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Variation des propriétés de résonance du grenat d’yttrium
a substitution de A1

par André-Jean BERTEAUD

Laboratoire de Magnétisme et de Physique du Solide du C.N.R.S.,
Bellevue, (Seine-et-Oise).

A la suite de résultats obtenus dans des études antérieures [1], nous
avons procédé a une étude approfondie de I'influence sur « g» et AHa de
la substitution de Fe® par AI’* dans le grenat d’yttrium. Les composés
étudiés répondent a la composition moléculaire (5 — z) Fe,05,  ALO,,
3 Y,0,.

Les matériaux ont tous été préparés par coprécipitation, puis traités
ou recuits en atmosphere d’oxygene pendant quatre heures. Pour la teneur
z = 1,5 exceptée et jusqu’a 1 400° C inclus, le traitement est fait & des
températures variant de 1 250°C a 14000 C. Les échantillons traités a
1 3500 C ont été ensuite recuits a 1 450° C. Pour la teneur correspondant a
& = 0,75, deux recuits successifs a 1 450° C ont été effectués. Nous indiquons
par la suite les traitements réalisés pour x = 1,5.
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Nous avons mesuré la densité relative des échantillons (rapport de la
densité apparente a la densité théorique). La figure 3 met en évidence les
variations de d,, en fonction de la température de traitement pour des
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teneurs en Al correspondant & z = 0, 0,3 et 1,5. On constate qu’il devient
plus difficile d’obtenir des densités relatives élevées, donc des porosités
faibles, lorsque la teneur en Al augmente.

Nous rendons compte, a la figure 1, des variations de « g » apparent en
fonction de la teneur en Al>* pour des matériaux de densité voisine. Il est
a noter que dans ce cas de substitution, nous n’avons pas observé de varia-
tion de « g» avec le diameétre des échantillons. Nous donnons également, &
titre de comparaison, les courbes de variation de « g » dans le cas de substi-
tution de Fe par Cr. Ces derniers résultats ont été obtenus en tenant compte
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des variations de « g» avec le diametre «a» des échantillons. La plage de
variation de «a » étant assez faible, nous avons déja indiqué [2] qu’il nous
semblait difficile d’opter soit pour une loi de variation en « a? », soit pour
une loi en «a» On note une légére diminution de «g» lorsque la teneur
en Al croit alors que la substitution de Cr augmente « g », quelle que soit
la loi de variation en fonction de «a». Des variations similaires ont été
observées en substituant ces mémes métaux au fer dans le grenat d’erbium
[3].

La figure 2 montre les variations de la largeur AHa de la courbe de
résonance en fonction de la teneur en AlI**, pour les différentes tempéra-
tures de traitement. On note qu’aprés passage par un maximum dont
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I’abscisse varie légérement avec la température de traitement, AHa décroit
avec x. Pour x > 1,5, le matériau n’est plus ferrimagnétique a la tempéra-
ture ordinaire.

D’autre part, 'existence signalée d’'un maximum de AHea n’est pas en
contradiction avec les résultats déja obtenus [1] selon lesquels, a densité
égale, la substitution de Al diminue la largeur de raie quel que soit z. En
effet, pour retrouver ce résultat, il suffit de construire la courbe AHa = f (z)
a densité relative constante, a partir des courbes des figures 2 et 3. On
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obtient alors le réseau de la figure 4 dont le résultat essentiel a noter est la
faible valeur de Alla pour x = 1,5 et pour des porosités pourtant trés impor-
tantes. Nous indiquons par la suite que la diminution du moment a satura-
tion n’est probablement pas la seule cause de cette décroissance de AHa.

Comme nous ’avons dit, nous traitons séparément du cas z = 1,5. Ce
cas correspond non seulement a des résultats assez intéressants, mais aussi
aux difficultés de fabrication les plus grandes et les moins connues. Nous
ne donnerons donc que des résultats partiels, ne serait-ce que parce que
nous n’avons pu obtenir & ce jour des densités assez élevées.

La courbe de la figure 3 correspondant a z = 1,5 avec recuits, a été
obtenue en traitant les échantillons a 1 350° C, et en leur faisant subir
trois recuits successifs de quatre heures aux températures de 1 400° C,
1 450° C et 1 475° C. On note I'augmentation réguliére de la densité relative.
Cet accroissement de d,, se traduit par une diminution de AHga, pour
d,; < 0,86, comme le montre la figure 5 (points repérés par un triangle).
L’augmentation observée de AHae pour d,, > 0,86 n’a encore pu étre
expliquée, mais il est possible qu’un traitement global de 16 heures (a cette
température, le matériau a subi trois recuits successifs), soit trop long et
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entraine une réduction partielle. La raie la plus étroite que nous ayons
obtenue sur les matériaux polycristallins correspond, a cette teneur x = 1,5,
au recuit a 1 450° C et présente une largeur de 37 Oe. Des raies plus étroites
(Jusqu’a 15 Oe) ont pu étre obtenues pour le grenat d’yttrium pur poly-
cristallin [4] mais elles 'ont été d'une part pour des matériaux dont la
porosité était tres faible (d,,, > 0,95) et d’autre part avec des compositions
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et des traitements thermiques optimums. Tel n’est pas le cas du matériau
que nous avons utilisé, dont la densité relative n’est que de 0,85 et dont
le traitement thermique n’est certainement pas le meilleur. I.’amélioration
du matériau peut faire I'objet d’une étude approfondie car dans des condi-
tions de traitement analogues, nous n’avons obtenu qu’'un AHa de 90 Oe
pour le grenat d'yttrium pur.

D’autres matériaux ont été fabriqués avec la teneur z = 1,5 et avec de
Pyttrium plus pur (99,95%, de pureté); ces matériaux étaient traités pen-
dant quatre heures a des températures comprises entre 1 350° C et 1 480° C;
la courbe des densités obtenue est celle de la figure 3, (x = 1,5, sans recuit).
On voit que la plage de densité est relativement faible (0,65 a 0,77) pour
des variations de températures importantes (1350°C a 1 480° C). Les
largeurs de raie de ces matériaux sont parfaitement placées sur la courbe
AHa = f (d,,;), obtenue avec la série précédente (fig. 5, points repérés
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par un cercle). Les matériaux ont été ensuite recuits pendant quatre heures
puis huit heures a leur température de traitement respective et les densités
relatives ainsi que les AHa n’ont pas subi de variations sensibles. Ceci
n’est pas euncore expliqué, la différence avec la premiére série pouvant
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FIGURE 6

provenir du fait que les échantillons sont frittés directement & une tempé-
rature élevée égale & celle des recuits successifs et non a une température
inférieure.

Etant donné les résultats auxquels a conduit 1’étude faite & la tem-
pérature ordinaire (=~ 20° C), il nous a semblé intéressant d’observer la
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variation de AHa en fonction de z, & une température plus basse, choisie
de fagon a étre inférieure a la température du point de Curie du matériau
correspondant & la teneur z = 2. En extrapolant la courbe de variation
du point de Curie de G. Villers et J. Loriers [5] pour 2 compris entre 0 et 1,
on obtient la courbe 6, = f (z) de la figure 6. Elle montre que pour z = 2, 6,
est égal & environ 2200 K. Nous avons alors réalisé quelques mesures a la
température de I’azote liquide. La figure 7 représentant les variations de
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AHa en fonction de x, & la température ordinaire (290° k environ) et a la
température de 'azote liquide (80° K environ), met en évidence Iexistence
4 80° K d’un minimum de AHa pour z voisin de 1,5. La courbe construite
pour 290° K correspond a celle du réseau de la figure 2 (traitement a
1 350° C). Les mesures faites a 80° K et a 290° K ont porté sur les mémes
échantillons. Outre le minimum de AHa, on note aussi l'augmentation
importante de AHa quand on passe de la température ordinaire & celle de
I'azote liquide. Ceci est tout a fait conforme aux variations de AHa en
fonction de la température indiquées par divers auteurs. La figure 8 rend
compte des variations de AHa en fonction de la densité pour la teneur
optimum de z = 1,5. On voit que l'influence de la porosité est faible a
80° K contrairement & ce qui est observé a 290° K. En effet, la variation

S(AH, L
(—A‘%Ia)—) est inférieure a 109, pour 80° K et de 'ordre de 1009, a 290° K.
moy.

Ces considérations conduisent & la remarque suivante: si la diminution du
moment magnétique suffisait & expliquer la diminution de la largeur de
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raie AHa, le matériau tendant a devenir paramagnétique, I'influence de
la porosité devrait étre d’autant moins importante que le moment est
plus faible. Ceci justifierait les résultats de la figure 4, puisque la tempéra-
ture du point de Curie diminue avec z.
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Cette justification nous semble insuffisante car on devrait observer,
dans ce cas, une action de la porosité beaucoup plus grande a 80° K, ol
’on est loin du point de Curie, qu’'a 290° K, ce qui est en contradiction avec
les résultats de la figure 8. De méme la diminution réguliére avec z du
moment a saturation ne peut expliquer l’existence d’un minimum de
AHa pour z voisin de 1,5 a 80° K (fig. 7).
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