrult par G, Rimet (17) permet d'obte-
nir des températures jusqu'a 1 200 °K ; en profitant de l'expée:
rience acquise, nous avons congu un four utilisable pour nos
expériences Jusqu'a des températures de 1 500 °K, (figure 3).

La température doit rester aussl uniforme que pos-
sible sur une longueur au moins égale & la course d'extraction,
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solt 15 cm environ ; la surface intérieure du four doit Btre
ligse & cause des extractiocns rapldes de 1'échantillon ; enfin,
au~-dessus de 1 000°C, 1l est nécessaire d'utiliser des maté-
riaux réfractaires. Nous avons constitué 1l'enceinte chauffante
par un tube d'alumine de diamétre intérieur 7 mm, de diamdtre
extérieur 8 mm et de 500 mm de longueur. L'enroulement chauf-
fant est constitué par un fil de platine rhodié, & 20 % de
rhodium, de 54/100 mm de diamdtre, enroulé régulidrement en
double hélice, directement sur le tube en alumine. ILa longueur
totale du fi11 est d'environ 5 métres. L'enroulement est enro-
bé dans un ciment alumineux ; 1'ensemble, bien sec, est fritté
& 1 200°C pendant 10 heures : la mise en service du Four pro-
dult le frittage définitif de 1'alumine. Une circulation d'eau
assure le refroidissement de la parol extérieure. L'lisolation
thermique est assurée par du noir de fumée calciné ; 1'épaisseur
a'isolant étant trés faible, 6 mm environ, la poudre d'alumine,
souvent utilisée pour les installations hautes températures,
présente une conductibilité thermique trop &levée., Des essais
ont montré que, pour atteindre 1 000°C, il fallait dépenser
450 Watts avee le noir de fumée utilisé comme isolant et

900 Watts avec la poudre d'alumine.

La résistance électrique de 1'enroulement est de
4,51 & température ambiante et 11,80 lorsque le fil est porté
2 1 400°C, Nous avons obtenu une température de 1 200°C dans
le four avec une puissance électrique de 600 Watts (figure 14).
La tempéraiure est uniforme & 4 %o prés sur toute la longueur
d'extraction de 1l'dchantillon, ce qui est suffisant pour nos
expériences. La substance étudiée est placde dans une ampoule
en quartz scellée sous vide. On mesure la température au moyen
d'un couple thermo-électrique platine-platine rhodid & 10 % de
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rhodium avec une précision relative de 3 %o .

Cet appareillage nous a donné satisfaction : il
permet d'effectuer des mesures d'aimantation jusqu'aux tempé-
ratures de Curie de tous les corps ferromagnétiques ; 1l pré-
sente cependant l'inconvénient d'8tre fragile dans les condi-
tions d'emplol imposées par la méthode d'extraction.




CHAPITRE II

PROPRIETES PHYSIQUES DU COBALT

L R A S R e S e e e e LA MU A MR M M e b

a) L'ECHANTILLON

Nous avons fait toutes nos expériences sur un mo-
nocristal de cobalt fourni par W. Sucksmith ; 1'échantillon est
taillé en forme de sphére de 4 mm de diamétre environ : cette
forme facilite l'interprétation guantitative des résultats. La
masse de 1'échantillon est 225,7 + 0,1 mg.

Nous avons pris, pour la densité du cobalt a
température ordinaire, la valeur 8,84 g/omﬁ. Dans le domaine
de nos ftempératures de mesure,rle coefficient d'expansion ther-
migue linéaire est égal & 14.10'6 par degré (19).

b) STRUCTURE CRISTALLINE

Le cobalt se présente sous deux formes allotro-
piques, l'une & structure hexagonale compacte stable & tempé- '
rature ordinaire et l'autre & structure cubique & faces centrées.
La température de changement de, phase est controversde pour le
cobalt polyeristallin : un mélange des deux phases peut coexis-
ter a température ordinaire. W. Sucksmith (%) admet que pour
le cobalt monocristallin la transformation allotropigue de
phase s'elfectue & 720°K environ. Nous avons 1imité notre étugde
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& la forme hexagonale et arrété nog expériences a 670°K afin
de maintenir notre échantillon dang la forme monocristalline
hexagonale aussi parfaite gue possible.

¢} PROPRIETES MAGNETIQUES

Le cobalt est ferromagnétique ; sa température de
Curie ferromagnétique est de 1 397°K. A température ambiante,
la direction de facile ailmantation est orientée suivant l'axe ¢
qui est 1'axe de symétrie sénaire du cristal. Les directions
situdes dans le plan de base, perpendiculaire 4 1l'axe c; sont
relativement de difficile aimantation ; elles présentent une
anigotropie treés faible entre elles, les trois 8XES. 8.4, 32 et
a3 étant de facile aimantation relative. L'anisotropie dans le
plan de base est difficilement mesurable ; R.M. Bozorth (4}
indique une valeur incertaine de cette énergie d'anisotropie,
de l'ordre de 3 000 ergs par cm5 : on la négligera au cours

de nos expériences.,

Pour des températures supérieures a 600°K,les direc-
tions situées dans le plan de hase sont de facile gimantation :
la température de changement de direction de facileraimantation

était jusqu'hd présent assez mal définie dans une zone de 500 &
600 °K.

d) ENERGIE LIBRE DU CRISTAL

Dans la forme hexagonale, le cobalt peut donc &tre
considéré comme une substance uniaxe. Nous désignerons (fig.5)
par \p 1'angle du champ extérieur H, avec l'axe ¢, par @
1l'angle du vecteur aimantation spontanée Jq afec ce méme axe,
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CHAPITRE III.

VARTATION THERMIQUE DES CONSTANTES D'ANISOTROPIE 7
ET DE L'AIMANTATION SPONTANEE DU COBALT HEXAGONAT, (26G)

Lkl el el L e p———

a) PRINCIPE DE LA MESURE

Nous avons utilisé une méthode proposde anté-
rieurement par W. Sucksmith et J.E., Thompson (3). Le champ
extérieur H, est appliqué dans une direction perpendiculaire
54 l'axe de facile aimantation, Wwo= T /2 ; on trace la va-
riation isotherme de 1l'aimantation J// mesurée suivant le
chawmp, en fonction du champ. Lorsgue l'axe ¢ est direction de

by

facile aimantation, & basse température, par exemple, 1'éner-
gie de champ démagnétisant Fq est égale & % n J82 sinEG et
1'énergie dans le champ extérieur FH = - HeJS gin @ ; dans ces
conditions,l'énergie libre du systéme s'derit :
W= K, 8in"6 + K, s1670 + % n 7.2 sin20 - H_J. sino

1 2 5 2 S e 3

Sachant que 1l'aimantation suivant le champ, J//,

est égale a Jg 8in 6 , la condition d'équilibre

Y
& =0
conduit & la relation
Jj/=<n+§§%>+(%)ﬁ//
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champ magnétique d'environ 5 000 oersteds ; 1l'axe ¢, qui est
de facile aimantation, s'oriente dans la direction du champ
magnétique. L'angle entre 1'axe du porte-échantillon et la
direction du champ auxiliaire est bien repéré, L'échantillon
est alors bloqué dans la position qu'il a prise. Nous estimons
que 1l'erreur sur la définition de 1l'angle P est de 1'ordre de
+ 1 degré.

Les variations (J//, He) ont été tracédes i tem~
pérature constante entre 2,4 et 670°K, & des intervalles
d'environ 20 degrés et par champs décrolssants. On a repré-
senté (figure 5) quelques unes des courbes obtenues dans la
gone de températures dans laguelle \p 2 la valeur n /a.

Aux basses températures, des champs de 1llordre de 20 00O
oersteds sont nécessaires pour atteindre la saturation 3 pour
des champs supérieurs & 22 000 cersteds, & la précision des
expériences, l'aimantation est consbtante et égale & 1l'aiman-

tation spontande JS de la substance.

A partir des résultats ci-dessus, nous avons tra-
cé les variations (He/J//, Jg//) (figure 6), desquelles nous
déterminons Ki et K2 avec des erreurs respectives de 2 % et
6 % ;5 l'erreur est évidemment plus grande sur K, lorsque cet-
te constante tend vers zéro. Nous avons reporté {figure7 et
tableau Y) les varlations thermiques (XK;, T) et (Kg, ™
on remarque le changement de signe de Ky a B18°K : au zéro
absolu,

Ky (0) = 6,8, 106 ergs/cmj

X, (0) 1,7. 106 ergs/om3

It
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solt le quart de K, {(0) : a température ambiante, nous trou-

vons ¢

Ky = 5,5, 102 ergs/cm5

K, = 1,5 . 10 ergs/cm5 ;

de leur c6té, K. Honda et M. Masumoto (2) ont
trouvé

Ky = 4, 106 ergs/om3

Ky =2 . 106 ergs/om3

alors que R.M. Bozorth (4) donne

4,3 106 ergs/cm3
1,2 . 106 ergs/cm3

Ky
Ky

It

Nous avons également représenté (figure 7) les
variations théoriques proposées par divers auteurs ; la cour-
be (1) représente la relation :

J J
k1 =[xy 0 + 8, @](F2)7 - B, @ (52

déduite de 1la théorie de C. Zener (9) (11) ; la courbe (2)
représente
J =-4d

K, (T) =K, (0) (1 -3 -9-3-;—-—-~

établie par E.A. Turov et A.I. Mitsek (12) ; la courbe (3)




- 14 -

représente

T JS 3
K, (7)) =K, (0) (1 -3 — ) (=)
1 1
T J
e 0
de W.J. Carr (11) dans laquelle T, représente 1le point de Curie
du cobalt ; enfin, la courbe (4) représente

Ig y 10

o]

proposée par divers auteurs,

On remarque que l'accord entre la théorie et 1'expé-
rience n'est pas trés satisfaisant ; seule la relation (3) te-
nant compte du coefficlent d'expansion thermique, permet de

retrouver ie changement de signe de Kl'

Nous avons reporté (figure 7 et tableau 1) la va-
riation Jg (T) : la correction de variation thermique de la
densité a été effectude ; aux températures inférieures a 200°K,
les varlations de JS sont du méme ordre de grandeur gque les
erreurs de mesure, de 1'ordre de 0,5 %. On détermine par une
extrapolation facile, la valeur de l'aimantation & saturation
absolue Jg (0) = 1442 u.e.mn/omBB soit 1,72 magnétons de Bohr
par atome de cobalt ; ce résultat est en bon accord avec les
valeurs 1442 et 1445 u.e.m./emER déterminées antérieurement
par extrapolation des courbes (JS , ) tracdes a partir de

T7°K {16) et (21).
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T : J & 30 000 oe- 10_6 Ky : 10"6 K,
° K : u.e.m./om3 : ergs/cmo : ergs/cmd
2,4 ° 1452 6,78 1,68
boo : 1451 6,8 1,68
15,5 ; 1450 6,82 1,68
20,4 ; 1450 6,8 1,68
39 : 1l 6,78 1,68 .
62,5 : 1441 6,78 1,68 ’
77 : 1447 6,76 1,68 :
100,5 - 1446 6,76 1,68 :
118,5 : 1445 6,71 1,68 :
133,4 : 1443 6,59 1,69 :
16 : 1436 6,31 1,67 :
197 . 1431 5,94 1,66 .
222,73 : 1lhop : 5,65 1,63 :
249 : 1424 : 5,25 1,54 ’
288 : 145k : 4,5 1,49 :
310,5 : 1434 : 4,07 1,43 :
332 : 1429 . 3,69 1,4 .
350 : 1414 ; 3,25 1,35 ;
370,6 : 1420 : 2,88 1,21 :
389 . 1426 : 2,45 1,17 ;
409,5 : 1526 . 1,93 1,11 :
ho7,.5 : 1424 ’ 1,61 1 :
450,5 : 1421 : i,21 0,91 :
470 : 1407 ; 0,78 0,86 !
4ok, 5 . 1403 . 0,38 0,73 ;
512,5 . 1409 . G, 07T 0,68 i
53135 : 1396 . - 0315 096 .
551 : 1390 ~ 0,39 0, 54 :
572 . 1387 - 0,58 0,5
592 . 1391 - 0,76 0,47 ;
612 : 1397 - 1,03 0,44
6lho : 1356 - 1,22 0,4
668 X 1347 - 1,51 0,38

TABLEAU T,

— -t -
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CHAPITRE IV.

ETUDE DU PROCESSUS DE CHANGEMENT D'AXE
DE FACILE ATMANTATION (22)

a) POSITIONS D'EQUILIBRE DE L'ATIMANTATION SPONTANEE EN
L' ABSENCE DE CHAMP.

Dans un ecristal uniaxe parfait, en 1'absence de
champ extérieur, la position d'équilibre stable de l'aimanta-
tion spontande est définie par le minimum de 1'énergie magné-
tocristalline FK = Ki singg + Kg sinqe.

En général, © est égal & 0 ou T1/2. Cependant,

si K, et K, satisfont aux indgalités (13)
K
0< » 2 < 4
. 2K

2
le minimum de Fy dérinit un angle d'éguilibre

@O = Arc gin - :

les aimantations spontandes sont alors dirigées suivant les
génératrices d'un cbne préférentiel d'angle au sommet 2 8,
Les variations thermiques des constantes d'anisotropie du
cobalt montrent que ces conditions sont réalisées entre
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.\

518 et 598 °K. Nous avons cherché & mettre en évidence expé-
rimentalement ce cOne préférentiel.

b) METHODE EXPERIMENTALE ET RESULTATS

Appliquons, dans une direction faisant un angle kp
avec l'aze ¢, un champ de 1'ordre de 10 000 ocersteds, suffi-
sant pour falre disparaftre les parocis de Bloch entre domaines
élémentaires, mals insuffisant pour saturer 1'échantillon. L'a-
nisotropie dans le plan de base étant négligeable, on représente-
ra 1'aimantation JS par un vecteur situé dans le plan P défini
par les directions du champ H_, et de l'axe ¢ (figure 8) ; la
variation d'aimantation résultera de la rotation de JS dans ce
plan. On peut toujours orienter 1'échantillon dans le systéme
de bobines induites (figure 2) de fagon que le plan P contienne
les axes de la bobine (I) qui mesure J// paralldélement au champ
et de la bobine (IT) qui mesure J.l ; la bobine (III) ne mesure,
dans ce cas, aucune aimantation., Suivant que 1'angle GO est plus
grand ou plus petit que 1l'angle P , le sens de la déviation
du cadre du galvanométre relié & 1la bobine (II) sera différent :
la déviation sera nulle pour 8, = P . Nous avons défini A
+ 1 degré prés 1l'angle \P du champ exbtérieur avec l'axe ¢ en
orientant au prdalable 1'échantillon dans un champ magnétique
guxiliaire, comme indigué au paragraphe III ; en suivant 1'évo-
lution de J 1. avec la température, on détermine & + 0,5° preés
la température T_ & laguelle J | s'annule et 1'on trace ainsi
(90 , T); {(figure 8). Ia courbe en trait plein reprdésente la
variation théorique (arc sin \/ - Ki/EK » T ) dédulte des
veriations thermiques de K; et K, ; 1'accord est satisfaisant.
Ce résultat confirme l'existence du c¢bne préférentiel de facile
almantation. |
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CHAPITRE V.

ETUDE DE LA VARTATION ISOTHERME DE L'AIMANTATION
EN FONCTION DU CHAMP (23)

A —

Au moyen du systéme des trois bobines ilnduites,
nous avons mesuré les variations ilsothermes des composantes
J// et J L en fonection du champ appligué, 1'échantillon étant
préalablement orienté comme il est indigué au paragraphe IV,
L'expérience a été faite & la température de 15°C et & diffé-
rentes températures entre 518 et 598°K, dans la région du cbne
préférentiel. Le champ atteignait 30 000 oce ; au cours des
expériences faltes & 1'amblante, ce champ étalt appliqué dans
une direction faisant avec 1'axe c¢ des angles %} égaux a
0, 30, 45, 60, 75, et 90 degrés ; pour les expériences faltes
entre 518 et 598°K l'angle ‘W était réglé de fagon & &tre
supérieur ou inférieur a4 l'angle @, du cBne préférentiel,

a) RESULTATS EXPERIMENTAUX

1°) Température ordinaire

Lorsque 1l'axe de facile aimantation est 1l'axe ¢,
les résultats expérimentaux sont les suivants (figure 9, tralts
fins)zpourtgz 0, la composante J 1 est nulle, la composante |
J/  croft proportionnellement au champ avec une susceptibi-
1ité égale & l1l'inverse du coefficient de champ démagnétisant
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n= 471 /3 de 1'échantillon ; & partir d'un champ de 6050 ocer-
steds, l'almantation J// est constante et égale & l'aimanta-
tion spontanée JS 3 sa valeur numérique est 1432 u.e.m./cmj.
Pour L différent de zdro, J// et J _L commencent par
eroftre avec le champ jusqu'a une valeur de celui-ci, Hy, au-
deld de laquelle J _L décroft et J// tend vers Jq sulvant une
loi g approche a la saturation. La courbe J_L_, e montre
nettement que la variation d'aimantation se fait suivant deux
modes différents, Pour W o= 90 degrés, J . est nul,

2°) Température comprise entre 518 et 598°K

I'axe de facile almantation est sur un cbne
préférentiel d'angle au sommet 2 9, -

™~ P =0 (figure 10, treit fin)

Pour une température de 561°K, par exemple,
1langle 8, vaut 48° 5 L =03 J// erott d'abord lindai-
rement avec le champ, avec une susceptibilité égale 4 1/n,
Jusqu'a un champ H, , au-deld duquel, J// croft plus lentement;
a partir du champ H, , l'almantation est constante et égale
a JS s pour d'autres valeurs de la température et de 1tangle GO,
les variations (J//, H ) ont une allure sewblable (figure 11) ;
J._L reste toujours nul 3 les valeurs des champs H et HB sont
fonetion de la température.

(3 — P #% 0 (figures 12 et 13, trait fin)

Dans les champs faibles, J// ='He/n s Jusqu'au
champ H, & partir duquel J// tend vers Jg suivant une loi




d'approche & la saturation. Dans ce cas, la varlation de J _L
est particuliérement intéressante ; jusgu'au champ H,, JL = 0 ;
pour des champs compris entre HA et HB, J L croft : a partir
de HB, J L tend lentement vers zéro. Ces résultats nous indi-
quent que l'on a affalre & trois modes d'aimantation différents.

b) INTERPRETATION DES RESULTATS

Nous appliquons la théorie du mécanisme d'aiman-
tation par phases de domaines élémentaires de L. Néél (i4).
Nous savons que les variations d'aimantation résultent des
déplacements de parois de Bloch entre domaines élémentaires
et des rotations de 1l'aimantation spontanéde.

19) Température ordinaire. “Y =0

~

Lorsque l'axe ¢ est de facile aimantation, A
température ordinaire par exemple, en l'absence du champ exté-
rieur, le volume de 1'échantillon peut &tre décomposé en deux
phases de domaines élémentaires, en égale proportion, & alman-
tations spontanées dirigées suivant 1l'axe o, mals de directions
opposées ; on néglige l'effet des domaines de fermeture. Appli-
guons le champ extérieur suivant l'axe ¢ ; HD = 0, le volume

A des domaines & moment dirigé dans le sens du champ aug-
‘mente aux dépens du volume M des domaines a moment dirigé
en sens inverse ; les aimantations spontanédes restent alignées
selon 1l'axe ¢. Si 1'on prend A + M= 1'aimantation
résultante s'écrit :

J=(2A ~1)J

Y

S
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le champ & 1'intérieur de 1'échantillon est égal &

H, = H_ - n(27\-1)JS

1'énergle W du systéme est la somme de 1'énergie dans le champ

exXtérieur

By = —He(g?\-i)JS

et de 1'énergie de champ démagndtisant

F. =

a n {2 A -1)27.°

S

o J e

la condition d'équilibre

dw
ad A

= 0

condult & la relation

H, - n (2 A - 1) Jg = 0

qul montre gue le champ intérieur H; est nul et que 1'aiman-
tation résultente J// est proportionnelle & H, avec la suscep-
tibilité 1/n. Ce mécanisme d'aimantation par déplacement de pa-
rois se poursuit jusqu'd ce que A  soit égal & 1, c'est-a-dire
pour une valeur de He égale a n JS ;5 & température ordinaire,
avec JS = 432 u.e.m./cmj, la valeur de ce champ est de 6 000
oersteds. Pour des champs supérieurs, la variation d'aimanta-
tion serait due a la variation de 1'aimantation spontanée sous
1l'effet du champ : elle n'est pas observable expérimentalement.
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Ce méeanisme d'aimantation & un mode & deux phases rend par-
faitement compte des résultats expérimentaux (courbe \P = 0,
figure 9, traits forts).

2%) Températurs ordinalre 2 £ 0

Lorsque le champ extérieur H_ falt avec 1'axe
¢ un angle kp différent de zéro, le volume A de l'une des
phases commence par croftre alors gue SO diminue ; mais pour
que deux domaines voisins scient en équilibre 1'un par rapport
5 1'autre , 11 est nécessaire qu'ils possédent la méme énergie
libre ; cela n'est possible que si les aimantations spontanées
dans ces domaines tournent du méme angle & & partir de l'axe ¢
et que si le champ intérieur Hi est perpendiculaire & 1'axe de
facile aimantation. L'énergie W du systdme est la soume de 1'é-
nergie d'anisotropie (figure 9)

F =K sin29 oR K2 sinAG

de 1'énergie dans le champ extérieur
FH = - He JS [sin@ sintp + %‘-/)A ) cos@ cos ]
et de ll'énergie de champ démagnétisant
1 2 .2 : 2 2 '
Fd =50 JS [éln 0 + )\—/A» )< cos Q]
Les conditions d'équilibre

@ a

de d A
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jointes & la relation : )&F/m,m 1
donnent respectivement les relations suivantes

. .3 . _
) 5in® + 4K2 sin“e - H, Jq sin \p = 0
He cos HD

n JS

‘ 2
(2K1 +n Jg

(?\-/u)=2)\-1:

c0s8

TLa deuxiéme de ces relations indique que la composante du champ
extérieur suivant l'axe ¢, Heoos kP , est égale & la composante
du champ démagnétisant sulvant cette direction n (A - A )JScosG,
c'est-a-dire que la composante du champ intérieur le long de
1'axe ¢ est nulle ;3 elle ne fait que traduire 1l'hypothse faite
au début de ce chapitre sur l'orientation du champ intérieur.

S5 1'on se donne une valeur de © , on peut calculer
la valeur de He au moven de la premiére relation, puls les va-
leurs de A et/AA au moyen de la deuxiéme et, par suite, les
composantes de 1'almantation parallele et perpendiculaire au
champ, au moyen des expressions sulvantes

J//

il

;\.IS cos (LP‘- o) -~ Jy c08 (\P + 8)

il

J.L %\JS gin (up -8 ) - M Jg sin (KP + @)

o &

Ce mécanisme se poursult jusqu'au champ pour lequel A est
égal & 1 ; pour des champs supérileurs, la variation d'aimanta~
tion provient des rotations de 1l'aimantation spontanée ; la

condition d'égquilibre s'éerit

2K, sing cos® + UK, 51020 c0sO - H Jg sin (AP - 8) = 0




- L

de laguelle, pour Lp donné, on peut calculer le champ He corres-
pondant & une veleur de 9 et, par suifte, les variations (J//,He)
et (71 , He) avec les relations

J// = Jq cOS (LP -8 )

J;LmlIssin (LF-—Q)
Les courbes théorigues ainsi ecaiculdes A partir des valeurs de
Ki’ K2 et JS sont en bon accord avec les courbes expérimentales
(figure 9, traits forts). Les écarts sont inférieurs & 2 % sur un
large intervalle de champ ; ils s'expliguent, en grande partie,
par l'incertitude de un degré sur la détermination de l'angleqp,
On remarque que 1'écart est plus iort au voisinage du champ HS

oll intervient le changement de acde d'aimantation.

%°) Température comirise entre 518 et 598°K-6 = 0

™ - KP =0

L'axe de facile aimantation se trouve sur un cdne
préférentiel d'angle au sommet 290, En 1'absence de champ exté-
rieur, on suppose gue les aimantations Spontahées deg domaines
élémentaires sont disposdes uniformément sur le cbne préférentiel
et en dgales proportions A et M de part et d'autre du plan de
base. Appliquons le champ extérieur suivant 1'axe ¢ : \g =0 ;
le volume A des domaines & momartssitués du méme obté que 1, par
rapport au plan de base augmente aux dépens du volume'/u des
domaines & moments situds de 1l'autre cb6té., les variations d'ai-
mantations résultent uniquement des déplacements de parois;les
aimantations spontanées restent réparties sur le cbne
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préférentiel. L'aimantation résultante est dirigée le long de
l'axe ¢ et s'éerlt, avec A +p= 1

F=(2A - 1) Jg cos 6

1'énergie W du systéme s'derit

.2 LB 1 2 2 2 \
K sin"e_ + Kosin'6, + 5 n Jg (A ﬁfA) cos”9 - H_Jq (A;N)gosg

0

la condition d'équilibre

aw
aA

conduit a la relation

= 0

n Jq (:f\—/u ) cos8, = H,

qui montre que le champ intérieur est nul et que J// varie pro-
portionnellement a He avec une susceptibilité 1/n. La composante
J L est nulle. Ce premier mode d'aimantation est valable jus-
gu'au champ Hy = n Jq cose  pour lequel A =1,

Pour des champs supérleurs & Hy» il ne reste que
des domaines & moments situds du m€me cBté que H, par rapport
au plan de base et faisant un angle © avec 1l'axe c. L'aimanta-
tion varie suilvant un second mode, par rotations des aimantatlons
spontanées., La relation

2K 4K2 5
He =1 JSoos@ - ——= 2080 - ——= gin"® cos ©
T Ig
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définit la condition d'équilibre : J// est égale & Jq cosé et
T 1 est nulle. La pente de la tangente & la courbe (J//, He)
au champ HA est égale a :

La variation de J// s'effectue suivant ce mode jusgu'au champ :

2K

B, =n J

B 3

I

Ig
pour lequel J// est égale & Jo. Les courbes expérimentales (J//,
He) (figure 11) %racées pour 9, # 0 et \p = O sont en bon ac-
cord avec les courbes calculées ; on a représenté (figure 10) les
variations (J//, He) expérimentales (trait fin) et calculées
(trait fort) a la température T = 561°K.

(3 - LP < 0 ; LP < %

L'angle \p du champ appliqué avec 1'axe ¢ est in-
férieur au demi-angle au sommet 8, du ebne préférentiel : la
variation d'aimantation se falt swivant %trols modes distincts.
Le premier mode correspond aux champs faibles ; les domaines
prennent la forme de feuillets plans paralléles au plan du champ
H, et de ltaxe ¢, afin de rendre minimum 1'énergie de champ
démagnétisant ; les aimantations spontanédes possédent 4 posi-
tions d'équilibre stable qui sont les intersections du cbne
préférentiel avec le plan de l'axe ¢ et du champ He s la subg-
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tance se divise done en guatre phases de domaines élémentaires :
le champ intérieur est nul ; J// est proportionnelle au champ
avec une susceptibilité égale a 1/n ;3 J .| est nulle. Ce proces-

sus est valable jusqu'au champ limite H, (figure 11).

A
n JS cos ©

cos Lp

o

Hy =

Pour des champs supérieurs a HA’ le champ intérieur n'est pas
nul ; il ne reste que deux phases de domaines élémentaires, de
proportions relatives A et MS les variations d'aimantation
résultent de déplacements de parois et de rotations. Les condi-
tions d'équilibre s'éerivent

H681nL{'I:nJS(A-/gA)S'1nQ
H J, cos + 2K.cos@ + 4K singg cos © -~ n J 2 cos® = O
¢Jg cos\P 1 o s

la premiére de ces relations montre que le champ intérieur est
dirigé le long de 1l'axe c. Les composantes de 1'aimantation sont

It

3// = A Jg cos (6 -y) + M Jg cos (8 +ip )

J_L

I

A dg sin (6 -4) - M Jg sin (6 +1p )

Ce deuxi®me mode est valable jusqu'au champ limite Hp, au deld
duguel la variation d'aimantation résulte uniquement de la

rotation de la phase restante, avec la condition d'équilibre

. .3 . _
2K sine cos6 + 4K251n 9 cosé + H J¢sin {© —LP ) =0
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¥ -6 £ 0 LP>éo

Le mécanisme d'aimantation se décompose en
trois modes différents comparables respectivement aux modes
décrits dans le cas HP <f@o. Le champ limite HA entre le pre-
mier et le second mode devient

n JS sin @O
sin kp

Les conditions d'équilibre s'éerivent, pour le second mode

H

A:

H_cos &P =n ( >\-f/¢ ) Jg cos @
H J, sin\¢ -~ (2K, +n J 2 ) sin 6 - 4K $in20 = O
e’ 3 \P 1 S 2
La premi¢re relation montre que le champ intérieur Hi est main-

tenant perpendiculaire & 1'axe c¢. Les composantes de 1'aimanta-
tion sont

J// = A J4COS (k€ -9 ) -1*4 Jgc08 (kp + 0)
sl -

il

A Jssin(upng)—/ua"ssin(\.‘o—-e)

Pour le troisiéme mode, relatif & des champs supérieurs i HB’
1'équilibre est dérinit par la méme expression que dans ls

cas k? < 9,

Nous avons représenté (figure 12 et 13, en traits
Torts) deux des courbes théoriques obtenues dans les oaskf<< @O
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et \p >’@O. L'accord avec les courbes expérimentales (en traits
fins) est satisfaisant. Les causes des éecarts entre les valeurs
mesurédes et calculdes ont 8té exposédes plus haut ; 1'indétermi-
nation sur la mesure de @O introduit ici une cause d'erreur sup-

plémentaire,

Nous avons enfin représenté (figure 14) la variation
(HA’LP } en coordondes polaires. La détermination expérimentale
de H, est falte par extrapolation jusqu'a 1'axe des abscisses
de la portion AB des courbes ( J L , He) (figures 11 et 12).
L'échantilion était porté 4 une température de 541°K pour lagquel-
le 8, = 30°, On vérifie gue pour \p > 8., la projection de Hj
sur Ox est indépendante de %3 et égale a nJSsineo, alors que,
pour q? < 8, 1a projection de HA sur Oy est n JSoos@o. Pour
tout champ H, = OM, dont 1'extrémité M est & l'intérieur du
cylindre d'axe oy, de rayon‘nJSsineo, limité par les deux plans
y=4n JSCOS@O ., L'aimantation varie sulvant le premier mode ;
le passage du premier au second mode s'effectue lorsque M est
sur la surface du cylindre.
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DEUXIEME PARTIE

—

CONTRIBUTION A L'ETUDE DU
PARAMAGNETTSME DES ALLIAGES FER - COBALT
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INTRODUCTION

—— — - —— o —

Lorsque 1'on veut avolr des renselignements sur le
paramagnétisme des alliages fer-cobalt, on se préfére, en géné-
ral, & 1l'importante étude publide sur le sujet par A, Preuss (1)
en 1912, Les mesures de la susceptibilité X avaient été faites
au moyen d'une balance de translation, d'un modéle assez som-
maire, jusqu'a des températures T de 1l'ordre de 1 600°K. Les
variations (1/2X ,T) présentent les particularités suivantes
(figure 1) :

- Pour les alliages de titres compris entre 100 et
80% en poids de cobalt, les courbes (1/x ,T) ont 1'allure régu~
lidre de droites de Curie-Weiss.

- Pour les alliages de titres entre 70 et O% de
cobalt, ces mémes courbes présentent une discontinuité & une
température 63, de L'ordre de 50 4 100° au-dessus du point de
Curie Qf ; de plus, parmi ces alliages, ceux'de titres entre
70 et 20 % de cobalt présentent une discontinuité de 1l'aiman-
tation spontanée au point de Curie alors que, pour tous les
autres, la variation de 1l'aimantation spontande est régulidre
au volsingge de @p. '

Par analogle avec ce que l'on sait sur le fer,
il était tentant, ainsi que 1'a fait A. Preuss, d'attribuer
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la discontinuité du paramagnétisme des alliages fer~cobalt,
a le température 65, & un changement de structureoc— ¥ ;
1'autre discontlnuité, observde & la tempérabture 8f, sur la
courbe de variation thermique de 1l'aimantation spontanée,
seralt alors due a un autre changement de phase.

On sait & présent que cette explication n'est
pas correcte ; en particulier, elle est incompatible avec le
diagramme d'équilibre des phases établi par W. Ellis et E.Greilner
(2) (figure 2). On constate, en effet, que les températures de
trangformationo» & , pour les alliages de teneur entre 70 et
20% de cobalt, cofncident avec les températures de Curie ferro-
magnétiquesef, alors qu'aucun changement de phases, correspon-
dant aux températures 8g, n'est signalé sur le diagramme. On
considere a présent que les alliages de titres en cobalt in-
férieurs & 13 % possident un point de Curie ferromagnétique
ordinaire - le changement de phases~+d a lieu & une tempédra-
ture supérieure & 8p ; il s'observe sur la courbe de suscepti-
bilité paramagnétique-pour les alliages de titres compris entre
13 et 76 % de cobalt, la disparition de l'aimantation spontande
est 1liée au changement de phases =¥ : enfin, les alliages
& plus faible teneur en fer sont dans 1'état & 4 des tempé-
ratures inférieures & lsurs points de Curie et, par suite, ne
présentent pas de discontinuité de 1'aimantation spontanée ou
de la susceptibilité paramagnétique.

I1 reste alors une question gqui n'a pas recu de
réponse dans ce schéma d'interprétation ; c¢'est celle qui est

A

relative a la discontinuité observée & la température 84 sur
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les alliages de titres compris entre 70 et 20 % de cobalt,
Elle nous a semblé présenter assez d'intérét pour que nous
reprenions 1'étude du paramagnétisme des alliages fer-cobalt
en général et de la discontinuité & la teupérature 84 en

particulier.
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les alliages de titres compris entre 70 et 20 % de cobalt,
Elle nous a semblé présenter assez da'intérét pour que nous
reprenions 1'étude du paramagnétisme des alliages fer-cobalt

\

en général et de la discontinuité & la température 64 en

particulier.
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PARTTE A

LES MESURES DE PARAMAGNETISME

e iy e e et A

I) PREPARATION DES ALLIAGES

Nous avons utilisé de la poudre de fer ex-carbonyl
et de la poudre de cobalt ; 1l'analyse indique une proportion
totale d'impuretés inférieure & 0,6 %o . Les poudres mélangées
sont frittées pendant deux heures & 900°C, sous atmosphére d'hy-
drogéne purifié et fondues sous vide dans un four & induction.
L'homogénéité des lingots obtenus est suffisante pour nos mesures

magnétigques.

IT) METHODE D!'EXPERIMENTATION

Les mesures de susceptibilité en fonection de 1la
température sont effectudes au moyven d'une balance de transla-
tion du type Foex et Forrer, mise au point par M. Fallot et
P. Maroni (3), puls reprise par R. Aldonard (4). Les suscepti-
bilités X des échantillons sont mesurdes & environ 0,5 % pros
et les températures avec une erreur maximale de 1° vers 1 000°C.
L'étalonnage de la balance a été fait au-moyen de pyrophosphate de

manganase (4),
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Les échantillons ont une forme cylindrigue, un
diamétre de 5 mm et une longueur de 5 mm. Chaque échantillon est

placé dans une ampoule de quartz.

TTI) RESULTATS EXPERTMENTAUX

a) Mesure & 1l'air

Nous avons d'abord falt une mesure de paramagné-
tisme sur un échantillon d'alliage & 50 % de cobalt dans les
conditions mémes ol avait procédé A. Preuss ; 1'échantillon n'é-
tait pas sous vide : il était sommairement protégé contre 1'oxy-
dation et contre une réaction avec le quartz par une couche de
poudre d'alumine. La courbe représentative de (1/X ,T) ressem-
ble & celle mesurde par A. Preuss sur le méme alliage, (figure 3)
cependan®, nous observeons gue la discontinuité 24 n'est pas brus-
que mais étalée dans un certaln intervalle de teuwmpératurses au
volsinage de 1350°K, que les valeurs mesurées de la suscepbtibili-
té ne sont pas reproductibles d'un essai & 1l'autre et évoluent
méme avec le temps, A une Lempérature donnde, au cours d'un méme

agsail.,

b) Mesure sous vide

Nous avons alors décidé de faire les mesures
sous vide ; nous avons obtenu des résultats parfaitement repro-
ductibles que nous résumons ci-dessous (figures 3 et 4).

- Les alliages de titres 100, 92 et 80 % pon-
déraux de cobalt pogsddent un point de Curie ferromagnétique
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I
ordinaire et reversible , les courbes {1/ , T) présentent
une 1légz2re courbure prés du point de Curie puis deviennent

rectilignes & plus haute température.

. - Pour les alliages de titres compris entre
70 et 20 % de cobalt, le changement de structure o >« occasion-
ne 1a disparition dé l'aimantation spontanée et, par suite, le
point de Curie ferromagnétique @f ;11 en résulte que la valeur
de 1/ X , dans le demaine paramagnétique, n'est pas nulle a
la température Qfg comme cela est le cas en un point de Curie
ordinaire, mais posséde une valeur définie par le paramagnétis-
me de la phase & dont le point de Curie paramagnétique Sp est
au-dessous de ©p. Les variations (1/ X , T) sont des droites
rézulidres ; la discontinuité signalée par A. Preuss a la tem-
pérature 63 a disparu. La température de transition définie
par températures croissantes est toujours supérieure & celle
définie par températures décrolssantes ; le domalne d'irréver~
8ibilité est variable avec le titre en cobalt ; il atteint
50° pour l'alliage titrant 70 % de cobalt (figure 5) .

- Le point de Curie des alliages & 10 % et 0 %
de cobalt est inférieur A la tempdrature de transition <= &
la courbe (1/X , T) est formée de deux droites correspondant
4 chacune des phases. Nous avons retrouvé sur le fer pur les
résultats des auteurs précédents (5),

Nous avons eu connaissance, 3 ce stade des expé-
riences, d'une importante étude de M. Fallot {6) sur le para-
magnétisme des alliages fer-cobalt ; nos résultats confirment
en tous points ce travail antérieur et sont également en bon
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les premlers ont observé un point de Néel & 40°K alors que les
seconds 1'ont trouvé & 8°K ; le moment du fer déduit des mesures
aux neutrons serait d'environ O,TS{}Lb, Tous ces résultats ne
sont d'ailleurs pas compatibles avec nos mesures de paramagné-
tisme sur le fer.

¢) Variatlon du coefficient de champ moléculaire
avec la température

On peut remarguer que, pour les fortes concentra-
tions en fer, les valeurs de € sont bien supérieures aux valeurs
théoriques que 1'on peut calculer pour les atomes individuels
de fer et de cobalt., Ce résultat a déja été souvent observé sur
d'autres alliages (I0) ainsi que sur les ferrites (%) (11).

L, Néel (10) (12) en a proposé une explication en rapport avec
1'expansion thermique de la substance, qui, en produisant. une
variation de la distance entre porteurs de moments, entratne une
variation du coefficient de champ moléculaire avec la température,
Si 1'on adopte une loi linéaire de variation thermique du coeffi-
clent de champ moléculaire n = n, (1 + A¥T), les vrales valeurs
Co et 8, se déduisent des valeurs expérimentales C et © au moyen
des relations

e - S
1 +A6 ¢t o = 1L+ X6

Co =

La correction est d'autant plus grande que 8 est
grand, Un cas intéressant est celul aveec 6 = 0 ; il correspond
3 l'alliage a 27,7 % atomigue de cobalt ; les valeurs expérimen-
tales C et © doivent &tre alors égales aux valeurs théoriques;
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Si l'on admet gue la constante de Curie de 1'alliage est égale

a la somme des constantes de Curie des éléments constituants non
alliés et si 1'on attribue & la constante de Curie du cobalt

la valeur corrigée (10) I,I8, on trouve gue la vrale valeur de
la constante de Curie du fer ¥ esst égale & 3,8 ; elle corres-
pond & un moment effectif de 4,6 magnétons de Bohr, voisin de
celul du fer trivalent . on déduit alors A = - 234.10“43 en

bon accord, par exemple, avee la valeur - 2,23.10-4 calculée
tneorlquement par L. Néel pour le nickel (10), ILa théorie montre
que-?r ‘@_ s ¢e qui 1égitime la valeur de Ng déterminde ci-
dessus (tableau 1). Le méme traitement appliqué aux alliages
fer-nickel, en utilisant les résultats d'anciennes mesures de

M. Peschard (13) conduit & une valeur de 1a constante de Curie
du fer ¥ égale & 2,9 : il nous paratt utile de préciser les
mesures de paramagnétisme sur lesg alliages fer-nickel aux tempé-

ratures dlevées,

V) CONCLUSLON

Les résultats de nos mesures sous vide du paramagnétis-
me des alliages fer-cobalt sont en parfait accord avec le diagram-
me d'équilibre des phases de W. Ellis et E. Greiner, I1 s'ensuit
que la discontinuité observée par A, Preuss & la température B
dolt 8tre lide & 1'influence de 1! alr. Des variations de la cons-
ftante de Curie et du point de Curie paramagnétique de ces alliages
avec la teneur en cobalt, nous avons obtenu certains renselgnements
qui peuvent 8tre utiles pour la compréhension de 1a liaison métal-
ligue.




PARTIE B

ETUDE DE LA DISCONTINUITE, OBSERVEE PAR A, PREUSS
SUR LES COURBES DE SUSCEPTIBILITE PARAMAGNETIQUE.

I) GENERALITES

Nous avons montré gue les courbes de variation
thermique (1/%,,T), mesurées par A. Preuss présentent une discon-
tinuité A une température 9y (figure 1). Cette discontinuité n'est
pas due & la transformation®z¥ normale de 1l'alliage et prdésente

les caractéres suivants

- Elle n'apparalt que lorsgue les mesures sont
faltes & 1'air.

- La température 65 n'est pas la mfme pour
tous les alliages. Elle croft avec la teneur en cobalt.

On ne peut done pas assimiler cette disconti-
nuité & un point de Curie d'une impureté unique bien définie

se formant dans 1'alliage par chauffage & 1l'air. En vue d'eXpliquer




T

cette propridté, nous avons rechervché systématiquement gquelle
pouvait &tre 1'influence de 1'oxygéne ou de 1'azote sur les

propriétés magnétiques.,

II) INFLUENCE DE L'OXYGENE

Nous avons utilisé une méthode d'analyse thermo-
magriétique en nous efforgant de la rendre aussi gquantltative
que possible. Nous avons restreint notre étude a 1'alliage ti-

trant 5I,% % atomique de fer et procédé & deux sériesd'expé-

riances.

1°) Traitement sous oxygeéne

T'alliage, réduit en poudre afin d'augmen-
ter la surface active, est fritté pendant 2 heures & 1 000°C ;
1'échantillon obtenu est porté, sous vide, & 1 050°C puls mis en
présence d'oxygéne ?endant un temps connu. Nous avons adopté
les temps suivants : 15 secondes, 1, 2, 3 et 5 minutes. Seul
1'échantilion traité pendant 5 minutes présente, & 1'oeil nu,
des traces d'oxydation. Sur chacun de ces déchantillons, nous
avons sulvi la variation thermique de 1l'aimantationg— , dans
un champ d'environ I00 Ce et tracé les courbes (1/2 ,T),
{figure 8), 8i on ne considére que les courbes tracées par
températures croissantes, pour laisser de c¢Bté le domaine

d'irréversibilité, on ocbserve les résultats sulvants

-~ Dans le domaine de mesures, les courbes
de paramagnétisme sont approximativement des drolites ; les
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constantes de Curie décroissent trés rapidement tandis gue les

points de Curie paramagnétigues @, croissent, (figure 9) guand
o

la durée du traitement sous oxygéne augmente.

- Les variations (1/% ,T) relatives 2
1'échantilion mesuré sous vide et & ceux traités pendant 15 sec.
et 1 minute, présentent une discontinuité caractéristique d'une
transformation =¥ , & une température gqui décroit légerethent
lorsque la durée du traitement sous oxygéne crolt. |

- Les varlations (g ,T) de ces mémes échan-
fillons présentent aussi une discontinuité au voisinage de 1la
température de transformationcl=y¥ , & des températures qui dé-
croissent légérement lorsque la durée du traitement croft.

- Tes variations {(1/2% ,T) relatives aux
échantillons traités pendant 2, 3 et 5 minutes ne présentent plus
de discontinuité mais s'annulent & un point de Curie paramagné-
tique ; les variations ( g~ ,T) s'annulent également sans discon-

tinuité & un point de Curie ferromagnétique volsin du précédent.

- La température de Curie ferromagnétilque
crolt avec la durde du traitement sous oxygene.

- La variation des températures de Curie
Op en fonction du temps de traitement ne présente aucune discon-
tinuité au voisinage de la température normale de transformation
(figure 9).
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2°) Etude de 1la phase oxydde

Lorsque le temps de traitement sous oxyzéne
a 10B0°C, est de 1'ordre de 30 minutes, 1'dchantiilon est tras
fortement oxydé en surface . la frachtion oxydéa s'effrite faci-

tement sous forme d'unz poudre noire,

L' =xamen cristallographique montre que cette
poudre est constitude en grande partie de ferrite & structurc
spinelle ; on observe également des raiss de diffraction propres

& des oxydes de fer ou de cobalt.

Nous avons tracé des courbes de variation de
1'aimantation en fonction de la température, % champ constant
(figure 10). Dans un champ de 28 250 Oe (courbe 1) 1'aimantation,
de l'ordre de 36 u.e.m./gr & température ambiante, décroft régu-
licrement lorsque la température croft, passe par un minimum vers
900°K, croft & nouveau, et tend vers zéro &4 des températures voi-
sines de 1120°K, Dans un champ de 320 OCe (courbe 2), les variations
ont la méme allure, mais le minimum est observé vers 8L0°K. A des
températures supérieures & 1120°K, la substance est paramagnétique,
la courbe (1/4,T) présente une discontinuité entre 1120 et
1180°K puis une allure hyperbolique au-dessus de 1180°K. Le mini-
mum observé semble présenter le caractdre d'une température de
compensation : nous 1'avons vérifié en aimantant 1'échantillon
dans un champ de 1'ordre de 28 000 Oe, puis en sulvant 1'évolution
de 1l'aimantation rémanente en fonction de 1a température dans le
champ magnétigue terrestre seul ; on obtient la ecourbe 5. L'aiman-
tation rémanente déeroft, s'annule vers 820°K, change de signe
mals reste trés faible a des températures supérieures. |
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Ramarquons que la température de 840°K est vol-
sine de celle du point de Curie du ferrite de cobalt et de 1la
magnétite ; par contre, la température de 1120°K est supérieure
au point de Curie du fer (1057°K) et inférieure au point de
Curie du cobalt (1397°K).

%°) Observations complémentaires

Nous avons remarqué gu'en enlevant la parftie
oxydée d'un échantillon traité sous oxygéne et en mesurant son
paramagnétisme sous vide, nous n'observons plus la discontinuité
a4 la température 64 ; les valeurs 1/Z ne différent pas de celles
obtenues sous vide avec un échantillon non traité.

Nous avons fait, enfin, dans les m8mes condi-
tions, des essais avec l'azote au 1lieu de 1'oxygéne. A la pré-
cision des expériences, il n'y & pas de différences entre les
courbes de 1'échantillon traité sous azote et celles de 1'échan-

tillon non traité.

TIT) INTERPRETATION DES RESULTATS

Cet ensemble de propriétés résulte du mécanisume
particulier d'oxydation des alliages fer-cobalt. Une étude som-
maire de ce mécanisme a &4té faite au point de vue métallurgique(14):
une étude plus approfondie a été effectude sur 1'oxydation des
alliages fer-nickel qui présentent, sur ce point, une grande
analogie avec les alliages fer-cobalt (15). Le fer étant plus
facilement oxydable gue le cobalt, la couche externe oxydée
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est constituée principalement d'oxydes de fer ; le cobalt diffuse
vers l'intérieur de 1l'échantillon pour former un alliage fer-
cobalt enrichi en cobalft, A concantration variable avec la pro-
fondeur : la couche oxydée peut également contenir des atomes
libres de cobalt. Pour des temps d'oxydation faibles, Inférieurs
a4 5 minutes, la pellicule oxydée est formée de Fe0, gul est anti~
ferromagnétique : la couche interne est un mélange de FeO et d'un
alliage Fe~Co riche en cobalt. Cet alliage définit le comporte-
ment magnétique de 1'échantillon. La concentration en cobalt est
d'autant plus élevée que le temps d'oxydation est grand ; en se
référant aux résultats donnés par le diagramme de phases (figure2)
on comprend que le point de Curie ferromagnétigue commence par
décrottre faiblement, puls croisse avec la durde d'oxydation ;

en se reportant aux variatlons de C et de @p (figure 2) avec la
teneur en cobalt, on interpréte la décrolsgance de la constante
de Curile et la croissance du point de Curie paramagnétique avec
Tlaugmentation du temps d'oxydation.

~ Lorsque les temps d'oxydatlon deviennent importants
de 1'ordre de 30 minutes, par analogie avec ce gu'il se passe
dans les alliages fer-nickel, FeO s'oxyde pour donner de la magné-
tite, Fep0y, dont on a observé le comportement ferrimagnétique,
(figure I0) puis de 1'hématite Fego3 gqul est antiferromagnétique, 
Les couches oxydées se propagent vers 1'intérieur de 1'échantillon
guand 1'oxydation se poursuit ; 1l'oxyde pour lequel la valence
du fer est la plus faible est au contact de l'alliage. Enfin,
le couplage d'échange entre phases ferrimagnétique et ferromagné-
tigue peut expliquer le point de compensation observée au volsgi-
nage du point de Curie du ferrite.
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IV) CONCLUSION

La discontinuité oBservée 2 04 sur les courbes

de paramagnétisme de A, Preuss eBt due au point de Curie ferro-
magnétique d'alliages fer~cobalt enrichis en cobalt dont la for-
mation dans 1'alliage de départ résulte du mode d'oxydation de

ce dernier. Les mesures magnétigues sont trés sensibles aux
affets de 1'oxydation ; elles pourraient &tre avantageusement
développées pour préciser guantitativement le mécanisme de
1'oxydation et fournir d'utilies renseignemehts aux métallurgistes,
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