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Abstract

This work concerns the characterization of massive and multilayer superconducting
systems by acoustic and Non Destructive Testing techniques (NDT). We studied the
characterization of a number of superconducting materias (Y BaCuzO7.5, PrBaxCuzO7.3,
DyBaCuz0y7.5, HoOBaxCusOy7.5 and Bi>SroCaCu20y). The study is based on the ssmulation
of the acoustic signal received by the acoustic microscope in reflection mode when
exploring a bare or coated material. This exploration of the simulated signal allowed usto
determine the variation in the reflection coefficient R (8) of the exciter acoustic wave of
the materials studied as a function of different parameters such as. coupling liquid,
porosity (p), concentration (x) and temperature (T). This reflection coefficient R (8) will
allow us to deduce their longitudina (V.), transverse (V) and Rayleigh (VRr) velocities.
In addition and for coated materials, we also determined the variations of this coefficient
according to the thickness of the coating layer (d). Finaly, from the analysis of the
reflection coefficient R () and the acoustic signature V (z) we were able to determine the
variations in the elastic properties of the materials considered (bare and coated): the
Y oung's modulus (E), the shear modulus (G) and the Poisson's ratio (V).

Key words:

Acoustic microscopy, Non Destructive Testing (NDT), acoustic waves, reflection coefficient
R(8), acoustic signature V(z), coating, Rayleigh velocity (VRr), €astic properties,
superconducting materials, porosity (p) and temperature (T).



Résume

Le présent travail traite de I’étude des systemes massifs et multicouches
supraconducteurs par des techniques acoustiques et contréle non destructif (CND). La
caractérisation de certains matériaux supraconducteurs (Y Ba&CuzO7.s, PrBaCuzOr.s,
DyB&CusO7.5, HoBa&:CusO7.5 et Bi2Sr.CaCu20y) a été étudiée. L’étude se base sur la
simulation du signal acoustique recu par le microscope acoustique a réflexion lors de
I’exploration d’un matériau nu ou revétu. Cette exploration du signal simulé permet de définir
la variation du coefficient de réflexion R(8) en fonction de I’angle d’incidence (6) de I’onde
acoustique excitatrice de ces matériaux, pour différents paramétres tel que le liquide de
couplage, la porosité (P), la concentration (x) et la température (T), et de déterminer leurs
vitesses longitudinale (VL), transversale (V1) et de Rayleigh (Vr). Par ailleurs, pour les
matériaux revétus, les variations du coefficient de réflexion en fonction de I’épaisseur de la
couche de revétement (d) ont été déterminees. L’ analyse du coefficient de réflexion R(0) et de
la signature acoustique V(z) ont permis de déterminer les variations des propriétés élastiques
des matériaux considérés (nus et revétus) : le module de Y oung (E), le module de cisaillement
(G) et le coefficient de poisson (v).

Mots clés :
Microscopie acoustique, Controle Non Destructif (CND), ondes acoustiques, coefficient de

réflexion R(0), signature acoustique V(z), revétement, vitesse de Rayleigh (VR), propriétés
élastiques, matériaux supraconducteurs, porosité (p) et température (T).
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INTRODUCTION GENERALE



Introduction générale

Le progres de la vie humaine dépend du progres atteint dans différents domaines et
beaucoup plus de I’industrie. Dans le domaine industriel, différents matériaux sous forme des
trois états (solide, liquide et gazeux) sont utilisés. Ces matériaux ont des propriétés et des
caractéristiques specifiques telles que la conduction de I’électricité. L’étude de cette propriété
a poussé de nombreux chercheurs a élaborer et développer de nouveaux types de matériaux
parmi lesquels on note les matériaux dits supraconducteurs. Les supraconducteurs sont des
matériaux qui peuvent conduire le courant électrique c’est a dire transporter des électrons d’'un
atome a l'autre sans résistance. Ceci signifie qu'aucune chaleur, ou toute autre forme d'énergie
n'est dissipée dans ce type de matériaux [1] quand ils sont soumis a une vaeur de la
température dite température critique Tc qui peut les rendre supraconducteurs.

La supraconductivité est un phénomeéne extrémement passionnant de la physique. Elle
a été découverte pour la premiere fois pour le mercure en 1911 [2] dans le laboratoire du
Professeur H.K. Onnes [3]. Les matériaux supraconducteurs ont un comportement particulier
dénomme I'effet de Meissner qui signifie la non-existence de champ magnétique dans ces
matériaux pour n’importe quelles conditions initiales et ceci se fait & une résistance nulle [4,
5]. Les conséquences de l'effet de Meissner mettent en évidence deux propriétés des
supraconducteurs qui sont la chute a zéro de la résistance électrique et I'absence du champ
magnétique dans le matériau supraconducteur [6]. Cette découverte a poussé les chercheurs a
développer des modéles théoriques pour essayer d'expliquer ces phénoménes. Plusieurs
théories ont ains été développées sans succes pour interpréter ce phénomeéne et il a fallu
attendre 1957 pour voir trois physiciens développer la théorie dite BCS qui décrit la
supraconductivité a des températures proches du zéro absolu [7-9]. Elle est la premiere
compréhension théorique microscopique largement acceptée du phénomene de la
supraconductivité [10] qui peut expliquer d’une fagon claire les propriétés supraconductrices
[11]. Cette théorie montre que deux porteurs de méme charge éectronique tels que les
électrons ou les trous Sapparient pour former une nouvelle entité nommée pare
supraconductrice. La création de ces paires de porteurs de méme charge éectrique mais de
Spins opposes qui sont appelés les paires de Cooper est en contradiction avec la loi de
Coulomb. Les deux porteurs de charge d’une méme paire s’attirent au lieu de se repousser
[12, 8]. En 1962, |e scientifique Josephson a découvert que ces paires de Cooper ont la faculté
de traverser une mince couche isolante séparant deux couches supraconductrices. Cette
jonction est nommée jonction Josephson [13, 14, 15, 16]. Elle est liée non seulement a la
compréhension des propriétés supraconductrices, mais également aux possibilités importantes
pour des applications technologiques [17].



L’importance du phénomene de la supraconductivité et la baisse des codts de
production des matériaux supraconducteurs, ont permis leurs utilisations dans de nombreux
domaines, tels que I’industrie, la médecine, I'électronique, ...etc. Grace au phénomeéne de la
|évitation magnétique, des trains a lévitation flottant dans I’air ayant une grande vitesse sont
construits. D'autre part, les supraconducteurs permettent de créer dintenses champs
magnétiques dans des bobines supraconductrices qui peuvent étre utilisées dans des
dispositifs dimagerie médicale telles que I'lmagerie a Résonance magnétique IRM et la
résonance magnétique nucléaire RMN [1]. L’utilisation appropriée des matériaux
supraconducteurs dans ces domaines exige leur caractérisation et la quantification de leurs
propriétés mécaniques, ainsi que I’identification des différents paramétres qui peuvent
permettre leur bon fonctionnement. Dans ce travail, la caractérisation de ces matériaux par des
techniques acoustiques ou la méthode ultrasonique en raison de leur aspect non destructive
(CND) [18-20] a été traitée. La méthode ultrasonique fait appel a la propagation d’ondes
acoustiques genérées a haute frequence [21]. L’exploitation des ondes acoustiques dans le
domaine de la microscopie acoustique a été effectuée la premiére fois a Stanford. En effet,
Quate et Lemons [22] y développéerent leur premier instrument en 1974 appelé SAM
(Scanning Acoustique Microscopy) [23].

Le microscope acoustique a balayage est un dispositif qui peut se décomposer en
quatre parties distinctes: acoustique, électronique, mécanique et imagerie. Dans le microscope
acoustique, la partie d’émission et de réception de I’onde acoustique est essentiellement
composée d’un capteur, ultrasonique, de la ligne a retard en saphir et de la lentille acoustique
[10]. Le transducteur d’ultrason est une pastille piézo-électrique permettant le transfert
d’énergie éectrique en énergie mécanique et inversement [24]. Le principe du microscope
acoustique en mode réflexion est de générer une onde ultrasonore de trés haute fréguence,
puis de I’envoyer vers I’échantillon, recevoir ensuite I’onde réfléchie (ou transmise) et la
traduire en un signa analogique [10] puis en une image. Ce signal permet de caractériser les
propriétés des matériaux supraconducteurs. La modélisation du signal acoustique recu permet
de déterminer la signature acoustique V(z) et le coefficient de réflexion R(8). Le coefficient
de réflexion est une fonction complexe qui représente le module et 1a phase. La méthode de
calcul utilisée, basée sur le bilan mécanique, la continuité des contraintes et des déplacements
a I’interface, a été développée par Brekhovskikh [25]. Cette méthode permet de déterminer les
différents coefficients dans le cas d’un matériau massif ou d’un systeme multicouche (liquide-
couche-substrat). En ce qui concerne la signature acoustique V(z) caractéristique du matériau
étudié [26], (qui est formée de signaux périodiques, dont la périodicité Az des interférences
donne des informations sur I’onde acoustique de surface [27]), nous avons utilisé le modéle

simplifié par Sheppard et Wilson qui est baseé sur lathéorie des ondes [28].



Sachant que les ondes acoustiques ultrasonores a haute fréquence étant tres
rapidement amorties par I’air, il est nécessaire d’utiliser un liquide de couplage pour pouvoir
transmettre le signal émis de la lentille vers I’échantillon (Eau, méthanol, ...etc.). On
distingue plusieurs types de mode de propagation d’ondes acoustiques dans les milieux
solides : les modes en volume (ondes longitudinales et transversales) et les modes en surface
(ondes de Rayleigh et ondes de Lamb).

Dans notre présent travail, les vitesses des ondes de surface et de volume ont été
déterminées a partir du coefficient de réflexion et de la signature acoustique V(z). Ainsi, les
parametres éastiques des matériaux supraconducteurs considérés tels que: le module de
Young (E), le module de cisaillement (G), le module longitudinale (L), le module de volume
(B) et le coefficient de Poisson (v) ont été évalués. Nous avons déterminé aussi les variations
de ces vitesses et paramétres en fonction de la porosité, de la température, et du changement
de concentration x, et de I’épaisseur des couches pour les matériaux multicouches, ont été
déterminées.

Ce travail de these comprend trois chapitres. Le premier chapitre aborde les
généralités sur les matériaux supraconducteurs. Dans e deuxieme chapitre, |e cadre théorique
des calculs, la méthode acoustique utilisée pour caractériser ces matériaux, ains que le
principe de base de la méthode ultrasonique et les modéles utilisés pour déterminer le
coefficient de réflexion et la signature acoustique, ont été exposés. Dans e troisiéme chapitre,
les résultats des calculs obtenus concernant les propriétés des matériaux supraconducteurs
étudiés: YBaCuO, PrBaCuO, DyBapxSrxCuzOr.5, Bi2212 et HoBaCuzO7.5 a partir des
résultats du coefficient de réflexion R(8) et de la signature acoustique V(z), sont présentés.

Enfin, I’étude se termine par une conclusion générale.
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CHAPITRE -I-

| ntroduction générale sur les

supraconducteurs



I- INTRODUCTION GENERALE SUR LES SUPRACONDUCTEURS

I-1 INTRODUCTION

Les matériaux connus peuvent se deviser en trois types ou catégories par rapport a la
conduction du courant éectrique : les conducteurs, les semi-conducteurs et les isolants. Mais
les scientifiques ont pu développer un nouveau phénomeéne qui a produit un autre type de
matériaux: les matéiaux supraconducteurs. Ce phénoméne remarquable de la
supraconductivité est un état particulier de la matiere [1] qui peut rendre le matériau
parfaitement et brutalement conducteur de [I’électricité [2]. Sa compréhension et sa
modélisation ne sont pas aisement accessibles sans connai ssances des notions de la mécanique
guantique [3]. La technologie de la supraconductivité peut s’introduire dans plusieurs
applications industrielles mises au service humain dans différents domaines. Par exemple
dans le domaine du transport, cette technologie joue un réle plus important dans la
construction des trains fonctionnant sans frottement sur les rails (flottants dans I’air =
|évitation magnétique) avec de grandes vitesses proches de celle d’un avion.
Ce chapitre traite du phénomene de la supraconductivité, les différents types de
supraconducteurs, les modé es théoriques utilisés pour la compréhension de ce phénomeéne, la
jonction Josephson, les propriétés et les applications des matériaux supraconducteurs, cette
généralité sur les matériaux supraconducteurs nous permet de connaitre leurs propriétés avant
d'entamer leur caractérisation par des techniques acoustiques.

I-2 DEFINITION

Les matériaux supraconducteurs sont des matériaux qui ont la propriété de conduire le
courant électrique sans aucune résistance a de trés basses températures proches du zéro absolu
(- 273,15°C) [4-8]. Par exemple, un courant électrique peut continuer a circuler indéfiniment
dans un anneau supraconducteur, une fois I’alimentation débranchée. Ces matériaux
supraconducteurs s’opposent également a tout champ magnétique externe [2]. Les deux
caractéristiques principales des supraconducteurs sont : la premiére est I’annulation de la
résistivité du matériau qui se manifeste en dessous d’une température dite température
critique Tc propre a chague matériau [9] tandis que la seconde est liée au caractére
diamagnétique du matériau. Ainsi, les matériaux supraconducteurs peuvent transporter du
courant atrés haute intensité et stocker de I’électricité sans aucune perte.

I-3 HISTORIQUE

Le physicien néerlandais Heike Kamerlingh Onnes a pu découvrir le phénomene de la
supraconductivité en 1911 [9, 10]. Son équipe composée de Gilles Holst, Cornelis Dorsman,
et Gerit Flim. Kamerlingh Onnes avait réussi a liquéfier pour la premiére fois de I'hélium en
1908, ce qui lui permit de mener des mesures physiques jusqu'a des températures de 1,5 K (-
271,6 °C) [11]. Elle entreprit alors un programme de mesures systématiques des propriétés de
la matiere a trés basse température, en particulier la mesure de la résistance éectrique des
métaux. Le 8 avril 1911, elle a pu mesurer la résistivité é ectrique du mercure devenue nulle
en dessous d’une certaine température critique Tc, de l'ordre de 4,2 K [12, 13]. En 1957, une
théorie compléte de la supraconductivité a éé proposée par John Bardeen, Leon Cooper et
John Schrieffer [14]. En 1959, Gorkov a montré que la théorie BCS se raméne a la théorie de
Ginzburg-Landau au voisinage de la température critique d'apparition de la supraconductivité
[15]. Le 31 mai 2007, une équipe de physiciens franco-canadienne a publié une éude [16] qui
a permet d'avancer sensiblement dans la compréhension des matériaux supraconducteur. En
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janvier 2008, I'équipe du professeur Hosono du Tokyo a pu découvrir I'existence d'une
nouvelle classe de supraconducteurs dopé avec du fluor sur le site de I'oxygene [17]. En mai
2008, le groupe du professeur Johrendt de l'université de Munich a pu observer la
supraconductivité dans le compose BaoeKosFe2As, avec une température critique Tc de
I'ordre de 38K [18].

1-4 CARACTERISTIQUES DES SUPRACONDUCTEURS

Les matériaux supraconducteurs ont des caractéristiques spécifiques telles que les
paramétres du champ magnétique critique Bc et de la densité du courant critique Jc. Les
valeurs de ces parameétres déterminent la limite au-dela de laquelle le matériau passe de |'état
supraconducteur a celui derésistif [19, 20]. Les trois grandeurs définissent un volume critique
[21] au-dela duquel le composé perd ses propriétés supraconductrices (Figure. 1. 1).

Températurey Résistance zéro

Tc (B=0, J=0) Etat de Transition

» Densité du courant

Bc (T=0, J=0)

Champ magnétique

Figure 1.1: Volume critique.

I-4.1 La Température Critique Tc

On peut obtenir un matériau supraconducteur a partir d’une opération de
refroidissement de ce matériau jusqu’a sa température critique Tc. Dans cette opération, les
atomes vibrent moins car la température baisse et on va observer que la résistance décline
lentement et tombe a zéro alatempérature critique Tc (Figure. 1.2). [22, 23].



Métal non-
Résistance supraconducteur
A
< Supraconducteur
» Température
0K Tc

Figure 1.2: Courbe de résistance en fonction de la température.

S la température critique Tc est inférieure a 30 K, on obtient des matériaux
supraconducteurs a basse température critique BTC, au contraire si elle est supérieure a 30 K,
les matériaux supraconducteurs obtenus sont dits supraconducteurs a haute température
critigue HTC qui sont de type Il [1] et qui ont été découvert par J.G. Bednorz et K.A Mller

en 1986 [24].
L e tableau suivant donne une idée sur certaines valeurs de températures critiques.

Lessupraa | La-xSrxCuOs | YBaCusOrx | Bi2Sr2CapCuszOg+x | TizBapCarCuszOgx
haute Tc

Te (K) 35 93 110 120

Tableau 1.1: Température critique pour quelques matériaux supraconducteurs [10].

La découverte de la supraconductivité a haute température HTC dans les cuprates
marqua un tournant décisif dans I’histoire de la supraconductivité [24]. Elle ouvrit le champ a
des applications s’affranchissant de la contrainte de I’utilisation de I’hélium liquide, elle remit
en cause lavalidité de lathéorie BCS et ainsi obligeant les théoriciens a proposer de nouvelles
théories microscopiques de la supraconductivité [14]. La figure 1.3 illustre I’évolution des
températures critiques des principaux matériaux supraconducteurs en fonction des années de
découverte.
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Figure 1.3: Evolution des températures criticques des principaux matériaux supraconducteurs.

1-4.2 La résistivité nulle

On peut dire que la premiéere empreinte du caractére supraconducteur d’un matériau
est sarésistivité nulle [2] en dessous de Tc due a I’absence de champ magnétique externe [9].
En dessous de T, la phase supraconductrice est stable, par contre qu’au-dessus de Tc¢ la phase
normale posséde généralement les propriétés d’un métal ordinaire [9, 25]. Lorsque la
résistivité change brusquement, I’intervalle de la température T est trés étroit et il est inférieur

a10°K dansle gallium trés pur [26].

Lafigurel.4 illustre le changement de larésistivité en fonction de latempérature.

R (M)

Etat supraconducteur

Etat normal

Tc

» T(K)

Figure 1.4: Variation de larésistivité en fonction de la température d’un supraconducteur.

La courbe du changement de la résistivité en fonction de la température comprend

trois zones:

T < Tc I’échantillon est dans I’état supraconducteur, donc p(T) = 0.
T = Tc début de latransition résistive de la valeur a I’état normal et disparition de

la supraconductivite.
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T > Tc comportement métallique ou normal de I’échantillon.

1-4.3 Le champ critique

Durant I’état supraconducteur, la résistance p(T) est nulle, dans ce cas les matériaux
supraconducteurs ne peuvent pas supporter I'application des champs magnétiques extérieurs
au-dela d'une certaine valeur critique du champ Hc. La courbe Hc(T) est une fonction de
I'équation [10] :

He (T)/He (T=0)=(1-(T/T)")  PourT<Te (1.1)

La figure 1.5 représente la variation du champ critique en fonction de la température
pour les supraconducteurs de type .

HS‘,{HC ©)

Etat normal

Etat supraconducteur

> T/Tc

0 1
Figure 1. 5: Variation du champ critique en fonction de latempérature.

1-4.4 Le courant critique

Un champ magnétique peut étre créé a la surface d’un matériau supraconducteur et
sur une profondeur A lors de la circulation d’un courant électrique dans I’échantillon. Ce
matériau peut perdre ses propriétés supraconductrices dans le cas ou ce champ est trop
important et sa valeur dépasse celle du champ critique Hc [20]. D’ ou I“existence de courants
critiques, cette limite est une grandeur intrinseque au matériau. Plus lavaleur de Hc est faible,
plus celle de Jc critique I'est également [10].

1-4.5 Effet Meissner

La seconde empreinte des matériaux supraconducteurs est leur aptitude a expulser un
champ magnétique extérieur appliqué Ha de faible amplitude. Ces matériaux peuvent faire
cette expulsion du champ que s’ils sont refroidis en dessous de leur température critique Tc
[2]. Donc pour une résistance nulle, les matériaux supraconducteurs se caractérisent par un
diamagnétisme parfait et réversible [27]. Ce comportement particulier est appelé I'effet
Meissner c’est a dire la non-existence de tout champ magnétique dans le matériau pour
n’importe quelles conditions initiales [1]. Meissner et Ochsenfeld [28] ont expliqué cette
propriété des supraconducteurs par I’apparition d’un supra courant a la surface du matériau
supraconducteur créant un flux magnétique B qui s’oppose exactement au champ magnétique
extérieur. Ainsi, c’est I’apparition de courants supraconducteurs de surface qui empéche le
champ magnétique de pénétrer a I’intérieur du matériau [13].
Lafigure suivante (Figure 1.6) illustre I’effet Meissner dans une sphére supraconductrice [29]:
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T>Tc T<Tc
Figure 1.6: Diamagnétisme parfait des supraconducteurs (Effet Meissner).

I-4.6 Longueurs Caracteéristiques

Il y a deux longueurs caractéristiques de I’état supraconducteur, la premiére est la
longueur de pénétration de London A. et la deuxieme est lalongueur de cohérence €. Ces deux
parametres différent des supraconducteurs a haute température de ceux des supraconducteurs
conventionnels parce qu’ils dépendent des axes cristallographiques a, b, et ¢ [20].

a) Profondeur de pénétration

La longueur de pénétration de London AL est la profondeur de pénétration du
champ magnétique telle que définie par F. et H. London en 1935 [30]. L'induction ne sannule
pas brutalement a la surface de séparation d’une région supraconductrice avec le vide, mais
tend exponentiellement vers zéro avec une constante de décroissance AL [31]. La profondeur
de pénétration est déduite des éguations de London suivantes [32] :

E=d(AJS)/dt (1.2)

h=—crot (AJS) (1.3)
ol A=y N (1.4)
Avec : Ns est |la densité des électrons supraconducteurs

e: est lacharge de I'éectron.
C: est lavitesse delalumiére.

On peut écrire la fonction de la profondeur de pénétration AL en fonction de la
concentration Ns des électrons supraconducteurs:

o T
IL:{A’pNez} (1.5)

b) Longueur de Cohérence

La notion de lalongueur de cohérence a été introduite dans les supraconducteurs
par A. B. Pippard de I'université de Cambridge en 1953 qui a proposé une géenéralisation non
locale des équations de London [33]. Cette longueur, qui est notée par &, représente la plus
petite taille du paquet d’onde pouvant étre formé par des porteurs de charges
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supraconducteurs et mesure également I’amortissement du courant supraconducteur [20]. Son
expression est donnée par lardation suivante :

IV
z,=a 1.6
o=ary (16)
P 2E
ou': Ve =—F=,—F 1.7
u F T m m (1.7)
Avec : a est une constante dépendant du matériaul.

VE est lavitesse des électrons a la surface de Fermi du matériau.

I-5 DIFFERENTS TYPES DE SUPRACONDUCTEURS

I-5.1 Critéres de classement

L’historique des supraconducteurs montre que le phénomeéne de la supraconductivité
a été découvert pour la premiére fois dans les métaux simples (mercure), puis que les
matériaux possédant la propriété de la supraconductivité pouvaient étre de nature diverse tels
gue les métaux complexes, les céramiques ou les oxydes. La différence se retrouve au niveau
de deux paramétres essentiels a la supraconductivité : le courant critique Ic et le champ
critique He. Ces paramétres critiques fixent une limite au-dela de laguelle e matériau perd ses
performances supraconductrices [1]. Les supraconducteurs ont éé divisés par le physicien
soviétique A. Abrikosov en deux types suivant leur comportement lorsqu’ils sont soumis a un
champ magnétique [21]. Lorsqu'on trace le champ magnétique interne H (I'induction) en
fonction du champ magnétique externe B, les courbes donnent deux comportements
différents. Ceux-ci définissent les deux types de supraconducteurs [33].

1-5.2 Les supraconducteurs de type |

Les matériaux supraconducteurs de type | ne possedent qu'un seul champ critique He,
et leur diamagnétisme est parfait [34, 35]. En réalité, I'induction magnétique pénétre sur une
certaine profondeur (la longueur de London A.), dans laquelle se développent des
"supercourants' d'écrantage. Lalongueur A est de |'ordre de quelques dizaines de nanométres
dans les supraconducteurs classiques [35]. Un matériau parfaitement supraconducteur (donc
de type |) repousse tout champ magnétique extérieur, d'ou un effet de lévitation possible.
Dans ces matériaux, la répartition du courant n'est pas homogene, le courant circule
uniquement en surface, dans I'épaisseur de London [2].

La plupart des supraconducteurs conventionnels se comportent de cette fagon [36],
les échantillons trés purs de plomb, de mercure, et d'éan sont des exemples de
supraconducteurs de type I. La figure 1.7 montre que le champ magnétique induit repousse
parfaitement le champ magnétique appliqué jusqu’a ce que le matériau incriminé passe
brutalement de I’état supraconducteur a I’état normal.
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Supraconducteur de type |

Etat normal

Etat supraconducteur

Champ magnétique induit

\ 4

Champ magnétique appliqué He

Figure 1. 7: Evolution du champ génére par un supraconducteur de type | en fonction du
champ extérieur appliqué.

1-5.3 Les supraconducteurs de type |1
Les matériaux supraconducteurs de type Il possedent deux champs critiques Hc: et
Hco. Le second étant nettement plus éevé que le premier (jusqu'a plusieurs centaines de teslas
dans les oxydes) [13, 37, 38]. La présence de ces deux champs critiques rend les choses plus
compllquees d’ou I’apparition de trois zones sont [13] :
En dessous de Hc1, |e comportement est analogue a celui des supraconducteurs de type
l.
Pour des champs compris entre les deux valeurs critiques, le diamagnétisme n'est pas
parfait et |'écrantage est partiel. Le supraconducteur se trouve dans un état mixte. Bien
que supraconducteur, le matériau est pénétre par |e champ magnétique extérieur.
Au-delade la seconde valeur critique, le matériau redevient normal.

Les supraconducteurs en céramique a hautes températures tels que le YBaxCuzOr
(Yttrium, Barium, Cuivre, Oxyde) et le Bi2CaSr.Cu:0Os (Bismuth, Cacium, Strontium,
Cuivre, Oxyde) sont des exemples des supraconducteurs de type 11. Lafigure 1.8 représente le
champ magnétique induit en fonction du champ magnétique externe appliqgué a un
supraconducteur detypelll.

15
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Champ magnétique appliqué

Figure 1. 8: Evolution du champ magnétique généré par un supraconducteur de type Il.

La théorie de I'éat mixte a été proposée pour les supraconducteurs de type Il par A.
Abrikosov en 1957 [39]. Quand ceci se produit, le matériau est dit dans un état mixte, avec
une partie du matériau dans I'état normal et I’autre partie qui est toujours dans I’état
supraconducteur. Les supraconducteurs de type Il ont des valeurs beaucoup plus grandes de
Hcz. Par exemple, le compose Y BaxCusO7 a des valeurs de champ critique maximum proches
de 100 Teda.

1-6 LES VORTEX

Les matériaux supraconducteurs de type Il, grace aux propriétés de leur état mixte,
induisant de forts paramétres critiques, sont de plus en plus étudiés. Lathéorie de |'état mixte
montre que le matériau supraconducteur peut se subdiviser en régions alternativement
normales et supraconductrices, ainsi que le flux magnétique pénétre un supraconducteur sous
forme d’entité élémentaire appelée vortex qui consiste a des minuscules tourbillons
d'éectricité. Chaque vortex porte le méme quantum de flux magnétique [20].

On peut représenter un vortex par un cylindre avec deux régions : une premiére région au
centre du cylindre dont le rayon est de I'ordre de la longueur de cohérence et est appelée ceeur
du vortex ou la supraconductivité est détruite. Par contre la seconde région de longueur
consiste a la longueur de pénétration entourant la premiére, dans laguelle circulent des
courants supraconducteurs permettant I’écrantage du champ magnétique siégeant au centre du
vortex [2]. Lafigure 1.9 nous donne une idée schématique de la structure d’un vortex dans le
cas d’un matériau homogéne et de dimension infinie.
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Figure 1.9: Schéma d’un vortex.

Par exemple pour le matériau supraconducteur Bi>Sr2CaCu20s, |'évolution de la fusion du
réseau de vortex pour T = 70K et Ha compris entre 8.9 mT et 9.8 mT, Les zones sombres
représentent les "portions” liquides du réseau de vortex [40], Cette évolution est représentée
par les clichés magnéto-optiques de lafigure .10 :

lelal 2

=Tk
aH=1.10

Figure 1.10: Quelques phases du réseau de vortex dans le compose Bi2Sr2CaCu0es.

1-6.1 Grandeurs caractéristiques d’un vortex
Pour les matériaux supraconducteurs de type |1, le vortex, on est caractérisé par
deux grandeurs caractéristiques: la longueur de London A_ et la longueur de cohérence &.
Dans la zone qui entoure le cceur du vortex, circulent des courants sans pertes. Mais, lorsque
le courant dépasse la valeur critique Ic, les vortex sont arrachés de leur position primitivement
stable, et passent a un régime d'écoulement: il y a aors un mouvement globa du réseau.
Libérés, les vortex se déplacent. Ils sont freinés par des forces de type visqueux, comme dans
un fluide (liquide). Une certaine résistivité apparait, c’est la résistivité de flux flow [39].
P.W. Anderson et Y.B. Kim ont pu montrer que lorsque le courant de transport est de I'ordre
du courant critique Ic, les vortex sautent entre deux positions d’ancrage adjacentes dans un
régime de flux creep. Les sauts seffectuent, de maniére collective, par paguets ou bottes de
lignes de flux a cause des interactions entre vortex [41].
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I-7 LES MODELES THEORIQUES

L'effet Meissner amis en évidence deux propriétés des supraconducteurs qui sont la chute
a zé&o de la résistance électrique et I'expulsion du champ magnétique qui reste nul dans le
matériau supraconducteur [42]. La recherche du modéle théorique expliquant ces phénomenes
a été la préoccupation majeure des physiciens depuis la découverte de la supraconductivité.

I-7.1 Theories phénoménologiques

Au vue de I'importance des matériaux supraconducteurs et de leur potentiel
d'applications toujours renouvelées et les difficultés rencontrées lors de leur utilisation, les
scientifiques ont mis au point de nouvelles théories qui ont permis la compréhension et
I’interprétation du phénomeéne de la supraconductivité. Ainsi, plusieurs théories ont été
développées afin d’expliquer le comportement des supraconducteurs : la théorie des fréres
London, la théorie de Ginzburg et Landau, la théorie d’Abrikosov et la théorie B.C.S. et les
phonons. Cette derniére théorie a pu donner une interprétation du mécanisme dans le cas des
supraconducteurs classiques, par contre elle n’a pu étre appliquée pour la compréhension des
nouveaux supraconducteurs a hautes températures critiques.

a) Théoriesdesfréres London

Une nouvelle explication de I’effet Meissner a été présentée par les fréeres London
en 1934. lls ont proposé que le champ magnétique décroit a I’intérieur du matériau
supraconducteur d’une facon exponentielle avec la profondeur AL, dite longueur de
pénétration de London. Lorsque la température T tend vers sa valeur critique Tc, le nombre
d’électrons supraconducteurs tend vers zéro et AL augmente c’est-a&dire que le champ
magnétique pénétre de plus en plus le matériau. Par conséquent, la longueur AL est une
caractéristique propre a chaque matériau, elle évolue avec la température et sa valeur tend
vers I’infini lorsque T est proche de Tc [2, 39, 43]. Les premiéres lois décrivant le
comportement des supraconducteurs apparaissent avec les équations des fréres London, Ces
équations rendent compte de I'effet Meissner mais n'‘expliquent en rien la chute a zéro de la
résistivité [42].

Ce modéle phénoménologique n'explique pas ce qui se passe physiquement au
niveau microscopigue [10]. Maxwell montre que pour une présence d'une densité de charge g
et d'une densité de courant j, les relations, entre le champ éectrique E et le champ magnétique
B, la relation phénoménologique J =s E repose sur une analyse mécanique du mouvement
des éectrons sous I'effet d'un champ éectrique (E) en présence des forces de frottement qui
expliquent le caractére résistif du phénomene. Les freres London reconsidéerent le mouvement
des éectrons sous |'effet d'un champ éectrique dans le cas ou la résistivité est nulle [20], en
tenant compte de I’équation qui a permis en premiere approximation de déduire la loi d’Ohm:

= mdv
E-av=— 1.8
q V= (1.8)

L absence du frottement d a I’absence de la résistivité et en tenant compte de la
relation nous conduit a:

J = Nqv (1.9)

La premiére équation de London est :
E=—(AJ;) (1.10)
En tenant compte de la 4°™ équation de Maxwell [44] :
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rotB = nbj+eom)%—lt5 (1.11)

En négligeant les variations du champ électrique dans le temps et en appliquant le
rotationnel aleur 1¥¢équation, les freres London obtiennent leur seconde équation :

B=-ml rotJ (1.12)

Le modele des freres London étant un model e phénomeénol ogique, leurs équations
permettent de donner une description phénoménologique de I'expulsion du champ
magnétique. Leur application montre d’une facon plus simple qu'il existe une zone de
transition au voisinage de la surface de |'échantillon dans laguelle le champ magnétique passe
de savaleur Bo al'extérieur del'échantillon a une valeur nulle au sein de |'échantillon [20, 42].
Cette zone a une épaisseur dite I’épaisseur de London que nous avons déja cité auparavant
sous le nom de profondeur de pénétration et notée AL

b) Théorie de Ginzburg et Landau

Ginzburg et Landau ont développé en 1950 une nouvelle théorie
thermodynamique et phénoménologique [47]. Elle éudie la transition de phase du second
ordre de I’état normal vers I’état supraconducteur [45, 46], et montre I'existence d’un second
parametre caractéristique, en sus de longueur de pénétration de London, nommeé longueur de
cohérence et notée (. Cette longueur de cohérence caractérise la distance moyenne entre deux
électrons d’une paire supraconductrice [10]. Ils ont introduit la notion de paramétre d’'ordre
supraconducteur en fonction d'onde complexe dont |'amplitude donne la probabilité de
présence des é ectrons supraconducteurs et |a phase conditionne la circulation du courant [48].
La longueur caractéristique de cohérence & désigne a la distance sur laquelle le paramétre
d'ordre peut varier sans accroissement notable de I’énergie. Cette longueur de cohérence a été
définie en premier par Pippard pour un matériau supraconducteur pur, lorsque la température
est tresinférieure alatempérature critique T << Tc.

La théorie de Ginzburg et Landau définit également un paramétrek =1 /x ,
appel é parametre de Ginzburg-Landau, qui caractérise le type du supraconducteur et qui est
pratiquement constant lorsque latempérature varie [10]. Lorsgue la température est proche de
Tc, deux limites sont définies pour K [48] :

Pure: k=096 (0)/x, (1.13)

Sde: k=0715 _(0)/I (1.14)

La coexistence des phases normales et supraconductrices n'est pas favorisée dans
le cas ou I'énergie de surface est positive et un supraconducteur de type | est obtenu, par
contre une énergie de surface négative favorise la coexistence de deux phases et I’obtention
d’un supraconducteur de type Il possédant de fait deux champs critiques Hcy et He2[10].
Lorsgque la température T tend vers a la température critique Tc, la théorie de Ginzburg et
Landau devient une forme limite de la théorie BCS. Le paramétre d’ordre est physiquement la
fonction d’onde correspondante au mouvement du centre de la masse de la paire de Cooper
[9, 41].

c) Théorie d’Abrikosov

Pour avoir une interprétation plus claire de la supraconductivité, une autre théorie
a été développée par A. Abrikosov en 1957. La constatation que des supraconducteurs ayant
un parametre de Ginzburg -Landau k trés grand conduit a une théorie de I'état mixte dans les
supraconducteurs de type 11 [39]. Le modéle de Ginzburg —Landau énonce que si I'énergie de

19



surface est négative un supraconducteur de type Il est obtenu, par contre que la théorie
d'Abrikosov propose que e supraconducteur se subdivise en régions alternativement normales
et supraconductrices. Les supraconducteurs sont classés en deux catégories suivant la valeur
du paramétrek [10] :

1\
k< [Ej : Matériau supraconducteur detype|.

1)
k> (Ej : Le supraconducteur est dit detypelll.

La théorie d’Abrikosov indique que les régions normales ont la forme de tubes
paraléles au champ magnétique et chaque tube porte un quanta de flux magnétique
d’amplitude ®o qui est donné par la relation (1.15). Ces tubes qu'on peut assimiler a des
vortex non indépendants et se repoussant forment un réseau dit réseau d’d’Abrikosov qui
posséde un pas noté (a) et il est donné par larelation (1. 16) [39].

CDO:Z_e (1.15)
20\

_ 0 1.16

2 (ﬁBJ (19

d) Lathéorie B.C.S et les phonons

Les théories précédentes ne donnent pas une description cohérente du phénomeéne

de la supraconductivité et de ce fait, elles restent insuffisantes. La compréhension du
phénomene de la supraconductivité a fait un important bond en avant avec l'interprétation
avancée en 1957 par lestrois physiciens Américains John Bardeen, Leon Cooper et John
Schrieffer d'ou le nom donnée a cette théorie BCS. Elle décrit la supraconductivité a des
températures proches du zéro absolu [14, 49, 50]. Cette théorie est une théorie quantique
générale élaborée un peu dans le prolongement du modele phénoménol ogique de Ginzburg-
Landau [2]. Dans la méme année d’élaboration de cette théorie, John Bardeen, Leon Cooper,
John Schrieffer regoivent le prix Nobel de physique pour leur théorie car elle donne pour la
premiere fois une bonne interprétation et une description cohérente de I’état supraconducteur
[51] e une compréhension théorique microscopique largement acceptée de la
supraconductivité [13]. Elle explique de facon plus claire les propriétés supraconductrices [9]
et explique minutieusement le phénoméne et définit I’origine physique de la
supraconductivité classique [10].
La théorie de BCS montre que deux porteurs de méme charge éectronique tels que les
électrons ou les trous sapparient pour former une nouvelle entité nommée paire
supraconductrice. La création de ces paires de porteurs de méme charge électrique mais de
spins opposés (les paires de Cooper) est en contradiction avec la loi de Coulomb. Les deux
porteurs de charge d’une méme paire s’attirent au lieu de se repousser [49, 52].

Les atomes forment une structure vibrante. Cette derniere dépend de la
température, c’est-a-dire que plus le métal est chaud, plus il vibre. La vibration des atomes
entraine une déformation des orbites de ses électrons qui ont une plus grande probabilité
d’entrer en collision avec les atomes ou les électrons voisins [20, 52]. Ainsi, les électrons
interagissent dans le métal avec le réseau cristalin qui est formé d'ions positifs. Ces derniers
attirent les électrons et se déplacent |égerement. Ces vibrations atomiques naturelles sont
nommées les phonons. Les ions se déplacent et créent une zone local e é ectriqguement positive
qui persiste alors que |'éectron est passe, et peut attirer un autre électron qui se trouve aing,
par I'intermédiaire d'un phonon, apparié au précédent, et ce malgré la répulsion coulombienne
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[13]. L’interaction qui lie les deux éectrons de la paire est dite de type éectron-phonon [4,
53].

La transition de I’état normal vers I’état supraconducteur change la nature des
porteurs de charge ca veut dire le matériau passe d’un état ou les porteurs de charges sont des
électrons libres régies par la statistique de fermi-Dirac a un autre état ou les porteurs de
charge sont les paires de Cooper Régies par une autre statistique. Comme le nombre de
porteurs a clairement diminué, on parle de condensation dite de Bose-Einstein [14, 20, 52].

La figure 1.11 suivante illustre un réarrangement des atomes dans un supraconducteur et le
mécanisme de formation des paires de Cooper.

Théorie BCS- phonon Déformation de réseau

El ectron\‘ ’ ‘

— —_— [ — — [ —

lon positif . ‘

Figure 1.11: Mécanisme de formation des paires de Cooper.

I-8 SURFACE CRITIQUE

Nous avons mentionné ci-dessus que |'état supraconducteur est défini par trois parametres
trésimportants : le premier latempérature critique Tc, le deuxieme est e champ critique Hc et
le troisiéme paramétre consiste a la densité de courant critique Jc, L’obtention de I'état
supraconducteur exige que le champ magnétique et la densité de courant, ainsi que la
température demeurent au-dessous des valeurs critiques qui dépendent du matériau. Ces trois
facteurs nous permettent de définir un domaine supraconducteur au-dela duquel le matériau
retrouve son état normal [2].

On définit ainsi une surface critigue en dessous de laguelle le matériau reste
supraconducteur a partir de ces trois acteurs [13]. En effet, les trois parameétres (température
critique, champ critique et densité de courant critique), peuvent former une surface critique
délimitant un volume dans I’espace (Tc, Hc, Jc) au-dela duquel le matériau cesse d’étre non
dissipatif et retrouve un comportement normal, et a I’intérieur de la surface, le matériau est
supraconducteur.

La figure 1.12 ci-dessous, qui représente un diagramme de phase critique, illustre la
dépendance fonctionnelle de I'é&at supraconducteur en fonction de la température, du champ
magneétique et de la densité du courant. Cette figure décrit I’intervalle du volume de la surface
critique formée a partir des valeurs critiques de ces trois paramétres.
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Température

A

e Région supraconductrice

Champ magnétique
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Jc

Densité de courant

Figure 1.12: Diagramme de phases critique

I1-9 CLASSES DES SUPRACONDUCTEURS
On peut classer les matériaux supraconducteurs en deux classes qui sont les matériaux
supraconducteurs conventionnels et les matériaux supraconducteurs non conventionnels.

1-9.1 Supraconducteurs conventionnels

Certains physiciens définissent les supraconducteurs conventionnels comme étant
ceux qui sont bien décrits par la théorie BCS, c’est-a-dire les matériaux classiques. D'autres,
plus specifiques, les définissent comme ayant un meécanisme de formation de paires de
Cooper et qui font intervenir I'interaction éectrons—phonons. Récemment (2015), des travaux
ont permis de synthétiser des supraconducteurs conventionnels avec une température critique
est élevée, de I'ordre de 203 K (soit -70°C), mais a une pression trés importante de |'ordre du
million de bars [54].

1-9.2 Supraconducteurs non conventionnels

Les supraconducteurs non conventionnels parfois appelés exotiques désignent des
matériaux souvent synthétises artificiellement en laboratoire et qui ne peuvent pas étre decrits
a I’aide de la théorie BCS, ou dont l'origine de leur supraconductivité n’est pas encore
théoriquement comprise, c’est-adire les nouveaux matériaux supraconducteurs. Les
matériaux  supraconducteurs non conventionnels different des supraconducteurs
conventionnels en particulier dans le mécanisme a l'origine de la formation des paires
d'éectrons (paires de Cooper), responsables de la supraconductivité. On peut considérer
plusieurs familles de matériaux comme non conventionnelles telles que les fermions lourds,
les supraconducteurs organiques ou moléculaires, les cuprates [54]. Ces dernier sont les
supraconducteurs non conventionnels les plus étudiés, découverts par Johannes Georg
Bednorz et Karl Alexander Mller en 1985 [24]. Il sagit d'oxydes sous forme de céramique
composeés d'oxydes mixtes de baryum, de lanthane et de cuivre dont la température critique
est d'environ 35K (-238°C). Cette température critique était bien supérieure a celles connues a
cette épogue (23K). Cette nouvelle famille de matériau fut appel ée supraconducteur a haute
température critique.
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1-10 JONCTION JOSEPHSON

Par essence, les matériaux isolants ne permettent pas de conduire du courant éectrique,
mais avec I’utilisation des matériaux supraconducteurs cela devient possible dans le cas de la
jonction Josephson. Cette jonction porte le nom du scientifique Josephson qui I’a découverte
en 1962. Elle est constituée de deux couches supraconductrices séparées par une mince
couche isolante. Josephson pronostiqua que les éectrons pouvaient traverser cette barriére
isolante et on devrait observer alors I’apparition d’un courant électrique [55, 56, 57]. En 1963,
cette jonction a été observée expérimentalement par Anderson et Rowell [58].

La jonction Josephson repose sur deux proprietés physiques importantes : I’effet tunnel
(voir ci-dessous) et lalongueur de cohérence & des paires de Cooper [13].
En physique, I’effet Josephson (qui sera décrit également ci-dessous) se manifeste par
I'apparition d'un courant entre deux matériaux supraconducteurs separés par une couche
constituée d'un matériau isolant ou métalligue non supraconducteur (S-1-S ou S-M-S) [11, 55,
57].
La figure 1.13 suivante illustre la jonction Josephson (Supraconducteur-Isolant-
Supraconducteur) :

Barriére isolante

Courant

Supraconducteur [ v Supraconducteur

Paire d’électrons

Figure 1.13: Lajonction Josephson (S-1-S).

Lorsque le courant est inférieur au courant critique, la résistance est nulle, il n’y a alors
aucune chute de tension dans la jonction. Si cette jonction est placée a coté d'un fil traversé
par un courant, le champ magnétique, généré par ce fil va abaisser la densité de courant
critique de cette jonction. Ainsi, le courant critique diminue de plus en plus et devient plus
faible que le courant qui passe par lajonction (qui lui ne change pas) [11, 13, 55].

Lafigure .14 suivante illustre la relation entre le courant et la tension au sein d’une jonction
Josephson.
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Figure 1.14: Relation entre courant et tension au sein d’une jonction Josephson.

Apres ladescription succincte d'une jonction Josephson, nous alons décrire ci-dessous les
phénomenes physiques qui sont a l'origine de cette propriété a savoir le passage d’électrons
d’une couche supraconducteur vers une autre a travers d'une couche isolante.

1-10.1 Effet tunnel

L'effet tunnel est le phénomene physique le plus important dans une jonction
Josephson. Il fut découvert par B. Josephson et désigne la propriété que posséde un objet
quantique de traverser une barriére de potentiel infranchissable selon la mécanique classique.
Des électrons peuvent traverser cette barriére isolante avec une résistance nulle et ils peuvent
passer d'un matériau a l'autre tout en produisant une réaction magnétique. Ainsi, les électrons
traversent des espaces qui leur sont interdits en physique classique, a cause de barriéres du
potentiel [13, 56].

1-10.2 Effet Josephson

Par I’effet tunnel, dans I'état supraconducteur, les électrons sattirent deux a deux et
forment des paires de Cooper qui peuvent traverser simultanément la jonction Josephson tout
en conservant leur cohérence. Un autre phénomene est associé au passage de ces paires c’est
I’effet Josephson, un phénomene quantique macroscopique qui apparait a tres basse
température dans certains métaux [11, 56].

L’effet Josephson existe dans différents types de structures telles que : lajonction (S
[-S), (SM-S) et dans une constriction ou la zone qui sépare les deux supraconducteurs est
plus étroite que la longueur de cohérence. Il peut étre également observé dans une zone ou la
supraconductivité est affaiblie par le désordre (C'est le cas des supraconducteurs a haute
température critique, ou les joints de grains sont largement utilisés pour la fabrication de
jonctions Josephson) [10, 13]. Généralement, lorsqu’une zone, (suffisamment fine pour qu’il
y ait recouvrement des deux fonctions d’onde), sépare deux supraconducteurs, ces derniers
sont capables d’échanger des paires de Cooper. En soumettant une jonction Josephson a un
courant continu, il apparait un courant alternatif de tres haute fréguence.
Lafigurel. 15 illustre I'effet de Josephson et une jonction de Josephson.
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Figure 1.15: Effet Josephson.

a) Types d'effet Josephson
On peut distinguer deux types d'effet Josephson prédits par Josephson a partir de
lathéorie B.C.S qui sont |'effet Josephson continu et |'effet Josephson alternatif [56].

i- Effet Josephson continu

Lorsqu’on applique un champ magnétique a une jonction Josephson, un effet
Josephson de type continu est obtenu. Un déphasage peut étre produit par le champ
magnétique entre les paires de Cooper qui vont traverser cette jonction. Ce déphasage peut
produire des interférences destructives entre les paires de Cooper, ce qui implique une
réduction du courant maximal pouvant traverser lajonction [13, 56].

ii- Effet Josephson alternatif

Si on appligue une tension aternative aux bornes de la jonction Josephson
par irradiation hyperfréquence, on va observer que le courant de paires de Cooper a tendance
a se synchroniser avec cette fréquence et il va apparaitre une tension continue aux bornes de
cette jonction. Cette synchronisation se révele dans les caractéristiques courant-tension par
I’apparition de marches de courant pour des valeurs de tensions constantes[13].

1-11 APPLICATIONS DES SUPRACONDUCTEURS

La préparation des matériaux supraconducteurs peut s’effectuer d’une fagcon simple. Tous
les matériaux peuvent étre obtenus ou préparés a partir des composés du Cuivre (Cu), du
Baryum (Ba), du Calcium (Ca) et des Oxydes. Ils sont économiques et pas colteux. Les
matériaux supraconducteurs sont malléables et peuvent étre utilisés sous différentes formes
comme des couches minces ou substrats. La simplicité d’obtention des matéeriaux
supraconducteurs permet leur utilisation et leur application dans plusieurs domaines.
Actuellement, technologiquement I’implication des supraconducteurs a haute température
critique Tc n'est pas encore a la hauteur de I'enthousiasme initial de leur découverte, maisils
restent de sérieux atouts industriels pour un certain nombre de domaines [10, 59]. Au plan
industriel, les matériaux supraconducteurs sont essentiellement utilises pour créer des
inductions modérées a fortes dans des volumes qui peuvent étre considérables. Ainsi, la
supraconductivité peut avoir de nombreuses applications plus ou moins fantasmées, dont
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guel ques-unes des possibles applications concrétisées des phénomeénes de supraconduction ci-
dessous.

I-11.1 Applications dans le domaine du transport

La supraconductivité, un mot magique pour des phénoménes extraordinaires, elle a
fait une entrée remarquable et un grand progrés dans le domaine du transport, gréce au
phénomeéne de la lévitation magnétique qui peut produire des trains flottants dans I’air. Ce
phénomene est di a l'effet Meissner que nous avons cité auparavant : un supraconducteur en
dessous de sa température critique repousse les lignes de champ magnétique d'un aimant que
I'on tente d'approcher gréce a des courants surfaciques qui induisent un champ opposé [2, 27].
Tels deux aimants que |'on essaie de rapprocher selon leur face identique Nord-Nord ou Sud-
Sud, l'amant est repoussé au-dessus du supraconducteur, la force magnétique induite
compensant laforce de pesanteur et I'aimant |évite (figure 1.16).

Figure 1.16: Lalévitation magnétique.

Les trains flottants peuvent circuler, avec une grande vitesse, sur les rals sans
frottements puisgue le train ne touche pas les rails. Dans ce type de trains, il y a peu de perte
dénergie et le voyageur bénéficie d'un confort appréciable (pas de vibration). Le train
renferme des supraconducteurs et un dispositif de refroidissement, et des grands aimants sont
disposés tout le long du trgjet. Ce dispositif permet de produire le phénomene de la lévitation
magnétique qui pousse letrain aflotter (figure 1.17).

1-11.2 Applications medicales

Le domaine médical a fait une progression plus importante de I’utilisation des
supraconducteurs. Pour étudier les plus petits signaux éectriques et magnétiques qui sont
émis par le corps humain (par les organes humains tels que le cerveau, le cceur et les nerfs)
lors d'une consultation de I'é&re humain, il faut éliminer les champs magnétiques extérieurs
qui sont plus élevés que ces petits signaux. Ce qui nous conduira a un diagnostic plus précis
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du patient. Les supraconducteurs permettent de créer d'intenses champs magnétiques dans des
bobines supraconductrices nécessaires aux techniques de I'imagerie médicale, telles que:
I'lmagerie a Résonance Magnétique IRM, la Résonance Magnétique Nucléaire RMN etc.

1-11.3 Applications militaires

Les matériaux supraconducteurs sont également utilisés dans le domaine militaire
notamment pour I'amélioration des radars. En effet, pour éviter I’influence des champs
magnétiques extérieurs sur les images obtenus par les radars, les militaires ont congu des
cylindres supraconducteurs de différentes dimensions et ont mis pratique les propriétés des
électrons pour expulser les champs magnétiques extérieurs afin d'obtenir des images
beaucoup plus clairs.

I-11.4 La supraconductivité pour le stockage et le transport d’énergie

La perte d'énergie par effet Joule est quasiment nulle dans les supraconducteurs, d'ou
I'utilité de I'utilisation de cébles en supraconducteur pour le transport de courant éectrique, a
haute tension, sur de trés longues distances (sans pertes d’énergie et avec un stockage celle-
ci).

1-12 CONCLUSION

La supraconductivité qui est un phénomene tres vaste. Ce chapitre a permis de définir les
matériaux supraconducteurs et de connaitre leurs propriétés et les principales applications
possibles. Dans le chapitre suivant sera abordée la méthode de caractérisation de ces
matériaux par la microscopie acoustique et le contrdle non destructif (CND) gue nous avons
utilisé dans notre présent travail de these.
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CHAPITRE -1I-

Propriétés Acoustiques



I1- PROPRIETES ACOUSTIQUES

11-1 INTRODUCTION

Ce travail se base sur I’utilisation d’une méthode trés intéressante par son aspect non-
destructif pour la caractérisation des différents types de matériaux. La méthode de Contréle
Non Destructive (CND) fait appel a la propagation d’ondes acoustiques générées a haute
fréquence et utilise un transducteur piézo—électrique qui convertit une impulsion électrique en
un signal acoustique. La mesure des propriétés acoustiques permet d’acceder a divers
parametres tels que : éasticité, viscosité, vitesses longitudinale, transversale et Rayleigh,
module de Young, module de Cisaillement, module de compressibilité, coefficient de
Poisson,....etc. [1]. La microscopie acoustique s’est imposée comme une nouvelle technique
efficace de micro-caractérisation, notamment pour les matériaux optiquement opagues [2].
Elle est la seule méthode de visualisation a fournir des images du cceur de la matiere, a
I’échelle du micrometre (nanométrique depuis 1994). C’est une technique d’imagerie de
I’infiniment petit. Les mesures de cette technique, non destructive par excellence, peuvent se
faire au voisinage de la surface ou sous une profondeur relativement importante. Les deux
grandes applications, couramment offertes par cette méthode, restent I’imagerie et la micro-
caractérisation [3]. En microscopie acoustique, le support de I’information est assuré par les
ultrasons dont la longueur d’onde détermine la résolution. La génération et la détection de
I’onde sont purement acoustiques. Elle fait appel a la piézoélectricité.

L’exploitation des ondes acoustiques dans le domaine de la microscopie acoustique a été
réalisée pour la premiere fois a Stanford. Quate et Lemons y développerent le premier
instrument en 1974 appelé SAM (Scanning Acoustique Microscopy) [4]. Depuis lors, gréce a
de nombreux travaux, cette technique s’est considérablement améliorée et a permis
d’atteindre d’excellentes performances (Atalar 1978; Kushibiki 1982; Bertoni 1984) [5].

11-2 ELEMENTS DU MICROSCOPE ACOUSTIQUE (SAM)
Le microscope acoustique est un dispositif de caractérisation qui est constitué de quatre
parties distinctes que I'on va décrire ci-dessous.

11-2.1 La partie acoustique

La partie d’émission et de réception de I’onde acoustique représente la partie
acoustique. Elle est essentiellement composée d’un capteur du transducteur piézoélectrique
(élément clé du microscope acoustique) représenté par lafigure 11.1, de laligne aretard et de
lalentille acoustique.

a) Letransducteur

Sous I’effet d’une traction ou d’une compression, les matériaux piezo-éectriques
produisent un champ éectrique. Ces matériaux sont donc trés utilisés en acoustique pour
convertir les signaux éectriques en ondes acoustiques et réciproquement [6].

Le transducteur d’ultrasons comprend une pastille piézo-éectrique émettrice et
réceptrice (le piézo-éectrique est généralement du niobate de lithium (LiNbOs) pour des
fréguences allant jusqu’a 400 MHz ou de I’oxyde de zinc (ZnO) pour des fréquences
supérieures de I’ordre de quelque GHz permettant le transfert d’énergie électrique en énergie
mécanique et inversement (figure 11.1). Le champ électrique appliqué entre les deux
électrodes permet la vibration du matériau piézoelectrique, dont I’épaisseur est fonction de la
longueur d’onde [7].

33



T I » Signal éectrique
Générateur d’ultrasons { --

Saphir

Y<_Zh< /

d
<

Lentille

v

Liquide de couplage |
«—— Echantillon

Figure 11.1: Schéma du capteur acoustique focalisé.

b) Lalignearetard

Le milieu de propagation est disposeé par rapport au transducteur de telle sorte que
I’énergie se propage suivant I’axe du milieu. La longueur de la ligne a retard doit non
seulement permettre la séparation temporelle des échos provenant des interfaces ligne a
retard-liquide ou liquide-objet, mais également elle doit se rapprocher de la longueur de
Fresnel pour pouvoir assimiler I’onde acoustique a une onde plane[8].

c) Lalentille acoustique

La figure 1.1 montre que la lentille acoustique est la base du microscope
acoustique. Cette lentille convergente est utilisée pour la focalisation du faisceau acoustique
incident. Elle est creusée a I’extrémité de la ligne a retard a I’opposé du transducteur et elle
focalise le faisceau acoustique en surface ou en profondeur de I’échantillon [9]. Comme la
lentille sépare deux milieux d’indices tres différents (saphir, liquide), il en découlera une trés
importante réfraction de I’onde acoustique. Pour assurer la meilleure qualité d’image possible,
la lentille doit étre taillée avec soin [10]. Plusieurs types de lentilles ont été congues pour
répondre a des exigences diverses. les lentilles cylindriques développées par les professeurs
Chubachi et Kushibiki a I’université de Tohoku permettent I’étude de matériaux ayant des
propriétés anisotropies [11, 12], les lentilles coniques contribuent a I’obtention de signatures
acoustiques en fréguence [13, 14], les lentilles asphériques ont été développées pour la
correction des défauts d’aberrations [15] et les lentilles sphériques d’un emploi universel
seront celles gque nous utiliserons dans ce travail.

Pour la signature V(z), seules les lentilles sphériques ont été utilisées avec un
angle d’ouverture compris entre 0° et 50°. Ce type de lentilles permet d’observer les modes
longitudinale, transversale et de Rayleigh dans le cas des matériaux étudiés dans le présent
travail [1].

d) Leliquide de couplage

Les ondes acoustiques ultrasonores a haute fréguence sont trés rapidement
amorties par I’air, d'ou la nécessité d'utiliser un liquide de couplage pour transmettre le signal
émis de la lentille vers I’échantillon. Ce n’est que dans les liquides ou les solides que les
ondes acoustiques se propagent avec une atténuation acceptable [16, 17]. Le rdle du liquide de
couplage détermine la résolution, la pénétration et la nature des objets qui peuvent étre
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observés. L’attéenuation dans le liquide détermine la fréquence maximale d’opération du
microscope et par consequent une meilleure résolution peut étre obtenue [18, 19]. Le choix du
fluide de couplage dépend d’une caractéristique qui est la vitesse de propagation des ondes
dans ce couplant. Pour obtenir une bonne résolution, il faut choisir des liquides ayant une
impédance proche de celle des solides pour éviter la réflexion d’onde acoustique [20]. Le
tableau 11.1 récapitul e certaines caractéristiques de quel ques couplants [21].

Vitesse Densité Impédance

(m/s) (10%kg/m2.s) | (10%kg/m?2.s)
Ethanol a 25 °C 1207 0.79 0.95
Methanol a25 °C 1103 0.791 0.872
Mercurea 23 °C 1450 13.53 19.6
Eaua25°C 1497 1 1.494

Tableau Il 1: Caractéristiques de quelques couplants [21].

Tout naturellement, les premiéres investigations ont commencé avec |'eau, qui
présente un grand nombre d’avantages gréace a ses bonnes propriétés physiques (compatibilité
avec la plupart des matériaux) et sa souplesse d’emploi qui ne présente aucune nocivité pour
I’utilisateur. Les liquides (méthanol, éthanol, glycol) sont des corps relativement inertes, d'un
point de vue chimique, ne réagissent que sur certains produits généralement dans des
conditions spécifiques [22].

11-2.2 La partie électronique

L’amélioration de la dynamique est due a la technologie du transducteur, mais
également a I’électronique associée [23]. La partie électronique génere le signal électrique de
haute fréquence (de I’ordre du MHz) qui est transformé par le transducteur en une onde
ultrasonore de méme fréquence. En récurrence, I’onde acoustique recue de la part de
I’échantillon est transformée par le transducteur en un signal électrique, qui va ensuite étre
traité par un systéme d’acquisition et de traitement (figure 11.2).
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Figure 11.2: Schémabloc du microscope acoustique.

11-2.3 La partie mécanique

Trois tables X, Y et Z forment la partie mécanique. Ces tables munies de moteur
permettent des micro-déplacements et des repositionnements. Pour une analyse qualitative
(imagerie), les tables X et Y sont activés et quadrillent I’échantillon a étudier tandis que le
capteur acoustique doit rester a une distance constante par rapport au plan XY [1].

11-2.4 La partie imagerie
Cette derniere partie du microscope acoustique nous permet de faire I’acquisition et la

visualisation d’images qui peuvent étre liées a la structure ou a la nature des liaisons entre
divers matériaux.

11-3 PRINCIPE DE FONCTIONNEMENT

Le premier microscope acoustique a balayage (SAM), concgut par I’université de Stanford,
fonctionnait en transmission [24]. D'autres microscopes fonctionnant en réflexion ont éé
développés par la suite. Leur principal avantage est de n’utiliser qu’un seul capteur acoustique
pour I’émission du signal et la détection de la réponse acoustique du matériau analyse [25].
Le principe de fonctionnement d'un microscope acoustique est de générer une onde
ultrasonore de trés haute fréquence, puis de I’envoyer vers un échantillon, recevoir ensuite
I’onde réfléchie (ou transmise) et la traduire en un signal analogique puis en une image
(Figure 11.3).
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Figure 11. 3: Schémadu capteur et des trajets acoustiques en réflexion.

11-4 AVANTAGES DU S.A.M

La microscopie acoustique est une technique non destructive qui permet de déterminer les
propriétés élastiques de différents types des matériaux, en I’occurrence les matériaux
supraconducteurs indépendamment des méthodes habituelles (essai de traction, de flexion,...).

La microscopie acoustique et la microscopie optigue sont complémentaires.
Genéralement, lorsqu’un matériau est transparent a la lumiére, il est opaque aux ultrasons, et
vice-versa. A titre d’exemple, le verre est transparent a la lumiére et beaucoup moins aux
ultrasons, tandis que I’aluminium est opaque a la lumiére et transparent aux ultrasons [26].

11-5 LES DIFFERENTS MODES DE PROPAGATION

La propagation des ondes acoustiques dépend du milieu de propagation. Les ondes
acoustiques se propagent dans les milieux matériels de maniéres différentes. Les milieux
matériels peuvent étre solides, liquides ou gazeux. lls existent plusieurs types de mode de
propagation d’ondes acoustiques dans le cas des milieux solides, qui se subdivisent deux
catégories : les modes en surface et les modes en volume.

11-5.1 Les ondes de volume
Tout mode de propagation d’ondes acoustiques n’est qu’une combinaison de deux
modes propres fondamentaux qui sont appelés le mode longitudinal et le mode transversal.

a) Le mode longitudinal

Chaque onde acoustique se propage selon une direction. Si celle-ci est paralele a
la direction des vibrations du point matériel excité, 1I’onde est longitudinale et la vitesse de
propagation est dite vitesse longitudinale et elle est notée V..
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b) Le mode transversal

Si au contraire, la direction de propagation de I’onde acoustique est
perpendiculaire a la direction de déplacement des particules, dans ce cas I’onde est
transversale et la vitesse de propagation est dite vitesse transversale et €lle est notée V.
En général, dans les matériaux solides la direction de propagation de I’onde n’est ni
parfaitement paralléle ni absolument perpendiculaire a la direction de déplacement des
particules. L’onde est dite alors onde quasi-longitudinale ou onde quasi-transversale [27].

11-5.2 Les ondes de surface

Les ondes éastiques ou acoustiques de surface appelées SAW (Surface Acoustic
Wave) sont des ondes qui se propagent en parallele de la surface d'un solide (le vecteur d'onde
et le vecteur de flux d'énergie sont paralléle a la surface) avec une amplitude, en terme de
longueur d'onde, qui décroit avec la profondeur du solide [28].

a) Ondes de Rayleigh

Les deux composantes longitudinale et transversale, en quadrature (déphasées de
90°), contenues dans le plan sagittal (plan deéfini par le vecteur d’onde et la normale a la
surface) détermine I’onde de Rayleigh. Cette onde est réémise a travers I’interface
liquidesolide et s’attenue selon sa direction de propagation. Le déplacement des particules est
décroissant en fonction de la profondeur et il est totalement nul a partir d’une profondeur de
2\ [29,30]. Les particules de surface se déplacent en dlipse (Figure 11.4). La vitesse de
Rayleigh est notée Vr.

Plan sagittal
Surface libre o~ Lk }/
= ' -—-"} _|--‘—-—-::’ k -

Figure 11. 4: Ondes de Rayleigh.

b) Onde de Lamb

L’onde de Lamb est un mode vibratoire d’une plague éastique située dans le vide
[23]. Lorsque le materiau sous forme de plaque d’épaisseur egale a une longueur d’onde, dans
ce cas deux types d’ondes peuvent se propager: les ondes de Lamb symétrique et
antisymétriques (Fig I1.5).

PN 5 Y _—
T T I
(] | B i i Al

'
a) mode symétrique b) mode antisymétrique

Figure 11. 5: Onde de Lamb.
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a) symétrique: les composantes transversales sont opposées et les composantes
longitudinales sont égales.

b) antisymétrique : la composante transversale ne change pas de signe aors que la
composante longitudinal e change de signe.

11-6 LES CARACTERISTIQUES D’ELASTICITE

11-6.1 Modules d’élasticité

La microscopie acoustique est basée sur le principe du contrdle et de |'évaluation non
destructifs [31, 32], cette méthode dynamique consiste & soumettre les échantillons a des
ondes ultrasonores. Chague pulse acoustique recueilli par le transducteur constitue un
événement genérant un signal éectrique. Celui-ci est analyse pour déterminer les différentes
vitesses longitudinale et transversale V. et V1 des matériaux étudiés. La détermination de ces
vitesses permet d’en déduire les modules d’élasticité qui s’expriment en GPa ou GN.m?2. Ces
modul es dépendent de larigidité des liaisons et leurs densités surfaciques.

a) Lemodule de Young E

La constante éastique liant la contrainte a la déformation pour un matériau
homogéne isotrope est désignée par module de Young et elle est notée par E. Si on assimile
une liaison a un ressort de raideur k, alors le module de Y oung (E) serade I'ordre de k/ro, avec
ro, la taille de I’atome [33]. Dans le cas d’une méme contrainte, le matériau ayant un module
d’élasticité élevé subira une déformation plus faible qu’un matériau de module d’élasticité
faible. La détermination des vitesses permet de déterminer le module de Young. Le
microscope acoustique a balayage [34, 35] est un instrument de mesure qui sert a déterminer
les vitesses des ondes de propagation.
Le module de Y oung E peut étre calculé selon laformule suivante [6, 36, 37] :

(11-1)

E= rv2(3\/|2_4\/52j

VIZ _V52

Avec : V1 : vitesse transversae
V| : vitesse longitudinale
p: densité du matériav.

b) Le module de cisaillement G

Le module de cisaillement (noté G), caractérise également la rigidité d'un
matériau, il est équivalent a la deuxiéme constante de Lame p. L’application des méthodes
dynamiques via les vitesses des ultrasons permet son évaluation grace a la relation suivante
[6, 36]:

G=rV?2 (11-2)

Par comparaison, le module de Young (E) est supérieur a celui du cisaillement
(G) pour I'ensemble des matériaux.

c) Le module de compressibilité

Le module de compressibilité ou le module élastique de volume d’un matériau est
le rapport négatif de la variation de la pression appliquée a un matériau alavariation partielle
du volume. Cette propriété élastique volumique détermine la compression d’un matériau pour
une pression externe exercée. Cette propriété mecanique de la matiere est liee a sa
compressibilité [33].
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d) Le coefficient de Poisson

Pour caractériser la contraction de la matiere perpendiculairement a la direction
de I’effort applique, il faut déterminer le coefficient principal de Poisson (noté v). Ce
coefficient pour la plupart des métaux varie entre 0.25 a 0.35 [33]. Il est exprimé en fonction
des vitesses acoustiques par larelation suivante [6, 36] :

NE V2
n :2(\/2—_\/'2) (11-4)
s |

€) La constante de Lamé
Le coefficient de Lamé permet de relier le module de cisaillement G a la vitesse
longitudinale et la densité du milieu [33]. Il est donné par I’expression :

| =rv?-2G.
A partir des relations précédentes des constantes élastiques E, G et v, on peut
montrer que ces constantes sont reliées entre elles par I’expression suivante :

E=2G(1+u) (11-5)

Le module éastique de volume B et le module longitudina L peuvent étre
également reliés au module de Young E et au coefficient de poisson v selon les expressions
suivantes:

E

B:M (11-6)
(1-n)E
) "

11-7 LE POUVOIR REFLECTEUR

Le pouvoir réflecteur est basé sur le coefficient de réflexion, qui est une fonction
complexe, est représenté par son module et sa phase (figure 11.6). Le module ou bien
I’amplitude représente deux angles critiques : I’angle critique longitudinal 6. et I’angle
critique transversal 8+. |l varie brusquement au niveau de 6., et devient égale al'unité a partir
de 67. Cet état correspond a la réémission de toute |'énergie par I'échantillon dans le couplant
au cours de la propagation de I'onde de surface. La phase varie peu en fonction de I'angle
critique longitudinal, par contre une tres forte variation de 180° indique I'angle critique de
Rayleigh 6r correspondant al'onde de Rayleigh [28, 38].
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Figure 11. 6: Coefficient de réflexion du systeme eau-Y BCO et eau-PBCO [1].

Pour I’utilisation de I’imagerie acoustique, il faut auparavant comprendre le phénomeéne
de la propagation des ondes dans les milieux solides et liquides et maitriser les lois régissant
les transferts d’ondes aux interfaces [39]. Dans le cas d’un matériau massif c’est a dire un
systeme liquide-substrat, I’expression du pouvoir réflecteur a été donnée par Schoch [40-43].
Une autre méthode de calcul, utilisant le bilan mécanique, la continuité des contraintes et des
déplacements a I’interface, a été developpée par Brekhovskikh [44]. Elle permet de
déterminer les différents coefficients dans le cas d’un matériau massif ou d’un systeme
multicouche (liquide-couche-substrat).

11-7.1 Le modéle de Brekhovskikh

En microscopie acoustique, il faut utiliser un liquide de couplage (eau,
méthanol,...etc.) et les matériaux caractérisés sont soit des matériaux massifs, soit des
structures multicouches, ainsi il existe deux cas d’étude de la réflexion: réflexion a I’interface
liquide-solide et réflexion a I’interface solide-solide.

a) Réflexion a I’interface liquide-solide

Par définition, I’onde incidente est une onde acoustique qui se propage dans le
liquide de couplage en direction d’un solide sous une incidence 8, une partie de cette onde est
transmise au solide tandis qu'une autre partie est réfléchie versleliquide (Figure I1.7).
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Figure I1. 7: Réflexion et transmission a I’interface Liquide — Solide.

Les conditions aux limites a I’interface liquide solide, nous permettent de
déterminer le coefficient de réflexion et le coefficient de transmission [45, 46] :

_Zcos2, +Z SN2, -7,

R(q)= [1-8
@) Z cos'2q,+Z. SN2, +Z, (11-8)
T (q)= 2Z, cosZ.qT (11-9)
Z cos2q, +Z Sin*29,+7Z,
T.(q)= —2Z,Sn2, (11-10)
Z cos2q +Z Sin*29,+7Z,
ou': Z,=r\V,/cosq est I'impédance acoustique du liquide

Z =1V, [cos0, et Z =r V. /cosg, sont respectivement les impédances
acoustiques longitudinal e et transversale du solide.

R/

g, = arsin(cosq \\i—T] e d = arsm(smq V_Lj sont respectivement les angles de
0 0

réfraction transversale et longitudinale.

En posant I’impédance totale du solide: Z , =Z cos’ 29, +Z, sin® 2q, ,
nous obtenons larelation du coefficient de réflexion trés connue en acoustique, soit :

R(q ) _ ZTOT B Zo

—r—2 (11-11)
ZTOT +Z 0

Dans le cas le plus général et sous une incidence quelconque, les angles de
réfraction OL et OBt et par suite les impédances acoustiques Z et Z, sont des nombres

complexes. La fonction de réflexion peut s’écrire alors sous la forme complexe [47].

R(@)=Texp(jx) (11-12)
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Ou: I' est Ile module du coefficient de réflexion et X saphase.

b) Réflexion a I’interface solide-solide

Dans le cas d’une interface solide-solide, il existe deux types d’onde qui se
propagent : une onde longitudinale et une autre transversale. Par contre dans le liquide, I’onde
qui se propage n’est que la superposition d’une onde incidente et d'une onde réfléchie, toutes
les deux longitudinales (Figure 11.8).
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Figure 11. 8: Propagation des ondes acoustiques dans | e systéme liquide-couche-substrat.

Le coefficient de réflexion a I’interface liquide de couplage-couche a éé explicité
par Z. Y u (1995) et son expression est donnée par larelation suivante [47, 48] :

ho(MuM,, =M LM, )+ jr W?(M M, =M, M
R(q ):ho( 1 22_ 12 21)_1. 0 2( 11 23_ pal 13) (11-13)
o(Manz MlZMZl) IV oW (Mans M21M13)

c) Détermination du coefficient de réflexion pour un systeme multicouche

Pour un systeme multicouche, la détermination du coefficient de réflexion est
compliquée du point de vue développement mathématique [5, 45, 46, 48]. L’étude de ce
systéme est basée sur le méme principe pour n’importe quel nombre de couches déposées. Car
le systeme multicouche est composé de couches minces déposées sur un substrat massif.

11-7.2 Calcul de la vitesse de Rayleigh d’aprés R (8)

La détermination de la vitesse de Rayleigh et les différentes vitesses des modes qui se
propagent aux interfaces liquide-solide ou solide-solide font partie intégrante de notre travail
de these. La représentation du pouvoir réflecteur en fonction de I’incidence s’avére donc
nécessaire pour déterminer les types de ces modes. Des variations de phase et d’amplitudes au
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voisinage des angles critiques (cf. figure I1-6) : longitudinal, transversal et Rayleigh, sont
relevées et permettent de calculer les vitesses des différents modes.

Pour les systemes multicouches, des ondes supplémentaires vont se propager qui
seront caractérisées par de brusgues variations de phase. Une variation de phase de 2/1 a un
angle |égérement supérieur a O, va correspondre au mode de Rayleigh, qui se propage a
I’interface liquide-solide avant de réémettre son énergie dans le liquide. Ce mode est défini

pour une variation de la phase de /1. On peut ains déterminer la vitesse de Rayleigh a 6r
[49] :

Ve =V, I singg (11-14)

L’onde de Rayleigh qui se propage est directement liée a la capacité du milieu a
supporter les contraintes longitudinales et transversales. Ainsi, on peut dire que la vitesse de
Rayleigh Vr est un paramétre intrinseque du matériau. La vitesse de Rayleigh peut étre
également exprimeée par larelation de Victorov [9, 50] :

V.=V, M (11-15)
0.750— (V; V., )

Les différentes étapes effectuées pour la détermination du coefficient de réflexion
R(B) et de lavitesse de Rayleigh Vr sont illustrées par I'organigramme de la Figure 11.9.

Entrée des données Calcul du pouvoir
du matériau supraconducteur — |=—— réflecteur R(6)
Vi, Vretp

Détermination des angles
critiques 6r, 0. et B7

—

Calcul des nouvellesvaleurs
des vitesses en fonction du
liquide de couplage Vr, VL et VT

Calcul des paramétres
meécaniques (E, G, B et v)

|

»| Stockage en vue d’affichage

Figure 11. 9: Organigramme de traitement des données du pouvoir réflecteur R(6).
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11-8 LASIGNATURE ACOUSTIQUE V(2)

L’objectif de ce travail est la détermination des propriétés élastiques de certains matériaux
supraconducteurs par I’utilisation d’une méthode acoustique. La microscopie acoustique a
réflexion permet la détermination des propriétés acoustiques des matériaux en mesurant la
signature acoustique du réflecteur par une lentille, appel ée aussi signature V(z) caractéristique
du matériau étudié [33].

Pour effectuer une mesure quantitative, il faut défocaliser |égérement le capteur. Le
transducteur nous donnera alors un signal de sortie qui variera en fonction de la défocalisation
et dépendra de la morphologie et de la nature du matériau étudié. 1l en résultera la courbe de
la signature acoustique V(z). Pour un substrat donné la signature acoustique dépendra
essentiellement de la structure du milieu (grains, joints de grains, porosité,...etc.), alors que
pour des couches sur substrat, elle sera également fonction des couches et de leurs épaisseurs
[1].

La signature acoustique V(z) est formée de signaux périodiques. La figure 11.10 montre
une courbe typique de V(z). La périodicité Az des interférences donne des informations sur
I’onde acoustique de surface [51].
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Figure I1. 10: Signature acoustique V(z) des composés YBCO (@) et PBCO (b) massif [1].

La compréhension du mécanisme du V(z) nécessite la compréhension de deux approches
théoriques : la premiere méthode basée sur |e principe géomeétrique des rayons optiques a été
dével oppée par Bertoni [52, 53] et la deuxiéme fondée sur les principes d’optique physique de
Fourier a été développée par Attalar [54, 55].

11-8.1 Modeéle des raies

Dans la courbe de la signature acoustique V(z) (cf. figure 11-10), la valeur de la
période Az est la plus importante pour déterminer la vitesse de Rayleigh. La valeur de cette
période, peut étre précisé a partir de I’expression donnée par la théorie des raies [52, 53]. La
figure (11.11) indique que lorsque z = 0, il y aalafocale deux rayons | d’incidence normale et
J d’incidence. L’onde excitée par le transducteur se réfléchit sur I’échantillon avant de revenir
sur lalentille et puis récupérée par le transducteur.
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Figure I1. 11: Différents trgjets des rayons acoustiques pour z = 0.

En déplacant I’échantillon vers la lentille, le transducteur ne récupere que les rayons
prés de I’axe (rayon 1) de lalentille (Figurell. 12).

Or
| — ]
y N
A 4

Figure 11. 12: Différents trajets des rayons acoustiques pour z # 0.

Le V(z2) représente donc I’interférence entre I’onde axiale et I’onde de surface. La
périodicité du V(z) peut étre obtenue en comparant la phase des rayons axiaux réfléchis par
I’objet, a celle due a I’onde de surface. La périodicité Az calculée par Bertoni [56, 57] est de
laforme:
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V,
Az=—19 (11-16)
2f(1-cosqy)

En appliquant laloi de Snell-Descartes et en utilisant larelation (11-14) on aboutit ala
nouvelle expression de la vitesse de Rayleigh [58] :

V. = Vi 11-17
= y (11-17)
1-(1- "2
2fAz

11-8.2 Bases du modeéle utilisé

Sheppard et Wilson ont créé un nouveau modéle de V (z) basé sur la théorie des ondes
[59]. Ce modéle permet de développer un traitement numérique des résultats. L’expression a
laquelleils ont abouti est delaforme[60] :

g max
V(z) = j p?(0)R(q)exp(2jk,zcosq)sing cosqdq (11-18)
0

Avec:

R(B) : le pouvoir réflecteur du matériau,

Ko: le nombre d’onde dans le liquide de couplage,

Z : ladéfocalisation du capteur par rapport alafocale,

exp (2jzko) exprime le déphasage entre les ondes planes qui effectuent un
aller et retour dansle liquide de couplage.

P%(8) : lafonction pupille delalentille qui est assimilée & une gaussienne, elle
représente la répartition de I’énergie avant le passage du dioptre de la lentille.

Si I’angle d’ouverture est de 50°, la fonction pupille s’écrit alors [1] :

P*(q) = exp(—3,5(50)2 [q—j] (11-19)

max

11-8.3 Traitement numérique de V(z)

Les outils les plus importants utilisés lors du traitement de la signature acoustique
V(z) sont: la soustraction de la réponse de la lentille et la transformée de Fourier rapide
(FFT).

a) La soustraction de laréponse dela lentille

Cette technique dépend de deux fonctions: la fonction caractéristique de
I’échantillon et la réponse de la lentille. Leur expression a été donnée par Kuchibiki [49, 61,
62] :

V() =V, (2)+V,(2) (11-20)

ou: V, (2): lafonction de transfert, appelée commodément réponse de lalentille.
V,(z): La fonction caractéristique de I’échantillon.

La courbe de la fonction de transfert peut étre obtenue sur un échantillon
parfaitement réfléchissant (or ou téflon) ou le coefficient de réflexion R(6) vaut I’unité [23].
La soustraction de cette fonction de la courbe de V(z) nous donne la réponse V(z) qui dépend
exclusivement de [I’échantillon [63]. Pour réduire au maximum les effets des modes
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indésirables, il est indispensable d'effectuer un filtrage de V(z) pour obtenir laréponse Vi(z) a
partir de laguelle seront effectués les calculs de la période [64].

b) La transformée de Fourier rapide (FFT)

La signature acoustique V(z) est formeée de signaux périodiques. Pour déterminer
leur période, il est nécessaire d’effectuer un traitement de signal V(z) par la méthode de la
transformée de Fourrier (FFT : Fast Fourrier Transformation en anglais) ou anayser les
courbes par des approximations successives. Grace a la transformée de Fourrier a partir de la
position d’une raie dans le spectre de fréquence spatiale, la valeur de la période Az est
déterminée avec précision (figure 11.13). Par conséquent, les vitesses des différents modes de
propagation qui interférent dans la signature acoustique sont déduites et les modules
d’élasticités déterminés [1, 33].

M oc!ule de Ila FFT (I:Ie V(2) .
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Figure 11. 13: Exemple d'un spectre de FFT obtenu a partir de lacourbe V(2) [1, 33].

u]

Les vitesses de propagation de surface et de volume sont déterminées par
I’analyse de Fourier de la signature acoustique V(z). Ce signa est en fait une transformée de
Fourier de la fonction Q (t). L’expression de cette fonction sera la transformée de Fourier
inverse du signal acoustique V(z) et elle donnerale spectre de V(z).
Le changement de variables [5, 45] :
cosq

p

t= et U=kOZ

Ains que:
2k,zcosq = 2p ut et sin(g)cos(q)dq = —p *tot

Permet d’obtenir la formule de la transformé de Fourier V(u) de la fonction Q(t) par suivante :

V(u) = T Q(t) exp(~2jp ut)dt (11-22)

cosq max

Avec: Q(t) = p*(DR(1)
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c) Lefenétrage

Le fenétrage consiste a appliquer des fonctions au signal V(z) avant le traitement
dela FFT [65]. Il existe plusieurs types de fenétrage, mais dans notre cas la fonction qui nous
donne des résultats trés proches a ceux obtenus par la soustraction de la réponse de la lentille
Vi(z) est la fenétre de Blackman. Ce traitement permet une meilleure localisation des
différents modes de propagation [66]. L objectif de I’utilisation de la fenétre de pondération
consiste a éviter les discontinuités et de réduire au minimum les ondulations produites par la
fenétre rectangulaire. Le tableau I1.2 suivant présent quelques fenétres de pondération et leur
fonction:

Fenétre Fonction
Blackman k k
w[k+1]=0.42-0.5cos| 2p —— |+0.08cos| 4p —— |,k =0,...,n-1
n-1 n-1
Hanin

wlk +1]= 0.5 1-cos| 20— || k=0,..n-1
n-1

Hamming k
w[k+1]=0.54-0.46cos| 2p 1 k=0,...,n-1

Tableau 11 2: Lesfenétres de pondération et leur fonction [7].

Le traitement de la signature acoustique V(z) gue nous avons utilisé dans notre
travail peut étre représenté d’une maniere schématique par I’organigramme ci-dessous (figure
11.14).

@tement deV(2) parB

Entrée des données du matériau Simulation du V(2) selonle
supraconducteur (Vi, VT, p) model e de Sheppard et Wilson

. - Fenétrage (Blackman) et FFT
Recherche automatique de laraie

du mode de Rayleigh en rejetant
les autres raies du spectre

Calcul des parameétres
dastiques (E, G, K et v)

Stockage en vue d’affichage

Figure 11. 14: Organigramme de traitement des données de la signature acoustique V().

49



11-9 LAPOROSITE

Il existe différents types de matériaux, parmi lesquels on peut citer les matériaux poreux
qui présentent deux phases: I’une solide et I’autre fluide. La premiére phase correspondant a
la matrice, (ou sguelette), constituée de grains a structure cristalline variée et la seconde
correspondant au gaz ou liquide interpénétrant les espaces entre grains. Les vides inter-
granulaires sont remplis d’air ou d’eau [7]. Dans ce type de matériaux on définit le taux de
porosité comme étant le pourcentage du vide dans le volume du matériau poreux. L’une des
caractéristiques importantes des matériaux poreux est le degré de porosité, c’est-a dire le
pourcentage de vide [28].

Dans notre travail, nous avons étudié des matériaux avec une porosité qui varie de 0 a
50%. Aing, les différents parametres et grandeurs physiques que nous avons utilisés dans le
présent travail, (vitesses longitudinales, transversales et vitesse du liquide de couplage, les
densités du matériau et du liquide) seront tous fonction de la porosité. Il en découle que dans
le cas d'un matériau poreux, I'expression du coefficient de réflexion R (0) tiendra compte des
relations suivantes [67, 68].

V. =V, (1-P)" (11-22)
V, =V, (1-P)" (11-23)
r=r,(1-P) (11-24)

ou:
Vs, V1o, po Sont respectivement la vitesse longitudinae, transversale et la densité
dans le matériau non poreux.

Vi, V1, p sont respectivement la vitesse longitudinale, transversale et la densité dans
le milieu poreux.

La figure 11.15 montre I’effet de la porosité et représente les variations de la périodicité de
la signature acoustique V(z) dans le cas du silicium poreux.

Z(um) v 80

Figure I1. 15: Signature acoustique V(z) du silicium poreux a 600MHz et pour différents taux
de porosité [58].
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11-10 LA TEMPERATURE ET LES PROPRIETES MECANIQUES DES
MATERIAUX SUPRACONDUCTEURS

La température a une relation importante avec le changement des parametres mécaniques
des matériaux supraconducteurs tels que le module de Young, le module de cisaillement, le
module de compressibilité, le coefficient de Poisson et le module longitudinal. La variation
des modules élastiques avec la température d’un solide & basse température, a été prévue
théoriquement pour la premiére fois par Born [69], puis par d’autres auteurs, qui ont prédit
gue la dépendance de la température avec les variations des constantes é astiques résulte de la
variation de I'énergie potentielle due a I'anharmonicité [70]. Parmi les différents modéles qui
ont été développés et qui nous permettent de déterminer les variations de ces modules
d’élasticités, on peut citer : le modele de Watchman, le modéle de Varshni et le modéle de
Laakad.

11-10.1 Modéle de Watchman

La premiere explication de la variation du module de Y oung avec la température a é&é
donnée par Watchman et a dans le cas de quelques matériaux dans une gamme de
température variant de 100 a 300K [70, 71]. Selon eux, la variation des modules d’élasticités
d’un matériau en fonction de la température est déterminée par I’équation suivante :

E(T)=E,-BTexp(T,/T) (11-25)

Ou: Eo est le module d’élasticité a 0K
B et To sont des constantes.

Plus tard, Nandanpawar et Rajagopalan [72] ont observé quiil est possible de
prolonger I'applicabilité de I'équation de Watchman a d'autres métaux comme I'Au, Ag, Si et
alliages comme PbSe, Mg-Sn, MgCu; etc.

11-10.2 Modele de Varshni

En passant en revue la variation du comportement élastique des différents types de
matériaux en fonction de la température, (en particulier les métaux), Varshni est arrivé a
proposer deux équations [73] :

Cij (T) = Cij (O) - tsl (11-26)

eT
C,(T)=C,(0)-ST*/(T+C) (11-27)
Ou': C,(T)et C, (0)sont les modules d’élasticités d’un échantillon & OK

et aune température T donnée.
S, C et t sont des constantes.

11-10.3 Modéle de Laakad

Une autre explication des variations des propriétés mécaniques a été avancée par
Laakad pour des basses et hautes températures [74]. L'avantage de ce modele est que si deux
valeurs des constantes él astiques pour deux températures diff érentes et aussi latempérature de
Debye 6p d’un matériau sont connues, on peut prédire les constantes élastiques sur la gamme
entiere de température. Ainsi, Kanrar et Ghosh ont utilisé le model de Laakad pour prédire les
constantes éastiques des alliages cristal simples de l'alliage Ni-Fe sur une gamme de
température variant de 80 a 300K [75]. Le modéle de Laakad nous permet de déterminer la
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variation des constantes élastiques du matériau en fonction de la température selon I’équation
suivante [70, 76] :

E(T)=E,[1-kF(T/q,)] (11-28)
Ou: Eoestlaconstante dastique aOK, et k est une constante.
F(T/a,)=3(T/a,) (X3 [exp(x)—l}_l)dXAvec x=m /KT

Ces modéles ont pu étre confirmeés par des résultats expérimentaux. A titre d'exemple,
lafigure 11.16 présente la variation du module de Y oung en fonction de la température pour le
matériau supraconducteur Y 123.
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Figure 11. 16: Variation du module de Y oung en fonction de la température pour le matériau
supraconducteur Y 123 [70].

11-11 CONCLUSION

Ce chapitre a permis I’étude de la porosité sous ses différents aspects et surtout de
comprendre les diverses théories de détermination des paramétres caractérisant les matériaux
par la microscopie acoustique. Les résultats et les données des deux chapitres précédents nous
ont permis d'effectuer des simulations en utilisant Matlab. Les résultats obtenus seront
développés et discutés dans le 3%™ et dernier chapitre. Le chapitre aborde la modélisation de
certains matériaux supraconducteurs (Y BaCuzOz.5, PrBaCuzOr.5, DyBaCuO, HoBaCuO et
Bi-2212), la détermination de la variation du coefficient de réflexion et de la signature
acoustique en fonction de I’épaisseur, de la porosité, de la concentration et de la température.
Ce qui permettra de déterminer les vitesses longitudinale, transversale et de Rayleigh, ains
gue les paramétres é astiques des matériaux étudiés.
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Résultats et discussions



I11- RESULTATS & DISCUSSIONS

111-1 INTRODUCTION

L’étude ultrasonique joue un rble trés important dans I’étude des matériaux
supraconducteurs a hautes températures critiques. L’utilisation de cette technique est basée
sur I’émission et la réception des ondes ultrasoniques. Parmi les multiples techniques
utilisées, la microscopie acoustique a balayage est intéressante de sa large application. Pour
une étude quantitative d’un materiau, I’utilisation d’un microscope acoustique fonctionnant en
réflexion est privilégiée car il ne nécessite qu'un seul transducteur qui va jouer le role
d'émetteur et de récepteur. Son principe est basé sur I’utilisation d’une lentille sphérique ou
cylindrique, convergente, creusée dans un barreau de saphir (ligne a retard), qui permet de
créer des ondes réfractées sous divers angles et de les focaliser. En effet, le Contréle Non
Destructif (CND) permet d'en déduire les propriétés élastiques des matériaux a partir des
résultats que I’on peut obtenir de I’analyse quantitative de la signature acoustique V(z) et du
coefficient de réflexion R(8), a savoir les différents modes de propagation dans les matériaux
étudiés et les vitesses de ces modes (longitudinale (V), transverse (V1) et de la vitesse de
Rayleigh (VRr)). La détermination précise de ces vitesses permet de calculer les différents
modules d’élasticités : le module de Y oung (E), le module de cisaillement (G) et le coefficient
de Poisson (v).

111-2 ETUDE DU SYSTEME-LIQUIDE-SUBSTRAT

Le présent travail a consisté a la modélisation de la signature acoustique V(z) et du
coefficient de réflexion R(B) afin de caractériser différents types de matériaux
supraconducteurs. Cette modélisation a été effectuée dans le cas d'une seule fréguence de
travail de 600MHz, mais pour différents liquides de couplage. Pour ce type de systeme,
I’étude d’une interface liquide-solide, expliquée auparavant, a été faite. Le systeme composé
de liguide-matériau supraconducteur (massif), tel que I’eau-YBa&CuzO7s, le méthanol-
PrBapCuzO7.s, I’eau-DyBaCuzO7-5, e méthanol-BiSroCaCu,Oy et I’eau-HoBapCuzO7-5, a été
abordé. Cette étude faite sous environnement du logiciel Matlab, elle a é&é menée a bien gréce
au programme qui a été développée au sein du Laboratoire d’Elaboration et d’Analyse des
Matériaux (LEAM) de I’Université Badji Mokhtar Annaba. Ce programme nous a permis de
déterminer le coefficient de réflexion R(6) selon le modele de Brekhovskikh (équation 11.8).
La détermination du coefficient de réflexion est nécessaire pour pouvoir caractériser les
matériaux (supraconducteurs) en déterminant leurs propriétés mécaniques et en quantifiant
leurs modules d’élasticités : module de Young (E), module de Cisallement (G) et coefficient
de Poisson (v).

LesfiguresIl11.1 alll.5 donnent respectivement le coefficient de réflexion R (0) théorique
des systemes Eau-Y 123, Méthanol-Pr123, Eau-Dy123, Méthanol-Bi2212 et de I’eau-Hol2
dont la densité et |es vitesses sont indiquées dans les tableaux I11.1 et 111.1 ainsi que celles du
méthanol prise comme liquide de couplage. Le coefficient de réflexion R (0), représenté par
son amplitude et sa phase, montre des variations de phase et damplitude au voisinage des
angles critiques correspondant aux modes de Rayleigh, longitudinale et transversal.

Les figures Ill.1a a I11.5a, montrent que I'amplitude du pouvoir réflecteur R(8) varie
brusquement au voisinage de I'angle critique longitudina (0.), et a partir de I'angle critique
Or, correspondant aux ondes transverses, elle devient égale a l'unité (R(0) =1). Cela signifie
qu’il n’y a plus de propagation d’onde dans I’échantillon.

De méme, on peut observer sur les figures I11.1b a l11.5b montrent que la phase varie peu
au voisinage de I'angle critique longitudinal (6.), mais présente une trés forte variation (égale
a n) lorsqu'elle atteint la valeur critique (6r) correspondant aux ondes de surface dites de
Rayleigh.
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Figure 111 1: Coefficient de réflexion du systeme Eau / Y 123.
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Figure 111 5: Coefficient de réflexion du systeme Eau / Ho123.

I11-2.1 Calcul des vitesses des modes de propagation des matériaux massifs

(liquide-substrat) a partir de R(0)

En utilisant larelation généralisée de R (0) et leslois de Snell-Descart (relations 111.1)

qui régissent la propagation des ondes acoustiques, on calcule les différentes vitesses qui
interagissent dans les systémes considérés, Les résultats de calcul sont regroupés dans les
tableaux I111.1 et 111.2.

sng sing;  sing,

= (111.2)
VLi q VT VL
Couplant Eau Methanol
p (Kg/md) 1000 796
Vi (m/s) 1500 1088
V1 (m/s) 0 0

Tableau 111 1: Caractéristiques des liquides de couplage.
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Y123 Pr123 Dy123 Bi2212 Ho123

p (Kg/m®) 5690 5300 6980 6379 5600

Couplant Eau Methanol Eau Methanol Eau
0.(°) 20.7520 25.5469 17.85595 19.6289 21.25067
0+(°) 35.3027 43.5352 31.54796 31.5430 36.59032
0r(°) 39.3311 49.3066 34.75092 35.4248 40.7671
Vi(m/s) 4233.4 3478.30 4894.37 3238.8 4140.5
VL Litt (M/s) 4242 [1] 3489 [1] 4900 [2] 3246 [ 3] 4150 [4]
V1 (m/s) 2595.6 2177.7 2868.21 2079.8 2517.5

V1 Litt (M/s) 2598 2179 2870 2080 2520
VR (m/s) 2366.7 1978.3 2632.7 1877.0 2298.1
VR Victorov 2376.25 1985.28 2644.3 1884.1 2308.5

(m/s)

Tableau 111 2: Caractéristiques des matériaux étudiés.

Les résultats reportés dans le tableau I11.2 montrent que les valeurs des vitesses
des modes de propagation longitudinal, transversal, obtenues a partir de la modélisation du
coefficient de réflexion R(8) sont en bon accord avec celles de lalittérature [1-4]. De plus, les
valeurs de la vitesse de Rayleigh sont proches de celles obtenues a partir de la relation de
Victorov (relation 11.15) [5].

111-2.2 Etude quantitative (a partir de la signature acoustique V(z))
a) Analyse desrésultats de calcul obtenus a 600MHz

Les figures 111.6 & 111.10 représentent I'amplitude des signatures acoustiques V(z)
respectivement et leurs FFT apres application de la fenétre de Blackment a (-92 dB) a partir
du modéle simplifié de Bertoni et d’Atalar par Sheppard et Wilson [6-11] (relations 11.16,
11.18), on remarque que le fenétrage permet d’éliminer les lobes secondaires, élargir le lobe
central, ainsi qu’il permet de diminuer les perturbations basses fréquences. Cette fenétre est la
mieux adaptée pour le traitement de V (2).

Comme nous l'avons déja signaé, (cf. chap. 1), la signature acoustique joue un
réle essentiel dans la caractérisation des matériaux supraconducteurs gréce ala périodicité Az
des interférences qui donne des informations sur I’onde acoustique de surface. Enfin, de la
détermination de la période Az de la signature acoustique V(z) on peut en déduire les vitesses
des différents modes de propagation longitudinal, transversal et de Rayleigh. Les résultats de
calcul sont regroupés dans le tableau 111.3.

V(z) FFT

Amplitude

L L L L L L L T
[ 10 20 30 40 60 70 80 90 100 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

50
Z(um)

Figure 111 6: Signature acoustique V(z) de I’Y123 et sa FFT.
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Figure 111 9: Signature acoustique V(z) de Bi2212 et saFFT.
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Figure 111 10: Signature acoustique V(z) de Ho123 et sa FFT.

Y123 Pri23 Dy123 Bi2212 Hol23

Az 19.6910 17.0667 25.6000 14.6286 17,9667
6.8267 6.8267 8.8780 6.0235 6.4000

5.6889 5.3895 6.8267 4.8762 5.1200

Vi (m/s) 4278.1 3383.1 4859.7 3139.3 4093.01
Vt(m/s) 2600.6 2184.8 2931.7 2062.1 2526.5
VR (m/s) 2398.3 1959.9 2600.6 1873.4 2291.0

Tableau I11 3: Vitesses des matériaux étudiés déterminées a partir de V(2).

La comparaison des vaeurs des vitesses longitudinale, transversde et de
Rayleigh obtenues a partir de la signature acoustique V (z), qui sont regroupées dans le
tableau 111.3, avec celles obtenues a partir du coefficient de réflexion R (8), (voir tableau
[11.2), montre une grande similitude des résultats.

111-2.3 Calcul des modules élastiques

Les caractéristiques mécaniques E, G et v des différents matériaux supraconducteurs
massifs sont calculées a partir du paragraphe 11.6.1, d’une méthode non destructive [12-16],
selon les équations (11.1), (11.2) et (11.4) présentées dans le deuxiéme chapitre.
L analyse des résultats obtenus sont en bon accord avec ceux de lalittérature (tableau 111.4).

Y123 Pri23 Dy123 Bi2212 Hol123
E (GPa) 91.9131 59.1996 142.0508 63.4148 85.6569
ELa(GPa) | 92.20[1] 59.4 [1] 1421[2] 64.86 [3] 85.3[4]
G (GPa) 38.3349 25.1346 57.3860 27.5917 35.4909
G Lt (GPa) 33[1] 25 [1] 575[2] 28.39[3] 35.3
v 0.1988 0.1776 0.2377 0.1492 0.2067
V Lit 0.19[1] 0.18[1] 0.24 0.162 [3] /

Tableau 111 4: Modules élastiques des matériaux supraconducteurs étudiés.

111-2.4 Le Choix du liquide de couplage

Sachant que les ondes acoustiques ultrasonores a haute fréquence sont tres fortement
et rapidement atténuées dans I’air, il est donc primordial de choisir un liquide de couplage
pour transmettre le signal émis de la lentille vers I’échantillon et inversement. On présente
dans ce manuscrit uniquement les résultats obtenus pour le matériau supraconducteur Ho123
ou trois liquides de couplage sont utilisés (I’eau, le méthanol et le tétrachlorure de carbone
(CCL4)), afin de mettre en évidence I’effet du liquide de couplage (figure 111.11 et I11.12).
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Figure 111 11: Coefficient de réflexion de Ho123 pour différents liquides de couplage.
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Figure 111 12: Signature acoustique de Ho123 et sa FFT pour différents liquides de couplage.

Lafigurelll.11 indigue un déplacement significatif des angles critiques de I'ensemble
des modes (longitudinal, transversal et de Rayleigh) obtenus avec les liquides de couplage
méthanol et CCL4, comparativement a ceux obtenus avec |I'eau comme liquide de couplage.
On peut noter que lorsque la vitesse du liquide est inférieure a celle de I’eau, le glissement des
des angles critiques seffectuent vers les angles de valeurs inférieures. De méme, on peut
remarquer sur la figure 111.12 que I’effet de la vitesse de propagation dans le liquide de
couplage sur la signature acoustique se manifeste par une augmentation du nombre d'arches et
une décroissance de la période des pseudos oscillations.
Les résultats de calcul des vitesses des différents modes de propagation dans le matériau
Ho123, sont résumeés dans le tableau 111.5.

Eau methanol CCL4
0L (°) 21,2402 15,2344 12,9883
01 (°) 36,5723 25,5859 21,6797
Or (%) 40,7471 28,2471 23,8525
Vi (m/9) 4140,5 4140,5 41379
V1 (m/s) 2517,5 2519,3 2517,5
Vg (M/S) 2298,1 2298,9 2299,8

Tableau 111 5: Vitesses de propagation dans Ho123 pour différents liquides de couplage.
Il est observé que les angles critiques, déduits de lafigure I11.11, diminuent lorsgque la
vitesse du liquide diminue. En appliquant la loi de Snell-Descart, nous avons calculé les
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vitesses longitudinale, transversale et la vitesse de Rayleigh. On obtient les mémes valeurs
guel que soit le liquide de couplage considéré. Aing, le choix du fluide de couplage dépend
de lavitesse de propagation des ondes dans ce couplant [17].

Les techniques de contréle non destructif ont fortement contribué & une meilleure
compréhension de nombreux matériaux [18-19], elle a été utilisée pour caractériser différents
composes supraconducteurs [20-23], mais pour obtenir une bonne résolution il faut choisir
des liquides de couplage qui doivent avoir une impédance proche de celle des solides pour
éviter d'une part la réflexion d’onde acoustique et d'autre part, pour éviter le recouvrement des
modes de propagation dans |e matériau.

111-3 RELATION ENTRE LA VITESSE DE RAYLEIGH ET LA TEMPERATURE
DANS UN MILIEU POREUX ET NON POREUX
Cette étude a été effectuée sur la base des résultats expérimentaux obtenus par Chang

Fanggao et a [24]. Ce travail a pour objet I'éude de I'influence de la température sur la
vitesse de Rayleigh (VRr) d’un matériau supraconducteur (Bi2212) poreux et non poreux, avec
un taux de porosité de 0,32 et 0,5, dans une gamme de température variant de 10K a 295K et
une fréguence de travail de 600MHz.

Lafigure I11.13 montre I'évolution de différentes vitesses des modes qui se propagent dans le
matériau supraconducteur Bi2212 (taux de porosité de 0,32) en fonction de latempérature. On
peut remarquer que les vitesses transversaes et longitudinales diminuent lorsque la
température augmente. Le mode de surface (de Rayleigh) étant lié directement aux différents
modes de propagation des ondes longitudinales et transversales, la diminution de ces vitesses
en fonction de la température affecterait directement le mode de surface. Cela nous incite a
développer un programme sous environnement Matlab menant a I’obtention du coefficient de
réflexion R(6) (module et phase) et de la signature acoustique V(z) du matériau étudié. Nous
avons utilisés le méthanol comme liquide de couplage a la place de I’eau afin d’éviter le
recouvrement des vitesses Vi, Vr e Vr qui interagissent dans le matériau de type Bi2212,
avec une fréguence de travail de 600 MHz.
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Figure 111 13: Dispersion des vitesses transversale et longitudinale du Bi2212 en fonction de
latempérature T(K) pour p = 0.32 et F = 600 MHz, Couplant: Méthanol.
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I11-3.1 Variation du coefficient de réflexion R(6) en fonction de la température
du Bi2212 pour (p = cte)

Comme indiqué sur la Figure 111.14 la modélisation du coefficient de réflexion R(6)
(amplitude (@) et phase (b)), nous permet d’en déduire les angles critiques (6L), (671) et (Br) de
propagations des différents modes (d'ondes longitudinales, transversales et de Rayleigh) pour
trois températures et pour les trois porosités (0, 0,32 et 0,5) ), en utilisant la loi de Snell-
Descart avec le méhanol comme liquide de couplage. On note un glissement des angles
critiques vers des angles supérieurs en fonction de la température et par conséquence une
diminution des vitesses de ces modes.

Les signatures acoustiques V(z) et leurs FFT pour les différentes températures et pour
des porosités constantes (0, 0.32 et 0.5) sont déduites du pouvoir réflecteur R(0) (figures
[11.15alll.17).
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Figure 111 14: Variation du coefficient de réflexion R(8) en fonction de la température du
Bi2212 (p=0,p=0.32 et p=0.5), F =600 MHz, Couplant: Méthanol.
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Figure 111 15: Signature acoustique V(z) et sa FFT en fonction de latempérature T(K) du
Bi2212 (P = 0).
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Figure 111 17: Signature acoustique V(z) et sa FFT en fonction de latempérature T(K) du
Bi2212 (P=0.5).

I11-3.2 Variation du coefficient de réflexion R(8) en fonction de la porosité dans le
Bi2212 pour (T = cte)

De la méme maniere que dans le paragraphe 11-9, on représente R(8) pour différentes
valeurs du taux de porosité du Bi2212 a des températures constantes T = 10K, T=200K et T
=295 K (figures 111.18 et 111.20). On remarque pour les différentes valeurs du parametre (p)
gu’il ya un déplacement important des angles critiques vers des angles supérieurs pour tous
les modes par rapport aux angles critiques relatif du matériau non poreux (p = 0).

Les signatures acoustiques V(z) et leurs FFT pour les différents taux de porosité (O,
0.32 et 0.5) sont déduites du pouvoir réflecteur R(8) (figures 111.21 alll.23).
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Figure 111 18: Variation du coefficient de réflexion R(0) en fonction de la porosité du Bi2212
T = 10K, F =600 MHz, Couplant: Méthanal..
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Figure 111 19: Variation du coefficient de réflexion R(8) en fonction de la porosité du Bi2212
T = 200K, F =600 MHz, Couplant: Méthanal.
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Figure 111 20: Variation du coefficient de réflexion R(0) en fonction de la porosité du Bi2212
T =295K, F =600 MHz, Couplant: Méthanal.
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Figure 111 21:

Signature acoustique V(z) et sa FFT du Bi2212 pour différentes valeurs de

porosité a 10K
V(z) Spectre FFT apres fenetrage
3 T T T
! ' —_— P=( -_—P=0
— P=0.32 — P =(0,32
0.9 e -_—P=05
P=0.5 25l 2|
0.8 -
T =200K T =200K

07 d al

0.6 -
()
o
2
i 0.5 1.5F
£
<

0.4

1k
0.3
0.2
05
0.1
0 L L L 0 |
0 5 10 15 25 30 0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6

Z(um)

Figure 111 22:

porosité a 200K.
V(2) Spectre FFT aprés fenetrage
1 T T T T
—P=0 — P =)
0 ——P=0.32 —— P=032
—P=0.5 — P=05
25F =
0.8
T =295K T =295K
0.7
06
(]
kel
2
i 0.5
£
<
0.4
0.3
0.2
0.1
00 (5 1(0 1‘5 20 2‘5 1;0 35 4‘0 4‘5 50
z(um)

Signature acoustique V(z) et sa FFT du Bi2212 pour différentes valeurs de
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Le traitement des signatures acoustiques V(z) (figures 111.21-111.23) par FFT et par
application de la fenétre de Blackman a -92dB au lieu de la fonction de transfert qui
représente la réponse de la lentille, nous a permis de déterminer les vitesses de Rayleigh avec
une trés bonne précision en fonction de latempérature.

On remarque dans les deux cas, que lorsgue le taux de porosité augmente, le signal du
V/(z) est fortement atténué avec une diminution du nombre d’arche, d’ou une décroissance de
la vitesse de Rayleigh, cette vitesse diminue également avec la température (figure 111.21-
111.23).

Ces derniers résultats nous ont incité a montrer I’importance de I’effet de la
température sur la vitesse de Rayleigh (figure 111.24) et d’en déduire une relation entre eux. A
cet effet, le fit des courbes Vr permet d’obtenir une relation entre la vitesse de Rayleigh (VRr)
et la température (T) sous forme d’un polyndme de 5% degrés présentée dans la relation
(111.2).

V,=B,+BT-B,T2+BT*-B,T*+BT® (111.2)
Ou:
Bo, B1, B2, B3, B4 et Bs sont des paramétres du polyndéme dont les valeurs sont regroupées
dans le tableau 111.6.
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Figure 111 24: Dispersion de la vitesse de Rayleigh en fonction de la température pour
différents taux de porosité.

P=0 P=0.32 P=05
Bo 1765,31 1458,56 1371,91
B1 0,1 0,04 0,01
B2 -0,005 -0,0038 -0,001
Bs 6,81.10° 4,87.10° 9,47.10°
B4 -3,57.107 -2,71.10°7 -4,46.10°8

Tableau I11 6: Parameétres du polynéme d’ordre 5.

Pour vérifier larelation (111.2), lavitesse transversale est calculée selon [25, 26], ce qui
nous permet détablir une nouvelle relation entre la vitesse de Rayleigh et la vitesse
transversae:
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V; =V, (114418-0,25771s +0,12661s *) (111.3)

La décroissance de la vitesse transversale en fonction de latempérature et les résultats
obtenus a partir de la relation (111.3) sont en bon accord avec ceux de la bibliographie
(résultats expérimentaux [24]).
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Figure 111 25: Vitesse transversale calcul ée par larelation (111.3).

111-3.3 Variation des propriétés élastiques en fonction de la température
A partir des relations (111.2) et (111.3) sous forme d’un polynéme d’ordre 5, on trace

les différentes courbes donnant la dispersion des paramétres mécaniques du Bi2212 (module
de Young (E), module de Cisaillement (G), module éastique de volume (B) et le module
longitudinal (L)) selon lesrelations (11.2, 11.5, 11.6 et 11.7) du chapitre Il (figures 11.26-111.29).
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Figure 111 26: Variation du module de Y oung (E) en fonction de la température.
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Figure 111 27: Variation du module de Cisaillement (G) en fonction de latempérature.
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Figure 111 28: Variation du module de Volume (B) en fonction de latempérature.
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Figure 111 29: Variation du module Longitudinal (L) en fonction de latempérature.

De la méme maniére que précédemment, on note une décroissance des parameétres
meécaniques en fonction de la température (T) quel que soit le module d'éasticité considére.
De plus, on peut noter que les variations du module de Young (E) et celui du volume (B) sont
pratiquement identiques avec celles données par lalittérature (cf. réf. [24]).

Ce dernier résultat est en bon accord avec celui obtenu par R. Ravinder en 1996 pour
le matériau supraconducteur Bi-Pb-2223 en utilisation les modéles, de Watchman, de Varshni

et de Laakad.

A titre dexemple, les figures 111.30 a 111.32 montrent la dispersion des modules
élastiques de ce matériau en fonction de la température selon le modéle de Varshni |1l :
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Figure 111 30: Variation du module de Y oung (E) en fonction de latempérature selon le
modele de Varshni pour le matériau Bi-Pb-2223[22].
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Figure 111 31: Variation du module de Cisaillement (G) en fonction de la température selon
le modele de Varshni pour le matériau Bi-Pb-2223[22].
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Figure 111 32: Variation du module de volume (B) en fonction de latempérature selon le
modéle de Varshni pour le matériau Bi-Pb-2223 [22].
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I11-4 INFLUENCE DU PARAMETRE X DE LA CONCENTRATION SUR LES
PARAMETRES MECANIQUES D’UN MATERIAU SUPRACONDUCTEUR POREUX
ET NON POREUX
111-4.1 Etude du systéme Eau-DyBazxSrxCusOr-savec (x =0, x = 0.3 et x = 0.6)
Dans ce paragraphe nous déterminons les différentes vitesses de propagation des

ondes et les différents parametres élastiques du matériau non poreux (DyBapxSrxCuszOy7.5) en
fonction de la variation du paramétre de concentration x (x = 0, x = 0.3 et x = 0.6) pour une
fréquence de travail de 600MHz.

Les résultats de moddisation du coefficient de réflexion R(6) et de la signature
acoustiques V(z) que nous avons obtenus, pour une température donnée, sont représentés dans
lesfigures111.33 et 111.34.

On remarque pour les différentes valeurs du paramétre x qu’il ya un déplacement des
angles critiques vers les angles inférieurs pour I'ensemble des modes considérés et ce quel que
soit la valeur du parametre x, si I'on prend la courbe avec x = 0 comme état de référence
(figure 111.33). Alors que sur lafigure 111.34, on peut noter, (en fonction de la concentration),
des allures différentes de la signature acoustique V(z). En effet, on observe une décroissance
de la période des pseudos oscillations Az, ce qui signifie un changement des vitesses des
modes qui se propagent dans le matériau supraconducteur étudié.
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Figure 111 33: Variation du module et de la phase de du matériau DyBa2-x SrxCu307-06 (X =
0,x=0.3etx=0.6) pour T = 80K.

V(z) FFT
1 T T T T T T T 8 T T T T T
—_—x=0 — = ()
0.9H —x=0.3 —x=0.3
x=0.6 T x=0.6
081
T=80K T T=80K ]

Amplitude
o o o o
= & > 3
- T T T
-

o
w

o
[N

o

o

f 1h ~
o \l’/‘ \/ﬁ XN \ J A
W W V N TN N AN AN o
5 10 15 2 25 30 35 40 45 5 0 0.1 0.2 0.4 0.5

0 0 03 06 0.7
Z(um)

0

Figure 111 34: Signature acoustique V(z) et sa FFT du matériau DyBa2-x SrxCu307-0 (x =0,
X =0.3etx =0.6) pour T = 80K.
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111-4.2 Variation des vitesses des modes de propagation en fonction du parametre de la
concentration (X)
La bonne précision des angles critiques des modes qui se propagent dans le matériau

(I’angle critique longitudinale 8., I’angle critique transversale 6+ et I’angle critique du mode
de Rayleigh 6r),), permet de calculer les vitesses de ces modes pour le matériau DyBeap-
xSIxCuzO7.5 avec (X =0, x = 0.3 et x = 0.6) (figures 111.35, 111.36). Les résultats obtenus de ces
vitesses du matériau étudié, pour T = 80K, sont récapitulés dans le tableau I11.7.

Les vitesses des modes de propagation dans le matériau supraconducteur étudié
diminuent avec l'augmentation de la température et ce quelle que soit la concentration
considérée. Les résultats obtenus sont comparables avec ceux de laréférence (Y ahia, 2009).
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Figure 111 35: Dispersion de vitesse longitudinale en fonction de la température du DyBap.x
SrxCusO7.5 pour X =0, x = 0.3 et x = 0.6.
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Figure 111 36: Dispersion de vitesse transversale en fonction de latempérature du DyBaox
SrxCuzOr.s pour x =0, x = 0.3 et x = 0.6.
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\/% Vit Vr Vit VR
Systeme (m/s) (m/s) [4] (m/s) (m/s) [4] | (m/s)
Eau / DyBap-xSrxCuzO7-5
(x=0) 4888 4900 2867,3 2870 2632,2
Eau / DyBapxSrxCuzOr-5
(x=0.3) 5295,4 5320 2879,3 2880 2668,4
Eau / DyBap-xSrxCuszO7-5
(x=0.6) 5404,7 5430 3037,7 3040 2807,2

Tableau 111 7: Détermination des vitesses du matériau DyBapxSrxCuzO7.5 avec (x =0, X =

0.3 et x =0.6) pour T =80K.

111-4.3 Variation des modules elastiques en fonction de la concentration (x)

A partir des courbes des vitesses longitudinale et transversale présentées ci-dessus
(figures 111.35-111.36) et a partir les éguations (1.2, I1.5, 11.6 et 11.7), on déermine les
parameétres élastiques (E, G, B et L) du matériau considéré en fonction de la concentration (x
=0,x =03 et x =0,6). (figure 111.37 a 111.40). Les résultats obtenus sont confinés dans le

tableau 111.8.
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Figure 111 37: Variation du module de Y oung (E) du DyBaxxSrxCuzO7.s en fonction de la
température pour la concentration x = 0, x = 0.3 et x = 0.6.
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Figure 111 38: Variation du module de Cisaillement (G) du DyBay.xSrxCuzOy7.5 en fonction de
latempérature pour la concentration x = 0, x = 0.3 et x = 0.6.
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Figure 111 39: Variation du module de volume (B) du DyBa-xSrxCuzO7.5 en fonction de la
température pour la concentration x = 0, x = 0.3 et x = 0.6.
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Figure 111 40: Variation du module Longitudinal (L) du DyBaxxSrxCuzO7.5 en fonction de la
température pour la concentration x = 0, x = 0.3 et x = 0.6.

Systeme | Eau/ DyBapxSrxCuzO7s | Eau/ DyBapxSrxCuzO75 | Eau/ DyBapxSrxCuzOr.s
(x=0) (x=0.3 (x=0.6)

E (GPa) 142,05 148,02 159,97

E vit[4] 142 148 161

G (GPa) 57,38 57,39 63,02

G Litt [4] 57,4 575 63,1

L GPa) 166,57 194,62 199,46

L vitt [4] 167 196 202

Tableau 111 8 : Détermination des paramétres é astiques du matériau DyBap-xSrxCuzOy7.5 avec
(x=0,x=0.3etx=0.6) pour T =80K.

D’aprés les résultats obtenues, on peut noter que les constantes élastiques calculées
sont liées a la variation du paramétre X et sont en concordance avec les résultats
expérimentaux *[4].

111-4.4 Etude du systeme Eau-DyBaz2xSrxCusO7-s poreux avec (x =0, x = 0.3 et x = 0.6)
Pour le matériau DyBapxSrxCuzOy7.5 poreux les variations du coefficient de réflexion

R(B8) sont déterminées de la méme maniére que précédemment (8.111.4.1) en remplacant les
vitesses de propagation des ondes de volume, de la densité du matériau poreux et du taux de
porosité par lesrelations (11.22), (11.23) et (11.24) du second chapitre (figures 111.41-111.43).
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Figure 111 41: Variation du coefficient de réflexion R(8) du DyBa-xSrxCuzOy7-5 poreux
pour x = 0.

Module Phase

1 T T T - - -
— - 0% o= 0%

—p=10.9% —p=10.9%
150

x=0.3 100 x=0.3

-100

-150

0.85 L L L L L L L L L 200 L L ! !
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 0 5 10 15 20

25
0(°) 0(°)

L L L L
30 35 40 45 50

Figure 111 42: Variation du coefficient de réflexion R(8) du DyBaz-xSrxCuzOy7.5 poreux
pour x = 0.3.

Module 200 Phase
1 T T— T T
p=0% T T T r p=0%
—p=11.9% ——p=11.9% ’
o8 150~ g
=T x=0.6
x=0.6
100 R
096 N
50 g
0.94 g /
. | T o — ]
u ——
0.92 l g /
50l N
—_
09f g
100} g
\ -
0.88 / B 50l I A
0.86 : : : \o : : : : c 200 . . L L . L L . .
0 5 10 15 20 25 30 3 40 45 50 0 5 10 15 20 25 30 3 40 45 50
6 (°) 0(°)

Figure 111 43: Variation du coefficient de réflexion R(8) du DyBa.xSrxCuzOy7.5 poreux
pour x = 0.6.
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On note un déplacement important des angles critiques pour I'ensemble des modes
vers les angles supérieurs par rapport aux angles critiques relatif au matériau non poreux (p =
0%), ce qui va correspondre a une diminution des vitesses de ces modes.

La fonction de réflexion R(8) va nous permettre de tracer la variation de la signature
acoustique du matériau supraconducteur DyBapxSrxCuzO7-5 pour les valeurs du parametre x (
x=0,x=0.3etx=0.6) et pour des porosités différentes (figures 111.44-111.46).
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Figure 111 44: Variation de la signature acoustique V(z) et sa FFT du DyBapxSrxCuzO7-s
poreux pour x = 0.
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Figure 111 45: Variation de la signature acoustique V(z) et sa FFT du DyBap-xSrxCuzO7-5
poreux pour X = 0.3.
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Figure 111 46: Variation de la signature acoustique V(z) et sa FFT du DyBapxSrxCuzO7-5
poreux pour X = 0.6.

a) Effet de la porosité sur les propriétés élastique du DyBaxxSrxCuzOr.5 avec
(x=0,x=03etx=0.6)

A partir de la signature acoustique V (z) on a pu déterminer les vitesses des modes
qui se propagent dans le matériau supraconducteur poreux étudié et les modules d’élasticites
en fonction de la porosité pour les trois concentrations (x = 0, x = 0.3 et x = 0.6). Les figures
(111.47-111.50) représentent la variation du module de Young (E), de volume (B), de
cisaillement (G) et du module longitudina (L) du matériau DyBap.xSrxCuzOy7.5 en fonction de
la porosité qui varie de 0 a 12% avec une fréquence de travail de 600 MHz.
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Figure 111 47: Variation du module de Y oung (E) du matériau DyBax-xSrxCuzO7.5 en fonction
de la porosité pour différentes concentration a 600MHz.
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Figure 111 48: Variation du module de volume (B) du matériau DyBap.xSrxCuzO7.5 en
fonction de la porosité pour différentes concentration a 600MHz.
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Figure 111 49: Variation du module de Cisaillement (G) du matériau DyBap-xSrxCuzO7.5 en
fonction de la porosité pour différentes concentration a 600MHz.
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Figure 111 50: Variation du module Longitudinal (L) du matériau DyBap-xSrxCuszO7.s en
fonction de la porosité pour différentes concentration a 600MHz.

On remarque sur ces figures indiguent que les constantes éastiques diminuent lorsque la
porosité augmente (Tableau 111.9), La diminution de ces parametres (E, G, B et L) avec
I'augmentation du taux de porosité résulte de la diminution des vitesses des modes, (vitesse
longitudinale et transversale), qui se propagent dans le matériau supraconducteur considéré
DyBaxSrxCusOy.5, et I’atténuation de 'amplitude du signal recu [26].

x=0 x=0.3 x=0.6
P(%) 0 11.7 0 10.9 0 11.9
E(GPa) 142.05 110.91 148.02 117.37 159.97 124.78
B(GPa) 90.25 70.44 115.47 89.49 117.55 93.03
G(GPa) 57.38 44.81 57.39 45.50 63.02 49.21
L(GPa) 166.76 1315 194.04 155.86 199.50 158.13

Tableau I11 9: Détermination des paramétres é astiques du matériau DyBap-xSrxCuzO7.5 en
fonction de la porosité pour différentes concentration a 600MHz.

De plus, la variation du paramétre de concentration X du matériau supraconducteur
DyBax-xSrxCuzO7.s conduit & une variation des vitesses des modes de propagation dans ce
matériau. C’est-a-dire I’augmentation de la concentration x entraine la croissance des vitesses
des modes longitudinaux, transversaux et de Rayleigh. De ce fait, les modules d’élasticités
varient lorsgue la concentration x varie de 0 a 0.3 puis a 0.6. Ceci résulte du fait que les
parametres éastiques et les vitesses des différents modes de propagation, dans le matériau
supraconducteur, sont intimement liés. De méme pour un matériau supraconducteur poreux,
ces vitesses diminuent avec I’augmentation du taux de porosité, ce qui entraine une
diminution des valeurs des modules élastique de ce matériau (E, G, B et L).

La détermination des différents modules d'élasticité ainsi que des vitesses des ondes
longitudinales et transversales, permettra la détermination de la température acoustique de
Debye [2] pour le matériau supraconducteur DyBap.xSrxCuzOyr.5. Cette température (6p) du
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matériau supraconducteur peut fournir des informations au sujet du réle des phonons dans son

meécanisme supraconducteur. Elle est donnée par larelation suivante [4, 27, 28]:
h (3N Y 3 1 2
9Q,=—|—| Vv, Avec:. —=—+—

K, \ 4pV v vV’

m T

111-5 ETUDE DU SYSTEME LIQUIDE-COUCHE-SUBSTRAT

Pour mettre en évidence les différents facteurs qui interviennent dans la caractérisation
des matériaux revétus [18], nous nous sommes intéressés a I’étude du systeme Eau-DyBeap-
xSrxCuzO7.5-HoB&Cuz07-5 avec (x = 0, x = 0,3 et x = 0,6). Ces deux matériaux ont la
particularité d'avoir une impédance acoustique tres voisine. Ce choix va nous permettre de
mettre en évidence les paramétres qui influent directement sur les propriétés mécaniques dans
ce type de matériaux.

L’étude théorique de la dispersion des vitesses en fonction de I’épaisseur de la couche du
DyBax-xSrxCuzOy7.s (qui varie de 0 & 30pum) déposée sur HoBaxCusz07-5; hous nous intéressons
ensuite a I’effet de I’épaisseur de la couche déposée sur les propriétés mécaniques.

111-5.1 Pouvoir réflecteur R (8) du systeme Eau-DyBaz-xSrxCuzO7-5-HoBa2Cu307-
5 (x=0,x=0.3 et x =0.6) en fonction de I’épaisseur.

Les résultats du coefficient de réflexion obtenus selon la relation 11.13 du systéme
Eau- DyBapxSrxCuz07.6-HoBa2Cu307-5 avec les valeurs des concentrations X (x = 0, x = 0.3
et x = 0.6) pour différentes épaisseurs et pour une fréguence de travail égale a 600MHz, sont
représentés par lesfigures111.51 all1.53.

On peut remarquer sur ces figures, que pour chaque épaisseur (d), les tracés des
courbes du module et de la phase de R(8), pour une fréquence constante nous montrent I’effet
de dispersion. Ces courbes montrent que, pour I’épaisseur d = 0 um, et ce quel que soit la
valeur du parameétre de la concentration X, les pics des modes qui se propagent dans ce
systeme revétu correspondent a ceux du HoBaCus07-5 nu. Au fur et a mesure que I’épaisseur
de la couche augmente, ces pics se déplacent vers les positions des pics correspondants au
DyBax-xSrxCuzO7.s nu. Les résultats de calculs sont regroupés dans les tableaux 111.10 et
.11
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Figure 111 51: Coefficient de réflexion R(8) du systéme DyBapxSrxCuzO7-s-HoBaxCuz07-5 (X
= 0) pour différentes épaisseurs a 600MHz.
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Figure 111 52: Coefficient de réflexion R(6) du systéme DyBap-xSrxCuzO7.5-HoBaCuz07-5 (X
= 0.3) pour différentes épaisseurs a 600MHz.
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Figure 111 53: Coefficient de réflexion R(6) du systéme DyBapxSrxCuzO7.5-HoBaCuz07-5 (X
= 0.6) pour différentes épaisseurs a 600MHz.

d=0pum d=2um d=30pum

0L 21.25067 21.24242 17.85595

x=0 Ot 36.59032 36.58001 31.54796
Or 40.76714 37.17181 34.75092

0L 21.25067 21.24059 16.42442

x=0.3 07 36.59032 36.57647 31.4447
Or 40.76714 36.82971 34.25013

0L 21.25067 21.23645 16.05605

x=0.6 Ot 36.59032 36.55825 29.60113
Or 40.76714 35.48316 32.35046

Tableau 111 10: Angles critiques du systéme DyBapxSrxCuzOz-s-HoBaCusz07.5 pour (x = 0, X
=0.3 et x = 0.6) et pour différentes épaisseurs a 600MHz.
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d=0um d=2um d = 30um

Vi 4140.5 4142.05 4894.37

x=0 VT 25175 2518.11 2868.21
VR 2298.1 2483.67 2632.7

Vi 4140.5 4142.39 5307.65

x=03 | Vr 25175 2518.32 2876.66
VR 2298.1 2503.43 2666.4

Vi 4140.5 4143.16 5426.11

x=06 | Vr 25175 2519.4 3038.09
VR 2298.1 2585.28 2804.5

Tableau 111 11: Vitesses déterminées a partir de R(8) du systeme DyBap.xSrxCuzOy7.5-
HoBaxCusz07-5 pour (x =0, x = 0.3 et x = 0.6) et pour différentes épaisseurs a 600MHz.

I11-5.2 Courbe de dispersion des vitesses du systeme DyBaz-xSrxCuszO7-5-
HoBa2Cus07-5 avec (x = 0, x = 0.3 et x = 0.6) en fonction de I’épaisseur.

Le traitement par la FFT de la signature acoustique V(z), du systeme éudié, a partir
des courbes (111.54 a I11.56) nous permet de tracer I'évolution des différentes vitesses en
fonction de I'épaisseur de la couche de DyBapxSrxCusOz-5 déposee, avec I’utilisation de I’eau
(H20) comme liquide de couplage.

On constate sur les figures (111.54 a 111.56) que lorsque I’épaisseur de la couche
déposée de DyBap.xSrxCuzOy7.5 augmente, la pseudo période Az augmente et nous donne les
valeurs des vitesses des modes longitudinal, transversal et de Rayleigh. Les résultats de
calculs sont reportés dans le tableau 111.12.

De plus on remarque, que les différentes vitesses évoluent depuis celles du substrat
seul jusqu'a celles de la couche du DyBap.xSrxCuszOy7.s lorsque |'épaisseur de la couche déposée
augmente (figure [11.57 2 59).
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Figure 111 54: Signature acoustique V(z) et sa FFT du systéme DyBap-xSrxCuzOy.5-
HoBaxCusz07-5 (x = 0) pour différentes épaisseurs a 600MHz.
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Figure 111 55: Signature acoustique V(z) et sa FFT du systéme DyBap.xSrxCuzOy-5-
HoBaxCus07-5 (x = 0.3) pour différentes épaisseurs a 600MHz.
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Figure 111 56: Signature acoustique V(z) et sa FFT du systeme DyBap.xSrxCuzOy.5-
HoBaxCus07-5 (x = 0.6) pour différentes épaisseurs a 600MHz.
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d=0pum d=2pum d=30pum
18,3799 18,3999 25,9587
Az 6,3600 6.4109 8.4557
x=0 5.1200 6.1335 6,9997
Vi 4138.14 4140.38 4892.77
VT 2519.48 2528.45 2866 .62
VR 2291.0 2479.20 2630,09
18,3799 18,42 30,712
Az 6,3600 6.4149 8.5149
x=0.3 5.1200 6.4000 7,2143
Vi 4138.14 4142.49 5311.77
VT 2519.48 2529.15 2875.84
VR 2291.0 2526.5 2666,21
18,3799 18.4400 32.109
Az 6,3600 6.4239 9.5789
x=0.6 5.1200 6.7809 8.0379
Vi 4138.14 4144.66 5428.79
VT 2519.48 2530.73 3036.90
VR 2291.0 2592.76 2800.72

Tableau 11 12: Vitesses déterminées a partir de V(z) du systéme DyBapxSrxCuzO7-5-
HoBa:Cuz07-5 (X = 0, x = 0.3 et x = 0.6) pour différentes épaisseurs a 600MHz.
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Figure 111 57: Dispersion de la vitesse transversal e du systeme DyBap.xSrxCuszOy7.5-
HoBaCuz07-5 (x =0, x = 0.3 et x = 0.6) a600MHz.
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Figure 111 58: Dispersion de la vitesse longitudinale du systéme DyBap-xSrxCuzO7-5-
HoBa:Cuz07-5 (x =0, x = 0.3 et x = 0.6) a 600MHz.
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Figure 111 59: Dispersion de la vitesse de Rayleigh du systéme DyBaoxSrxCuzO7.5-
HoBaCuz07-5 (x =0, x = 0.3 et x = 0.6) a600MHz.

111-5.3 Variation de E, G et L du systéeme DyBaz-xSrxCuszO7-5-HoBa2Cus07-5 avec
(x=0,x=0.3 et x=0.6) en fonction de I’épaisseur.

A partir des courbes théoriques de E, G et L (figures 111.60-111.62), nous pouvons
conclure que pour des épaisseurs de la couche déposee supérieures a At et pour une fréguence
de travail égale a 600 MHz, les résultats obtenus concernant les propriétés mécaniques du
systéme DyBap-xSrxCuszO7-5-HoBaCus07-5 sont ceux de la couche déposée (DyBapx SrxCusOyr-
5). Lesrésultats de calculs sont regroupés dans le tableau [11.13.
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d=0pum d=2um d=30pum

E 85.65 85.70 141.81
x=0 G 35.4909 35.50892 57.20182
L 96.00493 96.07715 167.03012

E 85.65 85.72 148.92
x=0.3 G 35.4909 35.51484 57.65971
L 96,00493 96,09305 195.89602

E 85.65 85.78 160.33
x=0.6 G 35.4909 35.54531 63.04084
L 96.00493 96.12849 201.09359

Tableau 111 13: Constantes élastiques du systéme DyBap-xSrxCuzO7.s-HoBaxCusz07.5 (X = 0, X
=0.3 et x = 0.6) pour différentes épai sseurs a 600MHz.
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Figure 111 60: Variation du module de Y oung du systéme DyBap-xSrxCuzO7.5-HoBaCuz07-5
(x =0, x =0.3 et x = 0.6) en fonction de I’épaisseur de la couche a 600MHz.
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Figure 111 61: Variation de module de cisaillement du systéme DyBap.xSrxCuzOy.5-
HoBaxCus07-5 (x = 0, x = 0.3 et x = 0.6) en fonction de I’épaisseur de la couche a 600MHz.
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Figure 111 62: Variation du module longitudinal du systéme DyBao-xSrxCuzO7-5-
HoBa:Cuz07-5 (x = 0, x = 0.3 et x = 0.6) en fonction de I’épaisseur de la couche a 600MHz.

Nous pouvons noter que les résultats théoriques obtenus selon le modée théorique
dével oppé au laboratoire, sont en bon accord avec les résultats expérimentaux obtenus dans la
littérature [2, 4].

A partir des différentes valeurs des vitesses, accumulent les incertitudes et les imprécisions
commises sur ces dernieres, d’ou un résultat théorique différent de celui expérimental.

111-6 ETUDE DU SYSTEME : LIQUIDE-COUCHE POREUSE-SUBSTRAT

111-6.1 Variation du coefficient de réflexion et de la signature acoustique

Dans ce qui suit, nous alons présenter les résultats obtenus concernant I'étude du
systeme: Eau-DyBapxSrxCuzOr.5-HoBaeCus07.5 pour des différents taux de porosité de la
couche de DyBa-xSrxCuzO7.5 dans le cas d'une concentration fixe, (x = 0.6), et pour une
fréquence de travail égale a 600MHz.

Les figures (111.63) et (111.64) représentent la variation du coefficient de réflexion
R(0) (module et phase), ainsi que la signature acoustique V(z) et sa FFT du systeme poreux (p
= 0% et p = 11.9%), pour une épaisseur de la couche de revétement de 5um.
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Figure 111 63: Coefficient de réflexion R(8) du systéme DyBap-xSrxCuzO7-s-HoBaxCuz07-5 (X
= 0.6 et d = 5um) pour deux taux de porosités a 600MHz.
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Figure 111 64: Signature acoustique V(z) et sa FFT du systéme DyBap.xSrxCuzOy.5-
HoBaxCusz07-5 (x = 0.6 et d = 5um) pour deux taux de porosités a 600MHz.

Pour le systeme revétu DyBaxxSrxCuzO7.s-HoBapCusz07.5, on peut noter que la
présence d'une porosité se caractérise aussi par un déplacement clair des pics des différents
modes, (modes longitudinal, transversal et de Rayleigh), vers les angles supérieurs
comparativement aux angles critiques des modes qui se propagent dans un systéme ou la
porosité est nulle (p = 0%) (Figure 111.63). Cet effet de la porosité peut également se vérifier a
partir des courbes de la signature acoustique V(z) et de sa FFT ou nous pouvons remarquer
une diminution de la périodicité Az (Figure |11.64).

Les résultats obtenus des variations des vitesses, transversale et de Rayleigh, en
fonction de I’épaisseur de la couche poreuse de DyBap.xSrxCusOr.5 (x = 0.6), pour p = 0% et
pour p = 11.9% sont représentés par les figures 111.65 et 111.66, ainsi que la dispertion des
parametres mécanique (figure 111.67).
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Figure 111 65: Dispersion de la vitesse transversale du systeme DyBap.xSrxCuszOy7.5-
HoBa:Cuz07-5 (x = 0.6) pour une porosité de 0% et 11.9% a 600 MHz.
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Figure 111 66: Dispersion de la vitesse de Rayleigh du systéme DyBaoxSrxCuzO7.5-
HoBa:Cuz07-5 (x = 0.6) pour une porosité de 0% et 11.9% a 600MHz.

Y
—eo—11.9% 63.04

60 x=0.6

49.13
000 0000000000

0 5 10 15 20 25 30
d(um)

Figure 111 67: Variation du module de cisaillement du systéme DyBap-xSrxCuzO7-5-
HoBaCusz07-5 (x = 0.6) pour une porosité de 0% et 11.9% a 600MHz.

L’effet de la porosité influe de maniere importante sur les vitesses des différents
modes de propagation dans les systémes poreux. Les courbes des figures (111.65, 111.66) de la
dispersion des vitesses transversale et de Rayleigh montrent que ces derniéres diminuent en
fonction de la porosité. Par exemple: pour p = 0% et d = 30pum on obtient V1 = 3038.09 m/s et
VR = 2804.5 m/s, tandis que pour p = 11.9% et pour la méme épaisseur de couche déposée, on
obtient V1 = 2856.87 m/s et Vr = 2638.79 m/s.

Cette diminution des vitesses de propagation, avec l'augmentation du taux de
porosité, est confirmée par la loi de Snell-Descart qui montre que lorsque I’angle critique du
mode de propagation croit, sa vitesse diminue. Ce qui est représenté par lafigure 111.63, ou il
apparait un déplacement des pics des modes vers les angles supérieurs ce qui a entraine la
décroissance de leurs vitesses. Celle-ci est fonction de la porosité et entraine directement la
diminution également des modules éastiques du systeme poreux considéré. Par exemple si on

prend le module de cisaillement (G) représenté par lafigure 11.67, pour p = 0% et d = 30um,
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est égale a 63.04 GPa. tandis que pour p = 11.9% et pour |la méme valeur de |'épaisseur de la
couche déposée, on obtient que G = 49,13 GPa. Cette valeur que nous obtenons pour le
module de cisaillement est tres proche de celle donnée par lalittérature (G = 49 GPa) [2].

111-3 CONCLUSION
Ce travail est la concrétisation de I’étude des systémes massifs et multicouches

supraconducteurs par des techniques acoustiques. |l met en application la technique non
destructive de la microscopie acoustique a balayage. Cette éude avait essentiellement pour
but la mise en évidence des différents modes de propagation des ondes acoustiques
susceptibles d’exister lors de I’utilisation d’une lentille sphérique demi-angle d’ouverture de
50° et d’un liquide de transmission.
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Conclusion Générale

Dans le présent travail de recherche de these, nous avons été amenés a dével opper un
programme de modélisation, (basé sur le logiciel Matlab) en vue de la caractérisation des
systémes massifs et multicouches supraconducteurs par des techniques acoustiques. Dans ce
travail, nous avons pris en considération la technique de la microscopie acoustique a
balayage, technique non destructive par excellence. L’étude avait pour but, essentiellement,
la mise en évidence des différents modes de propagation des ondes acoustiques qui sont
susceptibles d’exister dans les différents systemes considérés, (massif et multicouche), en
utilisant une lentille sphérique de demi angle d’ouverture de 50°, un liguide de couplage et
une fréguence de travail égale a 600 MHz.

Les principaux reésultats obtenus dans le présent travail nous ont permis d’aboutir a
des conclusions concernant: le coefficient de réflexion, la signature acoustique, les vitesses
des modes de propagation et les constantes élastiques des matériaux supraconducteurs
étudiés.

D’apres I’analyse de la fonction de réflexion, simulée selon les développements
mathématiques de Brekhovskikh, nous avons conclu que pour ces matériaux
supraconducteurs étudiés, I’existence des modes de surface est donnée par I’apparition de
pics dominants dans le tracé de la phase du coefficient de réflexion. Le nombre des modes de
surface correspond au nombre de ces pics.

Lors de la substitution du liquide de couplage par un autre, nous avons pu montrer
gue les pics de la phase et du module du coefficient de réflexion se déplacent. Ce glissement
des pics est da a la différence des vitesses de I’onde acoustique dans les liquides de couplage.
Cependant, les glissements observés n’affectent nullement les valeurs des vitesses des
différents modes.

L'étude des matériaux revétus a montré que, pour une épaisseur donnée de la couche
de revétement, le systéme couche-substrat est dispersif. Les vitesses des différents modes
dépendent de I’épaisseur de la couche déposée, et ces vitesses varient en fonction de
I’épaisseur de la couche lorsque la fréquence de travail est maintenue constante.

L’analyse du signal acoustique simulé selon le modéle de Sheppard et Wilson, nous a
permis de conclure que la périodicité du signal V(z), pour les matériaux nus étudiés, est due a
la dominance du mode de surface sur les modes de volume. Il en est de méme pour les
matériaux hétérogenes étudiés, on montre que la signature acoustique V(z) ne possede

qu’une seul période.
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L'étude des vitesses des modes qui se propagent dans les matériaux supraconducteurs
étudiés, (YB&CusOr.s5, PrBaCusOr.5, DyBapxSrxCusO75 et Bi2212), a montré que ces
dernieres dépendaient fortement de la porosité (p), de la température (T) et de la
concentration (x). La vitesse longitudinale, la vitesse transversale et la vitesse de Rayleigh
diminuent avec I’augmentation de la température et de la porosité, par contre ces vitesses
augmentent avec I’augmentation de la concentration. Ces évolutions des vitesses sont dues a
lavariation du volume, I'augmentation du volume entraine la décroissance de ces vitesses. La
détermination des vitesses des ondes longitudinales et transversales, permettra la
détermination de la température acoustique de Debye 8p pour un matériau supraconducteur
qu’elle peut fournir des informations au sujet du réle des phonons dans son mécanisme
supraconducteur.

D’apres les résultats obtenus concernant les calculs des constantes élastiques nous
pouvons conclure que les constantes élastiques des matériaux revétus étudiés, en I’occurrence
le module de Young, le module de cisaillement, le module longitudinal et le module de
volume, varient également en fonction des parametres cités ci-dessus, (taux de porosite,
température et concentration). En effet, ces modules varient avec la variation de la
température, de la porosité et de la concentration, de la méme maniére que les vitesses
longitudinale, transversal e et de Rayleigh évoluent en fonction de ces parametres. Ainsi, dans
le cas des matériaux revétus et quand I’épaisseur de la couche déposée croit, les constantes
élastiques varient continuellement des vaeurs correspondantes au substrat a celles
correspondantes a la couche de revétement. Face a des sollicitations mécaniques dans le
domaine éastique, le matériau revétu présente un comportement analogue a celui du
matériau massif de la couche au-dela d’une épaisseur de quelques dizaines de micrometres.

Les résultats obtenus relatifs aux constantes éastiques des matériaux étudiés sont en
bonne concordance avec les résultats expérimentaux cités dans la littérature, ce qui témoigne
de lavalidité de laméthode de modélisation proposée.

En conclusion, on peut dire que pour I'ensemble des systémes étudiés, la validation
de la simulation de la signature acoustique et du coefficient de réflexion est bonne. La
concordance de nos résultats avec ceux cités dans lalittérature en témoigne.

En perspective, il nous parait intéressant s dautres études sattélent a la
caractérisation de systémes avec plusieurs couches déposées, (dispositifs en sandwich par

exemple, €tc.).
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Figure 1: Variation du module et de la phase de du matériau DyBa2-x SrxCu307-0 (X =0, X
=0.3 et x =0.6) pour T = 80K.

FFT
1 V@) ’ —
T = 0 — = 0
09 —x =0.3
= (.6
08}
T=80K
0.7F -1
06
()
el
E
= 0.5F
£
<<
0.4}
03f
0.2f
0.1
. ¥V AVS
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
2(ym)

Figure 2: Signature acoustique V(z) et sa FFT du matériau DyBa2-x SrxCu307-0 (x =0, x =
0.3 et x =0.6) pour T = 80K.
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Figure 3: Dispersion des vitesses longitudinal e et transversale en fonction de |latempérature
du DyBap-x SrxCusOy7.5 pour x = 0.
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Figure 4: Dispersion des vitesses longitudinale et transversale en fonction de la température

du DyBap-xSrxCuzO 7.5 pour X = 0,6.
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Figure 6: Variation des modules (E, G et B) du DyBaxxSrxCuzO7.s en fonction dela
température pour la concentration x = 0,3.
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Figure 1: Variation du coefficient de réflexion R(8) en fonction de la température dans le cas
du Bi2212 (p = 0).
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Figure 2: Variation du coefficient de réflexion R(8) en fonction de la température dans le cas
du Bi2212 (p =0 et p =0.32).
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Figure 3: Variation du coefficient de réflexion R(8) en fonction de la température dans le cas
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Figure 6: Variation du coefficient de réflexion R(8) en fonction de la porosité du Bi2212 T =
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Figure 8 :

Signature acoustique V(z) du Bi2212 pour différentes valeurs de porosité a 200K

VR(m/s)

1800

1750
1700

1650

1600

1550
1500
1450

1400

1350

et 295K.

_ m VR(P=0)
VR(P=0,32)
i A VR(P=0,5)
i s e
0 50 100 150 200 250
T(K)

110




Figure 10 : Dispersion de la vitesse de Rayleigh en fonction de latempérature pour différents
taux de porosité.

Relation entre la température et la vitesse de Rayleigh Vr:
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Figure 11 : Vitesse transversale calculée par la nouvelle relation.
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