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Introduction

Les accélérateurs de particules jouent un roéle important dans notre société, aussi bien sur le
plan de la science appliquée que fondamentale. Ils sont utilisés dans de nombreux domaines
scientifiques, sociétaux tels que la santé, I’énergie et ’agro-alimentaire et fondamentaux en
physique nucléaire et des particules, chimie, biologie et science des matériaux par exemple.
Selon le besoin en énergie, intensité faisceau et le type de particules accélérés, différents
types et tailles d’accélérateurs ont été développés afin de répondre de maniére optimale aux
demandes formulées [2].

A titre d’exemple, I'un des accélérateurs les plus connus est le grand collisionneur d’hadrons
(Large Hadron Collider — LHC). Il est situé prés de Genéve. C’est le plus grand et puissant
accélérateur de particules construit a ce jour (27 km de circonférence) et est utilisé pour
collisionner des protons a une énergie de 7 TeV, ce qui a conduit a la découverte du boson de
Higgs en 2012 [1].

Les accélérateurs de «haute énergie » (énergie des particules supérieure a plusieurs dizaines de
MeV) requiérent des systémes résonants : des cavités accélératrices pouvant générer et main-
tenir des champs électromagnétiques radiofréquences de plusieurs dizaines de MégaVolts/m.
Pour les applications nécessitant des puissances faisceaux trés importantes, c¢’est-a-dire notam-
ment un courant de particules quasi continu de quelques mA, la technologie supraconductrice
est indispensable et incontournable. En effet, les dissipations thermiques engendrées par
I'onde radiofréquence dans les parois d’un résonateur conducteur normal seraient telles que
leur efficacité d’accélération, c’est-a-dire le rapport de la puissance transmise au faisceau par
la puissance dissipée par la cavité, serait proche de zéro. La technologie supraconductrice
offre un gain de l'ordre de six ordres de grandeur en terme de dissipations, la résistance de
surface étant en effet réduite d’autant.

Actuellement les cavités supraconductrices sont principalement en niobium massif. Le Niobium
est I'un des corps purs ayant les meilleures propriétés supraconductrices pour les applications
radiofréquences (RF). De plus, étant métallique, il posséde des propriétés mécaniques indis-
pensables pour la fabrication de géométries complexes. Les progrés technologiques ont été
tels durant les dix derniéres années en terme de purification de matériau et traitements de
surface que les limites intrinséques du matériau sont quasiment atteintes.

Afin d’atteindre des gradients d’accélération encore plus élevés, 'utilisation de nouveaux
matériaux est nécessaire. L’ensemble des matériaux supraconducteurs connus a ce jour et
ayant des propriétés supraconductrices potentiellement meilleures que le Niobium (NbsSn,
NbN etMgB;) ne sont pas des corps purs mais des alliages. Ils ne peuvent donc pas étre
utilisés directement pour fabriquer la structure du résonateur mais doivent étre déposés sous
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forme de couche mince sur un substrat tel que le Niobium (amélioration directe de cavités
existantes) ou méme le cuivre (substrat idéal en terme de propriétés mécaniques et thermiques).

Le réglage et I'optimisation des procédés de dépot, principalement pour des raisons de ca-
ractérisation des propriétés chimiques et dimensionnelles, nécessitent d’étre réalisés sur des
échantillons de petites dimensions et plans. Afin de compléter et valider les analyses chimiques
et structurelles de surface, il est ensuite essentiel de mesurer les propriétés supraconductrices
a froid et sous champ radiofréquence. La possibilité de réaliser les tests cryogéniques et les
analyses de surface & chaud sur un méme échantillon seraient un atout indéniable dans ce
processus d’optimisation des paramétres de couches. Ainsi, I'objectif de ce travail de thése a
été double :

— Etudier la faisabilité d’un résonateur supraconducteur pour tester des échantillons de
petites dimensions (disques de 20 mm). Il est basé sur un résonateur quadripolaire
existant développé au CERN. La fréquence fondamentale cible du résonateur est de
1,3 GHz, correspondant a 1'une des fréquences de référence la plus utilisée par la
communauté SRF (Supraconductivité en régime RadioFréquence). Des harmoniques
plus élevées telles que 2,6 GHz et 3,9 GHz peuvent également étre excitées.

— Realiser, optimiser et analyser les paramétres de couches minces isolantes et métal-
liques pour I'amélioration des propriétés fonctionnelles du Niobium massif. Cette étape
est également la premiére étape indispensable pour la réalisation de structures multi-
couches supraconductrices dont les propriétés pourraient repousser significativement
les limites actuelles des cavités supraconductrices.

Ce mémoire est composé de cing chapitres. Dans le premier chapitre, nous rappellerons
I’ensemble des notions nécessaires a la compréhension du fonctionnement d’une cavité accélé-
ratrice supraconductrice. Nous parlerons également des limites rencontrées et des solutions
prometteuses pour I’amélioration des performances. Ainsi, le modéle de multicouches supra-
conductrices/isolantes (S/I/S) sera expliqué. Le chapitre II focalisera sur la présentation
des techniques de mesure des propriétés structurelles et chimiques de surface, ainsi que des
dispositifs de caractérisation d’échantillons supraconducteurs, notamment la mesure de la
résistance de la surface sous champ radiofréquence. Le dispositif du résonateur quadripolaire
du CERN ainsi que la méthode de mesure de la résistance de la surface par calorimétrie seront
décrits. Le chapitre III présentera 1’étude visant & optimiser les performances radiofréquences
en jouant sur les paramétres géométriques. La géométrie optimale ainsi que les paramétres
RF finaux seront donnés. La deuxiéme partie de ce chapitre sera consacrée aux études du
phénomeéne de multipacting dans un résonateur quadripolaire existant. En effet, I'existence
de données expérimentales étaient nécessaires pour la validation du modéle utilisé.

Le chapitre IV présentera I’étude thermique et mécanique du résonateur quadripolaire. La
premiére partie de ce chapitre consistera a étudier 'efficacité de refroidissement du résonateur
et permettra de donner les limites de fonctionnement en termes de température et amplitude
de champ selon la fréquence utilisée. La deuxiéme partie portera sur le comportement mé-
canique de ce résonateur lorsqu’il est soumis aux contraintes de températures et pressions
différentielles.

Finalement, dans le chapitre V, la technique de dépot des couches minces par ALD (Atomic
Layer Deposition) sera décrite. L’ensemble des résultats et observations obtenus pour les
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caractérisations chimiques et structurelles seront présentés.
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Chapitre 1

Cavités accélératrices supraconductrices

1.1 Cayvités accélératrices radiofréquence

Les faisceaux de particules produits au sein des accélérateurs sont accélérés, généralement et
plus spécifiquement pour les accélérateurs a haute énergie, au moyen de cavités accélératrices
radiofréquences. Ces cavités fournissent au faisceau un gain d’énergie trés important grace a
un champ électrique radiofréquence trés intense (qq MV /m).

Une cavité est un volume diélectrique fermé, généralement le vide, entouré de parois conduc-
trices dans laquelle une onde électromagnétique radiofréquence (RF) est injectée a 'aide
d’un coupleur du puissance. L’onde RF sinusoidale peut entrer en résonance, a certaines
fréquences (fréquence de résonance). La distribution du champ électromagnétique de chaque
mode de résonance est totalement déterminée par la géométrie de la cavité et des conditions
limites. Il en résulte des champs électromagnétiques stationnaires, dont 1’énergie peut étre
"stockée" pendant un certain temps, dépendant du coefficient d’amortissement de la cavité
(ou facteur de qualité) donné par I’ensemble des dissipations y ayant lieu.

Dans la section suivante, nous allons décrire comment calculer analytiquement ’ensemble des
modes de résonance pouvant exister dans un cas simple, une cavité dite Pill-Box. Nous décri-
rons également ’ensemble des parameétres importants qui seront utiles pour la caractérisation
et optimisation d'une cavité accélératrice RF selon son application.

1.1.1 Cavité Pill-Box
La Pill-Box est le modeéle le plus simple d’une cavité résonante. Il s’agit d’un cylindre de

rayon r et de longueur L (cf. fig. 1.1) [4]. Son volume interne est constitué d’un diélectrique
homogéne linéaire et isotrope de constante diélectrique € et magnétique p.

Dans le cas d'une géométrie simple, la répartition des champs électromagnétiques station-
naires a l'intérieur d'une cavité résonante peut étre calculée analytiquement. Ces champs
électromagnétiques obéissent aux équations de Maxwell :

VB=0 VE=0 yAB=eu?Z GAE=-98 (1.1)

5
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FIGURE 1.1 — Cavité résonante cylindrique du type Pill-Box [4].
La combinaison de ces équations aboutit aux deux équations d’ondes :

VE —eplE =0 VB - epGE =0 (1.2)

On suppose que les solutions de (1.2) sont des fonctions de la forme :

E(x,y,2) = E(z,y)e'®*=) B(x,y,z) = B(x, y)e'*===" (1.3)

ol k = euw est le nombre d’onde associé a I'onde RF de pulsation w.

En coordonnées cylindriques a U'intérieur du résonateur, les équations des ondes (1.2) de-
viennent :

OPE 10E 10°E O*E -
L T T L ER2 =0 1.4
87’2+r8r+7’2892+822+ (1.4)
OB 10B 10*B 9*B -

oy T L Bk = 1.
or? +r8r+r2 002 +822 + 0 (1.5)

Les équations 1.4 et 1.5 forment un systéme de six équations, qui peut étre résolu par la
méthode de séparation des variables, en tenant compte des conditions aux limites :

— AAE =0 : Continuité de la composante tangentielle du champ électrique.

— A B=0: Continuité de la composante normale du champ magnétique.
ou 71 représente le vecteur unitaire normal & la paroi de la cavité.

On peut montrer qu’il y a une infinité de solutions (ou modes propres) et que ceux-ci se
décomposent en deux familles :

— Les modes transverses électriques, dits mode TE, ¢’est un mode de propagation tel

que F, = 0.
— Les modes transverses magnétiques, dits mode TM, c’est un mode de propagation tel
que B, = 0.

Le systéme d’équations (1.4) n’est vérifié que pour certaines valeurs du nombre d’onde k,
que l'on note ky,,,, formant un ensemble de valeurs discrétes et infinies. A chaque valeur
de k,mp est associée une fréquence f,,,, correspondant a& un mode T'E ou T'M particulier
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(noté également T'E,,,, ou T'M,,,,). Les indices (m,n,p) sont des nombres entiers positifs
indiquant la périodicité des champs électrique et magnétique selon chaque axe du repére
cylindrique (radial, angulaire et longitudinal).

— L’indice n définit le nombre de fois que le champ magnétique ou électrique s’annule
selon I'axe radial r.

— L’indice m correspond au nombre de périodes des champs selon 'axe angulaire qui
varie entre 0 et 27. Dans le cas m = 0 le mode est appelé le mode monopolaire, pour
m = 1 le mode est dit dipolaire et pour m = 2 il s’agit de mode quadripolaire.

— L’indice p montre le nombre de demi période des champs selon 'axe longitudinale z
avec z compris entre 0 et L.

Les modes TM

Un faisceau de particules ne peut étre accéléré selon ’axe longitudinal de la cavité, seulement
si la composante électrique du champ électromagnétique est non nulle selon le méme axe.
Ainsi par définition, seuls les modes de type TM sont utilisables pour I'accélération.
Les champs électrique et magnétique pour le mode TM prennent la forme suivante :

E.(z,1,0) = AK? cos (k,z) Jy(ker) cos (mb) (1.6)
E.(z,7,0) = Ak kysin (kyz)J, (ko) cos (mf) (1.7)
Eolz,7,0) = Amk, sin (l{:gz)%Jm(kcr) cos (mf) (1.8)
B.(z,1,0)=0 (1.9)

B, (z,r,0) = —Jémkmn,p cos (kgz)%Jm(kCr) cos (md) (1.10)
By(z,1,0) = —Jékm,n,pkc cos (kg2)J, (k.r) cos (m#) (1.11)

Oum=0,1,2,...., n=1,2.3,...et p=1,2,3, ..., J(x) est une fonction de Bessel d’ordre
m, J! (x) sa dérivée, A est une constante de normalisation et k est le nombre d’onde qui est
donné par : 27” f avec f égale a :

fup = ey By 1 (L (L12)

avec jmn, la racine n™ de J,, ().

Les modes T'M pour m = 0 sont les seuls qui peuvent avoir un champ électrique sur 'axe z.
Généralement pour les cavités elliptiques [19], le mode T' My est le plus utilisé pour I'accélé-
ration.

Ce mode correspond au mode fondamental de la cavité, autrement dit, il correspond a la
fréquence de résonance la plus basse de la cavité.
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Dans le cas spécifique des accélérateurs de particules, les cavités ayant le meilleur rendement
accélérateur sont les cavités de type Pill Box [24]. Afin de réduire le phénoméne de multipacting
(cf. chapitre.IIl) dans ce type de cavité et facilité 1'écoulement du liquide lors des traitements
de surface. La forme Pill Box a été optimisée au cavité de type dite elliptique (cf. fig. 1.2)
[10].

Puissance RF

]! /Y LoV oY
B

Faisceau _
=
E (en paquets)

O ABR AL A8 A
y ‘
W_/ A

1 cellule

-

FIGURE 1.2 — Schéma d’une cavité accélératrice supraconductrice typique résonnant au mode
fondamental TMg;o. Il s’agit d’une cavité de type elliptique a 5 cellules, utilisée pour accélérer
des ions a haute énergie. Le champ électrique E est dirigé selon ’axe z et change de direction
périodiquement, synchronisé avec 'arrivée des paquets de particules. Le champ magnétique
B tourne autour de D'axe faisceau dans chaque cellule [16].

Les modes TE

Les modes transverses électriques, comme énoncé précédemment, ne peuvent pas étre utilisés
pour l'accélération de particules mais peuvent étre utilisés pour la manipulation des faisceaux
(déflecteur radio-fréquence, cavité Crab, ...). Ces modes peuvent étre également excités par le
faisceau lui méme pouvant engendrer des instabilités faisceau (HOM, Higher Order Mode

[16]).

Les formes des champs magnétique et électrique de mode TE sont les suivants :

E.(z,1r,0)=0 (1.13)
1
E.(z,r,0) = JAmky, , psin (kgz);Jmkcr sin (md) (1.14)
Eo(z,1,0) = J Ak pkesin (ky2) " ker cos (mf) (1.15)
A, .
B.(z,7,0) = —k sinkyzJ,, (kcr) cos (mb) (1.16)
c
A :
B,(z,r,0) = chkg cos kyzJ,, (kcr) cos (m@) (1.17)
A 1
By(z,1,0) = ——mk, cos kyz—Jp, (K1) sinmb (1.18)
c r

La fréquence de résonance du mode TE,,,, est :

fup = ey 2y 1 (L (119)
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Dans un tout autre domaine, de tels modes sont intéressants a exploiter dans des résonateurs
spécifiques dédiés pour la caractérisation de matériaux (c¢f. Chapitre II). Leur avantage est
que non seulement la composante électrique longitudinale est nulle, mais qu’également, du fait
des conditions limites, les champs électriques sur les surfaces du résonateur sont également
nuls. Ce qui permet d’annuler les effets indésirables pour le fonctionnement de la cavité tel
que I'émission du champ et multipacting. Le mode TEy,,, est le mode généralement choisi
pour ces dispositifs de mesures car il permet d’appliquer un champ magnétique de surface
significatif et relativement homogeéne (cf. fig. 1.3). Nous allons décrire cette partie dans les
sections suivantes de ce chapitre. Nous présentons dans la figure 1.3 la configuration du
champ magnétique d’un dispositif de mesure qui fonctionne en mode TEg;;.

oh R L g

vy
Yt
£ 1 Y
[
T
F
£ F
r
r
’
2
~
,>

gl oy \\\\\*“

. ‘_‘_‘A/v
_-—r//(J JA\' “

FIGURE 1.3 — Champ magnétique pour une cavité Pill Box avec le mode TEg;;.

1.1.2 Les grandeurs caractéristiques d’une cavité

Dans ce paragraphe nous allons décrire les parameétres importants caractérisant un dispositif
résonant dédié a la caractérisation de matériaux, en prenant comme exemple une cavité de
type Pill-Box de volume V.

Le premier paramétre important est la fréquence de résonance (noté fy). Cette fréquence est
donnée par la géométrie de la cavité et est intimement liée au volume de celle-ci. L’énergie
électromagnétique stockée dans la cavité a pour expression :

1
W= /|B|2dv— -60/ B[4V (1.20)
174

2#0
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ot V représente le volume interne de la cavité, B est le champ magnétique et E est le champ
électrique. Dans le cas des ondes stationnaires, nous nous apercevons que l’énergie magnétique
et électrique sont égales. La somme de ses deux énergies est constante a tout instant imposant
un déphasage de 7 entre les champs électriques et magnétiques (lorsque le champ électrique
est nul, le champ magnétique est maximal et inversement).

Ces champs électromagnétiques provoquent des pertes RF dans le volume de résonance mais
également sur les parois du résonateur. L’origine de ces pertes sont de deux types :

— les pertes diélectriques provoquées par le champ électrique dans le volume du ré-
sonateur : Py = woW tan (J) ot tan (0) représente le facteur de pertes du milieu et
wo = 27 fo est la pulsation propre.

— les pertes ohmiques provoquées par les courants induits dans les parois par les champs
magnétiques de surface.

Généralement, les pertes diélectriques dans les résonateurs précédemment cités sont négli-
geables car ceux-ci opérent sous vide.
Les pertes RF dans les cavités sont dues aux dissipations par effet Joule sur les parois de la
cavité. Notant que R, est la résistance de surface du métal constituant la surface interne de
la cavité, les pertes RF par effet Joule sont données par :

1

P =— / R,|B|*dS 1.21
5z | RlB (1.21)

Les cavités sont caractérisées par un parameétre appelé le facteur du qualité (), qui est défini
comme le rapport de I’énergie RF' stockée dans la cavité W (en Joules) et des pertes RF
induites P,.,, dans la cavité; il a pour expression :

w

Qo = Wo
PCG/U

(1.22)

Si la résistance du surface R, de la cavité est uniforme, le facteur de qualité de la cavité peut
5 4 et
s’écrire :

Sy 1BPdV G

LA e 1.23
R, [,|BI?dS ~ R, (1.23)

Qo = wolko

ou G est le facteur géométrique de la cavité. Il a la dimension d’une résistance et ne dépend
que de la géométrie de la cavité. Ce paramétre est un moyen de comparer les cavités de formes
différentes ; pour des cavités accélératrices, on cherche a avoir des cavités avec un facteur géo-
métrique le plus grand possible afin de minimiser les pertes RE' pour une méme énergie stockée.

Les cavités accélératrices peuvent étre catégorisées en deux familles :

— la technologie "chaude" : les parois du résonateur sont formées par un matériau
conducteur normal tel que le cuivre. Cette technologie permet d’atteindre des champs
accélérateurs trés élevés (pas de limite physique intrinséque au matériau) mais est trés
fortement limitée technologiquement du fait, premiérement, de I’état de surface (rugo-
sité, pollution) pouvant engendrer des phénomeénes de claquages et, deuxiémement, du
fait des dissipations ohmiques imposant ’accélération "en puls¢" (PW : pulsed Wave)
avec des cycles utiles trés faibles (< 1%).
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— la technologie "supraconductrice" : le matériau principalement utilisé est le Niobium
qui est supraconducteur en dessous de 9, 2K . Cette technologie est trés contraignante
car elle nécessite d’isoler les résonateurs dans des cryostats refroidis a ’hélium liquide.
De plus, comme il sera discuté, il existe une limite physique intrinséque au matériau
n’autorisant pas d’opérer le résonateur au deld d’un certain champ magnétique de
surface. En contre-partie, les dissipations RF deviennent si faibles que le résonateur
peut étre opéré en continu (CW = Continuous Wave).

Dans la partie suivante, nous allons parler des matériaux supraconducteurs ainsi que des
performances des cavités utilisant ces matériaux.
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1.2 Supraconductivité

La supraconductivité est un phénomeéne de disparition totale de la résistance électrique pour
certains matériaux lorsque ceux-ci sont refroidis en dessous d’une certaine température dite
critique, notée T..

Ce phénomeéne a été observé pour la premiére fois en 1911 par H. Kamerlingh-Onnes [21]. 11
a découvert que la résistivité du mercure disparait quand celui-ci est immergé dans un bain
d’hélium liquide (cf. fig. 1.4). Depuis, il a été découvert que plus de 55 éléments chimiques du
tableau périodique montrent un comportement supraconducteur ; cependant, pour certains,
seulement sous certaines conditions de pression (cf. fig. 1.5) [5]. Beaucoup d’autres matériaux
supraconducteurs existent sous forme d’alliages, organiques et métalliques.

0.1 ED‘NH‘ﬁafn't.mcn [£2)

0,125 r‘rﬂ_/_,.-""'

0,100
0,075 |
0,050 |

0,025

T
|

0,00 iie >
200 410 420 4,30 4,40
Température (K)

FIGURE 1.4 — Résistance (en Ohm) d’un échantillon de mercure en fonction de la température.
Cette courbe de Kamerlingh-Onnes marqua la découverte de la supraconductivité [23].

La deuxiéme caractéristique des matériaux supraconducteurs est la capacité d’expulser un
champ magnétique extérieur appliqué H.,;, complétement ou partiellement, lorsque ceux-ci
sont refroidis a priori ou a posteriori en dessous de T, (cf. fig. 1.6)

Cette propriété, l'effet Meissner, a été observée trés tardivement par W. Meissner et R.
Ochsenfeld en 1933. Ce comportement n’est possible que pour un matériau supraconducteur
et n’est en aucun similaire au comportement qu’aurait un conducteur "parfait" exposé a un
champ magnétique externe [5].

Suite a la découverte de ces propriétés "incroyables" des supraconducteurs, plusieurs mo-
deles ont été établis et sont basés sur I'expérience (approche phénoménologique). Une seule
théorie, basée sur une approche quantique, existe a ce jour. Les deux principaux modéles (Lon-
don et Ginzburg-Landau) ainsi que la théorie BCS sont présentés dans la suite du manuscrit [7].
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FIGURE 1.5 — Les éléments supraconducteurs connus. Certains éléments ne sont supracon-

ducteurs qu’a trés haute pression [23].
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FIGURE 1.6 — Comparaison entre un conducteur parfait et un supraconducteur [23].
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1.2.1 Approche phénoménologique des Fréres London

L’idée de départ était d’expliquer la création d’un courant sur la surface d’un matériau
supraconducteur permettant d’écranter (effet Meissner) le champ magnétique extérieur
représenté par le potentiel vecteur A. Un champ magnétique induit un courant diamagnétique
dans le gaz électronique d’un atome. La contribution d’un électron, occupant une orbite ¥ (7),
a la densité de ce courant est :

G

J(r) —A(r) (1.24)

—

m étant la masse d’un électron. Pour une densité électronique n(7), on peut exprimer par

() = ()’

e (1.25)

n
m
En 1935, Les fréres London ont suggéré d’intégrer ce résultat dans le cas d’un gaz électronique
supraconducteur. Ils postulent, en dessous d'une température critique, qu’il existe deux types
de charges : une densité électronique conductrice normale n,, et une densité électronique
supraconductrice n,. La densité électronique totale n est la somme de deux densités (n, + n;).

n, tend vers n quand T tend vers 0, n, tend vers 0 quand T tend vers T¢.
Selon London, le courant créé par la densité électronique n, est donné par ’équation 1.25 en
remplacant n par n,.

Un calcul électrodynamique avec les équations de Maxwell est nécessaire pour trouver
I’équation du mouvement pour un électron supraconducteur.
Sachant que B = V A A entraine :

AT+ B (1.26)
m
— ]_ —
AB — )\—QB =0 (1.27)
L
e 1 e
Aj — 2= 0 (1.28)
L
en posant A\ = #

Si nous simplifions le probléme & une dimension et supposons que le champ magnétique est
appliqué selon un seul axe z, la solution de I’équation 1.27 est donnée par :

B = B(0)exp (—i) (1.29)
avec B (0) le champ magnétique a la surface du matériaux supraconducteur. L’équation 1.29
montre que le champ magnétique externe décroit de facon exponentielle avec la distance
a la surface d’un supraconducteur. Cela nous permet de bien comprendre 'effet Meissner
puisque les courants circulent & l'intérieur d’une pellicule superficielle d’épaisseur A;, (nommé
la profondeur de pénétration de London) dont la valeur dépendant de la température et des
propriétés intrinseques de matériau, est de ’ordre, pour le Niobium par exemple, de plusieurs
dizaines de nanométres.
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VIDE SUPRACONDICTEUR

FIGURE 1.7 — Variation du champ magnétique d’un supraconducteur dans I’état Meissner
[16].

1.2.2 Modéle phénoménologique de Ginzburg-Laudau

La théorie de Ginzburg-Landau est une théorie phénoménologique des supraconducteurs,
proposée en 1950 par Ginzburg et Landau. C’est en fait une application a la supraconductivité
de la théorie de Landau des transitions de phase. Ginzburg et Laudau ont postulé I'existence
d’un paramétre d’ordre supraconducteur complexe : (7) = |i|exp[—i¢(7)] ou en particulier
|1| représente 'amplitude donnant la probabilité de présence d’'un électron supraconducteur
et dont la phase ¢(7) conditionne la circulation des courants supraconducteurs [7].

Dans I’état supraconducteur, I’équation d’Helmholtz peut s’écrire comme suit :

Byt + 5t By v -2 e+ 1 (1.30)

Lors d'un de changement de phase, I’énergie libre est donnée par 'intégrale de 1’équation
d’Helmholtz sur tout le volume du matériau étudié. Les indices s et n indiquent respec-
tivement 1’état supraconducteur et I’état normal. e* et m* représentent respectivement la
charge et la masse d’une particule supraconductrice (paire de Cooper). ((%)V 2e” /Y) est

[Fs(r,T) = [Fy(r, T)+a(D) | (r)]*+

I'impulsion due au champ magnétique. A(F') represente le vecteur potentiel au pomt 7 ou le
champ magnétique au méme point est donné par /L(]H = rotA.

Les coefficients « et [ sont des paramétres dépendants de la température avec 5 > 0.
— Si «(T) est négatif, c’est a dire T' > T, le matériau n’est plus dans la phase supra-
conducteur.

— Si a(T) est positif, c’est a dire T' < T, le matériau est dans un état supraconducteur.

La fonction d’énergie libre est construite d’une maniére & décrire la transition du matériau
de I'état supraconducteur a 1’état normal. Les paramétres « et S sont définis & partir des
conditions limites de la densité d’énergie libre. Lorsque le matériau est dans la phase normale,
T > Tc, la densité d’énergie posséde un minimum pour |¢(7)| = 0, alors que dans la phase
supraconducteur, le minimum est pour |¢(7)| # 0.

En appliquant ces deux conditions, nous aboutissons aux deux célébres équations de Ginzburg-

Landau : 1\ B
(2v - 1 Ap(i) =0 (1.31)

2m* 1 c

a(T)(7) + Bl (F)*() +
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Amieh e*?

[PV () = " (F) V()] —

_ 4 —
rotH = —WJ =
c 2m*c

5 =

)7 A 1.32
] (132
La résolution de I’équation d’énergie libre fait ressortir trois grandeurs physiques trés im-
portantes que sont la longueur de cohérence, la profondeur de pénétration de London et le
paramétre de Ginzburg et Laudau.

— Longueur de cohérence £ : ¢’est une longueur qui caractérise la variation de la population

des électrons supraconducteurs. En absence du champ magnétique (A = 0), la premiére
équation de Ginzburg et Laudau donne la valeur d’équilibre du parameétre d’ordre

Yo = Yoo = % Si 1 varie spatialement, la premiére équation peut étre écrite, dans
le cas unidimensionnel, en fonction de f(7) avec f(7) = d}i sous la forme :
R d*f

3
_ 1.
2m*| | dz? Hr=r=0 (1.33)

Cette expression montre que la variation de ¢ se fait sur une longueur caractéristique
£(T) appelée longueur de cohérence &(T)

I N )
Vamla(T)]  /1- 1T,

— L’épaisseur de peau ou la profondeur du pénétration de London A : comme nous
avons décrit précédemment, c’est une longueur caractéristique de la pénétration du
champ magnétique a l'intérieur d’un matériau supraconducteur qui est équivalente a
la profondeur de pénétration de London.

§(T) (1.34)

Pour retrouver ’expression de A, I'opérateur rotationnel est appliqué aux deux membres
obtenus de la deuxiéme équation de Ginzburg et Laudau; on trouve pour un champ
magnétique faible (effet Meissner) :

Arr o a AmerR(F) &
VA = rot(rotH) = e *%;T) (1.35)
c m*c
dont la solution pour H & une dimension est donnée par :
H(z) = H(O)exp(—%) (1.36)
m*c? 1 A0
NT) = =20 (1.37)

dme* 3 (T) (1—-T/T¢)z

Cette longueur constitue la réponse du systéme au champ magnétique appliqué. Elle
dépend de la température et du champ magnétique. Pour T' — T, A — o0 ; cela
signifie que le champ magnétique pénétre complétement le matériau.

— Paramétre de Ginzburg et Laudau : Ginzburg et Laudau introduisent un parameétre

K= % permettant de classer les supraconducteurs en deux catégories; type I et Type
1.



1.2. SUPRACONDUCTIVITE 17

Si K <% , le supraconducteur est de type [
Si K > f le supraconducteur est de type 11

Un supraconducteur de type I est dit diamagnétique parfait. Il possede une longueur
de cohérence supérieure a la profondeur de pénétration et une trés basse température
de transition T¢. Ce type de supraconducteur a un seul champ magnétique critique
B¢ : seuls deux états sont possibles, 1’état avec effet Meissner et I’état la transition
de phase est abrupte, d’ordre 1.

Les supraconducteurs du type II sont constitués de composés métalliques et d’alliages.
Ils ont généralement une température critique T plus élevée que dans le type I
Ce type de matériau supraconducteur posséde deux types de champs magnétiques
critiques Bei et Beoo dépendant de la température. Ainsi, ils peuvent se trouver dans
trois états, B < B¢y @ le matériau se comporte comme un supraconducteur de type I,
By < B < Beo ¢ le matériau est dans un état « mixte », ou le champ magnétique
pénétre via des canaux magnétiques normaux (appelés vortex) dans lesquels la valeur
de champ est quantifiée et vaut % Lorsque le champ extérieur est augmenté, le nombre
de vortex augmente jusqu’a ce que leur densité est telle que 1’état supraconducteur
n’est plus stable. Si ce champ magnétique dépasse Beo le matériau atteint 1'état normal

8].

Type | Type I

Normal Normal

Induction magnétique

o

Tc Tc

Tembnérature

FIGURE 1.8 — Espace de phase d’un supraconducteur de type II a gauche. Seul le champ
critique B¢ (i.e. H,) existe. — A droite pour un supraconducteur de type I. On a ici deux
champs critiques, respectivement Boy et Beo (i.e. He et He) avec Bop < Bes et donc
trois phases : supraconductrice, mixte et normale & mesure que le champ externe appliqué
augmente. Dans ’état mixte, des zones normales apparaissent, les vortex, autour desquels
des super-courants tournent et canalisent le champ magnétique qui pénétre [23].

1.2.3 La théorie de BCS

Cette théorie a été publiée en 1957 par Bardeen, Cooper et Schrieffer portant les initiales de
leurs noms BCS [3]. Elle donne une description microscopique du phénomeéne supraconducteur.
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Cette théorie est basée sur I'existence d’une paire d’électron de spin opposé intéragissant sous
effet d'un potentiel d’interaction attractif appelé phonon (cf. fig. 1.9).

Le phonon est la particule d’interaction résultant de la vibration des atomes dans le réseau
cristallin. Lorsqu’un électron se déplace dans un réseau cristallin un potentiel attractif se crée
entre celui-ci et les ions du réseau. Les ions du réseau se rapprochent vers 1’électron ce qui
provoque des lacunes positives dans le réseau. Le déplacement de ces ions fait vibrer le réseau
cristallin conduisant a la production de phonons. Si un deuxiéme électron passe avant que les
ions reprennent leurs positions initiales, ce phonon peut créer, sous certaines conditions, une
interaction attractive entre ces deux électrons. Ce couplage entre les deux électrons s’appelle
une paire de Cooper.

FIGURE 1.9 — Deux électrons de spin opposé se déplacent a travers le réseau ionique. En
raison de la distorsion du réseau, un potentiel positif se crée dans le réseau cristallin; ce
potentiel agit comme un potentiel attractif sur le deuxiéme électron.

L’énergie du phonon est trés faible et est inférieure a I’énergie de Debye définie par hwp (wp
est la fréquence du Debye) de 1'ordre de 1073eV. L’énergie d’agitation thermique est, pour
des températures supérieure a T, supérieure a celle du phonon. Lorsque la température
passe en-dessous de T¢, I'énergie d’agitation s’abaisse suffisamment pour que le couplage des
électrons devienne prépondérant.

Les deux électrons formant une paire de Cooper ne sont pas forcément proches I'un de 'autre.
[Is peuvent se retrouver a une distance de I'ordre d’une centaines de nanomeétres, cette distance
étant habituellement plus importante que la distance inter-électronique moyenne (cf. fig. 1.10).

On sait que les électrons ayant un spin % sont des fermions. Deux électrons de méme spin

ne peuvent pas occuper le méme état d’énergie. Ils obéissent au principe d’exclusion de
Pauli. Dans un métal normal, les électrons occupent des niveaux d’énergie jusqu’a ce qu’ils
atteignent le niveau de Fermi. Les électrons participant au transport de courant, appelés
électrons de conduction, sont 1’ensemble des électrons ayant une énergie supérieure a 1’énergie
de Fermis.

Dans le cas d’'un métal supraconducteur, les paires de Cooper sont des bosons. Ils ne sont
donc plus soumis au principe d’exclusion de Pauli (limitant le nombre d’électron par niveau
d’énergie) mais obéissent a la statistique de Bose-Finstein, autorisant plusieurs bosons
a occuper un méme niveau d’énergie. Cette condensation d’états, entrainant 'apparition
d’une bande interdite, est responsable des propriétés de transport incroyables d’un matériau
supraconducteur.

La supraconductivité est maintenue, tant que 1’énergie apportée aux paires de Cooper reste
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FIGURE 1.10 — Représentation des électrons et des paires de Cooper dans un cristal d’un
supraconducteur [6].

inférieure a la largeur de la bande interdite, plus généralement appelée gap d’énergie (cf. fig.
1.11). A T = 0 tous les électrons se regroupent en paire de Cooper. Seuls les électrons ayant
une énergie compris entre £ — Er et £ + Efr sont actifs, cet intervalle d’énergie correspond a
2A, avec A est le gap qui vaut a T' =0 [14] :

2A(0) = 3.53K 5T, (1.38)

Ce gap correspond a 1’énergie de liaison de paire de Cooper : il est lié & la température
critique T.. A T > 0 le gap dépend de la température du matériau et il vaut :
w, T

A(T) = A(0).4/cos (—(TC

5 )?) (1.39)

L’énergie, le gap, décroit et tend vers zéro lorsque 7' tend vers T..

1.2.4 Supraconductivité en régime radiofréquence (RF)

Le comportement d'un matériau supraconducteur soumis a un champ magnétique dépend treés
fortement de sa structure temporelle. En effet, lorsqu’il est soumis & un champ magnétique
RF sa résistance de surface est non nulle, contrairement & un champ magnétique statique ol
la résistance de surface du matériau supraconducteur est nulle. Dans ce paragraphe, nous
allons formuler la résistance de surface d’un supraconducteur lorsque celui-ci est soumis & un
champ magnétique sinusoidal de pulsation w. Puis nous décrirons et justifierons les différents
matériaux supraconducteurs utilisés pour 'application particuliére aux cavités accélératrices.

Reésistance de surface

Lorsqu’un matériau supraconducteur est soumis & un champ magnétique statique, la résistance
électrique de celui-ci est nulle, car la totalité du courant permettant de contre-balancer le
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FIGURE 1.11 — Probabilité d’occupation P des états électroniques F au voisinage du niveau
de Fermi a température nulle, dans 1’état normal et dans I’état supraconducteur [14].

champ appliqué extérieur est porté par les paires de Cooper, se déplacant "sans pertes".
Dans le cas d’'un champ radio-fréquence, ’écrantage du champ extérieur n’est pas total
car les paires de Cooper sont soumises a leur propre inertie. En effet, plus la fréquence du
champ est élevé, plus le terme inertiel est élevé et plus la résistance de surface est grande. A
titre d’exemple, la résistance de surface est de 'ordre d’une dizaine de nano-Ohms pour le
Niobium refroidi a 2K et étant soumis & un champ RF de fréquence de 1,3 GHz. Une formule
semi-empirique a été dérivée de la théorie BCS par J. Bardeen et s’exprime par [15] :

2 A0
RS(T) = A<>‘a 57 lea VF)%exp<_Kéj)—v

) + Ries (1.40)

Cette formule est valable pour 7' < T /2

A est une constante qui dépend du matériau, w est la fréquence du champ RF et R,..s est la
résistance dite résiduelle, indépendante de la température.
En effet la résistance de surface d’'un supraconducteur soumis & un champ RF ne disparait
jamais méme quand 7" tend vers 0, en raison de I'existence de la résistance résiduelle provenant
des imperfections du matériau et de pertes additionnelles causées par des phénoménes
extrinséques au matériau (par exemple, le piégeage de vortex magnétique lors de la transistion
supraconductrice) (cf. fig. 1.12). Les imperfections du matériau peuvent étre de plusieurs
natures :

— Chimique : présence d’impuretés résiduelles provenant des traitements de surface du

matériau, couche d’oxyde natif,
— Structurelles : présence de défauts critallins (joints de grain, dislocations, lacunes, ...).
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D’apres la littérature cette résistance résiduelle est de 'ordre de quelques nano-Ohms dans
les meilleurs des cas.
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FIGURE 1.12 — Résistance de surface du niobium pour une fréquence de 9,5 GHz

Champ limite en régime radiofréquence

Un matériau supraconducteur, comme discuté précédemment, ne peut étre exposé a un champ
trop important sous peine de perdre ses propriétés supraconductrices (quench). Ce champ
limite, pour un supraconducteur de type I est H.. Pour ce qui est des matériaux de type
I1, il existe deux champs limites. Le premier, H., correspond au champ a partir duquel les
vortex magnétiques commencent a pénétrer dans le matériau. Le deuxiéme, H,.o, correspond
au champ a partir duquel la densité de vortex est telle que la phase supraconductrice n’est
plus stable.

En régime radiofréquence, le champ limite réel a considérer n’est pas H., mais H.;. En effet,
I'entrée d’un vortex dans le matériau exposerait celui-ci a des forces de Lorentz (interaction
entre le champ électromagnétique et le vortex) qui engendreraient des dissipations extréme-
ment importantes conduisant au quench.

Cependant, un vortex présent a I'extréme surface d’'un supraconducteur est également soumis
a une force de surface provenant de la distortion des courants induits par la surface elle
méme. Cette force répulsive, agissant comme une barriére, tend a repousser le vortex hors
du matériau. Un vortex ne pourra pénétrer que lorsque le champ magnétique de surface
sera suffisamment élevé pour contrecarrer cette force de surface additionnelle. Il en résulte
que ’entrée d’un vortex dans le matériau n’est possible que pour une valeur de champ Hg,
nommé champ de sur-chauffe (superheating), supérieure au champ H,.; donné par les formules
[18] :



22 CHAPITRE 1. CAVITES ACCELERATRICES SUPRACONDUCTRICES

0,89

H, H, pour K <<1 1.41
Hy, =1,2H, pour K ~1 (1.42)
H,, =0,75H, pour K >>1 (1.43)

Matériau choisi pour les cavités

Le choix du matériau pour la fabrication des cavités supraconductrices est porté sur un
matériau ayant des propriétés supraconductrices suffisamment bonnes pour atteindre des
champs accélérateurs élevés de quelques dizaines de MV /m (champ magnétique de surface
d’une centaine de mT). De plus, le matériau doit avoir des propriétés mécaniques compatibles
en terme de déformation plastique et de résistance a la rupture afin de permettre la réalisation
de géométries complexes. De plus les propriétés élastiques doivent étre suffisamment bonnes
(Module d’Young et limite élastique) afin que la structure puisse résister aux contraintes
d’opération extrémes (température cryogénique, vide, radiations, ...).

Parmi les matériaux supraconducteurs qui ont été découverts (cf. fig. 1.13), les métaux
purs comme le plomb et le Niobium sont les seuls, d’une part, a présenter des propriétés
mécaniques compatibles avec les contraintes de fabrication et d’opération des cavités accélé-
ratrices supraconductrices et, d’autre part, a avoir une température critique supérieure a la
température de I’hélium liquide & pression atmosphérique. Néanmoins, il existe des alliages et
des composés dont les propriétés supraconductrices sont meilleures dans une certaine mesure
tels que (NbN, Nb3Sn ...). Cependant, ces alliages et composés n’ont pas les propriétés
mécaniques adéquates pour la fabrication de cavités. Cela dit, nous verrons que ces matériaux
pourraient convenir & la condition de les utiliser sous une forme bien particuliére.

Les premieéres cavités supraconductrices ont été fabriquées en plomb. Le plomb est un matériau
facile a usiner et a former. Ces cavités en plomb ont été acceptables a basse fréquence pour
les accélérateurs d’ions lourds. Les propriétés supraconductrices du plomb sont relativement
limitées (T = 7,2K, Ho = 80,3mT) le rendant trés rapidement inadapté aux spécifications
techniques et physiques requises pour la construction d’accélérateurs.

Depuis plus de 40 ans, le seul matériau dont les propriétés ont su répondre aux exigences
des projets accélérateurs est le niobium (Nb). Ce matériau est un supraconducteur du type
I1, il posséde un champ magnétique critique (H. ~ 200mT’) et une température critique
(T, = 9.25K) les plus élevés parmi les matériaux purs, permettant d’atteindre des champs
accélérateurs de plusieurs dizaines de MV /m. De plus, ce matériau a des propriétés mécaniques
(ductilité pour la fabrication) et thermiques (conductivité pour I’évacuation des dissipations
RF vers le bain d’hélium) conformes aux exigences.

Le Niobium commercial doit subir plusieurs traitements de fusion par faisceau d’électron
avant sa commercialisation afin de le purifier. Plusieurs étapes de métallurgie sont également
telles que le laminage et le polissage dans le but d’obtenir des toles ou rondins de Niobium
polycristallin de haute pureté. Le paramétre qui permet d’évaluer la pureté du niobium est le
rapport de résistivité résiduelle (RRR). Pour la construction des cavités supraconductrices, ce
parameétre doit étre compris entre 50 et 600. Les cavités sont ensuite fabriquées en plusieurs
étapes. Les formes complexes sont réalisées par emboutissage, tournage ou usinage puis
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FIGURE 1.13 — Température du transition T¢ des matériaux supraconducteurs en fonction
de leur année de découverte [17].

I’ensemble des piéces sont soudées entre elles sous vide par faisceau d’électron.

Apres fabrication, les dommages et pollutions de surface sont tels du fait du contact direct
avec les outillages, que la cavité doit subir un traitement de surface afin de retrouver une
structure cristalline et une pureté suffisantes assurant des propriétés supraconductrices de
surface optimales.

La procédure de traitement de surface décrite dans la suite est le fruit de plusieurs années de
RD en collaboration avec I’ensemble de la communauté et est utilisée de maniére routiniére a
[JCLab. Cette recette consiste dans un premier temps, aprés un dégraissage des surfaces, a
retirer 200 pm d’épaisseur de la surface intérieure de la cavité par abrasion chimique grace a
un mélange de trois acides (Fluorhydrique, Nitrique et Phosphorique), appelé communément
BCP (Buffered Chemical Polishing). Dans un deuxiéme temps, un ringage a haute pression a
I'eau ultra-pure (HPR) est réalisé en salle blanche afin de retirer les résidus chimiques et les
poussiéres présents sur la surface. Dans un troisiéme temps, la cavité subit un recuit entre 600
C et 800 C sous vide (&~ 1 e~ "mbar) dans le but d’extraire 'hydrogéne piégé dans le Niobium
qui est la source d'un phénoméne d’altération des propriétés supraconductrices, appelé "effet
100K". Finalement, la cavité est repassée en solution BCP et HPR afin de parfaire la surface
avant assemblage final.

Ces étapes seront décrites dans le chapitre V, lorsque nous nous concentrons sur le traitement
des échantillons multicouches.

Afin de tester la qualité de la préparation de surface et de vérifier que les cahiers des charges
sont respectés, les cavités sont testées en cryostat. Le facteur de qualité est tracé en fonction



24 CHAPITRE 1. CAVITES ACCELERATRICES SUPRACONDUCTRICES

du champ accélérateur. Le graphique ci-dessous (cf. fig. 1.14), montre des courbes typiquement
obtenues lors de tests cryogéniques apres différents traitements.
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FIGURE 1.14 — Facteur de qualité en fonction du champ accélérateur pour huit cavités ILC
standard pour XFEL subissent différents traitements [22].
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1.2.5 Au dela du niobium massif

Il a été montré dans la section précédente que la pénétration du champ magnétique dans un
matériau supraconducteur est indépendante de la fréquence (contrairement a un conducteur
normal) et est de I'ordre de 100 nm (dans le cas du niobium A = 40nm).

Autre matériaux supraconducteurs

Comme discuté précédemment, parmi les matériaux supraconducteurs qui ont été découverts,
les métaux purs comme le plomb et le Niobium sont les seuls, d’une part, a présenter des
propriétés mécaniques compatibles avec les contraintes de fabrication et d’opération des
cavités accélératrices supraconductrices et, d’autre part, avoir une température critique
supérieure a la température de ’hélium liquide a pression atmosphérique. Néanmoins, il
existe des alliages et des composés dont les propriétés supraconductrices (7., H., ...) sont
meilleures dans une certaine mesure tels que (NbN, Nb3Sn ...). Cependant, ces alliages
et composés n’ont pas les propriétés mécaniques adéquates pour la fabrication de cavités.
Ainsi leur utilisation est envisageable uniquement sous forme de couche mince & déposer
directement sur une cavité. Cette cavité peut étre soit en Niobium (le dépot de couche mince
permet d’améliorer les performances de bases de la cavité Niobium), soit dans un matériau
compatible avec les contraintes de fabrication et les contraintes mécaniques et thermiques.
Pour cela, le cuivre est le matériau le plus adapté.
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FIGURE 1.15 — L’évolution du champ magnétique en fonction de la constante K

Les matériaux supraconducteurs qui répondent aux conditions permettant d’augmenter les
performances des cavités SRF sont illustrés dans le tableau 1.1 avec tous les paramétres
supraconducteurs.
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Matériau | To (K) | Hgp(0) (mT) | A (nm) | A (nm) | £ (nm)
Nb 9,23 225 40 1,5 35

NbN 16, 2 232 38 2,6 35

NbTiN 15,8 304 150-200 28 5

Nb3Sn 18 431 80-100 31 7
V351 17 720 179 2,5 3,5

NbsAl | 18,7 210 3

MosRe 15 430 140

MgB, 40 1013 40 2,3/7,2 7

TABLE 1.1 — Les paramétres supraconducteurs des matériaux qui sont candidats pour
remplacer le niobium [13, 20, 25]|.

Les matériaux que nous avons présentés ont une température critique T plus élevée que
le niobium ; les valeurs du T sont estimées entre 15K et 40 K. Cela permet d’avoir une
résistance BCS plus faible que celle du niobium. Le matériau présentant la température
critique la plus élevée est M gB, avec 40 K, ce matériau est le candidat le plus favorable avec
un champ magnétique surchauffe de I'ordre de 1013 mT permettant de donner un gradient
accélérateur plus élevé.

Parmi ces matériaux supraconducteurs, ceux permettant de donner un champ magnétique
surchauffe le plus élevé possible sont Nb3Sn, V3S5i, MosRe et M gBy avec une valeur qui est
presque le double de celle du niobium. Cela permet d’avoir un champ accélérateur plus fort
que celui du niobium.

Pour résumer, plusieurs matériaux supraconducteurs permettraient d’améliorer significative-
ment les capacités accélératrices des cavités en Niobium. La possibilité de réaliser des dépots
uniformes et de grande pureté qui plus est compatibles avec les techniques de dépot sera
déterminant pour leur mise en oeuvre et leur étude. Dans la suite, nous allons nous intéresser
spécifiquement au dépot de matériaux alternatifs en multi-couche.

Multicouche

Dans le but d’augmenter significativement les cavités en Niobium massif, une méthode de
dépot en multicouche a été proposée par Gurevich en 2006 [9]. Le dépot de plusieurs couches
supraconductrices ultra minces découplées et séparées par une couche isolante permettrait
d’obtenir un écrantage efficace et donc une atténuation du champ électromagnétique vu par
le Niobium massif.

Le dépot de multicouches (S/I/S) sur une cavité en Niobium (supraconducteur/isolant
/supraconducteur) permet d’augmenter artificiellement le champ magnétique critique du
niobium, a condition que I’épaisseur de la couche mince supraconductrice dg déposée sur le
niobium soit inférieure a la longueur de London A\ et supérieure a la longueur de cohérence.
La nucléation d’un vortex au sein de la couche mince nécessite un champ magnétique plus
important que dans un matériau «infini» puisque les vortex doivent franchir une barriére
de surface, la barriére de Livingston. Le champ H.; du matériau est donc virtuellement
augmenté. Il est également primordial que ’épaisseur de la couche isolante ne soit pas trop
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fine afin d’éviter l'effet Josephson [1, 11].

Si la couche mince déposé S présente des défauts surfacique, le champ magnétique crée des
vortex sur cette couche; Dans ce cas, le champ magnétique appliqué crée des vortex sur la
couche mince supraconductrice; la taille de ces vortex est du méme ordre de grandeur que
I'espace dans lequel il peut se développer (pour un supraconducteur du type II, la taille du
coeur du vortex est ¢ mais les supercourants entourant ce coeur s’étendent sur \). La couche
isolante empéche la pénétration globale du vortex dans la cavité, car le vortex, en atteignant
la couche isolante, se scinde en deux vortex normaux & la surface pouvant s’annihiler étant
donné qu'ils s’opposent (cf. fig 1.16). Dans le cas ot la couche mince S déposée ne présente
aucun défaut et que le champ appliqué est paralléle a la surface, la création des vortex se fait
lorsque H,p, > Hgp,.

Couche
supraconductrice

Couche Isolant

Nb massif

FIGURE 1.16 — Schéma expliquant le comportement d’un vortex pénétrant dans un systéme
multi-couche S/1/S [2].

Afin d’optimiser I’épaisseur des couches minces supraconductrices et isolantes, les équations
des champs magnétiques dans chaque couche peuvent étre résolues dans le cas d’'un systéme
multi-couche simple : (S/I/Nb). Nous ferons ’hypothése que le champ magnétique appliqué
By sur la couche mince supraconductrice est inférieur au champ de pénétration du vortex B,
sur la surface de celle-ci.

Les couches (S/I/Nb) sont considérées paralléles & 'axe yz et perpendiculaire a 'axe z.
La région I (0 < 2 < dg) est la couche mince supraconductrice d’épaisseur dg inférieure a
la profondeur de pénétration A;. La région II (ds < = < (ds + d)) est la couche isolante,
séparant la couche supraconductrice déposée et le niobium massif, d’épaisseur d;. La derniére
région III est le niobium massif avec la profondeur de pénétration de London Ay (cf. fig. 1.17).
La résolution de I’équation du Maxwell dans la couche isolante I et 1’équation de London
dans la couche supraconductrice S donnent les formules du champ magnétique pour chaque
couche en fonction des propriétés de celle-ci.

ds—x A2 dr\ o ds—x
B _ Bocosh o + (:\\1 + zl)s?nh S (1.44)
cosh §2 + (52 + §) sinh §2
1
Bi = B (1.45)

ds Ao+dr o: ds
cosh §% + (22%) sinh §2
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FIGURE 1.17 — Atténuations du champ magnétique dans la structure multicouche. Les courbes
en trait plein ont été tracées a partir des formules ci dessous, et les courbes en pointillés
représentent 1’évolution du champ donnée par une décroissance simple B = Bye */*. Les
courbes noires et les courbes grises correspondent respectivement au matériau de la couche
S : NbN (A; = 200nm) et NbgSn ( Ay = 85nm) [12].

exp — I—d);s‘—dj
Biir =B 2 1.46
i ® cosh 98 4+ (2t sinh 42 (1.46)

Le champ magnétique a partir duquel un vortex peut pénétrer dans la couche supraconductrice
est donné par :

d Xo o dryaint 4
B ¢o cosh$E 4 (52 + §L)sinh 5%

AL
v T o d N o d d
AmAi&r sinh §F 4 ($2 4 §F) cosh §2

(1.47)

Ce champ magnétique d’entrée du vortex dépend fortement de ’épaisseur de la couche supra-
conductrice et celle de I'isolant. Pour une épaisseur (dg) tendant vers l'infini, le champ (B,)
correspond au champ d’entrée pour un supraconducteur massif B> = ¢o/4¢\&1, et quand
Pépaisseur dg et d; diminuent le champ de vortex augmente a (A;/As) B (cf. fig. 1.18). Ce
comportement explique que le courant de Meissner, qui est proportionnel au gradient du
champ magnétique, devient faible quand 1’épaisseur des couche dg et d; sont petites.

La résistance de surface totale pour une structure multicouche (S/1/S) est la somme de deux
résistances ; la résistance de la couche mince supraconductrice R2 et celle du niobium massif
RY? sachant que les pertes RF dans la couche isolante d; sont négligeables. La résistance de
surface totale est donnée par la formule suivante :

Rg = R34+ rRYb

Avec r1 et r9 sont des facteurs dépendant d’épaisseur des couches, ils sont donnés par les
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FIGURE 1.18 — Le champ de pénétration des vortex de la couche S, B,, en fonction de
I'épaisseur de la couche S (dg) pour Nb3Sn et NbN [12].

formules suivantes :

1 2 2d 2d d
r =73 ‘;TA sinh )\15 + r,\(cosh)\—ls —1)—(1- 7‘?\))\—?] (1.48)
1
"2 = ds o datds o d (1.49)
cosh v van sinh v

avec ry = )QA—JT'ZI. Les valeurs ry et ry peuvent étre considérées comme des facteurs de
pondérations pour la contribution de résistance de surface de chaque couche.
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Chapitre 2

Equipements et instrumentation utilisés

Dans le chapitre I, nous avons vu que la technologie du Niobium massif peut étre significati-
vement améliorée par le dépot de couche mince de matériaux supraconducteurs alternatifs
notamment pour les cavités SRF. Dans ce travail, nous avons utilisé la technique de dépot
qui est I'"Atomic Layer Deposition" ALD (cf. chapitre V) en vue d’élaborer des structures
multicouches S/I/S sur des substrats en niobium. L’optimisation des paramétres de dépot et
de certains traitements de surface est généralement réalisée a I'aide de différentes techniques
d’analyses chimiques et structurelles de surface telles que la spectroscopie par rayons X et la
microscopie électronique. Aprés cette optimisation intermédiaire sur échantillon & ’aide de ces
techniques d’analyse conventionnelles, un test final de caractérisation du dépot en situation
réelle (sous champ RF et & température cryogénique) est réalisé a 1'aide de cavités spécifiques
afin de s’assurer que les performances recherchées sont bien atteintes. Nous avons également
procédé a des tests spécifiques tels que la mesure du coefficient d’émission secondaire (SEY).
Dans ce chapitre, nous allons décrire les différentes techniques que nous avons utilisées dans
ce travail de thése.

2.1 Analyses conventionnelles chimiques et structurelles.

2.1.1 Spectroscopie électronique des rayons X (XPS)

Cette technique est considérée comme la méthode incontournable et la plus utilisée pour
la caractérisation de surface. Elle permet de fournir des informations sur I’environnement
chimique des atomes, I'état d’oxydation, les transferts électroniques ainsi la composition
élémentaire de la surface & une profondeur de 5 & 10 nm. Tous les éléments chimiques a partir
de I'hélium peuvent étre analysés avec cette technique [10].

Principe de la technique

Cette technique repose sur l'analyse de la distribution énergétique des électrons émis par la
surface d’un échantillon irradié par un rayonnement X. L’interaction du rayonnement avec un
atome ou une molécule, entraine 'excitation et ’émission d’électrons d’énergie cinétique E¢o
par effet photoélectrique. A partir de la loi de la conservation d’énergie, I’énergie cinétique

33
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d’un électron est donnée par I'expression suivante :
EC = h/J, — Eb - W.

Avec h la constante de Planck, u la fréquence du rayonnement X, Ej, I’énergie de liaison de
I’électron avec son orbitale atomique et W 1’énergie de travail de spectrométre. A partir de
I’énergie cinétique de 1’électron mesurée par 'instrument, 1’énergie de liaison de 1’électron
peut étre déterminée. Cette énergie correspond a la différence d’énergie entre ’état initial
(énergie de I'orbite électronique) et 1’état final (électron libre) aprés que le photoélectron ait
quitté 'atome. Chaque atome a son propre spectre d’énergies de liaison. De plus, 1’énergie de
liaison de ’électron dépend de la liaison chimique de ’atome ; par exemple qu’il soit sous
sa forme métallique ou oxyde, chaque élément a un ensemble unique d’énergies de liaison
(signature spectrale). Pour cette raison, '’XPS est une technique efficace pour identifier et
déterminer la concentration des éléments et les liaisons chimiques des éléments présents sur
la surface.

A Photon X Photo électron
Energies des o
niveaux electroniques Y
E,
Niveaux hv & cinatique
libres
2
0 Miveau
Bancles £ 'y " du vide
/' de valence
va?aux ];-,“E‘im_m
lies \
i _r
MNiveaux . O_
de cosur

FIGURE 2.1 — Schéma de principe de la spectroscopie de photoémission [4]

Dans le cas de la technique d’XPS, le rayonnement X est de haute énergie, ce qui permet
d’extraire des électrons des niveaux du cceur de I'atome (photoélectron) (cf. fig. 2.1). En
raison de la désintégration des ions excités restant aprés la photoémission. Pour I’émission des
photons fluorescents du rayon X est un phénomeéne mineur dans cette gamme d’énergie. Dans
le processus Auger, un électron de niveau d’énergie plus élevé se désintégre sur un niveau
d’énergie interne et un deuxiéme électron est émis simultanément. L’énergie cinétique de
I’électron d’Auger est la différence entre ’énergie de I’ion initial et de I’ion final doublement
chargé. La photoionisation conduit & deux électrons émis, un photoélectron et un électron
Auger. L’énergie cinétique de ces deux électrons ne doit pas dépasser I’énergie initiale du
photon ionisant.
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Dispositif expérimental

Le systéeme expérimental utilisé pour ’analyse XPS dans le présent travail est le systéme
K-ALPHA de Thermo-Fisher, équipé d’une source de rayons X monochromatique Al (hpy =
1486,6¢V) et d'un canon a ions Art afin de faire le profil en profondeur. La raie Al(K,)
est constituée d'une raie principale accompagnée des raies secondaires. L’utilisation d'un
monochromateur permet d’éliminer ces raies secondaires et de minimiser la largeur de la raie
X principale.

L’analyseur fonctionne généralement comme une fenétre d’énergie, appelée énergie de passage,
n’acceptant que les électrons ayant une énergie dans la plage de sa fenétre. Pour maintenir
une résolution d’énergie constante, I’énergie de passage est fixe. Les électrons entrants sont
ajustés a I’énergie de passage avant d’entrer dans I’analyseur d’énergie. La recherche d’énergies
différentes est effectuée en appliquant un champ électrostatique variable avant I’analyseur. Ce
taux de retard peut varier de zéro jusqu’a et au-dela de 1’énergie photonique. Les électrons
sont détectés comme des événements discrets, et le nombre d’électrons pour un temps de
détection et une énergie donnés sont stockés et affichés.

'I - VC/Z

Photomultiplicateur

Courant

f

Spectre XPS

V

0

FIGURE 2.2 — Schéma du dispositif expérimental de Spectrométrie de Photoélectrons par
émission de rayons X[4].



36 CHAPITRE 2. EQUIPEMENTS ET INSTRUMENTATION UTILISES

Sn 3dg,,

Intensity

Sn 4d
snapt

-
CyJs snds ‘ ermi
A level
T T T T T T T T T T
1400 1200 1000 800 600 400 200 0

binding energy (eV)

FIGURE 2.3 — Exemple du spectre obtenu en utilisant I'instrument d’XPS [11].

2.1.2 Microscopie électronique & transmission (TEM)

Les échantillons testés par le TEM doivent étre spécialement préparés avec des épaisseurs
permettant aux électrons de traverser I’échantillon. Ces échantillons doivent étre préparés
par la technique de Faisceau d’ions focalisé (FIB) [7]. Les images TEM fournissent des
informations sur la microstructure de I’échantillon et présentent des contrastes causés par
des défauts et des joints de grains, par exemple. Ils sont particuliérement utiles pour I'étude
des interfaces entre les films et les substrats.

Il existe deux mécanismes responsables des contrastes observés dans une image TEM, un
contraste de diffraction utilisé pour la formation d’images a fond clair et a fond noir, qui ré-
velent des zones qui diffractent le faisceau d’électrons différemment en raison de changements
d’orientation ou de la présence de défauts cristallographiques, et un contraste de phase qui
utilise la différence de phase des électrons transmis pour former I'image [3].

2.1.3 Secondary Electron Yield (SEY )

Quand un électron frappe la paroi d’un matériau cet électron peut provoquer la ré-émission
d’un ou plusieurs électrons dits secondaires. Ces électrons secondaires peuvent étre a ’origine
de plusieurs types d’interaction électron-matiére (élastique ou inélastique), avoir des énergies
trés différentes et étre plus ou moins nombreux selon 1’énergie de 1’électron primaire. Ces
électrons secondaires sont a 'origine de l'effet dit de "multipacting" a I'origine de nombreuses
limitations dans les accélérateurs de particules (cavités accélératrices, coupleurs de puissance,
nuages électroniques dans les tubes faisceau, ...). Le coefficient SEY correspond au nombre
d’électrons secondaires (peu importe leur type) créés statistiquement par un électron primaire.
Ce coefficient dépend trés fortement de 1’énergie de 1’électron primaire et est typiquement
supérieur a 1 dans une gamme d’énergie entre quelques dizaines d’eV et quelques keV [15].

Principe des mesures SEY

Le banc de mesure SEY que j’ai utilisé pendant mes travaux de thése est un développement
interne a 'IJCLab (cf. fig. 2.4) [14]. Il se compose principalement d’une chambre a vide
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(pression de typiquement 1072 mbar) et d'un canon a électrons. Ce canon fournit un faisceau
d’électron pulsé d’une durée de 30ms dans la gamme d’énergie de 10 a 1500 eV et d’une
intensité de quelque nanoampeéres & 10 pA. L’échantillon est placé sur un porte-échantillon
installé a ’aide d’un manipulateur permettant un positionnement précis de I’échantillon par
rapport au canon.

FIGURE 2.4 — Schéma de dispositif expérimental SEY.

canon a électrons (durée
de pulse 30 ms)

canon a électrons (durée
de pulse 30 ms)

____ Echantillon
Support d’échantillon

v V=-30V

'] IV versov

FIGURE 2.5 — Principe de mesure SEY avec la méthode de polarisation d’échantillon.

La mesure de SEY se fait en deux étapes : en polarisant I’échantillon positivement et
négativement. Le principe de mesure est décrit sur la figure 2.5. Pour chaque énergie du
faisceau d’électrons I’échantillon est polarisé positivement & 50V et le courant requ par
I’échantillon I,, est mesuré. Du fait de la polarisation, le courant mesuré correspond a la
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somme des électrons primaires et des électrons secondaires. Pour la méme énergie du faisceau
d’électrons, ’échantillon est ensuite polarisé négativement & -30V. Cette fois-ci, le courant
mesuré I,, ne correspond qu’aux électrons primaires, les électrons secondaires étant repoussés.
Le SEY est donc calculé a partir de la formule suivante :

SEY = (=In(+50 V) — L,(—30V))/(Im(—30 V). (2.1)
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2.2 Dispositif de mesure de la résistance de surface d’un
supraconducteur

La mesure de la résistance de surface sous champ RF des couches supraconductrices est une
étape essentielle pour la caractérisation finale des échantillons. La mesure de la résistance
de surface des matériaux supraconducteurs en régime RF nécessite un équipement d’essai
dédié relativement délicat & mettre en oeuvre et complexe si ’on veut mesurer de maniére
précise les performances supraconductrices de 1’échantillon & des champs magnétiques de
surface relativement élevés (> 50mT’). Dans cette partie, nous allons présenter les différents
dispositifs existants.

2.2.1 Cavité de test d’échantillon type "mushroom" a 'université
de Cornell (USA)

Cette cavité est du type "mushroom” fermée a l'extrémité par un disque qui est ’échantillon.
Le diameétre de cet échantillon est d’environ 5 pouces (12,7 cm) [9, 16]. Une image de cette
cavité est présentée dans la figure 2.6. La fréquence de fonctionnement de cette cavité est
4,8 GHz et correspond au mode électromagnétique TFEg12. Ce mode permet la concentration
du champ magnétique au niveau de ’échantillon, comme nous pouvons 1’observer sur la figure
2.6 [22].

FIGURE 2.6 — Image de la cavité type "mushroom" a Cornell [16] et la distribution du
champ magnétique pour le mode T'Ey2 & 4,78 GHz et T'Ey13 & 6,16 GHz [22]. Le systéme
de thermométrie, monté a larriére de ’échantillon (cables oranges), peut étre utilisé pour
détecter localement des zones de dissipation anormales.

La mesure de la résistance du surface d’échantillon peut étre réalisée selon deux méthodes.
Une méthode RF globale et rapide ol le facteur de qualité de ’ensemble cavité plus I’échan-
tillon est évalué par bilan de puissance. La résistance de surface globale est évaluée a partir
du facteur géométrique de la cavité (Q, = G/R;) et la part dissipative du disque en est
déduite. En effet, la cavité a une résistance de surface connue car celle-ci a été préalablement
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calibrée avec un disque de référence. Une deuxiéme méthode plus locale mais plus difficile a
mettre en oeuvre est une mesure thermométrique. Pour cela, un systéme de thermométrie
monté sur la surface arriére de 1’échantillon est utilisé pour la mesure des pertes locales
grace & une cartographie thermique. La résistance de surface est évaluée a partir du gradient
thermique entre les différentes sondes de température et la répartition connue des champs
électromagnétiques.

2.2.2 Cavité de test "TFEy;" a IJCLab (France)

La cavité d’Orsay est une cavité cylindrique type "Pill-Box". Elle a été développée a Saclay
en collaboration avec le CEA et 'IPN [6, 19]. Les fréquences de fonctionnement de cette
cavité sont 3,8 GHz et 5,6 GHz correspondant au mode TEy; et TFEyo respectivement.

L’objectif de développement de cette cavité est d’améliorer la précision sur les mesures de la
résistance du surface. Le systéme utilisé se compose d'une cavité Pill-box et d'une chambre
thermométrie, comme nous le montrons sur la figure 2.7. La partie thermométrie se situe en
dessous de I’échantillon. Elle se compose d’une chaufferette collée au centre de ’échantillon et
d’un ensemble de thermomeétres permettant de cartographier les échauffements locaux et ainsi
d’en déduire précisément la résistance de surface locale ainsi que la conductivité thermique de
I’échantillon. La méthode de mesure est trés précise mais nécessite un traitement des données
fastidieux [17]. L’ensemble est mis dans un espace sous vide appelé chambre de mesure.

Niobium massif
“—

Pz Echantillon

Thermométries

Chaufferette

Face arriére de 1’échantillon

FIGURE 2.7 — Cavité TFE ¢;; de I'IPN.
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2.2.3 Cavité "Sapphir Loaded" a Jefferson Lab (USA)

Un autre dispositif de mesure de la résistance du surface est opéré a Jefferson Lab. Il permet
de caractériser des échantillons supraconducteurs de 5cm du diamétre a une fréquence de
7,5 GHz. Cette fréquence correspond au mode électromagnétique TEy; [18, 21|. Le dispositif
est une cavité cylindrique en niobium dans laquelle une barre de saphir permet de concentrer
les champs RF et donc de permettre une mesure trés localisée sur environ 10 mm de diamétre
(cf. fig. 2.8). L’échantillon est situé a 'extrémité ouverte de la cavité; il est monté sur un
support en cuivre. L’ensemble échantillon et son support sont séparés de la cavité d’une
distance 2 mm. Cela permet de le découpler thermiquement du reste de la cavité.

Variable coupler  Coupler ports

R : Right angle drive

| fl 7"/ .,

Cu  sample. | holder

plate / ]

Cernox i
SEnsors

Cu calorimeter ring

FIGURE 2.8 — Vue d’ensemble de la cavité "Sapphir Loaded” & JLab [18].

2.2.4 Cavités de test &8 SLAC (USA)

A SLAC, il existe deux bancs du test d’échantillons supraconducteurs de 5,8 cm de diameétre
[20, 8]. Les deux cavités sont de type hémisphérique en forme de champignon ("mushroom")
en cuivre massif permettant une bonne homogénéité de température méme a des champs trés
élevés. Sur I'une d’entre elles, un dépot mince de Niobium a été réalisé afin d’augmenter le
facteur de qualité de deux ordres de grandeur. La fréquence du fonctionnement est 11,4 GHz
correspondant a un mode électromagnétique TEy3. Le champ magnétique maximal sur
I’échantillon correspond a 2,5 fois le champ magnétique maximal sur la paroi de la cavité.
Ainsi, malgré sa surface développée bien plus importante que celle de I’échantillon (la
surface de I’échantillon ne représente que 8% de la surface totale), I’échantillon contribue
significativement aux dissipations thermiques (33%) pour la cavité avec dépdt Niobium.

La mesure de la résistance du surface est réalisée par bilan de puissance RF global de
I’ensemble cavité-échantillon. Les pertes sur la surface de ’échantillon sont déterminées a
partir du facteur géométrique de la cavité estimé numériquement par simulation RF.
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FIGURE 2.9 — Vue d’ensemble de la cavité hémisphérique. La puissance RF est introduite
dans la cavité par le bas; ’échantillon (violet) est maintenu par deux plaques.

2.2.5 Reésonateur quadripolaire (QPR)

Le résonateur quadripolaire est un dispositif de test des échantillons supraconducteurs. Il a été
développé au CERN ala fin des années 1997 [2]. La fréquence fondamentale du fonctionnement
est 400 MHz ; d’autres harmoniques peuvent étre excitées 800 MHz et 1200 MHz. La mesure
de la résistance du surface peut étre réalisée a plusieurs températures et a plusieurs niveaux
de puissance RF. Le diameétre d’échantillon est de 75 mm de diamétre. Un apercu de résultats
obtenus de la résistance du surface pour un échantillon de Niobium en utilisant ce dispositif
est présenté sur la figure 2.10. Ce résonateur est également présent au Helmholtz Zentrum
Berlin (HZB) mais avec un diamétre de tige optimisé [12].

Une partie de ce travail de thése portant sur la conception d’un tel résonateur 1,3 GHz
(cf. chapitre. III), nous allons décrire plus précisément la structure interne du QPR. Nous
détaillerons ensuite le principe de mesure de la résistance de surface.

Structure d’un résonateur quadripolaire

La structure de résonateur quadripolaire est basée sur la théorie des lignes de transmissions.
En prenant un fonctionnement en demi-onde comme mode fondamental, le champ magnétique
de ce mode et de ses harmoniques est alors maximal aux extrémités.

Il s’agit d’une cavité sous forme d’une Pill-box en niobium. Quatre tiges creuses sont soudées
sur la plaque supérieure de la cavité. Ces tiges sont reliées par paires pour former une boucle
sur la partie inférieure proche de I’échantillon. Les fréquences de résonance de ce résonateur
ne sont pas déterminées par le rayon de la cavité Pill-box mais par la longueur des tiges. La
longueur des tiges est ajustée & une demi-longueur d’onde de la fréquence de fonctionnement
la plus basse (cf. fig. 2.11).

L’échantillon mesure 75 mm de diamétre ; il est positionné a une distance optimale de 0,5 mm
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FIGURE 2.10 — A gauche, image de résonateur quadripolaire du CERN. A droite, les premiers
résultats de mesure de la résistance du surface faite avec le QPR du CERN d’un échantillon
du niobium a différentes valeurs de température [2, 5|.

par rapport aux boucles afin de garantir un champ optimal sur la surface de ’échantillon.
L’échantillon est soudé & un support cylindrique afin de fermer le volume de la cavité et d’éloi-
gner les brides de fermetures des zones de champs intenses. L’ensemble échantillon-support
cylindrique forme la chambre du mesure du résonateur quadripolaire.

En fonctionnement normal, le résonateur est plongé dans un bain d’hélium a 1,8 K alors
que la partie chambre de mesure est maintenue sous vide. La chambre de mesure est isolée
thermiquement du résonateur. Cela permet de modifier librement la température de ce qui
est refroidi par conduction au niveau des brides de fermetures, grace a la présence d’une
chaufferette plaquée sous la zone sensible de ’échantillon, tout en maintenant le reste du
résonateur a la température du bain (cf. fig. 2.11).

La conception d’un tel résonateur est optimisé afin que les champs magnétiques les plus
intenses soient distribués au niveau des boucles surplombant ’échantillon et donc au niveau
de l’échantillon (cf. fig. 2.12). Le champ magnétique a tendance également & se propager dans
la partie coaxiale formée par le support porte-échantillon et la cavité. Une attention toute
particuliére est & porter lors de la conception afin que les dissipations thermiques engendrées
sur les cotés de ’échantillon restent négligeables et ne faussent pas les mesures de résistance
de surface sur la zone sensible de ’échantillon. Ce point sera vu plus en détails dans le
chapitre dédié a la conception du QPR.

De plus, afin d’éviter toutes dissipations anormales, il est nécessaire que la partie sensible de
I’échantillon (disque) soit soudée par faisceau d’électrons sur la partie cylindrique. Ceci peut
entrainer malheureusement une dégradation des propriétés de la zone sensible notamment si
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Port du vide
Coupleur

Hélium liquide

Tige

Cavité en Nb

Echantillon

cavité
(Nb)

Hélium liquide

Thermometres Chaufferette

FIGURE 2.11 — Schéma du résonateur quadripolaire.

un dépot de couche mince a été réalisé préalablement. Ainsi, il est essentiel que tout traitement
spécifique sur un tel échantillon soit effectué sur I’ensemble malgré une géométrie peu optimale.

La chambre de mesure est placée en-dessous de 1’échantillon. Elle sert a mesurer d’une
maniére directe, par la méthode de compensation calorimétrique, la résistance de surface des
échantillons supraconducteurs. Le point fort de ce résonateur quadripolaire est une mesure
précise de la résistance de surface par calorimétrie a plusieurs fréquences et sur des gammes
de température et d’amplitude de champ magnétique trés étendues.

2.3 Meéthode de mesure de la résistance de surface dans
un QPR

La mesure de la résistance de surface d’un échantillon supraconducteur est basée sur une
technique de compensation de la chaleur dissipée en régime RF en ajustant une puissance
statique produite par un élément chauffant (chaufferette) a l'arriére de ’échantillon (cf. fig.
2.11). Le principe de la mesure est représenté sur la figure 2.13 [13, 12].

1. On chauffe I’échantillon & une température donnée a l’aide d'une chaufferette DC. En
connaissant la tension délivrée au niveau de la chaufferette et le courant appliqué, on
détermine la puissance dissipée sur I’échantillon Ppcq.

2. Lorsque I'équilibre thermique est atteint, la puissance RF est activée et la température
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FIGURE 2.12 — La distribution de champ magnétique du premier mode dans le résonateur
quadripolaire.

de I’échantillon augmente. La puissance de chauffage est diminuée jusqu’a une valeur
Ppea, de sorte que la température de ’échantillon atteigne a nouveau la valeur initiale.

Régulation de

chaufferette
Température A / A Puissance
.,
0 J Akt -
Ppe Ppes
) S— >
DC o RFon Temps

FIGURE 2.13 — Illustration du principe de mesure de la résistance de surface [1].

Des sondes de température sont placées a l'arriére de ’échantillon, en-dessous de la région du
champ magnétique le plus élevé ainsi que sur le support cylindrique, permettant la mesure de
la température de I’échantillon et le gradient le long du support afin de réguler précisément
la chaufferette.

La puissance RF dissipée sur I’échantillon est donnée par la différence de puissance du

chauffage :
1

P,y = Ppc1 — Ppes = — R,|B|?dS (2.2)
2':”0 échantillon
Dans cette configuration, on suppose que la résistance de surface ne dépend pas du champ

magnétique et ne varie pas de facon significative sur la surface de I’échantillon. Par conséquent,
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R peut étre sorti de l'intégrale.
La résistance de surface est donnée par :

Ro_ 2.u¢.(Ppc1 — Ppea)
: BPdS

(2.3)

f échantillon

Avec pg la perméabilité du vide et B le champ magnétique radiofréquence. L’intégrale du
dénominateur de cette expression n’est pas accessible expérimentalement : on la détermine
analytiquement par simulation numérique.

Afin de relier le champ magnétique maximal sur I’échantillon avec I'intégral de ce champ
sur la surface de I’échantillon, une constante ¢; a été introduit. Cette constante peut étre
déterminée numériquement pour chaque valeur de Bschantillon-max :

32

chantillon—mazx (24)

|B|2dS

C1 =
f échantillon

Pour déterminer Bechantillon-max 4 'une mesure RF, une seconde constante ¢y , reliant B2, o0 max

a I’énergie stockée dans la cavité W, a été introduite. Sa valeur doit également étre calculée
numériquement :
B2
échantillon-max (2.5)
w

Cy =
Le facteur de qualité en charge pour une cavité est définie comme :

ww

Qcharg = = wT (26)

Pcharg

avec Pypqrg la puissance dissipée dans la cavité et la puissance rayonnée dans les coupleurs, 7
correspondant au temps de descente. En remplacant ’équation 2.5 dans 2.6 on trouve :

Béchantillon-max Y C2TPcharg (27)

De plus, le facteur de géométrie de I'échantillon Gggmpie €st introduit. Il est défini dans le
méme sens que pour les cavités accélératrices, mais dans ce cas, on considére seulement les
pertes sur la surface de 1’échantillon.

20W
Géchantillon = Ng (28)
féchantillon |B|2dS
En utilisant la définition de ¢; et ¢y, Géchantion peUt étre écrit comme :
21
Géchantillon = ZW,UOC_ (29)
2
L’expression de R, devient :
Ppc1 — Ppca
Rs = Géchantillon-( ) (210)

wWT P40

avec w la pulsation RF, 7 le temps de décroissance de la puissance RF' et P,,, la puissance
dissipée par la cavité. Les constantes Gechantiion €t C' sont calculées & partir des simulations
numérique en utilisant le logiciel C'ST'.
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Chapitre 3

Etude RF

3.1 Simulation numérique

Les études de radiofréquences (RF) du résonateur quadripolaire ont été menées par 1’emploi
du logiciel CST Suite Studio [2]. 1l s’agit d’un outil de calcul multiphysique permettant
d’analyser et d’optimiser notamment des composants et des systémes électromagnétiques en
calculant des parameétres tels que I'impédance Z, les parameétres .S, les fréquences des modes
de résonance ainsi que les champs électromagnétiques associés en résolvant numériquement
le probléme aux valeurs propres par les équations de Maxwell. Le logiciel CST utilise la
méthode des éléments finis de Jacobi pour résoudre les problémes physiques décrits par les
équations différentielles. Cette méthode divise la structure étudiée en plusieurs milliers de
petites cellules (le maillage). Pour chaque cellule (maille), les équations de Maxwell sont
résolues afin de trouver les valeurs du champ électromagnétique aux noeuds du systéme.
L’étape de discrétisation de la structure étudiée est trés importante pour les simulations
RF. En effet, un maillage trop large entraine de grandes erreurs sur les résultats obtenus.
A Tinverse, un maillage trés fin donne des résultats précis, proches de la réalité mais il
ralentit considérablement le calcul ou le rend impossible pour des raisons de capacités des
calculateurs.

3.1.1 Modélisation du Résonateur Quadripolaire

La premiére étape de la simulation RF est de créer la structure du résonateur en trois
dimensions & partir des outils mis a disposition par le logiciel CST (cf. fig.3.1). Nous ne
décrirons ici que les grandes étapes de la conception.

— Les quatre tiges constituant la structure interne du résonateur sont connectées entre
elles par une paire de boucles. La longueur de I’ensemble (tige-boucle) est fixée a
une longueur de demi-onde de la premiére fréquence de fonctionnement 1,3 GHz
L=4=g=1155mm.

— Les tiges sont des cylindres reliés a la plaque supérieure du résonateur.

— Les boucles sont créées a partir d’un rectangle. Celui-ci glisse autour d’un cercle de
rayon R pour former une boucle. La boucle et la tige sont reliées entre elles par un

cone tronqué oblique.

49
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— L’enveloppe du résonateur est un cylindre de hauteur hA.,, = 112mm et de rayon R.,,.
Afin de simplifier la géométrie pour les calculs RF, la plaque supérieure du résonateur
ne dispose pas des ports requis pour le pompage, le refroidissement et ’amenée de
puissance. Le fond du résonateur dispose d’une ouverture pour mettre I’échantillon de
diameétre 20 mm.

— L’échantillon est placé & une distance de 0,5mm des boucles. Il est monté sur un port
d’échantillon cylindrique de méme diamétre que celui de ’échantillon.

La différence entre le résonateur quadripolaire du CERN et celui étudié au laboratoire porte
principalement sur la longueur. Celle-ci est de 112 mm, soit trois fois plus petite que celle du
modéle du CERN. De plus, comme nous pouvons 1’observer sur la figure 3.2, la transition
reliant la boucle et les tiges différe entre les deux cavités. Alors que celle du CERN se
compose d'un cone penché et d’un petit cylindre, nous avons opté en raison des contraintes
de fabrication pour un cone tronqué oblique.

Plaque supérieure

Enveloppe
du résonateur

R —— e

Tige

. Transition

Boucle

< Echantillon

FIGURE 3.2 — Les résonateurs quadripolaires du CERN et celui concu au laboratoire. A
gauche : le résonateur quadripolaire de CERN ; la liaison entre la boucle et les tiges est
assurée par un cone italique et un petit cylindre. A droite : le résonateur quadripolaire du
laboratoire ; la liaison entre la boucle et les tiges est assurée par un cone tronqué oblique.
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3.1.2 Critéres de simulation

Pour l'optimisation RF du résonateur quadripolaire, le type de solution Figenmode est choisi
afin de calculer les modes propres et leurs fréquences de résonance de la cavité ainsi que pour
la configuration des champs électrique et magnétique a ces fréquences. Le modéle simulé
est la structure représentant le vide du résonateur quadripolaire. Les parois de la cavité
ont été définies comme non model afin de limiter le maillage et de réduire le temps de
calcul. Les surfaces de la structure représentant le vide sont définies comme un matériau
de conductivité parfaite (le PEC, Perfect Eletrical Conductor). La bande de fréquence de
fonctionnement est fixée & une valeur supérieure & 1 GHz. Les simulations sont effectuées avec
des conditions de symétries. La composante tangentielle du champ électrique et la compo-
sante normale du champ magnétique sont égales a zéro dans le plan (z0z) et (y0z) (cf. fig. 3.1).

3.1.3 Maillage

Les simulations sont réalisées avec un maillage du type tétrahédrique. En effet, ce type
de maillage est plus adapté pour des géométries courbées telles que les boucles. La taille
maximale d’une cellule pour ce type de maillage est interprétée comme la taille moyenne
des arétes d’une maille. Cette taille est définie par rapport a la longueur d’onde pour les
simulations électromagnétiques afin de fournir un maillage approprié pour les champs a
I'intérieur de la structure étudiée.

La figure 3.3 présente la sensibilité de la fréquence du premier mode de résonance en fonction
du nombre de cellules par longueur d’onde, c’est & dire I'influence de la taille maximale de la
maille. Comme nous pouvons 1’observer sur la figure 3.3, la fréquence a tendance a converger
vers un plateau quand la taille maximale de la maille décroit.

1.3018
[ ] ) ° L4 [ ]
° °
1.3016 - °
T 13014 -
e T
3 130124 ¢ °
=
Q
=]
g 13010 -
s
1.3008 -
[ ]
1.3006 I I I I I I
0 10 20 30 40 50 60 70

Nombre de cellules par longueur d'onde

FIGURE 3.3 — Variation de la fréquence en fonction du nombre de cellules par longueur
d’onde.
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Afin d’optimiser le maillage, il est employé 'option de raffinement automatique disponible
avec le code de simulation. Cela permet au solveur d’optimiser le maillage dans des régions
ol les champs magnétique et électrique sont élevés, comme la boucle et 1’échantillon.

Le critére de convergence est préalablement défini. Celui-ci donne la précision sur la fréquence.
Dans un premier temps, le maillage initial est généré automatiquement par le solveur. Il
est utilisé pour le calcul lors du premier passage. Le raffinement adaptatif du maillage est
ensuite appliqué. Il optimise le maillage jusqu’a atteindre la précision voulue. La précision
est donnée par f, — f(,—1), la variation de fréquence au passage maximum (n) par rapport
au passage (n — 1). Un critére de convergence de 107> est choisi pour un nombre de passage
n = 10 signifiant que 'adaptation du maillage s’arréte si la variation de fréquence entre deux
passages ultérieurs est inférieure & cette limite. Cette vérification est effectuée pour toutes les
fréquences des modes souhaitées.

1.26210

1.26205 - o o
1.26200 1 o
126195 -

1.26190 A

Fréquence (GHz)

1.26185 A °

1.26180

0 1 2 3 4 5 6 7

Nombre d’itération du calcul

FIGURE 3.4 — Convergence de la fréquence en fonction du nombre d’itération. Pour un critére
de convergence 107° et le nombre de cellules par longueur d’onde égale & 30.

Les figures 3.4 et 3.5 présentent la variation de la fréquence, la taille du maillage et le temps de
calcul a chaque passage effectué. La convergence en fréquence est atteinte au sixiéme passage
avec un temps de calcul associé de 740 secondes. Plus le nombre de passages augmente, plus
le maillage est fin et plus le temps de calcul augmente de maniére exponentielle. Comme le
montre la figure 3.6, le maillage obtenu avec I'option raffinement adaptatif est fin prés des
boucles, zones a forts champs électrique et magnétique.

3.2 Modes résonants

Le principe du résonateur quadripolaire est basé sur la théorie d’une ligne de transmission
de plusieurs tiges [1]. Le comportement électromagnétique et les modes propres de cette
ligne doivent ainsi étre étudiés. Dans un premier temps, une cavité Pillboxr avec une ligne de
transmission de quatre tiges est congue. Cette ligne du transmission relie les deux extrémités
de la cavité.
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FIGURE 3.5 — Variation du nombre de mailles et du temps de résolution cumulé en
du nombre d’itérations.
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FIGURE 3.6 — Résultat du maillage optimisé du résonateur avec 'option de raffinement
automatique. Le maillage est fin autour des tiges et des boucles localisations des champs

magnétique et électrique importants.
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Les premiers modes propres de cette géométrie calculés avec CST sont des modes de type
TEM et TE pour la gamme de fréquence 1 GHz a 4 GHz.

FIGURE 3.7 — Les champs magnétiques du mode TEM (figure de gauche) et du mode TFEy;
(figure de droite) pour la géométrie simplifiée. L’intensité de champ est fortement concentrée
autour des tiges pour le mode TEM.

Le champ magnétique est maximum aux extrémités du résonateur et plus précisément entre
les tiges pour les modes TEM (cf. fig. 3.7). Cette concentration de champ magnétique permet
une meilleure caractérisation des échantillons supraconducteurs. Les modes TEM n’ont pas de
fréquence de coupure. Ils sont classés par seulement deux indices, [ et n. L’indice m indique la
variation radiale des composantes du champ longitudinal, qui n’existent pas pour ces modes.
Les modes TEM apparaissent pour des multiples entiers de la fréquence de base de 1,3 GHz
dans une bande passante de quatre modes dégénérés (cf. tab. 3.1). Les champs de ces modes
peuvent étre exprimés comme suit :

Eun(6,%,2) = Ei(6,v).sinn T, (3.1)
Hln(¢7 w: Z) = Hl(¢7 ¢) COST”%Z7 (32)

Tous les modes TEM ont un maximum de champ magnétique aux deux extrémités de la
cavité. La figure 3.8 montre les lignes de champ électrique pour les mode TEM. Pour le cas
du monopole (I = 0), la charge sur les quatre tiges est identique. Les deux modes dipoles (I
= 1) ont des charges identiques sur les tiges voisines. Pour le mode quadripolaire (I = 2) les
tiges diagonalement opposées sont en phase.

Pour intégrer 1’échantillon dans un tel dispositif ot le champ magnétique est maximal
(mode TEM), la solution trouvée est de relier les quatre tiges par deux boucles éclairant
la surface de I’échantillon par le mode TFE,; pour les modes du résonateur quadripolaire
(TEM,5, TEMsy, TEM35). La particularité de ce résonateur quadripolaire est d’avoir la méme
configuration de champ magnétique sur I’échantillon pour les trois fréquences 1,3 GHz, 2,6 GHz
et 3,8 GHz.

I1 doit étre précisé qu’un nombre important de modes augmente le temps de calcul. Cela aura
un impact sur la mémoire nécessaire a allouer aux calculs et la taille des fichiers résultats.
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NV | Fréquence [GHz| | Mode
1 1,305 TEMo;
2 1,310 TEM,,
3 1,311 TEM,,
1 1,312 TEM,,
5 2,621 TEMq
6 2,625 TEM,,
7 2,626 TEM,,
8 2,627 TEM,,
9 3,446 TE 1,
10 3,452 TE211
11 3,931 TEMs
2 3,940 TEM,,
13 3,941 TEMgs
14 3,943 TEM,;

TABLE 3.1 — Les neuf premiers modes de résonance dans le résonateur quadripolaire calculé
par CST.

FIGURE 3.8 — Profil du champ électrique Ej(¢, ¢) : pour le monopole (en haut a gauche), le
dipole (en haut a droite, en bas a gauche) et le mode quadripolaire (en bas a droite).

3.3 Optimisation de la géométrie

L’évaluation des valeurs maximales des champs électromagnétiques de surface est un aspect
primordiale dans la conception et 'optimisation de la géométrie du dispositif. Comme nous
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I’avons décrit dans la section précédente, ce résonateur exige d’avoir un champ magnétique
trés important au niveau de I’échantillon supraconducteur. Toutefois, la cavité ne peut rester
dans un état supraconducteur que sous certaines conditions dont, notamment, celle d’avoir
un champ magnétique de surface inférieur au champ critique. Au-dela de cette limite, la
cavité retrouve son état normal et devient fortement résistive, perdant ainsi tous les avantages
liés a la supraconductivité. Un champ électrique de surface trop important augmente les
risques d’émission électronique par effet de champ, ce qui limite les performances des cavités
a des niveaux de champs accélérateurs qui peuvent étre relativement faibles. En effet les élec-
trons émis consomment une grande partie de la puissance injectée [10]. Il est donc défini [6, 7] :

— Fax/ Hechantillon aveC Hecpantillon le champ magnétique maximal sur la surface de I’échan-
tillon et F,.y le champ électrique maximal sur n’importe quelle surface du résonateur.
Idéalement, ce rapport doit étre faible pour limiter les risques d’émission de champs.

— Hgchantillon/ Himax avec Hpax le champ magnétique sur n’importe quelle surface du
résonateur. Théoriquement, ce rapport doit étre maximisé pour limiter le risque de

quench et que le résonateur soit transparent pour 1’échantillon.
2

— c= M—O&,HM représente l'intégrale de champ magnétique sur la surface de I’échan-
tillon divisé par I’énergie stockée dans le résonateur quadripolaire. Plus la quantité
c est élevée, plus la fraction d’énergie stockée qui se dissipe dans 1’échantillon est

importante. Cela augmente le signal de mesure et améliore la résolution.

Un des principaux objectifs, lorsque la géométrie du résonateur est optimisée, consiste a maxi-
miser ces rapports afin de rendre la cavité "transparente" pour les mesures sur I’échantillon.
Avoir un champ magnétique élevé sur ’échantillon permet d’obtenir une meilleure caractéri-
sation des échantillons supraconducteurs sur une large gamme de champs magnétiques, de
fréquences et de températures.

3.3.1 Paramétres a étudier

La premiére étape d’optimisation de la géométrie consiste a mettre en ccuvre un modeéle du
résonateur quadripolaire entiérement paramétré. Les objectifs sont de déterminer comment
les modifications des dimensions de chaque élément du résonateur influencent les paramétres
RF du résonateur, notamment la fréquence et la concentration des champs magnétique et
électrique sur 1’échantillon.

Les points clés de conception d’un tel résonateur sont d’une part de fixer la longueur des
tiges & une demi-longueur d’onde de la fréquence de fonctionnement a 1,3 GHz. D’autre
part, le diamétre extérieur de I’anneau formé par ’ensemble des deux boucles ne doit pas
dépasser celui de ’échantillon, afin de focaliser le champ magnétique sur I’échantillon. L’étude
d’optimisation du résonateur s’appuie sur douze paramétres visibles sur la figure 3.9.

L’ensemble des calculs par simulation présentés dans ce chapitre ont été effectués avec le
logiciel CST. Un critére de convergence de 107 pour dix itérations a été fixé. Le nombre de
mailles obtenu est de I'ordre du million.
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FIGURE 3.9 — Parameétres du résonateur quadripolaire. Premiére ligne : paramétres de la
boucle. Deuxiéme ligne : & gauche, paramétres de la tige. A droite : paramétres de ’enveloppe
du résonateur.

Positionnement de 1’échantillon

Pour démarrer I’étude paramétrique du résonateur, le premier aspect étudié est la position de
I’échantillon par rapport aux boucles. Comme nous I’avons déja souligné précédemment, le
champ magnétique maximal du résonateur pour les modes d’intéréts sont localisés au niveau
des boucles. La distance entre la boucle et ’échantillon (le gap) va fixer le niveau du champ
magnétique souhaité sur I’échantillon.

Nous avons étudié 1'évolution du rapport Hgehantition/ Hmax €t Emax/ Hechantillon POUT une valeur
du gap variant de 0,1 mm a 5mm (cf. fig. 3.10). Ces rapports sont trés sensibles & la valeur
de gap. En effet, le champ magnétique décroit exponentiellement depuis les boucles jusqu’a
I’échantillon. La propagation d’une onde guidée selon la direction Z est proportionnelle &
eWt=k=2) ayvec k, le nombre d’onde dans le guide. Dans le cas du résonateur, 'amplitude du
champ décroit exponentiellement selon la direction de propagation Z depuis les boucles vers
I’échantillon.

Nous pouvons déterminer le gap associé a la position de I’échantillon par rapport aux boucles
en fonction du niveau de champ magnétique recherché sur 1’échantillon (cf. fig. 3.10). Pour
un gap supérieur & 1 mm, le champ magnétique est amorti de plus de 75 % sur 1’échantillon.
Avec cette valeur du gap de 1 mm, le champ magnétique sur I’échantillon est de 24 mT pour
un champ maximal de 100 mT sur tout le résonateur. L’intervalle du champ magnétique de
fonctionnement du résonateur est alors trés faible.

Pour une valeur de gap trés proche des boucles de 0,1 mm a 0,3 mm, le champ magnétique
est trés élevé sur I'échantillon. Dans cette plage du gap, il est au mieux amorti de 40 %
mais il varie tres fortement. La position optimale de 1’échantillon est celle qui donne un
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champ magnétique important sur 'échantillon. En effet le rapport Hechantitton/ Hmax doit étre
supérieur a 0,5 afin d’obtenir une variation stable du champ magnétique pour diminuer ainsi
les erreurs de mesure.

Le choix de la valeur du gap s’est porté sur une valeur de 0,5mm. A cette distance, le
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Champ magnétique normalisé (%)
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0 I I I I I
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FIGURE 3.10 — Variation du champ magnétique sur la surface de ’échantillon normalisé au
champ magnétique maximal du résonateur en fonction du gap.

champ magnétique maximal sur ’échantillon est de 45 % du niveau de champ magnétique
maximal sur toute la cavité. Cela nous permet d’avoir une large gamme de caractérisation
des échantillons supraconducteurs en fonction du champ magnétique.

La problématique qui se pose est de savoir quel est le moyen efficace pour fixer ce gap. Comme
nous pouvons l'observer sur la figure 3.11, la fréquence du résonateur varie significativement
en fonction du gap. Cette variation est estimée a % = 1101\61111{; permettant de fixer la position de
I’échantillon par rapport aux boucles. Tous les calculs de ’étude du résonateur quadripolaire
sont effectués a cette valeur du gap de 0,5 mm.
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FIGURE 3.11 — Variation de la fréquence du résonateur en fonction du gap.

Nom | Hauteur de la boucle (mm) | Largeur de la boucle (mm)
Boucle 1 3 3
Boucle 2 3 3,9
Boucle 3 3 4
Boucle 4 4 3
Boucle 5 4 4

TABLE 3.2 — Simulations effectuées pour I’étude du diameétre de courbure de la boucle.

Etude de la Boucle

Les caractéristiques dimensionnelles des boucles ont une grande influence sur la focalisation
du champ magnétique sur ’échantillon. Quatre parameétres sont a étudier pour déterminer
leur taille optimale : le diamétre de courbure, 'angle, la hauteur et la largeur de la boucle (cf.
fig. 3.9).

Afin de minimiser I'incertitude sur la mesure de la résistance de surface, le champ magnétique
doit étre concentré sur 1’échantillon et la cavité doit étre transparente par rapport a l’échan-
tillon. Le champ magnétique ne doit pas déborder sur le support d’échantillon et les parois
du résonateur quadripolaire. Pour ce faire, nous avons considéré que la taille de la boucle
optimale est telle que le diameétre extérieur maximal doit étre de 15 mm. L’échantillon ayant
un diameétre de 20 mm, ce choix permettra de focaliser le champ magnétique sur I’échantillon.
Nous avons étudié individuellement 'effet de chaque paramétre de la boucle sur la fréquence
et la configuration de champ électromagnétique sur 1’échantillon.

La figure 3.12 présente la variation de la fréquence en fonction du diamétre de courbure
variant de 6 mm & 12mm pour différentes caractéristiques des boucles. La fréquence varie
significativement en fonction du diameétre de courbure. Nous pouvons observer que quand
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FIGURE 3.12 — Variation de la fréquence en fonction du diameétre de courbure de la boucle,
pour différentes tailles de cette derniére (cf. tab. 3.3).
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FIGURE 3.13 — Variation du rapport Epax/Hschantilon €0 fonction du diameétre de courbure
de la boucle, pour différentes tailles de celle-ci (cf. tab. 3.3).
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FIGURE 3.14 — Variation du rapport Hechantilion/ Hmax €n fonction du diameétre de courbure
de la boucle pour différentes tailles de celle-ci (cf. tab. 3.3).
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FIGURE 3.15 — Distribution du champ magnétique sur 1’échantillon pour un diameétre de
courbure de la boucle de 6 mm.
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le diamétre de courbure croit, la fréquence décroit. Cette variation de fréquence est d’une
dizaine de mégahertz par millimétre de diamétre de courbure (cf. fig. 3.12).

De la variation des rapports des champs électrique et magnétique (cf. fig. 3.13 et 3.14), nous
pouvons observer que pour un diamétre de courbure de 9mm a 12mm les deux rapports
varient significativement. Plus le diamétre de courbure est grand plus le champ magnétique
sur I’échantillon est important et l'effet d’émission de champ décroit. Pour un diamétre
de courbure inférieur & 9mm, les rapports de champ Hechantition/ Hmax €t Emax/ Hechantillon
varient erratiquement. Cela peut étre di & un changement de mode électromagnétique. La
configuration du champ magnétique sur ’échantillon pour un diamétre de courbure égal a
6 mm ne correspond pas a la configuration de champ magnétique souhaitée pour le résonateur

(cf. fig. 3.15).

Les contributions de la hauteur et de la largeur de la boucle sur la concentration de champ
magnétique sur ’échantillon, 'effet de I’émission de champ électrique et la fréquence du
résonateur peuvent & présent étre étudiés. La dépendance de la hauteur de la boucle en
fonction de sa largeur a été étudiée pour des valeurs de 2mm a 4,5 mm. En effet, pour des
raisons de contraintes de fabrication, la hauteur de la boucle est au minimum de 2mm. Les
résultats obtenus sont présentés sur les figures 3.16, 3.17 et 3.18.

1
Largeur de la boucle (mm)
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Hauteur de la boucle (mm)

FIGURE 3.16 — Variation du rapport Hgchantillon/ Hmax €1 fonction de la hauteur de la boucle
et de sa largeur.

Le rapport Hechantillon/ Hmax décroit quand la hauteur de la boucle croit (cf. fig. 3.16).

Le rapport Hechantilon/ Hmax croit avec la largeur de la boucle jusqu’a un maximum autour de
4mm puis diminue ensuite.

La figure 3.17 présente la variation de Eiax/Hechantinon €n fonction de la taille de la boucle.
La variation de ce rapport varie linéairement avec la hauteur de la boucle. Le rapport
Frax/ Hechantion varie avec la largeur de la boucle de 20Vm~! pour 1 mm.

La figure 3.18 présente la dépendance de la fréquence de la cavité en fonction de la hauteur
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et de la largeur de la boucle. Nous pouvons observer que la fréquence varie linéairement en
fonction des deux paramétres.
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FIGURE 3.17 — Variation du rapport FEiax/Hechantinon €0 fonction de la hauteur et de la
largeur du boucle.
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FIGURE 3.18 — Evolution de la fréquence en fonction de la hauteur et de la largeur du boucle.

Comme déja abordé, I'un des objectifs de I’étude est de concevoir une boucle permettant
d’obtenir le maximum de champ magnétique sur 1’échantillon. La conception de la boucle
est basée sur un angle # qui détermine I’espacement entre les deux boucles et la longueur de
I’arc de la boucle. Plus cette valeur est grande, plus la surface de I’échantillon éclairée par
le champ magnétique maximal est grande et plus le champ magnétique est important sur
I’échantillon.
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Nous avons étudié la contribution de cet angle sur les champs magnétique et électrique.
Nous pouvons observer sur la figure 3.19 que les rapport Hechantition/ Hmax €t Fmax/ Hechantillon
sont légérement sensibles a 'angle 6. Le rapport Heehantilon/ Hmax atteint sa valeur maximale
pour une valeur de 6 de 30°.
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Angle de la boucle © (degré)

Angle de la boucle © (degré)

FIGURE 3.19 — Variation du rapport Hechantilon/ Hmax €t Emax/Héchantilon €1 fonction de
I’angle de la boucle. Le diamétre de courbure est de 11 mm, la hauteur de la boucle est de
3mm et la largeur de la boucle est de 4 mm.

Etude des tiges

Le résonateur quadripolaire est une ligne de transmission ; sa fréquence et ces modes élec-
tromagnétiques sont basés sur la longueur de la tige. L’étude des dimensions de la tige est
trés importante pour I'optimisation de notre résonateur. Pour cela, nous avons étudié quatre
parametres : la longueur de transition, le rayon de courbure, la longueur et le diamétre de la
tige (cf. fig. 3.9).

Les tiges sont creuses pour assurer la circulation de I’hélium liquide afin de refroidir le
résonateur. Le diameétre extérieur des tiges est au minimum de 5 mm. En prenant un diamétre
de refroidissement des tiges de 3mm, le diamétre extérieur des tiges ne peut excéder 10 mm
pour des raisons de fabrication et aussi pour éviter que le champ magnétique ne déborde
pas sur l'enveloppe du résonateur et sur le support d’échantillon. Pour cela, il faut en effet
que les dimensions des tiges s’intégrent dans un cercle dont le diamétre reste inférieur au
diameétre de 1’échantillon.

Dans un premier temps, l'influence du diamétre des tiges sur I’émission du champ du ré-
sonateur et la concentration du champ magnétique sur I’échantillon sont étudiées. Dans
ce contexte et en raison des contraintes de fabrication, des valeurs égales pour le rayon de
courbure et le diamétre des tiges sont imposées (cf. tab. 3.3).

Le rapport de Frax/Hechantillon diminue lorsque le diamétre des tiges augmente (cf. fig. 3.20).
En effet plus le diamétre des tiges est grand, plus le champ électrique s’étale sur une grande
surface.

La variation du rapport Hegepantillon/ Hmax €n fonction du diameétre de la tige ( cf. fig. 3.21)
montre que celui-ci croit généralement quand le diamétre de la ligne croit. Plus la surface de
la tige est grande, plus I’échantillon est en effet fortement exposé au champ magnétique.
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La variation de la fréquence en fonction du diameétre des tiges est présentée sur la figure
3.22; la diminution de la fréquence est estimée a une dizaine de mégahertz par millimétre
d’augmentation du diametre des tiges.
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FIGURE 3.20 — Variation du rapport Epax/Hechantinon €0 fonction du diameétre de la tige,
pour différentes tailles du résonateur (cf. tab. 3.3).
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FIGURE 3.21 — Variation du rapport Hgchantillon/ Hmax €n fonction du diamétre des tiges pour
différentes tailles du résonateur (cf. tab. 3.3).
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Nom | Hauteur de la boucle (mm) | Largeur de la boucle (mm) | Diameétre de courbure de la boucle (mm)
DR1 3 4 12
DR2 3 4 11
DR3 4 4 11
DR4 3 3 8
DR5 4 4 8
DR6 3 4 11

TABLE 3.3 — Paramétrisation des simulations effectuées pour I’étude du diamétre des tiges.

1.38
® DRI
m . EDR2
1.36 1 n #DR3
§ = DR4
S 1.34 A . ®DRS
b ®DR6
Q | |
5 1.32 -
=
\g u u -
= 1.30 1 t $ . N
° ¢ ]
[ ] ® ° ry
1.28 - ° * ° g e
L 4 [ J
(4]
1.26 1 1 1 1 1 1 1
4 5 6 7 8 9 10 11

Diametre des tiges (mm)

FIGURE 3.22 — Variation de la fréquence en fonction du diamétre de la tige, pour différentes
hauteurs de la boucle du résonateur (cf. tab. 3.3).
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Les tiges sont reliées aux boucles a ’aide d’un coéne tronqué nommé transition. Le paramétre
étudié est la hauteur de cette transition (cf. fig. 3.23, 3.24 et 3.25). Nous pouvons observer
que la hauteur de la transition n’a pas une grande influence sur les rapport Hechantition/ Himax
et Fuax/ Hechantillon- A contrario, d’un point de vue fréquentiel, nous pouvons observer une
variation de quelques dizaines de mégahertz quand la hauteur de la transition croit. En effet,
la fréquence est inversement proportionnelle & la hauteur du résonateur.
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FIGURE 3.23 — Variation du rapport Ep,ax/Hschantion €0 fonction de la hauteur de la transition.
Le diameétre de courbure est de 11 mm, la hauteur de la boucle est de 3mm et la largeur de
la boucle est de 4 mm.
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FIGURE 3.24 — Variation du rapport Hecpantillon/ Hmax €n fonction de la hauteur de la transition.
Le diametre de courbure est de 11 mm, la hauteur de la boucle est de 3 mm et la largeur de
la boucle est de 4 mm.
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FIGURE 3.25 — Variation de la fréquence en fonction de la hauteur de la transition. Le
diameétre de courbure est de 11 mm, la hauteur de la boucle est de 3mm et la largeur de la
boucle est de 4 mm.

Etude de I’enveloppe du résonateur

Les parois externes du résonateur quadripolaire forment une enveloppe cylindrique ouverte
par le bas afin d’accueillir I’échantillon. D’un point de vue RF, les dimensions de cette
enveloppe n’ont pas d’influence sur les paramétres RF du résonateur. Cette enveloppe est
congue avec trois paramétres : la hauteur, le diamétre et le gap coaxial. L’étude du gap
coaxial sera abordée dans la partie étude RF de la chambre de mesure (cf. fig. 3.9).

La contribution du diameétre de ’enveloppe sur le champ électromagnétique du résonateur
quadripolaire est présentée sur la figure 3.26. Les variations des rapports Hecpantillon/ Hmax €t
Frax/ Hochantion €n fonction du diamétre de I'enveloppe du résonateur montrent qu’il n’y a
pas d’influence sur les paramétres RF.
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FIGURE 3.26 — Variation des rapports Frax/Hechantillon €t Hechantillon/ Hmax €n fonction du
diamétre de 'enveloppe du résonateur, pour un diamétre de courbure 11 mm, hauteur de
boucle 3mm et largeur de boucle 4 mm.
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Elément Paramétre Fréquence | Heenantitlon/ Hmax | Fmax/ Héchantillon
hauteur (-) (+) (+)
Tige diametre (—) (+) (—)
diameétre de courbure | (—) (+) (-)
Transition hauteur (—) / /
hauteur (+) (=) (+)
largeur (+) (+)(=) (+)
poucle anglc =) ) )
diameétre de courbure | (—) (+) (—)
Enveloppe du résonateur Egi?éiiz E:; ? ?
Echantillon gap (—) (—) (—)

TABLE 3.4 — Effet de 'augmentation d'un parameétre géométrique pour chaque élément du
résonateur quadripolaire sur les différents parameétres RF. Le symbole (+ +) indique la forte
influence sur les paramétres RF et (+) indique une simple influence sur les paramétres RF.

3.3.2 Analyse des résultats

Des études paramétriques du résonateur quadripolaire, nous pouvons tirer plusieurs conclu-
sions. Le tableau 3.4 compile les contributions de chaque parameétre géométrique sur la

fréquence et les rapports des champs Hechantitlon/ Hmax €6 Emax/ Hechantillon -

L’étude des contributions des paramétres géométriques du résonateur permet de fixer la
géométrie optimale, ceci en se basant sur les résultats des rapports des champs et de la
fréquence. Les différentes étapes du raisonnement suivi sont listées ci-dessous :

— Concernant les dimensions de la tige, les rapports des champs Heepantition/ Hmax €t

Frax/ Hechantillon montrent qu’en augmentant le diamétre des tiges, le champ électrique
de pointe est réduit et le champ magnétique sur I’échantillon est important. En effet,
plus le diametre des tiges est grand, plus le champ électrique s’étale sur une grande
surface, et plus I’échantillon est exposé au champ magnétique. En revanche, d’un point
de vue mécanique, le résonateur du CERN a montré qu’un diamétre des tiges petit
provoquait des vibrations mécaniques importantes pendant le refroidissement, ce qui
entraine une grande incertitude sur la mesure de la résistance de surface.

Le diamétre des tiges dépend d’autres dimensions des éléments du résonateur, notam-
ment la boucle et la forme de transition. Pour des raisons de fabrication, le choix du
diameétre des tiges s’est porté sur 9 mm.

La hauteur totale des tiges, de la plaque supérieure de l’enveloppe du résonateur
jusqu’au gap, a été fixée a 111,5 mm. Toutes les dimensions des éléments du résonateur
ont été optimisées a partir de cette valeur. Les études d’optimisation ont donné une
fréquence de 1,28 GHz. Pour ajuster la fréquence du résonateur a 1,3 GHz, nous avons
enlevé cette paramétrisation afin d’ajuster la fréquence fondamentale du résonateur
quadripolaire & 1,3 GHz. La hauteur optimale de la tige est de 103 mm (cf. fig. 3.27).

A partir des simulations paramétriques effectuées pour différents diameétres de courbure
de la boucle et de différents diameétres de tiges, nous pouvons constater qu'une hauteur
plus petite des boucles, donne un champ magnétique plus élevé sur 1’échantillon. Le
choix de la hauteur des boucles s’est porté sur une valeur de 3 mm. Les contraintes de
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FIGURE 3.27 — Ajustement de la fréquence du résonateur en faisant varier la hauteur de la

tige.

fabrication imposent de ne pas descendre plus bas que cette valeur.

Le rapport Hgehantillon/ Hmax atteint son maximum pour une largeur de boucle de 4 mm
et une hauteur de 3 mm.

De I’analyse du rapport de champ Heepantiton / Hmax €n fonction du diamétre de courbure,
on déduit que le champ magnétique sur I’échantillon est d’autant plus élevé que le
diameétre de courbure des boucles augmente.

Toutefois, le champ magnétique doit étre focalisé et ne doit pas déborder sur le support
de I’échantillon afin d’obtenir des mesures fiables de la résistance de surface. Pour cela,
le rapport entre le champ maximal de I’échantillon et le champ magnétique localisé sur
le bord de I’échantillon a été calculé. Les résultats sont présentés dans le tableau 3.5.

Diameétre de courbure des boucles (mm) | fréquence (GHz) | Hechantillon/ Hunax | Hmax-echantilion/ Hbord-echantilion

10 1,2816 0,74 32

11 1,288 0,72 64

TABLE 3.5 — Contribution de 'augmentation du diamétre de courbure des boucles sur les
rapports Héchantillon/Hmax7 Hmax—échantillon/Hbord—échantillon et la fréquence du premier mode du
résonateur quadripolaire.

Le rapport Hpax-échantillon/ Hbord-échantillon Présente un minimum de champ magnétique
sur le bord pour un diamétre de courbure des boucles de 10 mm.

Le résonateur quadripolaire est inséré dans une cavité pill box. Ses dimensions n’ont
pas une contribution significative sur les rapports des champs Hecpantition/ Hmax €t
Frnax/ Hechantillon @insi que sur la fréquence de fonctionnement de résonateur.

Pour la configuration de champ électromagnétique des modes qui nous intéressent,
le champ magnétique maximal est localisé aux deux extrémités du résonateur pour
les trois fréquences de fonctionnement. C’est la raison pour laquelle sont placés les
coupleurs réfléchis et transmis sur la plaque supérieure de I'enveloppe du résonateur.
Le diamétre de piquage des coupleurs est fixé a la valeur de 18 mm.
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Les dimensions finales du résonateur sont répertoriées dans le tableau 3.6.

Elément Paramétre valeur (mm)

hauteur 103

Tige diametre 9
diamétre de courbure 18

Transition hauteur 4
hauteur 3

largeur 4

Boucle angle 30
diameétre de courbure 10
, longueur 112
Enveloppe du résonateur Tamotre =0
Echantillon gap 0,5

TABLE 3.6 — Dimensions finales du Résonateur Quadripolaire.

L’optimisation RF du résonateur quadripolaire a nécessité un temps d’étude conséquent. En
effet, la hauteur des tiges étant de 112 mm, la détermination des dimensions réalisables lors
de la fabrication est complexifiée. En particulier, les dimensions de la boucle ne doivent pas
étre supérieures & 5mm de hauteur et de largeur pour un rayon de courbure maximal de
12mm, car la taille de I’échantillon est de 20 mm de diamétre.

Pour cela, plusieurs conceptions mécaniques de cette cavité ont été réalisées afin de trouver
une taille de la boucle réalisable et d’assurer d’avoir un champ magnétique le plus élevé
possible sur ’échantillon afin d’augmenter la gamme de champ magnétique de fonctionnement
du résonateur.

3.3.3 Les paramétres RF
Configuration de champ électromagnétique

Une fois les dimensions optimales du résonateur quadripolaire fixées (cf. tab. 3.6), nous
pouvons présenter la configuration du champ magnétique et électrique des trois modes de
fonctionnement a 1,3 GHz, 2,6 GHz et 3,8 GHz sur I'ensemble de la structure (cf. fig. 3.28).

Pour les trois modes de fonctionnement, le champ magnétique est important sur les deux
extrémités du résonateur : sur la surface de la boucle et entre la transition et la boucle (cf.
fig. 3.30). Les échelles de couleurs sont différentes sur la surface de I’échantillon et sur les
parois inférieures de la boucle. Comme présenté lors de 1’étude du gap, la propagation du
champ magnétique depuis le résonateur jusqu’a I’échantillon est amortie exponentiellement.
Le champ magnétique se présente sous forme d’anneau ouvert, focalisé au milieu, homogéne
et intense en dessous de la boucle.

Nous pouvons extraire 'intensité de champ magnétique sur deux lignes perpendiculaires
du centre au bord du l’échantillon (cf. fig. 3.30) : la premiére passe sous le centre d’une
demi-boucle et la seconde entre les deux boucles. Le champ atteint son maximum sur la
premiére ligne, sous la boucle et décroit rapidement. Le rapport entre la valeur la plus élevée
sur toute la surface de I’échantillon et la valeur la plus élevée au bord de I’échantillon est
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f=13GHz f=3.8 GHz

Jfm~3
1.22e+6
le+6
Be+5
6et+h
4e+5
2e+5
0

FIGURE 3.28 — Configuration du champ magnétique dans le résonateur quadripolaire (premiére
ligne) et sur I’échantillon (deuxiéme ligne) pour les trois modes de fonctionnement a 1,3 GHz,
2,6 GHz et 3,8 GHz. Le champ magnétique est maximal sur les deux extrémités du résonateur
pour les trois modes de fonctionnement. Le champ magnétique conduit sur ’échantillon
présente une forme d’anneau ouvert.

Résonateur quadripolaire

Sur I’échantillon

1/m*~3
1.22e+6
le+6
Bet5
Ge+5
4e+5
2e+5
o

<«— Transition

Boucle

FIGURE 3.29 — Intensité du champ magnétique sur la boucle. Le champ magnétique maximal
du résonateur se trouve sur les arétes des boucles.
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FIGURE 3.30 — Champ magnétique sur I’échantillon sur une ligne allant du centre du disque

a son bord passant entre une demi-boucle (Axe Y) et entre les deux boucles (Axe X).
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Les configurations du champ électrique du résonateur quadripolaire pour les trois modes de
fonctionnement sont présentées sur la figure 3.31. Contrairement au champ magnétique, le
champ électrique est trés faible aux extrémités du résonateur. Il est maximal aux centres des
tiges et cela pour tous les modes de fonctionnement qui nous intéressent.

f=13GHz f=2.64 GHz f=3.8 GHz

J/m~3
5.67e+5

4e+5
3e+5
2e+5
100000
0

Résonateur quadripolaire

Sur I’échantillon

FIGURE 3.31 — Configuration du champ électrique dans le résonateur quadripolaire (premiére
ligne) et sur I’échantillon (deuxiéme ligne) pour les trois fréquences de fonctionnement. Le
champ électrique est minimal aux deux extrémités du résonateur.

La configuration du champ électrique sur la partie basse du résonateur quadripolaire est
présentée sur la figure 3.32. Le champ électrique sur les boucles est faible. Le champ électrique
est élevé sur la transition (I'intersection entre la boucle et la tige) et il est localisé a 'ouverture
entre les deux boucles. Le profil du champ électrique est homogéne sur toute la surface de
I’échantillon et son intensité est faible.

Le point fort de ce résonateur est que la configuration de champs magnétique et électrique
sur I’échantillon est identique pour les trois modes de fonctionnement.

Calculs des paramétres RF

Les paramétres radio fréquence ont été calculés avec le logiciel CST & partir de la dimension
finale du résonateur quadripolaire. Le matériau choisi est du cuivre massif (conductivité de
o =5.8x 10"Sm™!, perméabilité magnétique relative u, = 1). La résistance de surface dans



3.3. OPTIMISATION DE LA GEOMETRIE 75

1m~3

Transition 5.67¢45

4de+5
Je+5
2e+5
100000
0

Boucle

Plan d’échantillon

FIGURE 3.32 — Intensité du champ électrique sur la boucle du résonateur quadripolaire.

les conditions normales a la température ambiante est donnée par :

HoWo
20

Ry =

avec wy = 27 fy ol fy est la fréquence de résonance du résonateur.

Parmi les paramétres RF importants, le facteur G ne dépend que de la configuration du
champ électromagnétique de la cavité et par conséquent du mode de résonance de la cavité
(cf. chapitre I).

Le logiciel CST permet d’accéder automatiquement au facteur de qualité Q§*, pour une
cavité en cuivre & 300 K et pour une énergie stockée de 1J. Le facteur de qualité est relié au
facteur géométrique par :

Qo = R% (3.3)

Le résonateur quadripolaire est en niobium massif, ainsi :
QY™(T = 300 K)RE™(T = 300K) = QN(T)RN*(T) (3.4)

Nous pouvons déterminer le facteur de qualité pour une cavité en niobium & une température
T.

Aux températures cryogéniques, le niobium est supraconducteur. La résistance de surface a
ces températures est donnée par :

Rs - RBCS(Tv fO) + Rres

_5 —
avec Rpes(T, fo) = % f2|GHz] exp ( Tl[ﬁla{?4>

A partir du facteur de qualité QS*, le facteur géométrique G est donné par :

20,
G = Q%(300K) x 5[ —Cu 3.5
Qo ( ) ‘/27rfou0u (3.5)

Le tableau 3.7 résume tous les parameétres RF caractérisant le résonateur quadripolaire pour
les fréquences de fonctionnement. Les calculs RF ont été effectués avec une résistance de
surface de R, = 592 {2 correspondant a la résistance BCS a 1.8K et a 1.28GH z.
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f=128GHz | f =257GHz | f =3,8GHz
e — 1,7 1,63 1,52
% MV/mmT 0,29 0,56 0,43
Facteur géométrique G 14,15 28,79 44,49
Facteur géométrique Gepantition 356,075 760,33 1227.6
Facteur de qualité Qg 1,7 x 10? 7 x 108 4.8 x 108
constante cq 92160,68m=2 | 93795m~? | 96484,5m~?
constante c; 6,58 T2/J 6,30 T?/J 6,04 T?/J
TABLE 3.7 — Calcul RF du résonateur quadripolaire.
3.4 Etude RF de la chambre de mesure

La chambre de mesure du résonateur quadripolaire se compose de plusieurs éléments :
’échantillon, son support et la bride pour la fermeture de la chambre calorimétrique (cf. fig.
3.33).

Le support de I’échantillon est un cylindre en niobium de 2mm d’épaisseur. Le choix du
niobium comme matériau sera expliqué au chapitre suivant IV. L’échantillon est fixé sur le
tube a 'aide d’un joint en indium.

= _~ Joint indium
/
Gap coaxiale - bl
chantillon
Capteurs de
température |
Enveloppe du [
résonateur
J Support d’échantillon
\ - |
Piquage dédié
au pompage
Soufflet — Bid
= ride

FIGURE 3.33 — Vue isométrique de la conception mécanique de la chambre de mesure du
résonateur quadripolaire.

A Tintérieur de ce tube, sont installés une chaufferette et des capteurs de température sur la
face d’échantillon opposée a la puissance RF. La base du tube est refermée par une bride
du type CF équipée de deux ports. Le port central permet I'introduction des cables pour
les capteurs de températures et la chaufferette. Le deuxiéme piquage est employé pour le
pompage. L’ensemble formé par le tube de refroidissement de ’échantillon et la bride est fixé
au résonateur a I’aide d’un soufflet.

Le principe de mesure de la résistance de surface exige que toutes les pertes RF significatives
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sur la chambre de mesure se produisent & la surface de ’échantillon. Si ce n’est pas le cas,
I’échantillon est chauffé par une dissipation RF supplémentaire sur la paroi de la chambre
calorimétrique et la résistance de surface de 1’échantillon se trouve alors surestimée. L’objectif
de cette étude est de trouver une taille optimale pour la chambre de mesure en ajustant
les paramétres mentionnés plus loin, il est possible de localiser le champ magnétique sur
I’échantillon, et de diminuer ainsi le plus possible le champ magnétique sur la chambre de
mesure.

Nous allons décrire la contribution des différents parameétres géométriques de la chambre de
mesure sur le fonctionnement du résonateur quadripolaire :

— Le premier paramétre a étudier est la hauteur minimale du support d’échantillon ; L
support-échantillon.

— L’état de surface du bord extérieur de ’ensemble échantillon-support échantillon
marqué par un espacement de quelques micromeétres et résultant de la fixation de
I’échantillon & son support avec de I'indium. Comme nous allons le voir au cours
de cette étude, cet espacement est a 'origine d’'une augmentation locale du champ
magnétique, faussant ainsi la mesure de la résistance de surface.

— Le gap coaxial est I’espacement entre le support d’échantillon et I'enveloppe de la
cavité. La valeur de ce paramétre a une influence sur la propagation du champ RF sur
la chambre de mesure et sur la fréquence du coupure de ce résonateur. Nous verrons
également que cet espace a un impact non négligeable sur les conditions de multipacting.

3.4.1 Hauteur du support échantillon

La fréquence de fonctionnement du résonateur étant inférieure a la fréquence de coupure du
port dédié au support échantillon, le champ magnétique va décroitre de maniére exponentielle.
Notre objectif est d’avoir un support échantillon de longueur suffisante pour permettre au
champ magnétique de s’annuler avant d’atteindre la bride. Les figures 3.34 et 3.35 présentent
la configuration du champ magnétique et du courant surfacique sur la surface de ’échantillon
et de la chambre calorimétrique. L’intensité du champ magnétique sur la surface extérieure
de la chambre calorimétrique est représentée avec un tracé de couleur dont les courants de
surface sont représentés par des fléches. Sur I’échantillon, le champ est focalisé sous des
boucles et le courant circule circulairement.

Sur les parois de la chambre calorimétrique, I'intensité du champ magnétique diminue expo-
nentiellement le long du support échantillon et devient nulle a partir d'une distance de 23 mm
de I'échantillon (cf. fig. 3.35). Alors, la longueur du support échantillon doit étre supérieure a
cette valeur.

Le champ magnétique maximal dans la structure coaxiale est, contrairement au champ sur
I’échantillon, localisé a I'ouverture entre les boucles. La valeur absolue de la densité de courant
de surface est directement proportionnelle au champ magnétique et le champ maximal est
également situé a cet endroit.



78 CHAPITRE 3. ETUDE RF

J/m~3
1.22e+6
le+6
8e+5
Ge+5
4e+5

2e+3d
0

A/m

9e+5

e+

FIGURE 3.34 — Champ magnétique sur le support d’échantillon représenté par un échelle du
couleur (figure de gauche). Courant de surface sur le support d’échantillon représenté par des
fleches de couleur (figure de droite).

Champ magnétique normalisé (%)
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I
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FI1GURE 3.35 — Champ magnétique normalisé au champ maximal de ’échantillon sur toute
la longueur du support échantillon.
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3.4.2 Etat de surface de la chambre de mesure

Le principe de fonctionnement du résonateur quadripolaire impose que toutes les pertes RF
se produisent sur I’échantillon. Pour ce faire, il faut s’assurer de I’état du supraconducteur
de niobium constituant le support d’échantillon. Il faut également s’assurer que le champ
magnétique sur la chambre de mesure ne soit pas supérieur a celui d’échantillon.

Comme mentionné auparavant, I’échantillon est fixé sur son support & ’aide d’un joint
en indium. L’indium est un matériau supraconducteur dont la température critique 7T, est
3,41 K et le champ magnétique critique B, est 28 mT. Ces deux quantités sont inférieures a
celles du niobium (7, = 9,2K, B. ~ 200mT a 7' = 2K). Les pertes RF peuvent donc sur-
tout apparaitre au niveau du joint d’indium qui peut engendrer des problémes lors des mesures.

La surface de la chambre de mesure n’est pas parfaitement lisse, en raison de la transition
entre la fixation de 1’échantillon avec son support. Les travaux de V. Shemelin et T. Kubo [§|
ont montré que le champ RF est trés sensible aux effets de surface tels que des bosses, des
creux et des effets de 'intersection de deux surfaces provoquant une augmentation locale du
champ magnétique d'un facteur MFE (Magnetic Field Enhancement).

Augmentation du champ magnétique

Dans le cadre des cavités accélératrices supraconductrices, ’objectif d’atteindre un haut
gradient d’accélération est limité par le champ magnétique critique au-dela duquel il y a
un risque de quench thermique. Ce champ magnétique maximal peut se trouver au niveau
des soudures. L’opération de soudage peut provoquer des creux. La figure 3.36 montre les
puits identifiés dans des cavités SRF créés lors des soudures. Ces creux conduisent a des aug-
mentations du champ magnétique pouvant aller jusqu’au champ critique théorique du niobium.

200 um

FIGURE 3.36 — A gauche : Un creux identifié dans la cavité a 1,5 GHz. A droite : un creux
de soudure identifi¢ dans la cavité a 3 GHz (Crédit photo : SHEMELIN et PADAMSEE [11]).

Nous allons considérer ces creux comme des puits. Le modéle le plus simple de puit est un
triangle bidimensionnel. Les parameétres qui caractérisent ce puit sont la largeur, la profondeur
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et le rayon de l'arrondi des arétes |8, 9].
Le champ magnétique augmente au niveau d’un puit et il prend la forme :

H = B.H, (3.6)

avec Hy le champ magnétique de surface de la cavité prés du puit, B le facteur d’augmentation
ou Magnetic Field Enhancement (MFE).

Les travaux de T. Kubo montrent que le facteur MFE diverge aux bords du puit aux points
(A) et (E) (cf fig. 3.37). Il s’annule aux arétes au fond du puit aux points (B) et (D). Le
facteur MFE s’atténue de fagon exponentielle au fond du puit (C) :

B(A) = B(E) = 3.7
B(B) = B(D) =0 (3.8)
B(C)=¢ %% (3.9)

Le facteur MFE devient fini dans le cas ot les coins du puit (A) et (E) sont arrondis avec un
rayon r.. Le facteur de MFE s’exprime en fonction de ce rayon d’arrondi :

2R

37T,

=

B(re) = (—) (3.10)

Ces résultats sont confirmés par des calculs numériques effectués par V. Shemelin qui a em-
ployé le logiciel SLANS2. Les calculs ont été faits sur une cavité de type Pill box, fonctionnant
a 2 GHz pour le mode T E11;.

Les simulations ont montré que le facteur MFE est proportionnel & (%)™ avec n = —0.28 pour
e grand et n = —% pour “& < 0.2. La figure 3.38 présent les résultats des calculs obtenus par
V. Shemlin.

Nous allons appliquer cette étude du facteur MFE au résonateur quadripolaire au niveau de
la chambre de mesure (cf. fig. 3.33). Nous rappelons que 1’échantillon est fixé sur son support
avec un joint d’indium. Cette fixation peut laisser des creux entre I’échantillon et le support.
Ces creux peuvent entrainer localement des augmentations du champ magnétique.

Application au résonateur

La contribution de I'espacement di a la fixation de I’échantillon avec son support sur le
champ magnétique peut a présent étre étudiée. Le creux entre I’échantillon et son support
est considéré comme un puit (c¢f. fig. 3.37). Les paramétres a étudier sont alors :
— la profondeur du puit : d,
— la largeur de puit : 2R,
— I’épaisseur de 1’échantillon, c’est a dire, la position du puit par rapport a 'axe 7 :
Zpuit>
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FIGURE 3.37 — Modélisation d’un puit. A gauche : un puit & deux dimensions avec des
bords en (A), (E). A droite : un puit a deux dimensions avec des bords arrondis ot R est la
demi-largeur du puit, d est la profondeur du puit et 7. est le rayon arrondi [9].

10 I
; For R = 50um, -
o r=1um, [[7]
E -3 REN
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FIGURE 3.38 — Facteur d’augmentation du champ magnétique MFE en fonction de dimension
du puit obtenus par les calculs de V. Shemelin [11].
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Nom | Epaisseur d’échantillon (mm) | 2R (mm) | d (mm) | r. (mm) | Fréquence (GHz)
PuitR1 3 0,25 1 0,01 | 1,288294973159
puitR2 10 0,25 1 0,08 1,28790963688
puitR3 6 0,25 0,5 0,01 1, 2882554351

TABLE 3.8 — Parameétres géométriques des puit choisis pour les calculs et valeur des fréquences
obtenues

— le rayon r. de I'arrondi des bordures du puit.
La premiére étape de simulation est de concevoir un support pour I’échantillon de longueur
30 mm avec un puit entre I’échantillon et son support. Dans la simulation ce puit est paramétré
afin de changer facilement ses dimensions. Il doit étre également choisi un maillage trés fin
approprié pour le puit. Les profils du champ magnétique seront extraits le long des lignes (a)
et (b) matérialisés sur la figure 3.39. Les lignes vont du plan de ’échantillon (z = 0) jusqu’a
I'extrémité inférieure du support de I’échantillon (z = —30).

Les résultats des calculs des champs magnétique le long de ces lignes (a) et (b) sont normalisés
par le champ magnétique maximal a la surface de I’échantillon. Différentes dimensions de
puit et d’épaisseurs d’échantillon ont été étudiées. L’hypothése que la profondeur de puit
est trés grande par rapport a sa largeur a été retenue. Le tableau 3.8 présente les différents
parameétres du puit.

Les résultats des calculs montrent que la variation de la fréquence du résonateur quadripolaire
due a la présence du puit est de 'ordre de quelques kilo-Hertz. Cette dépendance a la
fréquence est observée pour différentes dimensions du puit et quelle que soit ’épaisseur de
I’échantillon. En effet, le volume du puit étant d’environ 1lem?, celui-ci est négligeable par
rapport au volume du résonateur quadripolaire.

Les profils de champ magnétique sur la ligne (a) sont présentés sur la figure 3.40. Nous
pouvons clairement observer une variation brutale au niveau du puit. Mais la propagation de
ce champ n’est pas perturbée dans la chambre de mesure. Il s’amortit exponentiellement.

FIGURE 3.39 — Localisation des lignes (a) et (b) dans la chambre de mesure employées pour
I'extraction des résultats des calculs.

La figures 3.41 présente la contribution de 'arrondi sur la bordure du puit sur des lignes (a)
et (b) prédéfinies. Le diamétre du puit est fixé a 0,25 mm et sa profondeur est fixée a 1 mm.
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FIGURE 3.40 — Champ magnétique normalisé par rapport au champ maximal sur 1’échan-
tillon, le long de la chambre de mesure pour différentes dimensions de puit et d’épaisseurs
d’échantillon.

Nom | Rayon de I'arrondi (mm) | Fréquence (GHz) | Facteur MFH
PuitR1 0,01 1, 288294 3,42
puitR4 0,1 1,288247 1,38
puitR5 0,001 1288287 3,7

TABLE 3.9 — Calcul du facteur d’augmentation de champ magnétique, pour un puit de
0,25 mm de largeur et 1 mm de profondeur pour différentes valeurs de rayon de courbure des
arrétes du puit (A) et (E).

Le tableau 3.9 résume ’ensemble des résultats obtenus en termes de fréquence et de facteur
de MFE pour plusieurs rayons de I'arrondi de la bordure d’entrée du puit. Nous pouvons
observer qu’au point (b), le champ magnétique croit au niveau du puit lorsque le rayon de
I'arrondi diminue, allant dans le sens de la formule (3.10).

Le tableau 3.9 montre le facteur de MFH pour un épaisseur d’échantillon fixée a 3mm et
différentes largeurs et profondeurs du puit. L’augmentation du champ magnétique prés du
puit ne dépend pas de la profondeur de ce dernier (cf. fig. 3.42).

Ces résultats confirment les études menées par V. Shemelin. La profondeur du puit est beau-
coup plus supérieure a sa largeur % > 1.5, le facteur d’augmentation du champ magnétique
est ainsi indépendant de la profondeur.

Nom | Largeur de puit (mm) | Profondeur de puit (mm) | Rayon de larrondi (mm) | Fréquence (GHz)
PuitR1 0,25 1 0,01 1, 2882949
puitR6 0,50 1 0,01 1,2882349
puitR7 0,25 0,5 0,01 1,2882493

TABLE 3.10 — Parameétres géométriques du puit choisis pour les calculs. L’épaisseur de
I’échantillon est fixée & 3 mm
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FIGURE 3.41 — Champ magnétique normalisé au champ maximal sur ’échantillon au niveau
du puit le long des arrétes (a) et (b), pour des dimensions de puit identiques de 0,25 mm de
largeur et 1 mm de profondeur et différentes valeurs de rayon d’arrondi du puit (cf. tab. 3.9)
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FIGURE 3.42 — Champ magnétique normalisé au champ maximal sur ’échantillon le long de
la chambre du mesure. L’épaisseur de I’échantillon est fixée & 3mm et différentes dimensions
du puit présentées dans le tableau 3.10.

Epaisseur d’échantillon (mm) | Largeur du puit (mm) | Profondeur du puit (mm) | PertesRFchantition(W) | PertesREp,i(W)
3 0,25 0.25 0,2 3,11
6 0,25 1 0,2 1.5
6 0,25 0.5 0,2 1,174
10 0,5 1 0,209 0,3
15 0,25 1 0,2 0,04

TABLE 3.11 — Les pertes RF sur I’échantillon et le puit, causé par l'espace entre ’échantillon
et son support au niveau du joint indium pour une température de fonctionnement 2,6 GHz
et une fréquence 2,6 GHz.

Impact du puit sur la mesure de la résistance de surface

La mesure de la résistance de surface impose que toutes les pertes RF soient sur 1’échan-
tillon. L’échantillon est fixé sur son support a l'aide d’un joint d’indium. L’indium est
un matériau supraconducteur de température critique 7, = 3,41 K et a un champ ma-
gnétique critique B, = 28 mT; les deux quantités sont plus petites que celle du niobium
(T. =9,2mK, B, ~200mT a T = 2K). Comme étudié précédement, la présence d’un petit
espacement entre I’échantillon et son support provoque une augmentation de champ magné-
tique d’un facteur 4 au maximum. Pour le bon fonctionnement du résonateur quadripolaire,
il faut s’assurer que la puissance dissipée sur le support d’échantillon soit négligeable par
rapport a celle dissipée sur I’échantillon due aux pertes RF. Il faut aussi que cela soit assuré
sur toute la gamme de température de fonctionnement du résonateur.

Nous avons étudié les pertes RF sur la chambre de mesure pour des températures supérieures
a la température critique de l'indium a 3,34 K. Le tableau 3.11 montre les pertes RF sur le
puit causé par I’espacement entre I’échantillon et le support, par rapport aux pertes RF sur
I’échantillon, pour différentes dimensions de puit et d’épaisseurs d’échantillon.

Les résultats des simulations montrent que pour un fonctionnement du résonateur quadripo-
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FIGURE 3.43 —

épaisseur d’échantillon (mm) | Largeur du puit (mm) | Profondeur du puit (mm) | PertesRFehantion (W) | PertesREpyy (W)
3 0.2 1 0.2 18

TABLE 3.12 — Pertes RF sur ’échantillon et sur le puit pour une autre forme de fixation
de I’échantillon sur son support pour une température de fonctionnement 2,6 GHz et une
fréquence 2,6 GHz.

laire & des températures supérieures a la température critique de I'indium. les pertes RF sur
le puit sont plus importantes que sur I’échantillon pour une épaisseur d’échantillon inférieure
a 15 mm. Dans ces conditions, une mesure de la résistance de surface serait complétement
faussée.

Pour résoudre ce probléme, nous avons envisagé une autre géométrie de liaison entre I’échan-
tillon et son support qui permet de cacher le joint indium du champ magnétique, comme
présenté sur la figure 3.43. Nous avons calculé les pertes RF sur le puit avec la nouvelle forme
de fixation de I’échantillon avec son support. Comme nous pouvons l'observer sur le tableau
3.12, pour des dimensions de puit identiques avec la premiére forme de fixation d’échantillon
sur son support, pour une épaisseur d’échantillon de 3 mm, les pertes RF sur le puit sont
diminuées de moitié avec la nouvelle forme de fixation. Malgré cela, les pertes RF restent 20
fois supérieures par rapport aux pertes RF sur 1’échantillon.

En résumé, la fixation de I’échantillon sur son support, en utilisant un joint d’indium, provoque
une augmentation locale du champ magnétique. Ceci conduit & des pertes RF importantes
sur la chambre de mesure lorsque I'indium n’est plus supraconducteur. En conclusion, afin
de garantir une mesure de résistance de surface de ’échantillon la plus précise possible, le
résonateur quadripolaire devra fonctionner dans une gamme de température qui ne dépasse
pas la température critique 7, de I'indium qui est 3,34 K.
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3.5 Simulation du phénoméne de multipacting

3.5.1 Définition de multipacting

Le multipaction (MP) est une décharge d’électrons résonnants, affectant souvent les structures
radiofréquences, produite par la synchronisation des électrons accélérés les champs RF et par
la multiplication des électrons lors de 'impact avec la surface de la structure.

Le champ RF accélére et courbe la trajectoire des électrons secondaires émis par la surface.
Si ces électrons entrent en collision avec la surface aprés une période RF ou un multiple, les
électrons ré-émis par la surface seront a nouveau accélérés et ainsi de suite a chaque période.
Pour que le multipacting existe, une condition de synchronisme entre la période RF et la
trajectoire des électrons donnée par la distribution du champ RF et donc par la géométrie
est nécessaire (cf.fig. 3.44).

ot=0-x ol=n—+2n ol =2n-3x

Secondany l
E b
ul=x wl = 2

Esactrong
=0 ol = 1 [~ ot=2n ot = In

[ E—
) -
E
E

Alternating Field

FIGURE 3.44 — Schéma de principe du multipacting [3]

Une deuxiéme condition est nécessaire pour que le multipacting se développe par multipli-
cation des électrons. La multiplication électronique ne peut avoir lieu que si le coefficient
d’émission secondaire, dépendant du matériau et de sa surface, est supérieur a 1. Ceci est
généralement vrai, quelque soit le matériau, lorsque, I'énergie de collision des électrons U est
comprise entre 50 eV et 1500 eV.

Le facteur de multiplication Y aprés N collisions a une croissance exponentielle donnée par :
Y = 6V ou § est le coefficient d’émission secondaire et N le nombre de collision.
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Types du multipacting
Nous pouvons en général différencier trois types de multipacting dans les cavités :

— Multipacting entre deux points séparés par une petit gap L avec L << .
— Multipacting en un point dans les régions magnétiques d’une cavité.
— Multipacting entre deux points dans les régions magnétiques d’une cavité.

Multipacting entre deux points séparés par une petit gap L avec L << \.

Ce type de multipacting se produit dans des cavités, entre deux parois paralléles rapprochées.
lorsque le temps de vol de I’électron est un multiple entier impair de la moitié de la période
RF.

Le multipacting en deux points peut étre expliqué en utilisant I’exemple d’'un champ dans
un condensateur de deux plaques paralléles, séparé par un gap L. Dans ce cas, les barriéres
multipacting peuvent étre prédites en calculant I’énergie de collision U et la valeur de champ
électrique F a partir de ces deux expression :

2
moc® L., 1
=LE=4 - 11
4 S @ (3.11)
L 1
= ()P ——. 12
U 8moc()\) n=1) (3.12)

Avec n est la n-iéme barriére de multipacting, A est la longueurs d’onde RF et mq est la
masse d’électron au repos.

Multipacting en un point dans les régions magnétiques d’une cavité (a ’équateur
de cavité)

Ce type de multipacting se produit lorsque des électrons rentrent en collision avec la surface
de la cavité plus ou moins au méme endroit. Pour que le multipaction des électrons ait lieu,
le temps de vol des électrons doit étre autour d’un multiple entier de la période RF afin que
les électrons émis aient exactement le méme ensemble de conditions initiales. Ce type de
décharge a souvent lieu dans des zones ol le champ magnétique est suffisamment fort pour
produire le processus de multipacting.

Pour ce type de multipacting, il n’y a pas de modéle analytique simplifié disponible car I’énergie
de collisison autour de la trajectoire dépend fortement des détails de la distribution du champ.
En effet, une suggestion des barriéres multipactives en utilisant la formule approximative
suivante peut étre utilisée :

2mfmo 1 (3.13)
e n ’

B =

Avec f est la fréquence RF et n est ordre de multipacting.
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Multipacting entre deux point a ’équateur de cavité

Ce type de multipacting se produit lorsque les électrons secondaires émis par la surface de
la cavité pres de I'équateur sont courbés selon une trajectoire de type cyclotron frappent la
surface de la cavité en un point presque symétrique du point de départ. Ce phénomeéne a été
observé pour la premiére fois au CERN dans des cavités prototypes pour le projet LEP.
Aucun modele analytique simplifié n’existe pour un tel type de multipacting mais la formule
ci-dessus peut étre modifiée pour une prédiction approximative des barriéres multipacting en
calculant le champ magnétique.

27 fmg 1

B =2 .
e (2n—1)

(3.14)

Simulations

Pour les géometries complexes telles qu'un résonateur quadripolaire (QPR), il est nécessaire
d’utiliser un logiciel de simulation numérique afin de vérifier I'existence et localiser le phé-
nomeéne de multipacting. Des simulations de multipacting ont été réalisées non pas sur le
résonateur quadripolaire congu dans le cadre de ces travaux de thése, mais sur une géométrie
trés similaire pour laquelle des données expérimentales existent mais pour laquelle aucune
simulation du multipacting n’a été réalisée : le résonateur quadripolaire de HZB [5]. Ces simu-
lations ont permis non seulement d’améliorer la compréhension de certains comportements
observés lors des tests du QPR mais également de proposer des pistes d’améliorations afin de
limiter ce phénomeéne. Pour cela, le module Spark 3D de la suite CST Microwave Studio a
été utilisé.

Dans le logiciel Spark 3D certaines conditions initiales et limites doivent étre définis : le temps
de simulation qui correspond a un certain nombre de périodes RF, le nombre d’électrons
initiaux et la courbe du coefficient d’émission secondaire (SEY) et le niveau de puissance RF.
Pour chaque niveau de puissance RF, le calcul de Spark 3D donne en sortie I’évolution de
nombre d’électron en fonction du temps de calcul. Dans le cas ot le nombre final d’électron
est supérieur au nombre initial, le phénoméne de multipacting est présent. Si le nombre final
d’électron est inférieur au nombre initial, dans ce cas le phénoméne de multipacting n’est pas
présent (cf. fig 3.45).

Dans ce travail, nous avons considéré les valeurs d’entrée suivantes :
— 20000 électrons initiaux.
— Calcul sur 20 périodes.
— Coeflicient d’émission secondaire du Niobium électro-poli.

Ce coefficient a été mesuré a [JCLab sur un échantillon de Niobium électro-poli suivant la
méme méthode décrite dans le chapitre V. La figure 3.46 présente les valeurs de SEY en
fonction de I’énergie d’électron incident sans et aprés conditionnement d’une dix minutes (soit
une dose de 3.3 mC). Les résultats sont présenté sous une forme de rapport nombre d’électron
final/ nombre d’électron initial Ce rapport est considéré comme un indicateur de multipacting,.
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FIGURE 3.45 — Evolution du nombre d’électrons pendant le temps de simulation. La courbe
en rouge une croissance exponentielle (présence de multipacting) alors que la courbe noire
montre une stagnation voire une baisse du nombre d’électrons (absence de multipacting).
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FIGURE 3.46 — Coefficient d’émission secondaire du Niobium mesuré a [JCLab avant et aprés
conditionnement (10 minutes)
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L’étude de multipacting de résonateur quadripolaire est faite pour les trois modes de fonction-
nement (427 mHz, 868 mHz et 1,31 mHz). Afin de localiser précisément le multipacting, les
simulations ont été réalisées sur trois sous-ensembles; dans la zone du coupleur, autour des
tiges et dans la zone autour de I’échantillon (cf.fig 3.47). Pour chaque sous-ensemble le calcul
du rapport d= Nombre électrons final / Nombre électrons initial a été évalué en fonction du
champ magnétique RF est fait pour chaque valeur de champ magnétique.

Région autour de coupleur Région autour des tiges Région autour de 1’échantillon

FIGURE 3.47 — La géométrie étudiée de résonateur quadripolaire. Les parties en vert repré-
sentent les régions étudiées séparément.
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L’évolution du rapport d en fonction du champ magnétique dans le coupleur et les tiges pour
les trois modes du fonctionnement du résonateur est présentée sur les figures 3.48 et 3.49. Ce
rapport est inférieur a 1 pour toutes les valeurs de champ magnétique indiquant I’absence de
phénomeéne de multipacting dans ces zones.
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FIGURE 3.48 — Le rapport de électron final /électron initial en fonction du champ magnétique
maximal autour des tiges pour les trois modes (427 mHz, 868 mHz et 1,31 mHz).
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FIGURE 3.49 — Le rapport de électron final /électron initial en fonction du champ magnétique

maximal autour des tiges pour les trois modes du fonctionnement (427 mHz, 868 mHz et
1,31 mHz).

Pour la zone autour de ’échantillon, les rapports d en fonction du champ magnétique ont été
calculés.

Pour le premier mode & 427 mHz, le rapport d est supérieur & 1 pour des champs magnétiques
faibles entre 1 et 3 mT révélant la présence de multipacting (cf. fig.3.50). Ce multipacting
a été confirmé par les équipes d'HZB [4]. En effet, pour un champ avoisinant 5 mT, des
instabilités du champ sont mesurées a 'occasion de chaque test du QPR (cf. fig 3.50 droite).
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FIGURE 3.50 — Le rapport de électron final /électron initial en fonction du champ magnétique
maximal autour de I’échantillon pour le premier mode 427 mHz. L’image de droite montre les
fluctuations observées pendant le test du QPR & un champ magnétique de 5 mT

Pour les modes 2 et 3 les simulations ont été faites pour un SEY avant et aprés condition-
nement de 10 minutes corespondant & une dose de 3.4 mC. La présence du multipacting
calculée pour des valeurs de champ magnétiques supérieures a 20 mT (cf. fig 3.51). Apreés
conditionnement, le multipacting est toujours présent mais atténué et repoussé vers des
valeurs de champ plus élevées. La Figure 3.52 montre la localisation du multipacting. Celui-ci
se réparti tout autour de ’échantillon, dans la zone coaxiale. Ceci peut entrainer durant les
tests, un échauffement anormal de ’échantillon et donc conduire a une mauvaise estimation de
la résistance de surface de I’échantillon. Afin de garantir une mesure fiable pour les modes 2 et

3 a des champs magnétiques supérieurs a 20 mT, il est impératif d’assurer le conditionnement
du QPR.
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FIGURE 3.51 — Le rapport de électron final /électron initial en fonction du champ magnétique
maximal autour de I’échantillon pour le deuxiéme et le troisiéme mode (868 mHz et 1,31 mHz)
pour un SEY avant et aprés conditionnement
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FIGURE 3.52 — Localisation du multipacting (zones rouges) pour le mode 2 & un champ
magnétique de 60 mT.

Discussion

Le phénomeéne de multipacting est trés problématique pour 'opération d’un banc de test
tel qu'un QPR. En effet, le multipacting pour les modes 2 et 3 est localisé sur les cotés
de I’échantillon pouvant provoquer un échauffement important car celui-ci est refroidit par
conduction. Cet apport thermique s’additionne a 1’échauffement créé par les dissipations
thermiques de 'onde électromagnétique sur le dessus de ’échantillon. Ainsi, ceci peut induire
des incertitudes importantes sur ’évaluation de la résistance de surface de I’échantillon.
Afin de réduire efficacement le phénoméne de multipacting, plusieurs solutions peuvent étre
envisagées :

— Modifier la géométrie : la modification du résonateur parait étre compliquée mais la
géométrie de ’échantillon serait plus facile & mettre en oeuvre. Nous avons étudié
I'influence de la largeur de la zone coaxiale sur les conditions de multipacting. Nous
pouvons constater Figure 3.53, qu'une réduction a 1 mm permettrait d’annuler comple-
tement le multipacting pour le mode 2. Le multipacting du mode 3 reste quant a lui
inchangé. Celui-ci pourrait atténué en réduisant encore cette largeur mais la faisabilité
technique n’est pas assurée.

— Modifier le coefficient SEY : le SEY peut étre modifié en effectuant le dépot d'un
matériau ayant un coefficient SEY faible tel que le T7N. La réalisation d’un tel dépot
n’est pas envisageable sur le résonateur car le risque d’impacter significativement les
propriétés supraconductrices est trop important. Il serait envisageable de réaliser un
tel dépot sur les cotés de I’échantillon en masquant la zone d’intérét du dessus.
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FIGURE 3.53 — Le rapport de électron final /électron initial en fonction du champ magnétique
maximal autour de I’échantillon pour le deuxiéme et le troisieme mode (868 mHz, 1,31 mHz)
pour des valeur de SEY sans conditionnement & différente valeurs du gap coaxial.
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Chapitre 4

Etude thermique et mécanique

La conception RF de toute cavité supraconductrice est complétée par des analyses mécanique
et thermique de sa structure. Le but principal de ce chapitre est de présenter les différents
étapes de calcul permettant de finaliser la géométrie finale du résonateur quadripolaire.

La premiére partie de ce chapitre présentera le traitement thermique du résonateur. Cette
partie consiste a étudier le refroidissement du résonateur a la température de I’hélium liquide
ainsi de déterminer la gamme de température de fonctionnement du résonateur quadripolaire
pour différentes amplitudes du champ électromagnétique.

La deuxiéme partie de ce chapitre sera dédiée au traitement mécanique du résonateur. En
effet, toute cavité supraconductrice pendant le fonctionnement est soumise a différentes
contraintes mécaniques (gradients thermiques, vide, ...) qui ont pour conséquence de déformer
la structure de la cavité. Le calcul de déformation du résonateur pendant le fonctionnement
a été réalisée dans cette partie.

4.1 Etude Thermique du résonateur quadripolaire

L’étude thermique du résonateur quadripolaire est une étape essentielle dans sa conception
afin d’assurer un fonctionnement optimal et fixer la gamme de fonctionnement.

Comme nous ’avons étudié dans le chapitre II, le résonateur quadripolaire fonctionne dans un
bain d’hélium liquide & la température de 2 K. La chaleur dissipée sur les parois du résonateur,
causée par le champ magnétique sur sa surface augmente la température du résonateur.
Les caractéristiques du matériau choisi pour les parois du résonateur conditionnent son
refroidissement et la température du fonctionnement.

Dans cette section, nous allons étudier le refroidissement du résonateur quadripolaire selon
les puretés du niobium pour les tiges et ’enveloppe du résonateur, afin d’assurer un fonction-
nement compatible aux vues des propriétés supraconductrices du Niobium.

L’étude du refroidissement de la chambre de mesure est une étape essentielle de la conception
afin de déterminer les gammes de fonctionnement en température et en champ magnétique.
Il s’agit de déterminer le matériau ainsi que sa pureté pour la chambre du mesure, assurant
I’évacuation du flux de chaleur sur I’échantillon et d’assurer le régime supraconducteur de

97
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tout 'ensemble (chambre de mesure et échantillon).

4.1.1 Transfert thermique du résonateur au bain d’hélium

Le résonateur quadripolaire fonctionne a la température de 'hélium liquide. Le transfert de
chaleur se fait du corps chaud vers le corps froid. Dans notre contexte, ce transfert s’opére
des parois intérieures du résonateur vers le bain d’hélium liquide.

La transmission de la chaleur de la paroi intérieure jusqu’au bain d’hélium s’effectue selon
deux modes : par conduction et par convection.

Le transfert de la chaleur entre les parois du résonateur s’effectue par conduction. Elle est
décrite par la loi de Fourier ou la densité de flux de chaleur est proportionnelle au gradient
de température AT [13].

q= -\ grzzd T

avec ¢ la densité de chaleur et A\ la constante de proportionnalité nommeée la conductivité
thermique du matériau.

L’échange thermique a l'interface de la surface de la paroi au bain d’hélium s’effectue par
convection. L’hélium liquide du bain est du type II superfluide. La constante de proportion-
nalité dans le cas du hélium superfluide est appelée la conductance thermique de Kapitza.
Cette conductance est déterminée expérimentalement.

Quand I’hélium n’est plus superfluide pour des températures supérieures a 2,17K, il se
comporte comme un fluide classique.

4.1.2 Simulation

L’étude thermique du résonateur quadripolaire par simulation a été effectuée par I'emploi
du logiciel ANSYS |3]. Ce logiciel de calcul permet d’étudier notamment le refroidissement
des composants électromagnétiques par 'emploi de plusieurs modules connectés entre eux a
I’aide de la plateforme Workbench : Géométrie, HF'SS et Thermique stationnaire.

La géométrie du résonateur quadripolaire ainsi que les dimensions utilisées sont celles dé-
terminées dans le chapitre III. Cette géométrie est transmise au module HFSS d’ANSYS,
permettant ainsi les calculs de la distribution du champ électromagnétique. L’évaluation des
puissances dissipées a la surface du résonateur peut étre réalisée.

Le module Thermique stationnaire utilise les solutions de HFSS comme données d’entrée du
probléme : le flux de chaleur sur les parois du résonateur. L’intégration des données est assurée
par le biais de liens schématiques (cf. fig. 4.1). Les pertes de chaleur et les données des forces
électromagnétiques sont automatiquement transférées au module Thermique stationnaire.

Conditions de simulation

Dans HFSS, le calcul électromagnétique du résonateur est effectué dans les mémes conditions
que celui de CST [8]. Les parois sont considérées en niobium dont la conductivité thermique
est définie en fonction de la température.
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FIGURE 4.1 — Schéma de principe du couplage entre les modules HFSS et Thermique
stationnaire dans ANSYS. La géométrie est injectée dans les deux modules. Les solutions de
HFSS sont transférées au module thermique.

La température de fonctionnement du résonateur quadripolaire se situe entre 1,8 K et 2K. Le
transfert de chaleur par convection est alors défini pour les surfaces du résonateur en contact
avec le bain d’hélium avec un coefficient d’échange thermique h dépendant de la température
de I’hélium liquide.

Les données du probléme sont le flux de chaleur produit par le champ magnétique du mode
de fonctionnement du résonateur calculé préalablement par le module HFSS.

Maillage

Comme nous 'avons mentionné précédemment, I’étude thermique du résonateur quadripolaire
nécessite d’'utiliser deux logiciels A’ANSYS : HFSS et Traitement thermique. Afin d’obtenir
des résultats fiables lors des calculs thermiques, il est nécessaire de réaliser le maillage du
résonateur pour les deux modules.

Le module HFSS nécessite de réaliser un maillage surfacique, le plus fin possible sur la surface
des parois du résonateur. Cela permet un meilleur transfert du flux de chaleur des parois du
résonateur dans le module Thermique stationnaire.

Dans le module thermique, un parameétre important est scaling factor. Celui-ci donne des
informations sur la qualité du transfert des données depuis le module HFSS au module
thermique. Un facteur 1 pour scaling factor présente une meilleure déposition du flux du
chaleur calculé par HFSS sur les parois du résonateur. Le moyen le plus sur d’avoir un fac-
teur égale a 1 est de maintenir un maillage surfacique dans le module HF'SS (cf. Figure 4.2) [3].

Une fois que 'importation optimale du flux de chaleur sur les parois de la cavité est assurée,
le maillage dans le module thermique peut étre étudié. Le maillage optimal consiste a réaliser
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au minimum deux mailles dans I’épaisseur de la paroi assurant une fiabilité des résultats et
une durée de calcul acceptable lors de ce processus d’optimisation.

FIGURE 4.2 — Maillage surfacique construit par le module HFSS

4.1.3 Etude thermique du résonateur

L’objectif de I'étude est de vérifier quelle pureté de Niobium est nécessaire aux vues des pertes
RF produites par le champ magnétique pour les trois fréquences de fonctionnement. Nous
avons donc étudié le comportement thermique du résonateur pour deux valeurs extrémes du
RRR du niobium (40 et 380).

Le maillage utilisé dans le module HF'SS est un maillage surfacique trés fin. Ce maillage est
particulierement adapté pour les surfaces courbées, en particulier au niveau des boucles ot le
champ magnétique est maximal. La Figure 4.2 présente le maillage résultant pour le calcul
électromagnétique. Le nombre du mailles est d’environ 10°. Le temps de simulation associé
est de 'ordre de 3 heures.

La figure 4.3 présente le flux de chaleur sur le résonateur pour les trois modes de fonctionne-
ment (1,3 GHz, 2,6 GHz et 3,8 GHz). La distribution de ce flux est identique a celle du champ
magnétique dans le résonateur.

Ce flux de chaleur est transmis au module de traitement thermique afin de déterminer la
distribution de température résultante du résonateur dans le bain d’hélium.

Les conditions aux limites est la convection au niveau de la surface refroidie par I’hélium.
Comme nous l'avons expliqué, le résonateur quadripolaire fonctionne & une température
inférieure & 2K, une température a laquelle 'hélium liquide est dans un état superfluide
(hélium de type II). En effet, 'hélium de type II posséde des propriétés réfrigérantes impor-
tantes. Il est ainsi efficace pour refroidir les cavités et évacuer le flux de chaleur. De plus, sa
conductivité thermique est bien meilleure que I'hélium liquide normal & 4 K.

Le coefficient d’échange thermique a l'interface résonateur-hélium superfluide est appelé
conductance thermique de Kapitza h, = - avec Ry, est la résistance de Kapitza. Dans ce

Ry,
travail, le coefficient d’échange que nous avons utilisé est présenté sur la figure 4.4.

La concentration du flux de chaleur se situe au niveau des tiges. Les tiges sont creuses et elles
ont un diametre de 7mm afin de les refroidir par circulation d’hélium a l'intérieur. La surface
interne de la tige, la plaque supérieure du résonateur ainsi que la surface latérale de I'enve-
loppe du résonateur sont les surfaces d’échange de chaleur par convection avec le bain d’hélium.
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f=1.3 GHz f=2.6 GHz f=3.8 GHz

FIGURE 4.3 — Pertes RF calculées par le module HFSS pour les trois fréquences de
fonctionnement, 1,3 GHz, 2,6 GHz et 3,8 GHz (de gauche a droite).
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FIGURE 4.4 — Coefficient de convection de Kapitza en fonction de la température de d’hélium
liquide de type II [5].
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fi=13GHz | f, =2,6GHz | f3 =3,6GHz
Pertes RF (mW) 1,298 13,7 29,5

TABLE 4.1 — Résultats des calculs avec HFSS des pertes RF dissipées sur le résonateur
quadripolaire en niobium, pour un champ magnétique maximal 100 mT, une température de
2K et un quart du résonateur

Les propriétés mécaniques du Niobium, la masse volumique et la conductivité thermique
définis comme conditions aux limites sont & prendre en compte et & définir.

Dans cette section, nous allons évaluer la distribution de la température du résonateur en
opération. Nous allons étudier la capacité du niobium & évacuer la puissance dissipée en
fonction de son niveau de pureté (RRR=40 et 380).

Par défaut, les simulations avec HF'SS sont effectuées pour une énergie stockée de 1J et
pour un matériau en cuivre. Le champ magnétique maximal calculé est d’environ 2T au
niveau des boucles. Le champ magnétique de fonctionnement du résonateur est d’environ une
centaine de milli-Tesla. La question qui se pose est la valeur de I’énergie stockée a fixer au
module HFSS, afin d’avoir une puissance dissipée sur le résonateur équivalente a un champ
magnétique de 'ordre de 100 mT et pour le niobium comme matériau.

L’énergie stockée dans le résonateur est proportionnelle au carré du champ magnétique H.
Le facteur de normalisation pour un champ magnétique de 100 mT et pour des parois en
cuivre est donné par :

H
“ = H(100mT) (4.1)

H est le champ magnétique maximal pour 1J dans tout le resonateur. La puissance RF
dissipée sur les parois du résonateur est proportionnelle & la résistance de surface. Le flux
de chaleur calculé par HFSS est calculé par défaut avec des parois en cuivre. Le facteur de
normalisation permettant de déterminer les flux de chaleur équivalent pour des parois en
niobium est donné par :

Rcuivre (300 K)

= —— =~ 7
Rniobium (2 K)

(4.2)

La détermination de I’énergie stockée pour les puissances dissipées sur les parois du résonateur
en niobium a 2K et a 100mT est exprimée par :

BE(J) = -~ (4.3)

Le tableau 4.1 présente les puissances dissipées sur le résonateur pour un champ magnétique
maximal de 100 mT, pour les trois fréquences de fonctionnement.

Ces pertes RF sont ensuite transmises au module Thermique stationnaire de HFSS. La
figure 4.5 présente la conductivité thermique du niobium pour les deux RRR. Les données de
conductivité thermique ont été utilisées comme propriétés thermiques du matériau pour le
module Thermique stationnaire de HFSS.
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Les distributions de températures calculées avec le logiciel Thermique stationnaire, pour
les trois fréquences de fonctionnement et les deux RRR 380 et RRR 40 du niobium, sont
respectivement illustrées sur les figures 4.6 et 4.7.

D’apres les résultat trouvés, pour un champ magnétique maximal sur le résonateur de 100mT,
le refroidissement de ’ensemble des tiges et 'enveloppe du résonateur a été bien effectué pour
un RRR 380 et RRR 40. L’idée de creuser les tiges afin de circuler I’'hélium liquide dedans
est une meilleure solution pour d’évacuer toutes les pertes RF présentent sur sa surface.
Comme nous pouvons l'observer, I’échauffement du résonateur se trouve sur les boucle. Le
niobium RRR 380 peut évacuer mieux les pertes RF et rendre le résonateur transparent par
rapport a I’échantillon. Afin d’assurer le bon fonctionnement de résonateur pour des champs

magnétique les plus élevés, I'enveloppe du résonateur ainsi les tige et les boucle seront faites
en niobium RRR 380.
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FIGURE 4.5 — Variation de la conductivité thermique en fonction de la température du bain
d’hélium pour deux RRR du niobium : RRR= 380 (courbe rouge) et RRR= 40 (courbe noire)
[6].
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f= 13GHz f=3.8 GHz

Température (K) Température (K) Température (K)

1.5269 Max 1.7047 Max 1.8728 Max
15235 16792 1.8262
15201 16536 17796
1628 1733

15168

15134 L6024 1.6864
15101 15768 16398
15067 15512 1.5932
15034 L5256 1.5466

1.5 Min L.5 Min 1.4999 Min

Zoom sur une demi-boucle en niobium

FIGURE 4.6 — Distributions en température sur le résonateur en niobium pendant le refroi-
dissement pour un RRR= 380 pour 1,3 GHz, 2,6 GHz et 3,8 GHz (de gauche a droite).
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f= 1.3 GHz f= 2.6 GHz f=3.8 GHz

mpérature (K) Température (K) Température (K)

1.5849 Max 2.0572 Max 2.5187 Max
1.5743 19876 23913

|| 15637 19179 L 22639

L 15531 || 18282 L1 27366

|1 15425 L1 17785 L 20092

= 15318 | 17089 | 18818

| Ls212 | 16392 | 17544
L5106 o 15695 o 16271
1.5 Min 1.4999 Min 1.4997 Min

FIGURE 4.7 — Distribution en température du résonateur en niobium pendant le refroidisse-
ment pour un RRR=40 pour 1,3GHz, 2,6 GHz et 3,8 GHz (de gauche a droite).

4.1.4 Etude thermique de la chambre du mesure

Comme nous I’avons mentionné dans le chapitre III, figure 3.33, la chambre de mesure du
résonateur quadripolaire se compose de 1’échantillon, de son support et de la bride pour la
fermeture de la chambre calorimétrique. Le choix du matériau de cette bride s’est porté sur
l’alliage de niobium titane en connaissance de ses propriétés magnétiques favorables. En effet,
nous avons vu dans le chapitre I que la présence de vortex magnétique lors de la transition
supraconductrice peut entrainer des dissipations trés importantes causées par 1'oscillation
de ces vortex soumis au courant de surface généré par les champs électromagnétiques. Les
pertes sont d’autant plus grandes que la fréquence est élevée. Il est donc essentiel, dans notre
cas, d’éviter les matériaux magnétiques au voisinage du résonateur tel que I'acier inoxydable.

La taille et le type de matériau des éléments de la chambre de mesure ont une influence sur le
refroidissement de I’échantillon, c¢’est & dire, sur la gamme de température de fonctionnement
du résonateur.

Dans cette section, nous allons décrire les choix effectués afin de déterminer le matériau et la
longueur de support d’échantillon. En effet, une fois le choix du matériau pour le support
d’échantillon effectué, les études portant sur les températures de fonctionnement et de champ
magnétique du résonateur peuvent étre effectuées.

Nous avons employé les modules HFSS pour le calcul électromagnétique et Thermique
stationnaire pour le traitement thermique. D’aprés les symétries, les simulations ont été
réalisées sur un quart de la chambre de mesure et pour un champ magnétique de 100 mT.
L’échange thermique avec le bain d’hélium s’effectue sur la surface extérieure de la bride (cf.
fig. 4.8)
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- j«——— Echantillon

«— Support d’échantillon

Surface d’échange
thermique avec I’He

Bride

FIGURE 4.8 — Quart de la chambre de mesure simulée.

Choix du matériau pour le support d’échantillon

La mesure de la résistance de surface s’effectue dans une gamme de champ magnétique allant
d’une dizaine de milli-Tesla jusqu’a une centaine de milli-Tesla. Les pertes RF sur la surface
de I’échantillon, produites par ce champ magnétique sur le dessus de I’échantillon, diffusent
dans I’échantillon, son support et la bride NbTi pour étre extraites dans le bain d’hélium
par convection sur les bords de la bride. Cela se traduit par une augmentation significative
mesurable de la température sur la surface d’échantillon.

La limite supérieure de la température atteinte sur 1’échantillon doit étre inférieure a la
température critique du joint d’indium qui est 3,4 K. En raison de 'augmentation du champ
magnétique au niveau de la fixation de I’échantillon sur son support, cela entrainerait un
échauffement important et fausserait alors la mesure de la résistance de surface. La limite
inférieure est liée & la sensibilité d’environ 5 mK des thermomeétres employés. Ainsi le choix
du matériau pour le support de ’échantillon est un compromis et doit étre correctement
définis afin de permettre des mesures fiables et précises sur toute la gamme de champ entre
quelques milli-Teslas jusqu’a une centaine de de milli-Tesla.

Nous pouvons a présent déterminer la nature du matériau pour le support d’échantillon. Il
doit permettre de refroidir I’échantillon avec un gradient de température de quelque dizaines
de milli-Kelvin pour les faibles champs magnétiques (10mT) & une centaine de milli-Kelvin
pour les champs magnétique élevés.

La température du bain d’hélium est imposée & 1,8 K. Une charge thermique statique est
appliquée sur I’échantillon afin de maintenir sa température a 2K. 2 K. Les pertes RF sur
I’échantillon sont importées du module HF'SS, le gradient de température sur 1’échantillon est
alors calculé pour différents matériaux de du support d’échantillon. Les matériaux étudiés
pour ce support sont : le cuivre, le niobium (pour différents RRR) et le titane. Les conducti-
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vités thermiques de ces matériaux sont présentées dans les figures 4.5, 4.9 et 4.10.
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FIGURE 4.9 — Conductivité thermique en fonction de la température du bain de I’hélium.
Pour le pour le titane (figure de gauche) et 'alliage de niobium titane (figure de droite)
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FIGURE 4.10 — Variation de la conductivité thermique du cuivre de RRR= 50 en fonction de
la température du bain d’hélium [7] [9]

Le tableau 4.2 présente les résultats des calculs. Nous observons que pour un support d’échan-
tillon en cuivre et en niobium de RRR 380, le gradient de température pour un champ
magnétique tres fort sur I’échantillon est inférieur & 200 mK. Pour des champs faibles, il
n’y a pas de gradient de température en raison de leur forte conductivité thermique. En
revanche, I’échauffement calculé pour le NbT'i est trop important ( 3,4 K) a des champs élevés.
L’échantillon n’est pas suffisamment refroidi en raison de la faible conductivité thermique
d’alliage de niobium titane (autour de 30W/mkK).

Le matériau assurant des gradients de températures raisonnables pour les champs magnétiques
faibles et forts est le niobium de RRR40. Nous remarquons bien que pour un champ faible, le
gradient de température est de l'ordre de quelques dizaines de milli kelvin et pour un champ
fort (118 mT), le gradient est de 'ordre de 1,7K.

Pour conclure, le matériau adéquat pour le support d’échantillon est le niobium de RRR
égale a 40.
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- AT‘e’c antillon K
Matériau B — 118 th tlijin —10mT
Cu 0,05 0
NbTi 34 4
Nb (RRR—380) 0,150 0
Nb (RRR—40) 1,7 0,2

TABLE 4.2 — Gradient de température sur I’échantillon due a la puissance RF (f = 1,3 GHz.
L’échantillon est maintenu & minimum 2K & l'aide d’une chaufferette.

Gamme de fonctionnement

Les objectifs de la suite de cette étude sont de caractériser précisément, a la suite de la
définition des matériaux pour le résonateur et le support d’échantillon, dans quelles gammes
de température et d’amplitude de champ le résonateur peut étre opéré selon la fréquence du
mode excité.

Pour ce faire, nous allons étudier le refroidissement de ’échantillon. Nous rappelons que
I’échantillon est en niobium de RRR égale & 380. L’amplitude du champ magnétique varie de
quelques dizaines de mT a une centaine de mT. La température de 1’échantillon doit étre
maintenue entre 1,8 K et 3K afin de pouvoir étudier également la dépendance en température
de la résistance de surface. La température de 1’échantillon est ajustée par une chaufferette
placée sous ’échantillon. Pour le calcul avec le module de Traitement thermique, un flux
de chaleur noté Pepguffererte st ainsi ajouté en dessous de I'échantillon afin d’obtenir la
température souhaitée (2K, 3K) sur la surface d’échantillon.

Comme nous 'avons mentionné précédemment, le principe de la mesure de la résistance de
surface s’effectue par une méthode calorimétrique par compensation (cf. chapitre II). Cette
méthode exige que la puissance émise par la chaufferette soit plus grande que la puissance RF
dissipée sur la surface d’échantillon. Cette condition est un critére fixant le niveau du champ
magnétique. De plus, la température de 1’échantillon ne doit pas dépasser la température
critique du joint d’indium de 3,43 K. Cette condition est utilisée pour la définition de la gamme
du champ magnétique et de la température de fonctionnement du résonateur quadripolaire.

Dans un premier temps, un flux du chaleur est appliqué sous I’échantillon afin d’ajuster la
température de ce dernier & 2 K puis a 3 K. Aprés avoir ajusté la température de ’échantillon,
la puissance RF est ensuite importée du logiciel HFSS pour différentes valeurs de champs
magnétiques, de 200 mT correspondant & un champ magnétique maximal sur I’échantillon de
117mT jusqu’a une dizaine de mT.

Les simulations ont été effectuées pour les trois fréquences de fonctionnement du résonateur.
Nous rappelons que le support d’échantillon est en niobium RRR égale a 40 et sa longueur
est de 50cm. La température du bain de I’hélium est fixée & 1,5 K. Les conditions limites sont
identiques a celles employées précédemment.
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Bgehantition (MT) | Prp(fi) mW | Prp(fa) mW | Prp(f;) mW
117 498101 1,93 4,25
60 12410 18310 1,06
30 3,1110 2 1,2110 1 2,6610 !
15 7,781073 3,021072 6,6510~2
10 3, 191073 1,241072 2,721072
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TABLE 4.3 — Puissance RF dissipée sur 1’échantillon & une température de 2 K en fonction
du champ magnétique et des trois fréquences de fonctionnement (f; = 1,3 GHz, f, = 2,6 GHz
et f3 = 3,8 GHz). La puissance de chaufferette pour avoir une température de 2K sur
I’échantillon est de 0,74 mW. Les valeurs qui sont en gras représentent les puissances RF
dissipées sur 1’échantillon supérieures a la puissance appliquée la chaufferette.
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FIGURE 4.11 — Températures de ’échantillon calculées aprés son refroidissement dans le
bain d’hélium en fonction du champ magnétique maximal sur ’échantillon. La température
initiale de I’échantillon fixée par la chaufferette était de 2 K.

Bgchantition (MT) | Prp(fi) mW | Prp(fo) mW | Prp(fs) mW
117 11 44,1 97.3
60 2,76 11 24,3
30 6.9010! 2,76 6,08
15 1.721071 6.9110! 1.52
10 7.061072 2.83107! 6.22101

TABLE 4.4 — Puissance RF dissipée sur ’échantillon & une température de 3 K en fonction
du champ magnétique et des trois fréquences de fonctionnement (f; = 1,3 GHz, f, = 2,6 GHz
et f3 = 3,8 GHz). La puissance de la chaufferette pour avoir une température de 3K sur
I’échantillon est de 2,2mW. Les valeurs en gras représentent les puissances RF dissipées sur
I’échantillon supérieures a la puissance appliquée a la chaufferette.
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FIGURE 4.12 — Températures de 1’échantillon calculées aprés son refroidissement dans le
bain d’hélium en fonction du champ magnétique maximal sur I’échantillon. La température
initiale de I’échantillon fixée par la chaufferette était de 3 K.

Les valeurs de puissance de la chaufferette permettant de fixer une température de 2K et 3K
sur 1’échantillon sont 0,74 mW et 2,2mW respectivement. Le premier critére qui permet de
fixer les valeurs du champ magnétique est d’avoir une puissance RF dissipée sur ’échantillon
inférieure a la puissance de la chaufferette.

Les résultats des calculs des puissances RF dissipées sur ’échantillon pour les trois fréquences
de fonctionnement et pour les températures de ’échantillon de 2K et 3 K sont présentés dans
les tableaux 4.3 et 4.4. Les valeurs en gras représentent les puissances RF dissipées sur 1’échan-
tillon au dessus de la puissance fixée par la chaufferette. Les gammes de champ magnétique
pour les trois fréquences, par rapport a la puissance de la chaufferette peuvent ainsi étre fixées.

— Pour le premier mode de fonctionnement a 1,3 GHz, la puissance de la chaufferette
est supérieure a la puissance RF dissipée sur ’échantillon. Cela est assuré pour un
champ magnétique maximal sur toute la cavité correspondant au champ magnétique
critique du Nb de 200mT pour la température d’échantillon de 2K, et 30 mT pour
une température d’échantillon de 3 K.

— Pour la fréquence de 2,6 GHz, la gamme du champ magnétique assurant le premier
critére est de 'ordre de 60 mT pour la température d’échantillon de 2K, et 30 mT
pour la température de 3 K sur I’échantillon.

— La gamme du champ magnétique pour de 3,8 GHz assurant le premier critére est un
champ magnétique maximal de 43 mT pour la température de 2K et 15mT pour une
température de 3 K sur 1’échantillon.

Le deuxiéme critére permettant de fixer la gamme de champ magnétique est que la tem-
pérature résultante de la dissipation RF et de la chaufferette doit étre en dessous de la
température critique du joint d’indium.

Les figures 4.11 et 4.12 présentent la variation de la température de 1’échantillon aprés le
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f(T) Bchantillon (mT)
J1(Techantition = 2K) | Beehantition < 120mT
J1(Teehantition = 3K) | Brehantition < 30mT
f2 (TEchcmtillon =2 K) BEchzzntillcm < 60mT
f2 (TEchantillon =3 K) BEchomtill(m <25mT
f3(Tuchantition = 2K) | Brchantition < 43mT
J3(Tuchantition = 3K) | BEchantition < 16 mT

TABLE 4.5 — Champ magnétique et températures limites de fonctionnement du résonateur
quadripolaire, pour les trois fréquences (f; = 1,3GHz, fo = 2,6 GHz et f3 = 3,8 GHz) en
considérant la limite donnée par la température du joint d’indium de 3,43 K.

refroidissement en fonction du champ magnétique maximal sur ’échantillon et cela pour
les températures initiales de ’échantillon de 2K et de 3K et pour les trois fréquences du
fonctionnement (1,3 GHz, 2,6 GHz et 3,8 GHz).

En conclusion de cette étude, les gammes de champ magnétique répondant aux deux critéres,
cités précédemment, pour les trois fréquences de fonctionnement sont résumées dans le tableau
4.5.
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4.2 Etude mécanique du résonateur quadripolaire

Une des étapes essentielles de la conception du résonateur quadripolaire concerne 1’étude de
son comportement mécanique. En plus des contraintes de pression et de températures (sous
vide, bain d’hélium & une température cryogénique de T' = 2K), le résonateur est soumis
a des contraintes mécaniques. Il est soumis & des charges et des pressions provoquant des
contraintes et des déformations qui peuvent altérer d’'une part son fonctionnement, d’autre
part sa structure. Les calculs des contraintes doivent permettre d’évaluer le comportement
mécanique et les limites des structures étudiées.

Les principales sources de déformations et de contraintes du résonateur sont :
— La pression atmosphérique AP = 1bar exercée sur toutes les parois du résonateur
pendant la mise sous vide et avant immersion dans le bain d’hélium.

— La variation de température des parois du résonateur de la température ambiante a la
température de I'hélium liquide.

— Les vibrations générées par l'environnement du résonateur, provenant du systéeme
cryogénique et du dispositif de pompage. Ces vibrations peuvent exciter les modes
propres du résonateur et provoquer des problémes lors des mesures calorimétriques.

Par conséquent, ces sources de déformations peuvent entrainer des irréversibilités endomma-
geant la structure du résonateur. Il est donc impératif de vérifier le comportement et la tenue
mécanique du résonateur a ’ensemble de ces contraintes afin d’éviter des erreurs de mesure
(déformations élastiques) ou des dommages irréversibles (déformations plastiques).

Nous avons étudié dans un premier temps le comportement du systéme a la pression atmo-
sphérique durant la mise sous vide. Dans un deuxiéme temps, le comportement du résonateur
durant le refroidissement a été étudié. Le point crucial est I'impact sur la valeur du gap
apreés le refroidissement du résonateur. Les modes propres de vibration de la structure du
résonateur excités par l’environnement sont également étudiés.

4.2.1 Comportement d’un matériau soumis & une force

Dans cette section, nous allons décrire 1'origine des déformations de la structure des cavités
lorsqu’elles sont sujettes a des forces extérieures.

Pour un matériau de longueur [ soumis & une force sa longueur peut varier de maniére
réversible ou irréversible selon 'intensité de cette force et des caractéristiques mécaniques du
matériau.

La figure 4.13 présente le comportement d’un matériau soumis a une contrainte mécanique.
Lorsque le matériau est soumis & des contraintes faibles, inférieures a sa limite d’élasticité, le
matériau présente un comportement élastique. C’est a dire que le matériau soumis a de faibles
déformations retrouve sa forme initiale a la décharge. La déformation est proportionnelle a la
contrainte imposée. Elle obéit a la loi de Hook o = f(€), o représente la contrainte, € est la
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déformation donnée par % ol 0l est la variation de la longueur du matériau en allongement
ou en contraction, [y est la longueur initiale du matériau.

Lorsque la charge appliquée & un matériau provoque des contraintes supérieures a sa limite
élastique, le matériau plastifie et présente une importante déformation irréversible au moment
du relachement.

Dans le domaine élastique, la déformation correspond & une élongation sans rupture des
liaisons inter-atomiques. Pour de faibles déformations, cette élongation est donc réversible.
Lorsque la contrainte imposée dépasse sa limite d’élasticité, le matériau entre dans le domaine
plastique. La déformation résulte du glissement entre les plans d’atomes, dii aux contraintes
de cisaillement. Le matériau accommode ainsi la contrainte imposée par un réarrangement de
sa structure cristalline, qui conduit a la mise en mouvement des dislocations. Ce mouvement
des défauts cristallins n’est pas totalement réversible a la décharge. Contrairement a la
déformation élastique, la déformation plastique se fait sans changement de volume. Il en
résulte une déformation permanente du matériau lorsque la contrainte est supprimée.

Contrainte {Fa) Eésistance maximale

& la traction {Fm)
Domaine | .
de |’ Domvaime
i:léf-:rrmatii;' -dt - {

&lastique déformation plastique \

o . |

e Point de mopture
L'er't:: Zone de validite
d'élasticité f delaloide

(R%:I Hooks G=E=&

Dréformanon (o)

FIGURE 4.13 — Courbe représentative du comportement d’un matériau soumis a une force de
traction [12]. Les parameétres mécanique évoluent avec la température. A basse température
le matériaux se durcit et sa limite élastique est plus élevée [4].

4.2.2 FEtudes par simulation

Pour effectuer ces études, nous avons utilisé le module Mechanical du logiciel ANSYS. L’ana-
lyse statique linéaire est choisie. Il faut ajouter les analyses de chargement thermique et les
analyses des réponses propres de la structure (les modes de résonances propres en particulier).

L’analyse statique linéaire considére que les forces appliquées sont statiques (invariant au
court du temps). Les matériaux présentent un comportement élastique linéaire.
Dans le cas des cavités, les forces appliquées peuvent étre causées par des différentiels de
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pression et variations de température.

L’analyse statique non linéaire permet de déterminer les déplacements occasionnés par les
forces appliquées grace au calcul de la matrice de rigidité. Les propriétés mécaniques du
matériau varient en fonction de la contrainte imposée. Dans notre cas, la contrainte imposée
est la température.

La figure 4.14 présente un visuel de la maquette 3D réalisée avec I'aide du bureau d’étude du
laboratoire du résonateur.

Puissance RF
injecté

Bride en
<+«— NbTi

Tiges
Enveloppe du résonateur
Echantillon f Boucle
Yy
b Chambre de
S —

Soufflet mesure (Nb)

Pompage (vide)

FIGURE 4.14 — Vue isométrique du résonateur quadripolaire congu au bureau d’étude du
laboratoire.

Les conditions aux limites et chargements

Les calculs structurels employant le module Mechanical d’ANSYS demandent la définition
compléte des forces et des conditions aux limites pour les calculs thermo-mécaniques.

Les forces appliquées sur la structure étudiée doivent étre préalablement définies. Celles-ci
sont la pression appliquée sur les parois du résonateur et la contrainte thermique. Pendant la
mise sous vide, la pression atmosphérique est appliquée. Pour la mise en froid, la pression de
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I’hélium liquide est appliquée mais nous nous attendons a ce que cette contribution soit treés
faible.

En ce qui concerne les conditions aux limites du modeéle, le module Mechanical posséde plu-
sieurs types de conditions afin de s’approche au mieux des conditions réelles. Les principales
conditions utilisées dans le cadre d’une analyse linéaire statique sont : le support fixe, le
support élastique permettant de simuler un support flexible sans friction sur une surface.
Le support sans friction permet de fixer le déplacement des surfaces suivant leur direction
normale.

Dans le cas du résonateur, celui-ci est maintenu (pendu) par des tirants fixés sous la bride
supérieure (cf. fig. 4.14). Cette surface est définie comme une surface fixe sans frottement
dans le module Mechanical, afin que les deux surfaces puissent glisser sans aucune résistance
de part et d’autre.

Les simulations structurelles sur ANSYS requiérent les propriétés thermomécaniques des ma-
tériaux : module d’élasticité, coefficient de Poisson, densité et enfin le coefficient de dilatation
thermique si un chargement en température est appliqué.

Bride en
NbTi Support fixe
Tiges Enveloppe du résonateur
Soufflet
Chambre de

mesure (Nb)

FIGURE 4.15 — Vue isométrique du résonateur et applications des conditions aux limites
et chargement pour 'analyse mécanique. Les surfaces rouges correspondent aux forces de
pression appliquées sur les parois du résonateur, la surface bleue représente la surface de
maintien du résonateur dans le bain d’hélium.

Définition du maillage

Le choix du maillage pour des analyses structurelles avec le module Mechanical est une étape
essentielle afin d’obtenir des résultats fiables.
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Masse volumique (Kg/m?3) | Coefficient de poisson | Module d’Young (293 K/2K) | contraction thermique K~*
Nb 8570 0,38 105/118 4.95107
NbTi 5700 0,33 62/68 6.5107°

TABLE 4.6 — Propriétés mécaniques du Nb et NbTi pour les température de 2K et de 293 K
[2] et [11].

Les éléments du résonateur tels que les brides, les tirants, les tiges ont été considérés comme
des corps flexibles sont modélisés avec des éléments solides.

Une condition de contact sans frottement est considéré au niveau des points de contact entre
les vis et les trous des brides. Il ne peut pas y avoir en effet une pénétration des deux corps;
seul un glissement sans frottement peut se produire entre les deux surfaces. De plus, nous
avons supposé un contact sans séparation entre les brides et les joints de cuivre. Ce contact
sans séparation est appliqué aux deux extrémités du résonateur quadripolaire. Quand le
résonateur revient a la température ambiante, aprés le fonctionnement, il n’induit pas de
séparation entre les brides et les joints du résonateur.

Le maillage est composé d’éléments solides de type quadratique pour une meilleur précision.

Cavité soumise a différence de pression

L’étape initiale de la simulation mécanique est I’analyse de la déformation structurale de la
cavité dans deux cas [12] :
— La cavité est sous vide et la pression exercée sur toute la surface externe de la cavité
est d’un bar.

— La cavité est sous vide et refroidie par le bain d’hélium. Elle est alors soumise & une
pression de 30mbars qui est égale a la pression du bain d’hélium liquide a 2K et
aux contractions thermiques des parois de la cavité. Lorsque les parois de la cavité
subissent une variation de température, ses dimensions varient proportionnellement &
la variation de température AT

AL
T = OéAT

ol « est la contraction thermique.
Les calculs ont été effectués avec les conditions aux limites décrites au paragraphe précédent.
Les propriétés mécaniques du niobium et du NbTi, pour les températures 2 K et 293 K sont
présentées dans le tableau 4.6.

L’étude de la déformation du résonateur pendant la mise sous vide & la température ambiante
permet d’évaluer la déformation du résonateur causée par les forces de pression et notamment
vérifier qu’aucune déformation plastique et irréversible ne fasse varier la fréquence au cours
de la préparation du résonateur a température ambiante (cf. fig. 4.16).

La figure 4.16 présente les résultats du calcul de la déformation du résonateur lors de la
mise sous vide du systéme. Le déplacement maximal, de 'ordre de 0,0136 nm, est observé au
niveau des boucles. Ce déplacement, transmis aux tiges, est causé par la déformation de la
plaque supérieure. Si nous regardons maintenant que les contraintes maximales, de 6.6 MPa,
sont également positionnées au niveau de la plaque supérieure. Cette valeur est trés faible
et est & comparer a la limite élastique du Niobium qui es de 'ordre de 69 MPa [10]|. Nous
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C: Half model_pressure
Total Deformation

Type: Total Reformation
Linit: mm

lime: 1

0.015802 Max
0.014047
0.012292
0.01054 ¢
00087816
0.0070265
0.0052715
0.0035164
00017612
6.1953¢-6 Min

C: Half model pressure
Total Deformation 3
Type: Total Deformation
Unit: mm

Time: 1

0.013618 Max
0.012106
0.010593
0.0090807
0.0075683
0.0060559
0.0045435
0.003031
0.0015186
6.1953e-6 Min

FIGURE 4.16 — Déformations du résonateur en millimétres induites durant la mise sous
vide & la température ambiante de 293 K. La figure & gauche représente la déformation sur
I’ensemble de tout le résonateur. La figure a droite montre le déplacement des tiges causé par
la déformation de la plaque supérieure.

C: Half madel_pressure
Equivalent Stress

Type: Fguivalent fvon-Mises) Stress
Lnit MPa

lime: 1

6.612E Max
L4786

51432

44085

26738

2939

24043

1.4695

0.73478
2.2448e-6 Min

FIGURE 4.17 — Contraintes de Von-Mises en mégapascal induites durant la mise en vide a la
température ambiante de 293 K.
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pouvons conclure que les étapes de mise sous vide du résonateur a température ambiante
ne vont causer aucune déformation significative pouvant altérer de maniére irréversible la
structure de la cavité.

Nous allons maintenant nous intéresser aux déformations engendrées par la mise en froid
du résonateur. Le changement de température de 293,5 K & 2 K provoque une contraction
thermique des parois du résonateur. La variation de gap, la distance entre les boucles et
I’échantillon, fixée a 0,5 mm est un point important a controler. En effet, comme nous 'avons
évalué dans le chapitre I1I, la fréquence du résonateur et le champ magnétique sur I’échantillon
varient fortement avec cette distance.

Nous avons utilisé le module Mechanical d’ANSYS afin d’évaluer I’ensemble des déformations
et contraintes induites par la mise en froid.

F: Thermomeca pression
Total Deformatian

Iype; Total Deformation
Linit mm

Time; 1

0.41558 Max
037022

= 22465
(k27899
023333
018766

= (1142
0.0962337
0.050674
0.0050111 Min

FIGURE 4.18 — déformations en millimétres des parois du résonateur suite au refroidissement
a 2K.

La contraction thermique calculée entre la bride supérieure du résonateur et les piquages
du bas est de 0,4 mm suivant Z ce qui correspond bien & la contraction thermique sur une
longueur de 230 mm du résonateur (cf. fig. 4.18). D’aprés la figure 4.19, nous observons que
les contraintes causées par la mise en froid sont essentiellement présentes au niveau des brides
et du support d’échantillon. Ceci se justifie par le restreint différentiel entre les brides et



4.2. ETUDE MECANIQUE DU RESONATEUR QUADRIPOLAIRE 119

F: Thermomeca pression
Fquivalent Stress

Type: Faurvalent (von-Mises) Stress
Unit: MPa

Time: 1

129 Max
% 114.66
100.32
Bh.998
71.665
57332
= 42999
< 28666
14.232
0.00018798 Min

FIGURE 4.19 — Contrainte de Von-Mises en méga Pascals induite lors du refroidissement du
résonateur dans le bain de I'hélium.

F: Thermomeca pression

F: Thermomeca pression
Directional Deformation 4

Directional Deformation 4
Type: Directional Deformation{X Axis) Type: Directional Deformation(Y Axis)
Unit: mm Unit: mm
Global Coordinate System Global Coordinate System
lime: 1 lime: 1

0.052627 Max 0.019517 Max

= 0.040932 - 0011513
0.029227 0.0035083
0.017542 -0.004496
0.0058464 -0.0125
0.0058188 0.020505

0017544 -0.028509

= -0.029239 -0.036513
0.040924 0.044517
-0.052629 Min -0.052522 Min

FIGURE 4.20 — Déplacement en millimétre des parois du résonateur résultant de la contraction
thermique provoquée par le changement de la température. A droite le déplacement selon

I’axe y qui passe au milieu du résonateur. A gauche le déplacement selon ’axe X passant
entre les deux boucles.
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|

F: Thermomeca_pression
Directinnal Deformation 3

Type: Directional Deformation(Z Axis)
Linit. mm

Global Coordinate System

lime: 1

0.14192 Max
012149
010106
(L8066
0.060194
0039762
001913
-0.0011017
0021524
-0.041965 Min

FIGURE 4.21 — Déplacement des parois du résonateur en millimetre résultant de la contraction
thermique provoquée par le changement de la température, selon 1’axe Z.

support en NbT' et le résonateur en Niobium du fait de la différence entre leur coefficient
de contraction thermique. Cela dit, cette contrainte reste globalement limitée a environ 60
MPa avec localement des pics & 130 MPa (a la base des piquages sur la bride supérieure).
Ces valeurs restent trés inférieures a la limite élastique a froid de 315 MPa [1].

De la méme maniére que lors d’une mise sous vide du résonateur, les contraintes induites
et donc la déformation de la plaque supérieure ont tendance a entrainer les tiges dans un
mouvement de balancier. Les deux paires de tige ont tendance & s’écarter I'une de 'autre.
Cependant le déplacement des boucles est trés limité et inférieur & une vingtaine de microns
(cf. fig. 4.20).

Finalement, en se concentrant sur les déformations causées par la contraction thermique sur
le corps du résonateur et les tiges (cf. fig. 4.21), nous pouvons constater que la distance entre
les boucles et ’échantillon ne varie que d’environ 16 um (soit une variation relative de 2.8 %).
Ceci n’entrainerai qu’une légére variation inférieure & 1% du champ magnétique a la surface
de I’échantillon d’apres la Figure 10 du chapitre 3. La variation de fréquence attendue a été
évaluée a H15kH z.

En conclusion a cette étude mécanique notamment en ce qui concerne les déformations et
contraintes induites lors de la mise sous vide et de la mise en froid de la structure, les valeurs
calculées restent trés faibles n’entrainant ni déformation plastique ni variations importantes
des valeurs de champ & la surface de 1’échantillon.
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parametres pression 1bar | refroidissement 2 K
Déplacement en mm 0,015 0,14
Contrainte maximale de Von-Mises en MPa 6 129
Af(kHz) / 515

TABLE 4.7 — Les paramétres du déformation du résonateur a 2K et 293 K

4.2.3 Le calcul modal

L’analyse modale permet de déterminer quelles fréquences mécaniques peuvent exciter les
modes (résonances) mécaniques de la structure. Il s’agit d’identifier les modes mécaniques
pouvant étre excités par les vibrations mécaniques provoquées par 1’environnement du réso-
nateur. Il peut étre nécessaire d’adapter la géométrie afin d’éloigner les fréquences des modes
mécaniques de celles présentes dans le bruit mécanique environnant.

Dans le cas des cavités, les principales sources de vibrations sont par ’ensemble de 'ins-
trumentation nécessaire au fonctionnement des cavités : les différentes pompes a vide, le
changement d’état des vannes, I’ébullition de I’hélium au niveau des cavités ainsi que les
vibrations provoquées par les activités humaines (routes, transports en commun, ...). Cela
peut exciter les modes propres de la structure du résonateur quadripolaire. Les déformations
des parois du résonateur peuvent engendrer une modulation de la fréquence des modes RF.
De plus, les vibrations des tiges, comme les expériences sur le résonateur du CERN 'ont
montré, cause un étalement important du champ magnétique sur le support d’échantillon. La
mesure de la résistance de surface s’en trouve faussée.

Simulations

Les simulations ont été réalisées avec le module Analysis Modal du logiciel ANSYS. Ce
module calcule les fréquences naturelles d’une structure mécanique. Le module Mechanical
est employé pour calculer la déformée des modes de vibration. Lors d’une analyse modale, les
deux modules sont utilisés conjointement. Le module Analysis modal calcule les fréquences
naturelles circulaires w;. Ces fréquences sont transmises au module Mechanical afin de
déterminer les déformées des modes propres de vibrations ¢;, & partir de I’équation [3] :

([K] = (wi)*[M]) i = 0 (4.4)

avec [K] et [M] les matrices de rigidité et de masse de la structure. Le module Analys modal
suppose que le comportement du matériau est linéaire (domaine élastique). Les matrices [K]
et [M] sont des constantes.

Initialement, le calcul effectue une pré-analyse linéaire statique. Celle-ci est ensuite couplée a
I’analyse modale. La solution de ’analyse structurale statique fournit les conditions initiales
au module calcul modal, comme nous le présentons schématiquement de la fagon suivante :

[KTuo = Floo)([K + 5] = (wi)*[M])é; = 0 (4.5)
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Mode | Fréquence Hz Localisation des déformations
1 263 tiges, boucles et coupleurs
2 302 chambre de mesure et port de pompage
3 323 tiges, boucles et coupleurs
4 429 tiges et coupleurs
) 589 boucles et coupleurs
6 1053 chambre de mesure et port de pompage
7 1063 port de pompage
8 1088 port de pompage
9 1095 port de pompage
10 1499 port de pompage et chambre de mesure

TABLE 4.8 — Fréquences des dix premiers modes mécaniques calculées et localisation des
déformations..

La résolution fournit les fréquences propres de la structure étudiée et les déformations asso-
ciées. Les déplacements calculés par le module Mechanical sont considérés comme des valeurs
relatives et non absolue, Ils dépendent des données générées initialement.

Remarque Le maillage de résonateur quadripolaire et les conditions limites du module
Calcul Modal sont identiques a celle de I'analyse statique.

Résultats du calcul modal

Le modeéle et les conditions aux limites que nous avons utilisés dans cette analyse sont
identiques a ceux présentés dans la figure 4.15 portant sur I’étude de 'effet de la pression sur
le résonateur. Les propriétés du niobium et d’alliage de niobium titane utilisées dans cette
analyse sont rappelées dans le tableau 4.6.

Les dix premiers modes de vibration du résonateur ont été calculés (cf. Tableau 4.8). Les
valeurs des fréquences sont comprises entre 263 Hz et 1499 Hz. Nous pouvons constater que
les premiers modes sont en terme de fréquence trés éloignés des fréquences typiques générées
par l'activité humaine et par les pompes a vide (entre 0 et 100 Hz). Il est cependant a noter
que certaines pompes secondaires comme les pompes turbo-moléculaires peuvent générer
des vibrations a haute fréquence aux environs de 263 kHz. Il peut cependant étre envisagé
d’arréter le pompage et ne compter que sur le cryo-pompage lors des mesures s’il s’avére que
les vibrations puissent générer des instabilités.

Les déformées des modes calculés sont présentées dans les figures 4.22 a 4.26.

En concluant que I’analyse modale du résonateur a bien montré que les fréquences des modes
propres mécaniques du résonateur sont loin des fréquences des vibrations par ’environnement.
Le bon fonctionnement de ce résonateur ainsi que la stabilité des mesures de résistance de
surface devraient étre assurés.
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f =263 Hz f =302 Hz

FIGURE 4.22 — Déformations causées par les modes mécanique du résonateur. A gauche, les
déformations engendrées par le premier mode 263 Hz sont concentrées sur les boucles, les
tiges et sur le port de couplage RF. A droite, déformations causées par le mode a 302 Hz sont
localisées sur la chambre de mesure.

f=323 Hz f=429 Hz

FIGURE 4.23 — Déformations causées par les modes a 323 Hz (figure de gauche) et & 429 Hz
(figure de droite) sont localisées sur les tiges.
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f=589 Hz f=1053 Hz

FIGURE 4.24 — Déformations causées le mode & 589 Hz sont localisées sur le port coupleur. A
droite, des déformations a 1053 Hz sont localisés sur les ports de pompage.

f=1063 Hz f=1088 Hz

FIGURE 4.25 — Déformations causées par les deux modes 1063 Hz et 1088 Hz sont localisées
sur les ports de pompages.
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f=1095 Hz f=1499 Hz

FIGURE 4.26 — Déformations causées par les vibrations mécaniques du résonateur. A gauche,
les déplacements du mode 1095 Hz concentrés sur les ouvertures du pompage. A droite,
les déplacements du mode du vibration 1499 Hz, focalisés sur la chambre du mesure et les
pompage.
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Chapitre 5

Dépot de couches minces protectrices sur
le niobium

5.1 Introduction

Les cavités accélératrices supraconductrices radiofréquences (RF) sont principalement fabri-
quées en niobium massif. L’état de surface ainsi que la composition chimique du niobium
ont une influence critique sur les performances des cavités. Les cavités subissent donc apres
fabrication plusieurs traitements chimiques (abrasion chimique BCP ou électro-polissage, (cf.
section. 0.4.1) et thermiques afin de minimiser les défauts du surface (pollution chimique,
défauts cristalling). Lorsque les cavités sont exposées a l'air, une couche d’oxyde du niobium
d’une épaisseur d’environ 5nm se forme naturellement. Ces oxydes du niobium provoquent
des problémes connus tels qu’une supraconductivité affaiblie causée par des phénomeénes de
diffusion inélastiques (ou de destruction) des paires de Cooper [1]. Ces problémes peuvent
étre améliorés en déposant une couche mince isolante et passivante sur la surface du niobium.
Un traitement thermique subséquent au dépot permet de dissoudre la couche d’oxyde de
niobium ayant subsistée aprés le dépot en faisant diffuser 'oxygéne a 'intérieur du niobium.
Cette couche mince isolante est considérée comme couche protectrice du niobium ayant deux
fonctions :

— Dans le cas du niobium massif : passivation de la surface afin de réduire les dissipations
thermiques causées par la couche d’oxyde native.

— Dans le cas de multicouches : préparer la surface & un dépot d’un matériau supra-
conducteur meilleur que le Niobium en termes de propriétés supraconductrices. Ce
matériau, déposé en multicouches alternativement avec une couche isolante, permettrait
de réduire le champ magnétique au niveau du Niobium et ainsi de pouvoir augmenter
notablement le champ accélérateur dans les cavités.

Ces structures multicouches nanométriques (5-200 nm) doivent étre déposées de maniére
uniformes en épaisseur et en composition chimique sur une surface complexe telle qu'une
cavité SRF. Pour cela, nous allons passer en revue différentes techniques de dépots afin de
sélectionner celle qui semble étre la plus appropriée.
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5.2 Les différentes techniques de dépots des couches minces.

Dans cette partie, les techniques les plus utilisées pour le dépot de couches métalliques seront
décrites. 1l existe plusieurs procédés pour déposer une couche mince : dépot physique en phase
vapeur (PVD), dépot chimique en phase vapeur (CVD) et électrodéposition. Généralement le
dépot des films supraconducteurs de haute qualité sur des substrats se fait par le procédé de
PVD. Les techniques les plus courantes de PVD pouvant produire des couches minces sont
I’évaporation et la pulvérisation.

5.2.1 Evaporation

L’évaporation sous vide repose sur deux procédés de base : I’évaporation de la source puis la
condensation du matériau évaporé sur le substrat. Le processus de dépot est effectué a basse
pression et a haute température. Le chauffage de la source se fait par passage d'un courant
électrique ou par un canon a électrons. Cette technique ne permet pas d’obtenir des dépots
uniformes sur des géométries complexes (procédé de dépodt unidirectionnel). Il n’est donc pas
adapté pour notre application [6].

5.2.2 Pulvérisation

La production des couches minces avec la technique de pulvérisation consiste & bombarder
une cible constituée du matériau souhaité avec des ions de gaz inerte (généralement Ar™).
Les particules se détachent de la cible et forment une vapeur qui se dépose sur le substrat
placé du coté opposé. Les polarités de la cible (cathode) et de la paroi (anode) sont choisies
pour accélérer les ions de 'anode vers la cible [6].

Il existe deux types de pulvérisation :

— Pulvérisation DC : Une tension DC est appliquée entre la cible et les parois de la
chambre de dépot. Avec ce type de technique, on peut pulvériser des matériaux conduc-
teurs et méme faiblement conducteurs, comme les alliages métalliques. Cependant,
une pulvérisation de matériau diélectrique n’est pas possible car les charges fournies
par les ions ne peuvent pas traverser le matériau isolant de la cible, ce qui se traduit
par la création d’une couche de défauts.

— Pulvérisation RF : Cette méthode utilise un champ électrique de trés haute fréquence
qui permet la circulation des charges a la surface du matériau isolant afin que ’on
puisse déposer tous types de matériaux diélectriques (oxyde et nitrure). Nous pouvons
pulvériser directement une cible diélectrique ou métallique sous un gaz réactif comme
I'oxygéne ou l'azote.

Cette méthode présente différents avantages. Par exemple, le dépdt peut étre réalisé a basse
température. De plus, cette technique permet d’obtenir des dépots trés purs. En raison de
son caractére directionnel, la technique de pulvérisation ne permet pas d’obtenir des dépots
uniformes trés minces (quelques nanomeétres) sur des géométries complexes. Cependant, cette
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technique a été trés utilisée pour le dépot de couches minces épaisses (quelques microns) de
Niobium sur un substrat cuivre comme par exemple pour les cavités LHC [3] ou HIE-ISOLDE
au CERN [12].

5.2.3 Electrodéposition

L’électrodéposition est une technique de dépot basée sur des réactions électrochimiques en
utilisant un courant électrique. Cette méthode électrochimique est opérée souvent a partir des
bains de galvanoplastie traditionnels. Ce bain contient le sel métallique approprié (des sulfates,
des chlorures ou d’autres sels). Avec cette technique, seuls les éléments conducteurs peuvent
étre déposés, comme les métaux, les alliages métalliques et matériaux semi-conducteurs. Cette
technique est largement utilisée dans 'industrie en raison de sa grande échelle de production
et de sa reproductibilité. En revanche, cette technique n’est pas adaptée aux multicouches en
raison des problémes de pureté chimique.

5.2.4 Chemical vapor deposition (CVD)

La technique de dépot chimique en phase vapeur, en anglais "Chemical Vapor Deposition,
CVD" consiste a faire croitre un matériau en phase solide & partir d’'un matériau en phase ga-
zeuse. Les précurseurs sont introduits simultanément dans le réacteur. Ils réagissent ensemble
en phase gazeuse pour donner la couche du matériau souhaité. Les produits secondaires
de cette réaction doivent rester sous forme gazeuse afin d’étre éliminés efficacement. La
technique CVD classique requiert le chauffage du substrat afin de permettre la réaction avec
la phase gazeuse (activation thermique). Il existe également une alternative sans chauffage ou
'activation des surfaces est obtenue par la formation d'un plasma (PECVD). L’inconvénient
principal de cette technique est la formation de molécules parasites en phase gazeuse menant
a une contamination importante de la couche déposée [6].

Les différentes techniques de dépot des couches minces que nous avons décrites sont largement
utilisées pour les applications de laboratoire et industrielles. Ces techniques présentent diffé-
rents avantages tels que la capacité de dépot de couches minces de revétement conforme dans
la gamme micrométrique et des couches de haute pureté. Malgré ces avantages, le dépot des
couches minces pour notre application aux cavités supraconductrices nécessite une technique
de dépot différente de haute résolution (nm), ayant une capacité de dépot sur des géométries
complexes afin d’obtenir un dépdt homogeéne. Il est également nécessaire que la technique
permette de déposer tout type de matériaux (isolants et supraconducteurs). L’Atomic Layer
Deposition (ALD) est un procédé de dépot de couches minces atomiques. Cette technique
permet de répondre aux caractéristiques des couches supraconductrices et isolantes appliquées
aux cavités accélératrices.

Dans la suite du manuscrit, nous nous concentrerons sur cette technique de dépot qui a été
utilisée dans mes travaux de theése.
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5.3 La production de couche par la technique ALD

5.3.1 Présentation de la technique

L’ALD est une méthode de synthése de couches minces s’effectuant sous phase vapeur. Le
dépot s’effectue en plusieurs cycles. Chaque cycle correspond au dépdt d’une couche atomique
au cours duquel une surface du substrat est exposée a deux ou plus précurseurs ou réactifs
sous forme vapeur. Ces précurseurs sont injectés séquentiellement. Un cycle se décompose en
quatre étapes (cf. fig.5.1) [14, 16] :

— Injection du premier précurseur : le premier précurseur est introduit, sous forme d’un
gaz, dans la chambre de dépot. Ce gaz réagit avec la surface du substrat afin de former
une premiére couche chimisorbée.

— Purge : Elimination par pompage de I'excédent de précurseur qui n’a pas réagit ainsi
que les produits de réaction.

— Injection du second précurseur : le deuxiéme précurseur est introduit pour réagir avec
la couche chimisorbée résultant de la réaction du premier précurseur avec le substrat.

— Purge : Elimination par pompage de I'excédent de précurseur qui n’a pas réagit ainsi
que les produits de réaction.

La technique ALD est une réaction auto-limitante. Cela signifie que les molécules de chaque
précurseurs utilisés ne peut que réagir qu’avec la surface du substrat ou avec le groupe
chimique du surface. Ces réactions finissent par saturer et s’arréter. La purge entre le pré-
curseur et le réactif est nécessaire pour éviter la réaction entre ces deux éléments dans la
phase gazeuse, car cela pourrait conduire & la formation d’un composé indésirable pouvant se
déposer sur la surface. Ce mécanisme de dépot correspondrait & une méthode de dépdt CVD
non auto-limitante (cf. fig. 5.1) [13].

Une réaction auto-limitante est indispensable afin de garantir I’homogénéité de la couche
nanométrique sur des géométries complexes telles que les cavités accélératrices.

Il en résulte que 'ALD est une technique de dépot trés lente permettant de controler a
I’échelle nanométrique les épaisseurs de couche. Cette technique est adaptée pour des couches
d’épaisseurs inférieures au micron.

Croissance des couches

La saturation de la surface est déterminée par le débit et la durée d’exposition des précurseurs.
Ces deux facteurs peuvent affecter la croissance des couches (épaisseur) pour un cycle ALD.
Dans le cas de la saturation de la surface, tous les groupes de réactif chimique a la surface
sont occupés créant ainsi une mono-couche uniforme a la surface. Pour chaque demi cycle,
les sites réactif changent afin d’assurer la croissance de couche. Il existe deux mécanismes de
'adsorption [26] :
— L’adsorption physique : ¢’est une interaction a faible énergie (AH,q45 = 20 — 80kJ /mol)
entre le précurseur et la surface de substrat. Cette réaction est réversible et elle n’est
pas prise en compte dans la croissance ALD car les résultants de la réaction sont
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— L’adsorption chimique : c¢’est une réaction chimique qui contribue a la croissance des
couches pour la technique ALD. Les nouvelles liaisons chimiques sont formées entre la
molécule et le site de substrat avec un AH,4s = 300 — 4000kJ /mol de haute énergie.

Le processus de chimisorption peut étre réalisé grace a trois mécanismes :

— Par échange de ligands

: Lorsque les molécules précurseurs arrivent a la surface,

elles réagissent avec les sites actifs, typiquement des groupes Hydroxyles (OH)
présents en surface. La molécule du réactif échange un ou plusieurs ligands avec

ces sites actifs (cf. fig 5.2. a).

— Par dissociation : la molécule est associée aux sites actifs en surface (cf. fig 5.2. b).

— Par association : la molécule réactive forme des liaisons avec le site réactif a la
surface sans décomposition (cf. fig 5.2. ¢).

5.3.2 Description des paramétres importants

Plusieurs parameétres de dépot peuvent étre ajustés et optimisés selon le type de couche et

les précurseurs utilisés. Les principaux parameétres sont :

— la température de dépot,

— la durée d’injection des précurseurs,

— le débit d’injection,

— la durée de purge entre chaque cycle d’injection.

Nous allons décrire ci-dessous l'influence de chaque paramétre.
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FIGURE 5.2 — Mécanismes du processus de chimisorption : a) par échange de ligand, b) par
dissociation et ¢) par association.

La température de dépot

La technique ALD doit s’effectuer dans une plage de température, nommée fenétre de tem-
pérature, dans la quelle le processus de croissance reste constant. En dehors de la fenétre
de température, plusieurs processus chimiques et physiques peuvent perturber le processus
ALD, tels que la condensation, la décomposition, une réaction incompléte et la désorption
(cf. fig. 5.3).

A basse température, le précurseur et le réactif peuvent se condenser a la surface du substrat.
De plus, la réactivité des molécules du précurseur ou réactif avec le site cristallin de la surface
du substrat est trés faible. Ceci conduit a une réaction incompléte ne garantissant pas une
bonne homogénéité de la couche.

A haute température, le précurseur et le réactif peuvent se décomposer, formant une com-
posante CVD sur la surface du substrat, ce qui n’est pas souhaitable dans une croissance
ALD. De plus, a haute température, le groupe chimique de la surface du substrat peut se
désorber, au-dessus d’'une certaine température, provoquant un ralentissement de la croissance.

La figure 5.4 représente le taux de croissance des films minces de Y503 en fonction de la
température de dépot de 200°C a 400°C. A partir de ces résultats, nous pouvons constater
que la fenétre de dépot de Y503 est comprise entre 225°C et 300°C; c’est ce qui donne un
taux de croissance optimal.
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en fonction de la température de dépot [23].
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Paramétres de systéme ALD

En plus de la fenétre de température, il existe d’autre paramétres & optimiser afin d’avoir un
taux de croissance optimal des couches déposées a la surface du substrat :

— Débit du gaz : Les quantités du précurseur et du réactif doivent étre optimisées afin
d’assurer une saturation parfaite de la surface.

— Temps de purge : C’est le temps qu’il faut pour éliminer toutes les molécules restant
ou résultant de la réaction du précurseur et du réactif avec la surface du substrat aprés
la saturation. La croissance des couches avec la technique ALD nécessite d’imposer un
temps de purge suffisant pour éviter des réactions du type CVD qui viendraient se
déposer sur la surface du substrat.

5.3.3 Présentation du réacteur ALD de 'IRFU (CEA)

Ce systéeme de dépot se compose d'une chambre de dépdt et d’un espace de stockage pour les
précurseurs. Ces précurseurs peuvent étre sous forme gazeuse, liquide ou solide. Comme nous
I’avons décrit précédemment, le dépot des couches se fait a des températures plus élevées que
la température ambiante, ce qui nécessite un chauffage uniforme de ’ensemble de la chambre
de dépdt a 'aide de résistances chauffantes. Des résistances chauffantes permettent également
d’évaporer les précurseurs liquides et de sublimer les précurseurs solides. Les précurseurs sont
acheminés vers la chambre de dépot a ’aide d’'un gaz porteur, souvent de ’azote neutre ou de
I’argent, qui ne réagit pas avec les précurseurs utilisés. Afin d’éviter ’accumulation des gaz
dans la chambre de dépot, I’écoulement des gaz dans le systéme ALD doit rester laminaire.
Cela permet une circulation de gaz d’une facon homogéne dans toute la chambre de dépot.
Un analyseur de gaz résiduels (RGA) est placé a la sortie de la chambre de dépot. Le RGA est
un spectrométre de masse qui permet d’identifier la composition des gaz analysés. Il permet
d’identifier et de suivre les précurseurs exposés et les produits des réactions chimiques de
surface pendant le dépot et cela pour chaque étape de cycle. Un systéme de pompage est
installé et le systéeme ALD fonctionne & une pression d’environ 1 mbar. Ce systéeme ALD est
controlé par un programme de pilotage automatique des dépots sous NI Labview.

Ce banc ALD comprend 3 lignes de précurseurs solides qui peuvent étre chauffés jusqu’a
250°C, 2 lignes de précurseurs liquides inflammables et 2 lignes de précurseurs oxydant liquides
ou gazeux. Les croissances ALD peuvent étre faites entre la température ambiante et 450°C
dans la chambre de dépot. Cette derniére fait 5 cm de diameétre interne et 50 cm de long.
Ce banc de dépot ALD est destiné a 'optimisation des conditions de croissances ainsi que
I’étude de nouvelles chimies sur échantillons. Le gaz porteur est de 1'azote purifié grace a des
filtres avec des concentration en Oxygéne < 100 ppb.

Ce réacteur permet de faire des dépots sur des petits échantillons de quelques centimeétres (cf.
fig 5.5). Cette chambre de dépdt peut étre remplacée par une cavité de 1,3 GHz afin de faire
des dépots a l'intérieure de cette derniére.
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FIGURE 5.5 — Réacteur ALD de 'IRFU (CEA).
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5.3.4 Conception d’une chambre adaptée aux échantillons QPR

Ce banc de dépot ne permettait pas de réaliser des dépots sur des échantillons de grandes
dimensions tels que le résonateur quadripolaire de HZB et du CERN congus pour mesurer la
résistance de surface d’échantillons plats sous champs RF. Pour cela, une nouvelle chambre de
dépot a été congue pendant ces travaux de thése. Des simulations numériques de 1’écoulement
du gaz dans la chambre de dépot ont été faites en utilisant le module Transport Diluties de
logiciel Comsol [10]. Le but de cette étude est de prédire la nature de 1'écoulement de gaz lors
de I'injection de précurseurs et d’optimiser les temps de purge et d’injection des précurseurs.

La géométrie choisie pour le dépdt d’échantillon QPR est présentée sur la figure (5.6). Cette
chambre de dépot se compose d'un grand cylindre dans lequel I’échantillon QPR est positionné
et maintenu & ’aide d’un porte-échantillon. Aux extrémités, deux cones ont été placés afin
de se raccorder au réacteur ALD existant.

A T'occasion des simulations, des conditions limites ont été définies telles que la vitesse d’entrée
du gaz porteur dans la chambre de dépot et la pression de gaz en sortie qui correspond a 1
mbar.

Injection du gaz

|

Pompage Support d’échantillon
QPR

FIGURE 5.6 — Chambre de dépdt pour I’échantillon QPR.

Pour ce banc de dépot, 'azote est utilisé comme un gaz porteur pour les précurseurs. La
vitesse de circulation de l'azote dans la chambre de dépot est présente sur la figure 5.7. Les
vecteurs représentent ’écoulement de gaz le long de la chambre de dépot. Nous pouvons
constater que I’écoulement de 'azote est laminaire et ne présente aucune turbulence dans la
chambre.

Nous allons maintenant nous concentrer sur ’étude du diffusion de gaz en fonction du temps
(pendant les phases d’injection et de purge). Afin de réaliser cette étude, les parameétres
suivants ont été définis tels que : la température de dépot, la pression et la concentration de
I’azote.

La figure 5.8 ci-dessous montre ’évolution de la concentration du gaz porteur dans la chambre
de dépot en considérant une injection d’une durée de deux secondes, suivie par une purge
de 20 secondes. Nous pouvons constater que la concentration de gaz est relativement bien
homogéne tout autour de 1’échantillon et est maximale aprés 1.5 secondes d’injection. Il
est ensuite nécessaire de pomper sur la chambre pendant une durée comprise entre 15 et
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FIGURE 5.7 — Vitesse d’azote en (m/s) dans la chambre de dépot.

20 secondes afin de faire chuter la concentration de gaz d’au moins un facteur 100. Cette
valeur est tout a fait satisfaisante pour assurer une purge correcte du systéme. Les courbes
représentant les concentrations en entrée et en sortie du systéme se superposent prouvant la
bonne conductance de la chambre de dépot.
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FIGURE 5.8 — A gauche : évolution de la concentration du gaz en fonction du temps aux
deux extrémités de ’échantillon. Au centre, distribution de la concentration de gaz aprés 1s
d’injection. A droite : distribution du gaz aprés 20 s de pompage.

Ces simulations montrent que cette chambre permet de réaliser un dép6t homogéne de
I’échantillon QPR avec une durée de pulse de 2 secondes puis 20 secondes de pompage pour
purger correctement le systéme.

Cette chambre a été fabriquée en acier inoxydable type 316L et a été validée par un test de
fuite en novembre 2020 (cf. fig. 5.9).
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FIGURE 5.9 — Différents éléments de la chambre de dépdt pour ’échantillon QPR aprés la
fabrication.

5.4 Dépo6t d’une couche isolante sur le niobium (I/Nb)

Le dépot d’une couche isolante sur des parois des cavités en niobium est une solution inté-
ressante afin d’empécher la formation de I'oxyde naturel, ce dernier contribuant fortement
a la limitation des performances des cavités supraconductrices. De plus, ceci correspond a
la premiére étape nécessaire pour le dépot de matériaux supraconducteurs en mutlicouches.
En effet, il est nécessaire de découpler et limiter les effets de proximité entre les différentes
couches supraconductrices afin d’avoir une atténuation optimale des champs de surface. Ces
couches isolantes doivent étre compatibles avec la technique de dépot ALD (existence de
précurseurs) et également compatibles avec les conditions extrémes auxquelles ces matériaux
seront exposés (rayonnement ionisant, ultra-vide, température cryogénique, champs électro-
magnétiques intenses). Dans notre étude, nous nous sommes intéressés principalement a deux
types d’isolants : 'oxyde d’aluminium et l'oxyde d’yttrium.

5.4.1 Alumine Al,O3

L’oxyde d’aluminium Al;O3 est un isolant électrique avec une faible constante diélectrique,
une conductivité thermique relativement élevée de (30Wm-1K-1) et une large bande interdite,
tout en étant un trés bon isolant électrique. Ces deux propriétés sont trés intéressantes pour
le scénario multi-couches. Il offre une faible résistance thermique tout en découplant trés
efficacement les couches supraconductrices. De plus, 'oxyde d’aluminium est un alliage stable
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qui présente une bonne résistance a la corrosion.

Le dépot d’oxyde de Paluminium (AlsOs) se fait par des réactions de surface séquentielles de
triméthylaluminium (TMA) et H,O sous 'atmosphére d’azote [26]. L'oxyde d’aluminium se
forme a partir de la réaction suivante :

ZAZ(CHg)g -+ 3HQO — AlgOg + 30[‘[4

Cette réaction en régime ALD se produit sur une large gamme de température (de la tempé-
rature ambiante & 300°C). Nos dépdts ont été faits a 250 °C. Les deux étapes de la réaction,

appelées «demi-réactionsy», impliquées dans le cycle ALD AlyO5 sont illustrées sur la figure
5.10.

OH OH OH (o) (0] (l)

Al H,0
| CH, CH,
c|>|-| HO\ /OH
I
AL ‘A}l’ Al Al
o o o o o o
(A) (B)

FIGURE 5.10 — Réactions surfaciques de TMA et H5O sur un substrat.

Pour le dépot ALD d’Al,O3, le TM A et ’eau sont pulsés dans le réacteur pour une durée
d’une seconde, séparés par une période de purge de quinze secondes. Dans ces étapes de
réactions séquentielles, le produit de la premiére réaction de surface devient un réactif pour
la seconde réaction de surface.

La figure 5.11 montre les précurseurs et les produits de réaction, du méthane dans ce cas,
détectés par le RGA (Residual Gaz Analyzer) pour les premiers cycles de dépot. Un pulse
d’une seconde est suffisant pour la saturation de la surface de la chambre de dépdt. Une
période de quinze secondes de purge garantit que les produits de réaction (C'Hy) et les pré-
curseurs ("M A, H,O) n’ayant pas réagi, soient éliminés avant I'introduction du réactif suivant.
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FIGURE 5.11 — L’intensité des éléments de réaction détectés par le RGA et la pression de la
chambre de dépo6t en fonction du temps.

5.4.2 Oxyde d’yttrium Y503

L’oxyde d’yttrium est un alliage qui est connu pour ces propriétés diélectriques et thermiques.
L’oxyde d’yttrium a une constante diélectrique comprise entre 13 et 19. C’est un matériau
stable chimiquement utilisé comme barriére de diffusion ou revétement anticorrosion. La
production des oxydes d’yttrium avec la technique ALD se fait avec plusieurs processeurs tels
que Y (tmhd)s et Y (MeCp)s avec des sources d’oxygene différentes : 'ozone, l'oxygéne ou
'eau [25, 28]. Ce type de précurseur produit des couches de Y203 cristallins, avec une concen-
tration d’impureté de carbon < 1 au pourcent a quelques pourcent suivant les conditions de
dépots. Le dépot se fait a des températures généralement entre 100 et 350°C.

Dans notre cas nous avons utilisé le tris(methylcyclopentadienyl) yttrium (CpCHs)3Y comme
précurseur, qui peut étre utilisés avec de 'eau comme source d’oxygéne du fait de leur plus
grande réactivité chimique comparé aux précurseurs [ dicétonates classiques ne réagissant
efficacement qu’avec l'ozone [27]. La température de ce dépot est entre 250°C a 300°C.

Pour notre dépdt, nous avons utilisé une durée de pulse de 1,5 seconde pour le précurseur
de (CpCHj3)3Y et 1 seconde pour l'eau séparés par une purge de 15 seconde afin de éliminer
le surplus des précurseurs sous forme vapeur et les produits de réaction dans notre cas les
ligands Cp et du méthane C'Hy (cf. fig.5.12).
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FIGURE 5.12 — L’intensité des éléments de réaction détectés par le RGA et la pression de la
chambre de dépot en fonction du temps.

5.4.3 Préparation du substrat

Plusieurs types de traitement sont mis en ceuvre pour obtenir une surface morphologiquement
et chimiquement appropriée afin de garantir de bonnes propriétés supraconductrices du
Niobium. L’abrasion chimique (BCP) et ’électro-polissage (EP) sont les deux traitements
chimiques les plus couramment utilisés pour garantir de bonnes propriétés supraconductrices
sous champ électromagnétique radiofréquence. Comme nous ’avons écrit précédemment, les
couches minces déposées avec la technique ALD reproduisent exactement la morphologie de
la surface du substrat. Il est alors important de préparer soigneusement la surface du substrat
accueillant le dépot, notamment afin d’en faciliter sa caractérisation physique (épaisseur,
structure, densité) et chimique (pureté). Nous allons présenter les différents processus de
traitement qui ont été utilisés sur les substrats.

L’abrasion chimique (BCP)

L’abrasion chimique ou Buffered Chemical Polishing (BCP) est composée d’un mélange
d’acide nitrique (HNQO3), fluorhydrique (HF) et phosphorique (H3POy). L’acide nitrique
permet d’oxyder la surface du niobium. Ces oxydes de niobium vont ensuite étre dissout par
I’acide fluorhydrique. L’intérét de rajouter I’acide phosphorique dans le mélange est que cela
permet de maitriser cette réaction chimique et donc la vitesse d’attaque de la surface [21].
Les réactions chimiques sont les suivantes [11] :



142CHAPITRE 5. DEPOT DE COUCHES MINCES PROTECTRICES SUR LE NIOBIUM

6Nb+ 10HNO3 — 3NbyOs + 10NO + 5H50

La vitesse d’abrasion dépend fortement de la concentration de chaque acide. Les proportions
de HNO3, HF et H3PO, utilisées sont respectivement (0.14 : 0.53 : 0.7). La vitesse d’at-
taque est typiquement comprise entre 0.3 et 1 um/min selon la température du bain d’acide
(typiquement maintenue en dessous de 25°C) |[9].

Au dela de cette température, la diffusion d’hydrogéne dans le matériau devient trés impor-
tante. Ceci peut dégrader les propriétés supraconductrices du Niobium en formant notamment
en surface des ilots d’hydrures de Niobium a 'origine de 'effet 100K.

L’abrasion chimique a tendance a dégrader la rugosité de surface car la vitesse d’attaque
dépend de l'orientation des grains. Les rugosités typiques obtenues sont de l'ordre de 1
micrometre.

Electropolissage (EP)

La technique d’électropolissage est un traitement chimique de surface couramment utilisé
pour le Niobium et est composé d’'un mélange (électrolyte) d’acide fluorhydrique (HF) et
sulfurique (H2S0,). Une tension d’environ 15 V est appliquée entre 'anode (la cavité en
Niobium) et la cathode (aluminium).

La surface du niobium s’oxyde lorsque le courant circule vers la cathode au contact de 'acide
sulfurique. Ces oxydes de niobium se dissolvent en interagissant avec ’acide fluorhydrique
(HF). Les réactions chimiques sont les suivantes [18] :

Oxydation du niobium : NbNb* + 5= — NbyOs,
Dissolution du niobium NbyOs + 10HF — 2NbF5 4+ 5H50.

Plus la température du mélange acide est élevée, plus le niobium s’oxyde et la vitesse de
dissolution augmente. En effet, la vitesse d’attaque est proportionnelle & la tension appliquée,
a la concentration d’acide sulfurique et a la durée du traitement [11].

L’application d’une tension et donc la concentration des courants électriques au niveau des
zones prépondérantes (effet de pointe) permettent d’obtenir des surfaces moins rugueuses
qu’avec ’abrasion chimique. La rugosité de la surface du niobium obtenue avec cette technique
est d’environ 100 nm. L’électro-polissage est le traitement de surface privilégié pour atteindre
des gradients accélérateurs trés élevés de plus de 30 MV /m. Cependant, les contraintes
géométriques sont relativement fortes (distance entre anode et cathode) afin d’assurer un
polissage homogéne sur toute la surface de la cavité. Cette technique est donc peu appropriée
pour les géométries complexes autres que les cavités elliptiques.

Dans le cadre de cette étude, un traitement de BCP puis EP ont été réalisés sur tous les
échantillons.
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5.5 Etude de la diffusion des oxydes dans le niobium

Dans cette étude, nous nous sommes intéressés a la diffusion et dissolution des oxydes
du niobium présents entre la couche isolante déposée et le substrat, suite & un traitement
traitement thermique a différentes températures. Le but est de déterminer la nature et
I’épaisseur de la couche isolante & déposer sur le substrat ainsi que la température optimale
thermique pour chaque type de couche.

Les substrats que nous avons utilisés sont en niobium de haute pureté (RRR300). Ces
échantillons de niobium ont subi préalablement différents traitements surfaciques tels que
BCP, EP, MP. Les oxydes qui ont été utilisés dans cette étude sont : Al,O3 et Y50s.

5.5.1 La spectroscopie photoélectronique a rayon X (XPS)

La composition élémentaire et 1’état chimique de la surface d’'un matériau peuvent étre
analysés par la technique de spectroscopie de photoélectrons (en anglais : X-ray photoelectron
spectroscopy (XPS)) .

Il existe deux manieres d’utiliser '’XPS. La premiére est I'analyse surfacique du matériau pour
caractériser la composition élémentaire sur la surface du matériau (la profondeur d’analyse
est de quelques nanométres). La deuxiéme est I'analyse de la composition élémentaire et
les états chimiques en fonction de la profondeur de matériau étudié. Pour cela, un faisceau
d’argon est utilisé pour pulvériser une certaine épaisseur a la surface d’échantillon, puis la
mesure d’XPS est réalisée et ainsi de suite. Ceci permet de reconstruire la concentration
des différents composés chimiques en fonction de la profondeur. Dans notre cas, les deux
méthodes ont été utilisées en fonction du besoin d’analyse.

Résultats de ’analyse surfacique

Pour chaque échantillon, six mesures ont été effectuées sur ’ensemble de la surface de 1’échan-
tillon. Le but de cette étude est de vérifier ’homogénéité de la couche mince déposée sur ces
échantillons avec le banc ALD.

L’analyse des spectres XPS a été faite par le logiciel CasaXPS afin de déterminer les éléments
chimiques du matériau étudié, en nous basant sur ’énergie de liaison des électrons arrachés
pendant la mesure XPS [7, 2|. Les résultats sont présentés sur les figures 5.13 et 5.14 pour
les différents types de matériaux déposés sur les substrats de niobium Al,O3/Nb, Y203/Nb.
Les pics détectés sont le carbone (molécules organiques), niobium et oxygéne, ainsi que les
pics du matériau déposé : 'alumine et 'yttrium (cf. fig. 5.13, 5.14). Un pic de carbone a
été observé; cela est di a la contamination de la surface par le carbone. La contamination
provenant des composés d’hydrocarbures était la méme dans chaque échantillon. Ce pic C;
a 248.8eV | bien connu et caractérisé de ’hydrocarbure, est utilisable comme une référence
énergétique des éléments chimiques, notamment pour leur interpolation [15].

Cette étude surfacique en différents points de I’échantillon a permis notamment de vérifier
I’homogénéité du dépdt par ALD et également de se rendre de compte de la pureté du dépot
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FIGURE 5.13 — Analyse surfacique de 'oxyde d’aluminium Al,Os3 avec la technique d’XPS.
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FIGURE 5.14 — Analyse surfacique de 'oxyde d’yttrium Y503 avec la technique d’XPS.
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présent & la surface. Les principales contaminations proviennent et se limitent & un élément
chimique composant les précurseurs (Carbone). En ce qui concerne le dépot d’yttrium, une
pollution au fluor a été détectée provenant probablement d’une contamination du précurseur
utilisé. Nous pouvons également constater que cette technique surfacique ne permet pas de
détecter (ou tres faiblement pour ’Al,O3) la couche d’oxyde de Niobium présente sous la
couche d’environ 10 nm. Une étude en profondeur par abrasion ionique est donc nécessaire.
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Résultats de ’analyse en profondeur

L’étude des éléments chimiques en profondeur a été faite afin d’identifier les oxydes du
niobium présents entre la couche mince déposée et le niobium pur. La mesure d’XPS est faite
suite a ’abrasion du faisceau d’argon.

Dans un premier temps, nous présentons le profil de tous les éléments chimiques détectés
en profondeur (cf. fig. 5.15) pour les couches AlyO5 et Y205. La détermination des éléments
chimiques a été basée sur I’énergie de liaison. Les éléments détectés en profondeur sont le
niobium, carbone et les éléments de la couche déposés : aluminium et yttrium. Nous observons
bien I’absence du fluor pour I’échantillon Y205/Nb contrairement a sa surface (cf. fig. 5.14).
Cela peut s’expliquer par l'existence de traces de fluor dans les réactifs qui forment la couche
du Y50s3. A partir de ces résultats, nous pouvons conclure que les couches déposées sont trés
pures et ne présentent que trés peu de contamination, quelle que soit la profondeur analysée.
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FIGURE 5.15 — Analyse en profondeur de 'oxyde d’yttrium Y503 avec la technique d’XPS.

Nous allons maintenant nous focaliser sur 'identification des oxydes du niobium présents
entre la couche ALD et le niobium pur. Pour rappel, il existe trois types d’oxyde du niobium
qui sont : NbyOs, NbOy et NbO.

Les spectres du niobium Nbs; d’énergie de liaison entre (202¢V — 212eV') contiennent les
pics du niobium pur et ceux des différents oxydes. Un ajustement du spectre de niobium est
essentiel afin de déterminer la proportion de Niobium métallique et de chaque oxyde.

Le pic du niobium Nbgs (du métal ou oxyde) est un doublet. Il est composé des pics 3ds/o
et 3ds2 separés de 2.72eV. L’énergie de liaison du niobium métal Nbsg, ,, est 202.2eV. Les
énergies de liaison de Nbsg, , des trois oxydes (NbsOs, NbOy, NbO) sont respectivement
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203.7¢V, 205.6¢V, 207.7¢V 22, 29].
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Les figures 5.16 et 5.18 présentent les différents spectres obtenus pour les échantillons
Aly,O3/Nb et Y203/Nb sans et avec différentes températures de traitement thermique : 600C,
800C et 650C. Les figures 5.17 et 5.19 présentent les la proportions en % des trois oxydes du
niobium calculées a partir du spectre Nbsq, ,, pour les deux types de dépots AlyO3 et Y20s.
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FIGURE 5.16 — Ajustement des pics du niobium réalisés par le logiciel CasaXPS pour les
couches d’oxyde d’aluminium Al,O3/Nb pour différentes températures de recuit.
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FIGURE 5.17 — Evolution des oxydes de niobium en fonction de la température de recuit

pour les échantillons AlsO3/Nb.

Nous pouvons constater que pour un échantillon non recuit, aprés dépot ALD d’une heure et
demi a 250°C, I'oxyde majoritairement présent a 74% est le NbO et non le NbyOs qui est
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I'oxyde natif majoritaire. Aprés un recuit sous vide, les oxydes du niobium diminuent d’une
fagon significative et le pourcentage du niobium métal est optimal (> 80%) pour un recuit
supérieur a 650C. Cela est expliqué par la dissolution et la diffusion d’oxygéne a l'intérieur
du niobium massif.

D’apres la littérature, 'oxyde NbyOj5 se décompose en oxyde NbO, et ce dernier se décompose
en NbO a une température entre 200C et 300C' selon ces réactions chimiques [17] :

2Nb205 + Nb— 5Nb02,
NbOy + Nb — 2NbO.

Sous l'effet de recuit & des température plus élevées jusqu’a 650C', 'oxyde NbO se décompose
et I'oxygene se diffuse a l'intérieur du niobium.

A partir des résultats d’XPS pour le dépdt d’oxyde d’aluminium Al;Os, la température
optimale qui permet aux oxydes natifs de diffuser dans le niobium est 650C' pour un temps
de 4 heures.

Nous poursuivons maintenant par 1’étude des échantillons de Y;03/Nb. D’apreés la figure
5.19, nous pouvons constater que les proportions d’oxydes sont trés différentes par rapport
a l'oxyde d’aluminium. Sans recuit thermique, et bien que le dépot soit réalisé a 250°C,
nous observons toujours la présence de 'oxyde natif NbyOs. Aprés traitement thermique a
650°C, la concentration de NbyOs est réduite légérement mais reste anormalement élevée.
Ceci montre que la couche d’oxyde d’yttrium n’empéche pas la reformation de I'oxyde de
niobium aprés une exposition a I’air ambiant. Une explication plausible serait que la couche
d’yttrium ne couvre pas intégralement la surface ou alors qu’il existe des défauts de surface
(fissures) permettant une ré-oxydation partielle de la surface. A 800°C, ce phénoméne est
encore plus marqué car l'oxyde natif est majoritaire ; le niobium métallique n’est quasiment
plus présent.

Afin de comprendre plus précisément si la présence anormale de ces oxydes provient d’un
mauvais paramétrage des conditions de dépots, nous avons réalisé des dépots a plus haute
température (300°C) et pour différentes épaisseurs (100 et 150 cycles). Pour information, 100
cycles correspondent a une épaisseur de 12nm. L’ensemble des résultats est résumé dans le
tableau 5.1 et sur la figure 5.20. Nous pouvons constater que quelques que soient les conditions
de dépdt, la présence de 'oxyde natif est toujours présent avant et aprés recuit. Aprés une
recherche bibliographique, il a été constaté que certains films d’oxyde d’yttrium peuvent se
fissurer suite a une exposition a l'air.

La présence de ce type de défauts de surface suite a une exposition a 'air ou & 'humidité
est trés problématique. En effet, ces conditions sont inévitables dans les conditions normales
de préparation des surfaces des cavités accélératrices supraconductrices. L’oxyde d’yttrium
n’est donc pas le matériau le plus adapté pour notre projet de passivation de surface du
Niobium. Cependant, celui-ci serait envisageable pour le projet multi-couches a condition
que les couches supraconductrices soient déposées dans la foulée sans exposition a I’air.
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FIGURE 5.18 — Ajustement des pics du niobium ont été faites par le logiciel CasaXPS pour
les couches d’oxyde yttrium Y503/Nb pour différents température du recuit.
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FIGURE 5.19 — Evolution des oxydes de niobium en fonction de temps et température de
recuit pour les échantillons Y203/Nb.

Nombre du cycles | Température de recuit (C) | Temps de recuit (H) | Nb(%) | NbaOs(%) | NbO2(%) | NbO(%)
100 sans recuit / 9 7 9 4
100 650 4 59 34 7 0
100 650 10 52 47 0 0
150 sans recuit / 7 73 9 10
150 650 4 59 38 2 1
150 650 10 43 93 0 0

TABLE 5.1 — Evolution des oxydes du niobium en fonction de la température de recuit pour
des échantillons Y203/Nb sous un dépot a 300C.
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FIGURE 5.20 — Ajustement des pics du niobium réalisés par le logiciel CasaXPS pour
les couches d’oxyde yttrium Y503/Nb déposé a une température de 300C pour différentes
épaisseurs et températures du recuit.

5.5.2 Analyse par Microscopie Electronique en Transmission (MET)
conventionnelle

La microscopie électronique en transmission est trés intéressante car elle permet de visualiser

et de vérifier a I’échelle atomique certaines caractéristiques de la couche déposée. Dans le
cadre de notre étude, nous avons utilisé ce diagnostique afin de caractériser :

— L’épaisseur réelle du film (par mesure directe) afin de calibrer trés exactement la
vitesse de dépdt de la méthode ALD utilisée exprimée généralement en nm/cycle,

— Les variations d’épaisseur du film, suite au recuit thermique a 600 °C,
— La structure cristalline du dépot (amorphe ou cristallisée),
— Eventuellement la présence de défauts (fissures, inclusions, ...),

— La présence d'une couche intermédiaire non souhaitée.

Cette étude a été réalisée en deux temps. Des premiéres analyses ont été effectuées sur la
plateforme JANNuS-SCALP a IJCLab permettant de mettre en évidence certaines caracté-
ristiques du dépot notamment avant recuit thermique. Malheureusement, la résolution du
microscope (FEI TECNAI LaB6) et des analyses chimiques associées (EDX) n’a pas permis
de réaliser une analyse chimique de la couche. Une deuxiéme campagne de mesure a donc été
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réalisée au Laboratoire de Physique des Solides (LPS) qui a permis de lever le doute grace a
la résolution spatiale offerte par le microscope et ’analyse chimique STEM-EELS.

Des lames minces de MET ont été préalablement extraites par FIB (Focused Ion Beam) par
David Troadec a 'IEMN de Lille (réseau RENATECH) ; pour leur préparation, une couche
protectrice de platine a été déposée sur les échantillons (cf. fig 5.21).

Lames

Une grille au platine

V FWD | Spot
3.00kV| SED |100kX|5163| 3 1.LE.M.N

FIGURE 5.21 — Les lames de différentes épaisseurs d’un échantillon réalisées par la technique
de FIB.

Analyse physique des échantillons par MET

Les échantillons avant et aprés recuit ont été caractérisés par Microscopie Electronique en
Transmission (MET, ou TEM en anglais) par Stéphanie Jublot-Leclerc et Aurélie Gentils, en
utilisant le microscope Tecnai 200kV LaB6 de la plateforme JANNuS-SCALP d’IJCLab.

La figure 5.22 ci-dessous présente des images de MET conventionnelle en champ clair enregis-
trées sur deux échantillons Y203/Nb et AloO3/Nb avant et aprés recuit a 650°C pendant 4
heures.

Il apparait clairement, en accord avec les analyses effectuées par XPS, que la couche visible
avant recuit entre I’AlyO3 et le Nb (figure 5.22 a, fleche grise) qui est de 'oxyde niobium (cf.
étude par STEM-EELS ci-dessous), a disparu aprés recuit a 650°C dans le cas du dépot d'une
couche d’alumine (figure 5.22 c) car cette couche a été dissoute lors du traitement thermique.
L’aspect de la couche d’Al,O3 laisse penser qu’elle est amorphe (ce qui a été confirmé par MET
en haute résolution, cf. ci-dessous). Il est intéressant également de constater que 1’épaisseur
de la couche d’Al,O5 sur 1’échantillon apreés recuit (¢) semble étre moins importante que sur
I'échantillon avant recuit (a) et cela pour un méme nombre de cycles de dépdt ALD. 11 semble
que durant le traitement thermique, la couche d’alumine se densifie. Ceci pourrait étre dii au
dégazage de la couche, notamment celui de I’hydrogeéne.
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FIGURE 5.22 — Images de MET conventionnelle en champ clair d’'une coupe transverse de
I'échantillon Al,O3/Nb (a) avant recuit, (c) aprés recuit, et de I’échantillon Y>03/Nb (b)
avant recuit et (d) aprés recuit.

En ce qui concerne le dépot d’oxyde d’yttrium (figures 5.22 b et d), Panalyse des images
est plus complexe que pour I’Al;O3. Avant recuit (figure 5.22 b), la présence de franges de
Moiré montre que la couche d’Y;0;3 est cristalline. Ces franges ne sont pas visibles aprés
recuit (figure 5.22 d), et 'épaisseur de cette couche d’Y503 est plus fine. Une fine couche en
contraste gris clair est visible avant recuit (figure 5.22 b) entre la couche d’oxyde d’yttrium
et le niobium, ce qui pourrait correspondre & une couche d’oxyde de niobium. Apreés recuit
cette couche n’est plus visible (figure 5.22 d). Il est probable que cette couche ait été dissoute
lors du traitement thermique. Cette observation, en accord également avec les analyses XPS,
viendrait soutenir I’hypothése de la présence de fissures dans la couche d’Y50s3.

Ces résultats montrent que I’ AlsO3 semble plus stable en température que I'Y>03 et sert de
barriére de protection efficace contre la ré-oxydation du niobium exposé a l'air. Des tests
QPR sont en cours pour vérifier si les performances RF sur des échantillons de niobium sont
améliorées suite aux dépots d’oxyde et traitements thermiques subséquents.

Etude de la composition chimique par STEM-EELS

Afin d’identifier la composition chimique de la couche déposée et de 'interface entre ces
couches et le substrat en niobium, une analyse par STEM-EELS (Scanning Transmission
Electron Microscopy — Electron Energy Loss Spectroscopy), mesurant la perte d’énergie des
électrons traversant le matériau a étudier, a été réalisée sur des lames minces préparées pour
I'observation par MET conventionnelle (cf. ci-dessus), extraites d’échantillons Y>03/Nb et
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AlyO3/Nb avant et aprés recuit thermique. La détermination de la cristallinité de ces couches
a également été effectuée par MET en haute résolution. Ces expériences ont bénéficié de
I'utilisation du microscope Nion USTEM 200 du Laboratoire de Physique des Solides (LPS)
a Orsay, dans le cadre d’un projet accepté par la fédération METSA. Les expériences ont été

réalisées par Xiaoyan Li, et 'analyse des spectres et images a été effectuée par Xiaoyan Li,
Mike Walls et Nathalie Brun.

Analyse de la couche AlyO3/Nb

La couche d’oxyde d’aluminium apparait amorphe (cf. fig. 5.23). Le niobium est cristallin
avec des distances compatibles avec le paramétre de maille du Nb massif (0.33 nm) (cf. fig.

5.23). Cela confirme les observations par MET conventionnelle réalisées & JANNuS-Orsay,
IJCLab.

Cristallin

FIGURE 5.23 — Image de MET haute résolution de la couche A1203/Nb avant recuit, avec
deux transformées de Fourrier (FFT) des zones sélectionnées tel qu’indiqué.

L’analyse par STEM-EELS de la couche Al;O3/Nb avant recuit montre 'existence de plusieurs
couches (cf. fig. 5.24) :

— la premiére couche, visible en verte et bleue, représentant ’oxyde d’aluminium, qui
présente des variations d’épaisseur (a priori dit & un artefact de préparation de la lame
mince). La couche d’Al,O3 a une épaisseur égale a 12 nm.

— la couche orange représente 'oxyde de niobium. L’épaisseur de I'oxyde de niobium est
environ 5 nm. Le signal n’est pas suffisamment fort pour déterminer la composition
chimique quantitative de I'oxyde de niobium Nb,O,,.

Aprés recuit thermique 'analyse par STEM-EELS de ’échantillon Al;O3/Nb montre une
réduction de I’épaisseur de la couche d’AlsO3 de 12nm & 10nm, et la couche reste amorphe
(cf. fig 5.25 et 5.26). L’épaisseur de la couche d’oxyde de niobium a été diminuée de 5 & 2nm
apres recuit, cela est da a la diffusion de 'oxygéne dans le niobium massif.
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Distribution des composantes EELS du spectre-image
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FIGURE 5.24 — Carte STEM-EELS de la couche AloO3/Nb avant recuit (& gauche) et
distribution des composantes EELS du spectre-image (a droite) enregistrés le long du rectangle
noir visible sur la carte a gauche.
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FIGURE 5.25 — Carte STEM-EELS de la couche Al;O3/Nb aprés recuit (a4 gauche) et
distribution des composantes EELS du spectre-image (a droite) enregistrées le long du
rectangle noir visible sur la carte a gauche.

Amorphe Cristallin

FIGURE 5.26 — Image MET haute résolution de la couche AlyO3/Nb aprés le traitement
thermique, avec deux transformées de Fourrier (FFT) des zones sélectionnées tel qu’indiqué.
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Analyse de la couche Y503/Nb

Seul I’échantillon Y303/Nb avant recuit thermique a été analysé par STEM-EELS.

La présence de deux couches minces a été observée (cf. fig. 5.27 et 5.28) : une couche d'Y;03
et une couche d’oxyde de niobium. La couche d’Y>03 est polycristalline et d’épaisseur égale
a 15nm (pour 100 cycles d’ALD). La couche d’oxyde de niobium Nb,O, est amorphe et
d’épaisseur 3 nm.

Il a été observé plusieurs zones de défauts sur la couche d’Y>03 de la lame mince extraite
de I’échantillon Y>03/Nb. Les observations par STEM-EELS montrent que ces défauts
correspondent & des inclusions riches en carbone, de taille de 'ordre de 5nm (visibles en
bleu sur la figure 5.28). Ce dépodt non homogeéne explique la mauvaise passivation de 1'Y503
observée apres recuit thermique.

polycristal

Couche
protectrice

FIGURE 5.27 — Image MET haute résolution de ’échantillon Yo03/Nb avant recuit.
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FIGURE 5.28 — Image HAADF (& gauche), carte STEM-EELS de la couche Y;03/Nb
avant recuit (au milieu) et distribution des composantes EELS du spectre-image (a droite)
enregistrées le long du rectangle noir visible sur la carte du milieu.
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5.5.3 Mesure du coefficient d’émission secondaire (SEY) des dépots

Comme nous ’avons montré précédemment, les couches d’alumine et d’oxyde d’yttrium
peuvent étre utilisées comme couches protectrices pour les cavités accélératrices en niobium.
Ces couches vont étre exposées au champ électromagnétique radiofréquence pouvant déclen-
cher, selon les amplitudes de champs et les propriétés de surface, le phénomeéne de multipacting.
Dans des conditions géométriques bien précises et selon le niveau de champ électromagnétique,
une avalanche électronique amplifiée et synchronisée avec le champ radiofréquence est créée.
Ce phénoméne peut dégrader considérablement les performances des cavités accélératrices.
Ce phénomeéne est également observé et source de limitation importante dans les lignes
faisceaux du LHC par exemple. Des nuages électroniques sont crées et stimulés par les champs
électromagnétiques induits par les passages a répétition des paquets de particules a trés
haute énergie [5]. L’existence de ces avalanches électroniques dépendent non seulement de
la géomeétrie et des caractéristiques des champs électromagnétiques (amplitude, fréquence)
mais également trés fortement des propriétés de surface du matériau soumis aux impacts
électroniques. En effet, la croissance de ’avalanche électronique et donc la multiplication des
électrons n’est possible que si la surface ré-émet statistiquement plus d’un électron. Cette
propriété d’émission secondaire (communément SEY : Secondary Electron Yield) est définie
par :
SEY = Nsecondaire/Nprimaire

Afin de limiter ce phénoméne, notamment pour les matériaux ayant un SEY trés supérieur
a 1, des dépots de couches minces peuvent étre réalisées afin de réduire significativement
le SEY apparent de surface. Par exemple, un dépot de nitrure de titane peut étre réalisé
sur les céramiques en alumine (SEY > 3) des coupleurs de puissance afin de neutraliser le
phénomeéne de multipacting.

Dans cette partie, nous nous sommes intéressés a caractériser ce coefficient d’émission secon-
daire pour les couches déposées dans le cadre de cette thése, I’alumine et 'oxyde d’yttrium
de 100 cycles. La mesure de SEY a été faite sur un banc de test dédié sur la plateforme Vide

& Surface d’IJCLab.

Le principe de mesure consiste a enregistrer simultanément le courant d’un échantillon polarisé
négativement (-30 V) et positivement (+50 V) bombardé par un faisceau d’électrons, (qu’on
appelle électrons primaires)[20]. L’énergie des électrons primaires est comprise entre 50 eV et
1500 eV. Certaines précautions sont a prendre pour la mesure du SEY, notamment limiter et
controler au maximum la dose d’électrons nécessaire & une mesure afin de limiter le phénomeéne
de conditionnement. Nous allons montrer, en effet, que le SEY dépend fortement de la dose
d’électrons primaires. Pour cette raison, les mesures sont effectuées a 1’aide d’impulsions
courtes (généralement 30 ms) de faible courant (quelques nano ampéres). Dans ces conditions,
la dose totale d’électrons pour une mesure entre 50 et 1500 eV reste inférieure & 10 nC.

La figure 5.29 montre le SEY mesuré pour deux échantillons de Niobium électro-poli sur
lesquels ont été déposés une couche d’alumine (9nm) et d’oxyde d’yttrium (11 nm). Les deux
échantillons n’ont pas subi de traitement thermique a 600°C. En accord avec les données
trouvées dans la littérature, les oxydes d’alumnium et d’ytrium ont un SEY trés élevé. Le
SEY augmente avec I’énergie des électrons primaires entre 50 et 500eV jusqu’a un maximum
qui est estimé a respectivement 3.6 et 5 pour les oxydes d’yttrium et d’aluminium. Pour des
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FIGURE 5.29 — SEY des couches d’alumine et d’oxyde d’yttrium déposées sur des substrats
de niobium sans conditionnement.

énergies supérieures a 500 eV, le SEY décroit lentement jusqu’a des énergies de plusieurs keV.

Tous les échantillons déposés ont été exposés & ’air avant d’étre mesurés. L’air influence
les propriétés de la surface en raison de la présence d’humidité et des contaminations
particulaire et moléculaire. Ceci entraine la formation d'une fine couche polluée dégradant
significativement le SEY de la surface. Cette couche polluée peut étre désorbée sous un
bombardement photonique (UV), électronique ou ionique (plasma) faisant évoluer le SEY de
la surface [4, 19, 24]. Afin d’étudier ce phénoméne de conditionnement et de mesurer un SEY
représentatif du matériau et non de son histoire (pollution de surface), nous nous sommes
efforcés d’effectuer des mesures en fonction de la durée de conditionnement. Cependant, selon
la nature de la pollution de surface, un changement de structure plus qu'une désorption peut
s’effectuer et par conséquent, le SEY final ne serait toujours pas celui-du matériau mais celui
de la pollution de surface restructurée. En effet, des études sur le cuivre ont pu montrer
qu’'une pollution de carbone en surface se transforme sous irradiation pour former une couche
de graphite [8|. Afin de préciser ce point sur nos échantillons, une mesure XPS a été réalisée
aprés conditionnement afin de détecter la présence d’'une contamination particuliére.

Conditionnement de surface

A Taide du canon d’électrons primaires utilisé pour I’évaluation du SEY, nous avons reproduit
I’effet de conditionnement sur nos échantillons, en bombardant la surface avec un courant
¢élevé (environ 5pA) d’électron de 500 eV avec différentes doses. La dose d’électrons est
controlée par la durée d’irradiation donnée par d = (I xt) ou I est le courant du faisceau
d’électrons. La surface impactée par les électrons correspond & un cercle de 3mm. Le courant
est surveillé au début et a la fin de l'irradiation pour vérifier sa stabilité pendant le processus
de conditionnement.

Nous avons étudié 'effet de conditionnement sur les échantillons précédents. Ils ont été
exposés au faisceau d’électrons a des temps différents : 10 minutes, une heure et jusqu’a
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15h. Les résultats sont présentés sur les figures 5.30 et 5.31. Nous pouvons observer que le
SEY diminue sur toute la gamme d’énergie lorsque la dose de bombardement d’électrons
augmente.

En ce qui concerne I'alumine, le maximum de la courbe de SEY a diminué de 4.5 a 3.8 aprés
seulement 10 minutes de conditionnement (3 mC) alors que celui de 'oxyde d’yttrium n’a que
trés peu varié. Suite & un conditionnement plus important de 15h entre 600mC' et 700mC,
ce maximum s’est stabilisé a des valeurs bien plus faibles de 1.9 pour I'alumine et 1.2 pour
l'oxyde yttrium (cf. fig. 5.30,5.31).
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FIGURE 5.30 — SEY de la couche d’alumine aprés recuit 650°C de la couche d’alumine pour
plusieurs durées de conditionnement.
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FIGURE 5.31 — SEY de la couche d’oxyde d’yttrium aprés recuit (650°C) pour plusieurs
durées de conditionnement.
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FIGURE 5.32 — SEY de la couche d’yttrium en fonction du temps de conditionnement
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Une solution pour réduire le SEY de I’Alumine et de 'oxyde d’yttrium

Le nitrure de titane est connu pour son faible coefficient d’émission secondaire. Afin de réduire
le SEY des couche Al,O3/Nb et Yo03/Nb, une couche trés mince de nitrure de titane peut
étre déposée. L’épaisseur de T'iN doit étre le plus faible afin de ne pas altérer significativement
les propriétés de surface autres que le SEY. La figure 5.33 montre le SEY du nitrure de titane
d’une épaisseur importante estimée a 11 nm (500 cycles ALD) déposé sur un substrat de
silicium. Le SEY maximum pour une surface non conditionnée est de 2 environ et est réduit
a 1.4 aprés 10 minutes de conditionnement (3.4 mC). Ce maximum se stabilise autour de 1.2
apres seulement 100 minutes de conditionnement.

Afin de déterminer ’épaisseur minimale de nitrure de titane devant étre déposée sur les
couches d’oxydes tout en conservant la méme efficacité d’atténuation du SEY, des mesures
ont été faites pour des épaisseurs plus faible de 5.5 nm (230 cycles ALD) et 4.8nm (200 cycles)
de nitrure de titane. Les résultats des mesures sont présentés sur les figures suivantes 5.34 et
5.35. Ces résultats montrent que les valeurs de SEY sont du méme ordre de grandeur que du
celles T@N avec 500 cycles.
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FIGURE 5.33 — SEY d’une couche de TiN d’épaisseur 11 nm déposé sur un substrat de
silicium
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FIGURE 5.34 — SEY d’une couche de TN d’une épaisseur de 5.5 nm (230 cycles) déposé sur
un substrat de niobium.
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FIGURE 5.35 — SEY d’une couche de TiN de 200 cycles (épaisseur de 4.8 nm) déposé sur un
substrat de niobium.
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5.6 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté la technique ALD ainsi que le banc de dépot de 'IRFU
ayant été utilise. Une chambre spécifique a été étudiée et fabriquée afin d’augmenter les
capacités de traitement du banc de dépot. Des échantillons de grandes dimensions notamment
pour le résonateur QPR vont pouvoir étre traités prochainement lorsque le test de référence
aura été finalisé. Nous avons étudié spécifiquement les caractéristiques chimiques de deux
types de couches isolantes, I'alumine et 'oxyde d’yttrium, et de la surface du substrat de
Niobium avant et aprés recuit thermique.

Le traitement thermique de ces couches a différentes températures a montré une dissolution
compléte des oxydes du niobium pour la couche AloO3/Nb a une température de 650°C.

Pour la couche Y503/Nb, des oxydes de niobium sont toujours anormalement présents pour les
différentes températures de recuit (jusqu’a 800°C). La présence de défauts dans la couche d’yt-
trium empéche la passivation compléte du niobium pouvant ainsi se ré-oxyder naturellement.
En conclusion, la couche isolante Al,Os reste le meilleur choix pour la passivation du niobium.

Finalement, des mesures de rendement d’électrons secondaires ont montré que la valeur de
SEY est élevée pour Y50set Al,Os. Cette valeur de SEY peut étre réduite en déposant une
couche de quelques nanométres (4,8 nm) de TIN sur Al,O3/Nb.

Le dépot d’une telle couche de TiN sera indispensable afin d’empécher 'apparition du
phénomeéne de multipacting pouvant empécher ’étude de I'amélioration des performances du
Niobium apreés passivation par une couche d’alumine.
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Chapitre 6

Conclusion

6.1 Résonateur Quadripolaire

Dans le cadre de cette thése, dans un premier volet, un résonateur quadripolaire a été congu.
Ce résonateur est inspiré d’autres résonateurs quadripolaires en opération au CERN et HZB.
Il a été optimisé pour mesurer la résistance de surface d’échantillons supraconducteurs sous
champ radiofréquence. L’originalité de ce résonateur est sa fréquence de fonctionnement
fondamentale de 1,3 GHz. Cette fréquence correspond a la fréquence de référence dans la
communauté SRF. D’autre harmoniques peuvent étre excitées telles que 2,6 GHz et 3,8 GHz.
La fréquence de 2,6 GHz correspond a la fréquence de fonctionnement d’une autre cavité
existante a [JCLab (résonateur type TEqi1) afin de pouvoir réaliser des mesures comparatives.
L’optimisation de la géométrie de ce résonateur a été réalisée en plusieurs étapes :

— Dans cette premiére étape, ’étude RF du résonateur quadripolaire : cette étude a
été réalisée afin de trouver les dimensions optimales de chaque élément du résonateur
assurant un champ maximal au niveau de I’échantillon relativement au champ maximal
dans le résonateur (Héch/Hmax = 75% pour une distance de 0.5 mm entre I’échan-
tillon et les boucles). Cette étude a été réalisée a 'aide du logiciel CST. Plusieurs
itérations ont été nécessaires et plusieurs géométries ont été étudiées avant d’aboutir
a la géométrie finale. Il est & noter que certains éléments (notamment les transitions
entre les tiges et boucles) de ce résonateur sont différents de ceux du CERN et du
HZB. Une attention toute particuliére a été portée sur la problématique des champs
résiduels s’engouffrant dans la structure coaxiale formée par le support d’échantillon
et le bas du résonateur. Bien que faibles, ces champs peuvent induire des dissipations
non négligeables en présence d’irrégularités de surface (notamment au niveau de la
jonction entre I’échantillon et son support) pouvant mener & une mauvaise évaluation
de la résistance de surface réelle de ’échantillon. Il a été trouvé que 1'utilisation
d’échantillons d’'une épaisseur de minimum 15 mm permet d’éviter tout probléme
et assure des mesures fiables dans une gamme de température plus étendue (T>3.34K).

— La deuxiéme étape a consisté a mener une étude thermique sur la géométrie optimisée.
Cette étude a été faite en deux phases. La premiére phase a eu pour but d‘identifier
quelle pureté de Niobium était nécessaire (RRR380 ou RRR40) pour garantir un
échauffement des parois limité méme pour des champs magnétiques importants (> 100
mT). Le niobium de haute pureté (RRR380) est requis afin de maintenir la température
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des boucles a 'extrémités des tiges en dessous de 2K quelle que soit I’harmonique
utilisée. La deuxiéme phase a consisté a étudier ’échauffement de 1’échantillon en
fonction du matériau utilisé pour le support d’échantillon. Afin de rendre possible
des mesures par calorimétrie (compensation de 1’échauffement par une chaufferette
calibrée), il est essentiel de trouver un matériau permettant un léger échauffement
( quelques dizaines de mK) de I’échantillon méme pour des champs trés faibles (<10
mT) et un échauffement raisonnable (de l'ordre de 1K) pour des champs élevés (>100
mT). Le matériau le plus approprié est le Niobium de faible pureté (RRR40). Finale-
ment, les limites opérationnelles en terme de température et d’amplitude de champ
électromagnétique ont été calculées pour les trois harmoniques. A 1.3 GHz, ce QPR
permettrait de réaliser des mesures a 2K jusqu’a un champ sur échantillon de 120 mT. A
2.6 GHz et a 3.8 GHz, le champ maximum est réduit respectivement a 60 mT et 43 mT.

— La derniére étape a été 'analyse mécanique du résonateur. Le calcul des déformations
du résonateur lorsqu’il est soumis a différentes contraintes mécaniques (gradients
thermiques, vide, ...) a été effectué. Les calculs ont montré que la déformation des
parois ainsi que les contraintes subies par le matériau restent trés limitées. Ainsi, les
variations des paramétres RF (fréquence, ...) restent trés limitées et aucune défor-
mation irréversible n’est & craindre. Finalement, une analyse modale a été menée
montrant que les premiéres fréquences de résonance mécanique du résonateur sont
relativement élevées et suffisamment éloignées des fréquences typiques des vibrations
mécaniques générées par ’environnement.

La conception du résonateur a été suffisamment aboutie pour procéder a la mise en plan avec
I’aide du bureau d’étude du laboratoire. Malheureusement, la réalisation de ce résonateur n’a
pas pu aboutir pour des raisons de cofits trés élevés et de délais trés longs. Afin de permettre
la réalisation future de ce résonateur, il serait encore nécessaire de travailler étroitement
avec une entreprise spécialisée dans la fabrication de structures accélératrices en Niobium.
Ceci permettrait éventuellement de faciliter et donc de réduire le cotit de réalisation. Il
serait également intéressant de procéder aux simulations des barriéres de multipacting sur la
géométrie proposée. Des simulations ont été effectuées dans le cadre de cette thése, non pas
sur la géométrie développée mais sur une géométrie existante (QPR en opération & HZB). En
effet, il est essentiel avant tout de s’assurer de la fiabilité de ces simulations en les comparant
a des données expérimentales existantes avant de contraindre la conception.

6.2 Dépodt de couches minces

Le deuxiéme volet de cette thése a consisté a établir et optimiser les paramétres de dépot
de couches minces isolantes en vue d’améliorer les propriétés supraconductrices du niobium,
soit par simple passivation de surface en supprimant les oxydes natifs ayant des propriétés
supraconductrices dégradées, soit, dans un futur plus lointain, par empilage de couches
nanométriques alternativement supraconductrices et isolantes.Cette étude a été réalisée a
I'IRFU (CEA) sur un banc de dépot opérationnel, utilisant une technique de dépot appelée :
Atomic Layer Deposition (ALD). Nos études ce sont focalisées sur deux matériaux isolants :
I'oxyde de I'yttrium et 'oxyde de 'aluminium.
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L’une des premiéres études menées a été 'optimisation du recuit nécessaire aprés dépot
de la couche mince isolante. En effet, le dépot ne pouvant s’effectuer a une température
suffisamment haute permettant la dissolution compléte de I'oxyde natif du Niobium, un recuit
additionnel est requis. Il s’agissait de trouver la température et durée optimales garantissant
une disparition compléte des oxydes (NbO, NbOy et NbyOs) sans altérer la couche nanomé-
trique. Plusieurs dispositifs d’analyse de surface ont été utilisés afin de caractériser 1’épaisseur
des dépots (DRX, TEM), la pureté chimique du dépot ainsi que le taux de présence des
oxydes de niobium (XPS, TEM-EELS).Ces études ont montré que pour une couche d’environ
9 nm d’épaisseur de Al203, un recuit & 650 C pendant 4h est optimal. En ce qui concerne
la couche de Y503, il n’a pas été possible de faire disparaitre l'oxyde de Niobium natif
(Nb2Os). Une explication plausible serait I'existence de défauts (fissures) dans la couche ne
permettant pas une passivation compléte de la surface. Ceci a été également observé dans
la littérature suite a une exposition a l'air. Il serait possible d’éviter cela en procédant au
dépot d'une deuxiéme couche d’un matériau autre afin d’empécher ce vieillissement structurel.

Les matériaux isolants étant connus pour avoir des propriétés relativement mauvaises en
terme d’émission électronique secondaire (SEY), nous avons mené une campagne de mesures
afin d’évaluer le coefficient d’émission secondaire de plusieurs dépots (AlsOs, Y503 et TiN).
Le TiN est un matériau tres utilisé dans la communauté des accélérateurs pour diminuer les
problémes de multipacting. Il a été montré qu'un dépdt méme trés fin (< 4 nm) de nitrure
de titane permet de réduire notablement le SEY apparent d’une couche isolante en Al;O3 ou
Y50;5. Ce dépdt serait méme impératif si 'alumine ou 'oxyde d’yttrium sont utilisés comme
couches dopantes directement en surface d’une cavité accélératrice.

Afin de mesurer directement la résistance de surface de telles couches sous champ électro-
magnétique radiofréquence, une nouvelle chambre de dépot adaptable au banc existant a
été congue et fabriquée afin d’accueillir des échantillons de grandes dimensions pouvant étre
testés dans le QPR opéré & HZB. Malheureusement, la réalisation du test de référence de
I'échantillon (Niobium seul) n’a pu étre réalisé que trés tardivement. Il n’a pas été possible
de finir le programme initialement prévu consistant & faire un dépot d’oxyde d’aluminium et
d’en mesurer la résistance de surface. Au vu des résultats des simulations des barriéres de
multipacting, il serait impératif de déposer également une fine couche de nitrure de titane
telle que discutée précédemment.

Que ce soit pour le dopage de surface du Niobium massif (passivation de la surface) ou pour la
réalisation d’empilements de matériaux supraconducteurs type S-I-S, la qualité de cette pre-
miére couche est essentielle. I faudra continuer la caractérisation de I’ensemble des propriétés
supraconductrices de surface (résistance de surface, gap d’énergie et champ magnétique limite).






Annexe A

Plan de résonateur quadripolaire

A.1 Assemblage QPR

L’échantillon et son support sont montés dans la chambre d’instrumentation puis assemblé
sur le bas de la cavité pour aligner les faces échantillon / fond cavité. Le réglage s’effectue a
I’aide des tirants présents sur ’extérieur de la chambre d’instrumentation et bloqué a I’aide
des contre écrous.

Une fois ce réglage effectué, le haut de la cavité peut étre assemblé, la cote de pénétration
des boucles aura été controle au préalable. Les brides CF63 doivent étre serrées face contre
face pour assurer le bon positionnement des éléments, des joints spéciaux devront étre usinés
si cela n’est pas le cas. Un test d’étanchéité intermédiaire doit étre effectué pour vérifier
I’assemble de ces trois premiers éléments.

Il faut ensuite procéder a la mise en place des sondes de température et de la chaufferette.
La fermeture de la bride comportant des embases étanches permet de lancer le pompage du
vide. Il faut enfin effectuer un test d’étanchéité global pour finaliser ’assemblage.

les plans de résonateur sont présentés en dessous pour chaque élément de résonateur.
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Titre : Conception d’un Résonateur Quadripolaire pour la caractérisation des propriétés de couches minces
supraconductrices en régime radiofréquence pour les cavités accélératrices.
Mots clés : multi-couche, supraconducteur, couches minces, accélérateur, cavité accélératrice, SRF.

Résumé : Les cavités accélératrices supraconductrices
sont aujourd’hui fabriquées en Niobium massif. C’est est
le seul matériau supraconducteur métallique pouvant €tre
utilisé a D’état pur pour fabriquer les géométries
complexes requises. Les progres technologiques ont été
tels ces dernieres années que les qualités de surface
obtenues permettent d’atteindre quasiment les limites
intrinseques du matériau. La recherche de nouveaux
matériaux ou structurations de surface est aujourd’hui
nécessaire pour dépasser la limite du Niobium massif. Ce
travail de thése s’inscrit dans ce contexte en abordant
deux axes importants pour le déploiement de ces
nouveaux matériaux.

Premierement, un dispositif de test d’échantillon dans
des conditions représentatives de I’environnement d’une
cavité accélératrice (température cryogénique, vide,
champ électromagnétique radiofréquence) a été congu. Il
a été optimisé pour mieux répondre aux contraintes liées

au dépot de couches minces que les dispositifs
actuellement en opération. Il est plus compact et permet
de tester des échantillons de géométrie simple et de
petites dimensions.

Deuxieémement, des dépots de couches minces de
matériaux isolants tels que I’AlO3 et ’Y>03 ont été
réalisés par la technique ALD (Atomic Layer
Deposition). Leur propriétés et puretés ont été
analysées par plusieurs techniques avant et apres
optimisation du traitement thermique. Le dépdt d’une
telle couche, d’une dizaine de nanomeétres, est cruciale
pour D’amélioration des performances des cavités
supraconductrices. A court terme, il permet la
passivation de la surface du Niobium afin de supprimer
la couche d’oxyde native présentant des propriétés
supraconductrices amoindries. A plus long terme, cette
couche isolante est indispensable pour le découplage
des couches de matériaux supraconducteurs permettant
la réalisation d’un blindage du substrat en Niobium.

Title : Design of a Quadrupole Resonator for the characterization of the superconducting properties of thin films in
radiofrequency regime.
Keywords : thin films, multi-layer, cavity, superconductor, accelerator, SRF.

Abstract : Superconducting accelerator cavities are
now made from solid Niobium. It is the only metallic
superconducting material that can be used in its
elemental form to fabricate the complex geometries
required. Technological progress has been such in
recent years that the surface qualities obtained
almost reach now the intrinsic limits of the material.
The quest for new materials or surface structures is
thus necessary to overcome the limit of Niobium
technology. This PhD work is addressing two
important axes for the development of these new
alternative materials.

Firstly, a device for testing the sample under
nominal conditions of an accelerating cavity
(cryogenic temperature, vacuum, radio frequency
electromagnetic field) was designed. It has been
optimized to better meet the constraints associated
with the deposition of thin films than the devices
currently in operation. It is more compact and

allows the testing of samples of simple geometry
and small dimensions.

Secondly, deposition of thin films of insulating
materials such as AlO3; and Y20; have been
performed by the ALD technique (Atomic Layer
Deposition). Their properties and purities were
analyzed by several techniques before and after
optimization of the subsequent heat treatment. The
deposition of such a layer, of about ten
nanometers, is crucial for the improvement of
superconducting cavities performances. In the
short term, it allows the passivation of the Niobium
surface in order to remove the native oxide layer
that impair the surface superconducting properties.
In the longer term, this insulating layer is essential
for the decoupling of multiple layers of
superconducting materials allowing the realization
of an efficient shielding of the Niobium substrate.




