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INTRODUCTION



INTRODUCTION

Depuis leur découverte en 1986 par J Bednorz et K.A.Miiller, les Supraconducteurs a
Haute Température Critique (SHTC) ont suscité un énorme effort de recherche dans le
monde pour comprendre l'origine de cette nouvelle supraconductivité, pour mettre au
point les techniques d'élaboration de ces matériaux et pour concevoir et réaliser des
composants électroniques de hautes performances. 1l est reconnu que les premiéres
applications de films minces SHIC sont apparues dans le domaine des circuits
microondes. Etant donné leur nouveauté, le premier pas pour réaliser de tels circuits,
est de caractériser ces films dans le domaine des hyperfréquences.

Une des caractéristiques électriques des supraconducteurs est qu'en hautes fréquences,
leur conductivité est un nombre complexe o*=0,+j0,. On peut aussi exprimer cette
propriété par une impédance de surface Z;=Rg+jX; pour laquelle R et X ne sont pas
égaux comme c'est le cas des conducteurs normaux. Si la valeur de 'un de ces deux
couples (0;,05) ou (R, X) est connue en fonction de la fréquence et de la température,
le matériau est complétement caractérisé. 1l faut noter que rares sont les méthodes de
caractérisation qui permettent de déterminer a la fois les deux éléments de ces couples.

Le but de cette these est de mettre au point une méthode non destructive de
détermination de la conductivité complexe c*=0,;+jo, des films SHTC. Apreés une
étude bibliographique sur les différentes méthodes possibles, nous avons arrété notre
choix sur la méthode de mesure en transmission utilisée auparavant par plusieurs
équipes pour la caractérisation des anciens supraconducteurs et a partir de 1988 pour
les SHTC. Le principe de cette méthode consiste a mesurer le module et la phase du
coefficient de transmission a travers le film supraconducteur et d'en déduire les parties
réelle o) et imaginaire 03 de la conductivité complexe.

En développant cette méthode de caractérisation, nous avons été confrontés aux
probléemes expérimentaux suivants:

- Le choix adéquat de la cellule de mesure et de sa mise au point.
- La mesure du module et de la phase d'un coefficient de transmission pouvant étre plus
faible que -60 dB. Ceci demande de bien connaitre la limite des appareils et la

précision que l'on peut atteindre.

- Les mesures hyperfréquences en basses températures nécessitant notamment des
calibrages précis effectués en fonction de la température.

Pour des raisons de clarté, ce mémoire est divisé en deux parties distinctes.
La premiére partie est uniquement consacrée a la résolution des problemes de mesure,

en faisant abstraction de la nature du matériau auquel nous avons affaire. Elle
comprend cing chapitres. Le premier chapitre est une introduction aux notions utilisées



en hyperfréquences dans la suite de l'étude. Le deuxiéme chapitre traite de la mise au
point de la cellule de mesure. Le troisieme décrit les caractéristiques des éléments du
banc de mesure. Le quatrieme chapitre explique le déroulement du calibrage en basses
temperatures. Enfin le dernier chapitre porte sur la précision de la mesure du module et
de la phase du coefficient de transmission. '

La seconde partie de cette thése est entierement consacrée a ['étude des films minces
SHTC. Elle est partagée en quatre chapitres. Le premier chapitre est une étude
bibliographique concise sur les propriétés électriques des supraconducteurs et les
principales méthodes de caractérisation des films SHIC en hyperfréquences. Le
deuxieme donne accés aux expressions théoriques reliant le coefficient de transmission
a la conductivité complexe et aux expressions d'autres grandeurs électriques. Le
troisieme chapitre fournit les résultats expérimentaux sur différents échantillons
supraconducteurs caractérisés et discute sur la précision et les limites de la méthode.
Finalement dans le dernier chapitre nous indiquons l'intérét potentiel de la mesure de
la conductivité complexe dans l'étude des matériaux, dans la C.A.O. des composants
hyperfréquences et dans l'étude du mécanisme de la conduction dans les SHTC.

Ce travail se situe dans le cadre d'une activité plus genérale sur les supraconducteurs
qui englobe différentes équipes de recherche de ['Institut d'Electronique et de
Microélectronique du Nord (IEMN).

- L'équipe "Physique theéorique” qui travaille principalement sur la théorie de la
supraconductivité et notamment dans les fullerenes.

- L'équipe "Electromagnétisme des circuits hyperfréquences” qui met au point des outils
de CAO adaptés aux caractéres spécifiques des composants supraconducteurs.

- L'équipe "Composants a effet de champ de puissance” qui a congu et réalisé des
résonateurs micro rubans a base de supraconducteur. Ces composants ont été ensuite
utilisés avec succes pour réaliser un oscillateur fonctionnant a 12 GHz.

- Enfin, l'équipe "Caracteérisation des matériaux" dans laquelle s'est déroulé ce travail
a comme objectif de mettre au point deux méthodes non destructives de caractérisation
de films SHTC et de développer des composants hyperfréquences supraconducteurs.

Il faut mentionner que ce travail s'est déroulé en partie dans le cadre du contrat
européen ESPRIT IlI Basic Research intitulé "X Band SRO" dans lequel notre institut
est impliqué (juin 1992 a juin 1995).
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CHAPITRE I: Introduction aux mesures hyperfréquences

I 1- les parameétres de répartition et le graphe de fluence d'un quadripdle en
transmission

I 2- analyseur de réseaux

1 3- erreurs de mesure a I'analyseur de réseaux
I 3 a- erreurs systématiques
I3 b- erreurs de type aléatoire
I3 c- erreurs de dérive

I 4- calibrage a l'analyseur de réseaux

I 5- validation d'un calibrage



Les notions dont nous ferons un court rappel sont traitées en détail dans nombre
d'ouvrages de base sur les hyperfréquences [1 - 2]. Aussi nous n'avons pas traité les cas
généraux mais seulement le cas spécifique qui nous intéresse a savoir celui d'un
quadripdle étudié en transmission.

I 1- les paramétres de répartition et le graphe de fluence

L'onde hyperfréquence se comporte comme la lumiére: 'onde incidente est soit réfléchie
sur soit transmise a travers le composant sous test. En mesurant les rapports d'amplitude
et les différences de phase entre l'onde incidente et les deux nouvelles ondes, nous
pouvons déterminer les caractéristiques en réflexion et en transmission du composant.

incident : transmis
réfléchi
composant
sous test
Figure 1-1

En hyperfréquences, un composant est entierement caractérisé par ses paramétres de
répartition ou scattering S;. Dans le cas d'un quadripdle, ces paramétres sont définis de la
fagon suivante:

accés 1 accés 2
o, e
: quadripdle
b f sous test §
— | .
Figure 1-2

a, et a, sont les ondes de puissance incidentes respectivement sur l'accés 1 et 2 du
quadripole et b, et b, les ondes de puissance réfléchies sur les mémes accés. Ces quatre
ondes sont reliées entre elles par les deux relations suivantes:

b, =8,,a,+8,,3,
b, =8,a,+8S,a,

Ou S,, et S,, sont les coefficients de réflexion respectivement en 1 et en 2 et S,, et So,
sont les coefficients de transmission respectivement de 2 vers 1 et de 1 vers 2.

Pour caractériser le quadripéle, il s'agit donc de mesurer les ondes a,, a,, by et b, et d'en
déduire les paramétre S dans les conditions que rous rappelons ci-dessous



Sq4 =(by/a)st a;=0 S,y =(by/a,)siay=0  clest-a-dire I'acces 2 est fermé sur
une charge non réflective
(charge adaptée)

S;5=(b,/a5)si a,=0 So,=(bo/ay)sia;=0  c'est-a-dire l'acces 1 est fermé sur
une charge non réflective
(charge adaptée)

La signification physique des éléments de la matrice de répartition peut étre mise en
évidence par une représentation graphique: le graphe de fluence. Chaque accés est
représenté par deux noeuds: I'un ou arrive le signal d'entrée a;, l'autre d'ou part le signal
de sortie b, A chaque terme S; est associée une fleche joignant le noeud d'entrée j au
noeud de sortie i. La représentation d'un quadripdle en graphe de fluence est donnée
figure 1-3.

, S,/ b,

N

, N °
> :L %
S1 1 822

12 =

o

Figure 1-3

I 2- Analyseur de réseaux

Dans notre étude, pour mesurer les grandeurs ci-dessus, nous avons utilisé un analyseur
de réseaux vectoriel. Ce systéme de mesure comporte quatre parties majeures:

- une source qui génere le signal incident

- un systeme de séparation des signaux incident, réfléchi et transmis

- un récepteur-convertisseur permettant de convertir les signaux hyperfréquences en
signaux de fréquences plus basses (FI) qui sont alors plus faciles 4 mesurer

- un systéme d'acquisition et de traitement numérique du signal basse fréquence

composant
.. sous test
incident

transmis
generateur |——> . >

réfléchi

séparation des signaux

— 1

récepteur/convertisseur

acquisition/traitement numérique

Figure 1-4



Comme le module des signaux FI sont proportionnels aux modules des signaux
hyperfréquences et que la phase de ces derniers est conservée, il est plus aisé de mesurer
et traiter les signaux basses fréquences. La figure 1-5 représente le synoptique de mesure
du rapport du modules du signal provenant du systéme a caractériser a celui du signal
incident.

signal provenant du B
composant 3
, BBl
| £ A
signal incident A RS A

Figure 1-5

La mesure du déphasage entre les mémes signaux est réalisée par un comparateur de
phase. Ce comparateur permet de détecter un écart de phase jusqu'a *+ 180° (figure 1-6).

signal provenant du B .
composant 23
E <
é_'qé)_ > /[B-/A
signal incident A g™
Figure 1-6

I 3- erreurs de mesure sur un analyseur de réseaux

Un analyseur de réseaux, comme tout autre systéme de mesure a ses imperfections qui
limitent sa précision. I existe trois principaux groupes d'erreurs:

- les erreurs systématiques qui restent invariantes et peuvent étre mathématiquement
prises en compte lors de la mesure.

- les erreurs al€atoires telles que la reproductibilité de la connectique hautes fréquences.

- les erreurs dues aux dérives d'environnement en fonction du temps (température,
pression, humidité,...).

Ces erreurs ne permettent pas aux valeurs mesurées d'étre les véritables caractéristiques
du composant inconnu. Il'y a donc une différence entre les parametres S;; mesurés (Sj;p)
et les parametres S;; effectifs du composant (S;;c) (figure 1-7).
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|

erreurs

systématiques, composant
aléatoires et sous test
de dérive T

Sjjm mesuré w . S;jc du composant

E, E
vecteurs d'erreur
E, l:::
Figure 1-7

Si I'on mesure le module et la phase des Sy;, ces derniers sont assimilés a des vecteurs et
l'on a:

gijm = gijC +Ej+Ey+-+Ej+-+E, avec Ey, .., E,, les différents vecteurs d'erreur
la somme de ces vecteurs d'erreur ASij est Iincertitude totale de mesure:
§13m=§1]C+A§IJ avec Agij=E1+E2+--.+Ei+...+En

Pour obtenir les paramétres gijC du composant, il est donc nécessaire d'identifier et

d'évaluer les vecteurs d'erreur E;.

I3 a- Erreurs systématiques

Etudions en premier lieu les erreurs systématiques liées aux performances
hyperfréquences des ¢iéments constituant I'analyseur de réseaux. Pour cela prenons
I'exemple d'un simple pont de réflectométrie ou 'on utilise trois coupleurs directifs pour
séparer et mesurer les ondes incidente a; , réfléchie a, et transmise a,.



générateur )

qsl;auirtlggle charge adaptée

Figure 1-8

Si tous les composants du montage ci-dessus €taient parfaits (une directivité infinie pour
les coupleurs, un Taux d'Ondes Stationnaires (TOS) égal a 1 pour la charge adaptee,...)
et sils étaient tous adaptés les uns aux autres (adaptation coté source et coté charge)
alors ce que I'on mesurerait aux sorties des coupleurs serait exactement les valeurs
recherchées. Mais nous savons que la réalité n'est pas ainsi et qu'il y a d'autres ondes qui
s'ajoutent a celles indiquées sur la figure 1-8.

Le générateur n'étant pas parfaitement adapté, une partie du signal réfléchi par le
quadripdle a tester est a son tour réfléchie par la source. Cette erreur est appelée
désadaptation de source. De méme, comme le TOS de la charge adaptée n'est pas
exactement égal a 1, une partie du signal est réfléchie par cette charge et a son tour
réfléchie par le quadripole. Cette erreur est appelée désadaptation de charge. Les ondes
correspondantes a ces erreurs sont représentées en pointillé sur la figure 1-9.

générateur|

quadripdle
sous test

charge adaptée

Figure 1-9

Les coupleurs directifs ne sont pas parfaits et ne séparent pas d'une fagon idéale les
ondes incidente et réfléchie. D'ou l'apparition des ondes parasites montrées sur la figure
1-10 en pointillé. Cette erreur est appelée erreur de directivité.

générateur| —-----------ser i = ) T T

| - 10 ] f
quadripble
sous test

charge adaptée

Figure 1-10



La fuite de puissance entre différents composants de ce pont est présentée sur la figure 1-
11. Cette erreur est appelée l'isolation.

------------------------

générateur|:

(. N v L
h T .~ quadripdle .. .
B e A sous test T e

______________

Figure 1-11

Une demniére erreur, provient de la réponse fréquentielle des éléments du banc. Prenons
le cas de I'un des coupleurs du pont de réflectométrie:

"

coupleur 10 dB

Figure 1-12

Si I'on applique le signal "a" a l'entrée d'un coupleur directif 10 dB, le comportement de
celui-ci n'est pas exactement identique pour 2 fréquences différentes F, et F,:

par exemple on peut avoir  pour F,, a=0.9a et a"=0.1a
tandis que pour F,, a=0.91a et a"=0.09 a

Cette erreur due a la réponse fréquentielle existe pour tous les appareils et composants
aussi bien pour les mesures en réflexion qu'en transmission.

Etant données les erreurs énumérées ci-dessus, nous ne mesurons pas les ondes transmise
a, et réfléchie a, effectivement par le quadripéle. Une partie seulement des ondes
mesurées a la sortie des coupleurs est due aux caractéristiques du quadripdle sous test.

Dans le cas de la mesure en transmission d'un quadripole, la figure 1-13 représente le
graphe de fluence de I'ensemble des ondes, les unes dues au quadripdle et les autres aux
imperfections du systéme de mesure:
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Figure 1-13

ou  D;=directivité
D, = désadaptation de source
D, = désadaptation de charge
C = isolation
R, = réponse fréquentielle en réflexion
R; = réponse fréquentielle en transmission

A partir des régles de Mason [3], nous pouvons déduire de ce graphe le coefficient de
transmission mesuré Sy, en fonction des parameétres S;; du quadripdle.

+ S21Q. (1 + Rt)
1= Des-811Q ~ Dec- 522Q = Des: Dec- $210- 8120 (1-1)

So1m=C

Nous remarquons dans cette relation, linteraction des termes Degg avec Sy, Dec avec
S22, de la réponse fréquentielle Rt et de lisolation C. En plus, ce modele indique que
pour connaitre précisément le coefficient S, nous devons non seulement déterminer
Sp1 mais les autres paramétres S;;q, Sypq et Sypq- Nous pouvons alors déduire le

module et la phase du vecteur d'erreur AS,) pour les erreurs systématiques. L'erreur
maximale sur le module du terme de transmission est obtenu a partir de I'équation (1):

AlSy| = 'S2lm - Slel ~ IC +R.521Q *+ Des: S11Q-521Q + Dec-$210-522q]  (1-2)

L'erreur maximale sur la phase ¢ du facteur de transmission a lieu lorsque le module du

vecteur d'erreur ASy1 est maximal et lorsque ce vecteur d'erreur est perpendiculaire au
vecteur Sy10:



Figure 1-14

Nous nous sommes intéressés essentiellement aux erreurs systématiques provenant du
systéme de séparation des signaux microondes et aussi provenant des cables, connexions
et transitions. De plus il existe une derniére source d'erreur liée a la dynamique de
I'ensemble de détection et d'amplification des fréquences mtermédiaires (FI).
Généralement, on exprime cette erreur a l'aide d'un coefficient sans dimension noté Ey
dont on donne figure 1-15 I'évolution en fonction de l'atténuation [4].
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Figure 1-15

Connaissant cette erreur E4 pour une atténuation donnée, nous pouvons donc en tenir
compte dans le modeéle d'erreur:

A[Sm‘ = lSZIm - SZIQ} = ‘C + Rt.Sle +Des. Sy lQ-SZIQ + Dec-SZIQ'SZZQ +Eq. SZIQ (1-4)



I3 b-Erreurs de type aléatoire

De part leur nature, ces erreurs ne sont pas répétables donc difficiles a modéliser.

Les deux principales sources d'erreurs aléatoires proviennent du bruit du systéme de
mesure et de la non reproductibilité de la connectique.

1l existe le bruit a faible niveau (plancher de bruit); il correspond au niveau de bruit large
bande de l'ensemble récepteur et vaut -85 a -110 dBm. Le bruit a haut niveau
(typiquement de lordre de *0.004 dB) est généré essentiellement par la source
hyperfréquence. Ce niveau de bruit dépend donc du type de source utilisée.

La présence des-connexions crée une autre erreur de type al€atoire car l'opérateur ne
peut jamais serrer les connecteurs au méme couple. Pour pallier au mieux ce probleéme,
les analyseurs de réseaux possédent des connecteurs de qualité métrologique, tels que les
connecteurs de précision APC7 et APC3.5. De plus on peut se servir d'une clé
dynamométrique pour serrer les connecteurs.

L'erreur due a la non reproductibilité de la connexion peut étre estimée de la fagon
suivante: on mesure plusieurs fois les paramétres S d'un élément dont la réponse est
connue en refaisant les connexions entre deux mesures successives. Ainsi avec un
nombre suffisant d'essais, on peut déduire une valeur moyenne pour l'erreur due a la
dispersion des connexions.

13 c-Erreurs de dérive

Enfin, le demier type d'erreurs concerne celles liées aux dérives d'environnement et dans
notre cas principalement la température. Ces dérives thermiques agissent a la fois sur la
source hyperfréquence et sur l'instrumentation. La dérive thermique s'exprime par une
somme de termes soit indépendants (sur les modules), soit dépendants (sur les phases) de
la fréquence [4]:

erreur de dérive sur les modules = 0.15 %/ °C

erreur de dérive sur les phases = 0.1°/ degré C + 0.05°/ GHz / °C
En plus les cables qui relient le quadripdle sous test a l'analyseur de réseaux peuvent
changer de longueur en fonction de la température et introduire ainsi une erreur de phase
suplémentaire.

¢longation de ~ 10 um / métre de cible / °C

Nous venons d'énumérer les trois groupes d'erreurs qui interviennent lors d'une mesure a
l'analyseur de réseaux. C'est leur somme qui donne I'erreur totale:

erreur de mesure totale = erreurs systématiques + erreurs aléatoires + erreurs de dérive




I 4- calibrage

Nous venons de voir que tout systéme de mesure hyperfréquence, en l'occurrence
l'analyseur de réseaux, présente un certain nombre d'imperfections systématiques,
aléatoires et celles dues aux dérives thermiques. Ci-dessus nous avons expliqué comment
les erreurs aléatoires et de dérive peuvent étre prises en compte. Nous pouvons aussi
augmenter considérablement les performances du systéme de mesure, en connaissamt
précisément et a chaque point de fréquence, toutes les erreurs systématiques décrites
précédemment.

Un calibrage consiste a caractériser ces imperfections systématiques. Pour.un modéle
d'erreur donné, nous connaissons les relations entre les parametres Sj;c du composant,

les paramétres gijm mesurés et les parameétres d'erreur E;:
Siic = f(Sijm, Ei)

Nous prenons des éléments particuliers dont les paramétres gijC sont connus d'une fagon
précise (ce sont des étalons ou standards de calibrage comme le court-circuit, le circuit
ouvert, la charge adaptée, des trongons de ligne,...). Nous mesurons leurs parametres
§ijm, connaissant §ijC et gijm nous déduisons les Ei.

Apreés le calibrage, lorsque nous caractérisons un composant inconnu, nous faisons la
démarche inverse: nous mesurons les parameétres §ijm et connaissant d'aprés le calibrage

les Ei’ nous calculons alors les paramétres gijC propres au composant. Avec un

analyseur de réseaux vectoriel, ces corrections mathématiques se font automatiquement
et en temps réel.

11 faut noter que la notion de calibrage est liée a celle de plan(s) de référence ou plan(s)
de mesure. En effet avant calibrage, les mesures sont effectuées au niveau des
instruments internes de I'analyseur de réseaux tandis qu'aprés un calibrage au niveau des
plans bien définis, les mesures traduisent uniquement le comportement du composant qui
est connecté au niveau de ces plans.

11 existe un nombre important de méthodes de calibrage. C'est a I'expérimentateur de
choisir la méthode la plus adaptée a la structure de propagation du dispositif, aux
¢léments d'étalonnage dont il dispose et aux performances qu'il souhaite atteindre.

Les trois types de calibrage que nous avons utilisés le long de cette étude sont:

- calibrage de la réponse fréquentielle en transmission

Ce calibrage consiste a mesurer le coefficient de transmission en reliant les deux plans de
mesures. Cette méthode est la plus simple mais aussi la moins précise puisque I'on
suppose que les parametres d'erreur D;, Dy et D, sont nuls.
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- calibrage "Open-Short-Load-Thru" (OSLT):

Cette technique [5] utilise deux charges ayant chacune un coefficient de réflexion trés
élevé (un circuit ouvert et un court-circuit) et une charge adaptée fixe ou coulissante
suivant la bande de fréquence de travail. Avec cette méthode on obtient une précision
beaucoup plus élevée.

- calibrage '"Thru-Reflect-Line"” (TRL) :

C'est également une méthode précise a 12 termes d'erreur trés bien adaptée aux
-structures de propagation dispersives (guides d'onde rectangulaires, structures
microruban et coplanaire,...) [6].

Lors de cet étalonnage on utilise les trois éléments standards suivants: (figure 1-16)

- Transmission directe ou Thru (T): les deux accés sont reliés directement entre
eux

- charge Réflective (R): chaque accés est terminée par une charge réflective
(court-circuit dans notre cas)

- Ligne de transmission (L): un trongon de ligne de longueur connue relie les
deux accés (dans notre cas cette longueur est égale au quart de la longueur
d'onde guidée a la fréquence centrale de travail)

Les trois étapes du calibrage TRL

%

4

T: Transmission directe

accés 1 acces?2

¢

R R

acces | acceés 2

L

acces | accés 2

R: charge Réflective

L: longueur de Ligne Ag/4 -

Figure 1-16
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I 4- validation du calibrage

Chaque fois qu'un calibrage est effectué, il est primordial de s'assurer de la fiabilité et de
la validité de celui-ci. Il est donc nécessaire de mesurer des éléments dont on connait la
répounse.

Une des conditions nécessaires est qu'apres le calibrage, la réponse des éléments étalons
utilisés soit parfaite. Cela permet de vérifier la reproductibilité de la mesure.

Par exemple, dans un calibrage TRL, pour la ligne de transmission de longueur kg/4 eta
la fréquence centrale, la phase du coefficient S,; doit étre égale a 90° et le module égal a
0 dB. :

Mais cette condition n'est pas suffisante et pour une validation définitive, il faut aussi
vérifier la réponse d'un élément non utilisé lors du calibrage. Dans notre étude, cet

élément est une longueur de ligne de A4/3.

Les erreurs systématiques ne s'annulent pas parfaitement aprés le calibrage. En effet
I'évaluation des paramétres comme R, Dgg, D, ...ne se fait pas de fagon idéale. 1l existe
donc, aprés calibrage, des erreurs systématiques résiduelles qui peuvent étre connues si
l'on effectue un second calibrage dans les mémes plans de référence que lors du premier
calibrage.

Prenons l'exemple du calibrage TRL avec des valeurs typiques que nous avons obtenues

lors de nos mesures:

'

plan 1 B plan 2

Aprés le premier calibrage au niveau des plan P - P, on trouve les valeurs suivantes
pour les parametres qui interviennent dans les erreurs systématiques:

C=-80 dB
R,=+0.75 dB
D,,=D,.=-15dB

de sorte que l'on peut calculer I'erreur systématique sur la mesure du paramétre S,; que
l'on aurait si on n'effectuait pas de calibrage:

AlS21| =C+ Rt° S21Q + Des. Sl 10- Sle + Dec- S21Qe 822Q + Ed- Sz 1Q

sans calibrage

Avec le systeme calibré, on recalibre une seconde fois dans les mémes plans de référence
pour évaluer les parametres résiduels (notés avec des lettres minuscules) et on obtient:
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=-90 dB

r,=%0.06 dB
dgg =-37 dB
dee =-40 dB

c'est ainsi que l'on peut déduire l'erreur systématique sur la mesure de S,; apres le
calibrage:

A|S21

avec calibrage

=|C+1. Sle + des- Sl 1Q- Sle + dec- 821Q. SZZQ + Ed- S21Q
Alors, si l'on désire mesurer un quadripdle de caractéristiques suivants:

IS;11=0.89 (-1 dB)
1S55| = 0.89 (-1 dB)
[S511=10.1(-20 dB)
AlS71lsans catibrage = 0-041 et AlS21lavec calibrage = 0-0035

(Ed=0.006 pour une atténuation de 20 dB, d'aprés la figure 1-15)

D'ou sans calibrage [S,| varie de 0.141 4 0.059 soit de -17 4 -24.6 dB et aprés calibrage |
S,1l varie de 0.1035 a 0.0965 soit de -19.7 4 -20.3 dB.

sans calibrage
-17 dB
avec calibrage
e "19.7dB_
______________________ -20dB
20.3 dB
24.6 dB /l\
Figure 1-17

Nous remarquons donc que l'erreur systématique sur S,; est réduite considérablement
apres calibrage: dans notre exemple elle passe de 41 % a 3.5 %.

Nous utiliserons ce type de calcul pour déterminer, chapitre V, la précision de mesure du
coefficient S,; apres calibrage.
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CHAPITRE II: Cellule de mesure
II 1- la structure guide rectangulaire métallique
II 2- 1a bande de fréquences 18-26.5 GHz
II 3- les transitions de type guide rectangulaire-coaxial - description mécanique
II 4- les problémes posés au niveau de l'échantillon
IT 4 a- la position de I'échantillon dans la cellule

IT 4 b- le choix de I'épaisseur de la feuille d'indium et l'importance du
contact film-guide d'onde

II 4 c- les dimensions de la surface de I'échantillon



Dans le présent chapitre nous allons ¢tudier d'une part la mise au point de la cellule de
mesure, d'autre part tous les problémes qui se posent au niveau de 1'échantillon.

II 1- la structure guide rectangulaire métallique

Le choix de la structure de propagation a di étre fait des le début de notre travail. Tout
d'abord nous nous sommes intéressés aux cellules coaxiales et triplaques (figure 2-1 a et
b).

Figure 2-1

L'avantage de telles structures est leur grande largeur de bande. Mais elles présentent
deux inconvénients majeurs:

- il faut usiner 1'échantillon pour obtenir une rondelle ou un rectangle troué en son
centre.
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- il faut aussi prévenir toute fuite de puissance entre I'échantillon et les deux
conducteurs (voir les fléches sur la figure 2-1).

La structure du guide rectangulaire métallique nous a sembl¢ la plus adéquate (figure 2-1
¢) puisque la forme de I'échantillon est plus simple. Nous montrons au paragraphe II 4
comment le probléme de fuite de puissance entre I'échantillon et le conducteur est résolu.
Bien entendu avec une telle structure la bande de mesure est plus étroite.

II 2- la bande de fréquences 18-26.5 GHz

Actuellement les applications hyperfréquences sur les films supraconducteurs se
développent en bande X (8.2 - 12.4 GHz), il est donc intéressant de caractériser ces
matériaux dans cette bande de fréquences. Mais la section droite d'un guide rectangulaire
fonctionnant dans cette bande est de 22.86 x 10.16 mm2. Cela nous pose deux
problémes:

- la surface du film doit étre au moins égale a la section droite du guide. Ceci
demande donc une grande surface de film qui risque actuellement d'étre hétérogeéne.

- ces dimensions sont trop grandes pour le cryostat i hélium liquide du
laboratoire.

Par conséquent nous avons choisi une bande de fréquences plus élevée: la bande K (18-
26.5 GHz). La section droite du guide est dans ce cas: 10.67 x 4.32 mmZ.

II 3- les transitions de type guide rectan ire-coaxial: description mécanique

Les transitions de type guide rectangulaire-coaxial 18-26.5 GHz utilisées dans ce travail
proviennent de chez Maury Microwave. Le tableau ci-dessous résume les
caractéristiques mécaniques de ces deux transitions:

A
v

fiche male fiche femelle

\@; i |l ]Ill/

Al g a A2
Al | | A2

vl

l,

A A,

Figure 2-2
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dimensions: A1-Al' A2-A2 36.7-22.5 35.7-22.5
dimensions: B-C 22.3-22.3
section droite du guide 10.67 x 4.32
type de bride cover (plane)
UG 595 /U
type des connecteurs coaxiaux APC 3.5

(toute les dimensions sont en mm)
Tableau 2-1

Des modifications mécaniques ont été apportées au niveau des brides:

- les 4 sommets des brides ont été arrondis pour que les transitions puissent entrer dans
le cryostat. Le diamétre interne de celui-ci est égal a 27mm.

O O

—

Figure 2-3

- pour assurer la continuité du guide, d'une transition a l'autre et éliminer tout jeu
mécanique, quatre trous ont été percés dans les brides: deux trous pour des goupilles de
centrage et deux trous pour deux vis supplémentaires.

goupilles de centrage

' 15.5mm

Figure 2-4

Dans le chapitre III, nous montrons que ces modifications n'ont pas altéré les
performances micro-ondes de ces composants.
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II 4- Les problémes posés au niveau de I'échantillon

11 4 a- la position de I'échantillon dans la celflule

Le but recherché est d'obtenir un quasi-court-circuit a partir de I'échantillon qui couvre
toute la section du guide. Cependant l'épaisseur du film étant choisie inférieure a la
profondeur de pénétration de l'onde électromagnétique, une partie de celle-ci traverse
I'échantillon (figure 2-5).

onde incidente

onde transmise
onde réfléchie

Figure 2-5

Comme le coefficient de transmission peut étre tres faible (< -50 a -60 dB), il ne faut pas
qu'il y ait une fuite de puissance micro-onde autour de I'échantillon. C'est pour cela que
nous avons remplacé la configuration a par la configuration b (figure 2-6):

I

con ion a 1 i
figuratio configuration b

Figure 2-6

Dans la configuration a, il y a une fuite possible de puissance car les dimensions de
I'échantillon ne sont jamais exactement égales a celles de la section droite du guide.
Tandis qu'avec un échantillon de surface supérieure a la section droite du guide
(configuration b), ce risque est beaucoup plus faible.

Mais la structure b présente un autre inconvénient: les lignes de courant sont coupées
entre les deux brides et cela peut perturber les mesures. Pour éviter ce probléme, nous

18



remplissons l'espace entre les deux brides par une feuille d'mdium (configuration c figure
2-7).

configurationc ~

feuille d'idium entourant
I"échantillon

Figure 2-7

L'intérét d'utiliser une feuille d'indium est qu'elle est malléable et qu'il en existe
d'épaisseurs sensiblement égales a celles des substrats utilisés (100, 250, 500 um). De
plus il faut noter que ses conductivités électrique et thermique sont voisines de celles des
brides.

Dans cette configuration, il n'y a pas de risque de fuite de puissance. Cela a été vérifié de
la fagon suivante: nous avons d'abord mesuré le coefficient |S,;| d'un court-circuit placé
entre les plans P; et P,. Ensuite nous I'avons remplacé par un film de cuivre déposé sur
duroid. Comme ['épaisseur du cuivre est tres élevée (17 um) cet échantillon doit se
comporter comme le court-circuit.

coun-ci’rcuit échantillon de cuivre (17 pm)
[S, 1| mesuré = -75 dB déposé sur duroid (250um) entouré
d'une feuille d'mdium:

1S5 mesuré = -75 dB
Figure 2-8

Les deux coefficients de transmission étant égaux, nous en avons conclu qu'a la
température ambiante il n'y a pas de fuite de puissance autour de I'échantillon.
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IT 4 b- Le choix de I'épaisseur de la feuille d'indium - L'importance du contact

film-guide d'onde

Avec la configuration c, nous avons obtenu de nombreux résultats expérimentaux qui
n'étaient pas en accord avec les valeurs théoriques attendues. Suivant les échantillons, on

observait 'un des deux phénomenes suivants:

- soit les courbes T et ¢ (: module et phase du coefficient de transmission Sy1)

présentaient un ou plusieurs pics (figure 2-9 a).

- soit les courbes T et ¢ avaient les allures monotones prévues mais la phase ¢ mesurée

présentait un déphasage supplémentaire (figure 2-9 b).

k=3
~

o
~

1 (dB)

200

100

| LR l

8

-20

N
3

-30

i_lL]IIllJllllilllllllll

LA [ T | T

F (GHz)

©(dB) 9 ()

¢théorique

10} e

O mesuré

© a5

Figures 2-9 a et b
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a~ échantillon L.392Y
épaisseur feuille d'indium 600pum
épaisseur substrat550 pm

b- échantillon L.285Y6
épaisseur feuille d'indium 720 pm
épaisseur substrat500 pm



De nombreux essais nous ont permis de déterminer l'origine de ces anomalies: il s'agit de
la mauvaise qualité électrique du contact entre le film supraconducteur et le guide d'onde
(figure 2-10).

zones de contact feuille d'indium
entre le film et le guide d'onde

I I
[ — > ]
L { 1)
plan P, plan P,
Figure 2-10

En effet dans la méthode de mesure en transmission on suppose que l'échantillon qui
couvre toute la section droite du guide est un court-circuit quasi-parfait. Dans ce cas, la
plus grande partie du courant I qui arrive au niveau du plan P;, rencontre le contact film-
guide et passe dans le film. Ainsi la réflexion de I'onde est presque totale. Une infime
partie du courant traverse la feuille d'indium et va au-dela du plan P,. Cela se traduit par
une transmission trés faible de I'onde électromagnétique a travers I'échantillon.

11 suffit que le contact film-guide d'onde soit imparfait pour observer les problémes cités
ci-dessus. Le choix de I'épaisseur de la feuille d'indium par rapport a celle du substrat est
donc un facteur tres important.

L'exemple ci-dessous illustre bien l'influence de I'épaisseur de la feuille d'indium sur les
mesures.

L'échantillon F13362 (épaisseur de substrat = 250 pm) a été caractérisé avec différentes
épaisseurs de feuille d'indium. Les caractéristiques de cet échantillon sont précisées dans
'annexe 4.

Nous avons obtenu des comportements similaires avec d'autres échantillons et nous
avons fait les constatations indiquées dans le tableau 2-2.

Il existe 3 cas de figure suivant l'épaisseur du substrat et de la feuille d'indium.
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T=300K

épaisseur de la module 1 phase ¢
dfel:]_]i]le de 821 de 821
mdamum
N
100 um N ‘
-13°
m/
18 22 26.5 >F(GHz) 18 22 26.5 >F(Gﬂz)
200 pm T I
-10°
/48,{’,—‘ \\
it 22 765 “H(GHz) 18 22 365 “F(GHz)
250 pm T ””\/\\
4°
W’—
18 22 %5 F(GHS) 1 p7) 36.5 "F(GHz)
350 pm T 2
/-2\5/(13/-\2/7&
18 B2 354 265 F(GH2) 18 22 765 F(GH2)
400 um 1 1
\W/\
TE 33 243 265 F(GHn) | “TT8 73 %3 > F(GHz)
500 pm A A
-63°
-15dB
8 22 26.5A'F(Gﬂz) 18 22 26.5 > F(GHz)
Tableau 2-2
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1- épaisseur du substrat<épaisseur de la feuille d'indium:

Dans cette configuration, le contact film
supraconducteur-guide d'onde n'est pas bon. On
observe, par conséquent, un ou plusieurs pics
suivant I'épaisseur de la feuille d'indium (350, 400,
500um). v x epaisseur échantillon
Pour l'épaisseur d'mdium=350pm, il existe 2 pics
sur la courbe de ©(F) a 22 et 25 GHz.

Pour I'épaisseur d'indium=400um, le premier pic

s'est déplacé a 24 GHz et on peut supposer que le

deuxiéme pic est situé a une fréquence supérieure

226.5 GH_Z“ oo ) Figure 2-11

Pour I'épaisseur d'indium=500um, il n'y a plus de

pic mais I'allure des courbes de T et ¢ vers 26.5 GHz nous suggere qu'il en existe un, a
une fréquence plus élevée.

Nous constatons donc qu'en changeant I'épaisseur de la feuille d'indium, les pics sont
observés a des fréquences différentes.

épaisseur feuille
d'indium

2- épaisseur du substrat~épaisseur de la feuille d'indrum:

Le probléme du contact film-guide d'onde se pose aussi dans ce cas. En effet la courbe
7(F) est correcte entre 18 et 26.5 GHz mais celle de ¢(F) ne l'est pas. Pour trouver une
explication A cela, nous avons relevé la courbe de t(F) entre 1 et 26.5 GHz (figure 2-12).

Sa1 log MAG MARRER 1 |

REF -50.0 dB 17.065 GHz

3 20.0 dB/ : -44.76 dB

V _sg.963 dB

hp
MARKER 2
17.957 GHz
-35.061 dBj
IMARKER 3
14.132 GHz
-56.963 dB}

}' résonance a
17.065 GHz

o AN

1 GHz START 1.000000000 GHz 26.5 GHz
. STOP 26.500000000 GHz

Figure 2-12

23



Ainsi nous avons mis en évidence un pic situé a 17.06 GHz qui est a l'origine des
anomalies de I'évolution de la phase ¢ entre 18 et 26.5 GHz.

3- épaisseur du substrat légérement supérieure a celle de la feuille d'indium:

la transmission. Cela se comprend par le fait que le Jindi

. , indium
contact film supraconducteur-guide d'onde est —
satisfaisant. Cependant il faut noter que I'on ne peut pas
réduire a volonté I'épaisseur de la feuille d'indium et la
rendre égale a zéro puisque dans ce cas les lignes de
courant seront complétement coupées entre les deux
brides.

Dans ce cas nous n'avons observé aucune anomalie dans . .
épaisseur feuille

k épaisseur échantillon

Figure 2-13

Ce travail purement expérimental nous 2 donné un critére pour le choix de I'épaisseur de
la feuille d'indium par rapport a celle du substrat de I'échantillon. Il faut que:

"I'épaisseur de la feuille d'indium"” soit 1égérement inférieure a "I'épaisseur du substrat"”
Ainsi: - le contact film conducteur - guide d'onde est assuré.
- la coupure des lignes de courant est partiellement évitée.

II 4 c- Les dimensions de la surface de I'échantillon

D'apreés les paragraphes précédents, I'échantillon doit avoir une surface supérieure i celle
de la section droite du guide. Cependant cette surface est limitée pour les deux raisons
suivantes:

- les dimensions des brides et les positions respectives des vis font que la surface
maximale disponible est de 15x13 mm? (figure 2-14),

- pour assurer une bonne continuité du courant électrique entre les deux guides, la
surface de contact entre les brides doit étre suffisante.
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223

______________________________

22.3

Figure 2-14

Pour remplir ces conditions nous avons opté pour une surface de 13x7 mm2. Ainsi plus
de 85% de la surface de contact des brides est couverte par la feuille d'imdium.
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CHAPITRE III: Dispositifs de mesure
I 1- le banc de mesure
III 1 a- la canne cryogénique
III 1 b- l'ensemble des dispositifs de mesure
III 2- la configuration de mesure
III 3- étude du plancher de bruit de I'analyseur de réseaux

I 4- caractéristiques hyperfréquences de l'environnement de I'échantillon a 300K
et en basses températures

IIT 4 a- les transitions type guide rectangulaire-coaxial

III 4 b- les cables et les conneéteurs



Dans le chapitre précédent nous avons étudié la cellule de mesure qui est
constituée de deux transitions de type guide rectangulaire-coaxial et nous avons vu
comment les problémes posés au niveau de I'échantillon ont été résolus.

Dans ce chapitre c'est I'enviromnement plus global de mesure qui est étudié: nous
examinerons d'abord l'ensemble du dispositif de mesure et en particulier la canne
cryogénique sur laquelle la cellule est montée pour les mesures en froid. Nous nous
intéresserons ensuite, en ce qui concerne l'analyseur de réseaux, au choix de I'état
d'instrument et a la mesure de son plancher de bruit. Finalement nous donnerons les
caractéristiques hyperfréquences des éléments d'acces (les cables, les connecteurs et les
transitions) a 300K et en basses températures.

III 1- le banc de mesure

ITI 1 a- la canne cryogénique

La cellule de mesure est fixée sur une canne cryogénique congue spécialement pour les
études sur les matériaux supraconducteurs [1] (figure 3-1). Les cibles semi-rigides
descendant dans le cryostat sont de type ISOCORE 0.086". La longueur totale de ces
cibles est de 1.6 métres. Les connecteurs montés sur les cibles sont de type SMA 2.9

Ces cibles et ces connecteurs sont susceptibles de fonctionner a trés basses températures
et en hyperfréquences jusqu'a 46 GHz.

Une piéce métallique en laiton est prévue pour fixer la cellule et assurer un meilleur
contact thermique entre cette derniere et la canne. Pour une meilleure isolation thermique
une gaine de cuivre nickelée entoure toute la partie qui entre dans le cryostat. Une sonde
et une résistance chauffante sont situées au niveau inférieur de la canne et permettent une
régulation en température.

La figure 3-2 montre les dimensions des différentes parties de la canne.

HI 1 b- I'ensemble des dispositifs de mesures

La figure 3-3 montre l'ensemble des appareils utilisés lors d'une caractérisation en basses
températures.

11 faut noter que:

- Le cryostat est relié a I'analyseur de réseaux par des cables semi-rigides Wiltron K118:
la longueur de chaque cible est d'environ 1.30m.

- La régulation de température se fait entre 300 et 20K.

- Un ordinateur est utilisé pour piloter certaines catégories de mesures.
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610 mm

650 mm

D Y
: 28 mm :

(dans ce schéma I'échelle n'est pas respectée)

Figure 3-2
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III 2- la configuration de mesure

On appelle "état d'instrument"” l'ensemble des parametres fixés a I'analyseur de réseaux
avant d'effectuer toute mesure. Parmi ces paramétres on peut énumeérer:

certains paramétres de I'état d'instrument les valeurs fixées dans
cette étude

la bande de fréquences 18-26.5 GHz

le nombre de points de mesure dans cette bande 201 points

la puissance du générateur 10 dBm

atténuateur a l'acces 1 10 dB

atténuateur a l'acces 2 10dB

le nombre de mesures moyennées par point de fréquence 100 a 2000

(IF averaging factor) suivant les cas

Tableau 3-1

puissance du générateur: une puissance trop e¢levée envoyée sur I'‘échantillon
supraconducteur peut le faire passer de I'état supraconducteur a I'état normal pour des
températures plus basses que sa température critique T.. I faut donc envoyer la
puissance la plus faible possible. A 22 GHz, avec une puissance du générateur fixée a
+10 dBm et des atténuateurs de 10 dB au niveau des deux acces, la puissance mesurée
juste a la sortie de I'analyseur de réseaux est égale a -25 dBm (3 pW).

En tenant compte de l'atténuation des cables, la puissance mcidente au niveau de
I'échantillon est encore plus faible (environ -30 dBm) et par conséquence elle n'influence
pas les mesures d'autant que presque toute cette énergie est réfléchie par I'échantillon.

atténuateurs de 10 dB aux accés 1 et 2: I'échantillon a caractériser étant trés
réfléchissant, ces atténuateurs diminuent les réflexions indésirables entre ce dernier et les
autres points du circuit de mesure.

nombre de mesures moyennées par point de fréquence (IF averaging factor): si on le fixe
a 100, a chaque point de fréquence, le systéme effectue 100 fois les mesures et les
moyenne. C'est ainsi que les erreurs aléatoires de mesure sont réduites. Pour les cas ou le
coefficient de transmission S,; est inférieur a -50 dB, nous augmentons cette valeur
jusqu'a 2000 pour améliorer le rapport signal sur bruit.

III 3- étude du plancher de bruit de 'analyseur de réseaux

Comme nous devons mesurer des coefficients de transmission S,; les plus faibles
possibles, nous avons cherché a connaitre la limite de ce que 'analyseur de réseaux peut
détecter. C'est ce que l'on appelle le plancher de bruit de l'analyseur i-e le niveau en-
dessous duquel le signal est complétement noyé dans le bruit.
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Pour cela nous avons entrepris la démarche décrite ci-dessous. Au préalable signalons
que cette étude a été restreinte a la bande 10-18 GHz en raison de l'utilisation d'un

atténuateur limité a 18 GHz.

1) plancher de bruit juste a la sortie de I'analyseur de réseaux:

Nous avons fermé les deux accés 1 et 2 par des charges
adaptées (figure 3-4) et nous avons mesuré le coefficient
de transmission S,; sans calibrage préalable.
Théoriquement, si tout est parfait, le module de S5y en
dB doit étre égal a -oc . Nous avons mesuré en fait:

|S21| =-100 dB

2) dynamique de l'analyseur de réseaux:

Il ne suffit pas de connaitre le signal détectable le plus
faible, il faut aussi savoir si pour les signaux aussi faibles
que -100dB I'analyseur de réseaux a assez de dynamique,
autrement dit s'il est assez sensible. Nous avons donc
remplacé les charges adaptées par un atténuateur
étalonné 0-110 dB (figure 3-5) et nous avons mesuré
S, en fonction de l'atténuation (figure 3-6).

Nous remarquons sur la figure 3-7 que pour les
atténuations allant jusqu'a -80 dB, le module de S,
mesuré en fonction de l'atténuation est une droite et
pour des atténuations plus grandes, la courbe se sature
et |[S,;| tend vers -100 dB.

analyseur de réseaux

© @

1 2
charge charge
adaptée adaptée

Figure 3-4

analyseur de réseaux

@ @

A

/ |
/
atténuateur 0-110 dB

Figure 3-5

En conclusion, dans les conditions de mesure précédemment citées, l'analyseur de
réseaux HP8510 a un plancher de bruit intrinséque situé a -100 dB et sa dynamique est
correcte jusqu'a -80 dB. Cependant ces informations ne sont pas suffisantes et il faut
aussi effectuer les mémes mesures au niveau des plans des référence qui nous intéressent,

c'est-a-dire la ou nous plagons la cellule de mesure.
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3) dynamique de l'analyseur de réseaux aprés calibrage dans les plans de référence
utilisés:

Avant d'insérer l'atténuateur, un calibrage
"OSLT" (cf chapitre 1 4) a été réalisé analyseur de réseaux

entre les plans Pjet P,. Sur la figure 3-9 @\‘

nous pouvons comparer les courbes du C9\\ TN
module de S,; en fonction de I'atténuation ——

avec et sans calibrage.

Le calibrage tient compte des pertes qu'il
y a entre l'analyseur et les plans P;-P,.
C'est pour cela qu'aprés calibrage la
courbe |S,;| en fonction de l'atténuation
est translatée vers le haut. Ainsi plus ces -

pertes sont élevées, plus la marge de S~

mesure est réduite. Dans notre cas nous
avons ajouté des longueurs de cable semi-
rigides importantes (environ 4 metres) qui
causent des pertes ce qui diminue la
dynamique au niveau des plans de
référence. Ainsi le plancher de bruit passe
a -85 dB et la dynamique est correcte
jusqu'a -75 a -80 dB environ.

D_—'T:‘: "P
atténuateur 0-110 dB 2

Figure 3-8
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I 4- caractéristiques hyperfréquences de l'environnement de I'échantillon a 300K et en
basses températures ’

III 4 a- les transitions type guide rectangulaire-coaxial

Nous avons caractérisé les deux transitions avant et aprés les modifications mécaniques
(cf. chapitre II 3) pour étre certains que ces modifications n'ont pas dégradé les
performances des transitions. La méthode la plus simple pour les caractériser est décrite
ci-dessous:

Chagque transition peut étre représentée par son graphe de fluence:

] ]
|T— [}
I a B [
.. L ..

transition A transitionB

S.a S
S..Y Saa S.nY NS

Sm Sm

Figure 3-10

Plagons les deux transitions téte-béche et réalisons un quadripole unique Q. Si on
suppose, en premiére approximation:

-que les deux transitions sont identiques
-que dans le plan P (figure 3-11), il n'y a pas de réflexion

alors des relations simples relient les parameétres S;j du quadripdle Q et ceux de chaque
transition seule.
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SuaY A Spe = S..Y \ Sem
Sex S Sa

Figure 3-11

$21Q = S214 X S218= (S214)?
8120 = S12A X S128= (S124)?
S119=S11A

S22q = S22B

Les courbes figure 3-12 montrent les évolutions des parametres S;; du quadripéle Q
avant et aprés les modifications mécaniques.

Nous remarquons que les modifications mécaniques n'ont pratiquement pas modifié les
valeurs de S;;. Les pertes d'insertion sont méme plus faibles & cause d'un meilleur
positionnement des deux brides face a face. Pour chaque transition:

| S1s| = |S91 I=-0.25 dB (:valeur maximum a 26 GHz)

1Sq1 =18y, | = -20 dB (TOS=1.22)

35



S11(dB) o 522 (dB)

)

0k -0}

20

.30_

] RN NS RS N DTS Ny S e B e o e e ot S e B 2 et o

1?7 18 19 20 20 2 23 24 25 26 27 7 18 18 20 202 2 2 24 B 26 Z
F(GHz) F(GHz)

— -0.6f~
— -0.8{
- s
FENENES NTSVENES RYSNUIN AFET ST SUErATE SUATITTS SV S0 UU M ST SUNS AN AT Y FEVEETS STTU SIS SN TSN ITSVETIES SYEFICEN ST NE TS UV AVEN B A SN SrRTETEE B!
17 18 19 20 21 2 23 24 25 26 17 18 13 20 21 2 23 24 X 26 27
F (GHz) F (GHz)
-e- Sij
aprés modification
— Sij
Figure 3-12 avant modification

36



II1 4 b- les cables et les connecteurs

- les données du constructeur:

Les données du constructeur pour les différents cables et conmecteurs utilisés sont

résumées dans le tableau ci-dessous:

provenance | dénomination fréquence atténuation

maximale 420 GHz
cables semi-rigides MEKTRON [ISOCORE 60 GHz 3.9dB/m
de la canne 0.086" (=Fcoupure)
cibles semi-rigides WILTRON [K118 46 GHz 2.3 dB/m
de liaison analyseur- 0.118"
cryostat
connecteurs SMA 2.9 [|RADIALL |SMA2.9 46 GHz -

Tableau 3-2

Ces éléments de par leur conception (sauf les ciables K118 qui sont en dehors du
cryostat) supportent mieux les variations de température que les cables semi-rigides
usuels et les connecteurs traditionnels SMA.

Cependant nous ne pouvons pas nous contenter des données du tableau car d'une part
elles ne sont que des données de chaque élément individuellement et d'autre part elles ne
sont valables qu'a la température ambiante. Nous avons donc caractérisé l'ensemble des
cables ISOCORE et leurs connecteurs en fonction de la température.

- caractérisation a 300K:

Nous avons relié les connecteurs SMA 2.9 et mesuré les paramétres S de I'ensemble
{cables ISOCORE + 4 connecteurs}, au niveau des plans d'entrée P; P, des connecteurs
K (figure 3-13).

Les mesures donnent les valeurs suivantes:

| S211=1851 I=-6.7 dB (:valeur moyenne)

1S11 | maximum = 1 522 | maximum = -20 4 -18 dB (:TOS ;4 =~ 1.2)
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Une atténuation de 6.7 dB correspond aux données du constructeur (1.6 m x 3.9 dB/m =
6.2 dB) si l'on tient compte aussi de l'atténuation des quatre connecteurs et des parties
coudées des cables.

Figure 3-13

- caractérisation a I'azote liquide:

Les mesures ont été effectuées dans la méme configuration que celle de la figure 3-13.
Le calibrage étant fait a 300K au niveau des plans P;' P,', la mesure de S,; est relative a
ce calibrage. Les courbes de la figure 3-14 montrent I'évolution du module et de la phase

de S, en fonction de la température pour les fréquences 18 et 26 GHz.
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Nous constatons qu'entre 300 et 90K l'évolution des courbes est monotone et que le
module de S,; augmente de 0.8 a 1dB et sa phase de 10 4 15° suivant la fréquence. Cela
semble cohérent avec un phénoméne de contraction des cables en froid. Mais pour les
températures plus basses les courbes présentent une discontinuité: entre 90 et 77K le
module de S21 augmente de 0.2 dB et surtout sa phase diminue de 50° environ. Comme
cette variation rapide est située a des températures proches de 77K nous avons
soupgonné un comportement anormal des cables et des connecteurs s'il sont trempés
dans l'azote liquide. En effet 4 des températures supérieures a la température de l'azote
liquide, ces éléments sont soumis a un flux gazeux froid tandis qu'a 77K, I'azote ne se
vaporise plus et s'accumule au fond du cryostat au niveau de la cellule d'ou I'influence de
ce liquide. Pour apporter une preuve a cette interprétation nous avons effectué la méme
mesure a 'hélium liquide.

Il faut noter que nous avons caractérisé les cables a l'azote liquide aussi bien en
descendant qu'en remontant en température. Un effet dhystérésis est observé sur les
courbes de la figure 3-15 (cet effet est aussi signalé par le constructeur). Cela est une des
raisons pour lesquelles, lors des mesures ultérieures, nous avons toujours fait varier la
température dans le méme sens.

module S21 (dB) phase S21 (%)

T
v

v °"‘-m..§A\ - +-26 GHz 1S

| L L L L

r - «-26 GHz
—— 18 GHz

LARLIRLEN LI L L L L L B

3
1lll

ONOTEREN IFINTUI SUNS VY SRS S S S [N VU0 S ST SN SN NN SN WA SRS S ] L L L | S | ! It
&0 S0 120 10 180 210 240 270 300 &0 e 126 120 183 210 240 270 300

TX) T(K)

Figure 3-15

- caractérisation a I'hélium liquide:

Nous avons compléte les courbes de la figure 3-14 pour des températures plus basses:
40K < T < 80K (figures 3-16).

A la température de la liquéfaction de l'azote , comme nous l'avions prévu, nous
n'observons plus de discontinuité puisque cette température est obtenue non plus par
immersion dans un liquide mais par le flux d'hélium gazeux.
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Figure 3-16

Nous remarquons que le module de S,; augmente de 1.6 dB et sa phase de 20°, entre
300 et 40K. Ceci montre la nécessité d'effectuer des calibrages en fonction de la
température.
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[1] D.Chauvel, "Mise en oeuvre de techmiques de mesures cryogéniques pour la
caractérisation hyperfréquences des circuits supraconducteurs a haute Tc. Application
aux résonateurs planaires et conception d'oscillateurs a transistors HEMT refroidis.",
These de I'Université de Lille, Novembre 1993.
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CHAPITRE 1V: Calibrage en fonction de la température

IV 1- choix de la méthode de calibrage
IV 2- nécessité d'un calibrage en fonction de la température

IV 3- le déroulement d'un calibrage en basses températures



Dans ce chapitre nous justifions tout d'abord le choix de la méthode de calibrage TRL.
Nous montrons ensuite pourquoi il est indispensable de calibrer en basses températures.
Et finalement nous décrivons le déroulement du calibrage TRL en fonction de la
température.

IV 1- choix de la méthode de calibrage

La méthode de calibrage doit tout d'abord convenir a la structure de propagation qui est
dans notre cas une structure dispersive. Elle doit étre extrémement précise puisque notre
but est de pouvoir mesurer le module et la phase des signaux micro-ondes pouvant étre
atténués de plus de 60 dB. Nous allons voir plus loin que le calibrage doit s'effectuer en
fonction de la température, il faut donc que les ¢léments étalons de la technique choisie
puissent étre refroidis et ne changent pas alors de caractéristiques. C'est pour toutes ces
raisons que la méthode de calibrage TRL (cfchapitre I 4) nous a semblé la plus
adéquate:

- elle est 'une des méthodes de calibrage les plus recommandées pour les structures

dispersives.

- elle est précise car basée sur un modéle a 12 termes d'erreur ce qui signifie que
tous les paramétres intervenant dans les erreurs systématiques sont pris en compte.

- elle est facile a metter en oeuvre car les éléments étalons sont simples a usiner.

- les éléments ,court-circuit et longueur de ligne, sont métalliques donc la qualité
des contacts est invariante en fonction de la température et la variation de la
longueur de ligne est négligeable (I'élongation linéique du laiton étant d'environ
12.8 um/m/°C).

Dans la littérature, des travaux de recherche sur le méme sujet [1-2] ont été effectués
avec un calibrage en réponse fréquentielle en transmission. A notre avis, bien que cette
méthode soit beaucoup plus simple, elle ne convient pas a ce type d'étude. En effet ce
type de calibrage suppose que le composant a caractériser soit adapté en entrée et en
sortie, par conséquent on ne détermine pas les parametres Dyg et D,.. Le seul coefficient
mesuré est la réponse fréquentielle R,.

Comparons la précision de mesure que I'on peut obtenir avec chacune des deux méthodes

de calibrage:
Rappelons la relation (4) qui donne l'erreur systématique de mesure du coefficient de

transmission |S,|:
A|S21l & IC +R;. S21Q +Des §; 10- 821Q + Dec. SZIQ- S22Q +Eg. S21Q

Supposons que le terme d'isolation C et I'erreur due a la dynamique du systéme E4 sont
identiques pour les deux méthodes.

C=-80dB
E4 = 0.006 (en linéaire)

Apres un calibrage TRL, on obtient les valeurs typiques suivantes (cf. chapitre V):
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R,=%0.06 dB
D, =-37 dB
D, = -40 dB

Aprés un calibrage en réponse fréquentielle les termes de désadaptation coté source et
coté charge ne sont pas corrigés et sont égaux aux valeurs avant calibrage:

R, == 0.06 dB
Do =D =-15dB (: valeurs typiques)

Si l'on désire mesurer un quadripdle de caractéristiques suivantes:

181,/ = 0.89 (-1 dB)
1S5,/ = 0.89 (-1 dB)
IS5,/ = 0.1 (-20 dB)

Perreur systématique sur la mesure du parametre S,; est:
AlS71l TR, = 0.0035 et AlS21l réponse fréquentielle = 0-033

11y a donc une erreur dix fois plus grande avec la demiere méthode.

J/calibrage réponse fréquentielle

-17.5dB
calibrage TRL
e -19.7dB_,
—————————————— -20dB
-20.3dB
23.5dB /’\
Figure 4-1

11 faut rappeler que plus l'erreur sur le module de S,; est importante, plus l'imprécision
sur la phase ¢ de ce demier est grande:
(Als,)

ISZIt
A= Arosin T 1)

Dans le cas de cet exemple:
AdrgL = Arcsin(0.0035/0.1) = 2°
Adrep fréqu. = Arcsin(0.033/0.1) = 19°
Une étude expérimentale a confirmé ce raisonnement; nous avons effectué les deux

calibrages TRL et réponse fréquentielle en transmission, aux mémes températures, lors
des mesures sur l'échantillon 1.392Y (pour les caractéristiques de cet échantillon, voir
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I'annexe 4). La figure 4-2 montre les évolutions du module et de la phase de S5; mesurés

avec les deux calibrages.
On remarque que
- la mesure de S, avec le calibrage en réponse fréquentielle est beaucoup plus erratique

en module et en phase.
- son ondulation autour d'une valeur moyenne suggére la présence d'un vecteur d'erreur

résiduel qui changerait de phase avec la fréquence.

2021 & M2 teg MAD : échantillon .392Y
8.0 & température de mesure=90 K
R4 module S21 (dB)
= :
a calibrage TRL
température de calibrage=80K

)dB /

-10
20 A;E;@
0 dB R — \

\ calibrage en réponse fréquentielle

température de calibrage=80K
22 GHz 26.5 GHz
START 21.385006808 OHx
STOP  28.300000008 Otz
01 & a2 £
- ..
-4 phase S21 (°)
T
c
A

calibrage TRL
température de calibrage=80K

T 1 0°

' A‘\ N -10
T Y ~ AN 20
: / w AL V’%;Ay hat -30°
calibrage en réponse fréquentielle
température de calibrage=30K 23 Gila —

START 21.300000008 OHs
STOP 26.500000000 SHe

Figure 4-2
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IV 2- nécessité de calibrage en fonction de la température

Nous avons vu au chapitre IIT que les caractéristiques des éléments (cables, connecteurs,
transitions guide-coaxial) évoluent en fonction de la température. Il n'est donc pas
possible de se limiter a un calibrage a température ambiante si I'on désire effectuer des
mesures précises de module et de phase de S,;.

L'exemple ci-dessous montre bien la nécessité d'un calibrage en fonction de la
température.

Avant de caractériser 'échantillon 1.285, un calibrage TRL a été fait, a l'azote liquide,
aux températures de 78, 100 et 150K La mesure du coefficient S,; entre 40 et 90K, est
effectuée en utilisant le calibrage a 78K. Sur les courbes de la figure 4-3, on remarque
que le module de S,;, au lieu de continuer & descendre comme prévu en fonction de la
température, remonte légérement. La phase aussi remonte considérablement entre 70 et
40K, a l'encontre de ce qui est attendu. Ceci montre qu'il faut aussi effectuer des
calibrage en-dessous de 78K.

Ce comportement n'est plus observé quand les zones de température de calibrage ne
dépassent pas une trentaine de degré Kelvin (cf. figure 4-4).

IV 3- le déroulement d'un calibrage en fonction de la température

L'algorithme de calibrage TRL existe dans l'analyseur de réseaux HP8510. Quand on
choisit ce calibrage, un menu apparait sur I'écran ou est demandé a l'utilisateur de placer
chaque élément étalon au niveau des plans de référence et de valider cet élément sur
I'écran pour que I'analyseur mesure ses paramétres S. Le fichier contenant le calibrage est
sauvegardé seulement quand tous les éléments sont mesurés et le calcul des paramétres
d'erreur est terminé. Cela est intéressant uniquement si le calibrage est effectué pour la
température ambiante mais s'il faut calibrer a différentes températures, cette démarche
devient trés vite fastidieuse. En effet imaginons que l'on veuille un calibrage TRL aux
deux températures différentes T et T. Avec la démarche de l'analyseur de réseaux, le
calibrage se déroulerait de la fagon indiquée sur la figure 4-5:

placer le premier étalon entre
les plans de référence
. ) méme démarche pour méme démarche pour

descendre a la température T1 le deuxigme étalon le troisi¢me étalon

mesurer les parametres Sij

remonter a la température

ambiante
Ny N4
Figure 4-5
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11 faut donc placer chaque étalon au niveau des plans de référence et descendre en
température. Apres la mesure du troisiéme élément, le calibrage TRL a la température T,
est terminé. Pour le calibrage a la température T, il faut trois autres cycles thermiques.

Cela serait beaucoup plus simple si I'on pouvait mesurer chaque élément étalon, pour
toutes les températures de calibrage, avec un seul cycle thermique. Ceci a été rendu
possible grice a un logiciel développé par G.Dambrine dans le cadre d'une autre étude
[3]. Ainsi on n'utilise plus l'algorithme de I'analyseur de réseaux et les mesures sont
commandées et recueillies par l'intermédiaire d'un calculateur.

11 faut noter qu'avant d'entreprendre le calibrage en basse température, on réalise un
calibrage TRL a 300K (TRL300). Ce calibrage est utile pour aider a détecter rapidement
une anomalie au niveau de la connectique ou au niveau de I'élément étalon.

La figure 4-6 illustre le déroulement de mesure d'un étalon a différentes températures
avec ce programine.

Aprés avoir placé le premier élément "E" dans le cryostat (les étapes 1 et 2), on descend
a la plus basse température T ou on a besoin d'un calibrage (3). On attend I'équilibre
thermique (4) puis on mesure les paramétres Sj; et on les enregistre dans un fichier "ET,"
(: nom de I'étalon+température de mesure) (5).

Ensuite on monte la température a la valeur suivante T{>T, (6). On répéte les actions 4,
5 et 6 pour la température T, ensuite T,,...,T;.

Si la température Ty, est la demicre température de calibrage, aprés la mesure de S;; a
cette température (5"), on chauffe éventuellement la cellule (7) pour que la sortie de la
canne du cryostat (8) n'endommage pas les cables et les connecteurs refroidis.

Bien entendu on vérifie tout le long du cycle thermique, la validité des parameétres S de
l'élément, en utilisant le calibrage TRL300 (étapes 6,...,6').

Le déroulement des mesures est identique pour le deuxiéme élément étalon.

Pour le troisieme et dernier élément, deux étapes supplémentaires interviennent entre les
étapes 5 et 6 (figure 4-7).

A T=Tj, aprés I'étape 5', les fichiers des parameétres Sij des trois éléments T, R et L, pour
la méme température, sont disponibles. Ces fichiers sont utilisés par le programme pour
déterminer les parametres d'erreur. Le calibrage TRL a T=Tj est sauvegardé sur le fichier
"TRLT}".

On profite de ce que la température est toujours a la valeur Ty pour vérifier la bonne
réponse de I'élément. C'est seulement aprés que l'on change la température (6').

Nous donnons, tableau 4-1, les valeurs des paramétres S;; du dernier élément étalon, qui
est dans ce cas la longueur de ligne Ag/4 (élément "L"). Comme nous avons indiqué plus
haut, chaque calibrage est vérifié a la température a laquelle il a été réalisé.
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L392 module S,1(dB)| phase S,1(°) IS11l et ISaa]

F=23 GHz (dB)

les valeurs théoriques pour 0 -97 <-35

une ligne de longueur =

4.43 mm

calibrage TRL fait a 40K -0.07 -95 <-30

calibrage TRL fait 4 60K -0.04 -94 <-30

calibrage TRL fait a 80K +0.06 -93 <-30

calibrage TRL fait a 100K +0.1 -85 <-30
Tableau 4-1

. Pour les calibrages a 40, 60 et 80K, I'écart entre les valeurs théoriques et mesurées est
faible:

- pour le module de S,;, cet écart est de quelque centiéme de dB
- pour la phase de S5, cet écart est de quelques degrés

Par contre on constate que le calibrage TRL a 100K n'est pas assez précis.

Quelques remarques sur les problémes cryogéniques

i) le gradient thermique:

Entre la partie inférieure de la canne (figure 4-8) qui atteint la plus basse température
(point A) et la partie qui reste a I'extérieur de la canne (point B), il y a une distance
d'environ 60cm ou un gradient thermique s'établit quand on refroidit la cellule. La
température de tout point compris entre A et B est comprise entre les deux valeurs
limites: la température ambiante en B et la température de la sonde en A (Tgopge < T <

Tambiante)~

Ce gradient qui évolue en fonction du temps est un facteur perturbateur difficile a
maitriser ou méme a modéliser.

Pour réduire l'erreur due a la non reproductibilité¢ du gradient thermique, il faut garder
tous les parametres de régulation et la durée des cycles thermiques quasi-identiques lors
des étapes de calibrage et de mesure.

11 est aussi préférable que la durée de ces cycles soit la plus faible possible pour empécher
I'évolution du gradient thermique en fonction du temps.

ii) le sens de l'évolution de la température:

Toutes les mesures sont effectuées dans le sens des températures croissantes et cela pour
deux raisons:
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- les cibles cryogéniques présentent un hystérésis c'est-a-dire qu'ils
n'ont pas les mémes caractéristiques en descente et en montée de
température (cf. chapitre III).

- lorsque l'on descend a la plus basse température et qu'ensuite on
augmente celle-ci, le systéme est plus stable thermiquement.

Pour le type d'étude entreprise, un calibrage en fonction de la température est
indispensable avant chaque caractérisation d'échantillon. En conséquence les mesures,
bien que facilitées par le logiciel de calibrage, durent au moins deux jours.

—
T )

Ty = température ambiante B

610 mm

650 mm

T, = température de la sonde

Figure 4-8
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CHAPITRE V: Etude de la précision de la mesure
V 1- erreurs systématiques résiduelles
V 2- erreurs de type aléatoire
V 3- erreurs de dérive thermique

V 4- précision de mesure



Au chapitre I, nous avons vu que l'erreur totale de mesure a I'analyseur de réseaux, apres
calibrage, est la somme des trois erreurs suivantes:

- erreurs systématiques résiduelles

- erreurs de type aléatoire

- erreurs dues aux dérives de l'environnement
Nous avons aussi vu l'origine de chacune de ces erreurs et comment on en tient compte.
Dans le présent chapitre nous calculons ces erreurs dans le cas spécifique de cette étude
et nous en déduisons l'erreur de mesure du module et de la phase du coefficient de
transmission en fonction de ce demier. Nous n'avons pas I'ambition de déterminer cette
erreur avec une grande précision et I'étude faite dans ce chapitre n'en donne qu'un ordre

de grandeur.

V _1- les erreurs systématiques résiduelles

Rappelons les expressions donnant erreur systématique aprés calibrage (appelée aussi
erreur systématique résiduelle) sur le module et la phase de S,;:

Allelavec calibrage = A‘csyst. = ‘C +1;. S21Q + des- Sl 1Q- SZlQ + deC' S21Q. SZZQ + Ed° S21Q

AlSz ltawec-calibrage

S34

Adavec-calibrage = Adsyst. = Arc si

Pour déterminer les valeurs de ces erreurs, il faut donc connaitre d'une part les
parametres

[S11ql 51S220ql et [Sz1ql et d'autre part les paramétres d'erreur résiduels c, 1y, dgg, dg €t
Eg4.

Les parametres |S;;| sont déduits des mesures effectuées en fonction de la température
sur les différents échantillons.

Les parametres d'erreur sont estimés de la fagon suivante:

L'erreur E4 due a la dynamique du systéme est déduite des données du constructeur (cf.
figure 1-15).

L'erreur de lisolation c, aprés calibrage, est généralement meilleure que -80 dB. Nous la
prenons égale a -90 dB.
¢ (en linéaire)= 0.00003 pour toutes les mesures
=-90dB

Les autres paramétres d'erreur résiduels (la réponse fréquentielle en transmission r, la

désadaptation coté source dqg et la désadaptation c6té charge d,.) ont été mesurés en
utilisant le montage de la figure 5-1:
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analyseur de réseaux — ordinateur
¢ Q <

L transitions
Co guide-coaxiales

Pli :P2

Figure 5-1

En utilisant un programme de mesure commandé par l'ordinateur [1], on effectue d'abord
un premier calibrage pour déterminer les paramétres d'erreur Ry, Dyg et D,.. Un second
calibrage dans les mémes plans de référence nous donne les paramétres résiduels qui
nous intéressent, a savoir: r,, my et my (figure 5-2).

calibrage TRL au niveau des plans P1 - P2

¥

calcul des paramétres d'erreur R, D, D,

d
2 calibrage TRL au niveau des plans P1-P2

en tenant compte du ler calibrage

calcul des parametres d'erreur résiduels
r;,dog»d

es ’ ec

Figure 5-2

Nous avons répété cette procédure 3 fois de fagon indépendante. Le tableau 5-1 donne
les valeurs moyennes des parameétres résiduels obtenus aprés ces trois essais.
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F=22 GHz I, deg deoc
en dB +0.003 -58 -55
en linéaire 0.4 103 1.2 103 1.8 103

Tableau 5-1

Pour la suite des calculs, nous supposons que les parameétres ci-dessus ne varient pas si la

cellule de mesure est placée dans le cryostat et si la température change.

A titre d'exemple le tableau 5-2 présente les parametres [S;q| mesurés et les erreurs
systématiques sur le module 7T et la phase ¢ de S, calculés pour I'échantillon F18361.

Nous remarquons qu'en basses températures, les coefficients de réflexion Sy; et Sy,
deviennent légérement positifs. A notre avis c'est la non reproductibilité du gradient
thermique entre mesure et calibrage qui est a 'origine de cet effet.

Nous remarquons aussi que les erreurs systématiques sur le module et la phase sont assez
faibles pour les températures considérées.

échantillon: F18361

=22 GHz

T(K) S @) [1S21(@B)  [1Syil=7 (dB)| < en linéaire | AT sympamatious
300 -1.2 -0.81 -21.2 0.08710 0.00082
100 -0.38 -0.25 -28.1 0.03936 0.00040
87 -0.25 -0.07 -33.6 0.02089 0.00023
80 +0.19 +0.33 -45.9 0.00507 0.00008

T(K) phase(S1)=0 (°) | Ad systématique ()

300 -10 0.5

100 -4 0.6

87 +25 0.6

80 +78 0.9

Tableau 5-2
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V 2- les erreurs de type aléatoire

Dans notre cas, les erreurs aléatoires les plus importantes sont (voir figure 5-3):

- 1a non reproductibilité des connexions coaxiales (1)

- 1a non reproductibilité du vissage entre les deux brides (2)

- la non reproductibilité du positionnement de I'échantillon et de la feuille
d'indium entre les brides (3)

Figure 5-3

L'étude de la dispersion des mesures due a ces erreurs a été effectuée dans la méme
configuration que celle de la figure 5-1.

Dans le cas de I'échantillon F25081, la figure 5-4 montre la dispersion de la mesure du
module et de la phase de S,; due a la non reproductibilité de la connectique coaxiale (1)
sans autre démontage.
En moyenne et sur toute la bande de fréquences,

I'écart sur le module est de £ 0.3 dB

I'écart sur la phase est de +2°

Les figures 5-5 et 5-6 présentent la dispersion de mesure de S,; pour les échantillons

------
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F25081°
trois essais sur la reproductibilité de la connectique coaxiale

T=300K
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Figure 5-4
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F25081°
quatre essais de reproductibilité
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Figure 5-6
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En moyenne et sur toute la bande,
pour I'échantillon F18361,
AT,14at0ire = 0.5 dB
Adaigatoire = £ 1°
pour 'échantillon F25081,
Ayigatoire = + 0.44 dB

A®aéatoire = £ 4°

A partir de ces cas particuliers, nous avons pris les valeurs suivantes comme erreur
aléatoire sur le module et la phase de Sy;.

ATyi¢atoire = = 0.4 dB

Adigatoire = £ 3°
et cela quels que soient 'échantillon, la température et le montage de mesure.
La non reproductibilité du gradient thermique est une autre erreur aléatoire lors des
mesures en basses températures (nous venons de remarquer paragraphe V 1 son
influence sur les valeurs des coefficient de réflexion). Comme elle est difficile & chiffrer,
nous avons essayé, lors des manipulations, de réunir les conditions qui la réduisent au

maximum (cf. paragraphe IV 3).

V 3- les erreurs de dérive thermique

Dans cette étude c'est 'erreur de dérive thermique qui est importante a mentionner. Tout
d'abord il faut remarquer que les mesures sont effectuées dans une salle climatisée ou la
variation de la température est de = 0.5°C. De plus I'analyseur de réseaux n'est jamais
éteint et donc ses composants internes sont toujours en équilibre thermique. En
conséquence, les dérives agissant sur la source hyperfréquence et sur l'instrumentation
sont presque nulles.

La seule erreur de dérive thermique est celle due a 1'élongation des cables semi-rigides
avec la température. Si nous prenons une longueur totale de cable de 4 metres, une
variation de = 0.5°C sur la température induit une erreur de =+ 2° sur la mesure de phase
de S,y 4 22 GHz (cf. chapitre I 3 c).

Les erreurs de dérive sur le module et la phase de S,; sont donc estimées a:

ATthe:rmique ~0

A‘bthermique =+2°

et cela a 22 GHz.
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V 4- précision de mesure

Les conditions et hypothéses utilisées pour le calcul des différentes erreurs contribuant a
l'erreur totale sont reprises ci-apres:

1- nous avons mesuré les paramétres résiduels et les erreurs aléatoires avec le montage
indiqué sur la figure 5-1.

2- pour le calcul de l'erreur due a 'élongation des cables, nous avons pris une longueur
de 4 métres c'est-a-dire la totalité des cables qui relient la cellule de mesure placée dans
le cryostat a l'analyseur de réseaux.

3- nous supposons que les calibrages effectués en basses températures tiennent compte
d'une fagon idéale de la variation des caractéristiques des éléments refroidis.

4- nous avons négligé la non reproductibilité du gradient thermique pour les différentes
descentes en froid.

Les erreurs totales sur le module et la phase sont fonction du module mesuré. Nous
avons donc calculé ces erreurs en faisant varier le module t© de -10 a -80 dB. Les
coefficients de réflexion sont pris égaux a 0 dB afin de simplifier les calculs.

Dans ces conditions, nous avons trouvé les valeurs indiquées dans le tableau 5-3 pour les

différents types d'erreur.
At

, , . AT 16 ato )
Nous avons tracé figure 5-7 I'évolution des rapports — 2o et —alé a0Ire o fonction du
T -
module 7.
%
50
Elg)
0
20 |-
foy At aléatoire
L NG e T
O ; i I I o .
-30 30 -20 -10 0
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1(dB) | T(linéaire) | ATgyg AThieat | ATtherm At At/
en %
-10 0.3162 0.003 0.01460 0 0.0176 6
-20 0.1 0.00097 | 0.00460 0 0.00557 6
-30 0.03162 | 0.00033 | 0.00146 0 0.00179 6
-40 0.01 0.00013 | 0.00046 0 0.00059 6
-50 0.00316 | 0.00006 | 0.00015 0 0.00021 7
-60 0.001 0.00005 | 0.00005 0 0.00010 10
-70 0.00032 | 0.00004 | 0.00001. 0 0.00005 16
=75 0.00018 | 0.00004 | 0.00001 0 0.00005 28
-80 0.00010 | 0.00004 | 0.000005 0 0.000045 45
T(dB) | Afgyst(®) | APaa(®) | Adtherm (°) A0(°)

-10 1 3 2 6

-20 1 3 2 6

=30 1 3 2 6

-40 1 3 2 6

-50 1 3 2 6

-60 3 3 2 8

-70 7 3 2 12

-75 13 3 2 18

-80 23 3 2 28

Tableau 5-3
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Nous remarquons que pour T compris entre 0 et 4 -60 dB, les erreurs aléatoires
I'emportent sur les erreurs systématiques résiduelles tandis que pour T inférieur a -60 dB
c'est le contraire. A notre avis, cet effet peut étre justifié de la fagon suivante:

Les erreurs aléatoires de connexion et de positionnement de I'échantillon peuvent étre
modélisées par une résistance R,¢ai0ire Placée en série entre les plans de référence Py et

P, (figure 5-8).

schéma électrique équivalent
en transmission directe (THRU)

|
¥
'
I
i
!
i
i
t
!
t

(F

R qléatoire

1
I
i
'
i
i
1
1
t
1
1

Figure 5-8

Bien entendu cette résistance est trés faible par rapport a la résistance caractéristique R
des lignes de transmission qui sont de part et d'autre des plans P; - P,. Ainsi, en
transmission directe (Thru), la présence de Ryjgqt0ire S€ traduit par une valeur de [S,4]
légérement différente de 0 dB.

La figure 5-9 présente le méme schéma mais en présence de I'échantillon. Ce demier qui

atténue l'onde électromagnétique est aussi assimil€ a une résistance Rgopantilion Placée en
série entre P; et P,.

schéma électrique équivalent
en présence de I'échantillon

R aléatoire R gchantillon

‘_._..__._______gg._.___.-_____

Figure 5-9
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Quand l'atténuation de 'onde due a I'échantillon augmente, la valeur de cette résistance
Réchantilion CTOit et a partir d'une certaine valeur, la résistance Rgyjgyoire devient
totalement négligeable devant cette derniere.

L'augmentation considérable de l'erreur systématique pour les valeurs de t faibles est due
a limportance du paramétre d'erreur E4 a partir de -60 dB (cf. figure 1-15).

Nous avons tracé, figure 5-10, les évolutions des différents types d'erreurs sur la phase ¢
en fonction de 1. L'erreur systématique résiduelle sur la phase augmente sensiblement a
partir de -60 dB pour la méme raison que celle citée pour ATy .

D'apreés cette courbe, pour des valeurs de T supérieures a -30 dB, I'erreur totale Ad est
égale a £6°. Au chapitre VIII, en étudiant le cas des échantillons supraconducteurs
caractérisés, nous verrons que cette erreur n'influence pas l'exploitation des mesures.

A0(°)

23

20

13

10

IIII]IIII|1I1—III|II|llII

. O
D
o
s

1 (dB)

Figure 5-10

Finalement, la figure 5-11 présente l'erreur relative At sur le module et l'erreur absolue
T

A sur la phase en fonction de T. Nous remarquons sur cette courbe que pour des valeurs
de T comprises entre -10 et -50 dB,

AT 0%
T
et A =+6°.
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Quand la valeur du module 1 décroit en-dessous de -60 dB
—A—T—passe de 10245 %
T

et AQ passe de £6° a £28°

AT (%) A0(°)
50 ~ -
! 20
30 |- ]
i 15
20 |- -
i —110
10 L i
[ 15
O —! PSRN R YT RS S NS TS ST SN ST SN SN N NN T SN AN NS NN A SN RS ST ST U N S SN R : O
80 -70 -60 -50 -40 -30 -20 -10
1 (dB)
Figure 5-11

Nous verrons, chapitre VIII, I'influence de ces erreurs sur les valeurs des grandeurs
¢lectriques déduites des mesures de 71 et de 0.

Remarques:

1) Dans le calcul des erreurs At et Ad, nous avons fait quelques hypothéses
simplificatrices. Nous avons supposé que les parametres d'erreur 1, dog et do. étaient
constants en fonction de la température. De plus, nous avons négligé l'erreur due a la non
reproductibilité du gradient thermique. Signalons néanmoins que les erreurs At et A¢ ont

été calculées dans le cas le plus défavorable c'est-a-dire en calculant la somme des
modules des parametres d'erreur:

AiSMIMaximum = ’Cl + ‘I‘t. Sz 1Q' + !des- Sl 10Q- S21Q‘ + Idec. Sle. SZ?.Q‘ + lEd . Sng.

il) Nous n'avons pas donné l'erreur sur la mesure de la température. Pour cela il aurait
fallu placer une seconde sonde de température prés de I'échantillon. A l'avenir, il sera
nécessaire de déterminer cette erreur.
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[1] G.Dambrine, "Caractérisation des transistors a effet de champ: mesure précise de la
matrice de répartition et détermination directe du schéma équivalent”, These de
I'Université de Lille, 1989.
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CHAPITRE VI: Propriétés électriques des supraconducteurs
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VI 3- propriétés électromagnétiques des supraconducteurs
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VI 1- rappel sur les matériaux supraconducteurs

Pour qu'un matériau soit reconnu comme supraconducteur, il doit posséder trois
propriétés physiques distinctes.
A

- En dessous d'une certaine température, appelée
température critique et notée T, la résistance
électrique disparait brutalement. On dit que le
matériau passe de Il'état normal a [I'état
supraconducteur.

résistance (2)

T température (KT

- En dessous de cette température T, le matériau devient un diamagnétique parfait et
expulse tout flux magnétique. Ce phénomeéne, appelé effet Meissner-Ochsenfeld, ne peut
s'expliquer par le seul fait que la résistance est nulle au dessous de la température
critique. De cette deuxiéme propriété découle l'expérience spectaculaire de lévitation
magnétique.

T,

- L'évolution de la chaleur spécifique C en fonction de la température présente une
discontinuité a la température critique et, en dessous de cette température, une pente
plus raide que celle d'un métal.

.y
»

2

C/T (mJ/ K /mole)

supraconducteur

\

2 i)
T, T K)
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Les supraconducteurs connus avant 1986, étaient tous des métaux, alliages ou composés
ayant une température critique inférieure a 23K. Aussi, ces matériaux sont-ils appelés les
supraconducteurs a basse température critique ou les supraconducteurs métalliques.
Les matériaux supraconducteurs a basse T qui ont connu un certain développement sont
le niobium (T,=9K) et des alliages de niobium: NbTi (T=11K), NbN (T=16K) et
Nb;Sn (T ~18K) [1].

Depuis 1986 ou A.Miiller et G.Bednorz ont découvert la supraconductivité a 35K dans
un systéme de BaLaCuO (2], la barriére des 23K est largement dépassée. Ces nouveaux
supraconducteurs ou Supraconducteurs a Haute Température Critique (SHTC) sont en
majorité des oxydes de cuivre dont YBaCuO (Tc=92K), BiCaSrCuO (Tc=110K),

TIBaCaCuO (Tc=125K) et HgBaCaCuO (Tc=130K).

Tous ces nouveaux composés sont fort différents des supraconducteurs a basse
température critique. Alors que ces derniers sont majoritairement des métaux et alliages
métalliques de structure tridimensionnelle, les nouveaux supraconducteurs sont des
céramiques a caractere fortement bidimensionnel. Chaque famille se caractérise par la
présence de plans cuivre-oxygene, dits plans CuO,. Par exemple dans le composé
YBa,Cu307, dont la structure cristalline est présentée figure 6-1, deux plans de CuO,
sont séparés entre eux par un atome d'Yttrium. L'ensemble forme une couche, qui est
considérée comme le siége de la supraconductivité. De part et d'autre des plans CuO,,
sont intercalées des couches formées de chaines CuO, (0<x<1) dont le role exact n'est
pas encore établi.

9
Y OO . Q
.‘AB
P =/
")
A
O

M
J
Q)




Les nouveaux supraconducteurs sont donc fortement anisotropes et leurs grandeurs
physiques n'ont pas la méme valeur suivant le plan ab (c'est-a-dire suivant les plans
CuQ,) et suivant I'axe c.

VI 2- modéles théoriques de la supraconductivité

VI 2 a- les supraconducteurs a basse température critique

Les propriétés macroscopiques des supraconducteurs métalliques ont fait I'objet d'un
certain nombre de théories phénoménologiques: les théories de Gorter-Casimir [3], de
London [4], de Pippard [5] et de Ginzburg-Landau [6]. Le modéle a deux fluides qui
sera développé au paragraphe VI 3 pour expliquer les propriétés hyperfréquences des
supraconducteurs, est aussi basé sur les propriétés macroscopiques de ces matériaux.
Dans ce modele la supraconductivité est schématisée par l'existence de deux fluides qui
s'interpénétrent. L'un des fluides est composé d'électrons normaux, l'autre participant a la
supraconductivité.

La théorie microscopique la plus élaborée a été publiée en 1957 par J.Bardeen, L.Cooper
et J.R.Schrieffer [7]. Connue plus simplement sous le sigle BCS, le concept de base de
cette théorie est I'idée de l'appariement: a température suffisamment basse, les électrons
s'associent deux par deux pour former des paires, appelées paires de Cooper, analogues a
des molécules.

Quand un courant électrique passe dans un métal ordinaire, les électrons qui se déplacent
peuvent étre déviés par des impuretés ou par les mouvements du réseau cristallin. Ces
collisions sont responsables de la résistance électrique du métal. Mais lorsqu'on fait
passer un courant dans un supraconducteur, les paires de Cooper se déplacent de fagon
cohérente. schématiquement, elles effectuent toutes le méme mouvement: cette propriété
est liée au fait que, contrairement aux molécules ordinaires, les paires de Cooper
sinterpénétrent largement. Un électron ne peut plus étre dévié individuellement et la
résistance ¢lectrique disparait. Comme pour les molécules ordinaires, les paires se
forment parce qu'il existe une force d'attraction entre les électrons. Cette attraction est
due a l'interaction des électrons avec les vibrations du réseau cristallin.

On appelle longueur de cohérence &, la distance moyenne entre deux électrons appairés.
Pour les supraconducteurs meétalliques, elle est de l'ordre de quelques centaines
d'Angstrém.

L'existence d'une interaction entre les électrons d'une paire de Cooper conduit a une
modification du spectre en énergie des électrons. Un conducteur normal est caractérisé
par une bande de conduction partiellement remplie jusqu'a un certain niveau Eg appelé
niveau de Fermi. La théorie BCS prédit pour un supraconducteur, a cette énergie Eg,
l'existence d'une bande interdite séparant l'état fondamental du systéme d'électrons
appairés, des états excités occupés par des électrons normaux célibataires (figure 6-2).
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électrons normaux

niveau de _
Fermi E; “f i i v

électrons normaux

électrons appairés électrons appairés

état normal état supraconducteur
T>Tc 0<T<Tc T=0K

Figure 6-2 Schéma de la densité en électrons des bandes d'énergie permises
dans un supraconducteur

La largeur 2A de cette bande interdite représente tout autant l'énergie de formation de la
paire, que le seuil énergétique nécessaire a sa dissociation. A qui représente I'abaissement
de I'énergie de la paire de Cooper par rapport au niveau de Fermi, est fonction de la
température. Elle est maximale a 0K et s'annule a la température critique.

VI 2 b- les supraconducteurs a haute température critique

I a été montré expérimentalement que les particules intervenant dans la
supraconductivité a haute T, possédent la méme charge qu'une paire d'électrons.
Cependant le couplage entre deux particules d'une méme paire pourrait étre de nature
différente de celle des supraconducteurs classiques. Le mécanisme de formation de ces
paires dans les supraconducteurs i haute température critique est actuellement tres
controversé. Beaucoup de modéles ont été proposés [8 9 10] mais aucun ne fait
I'unanimité. Un nombre important de mesures expérimentales est nécessaire pour savoir
si les anciens modéles conviennent pour les SHTC ou s'il faut en établir d'autres. Notre
étude se situe dans ce cadre expérimental et a comme objectif de fournir certains
grandeurs physiques sur des films SHTC sans se baser sur un modéle préétabli.

VI 3- propriétés électromagnétiques des supraconducteurs

VI 3 a- profondeur de pénétration

D'apres le modele a deux fluides, deux types de porteurs coexistent dans un matériau a
I'état supraconducteur. La densité de courant totale, J;, se décompose alors en deux
termes:

avec q . densité de courant normal

| e}

s - densité de courant supraconducteur

68



Les équations de Maxwell et les relations qui en découlent, bien que n'étant pas en
contradiction avec la supraconductivité, sont insuffisantes pour la décrire. Ainsi le terme

fs ne répond plus a la classique loi d'Ohm J= O’E, mais aux deux équations de London:

dg__E (6-1)
dt  pohr?
- H
rot(Jo) = - (6-2)
AL
E et H: champs électrique et magnétique
Ay profondeur de pénétration de London
M= [ (6-3)
Holsqs

I perméabilité du vide
my, qg et ng: masse, charge et densité d'électrons supraconducteurs

Les deux équations de London permettent d'expliquer a la fois I'absence de résistivité et
l'effet Meissner dans le supraconducteur. Elles font intervenir un nouveau terme Ay qui
est directement reli€¢ au diamagnétisme des supraconducteurs. D'aprés la théorie de
London, ce diamagnétisme provient du courant induit par les électrons dans I'état
supraconducteur a la surface du matériau, pour expulser tout champ provenant de
I'extérieur. Cette région, ou existe un champ magnétique puisqu'un courant y circule, est
peu profonde: A; vaut quelques centaines d'Angstrom pour les supraconducteurs
classiques a quelques milliers pour les nouveaux supraconducteurs.

Comme pour la densité de courant, la densité totale n des électrons est égale a la somme
des densités des électrons normaux n, et des électrons supraconducteurs ng

n=n, +ng (6-4)

D'aprés le modele phénoménologique de Gorter et Casimir, le taux d'électrons
supraconducteurs varie en fonction de la température comme:

o _ 1_(1]4 (6-5)
n\T

On vérifie que pour les températures limites 0K et T, la densité totale d'électrons est
égale respectivement i ng et n,,.

En remplagant (6-5) dans I'expression de A, on trouve: .
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}\,L(T)=_——Z (6'6)
-
T
mg
AL(0) = (6-7)
e LO= ) nag

La figure 6-3 représente la variation de la profondeur de pénétration Ay, en fonction de la
température. Il faut remarquer que Ap, tend vers une valeur minimale Aj (0) 8 T=0K et
que Ay est théoriquement infini & T=T..

Ay A

AL(0)

Figure 6-3

VI 3 b- conductivité complexe

Dans le cadre de modéle a deux fluides, les équations hydrodynamiques s'écrivent
différemment pour les deux types d'électrons [11].

pour les électrons supraconducteurs:
dv, -
—=-q.E 6-8

pour les électrons normaux qui subissent les effets des collisions:

m d<:tn> +m <in> =—eE (6-9)

avec:
Vs: vitesse des électrons supraconducteurs

<\7n> et T : vitesse moyenne et temps de relaxation des électrons normaux

m et e: masse et charge des électrons normaux

Les densités de courant correspondantes sont:
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fs = —N¢QgVs (6-10)
Tp=-n5e(¥y) (6-11)

Pour un champ électromagnétique sinusoidal E.ei®t, nous obtenons la densité de courant
totale:

Jo=Ta+)=(O+jo)E - (6-12)

ou
nnezr (6-13)
o|=—— 55— -
1™ m(1+0%?)
2 2 2
0_2=_ns‘15 _ € (m';)z (6-14)
mew mo(l+on“t’)

Nous remarquons que la partie réelle de la conductivité ne correspond qu'aux électrons
normaux (Cy;) tandis que la partie imaginaire a la contribution des deux fluides

(Cnz + O2)-

Le circuit équivalent qui représente les différents termes de la conductivité complexe
[11] est formé de deux branches (figure 6-4). Les électrons supraconducteurs ne
circulent que dans la branche purement selfique. Les électrons normaux circulent dans
l'autre branche qui contient une résistance et une self.

Jt
Jg I,
j Os2 jo'112 Oni
Figure 6-4

Pour les fréquences inférieures 4 101! Hz, w212<<1 et l'expression de la conductivité
complexe c* se simplifie.
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. n 1
c*=0) + o, zcc(—nn‘)ﬂmuokz (6-15)

2
ne ‘c b * 7\ ’ )
avec g = ! conductivité a I'état normal 3 T=T,

Connaissant la variation des densité d'électrons n,, et ng et celle de la profondeur de
pénétration Ay en fonction de la température (cf les expressions (6-4), (6-5) et (6-6)), on
peut écrire les expressions de Gy et G, en fonction de T:

o\ +jo =0 | —i 1=+ -
L oA (0)? L (6-16)
Sur la figure 6-5, nous avons trace les évolutions de 61(T) et de (T).

Pour T>T,, il n'existe pas d'électron supraconducteur et le schéma équivalent se réduit a
une résistance mise en paralléle a une self de valeur relativement faible.

Pour T<Tc, le nombre d'électrons supraconducteurs augmente rapidement lorsque la
température décroit et ceci au détriment du nombre des électrons normaux. Quand la

température tend vers zéro, le schéma équivalent tend vers une self pure.

r-“-onl

état normal

conductivité

état supraconducteur

g1

TIT,

Figure 6-5

Partant de la théorie BCS, Mattis et Bardeen ont développé un modéle [12] qui tient
compte de l'effet de la largeur de la bande interdite 2A et qui manie plus correctement les
électrons appairés et célibataires. Nous ne présentons ci-dessous que le résultat de cet

analyse.
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01 2
—4= — - 6-17
o - tErholeiE (1)
L™ [1- (B +ho)]e(E)E
g a1 FE+RO)E(E)
et
o, 1 (s [1-2-f(E+ho)[E2+A2 +hoE| (6.19)
o ho 2 172
Op, hoa-ko-a [ A2—E2] [(E +ho))2— A2]
ou f{n) est la fonction de Fermi:
1
f(n)zm (6-19)
et
E? +A? +hoE (6-20)

E)=
g( ) [E2 B AZ]I/Z[(E +h(o)2 3 AZ] 1/2

(Kg étant le constant de Boltzman)

Dans l'expression (6-17), la premiére intégrale représente l'effet des quasiparticules
excités thermiquement. Ils correspondent aux électrons normaux du modéle a deux
fluides. La deuxiéme intégrale de (6-17) est la contribution des quasiparticules excités
par des photons et elle est nulle si ho < 2A, ce qui est le cas en microondes.

L'expression (6-18) exprime le comportement inertiel des électrons appairés. Sa limite
inférieure est prise égale a -A, au cas ou ho > 2A.

A noter que les expressions de G et G, sont établies pour le cas ou la profondeur de
pénétration A; est trés petite devant la longueur de cohérence &. Ce cas ne correspond
pas a celui des nouveaux supraconducteurs. C'est pourquoi récemment Chang et
Scalapino [13] ont proposé, dans le cadre de la théorie BCS, un mode¢le pour calculer
et 0, de films SHTC.

VI 3 c- impédance de surface

L'expression classique de I'impédance de surface pour un matériau conducteur a 1'état
massif est:

jopg
28 massif = 0_* (6-21)

En remplagant ¢ par 'expression (6-14), nous pouvons déduire, avec le modéle a deux
fluides, l'expression de l'impédance de surface d'un matériau supraconducteur:
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2. 25 3
®” g A, "1y Op
2n

=Rg+j X

ZS massif = + JOpgAL (6-22)

En comparant (6-19) et (6-20), nous remarquons que la variation fréquentielle de la
résistance de surface Rg est trés différente suivant le type de matériau. A une température
donnée, pour un conducteur normal, Ry est proportionnel a la racine de la fréquence
tandis que pour un supraconducteur , il varie en fonction du carré de la fréquence.

D'apres 'expression (6-20), quand T—>0K, R0
Xs—W)HOA-L(O)

Par conséquent, pour les basses températures, X >>R,. Ce résultat était prévisible
d'apreés le schéma de la figure 6-4, ou pour les basses températures le schéma équivalent
d'un supraconducteur est une seif pure. Cette inductance, appelée inductance cinétique,
est a l'origme du ralentissement de l'onde électromagnétique se propageant dans le
supraconducteur. Pour le matériau massif, son expression est déterminée a partir de (6-
20):

X
LK =

s
massif @

= oA (T) (6-23)

Nous remarquons que I'inductance Ly pqcqif augmente quand la température tend vers
T

c

Pour un film d'épaisseur "a", I'impédance de surface carré est égale a:

2y = 1/ J(gto coth(,/jcouoo'* -a) =R, +]j Xgg

Dans ce cas, l'inductance cinétique est décrite par l'expression de P.Swihart [14]:

a
AL(T)

Lk, = Ho-AL(T)-coth (6-24)

Lk fiim augmente aussi bien quand la température tend vers T, que quand I'épaisseur "a
du film supraconducteur diminue.

A noter que I'expression (6-24) cesse d'étre valable pour des températures proches de T.
Dans ce cas on fait recours a I'expression plus générale:

L = 6-
Kﬁlm XSD/(D ( 25)

Pour des films supraconducteurs dont I'épaisseur "a" est trés petite devant la profondeur
de pénétration, I'impédance de surface carré a une expression tres simple [15] :
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1

6-26
. (6-26)

ZSD=

En remplagant de nouveau ©* par son expression (6-16), nous pouvons déduire la
variation de Rspy et Xspq en fonction de la température. La figure 6-6 ne donne que les

évolutions qualitatives de ces grandeurs. Des courbes similaires ont été obtenues
expérimentalement par Prozorova [16] pour les anciens supraconducteurs.

RSE]A AXSD

Figure 6-6

Nous venons de décrire le comportement hyperfréquence des supraconducteurs dans le
cadre du modéle a deux fluides. Comme nous venons de voir, ce modeéle décrit d'une
fagon assez simple les caractéristiques les plus importantes de ces matériaux. Cependant
il ne faut pas oublier que ce modéle, établi et confirmé avec succés pour des
supraconducteurs métalliques, n'est pas encore admis pour les SHTC et qu'il faut l'utiliser
avec précaution.

VI 4- méthodes de caractérisation en hyperfréquences des films supraconducteurs

Nous décrivons briévement, en nous inspirant de Z.-Y.Shen [17], les principales
méthodes de caractérisation microondes des films SHTC. Certaines moins utilisées ne
seront pas décrites ici: c'est le cas notamment de la méthode de perturbation [18] et de la
méthode dans le domaine temporel [19].

VI 4 a- cavité résonante métallique

Historiquement, la résistance de surface R, des anciens supraconducteurs a été mesurée
avec précision a l'aide d'une cavité résonante cylindrique utilisée en mode TE(;;. Comme
les supraconducteurs a basse T, sont des métaux, il est technologiquement possible de
réaliser une cavité résonante a partir de ces matériaux. A des températures inférieures a
1K, une telle cavité peut avoir un coefficient de qualité extrémement élevé - de I'ordre de
1010 3 101! - permettant ainsi de mesurer des résistances de surface trés faibles.

Pour caractériser les films SHTC cette méthode a été modifiée car actuellement la qualité
de dépat de films sur des surfaces courbées est médiocre. Ainsi, on ne remplace que l'une
ou les deux parties plates de la cavité par le film a caractériser, le reste étant fabriqué a
partir d'un bon conducteur comme le cuivre [20 21 22] (figure 6-7).
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\ boucles de couplage

entrée -

cavité en cuivre

diélectrique pour couper
le mode TM, 1;

Figure 6-7

La mesure se fait en deux étapes: on mesure d'abord le coefficient de qualité Qc,, de la
cavité entiérement en cuivre, puis le coefficient de qualité Qgypr, avec le fond remplacé
par le film SHTC. La résistance de surface du film supraconducteur est alors déterminée
a partir de la résistance de surface du cuivre, des coefficients de qualité Qcy, et Qgypry et
d'un coefficient K fonction des dimensions géométriques de la cavité.

La sensibilité de cette méthode dépend:
- du rapport D/L, D étant le diametre et L la hauteur de la cavité.

- des pertes dues au couplage du mode TE avec d'autres modes surtout le
mode TM;;; qui a la méme fréquence de résonance (ce qu'on appelle la
dégénerescence des deux modes TE;; et TM;;;). Pour remédier a cette
inconvénient soit on coupe le mode indésirable en plagcant un matériau
diélectrique entre le fond et le mur de la cavité (figure 6-7) soit on utilise une
cavité conique [23] pour laquelle le mode TE);; n'est pas dégénéré..

Cette sensibilité est aussi limitée par le fait que plus de la moitié de la cavité est en cuivre
ayant une résistance de surface plus élevée que les films supraconducteurs de bonne
qualité, et cela pour des fréquences inférieures a 20 GHz. Comme la résistance de
surface des supraconducteurs varient en fonction du carré de la fréquence (F2), on peut
améliorer la sensibilité en augmentant la fréquence de travail.

La précision de cette méthode est moyenne [17], en revanche elle ne demande aucune
préparation préalable de I'échantillon.

La méthode de cavité résonante est développée au laboratoire par P.Lepercq [24]. La
cavité en cuivre a pour dimensions D=1.6 cm et L=1 cm: le mode TE;; est situé a 25
GHz environ. Actuellement, avec cette méthode il est possible de mesurer une résistance

de surface carré (Rspp) de 15 mQ avec une précision de 20% (F=25 GHz et T=77K).

Une cavité résonante conique est en cours de réalisation pour augmenter la sensibilité et
la précision de la mesure.
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VI 4 b- résonateur a plans paralléles

En trés basses températures, la résistance de surface des films supraconducteurs peut étre
selon la fréquence 1000 a 10000 fois plus faible que celle du cuivre. C'est pour accéder a
de telles valeurs de résistance de surface que d'autres techniques de mesure ont été
développées. Le résonateur a plans paralléles est 'une d'entre elles [25 26 27 28].

Un matériau diélectrique fin est placé entre deux films supraconducteurs et I'ensemble
forme le résonateur (figure 6-8). La géométrie des plans paralléles n'est pas trés
importante et on utilise généralement la forme rectangulaire.

lignes en structure microruban
connectées aux cables semi-rigides

séparateur diélectrique

R

support diélectrique

\ films supraconducteurs
r

Figure 6-8

Si on néglige les effets de bord, la fréquence de résonance du mode TE,,, pour deux
plans paralléles est égale a

2 2
-5 () (0
avec:

m, n = les indices du mode considéré ¢ =3x103 m/s
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g, = constante diélectrique relative du matériau séparant les deux plans

W, L = les dimensions des deux plans paralléles

Comme dans la technique précédente, il existe beaucoup de modes de résonance mais
souvent on mesure le coefficient de qualité Q du mode TE( ou celui du mode TE ;.

Le coefficient de qualité non chargé Qg est égal a

avee:

Q. = coefficient de qualité du conducteur, en I'occurrence du film supraconducteur

1
Qg = coefficient de qualité du séparateur di€lectrique = tEg
(tg O étant les pertes diélectriques de ce matériau)

Q, = coefficient de qualite di aux rayonnements calculé a partir d'un calibrage préalable
- La valeur de la résistance de surface R du film est alors déduite de celle de Q..

Le principal avantage de cette meéthode est sa grande sensibilité due au fait que dans la
structure résonante il n'y a pas de conducteur meétallique. Ainsi, a 10 GHz et avec un
séparateur en téflon de 12.5 um, on peut mesurer des résistances de surface aussi faibles
que 4 p€ . De plus, cette méthode devrait permettre d'obtenir i la fois les parties réelle et
imaginaire de l'impédance de surface et d'en déduire la conductivité complexe.

Cette technique de mesure a quelques inconvénients. Ainsi le couplage est tres sensible a
cause de I'épaisseur tres fine du matériau diélectrique séparant les films SHTC et il
nécessite un ajustement trés soigné. Méme dans les conditions optimales, le couplage
reste tres faible ce qui empéche de mesurer des résistances de surface supérieures a

environ 3 mQ a 10 GHz. La précision de cette méthode est estimée entre 10 et 20 %.
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VI 4 c- résonateur diélectrique

Cette méthode de mesure de Ry est relativement facile a mettre en oeuvre [29 30 31 32
33 34]. La figure 6-9 présente le schéma d'un tel résonateur. Les deux films
supraconducteurs sont placés sur les faces opposées d'un cylindre diélectrique a faibles
pertes comme le saphir (Al,O3). Les pertes par rayonnement sont négligeables car la
majorité de l'énergie microonde est confinée dans le diélectrique. Généralement ce
résonateur est utilisé en mode TE(;;. L'expression du coefficient de qualité non chargé
est similaire a celle du résonateur a plans paralléles et la résistance de surface R est
reliée au coefficient de qualité Q. propre au conducteur.

La précision, sensibilité, reproductibilité et dynamique de la valeur de la résistance de
surface, mesurée avec cette méthode dépendent de la qualité du matériau diélectrique
formant le cylindre, de la conception et réalisation du résonateur et de la précision de
mesure du coefficient de qualité. Pour un résonateur diélectrique fonctionnant a 27.5
GHz, Wilker et al. [35] donnent une sensibilité de 50 u€2 ce qui correspond a 6.6 u a
10 GHz (R, étant proportionnel 4 F2).

Une autre version de cette méthode n'utilise qu'un seul film supraconducteur mais dans
ce cas les mesures sont moins précises.

11 faut noter que cette méthode de mesure ne demande pas de calibrage préalable.

films supraconducteurs .
plateau en cuivre

cylindre en saphir

ressorts

A
X 'IIIII.’IIIIII T 'III’II’ e

-—-’ sortie

entrée — >
N 8 ' NN
TTTSTIE > OIS IS TS SIS SIS

/‘ boucles de couplage

cavité en cuivre

Figure 6-9
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VI 4 d- réflectomeétre confocal

Des résonateurs confocaux sont aussi utilisés pour mesurer la résistance de surface [36
37]. Le schéma d'un tel résonateur est présenté sur la figure 6-10. Un miroir sphérique de
rayon "a" et de rayon de courbure "b" est couplé 2 un analyseur de réseaux par
I'intermédiaire d'un iris d'excitation et d'un guide d'onde. Une telle structure génere une

fbk
onde de mode quasi-TEM localisée sur une surface égale a o (A étant la longueur

d'onde). L'échantillon supraconducteur est placé perpendiculairement a l'axe du systéme
a une distance de b/2 du miroir. Les réflexions muitiples entre la smface de I'échantillon
et le miroir créent une résonance.

analyseur de réseaux

* guide d'onde
M
miroir sphérique
iris de couplage rayon de courbure = b
F—
b/2

film supraconducteur

y

porte-échantillon

Figure 6-10

Si a et b sont trés grands par rapport a la longueur d'onde A, les pertes par rayonnement
sont négligeables devant les pertes dans les conducteurs et la valeur de la résistance de
surface est calculée a partir de celle du coefficient de qualité Q. des conducteurs:

o - 30n*?
* R 05 K202 +kb] + Ry 0375- k%7

avec:

Rg= résistance de surface en Q /00 du supraconducteur
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Rgp,= résistance de surface en /0 de la surface du miroir déterminée a partir d'un
calibrage

k=2m/A

La sensibilité de cette méthode augmente avec la fréquence et de ce fait la majorité des
mesures effectuées avec cette méthode se fait en ondes millimétriques.

L'un des attraits de cette méthode est qu'elle peut foumnir une cartographie en R de la
surface du film. Par contre cette méthode n'a qu'une précision moyenne [17].

VI 4 e- lignes de transmission

Toutes les techniques mentionnées ci-dessus sont appliquées aux films SHTC non gravés
mais on peut aussi caractériser ces demiers en y gravant des lignes de transmission ou
plus généralement des résonateurs [38 39 40 41].

La résistance de surface mesurée a partir d'une ligne de transmission peut €tre différente
de celle du méme film non gravé. En effet les paramétres intervenant dans le processus
de la gravure peuvent détériorer la qualité du film. De ce fait, cette technique est
intéressante pour déterminer l'influence de différents étapes technologiques sur la valeur
de Rq. De plus, du point de vue du concepteur de circuit, les valeurs de Ry ainsi obtenues
sont plus proches de celle du circuit microondes SHTC.

L'inconvénient principal de cette méthode est qu'elle est destructive et qu'elle exige une
préparation de I'échantillon avant la mesure, ce qui est mal adapté aux mesures de

routine.

VI 4 £ méthode de la transmission de puissance

La premiére publication de Tinkham et Glover sur la caractérisation des films
supraconducteurs par cette méthode date de 1957 [42]. La mesure du module de la
puissance transmise est effectuée en infrarouge et en microondes aux fréquences 24, 48,
72 et 96 GHz. Pour déduire les deux grandeurs 6} et o, de la conductivité complexe, les
auteurs utilisent les relations de Kramers-Kronig [43]. C'est intéressant de savoir que la
théorie BCS était publiée quelques mois avant ce rapport et Tinkham et Glover
remarquent, en note de bas de page, que leurs mesures confirment cette nouvelle théorie.

Deux autres équipes ont caractérisés les films supraconducteurs métalliques en utilisant
la méthode de transmission. Rugheimer et al. [44] mesurent le module des ondes
transmise et réfléchie; la fréquence de mesure allant de 22 a 73 GHz. D'Aiello et
Freedman [45] donnent les résultats de mesure, a 20 GHz, du module et de la phase de
l'onde transmise a travers le film.

Ces mesures sont effectuées en insérant le film entre les brides de deux guides d'ondes. A
titre d'illustration, nous présentons figure 6-11 le montage utilisé par D'Aiello et al.
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Al et A2: atténuateurs
D1 et D2: coupleurs directifs
I: isolateur
Ad: déphaseur

0_; T S: interrupteur microonde
T: terminaison adaptée

R: détecteur

sortie

L ] R :
A
I I générateur
écran magnétique
dewars film supraconducteur

Figure 6-11

Apreés la découverte des SHTC, le premier article publié avec ce type de mesure date de
1988. Kobrin et al. [46] mesurent le module et la phase du coefficient de transmission a
60 GHz et en propagation libre (voir le schéma du montage figure 6-12). D'aprés leur
demier article [47], la fréquence de mesure est augmentée et se situe dans la bande 80-

111 GHz.

s ~ - -
——
antenne réceptrice
antenne émettrice - T
film supraconducteur chambre sous vide

antenne réceptrice

Figure 6-12

Un autre équipe de recherche dont le premier article est paru en 1989 [48], est celle de
Miranda et al. IIs travaillent [49] entre 26 et 40 GHz en propagation guidée et ils
mesurent, eux aussi, le module et 1a phase de S,;.

11 faut noter que ces deux équipes ont, comme dans notre cas (cf chapitre VII), le
probléme de mesure de phase en basse température ce qui limite I'exploitation de & vers
70K.
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A notre avis, la méthode de transmission n'est pas adéquate pour la mesure de la
résistance de surface vers les trés basses températures. Par contre, elle est intéressante et

assez précise pour la mesure de G5, A et X [50]. De plus, elle apporte des informations

intéressantes sur ©; a la tramsition supraconductrice. Nous en discuterons plus
amplement au paragraphe VIII 3.
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CHAPITRE VII: Etude théorique de la méthode de transmission

VII 1 - I'expression du coefficient de transmission S,; en fonction de la
conductivité complexe

VII 1 a- l'expression de S,; dans le cas général

VII 1 b- I'expression de S,; dans le cas ou I'épaisseur du film est trés
faible vis-a-vis de la profondeur de pénétration

VI 1 c- la validité des relations

VII 2 - I'expression des grandeurs électriques déduites de la conductivité
complexe

VII 2 a- l'impédance de surface

VII 2 b- la profondeur de pénétration



VII 1 - I'expression du coefficient de transmission S,; en fonction de la conductivité
complexe

Nous rappelons que le coefficient de transmission S, est égal a:

e

onde incidente onde ise
- _m__)t'ansmls
—
_ onde transmise onde réfléchie
21 onde incidente
film supraconducteur
substrat diélectrique

Figure 7-1

Dans notre configuration 'onde est transmise d'abord a travers le film supraconducteur et
ensuite a travers le substrat diélectrique.

L'échantillon couvre toute la section droite du guide réctangulaire métallique (figure 7-

1).

Nous admettons que seul le mode fondamental TEjg se propage. De plus nous
considérons qu'il y a adaptation d'impédance de part et d'autre de l'échantillon.

Le film est caractérisé par sa conductivité complexe 6*=c1+ jo, que 'on peut relier a
une permitivité complexe par la relation: e*= -jo*/wgg (la perméabilité magnétique
relative p, du film étant par hypothése égale a 1).

Le substrat est caractérisé par sa constante diélectrique ;. On peut négliger les pertes
pour des substrats utilisés tels que MgO, LaAlO3 ou saphir (tg6<10-3).

1 2 3 4
pl t2 pz t3 p3
E1 air film substrat | air E4
0-1+J 0-2 gr
Z N N
AN | a /\ d P4
Figure 7-2

Il est nécessaire de tenir compte des réflexions multiples dans le substrat diélectrique et
dans ces conditions la transmission S;1=E4/E] a travers le film et le substrat s'écrit
d'apres le formalisme des lignes de transmission [1] (voir annexe 1):
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S _Ei_ (1+p1)(1+p2)(1+p3)t2t3
215 7] 2 2 2
1 1+pypoty” +pst3“(py +p1tn )

(7-1)

ou p1, P2, p3 sont les coefficients de réflexion aux interfaces et ty, t3 les coefficients de
transmission dans le film et le substrat.

_(Zi -7

p; = et t=exp(-j B L)
Y (Zi1+Zy) ! t

avec Z; et Z;;, impédances d'onde dans les milieux i et i+1, 3; constante de phase du
milieu i, §; épaisseur du milieu i.

VI 1 a- l'expression de S,; dans le cas général

Nous remplagons dans la relation (1), les p; par leur expression et nous déduisons:

82000A(e; - B) -1y t3
ey (14 t27) | (Ve =B +VA) - (e —B - V&)t
‘ . » o (7-2)

= im0 (= t2)-[[Jer =B +A) + (e =B~ vA)es] |

*
Sy1 =

avee:

A=1-(F,/F)? B=(F,/F)
F= 22 = fréquence de mesure F. = fréquence de coupure du mode TE,
T

€; = permittivité relative du substrat €( = permittivité du vide
Y- in=y\yorr +o% +o; - j\f\/qz +a? -0y

.2nF . |Olg .
ty = exp(—J—v— aJg; ) = exp(—ja T(Y =im)

2r
t3 = exp(—j;—d o S v =3x108 m/s

Nous remarquons que dans la relation (7-2), les grandeurs Yy et m sont fonction des
parties reelle ©; et imaginaire &, de la conductivité.
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En utilisant un nombre important de variables intermédiaires, nous séparons les parties
réelle et imaginaire du numérateur et du dénominateur et le calcul aboutit aux

expressions du module 7 et de la phase ¢ de S,;. Nous avons alors un systéme de deux
équations transcendantes:

module de Sy;* =1=f(0; , 0,) (i)

* . ..
argument de ;" = ¢ = g (0 , O) (i)
La résolution numérique de ce systéme est basée sur une méthode itérative:

Au départ on fixe la valeur de ©;.

Connaissant les valeurs de G et de T mesuré, de la premiere relation (i), on
déduit 5.

En entrant cette valeur de 6, et celle de ¢ mesuré dans la deuxieme relation (ii),
on calcule &;.

De nouveau, en entrant cette derniére valeur de oy et celle de T mesuré dans la
premiére relation (i), on déduit G,.

Ainsi de suite jusqu'a ce que la variation de G} et de ©,, entre deux itérations
successives soit inférieure a une valeur que nous avons fixée d'avance.

Cependant, comme nous allons voir paragraphe VIII 3 a, cette méthode n'a pas été
souvent utilisée pour résoudre le systéme.

VII 1b - I'expression de S,; dans le cas ou I'épaisseur du film est trés faible vis-
a-vis de la profondeur de pénétration

Les expressions de T et de ¢ se simplifient beaucoup dans le cas ou l'épaisseur du film
supraconducteur est trés petite par rapport a la profondeur de pénétration A et on obtient
(cf. annexe 1):

4.(,~B
[Sa1" =2 = 5 v ] o 1) (7-3)
A-L(1+ . +c) +D2J+(e, -1) [ ::’ +2C+C2 +D2]cosz Bsd
_B
e - D, o sin2psd J
J\/K{l+ S‘;B +C}sin[33d+D,/8, -B cosﬁ3dl
Arg(Sy)) = ¢ = —Arctg (7-4)

I J&r — B(2+C) cosP3d — DVA sin B5d J
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avec.

a = épaisseur du film d = épaisseur du substrat &, = permittivité du substrat
F = fréquence de mesure F. = fréquence de coupure du mode TE,
= 14.047 GHz dans la bande K

A=1-(E,/F)* B = (E, / F)?

C= 0'13210 D= O‘Zazlo 0’* =01+ j0'2
2n SR g
B3=Bdiélectriq1e=_v_\18rF - E v=3x10°m/s

-1/2
Zip= 12071:[1-— (F,/ F)z] = impédance d'onde du mode TE dans un guide rempli

d'air

Les valeurs de 6 et o, sont alors calculées en résolvant une équation du second degré
obtenue a partir de la mesure de 7 et ¢.

VIIL 1 ¢ - la validité des relations

Dans la littérature, plusieurs formes de relation sont proposées pour extraire des mesures
de 7 et de ¢, les valeurs de 6 et .

Nous avons vérifié que les relations (7-3) et (7-4) sont en accord avec celles publiées par
R.V.D'Aiello et coll. [2].

Nous avons aussi vérifié ces relations en utilisant des valeurs de o; et 6, de la littérature
et en retrouvant les valeurs de T et ¢ données par les auteurs.

A titre d'exemple, la figure 7-3 présente une telle comparaison pour un échantillon
d'YBaCuO d'épaisseur 950 A déposé sur MgO [3]. La mesure en transmission est en
propagation libre a 59 GHz; la fréquence de coupure F, est donc pris égal a zéro. Dans
cet article I'épaisseur du substrat n'est pas donnée. Nous l'avons estimée égale a 450 pm.

L'accord entre les valeurs de la littérature et celles déduites des calculs est satisfaisant,

¢tant donné l'erreur de lecture sur les courbes de l'article [3] et la valeur estimée de
I'épaisseur de MgQO.
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échantillon YBaCuO(950 A)/MgO(450 um)
F=59 GHz

1(dB)

[ -<- calcul avec la relation (7-3)
20} —— données de la littérature
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Figure 7-3
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VII 2 - I'expression des grandeurs électriques déduites de la conductivité complexe

VII 2 a- I'impédance de surface

Soit une surface plane conductrice semi-infinie, d'épaisseur "a", de conductivité 6. Son
impédance de surface carrée Zg est classiquement donnée par le rapport des champs
électrique et magnétique tangentiels régnant a sa surface [4]:

Etan _ Etan
Zo=gq =3
tan ?Jtdz
0
qui prend apreés utilisation des équations de Maxwell, 'expression suivante:

jou - .
Zo="5 © coth(/jong a) =Rg,+j X, (7-5)

Pour un matériau supraconducteur, nous remplagons la conductivité & par une
conductivité complexe 6*=0,+jC et nous obtenons

la résistance de surface carrée:

_ 1 wuoF
2(sh?y+ sin? 0) 012 +0y2

R, [y - sh(2y) +1 - sin(25)] (7-6)

et la réactance de surface carrée:

_ Ol 1 ( 2 .2 .
X~ o [cl -(sh2(2w) - sin?(20)) - 2 -, - sh(2y) - sin(28)
8'(012+0'22) (Sh \U+Sill C;) so
(7-7)
Avec:
a=épaisseur du film supraconducteur
[0)
F= Py fréquence de travail Ro=perméabilité magnétique du vide

* .
C =01+]0

“{=\/\1612+622 + 07 1’1=\/«/012+‘022 -0y
e Gia ThoF

i

G = ayy/nuoF
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Dans la littérature, pour comparer limpédance de surface des supraconducteurs a celle
du cuivre, on utilise aussi la notion de I'impédance de surface ramenée a I'état massif
c'est-a-dire en faisant tendre I'épaisseur "a" vers l'infini.

_ [joug
quand a—>o<, L= Zs massit = . (7-8)

dans ce cas,

Rs _ [QHg 0] +\/012+022 7.9
massif — 9 2 2 ( = )

o1” +0p

(7-10)

/(Duo 01

XS =

'massif 2 5 > n 5 > >
1 0774/0p +4/01” +0o

Il faut noter que pour des températures nettement inférieures a T, ©6,>>G; et par
conséquence ces expressions peuvent étre simplifiées sous la forme suivante:

G (o))
“—115/7 O XSmassif ~ JHo (7-11)

Rsmassif &
o]

2

VII 2 b- la profondeur de pénétration

L'expression du champ électromagnétique se propageant suivant laxe z est
proportionnelle 4 e7KZ (le sens de propagation étant suivant z >0):

E )
- toce K2
{H}

ou K= u)\/a—u =constante de propagation

Dans le cas général, K est un nombre complexe: K= K'-jK"
avec K' = terme de déphasage de l'onde suivant z

et K" =terme d'atténuation de l'onde le long de I'axe z

E 1 t L
{-.}OCG_JKZ'C_K z
H

1
Pour un milieu conducteur, K = (D%G(l— D= g(l—- i)

ou 0 est appelé la profondeur de pénétration de l'onde électromagnétique, distance sur
laquelle 'onde décroit d'un facteur "e".
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Pour un matériau supraconducteur, comme dans le cas de I'impédance de surface, nous
remplacons la conductivité ¢ par 6%,

o y . : i
K=y 22 (1) = Vg o+ 3es -(1-)

Nous calculons la partie imaginaire de ce terme pour déduire la profondeur de
pénétration A dans le supraconducteur. Ainsi nous trouvons (voir annexe 2):

\ﬁd:—ué I ‘/‘/0'1—*”;‘01

Gy +Cy — (51 +02

N (7-12)

Afin de vérifier cette relation, nous avons étudié les cas limites.

A l'état normal ou 61>>|05), au premier ordre:

G
\[\/01 +0y2 —0y ~ 121 et ]01‘*'02" 6% +0,°

nous retrouvons la profondeur de pénétration du métal,

o’
20‘1

o251 %l

1

A=8=———
N3ty

A T'état supraconducteur ou |o,P>>0;

\/\/0’12 +0y% —oy ® \/Q et ‘Gl +03 = o +°221 = |°2 - 102” ~ 1_2 "‘62”

(o, étant négatif)

nous retrouvons la profondeur de pénétration de London:

1

A=A = F——
- 1/21rFu0|<52\

A partir de cette expression et de (11), on trouve la relation classique reliant A a X

A s
~ oty (7-13)
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Avant de caractériser des échantillons supraconducteurs, la méthode de mesure de
conductivité a été validée sur des films métalliques [1]. Dans ce chapitre, nous
présentons les résultats de mesure en transmission de quatre films SHTC. A partir de ces
caractérisations, nous discutons sur la précision et les limites d'application de cette
méthode. A la fin du chapitre nous proposons des solutions pour améliorer les mesures.

VIII 1- Présentation des échantillons caractérisés

Les trois échantillons sont des films YBaCuO déposés par la technique d'ablation laser.

L'échantillon L392Y: YBaCuO (2000 A) déposé sur MgO (550 pm), est préparé [2 3]
au Laboratoire de Chimie du Solide et Imorganique Moléculaire (L.C.S.IM.) a
'Université de Rennes 1.

Les deux autres échantillons:

F13362: YBaCuO (3000 A) déposé sur MgO (250 pum)

F18361: (YBaCuO (3000 A) déposé sur MgO (250 pm)

proviennent [4] du laboratoire d'Alcatel Alsthom Recherche (A.A.R.) a Marcoussis.
La surface de ces échantillons est de 13x7 mm.

Toutes les caractérisations physiques de ces films proviennent de leur laboratoire
d'origine.

L'étude du diagramme de diffraction de rayons X donne des informations sur la texture
du film YBaCuO. La qualité épitaxiale du film est bonne si tous les grains sont orientés
suivant l'axe ¢ (grains C | sur la figure 8-1). Mais généralement une partie des grains
YBaCuO n'ont pas cette configuration. Il y a des grains avec désorientation axiale (figure
8-1): le taux de ces grains est mesuré par la technique de "rocking curve" [5]. D'autre
grains sont suivant I'axe a (grains C/): la proportion de ces demiers est déduite du
rapport des aires des pics (006) et (020) du diagramme de diffraction. Enfin, il existe une
troisiéme catégorie de grains YBaCuO qui est orienté suivant 'axe ¢ mais dont les axes a
et b sont tounés d'un angle 6 par rapport aux axes a et b du substrat (grains Cg). Le
pourcentage de ces grains est déterminé [6] par diffraction en géométrie asymétrique sur
les plans (108).

Les températures critiques des films sont déterminées en tragant la courbe de la
résistance en continu en fonction de la température. La température T (R=0) est définie
comme la température pour laquelle la résistance chute a une valeur qui correspond
généralement a la limite de sensibilité de I'appareil de mesure. La température critique de
I'échantillon L.392Y a été aussi déterminée par une méthode inductive qui est basée sur la
variation des propriétés magnétiques du film quand il est refroidi en-dessous de T [5].

Les épaisseurs des films sont mesurées soit par Tallystep, en gravant une marche sur le
film, soit par la méthode RBS [5].
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grains YBaCuO
suivant l'axe a (grains c;/)

grains YBaCuO
épitaxiés suivant I'axe ¢ désorientation axiale
(grains ¢ o) des grains YBaCuO
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N
/
/

/

rotation des grains YBaCuO
par rapport aux mailles du substrat
(grainsc) g 0 : l'angle de rotation)

Figure 8-1
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VI 2- Les résultats de mesure

Nous savons que les supraconducteurs a haute température critique sont anisotropes. Il
est donc nécessaire de préciser le plan suivant lequel la conductivité est mesurée. Quand
'axe ¢ du film est perpendiculaire a la surface du substrat, le courant traverse le film dans
le sens indiqué sur la figure 8-2. La conductivité est donc déterminée suivant le plan "ab"
(figure 8-1) correspondant aux plans CuO, du film YBaCuO. La profondeur de

pénétration A est mesurée suivant l'axe c.

sens du courant

axe c
—

sens de propagation
de l'onde électromagnétique

/ \
substrat

film
supraconducteur

Figure 8-2

Nous rappelons que dans la configuration de mesure précisée dans le paragraphe 111 2, 1a
puissance incidente au niveau du film supraconducteur est égale a environ -30 dBm.
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VIII 2 a- échantilion L392Y

La mesure de la résistance en continu (figure 8-3) donne une température critique de
86.5K. La température critique déduite de la mesure inductive (figure 8-4) est de 87.6K
ce qui en accord avec la mesure résistive compte tenu des erreurs de mesure. D'aprés le
diagramme de rayons X (figure 8-5), le film YBaCuO présente une orientation selon I'axe
C, celui-ci étant perpendiculaire au plan du substrat car seuls les pics (001) apparaissent.

Mesures en transmission:
Des calibrages TRL ont été effectués aux températures 40, 60, 80, 100 et 300K.

Nous présentons figure 8-6 I'évolution de t et de ¢ en fonction de la fréquence de 22 a
26.5 GHz pour les températures comprises entre 300 et 30K

Pour le module, la transmission diminue légerement entre 300 et 90K indiquant un
comportement métallique du film SHTC. De 90 a 80K on observe une diminution
importante de la transmission: le film devient supraconducteur et donc plus réfléchissant.

A partir de 80K, T continue a diminuer mais plus lentement.

Pour la phase, sa valeur négative entre 300 et 90K est liée aux réflexions multiples dans
le substrat diélectrique. Entre 90 et 80K, on remarque une variation de phase trés
importante qui est a attribuer a la transition supraconductrice de I'YBaCuO. Comme
pour le module, la variation de la phase est plus lente en-dessous de S0K.

La figure 8-7 présente I'évolution de T et de ¢ en fonction de la température a 23 GHz.

Le module de S,; varie de -18.8 £ 0.5 dB a 300K, a -52.6 = 0.7 dB a 30K. En linéaire,
la transmission varie de 0.115 a 0.0023 avec une précision de 8% environ.

La phase de S,; passe de -20 = 6° a +78 £ 7° pour les mémes températures. Il semblerait
que la précision de mesure de la phase s'améliore quand le film devient supraconducteur
mais il n'en est pas amsi. En effet, la varation totale de la phase d'un film
supraconducteur seul, entre 300K et OK est théoriquement de 90°, tandis que pour un
film déposé sur un substrat MgO de 550 um d'épaisseur la variation totale de la phase est
de 95° (la limite de la valeur de la phase étant égale a +74.8°). Ces valeurs de phase sont
calculées en injectant dans la relation (9) de I'annexe 1 la valeur limite de la conductivité
complexe: 6| = 0 et 05 = . Dans ces conditions, les valeurs de phase pour les
températures comprises entre 30 et 60K sont inexploitables car une erreur de quelques
degrés sur la phase du coefficient S,; rend impossible la détermination de o;.
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Nous pouvons mieux nous rendre compte des problémes de mesures en basses
températures si nous présentons le coefficient de transmission en coordonnées polaires
(figure 8-8): Avant la transition supraconductrice, le rapport du signal transmis au signal
incident est supérieur ou égal a 2 %. Tandis qu'apres cette transition ce rapport diminue

jusqu'a 0.2 % ce qui entraine une erreur de phase de plusieurs degrés.

Evolution de la conductivité a I'état normal:

o(300K)
o(T)

celle obtenue en continu. Dans le cas d'un métal, la pente de cette droite est égale a
l'unité. Pour I'échantillon L392Y cette pente est de 1.2, aussi bien en continu qu'en
hyperfréquences, ce qui confirme le comportement métallique de cet échantillon.

) T .
Nous avons tracé figure 8-9 la courbe en fonction de 300 et comparé avec

6 (300K) / ¢ (T) état normal
1 —
08 -
0.6 I
3 -s~- 23 GHz
B —=— en continu
04 — n’
1 1 } I i I ! I i 1 1 [ 1 ] 1 ' i
0.2 0.4 0.6 0.8 1
T/300
Figure 8-9

La conductivité complexe 1+jc,:

La figure 8-10 présente & et ©, en fonction de la température a 23 GHz.
Pour T<90K, la conductivité ¢ passe d'abord par une valeur maximale et ensuite décroit

jusqu'a 70K. Ce pic, qui a été signalé par différents auteurs [7 8], a une origine
actuellement controversée: nous en discuterons plus en détail au paragraphe IX 3. En
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dessous de 70K, nous ne pouvons plus calculer 6, a cause de la valeur trop élevée de la
phase.

Pour les températures supérieures a 90K, o, est connu a 6 % preés (les barres d'erreur
sont trop petites pour étre visibles sur la figure). Pour les températures plus basses,
l'erreur sur o devient de plus en plus importante (de l'ordre de 33 % a 80K et 60 % a
70K). Cela est cohérent puisque toute imprécision sur la phase du coefficient de
transmission a une répercussion directe sur la détermination de ©;.

La conductivité &, qui est nulle i I'état normal, croit jusqu'a 1.3x107 S/m a 30K
L'imprécision de mesure sur G, est trés faible au début de la transition et elle ne dépasse
pas 10% en basses températures. En effet, dans ces zones de températures, la
conductivité G, n'est fonction que du module du coefficient de transmission.

L'impédance de surface Zs qqif:

Avant la transition, I'évolution de l'impédance de surface est analogue a celle d'un
conducteur métallique, avec les parties réelle et imaginaire égales. Dans cette zone de

température, la précision sur Zg est de 3%.

En-dessous de T, la résistance de surface décroit rapidement (figure 8-11), passant
d'une valeur de 370 mQ a 90K a la valeur de 9.5 mQ a 70K. Cette derniére valeur est
entachée de plus de 40% d'erreur. Cela est prévisible puisqu'en basses températures,
quand ©1<<6,, la résistance de surface est directement proportionnelle a o, (cf
I'équation 7-11). Pour les températures plus basses, en premant pour hypothése o,
constant, nous pouvons calculer une valeur de R qui sera évidemment surestimée. Nous
obtenons S mQ a 30K

La réactance de surface transite d'une fagon beaucoup moins spectaculaire, sa valeur
limite a 30K étant de 120 m€2 . X est connu avec une précision d'environ 5% et cela dans
toute la gamme de température.

A 23 GHz la résistance de surface de L392Y est plus faible que celle du cuivre massif en

dessous de 77K. Par contre l'inductance de surface est comme prévue toujours
supérieure a celle du cuivre.
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L'impédance de surface Zy:

Nous avons aussi déterminé l'impédance de surface carrée qui dépend de l'épaisseur du film
supraconducteur. Sur la figure 8-12, Ry et X sont présentés en échelles linéaires pour bien

mettre en évidence le pic de la réactance de surface.

- L'inductance cinétique apparait a T<T, et elle atteint sa valeur maximale dans la transition.
Pour les températures tres inférieures a4 T, elle décroit mais reste toujours nettement
supérieure a Ry

- La résistance de surface Ry a une évolution classique i-¢ au-dessus de la température

critique elle a une évolution en fonction de T du type métallique et décroit fortement dans la
transition. Nous remarquons aussi que la valeur de Ry qui est fonction de I'épaisseur du film,

est tres supérieure  Rs . A titre d'exemple, 3 30K, R =34 mQ et Rs,, ;=5 mQ.

R, (Q) F=23 GHz X, (mQ) ,
25_ 1000
20F . P

E “«—— .7 . 750
15f : :

[ -/ — 500
10 /»" .

SE ! 250
O‘Mz;t,.:.rm.:. et
0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300
T(K)
Figure 8-12

La profondeur de pénétration A:

La profondeur de pénétration est de 7.1 um a la température ambiante (figure 8-13). Entre les
températures 90 et 70K, elle passe de 4.1 a 0.73 um. Il faut noter que les valeurs de A sont
connues a 5% pres.

Sur la figure 8-14, nous avons agrandi la zone de basses températures pour extrapoler la
courbe de A(T) vers T=0K et déduire la valeur de A,

Ao = 6000 A
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11 faut noter que cette valeur est trés supérieure 2 la valeur de 1500A donnée dans la littérature.
Nous reviendrons sur ce probléme au paragraphe VIII 3. Signalons néanmoins que des valeurs
de I'ordre de 5000 A ont été déduites a partir de mesures sur des résonateurs microrubans [9]
et des lignes de transmission [10].

AMum) F=23 GHz
8
6}
4 | %
21—
D ] 1 l 1 1 I 1 L 14 ] | 2 1 I 1 1 I 1 i ! i) Il I H 1 l H 1 l 1
0 30 &0 50 120 130 180 210 240 270 300
T(X)
Figure 8-13
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1.2
1 x
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F A
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Figure 8-14
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VIII 2 b- échantillon F13362:

Le diagramme de rayons X (figure 8-15) montre la prédominance de I'orientation C (. 1 reste
cependant une certaine proportion de grains ayant l'orientation C,, estimée a 2%.

La courbe de la résistance en continu en fonction de la température (Rp(T)) montre une fin
de transition T(R=0) voisine de 84K avec une amorce a 89K (figure 8-16). Cette transition
large de 5K montre que le film supraconducteur est de qualité "moyenne". A 300K, la

résistivité du film est d'environ 840 p2 cm.

Afin de connaitre I'mfluence de la caractérisation en transmission sur la mesure résistive, la
courbe Rp(T) a été tracée avant et apres les mesures hyperfréquences. Aux erreurs de mesure
preés, aucune différence n'a été constatée.

Mesures en transmission:

Lors des mesures hyperfréquences, des calibrages TRL a 30, 60, 80, 100 et 300K ont été
utilisés afin de couvrir la gamme de température comprise entre 20 et 300K

Les figures 8-17 et 8-18 présentent les courbes de module et de phase de S,; tracées
directement a partir de I'analyseur de réseaux pour les températures 70, 50 et 20K. A ces
températures, pour améliorer le rapport signal sur bruit, le nombre de mesures moyennées par
point de fréquence (IF averaging factor) est de 2000. On peut remarquer sur les courbes de la
phase qu'un léger pic apparait au milieu de la bande de fréquence, en fonction de la
température décroissante. Etant un artefact de mesure, dans les exploitations nous n'en avons
pas tenu compte. A l'aide de I'analyseur de réseaux, nous avons aussi tracé le vecteur S,; en
coordonnées polaires afin de mettre en évidence son faible module: a 20K, celui-ci est de 1 4 2
milliéme de 18 a 26.5 GHz (figure 8-19).

Si nous tragons toutes les courbes de S,; en fonction de la fréquence et de la température sur
le méme graphe (figures 8-20 et 8-21) nous pouvons remarquer d'aprés le module et la phase
que le début de la transition se situe entre 92 et 86K.

Le module 7 et la phase ¢ sont tracés figure 8-22 en fonction de la température pour les trois
fréquences 18, 22 et 26 GHz. D'aprés ces courbes, pour les fréquences croissantes, T et ¢
diminuent en valeur absolue ce qui est conforme aux calculs théoriques. Sur la figure 8-22a,
nous pouvons comparer la largeur de la transition de la résistance en continu (Rpc) a celle du
module 1. Le début de la transition est situé a environ 90K dans les deux cas. En basses
températures, les valeurs de la phase sont trés écartées suivant la fréquence (figure 8-22b), cela
est probablement di a la grande incertitude de mesure dans cette zone de température.

Nous avons calculé la limite théorique de la phase quand T tend vers OK, pour un film
supraconducteur d'épaisseur 3000 A déposé sur un substrat de MgO de 250 pm.

F=18 GHz phase limite = 86.5°
F=22 GHz phase limite = 84.7°
F=26 GHz phase limite = 83.06°
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Pour chaque fréquence, les phases mesurées, ayant des valeurs supérieures a celle de la phase
limite correspondante, ne sont pas exploitables.

A titre d'exemple, a 22 GHz, les phases mesurées a 20, 40 et 60K étant supérieures a 84.7°,
nous ne pouvons pas connaitre la valeur de G a ces températures.

La conductivité complexe 61+jC5:

Nous avons tracé figures 8-23 et 8-24, les courbes de 6,5(T) et 6(T) pour les deux fréquences
extrémes 18 et 26 GHz.

L'imprécision de mesure sur ¢, reste, comme dans le cas de I'échantillon L392Y, inférieure a
10% sur toute la gamme de température. Il est intéressant de noter que comme prévu pour les
fréquences croissantes, 6, diminue en valeurs absolue.

Avant la transition, la conductivité ¢, est connue a 6%. Dans la transition, I'imprécision de
mesure de o augmente considérablement: a 80K, cette imprécision est de 20% et pour la
derniére point de température, avant d'atteindre la zone ou la phase ¢ est inexploitable, elle est
d'environ 50%. Kobrin et al. ont récemment étudi¢ [8] la largeur du pic de 5 dans une large

gamme de fréquence. D'apres leurs mesures, la largeur de ce pic diminue quand la fréquence
augmente. Nos résultats ne semblent pas étre en accord avec ceux de ces auteurs. Cependant

nous savons que la valeur de 6; a 26 GHz et 60K est entachée de beaucoup d'erreurs. D'autres
mesures sont nécessaires pour connaitre I'évolution de ¢ en fonction de la fréquence.

L'impédance de surface Zs ;,,qif:

Comme dans le cas de I'échantillon L392Y, pour les températures ou la valeur de ¢ n'est plus

connue, nous calculons la résistance de surface en prenant ; égal a sa derniére valeur (figure
8-25).

Nous remarquons que R et X augmentent comme prévu avec la fréquence. Mais la bande 18-
26 GHz est trop étroite pour vérifier s'ils suivent les lois d'évolution en fréquence prévues par
le modele a deux fluides. A 18 GHz, la résistance de surface de F133 est inférieure a celle du
cuivre en dessous de 70K environ.

L'impédance de surface Z,:

Comme pour I'impédance de surface a I'état massif, les parties réelle et imaginaire de Zo
augmentent avec la fréquence (figure 8-26).

Nous remarquons également qu' entre 90 et 20K Xsg>>Rsp (figure 8-27). Dans cette gamme
de températures la résistance de surface carrée diminue d'un facteur 1000.
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Dans la transition supraconductrice et 4 26 GHz, Xs passe par une valeur maximale égale a
3.3 Q. Cela correspond a une valeur d'inductance cinétique Lgg, = Xsg/w de 20 pH
environ.

La profondeur de pénétration A:

Nous donnons figure 8-28 I'évolution de la profondeur de pénétration de 300 a 20K pour les
fréquences 18 et 26 GHz calculée a partir de la relation (7-12).

Dans I'état normal il y a un tres bon accord entre les valeurs expérimentales et celles obtenues
avec la formule classique de I'effet de peau.

D'aprés les modeles théoriques, en basses températures, la profondeur de pénétration est
indépendante de la fréquence. Nous observons que les résultats expérimentaux de la figure 8-
29 ou nous avons indiqué les barres d'erreur semblent confirmer cette prévision.

Par extrapolation vers T=0K, on trouve un A d'environ 7000 A (figure 8-29).

122



>
=
8

10+
81—
6_
e
2_.
D—lllLlllllLLIll‘llJllIll'l]IILIJ
0 30 60 S0 120 130 180 210 240 270 300
T(K)
Figure 8-28
A(m)
sk
13—
S
D.S:—- —— 26 CHz
» -=- 18 CHz
ol | TR R ‘
0 20 40 &0 80 100
TXK)
Figure 8-29

123



VIII 2 ¢- échantillon F18361:

La température critique T,(R=0) de ce film est de 86K et d'apreés I'étude du diagramme de
rayons X, les pourcentages de grains en C;, et C | 45 sont respectivement égaux a 4 et 0.6.

Mesures en transmission:

Avant de commencer la caractérisation de I'échantillon, des calibrages TRL ont été effectués a
30, 60, 80, 100 et 300K.

Pour cet échantillon nous avons vérifié la reproductibilité¢ des mesures en basses températures.
Les évolutions de 7T et de ¢ en fonction de la température sont presque identiques pour les deux
cycles thermiques (figure 8-30).
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Les erreurs de mesure sur T et ¢ sont de méme ordre de grandeur que celles des deux
échantillons précédents. A 22 GHz, la limite théorique de la phase est de 84.7° et dans le cas
de cet échantillon les mesures effectuées a des températures inférieures a 80K sont
inexploitables au niveau de la phase (figure 8-31). A linverse des autres points, les barres
d'erreur des trois demniéres valeurs de phase, entre 30 et 40K, ne recoupent pas la droite qui
représente la limite théorique de la phase. L'incertitude de mesure A¢ est probablement sous-
estimée du fait de I'existence d'un phénoméne parasite qui influence les mesures.

La valeur de ©; n'est donc connue que jusqu'a 80K (figure 8-32). Dans le cas de cet
échantillon, comme l'allure du pic de oy est bien nette et que le point de mesure qui suit celui
de 80K n'est qu'a 3 degrés plus loin (a 77K), nous avons extrapolé la pente de oy (figure 8-33)
et nous avons déduit la valeur de 6, a 77K; elle vaut 1.4x10° S/m. Pour les températures
inférieures a 77K, nous avons gardé o égale a cette derniére valeur.
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Figure 8-33

C'est avec ces valeurs de 6| que nous avons tracé les parties réelle et imaginaire de l'impédance
de surface (figure 8-34). Nous remarquons que la résistance de surface du film YBaCuO est
nettement inférieure a celle du cuivre:

Ry de F183 (80K, 22 GHz) 14 £ 6 mQ
R de F133 (77K, 22 GHz) = 3.4 mQ
R, du cuivre (77K, 22 GHz) 20 mQ
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En admettant que R varie suivant une loi en F2, 4 10 GHz et 77K, on obtient une résistance de
surface de 0.7 mQ . Cette valeur montre que la qualité microonde de ce film est trés bonne.
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Figure 8-34

Nos mesures permettent de comparer la qualité des deux films F133 et F183. Comme leurs
performances sont liées aux parametres de dépot, nous en discuterons au paragraphe IX 1.

A 30K et 22 GHz, nous trouvons Xsp = 0.36 Q et A; = 7700 A. Nous en déduisons que
L = 2.6 pH
Keiim ~ = P

Cela est obtenu avec les deux expressions (6-24) et (6-25), ce qui confirme que ces demniéres
sont équivalentes en dehors de la transition.

En ce qui concerne la profondeur de pénétration, d'aprés l'extrapolation de la courbe A(T) a
0K, on trouve A; (0) = 6200 = 200 A.
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VIII 3 - discussion sur la méthode de caractérisation

VIII 3 a - précision des grandeurs électriques mesurées

En tenant compte des résultats de mesure du paragraphe VIII 2, nous pouvons conclure
sur la précision que l'on peut obtenir avec la méthode de transmission. Comme cetie
précision est fonction de la température, nous pouvons diviser la gamme de températures
300K-20K en trois zones de caractéristiques distinctes. Sur les figures 8-35 a 8-38, nous
avons indiqué la précision moyenne obtenue pour les différentes grandeurs dans les trois
zones de température (sur les axes, I'échelle n'est pas respectée).

Sur ces zones de températures, il y a quelques points a signaler.

Zone . T < T < 300K

Le matériau est a l'état normal et sa conductivit¢ G, est un nombre réel. Cette
conductivité est donc calculée uniquement a partir du module 7.

La phase ¢ est entachée d'une erreur importante mais cela n'est pas génant.
Premicrement, dans cette zone la valeur de la phase est faible (= -10°) et par

conséquence quelques degrés d'erreur augmentent beaucoup la valeur de l'imprécision.
Deuxiémement nous n'utilisons pas la valeur de cette phase pour I'exploitation des

mesures. Cependant nous avons toujours vérifié que la valeur de ¢ était cohérente avec
celle de 7. En effet, T est connu avec assez de précision et la conductivité 6, calculée a
partir de 1, a la méme précision. Connaissant &,,, nous pouvons déduire la phase qu'il
faut obtenir (relation 7-4). Cette phase calculée a été toujours égale, a quelques degrés
pres, a la phase mesurée.

Zonell. T= T,

C'est la zone de transition supraconductrice et la partie imaginaire de la conductivité n'est
plus nulle. C'est 1a aussi ou T et ¢ ont des variations trés importantes. Comme dans cette
zone la profondeur de pénétration est encore beaucoup plus grande que l'épaisseur du
film (cela est vérifié a posteriori), nous utilisons les équations (7-3) et (7-4) pour calculer

1931 et 5.

L'erreur relative sur 6, passe de 20%, au debut de la zone, a plus de 50%, pour le
demier point de température. Bien que l'erreur sur o soit assez élevée, son passage par
une valeur maximale est indéniable. Comme la résistance de surface est fonction de 6, la
précision de mesure de Ry dépend beaucoup de celle de o .

Zone IIT: T<<T,

Le matériau est a 1'état supraconducteur: T et ¢ évoluent plus lentement. Dans cette zone,
la longueur de pénétration est de méme ordre de grandeur que l'épaisseur du film. Par
conséquence, pour exploiter les mesures, il faut résoudre le systéme d'équations
transcendantes (7-2). Comme G; << ©,, on peut vérifier numériquement que les deux
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équations deviennent indépendantes. Le module T n'est fonction que de o, et la phase ¢
n'est fonction que de ©;:
1=1f(0y,07)=1£(07)

¢=g(c1,07)=g(c1)

Dans cette zone, la mesure de la phase pose un certain nombre de problemes. Tout
d'abord, pour déduire la valeur de &, une trés grande précision sur la mesure de la phase
est exigée. Par exemple, avec une transmission de -60 dB, une variation de 1° de phase
peut faire passer & de 2.105 4 5.103 S/m. De plus, ¢ ne devrait pas dépasser une valeur
maximale qui correspond a 1'état supraconducteur parfait (6] = 0 et G5 = o). Nous avons
vu que ce n'est pas le cas dans nos mesures. Compte tenu de ces problemes, I'exploitation
de ¢ est impossible et nous ne pouvons plus suivre I'évolution de & en fonction de la
température.

En revanche, le module 1 est connu avec assez de précision pour déduire G5, X et A.

Dans cette zone nous ne pouvons donner qu'une valeur surestimée de Rg. D'apres le
paragraphe VII 2, nous savons que si 67 << &:

r—L Jong
20

Rs est calculé connaissant I'évolution de c(T) et en prenant c(T) constant égal a la
valeur du demier point mesuré dans la zone II.

Nous savons qu'en fait ¢ ne reste pas constant mais qu'il continue a décroitre avec la
température. C'est pour cela que les valeurs de R ainsi obtenues sont plus élevées que
dans la réalité.

Remarques

i) Nous pouvons définir les trois zones de température en fonction de la conductivité:

zone I : C1>> 0
zone 11 : o, de méme ordre de grandeur que &,
zone III : o1 << 03

ii) Dans les calculs d'erreurs, nous avons supposé que les parameétres (€., d et a) qui
correspondent respectivement a la constante diélectrique, I'épaisseur du substrat et celle
du film supraconducteur, sont tous connus avec précision. Il faut savoir qu'une erreur
relative de 10% sur les parametres du substrat n'influence pratiquement pas la précision
de mesure de la conductivité. Mais une imprécision sur I'épaisseur "a" du film
supraconducteur est directement ressentie sur celle de *. A titre d'exemple, dans le cas
de I'échantillon F183: si I'épaisseur d"'YBaCuO est connue a 7% prés (3000 = 200 A),

ceci augmente l'imprécision sur &y et 6, de 6% environ.
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Figure 8-36 - précision de mesure des parties réelle ©; et imaginaire ¢, de la conductivité dans
les trois zones de température
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Figure 8-38 - précision de mesure de la profondeur de pénétration A dans les trois zones de
température
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VII 3 b - limites d'application de la méthode de transmission

Si nous nous intéressons aux valeurs du module T en basses températures, nous
observons que pour tous les échantillons caractérisés, T tend vers des valeurs proches de
-60 dB et ne décroit plus. Nous savons qu'a ces températures la conductivité imaginaire
0, est uniquement fonction de 7. Par conséquence, la profondeur de pénétration A qui

est proportionnelle a _1—, garde des valeurs relativement élevées (6000 a 7000 A au lieu
G2

de 1500 2 2500 A [8 11]).

D'apreés le paragraphe III 3, une transmission de -60 dB n'est pas la limite de la sensibilité
de I'analyseur de réseaux. A notre avis, le probléme est situé au niveau de I'échantillon.
En effet, il est possible que, vers 30K, la contraction thermique du substrat soit suffisant
pour qu'il y ait une fuite de puissance microonde autour de I'échantillon.

Pour vérifier cette hypothese, nous envisageons d'effectuer des mesures en basses
températures avec un échantillon constitué d'un fiim métallique (d'épaisseur telle que
soit de l'ordre de -80 dB) déposé sur MgO.

Ce probléme n'est pas une limite fondamentale de la méthode de transmission et il devrait
étre bientot résolu.

A notre avis, avec cette méthode nous pouvons mesurer les grandeurs 6,, X, et A avec
une assez bonne précision. Méme pour 1<-60 dB, leurs valeurs seront connues a 30%

prés. Par contre, 6 et Ry ne peuvent pas étre mesurés en trés basses températures.
Comme nous l'avons vu plus loin, cela est lié¢ a I'impossibilité de mesurer la phase de S,;
avec une précision meilleure que le degré. Mais cela ne diminue pas l'intérét de la
meéthode de transmission parce que la plupart des méthodes de caractérisation microonde
ne fournissent que la valeur de la résistance de surface (cf. paragraphe VI 4).

Les deux méthodes de caractérisation, en transmission et en cavité résonante
développées au laboratoire, peuvent étre complémentaires et fournir toutes les
caractéristiques du film supraconducteur, et ceci d'une fagon non destructive.

I'épaisseur maximale du film supraconducteur:

Dans les relations qui relient le coefficient de transmission S,; a la conductivité complexe
c*, 0 et 0, apparaissent toujours sous forme des produits (Gxa) et (0,xa), "a" étant
I'épaisseur du film. De sorte que si une des grandeurs, conductivité ou épaisseur du film,
augmente, le produit varie dans le méme sens et le module T diminue. Nous savons que la
limite de la sensibilité de I'analyseur de réseaux est égal a -80 dB. Par conséquence, pour

mesurer des valeurs de &, élevées, il faut que le film soit assez mince.
Afin de déterminer la limite de cette épaisseur, nous avons calculé le module T en

fonction de I'épaisseur du film supraconducteur pour deux types de substrat actuellement
commercialisés:
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- substrat MgO avec €, = 9.7 et épaisseur = 250 pm
- substrat LaAlO avec €, = 24 et épaisseur = 500 um

Nous avons supposé que la profondeur de pénétration du film supraconducteur est égale
4 2400 A.

En basses températures, quand 6,<<0,, les relations se simplifient. A partir de A, on
peut déduire o, et connaissant G;, on peut calculer 7.

Sur la figure 8-39, nous remarquons que pour l'échantillon YBaCuO/MgO, I'épaisseur du
film ne doit pas dépasser 3000 A environ si l'on veut rester au-dessus de la limite de la
sensibilité des appareils. Tandis que I'on peut avoir un film plus épais dans le cas de
I'échantillon YBaCuO/LaAlO5. Cela est dfi a la différence de constante diélectrique et
d'épaisseur des deux substrats qui créent des réflexions multiples a l'intérieur de ces

derniers et influencent la valeur de ~.

11 faut aussi noter que dans le cas d'un échantillon YBaCuO (500 A) déposé sur MgO
(250 um),a 22 GHz, les calculs montrent qu'il est possible alors de mesurer une
profondeur de pénétration de 1500A. Nous prévoyons d'effectuer des mesures de
transmission avec des films aussi minces, afin de comparer la conductivité 6* obtenue
entre 18 et 26 GHz avec celle mesurée dans le domaine optique, en collaboration avec
'équipe de Mme. N.Bontemps a I'ENS [12].

7 (dB) F=22 GHz A =2400 A

- - — YBaCuO / MgO (250 pm)
. -~ YBaCuO / LaAIO (500 pm)

-60 | N

-65 |-

70

75 |

-80

esb limite de la sensibilité
" de I'analyseur de réseaux

-9[] B i L L | [ [ ! ] L 4 i | L ! e | 1 . I | ] L L
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000

épaisseur du film supraconducteur (Angstrom)

Figure 8-39
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VIII 3 ¢ - suggestions pour améliorer les mesures

Avec des calibrages TRL effectués au moins pour cinq températures différentes, la méthode de
caractérisation en transmission est actuellement treés longue et n'est pas adaptée a des mesures
de routine.

Un autre probléme majeur est le gradient thermique non reproductible qui s'établit le long de
1.6 métres de cable et qui empéche les mesures de phase précises.

La consommation importante d'hélium liquide augmente aussi le colit de ces caractérisations.

Un cryogénérateur a cycle fermé est actuellement disponible au laboratoire. Avec ce dispositif,
nous espérons diminuer sensiblement les problémes évoqués ci-dessus.

La figure 8-40 présente le schéma du montage que nous proposons pour les caractérisations en
transmission. L'échantillon est serré entre les brides de deux guides rectangulaires en inox. Ces
demni¢éres étant les seuls ¢€léments hyperfréquences refroidis, les transitions de type guide
rectangulaire-coaxial et les cables restent a la température ambiante. Deux fenétres sous forme
de soufflet sont prévues pour ameliorer I'étanchéité au niveau de la sortie des guides et pour
diminuer le gradient thermique établi le long des guides, entre la téte froide et l'extérieur du
cryogénérateur.

La réalisation de ce montage est en cours d'étude.
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CHAPITRE IX: Les applications de la mesure de la conductivité complexe

IX 1 - Etude des matériaux: corrélations entre les propriétés physiques,
cristallographiques et hyperfréquences des films SHTC

IX 2 - Etude appliquée: C.A.O. des composants hyperfréquences a base de films
SHTC

IX 3 - Etude théorique: compréhension du mécanisme de conduction dans les
SHTC



IX 1- Etude des matériaux: corrélations entre les propriétés physiques, cristallographiques et
hyperfréquences des films SHTC .

Dans le cadre de la réalisation de composants supraconducteurs de haute qualité a base du
composé YBaCuO destinés aux applications hyperfréquences, la maitrise d'étapes
technologiques dont le dép6t de films est de premiére importance. Pour optimiser ce dernier, il
faut donc étudier les corrélations qui existent entre les caractéristiques physiques des films et
les parameétres de dépdt. Des études ont été effectuées [1 2] pour relier ces demiers aux
performances hyperfréquences des films, dont leur résistance de surface.

L'étude présentée ici a été réalisée aux Laboratoires de Minéralogie-Cristallographie Paris VI-
VII et d'Alcatel Alsthom Recherche a Marcoussis dans le cadre de la thése de D.Keller [3 4] .

‘Nous rappelons d'abord la méthode de dépét par la technique d'ablation laser, puis nous
montrons comment on étudie la texture et la rugosité des films. Nous expliquons ensuite
briévement l'étude de D.Keller sur une centaine d'échantillons pour déterminer la relation
existant entre la température de dépot, la texture et la rugosité des films. Finalement nous
évoquons l'impact d'un dépdt optimal sur la résistance de surface en donnant I'exemple de deux
échantillons caractérisés en transmission a 'TEMN.

Méthode de dépot:

Les films d"'YBaCuO ont été élaborés par la technique d'ablation laser dans la machine FLAME
développée par Alcatel CIT sur des substrats de MgO(001). La cible stoechiométrique de
haute densité (>0.9) est irradiée par un laser XeCl fonctionnant 2 A=308 nm [5]. La fluence, la
durée de l'impulsion et la fréquence de récurrence du laser sont fixées respectivement a 1-2
J/cm2, 30 ns et 2 Hz. La pression d'oxygéne pendant le dép6t est maintenue i 0.2 mbar et le
substrat est chauffé a une température de 750°C environ. Immédiatement aprés cette étape,
pour les films de 3000 A, un traitement thermique en deux étapes consiste en un recuit
isotherme au cours duquel la pression est amenée en 1 heure a la pression atmosphérique suivi
d'une descente en température a 2-3°C/min.

Deux des caractérisations physiques étudiées systématiquement apres le dépot sont I'étude de
la texture et de la rugosité des films.

La texture des films YBaCuO:

D'apres leur structure cristalline (cf VI 1), les films YBaCuO ont un caractére fortement
bidimentionnel et la conductivité électrique la plus élevée est suivant les plans CuO, (figure 9-

1.
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plans CuQ,

Figure 9-1

Pour obtenir une conductivité électrique la plus élevée possible (et donc une résistance de
surface faible), on essaie de déposer le film supraconducteur de telle sorte que tous les plans
CuO, soient paralleles a l'interface du substrat. La figure 9-2 montre comment doivent étre
disposées les mailles d"YBaCuO par rapport a celles de MgO pour que le courant I rencontre la
plus faible résistance possible.

En réalité nous avons rappelé dans le chapitre précédent qu'un faible pourcentage de grains
d'YBaCuO sont disposés d'une fagon différente: les grains C; et C, g (cf. figure 9-3). Plus le

pourcentage de ces deux catégories de grains est élevé et plus la qualité supraconductrice du
film est dégradée. Nous avons vu au paragraphe VIII 1 comment on mesure la proportion de
ces différentes catégories de grains.
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La rugosité de surface du film YBaCuO:

La résistance électrique des films conducteurs minces augmente avec la rugosité de
surface [6]. En effet dans le cas d'une surface rugueuse les électrons ont un libre parcours
moyen plus faible (figure 9-4).

surface rugueuse

o>

o>
N 751 Y
o o\>°\>

o—">

surface lisse

o> o7 O
N o> o7 o> o3
o~ C—>
o—> o7 Oy >
o—> 7 o o7

o>

Figure 9-4
Pour le cas des films SHTC cela est d'autant plus vrai que la continuité des plans CuO,
est moins assurée quand la surface est rugueuse. La discontinuité de ces plans crée des
barriéres dans le parcours des porteurs et augmente la résistance électrique.

Les mesures de rugosité sur les films YBaCuO sont effectuées sur une surface S de 1x1
um? par Microscopie a Force Atomique (MFA) et sont de type RMS.

(Rugosité RMS)2 = %H{Z(x y)? - Z(x,y) Jixdy

Z est la hauteur en un point du plan de coordonnées x, y

Effet de la température de dépot sur le mode de croissance et la texture

Des conditions de dépot identiques ont été utilisées pour tous les films étudiés.
L'épaisseur des films est comprise entre 2700 et 3200 A. La température du substrat lors
du dépaot est le seul parametre modifié. La texture des films et leur rugosité, uniforme sur.
20x20 mm?, ont été étudiées en fonction de cette température.

La figure 9-5 représente I'mfluence de ce paramétre sur le taux de couverture des grains
d'orientation C;, et C,45. Au dela de 780°C, la proportion de grains C 45 augmente
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considérablement, alors que l'orientation C;,, devient importante en dessous de 730°C.
Dans la fenétre de 50°C comprise entre 730°C et 780°C, la texture est purement C | .

Par ailleurs, la figure 9-6 présente les variations de la rugosité RMS des films en fonction
de leur température de croissance dans la gamme [710°C,820°C]. D'une maniére
générale, la rugosité augmente quand la température est hors de Il'intervalle
[750°C,780°C] ou la rugosité RMS est comprise entre 2.2 et 4.2 nm.

Parmi les films étudiés, les échantillons F133 et F183 ont été caractérisés en
transmission.

La température de dépot de F133 et de F183 était respectivement égale a 790 et 772°C.
Nous avons indiqué la position de ces deux échantillons sur les figures 9-5 et 9-6. Nous
remarquons que la température de dépit de F183 est optimale aussi bien du point de vue
de la texture que de la rugosité de surface. Par contre celle de F133 bien qu'elle soit
correcte pour obtenir une texture C | , est située dans la zone a forte rugosité.

Les mesures en hyperfréquences confirment la différence qui existe entre ces deux films.
Sur la figure 9-8 nous pouvons comparer l'évolution de la partie réelle c; de la
conductivité en fonction de la température a 22 GHz pour les deux échantillons. Nous
remarquons que

- pour T>90K, la conductivité du film F183 est supérieure a celle de F133

- dans la transition supraconductrice (T<90K), le pic de &y est situé en plus
hautes températures et il est moins large pour F183 que pour F133.

La figure 9-9 présente la résistance de surface des deux échantillons en fonction de la
température. Nous observons une résistance de surface qui décroit plus rapidement et
avec des valeurs plus faibles pour F183.

Sur la figure 9-7 nous avons reporté les deux valeurs de Ry dont nous disposons
actuellement afin de déterminer la corrélation existant entre la température de dépét et la
résistance de surface des films YBaCuQ. Des mesures systématiques sont nécessaires
pour compléter cette figure et préciser, du point de vue hyperfréquence, les conditions
optimales de fabrication de films supraconducteurs. Ces mesures nous aideraient aussi a
comprendre si le pic de &, est relié a la qualité du dépot du film ou s'il a une autre

origine.
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IX 2 - Etude appliquée: C.A.Q. des composants hyperfréquences a base de films SHTC

Aprés avoir caractérisé l'échantillon F18361, nous y avons gravé um résonateur droit de
caractéristiques ci-dessous:

résonateur:
10 mm

S X 250 pm

plan de masse: 10 mm

-

le résonateur est appuyé mécaniquement sur le plan de masse supraconducteur

%

500 um

plan de masse

I est couplé symétriquement et en série aux lignes d'excitation par des "gaps" d'environ
250pm.

lignes d'excitation

/ résonateur

" gap " " g ap "

La gravure et la caractérisation de ce résonateur a été réalisé par D.Chauvel dans le cadre de sa
these [7].
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Nous avons tracé sur un méme graphe (figure 9-10) le module du coefficient de transmission
S, du résonateur et celui du film non gravé en fonction de la température. Nous remarquons
la méme largeur de transition entre 86 et 70K. A noter que la résistance en continu s'annule a
86K.

module S 27 (dB)

30 oo .
: T | film non gravé
- -
- ) Foeque=22 GHz
40 B résonateur planaire y
- F¢sonance™>-88 GHz DN :
=50 .
- L Te(R=0)
_60 : N T P T TR AR B l P 1?:/1 .

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
T(K)

Figure 9-10

La ﬁguré 9-11 pféSente I'évolution de la fréquence de résonance en fonction de la température.
11 existe deux phénomeénes qui font varier cette fréquence en fonction de T:

- la contraction thermique du résonateur sur sa longueur. Elle peut étre calculée si I'on connait
le coefficient d'expansion thermique (CET) du substrat.

- l'inductance cinétique du supraconducteur qui varie en fonction de la température.

La contraction thermique est un phénoméne qui existe sur toute la gamme de température
tandis que linductance cinétique, comme on voit sur la figure 9-11, a un effet dominant
seulement pour les températures proches de T,.

Pour avoir un résonateur a fréquence stabilisée, il faut se situer dans la zone de température ou
Xsp n'évolue presque plus. De plus pour que le résonateur ait un coefficient de qualité Q

élevé, il faut travailler dans la zone ou la résistance de surface est faible. D'aprés les figures 9-
10 et 9-11, dans les deux cas, il est préférable de travailler a des températures nettement plus
basses que T(R=0) c'est a dire en dessous de 70K.
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Figure 9-11 Fréquence de résonance du résonateur droit gravé sur F18361
et la réactance Xsy du film non gravé a 22 GHz

La simulation numérique de ce résonateur a été effectuée en utilisant un logiciel créé au
laboratoire par C.Delabie [8]. Ce logiciel est basé sur I'analyse dans le domaine spectral [9].

En premi¢re approximation, on suppose que des "gaps" de 250 um sont suffisamment larges
pour que la perturbation apportée au résonateur, par rapport a ce qu'il serait s'il était libre,
reste trés faible. Dans ce cas, la simulation peut étre effectuée en régime libre. La structure
théorique utilisée pour la simulation est présentée figure 9-12. La cellule métallique est
complétement fermée pour tenir compte de la cavité constituée par la canne du cryostat.

Lx

Q
J

cellule métallique tF

Figure 9-12 (figure aimablement communiquée par C.Delabie)
h1=500 pm, h2=4 cm, h3=t =30004,
Wx=250 pm, Wy=1 cm, Lx=0.5 cm, Ly=2.1 cm
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Des mesures préliminaires en cavité résonante [10], sur un substrat MgO de 500 pm ont
donné tgd égal 4 10-4 2 300K et 25 GHz. C'est cette valeur qui a été utilisée dans la
simulation.

Comme le film SHTC avait été caractérisé auparavant, sa conductivit¢ complexe en
fonction de la température était connue a 22 GHz. Pour se ramener a3 6 GHz, nous avons

utilisé le modele a deux fluides pour déduire les valeurs de 6; et ©,. Dans ce modcle,
est invariant et G, est inversement proportionnel a la fréquence. Les valeurs ainsi
obtenues ont été utilisées dans la simulation du résonateur. -

Les coefficients de qualité Q mesuré et simulé sont présentés en fonction de la
température sur la figure 9-13.

Frésonance=3-88 GHz

Q

N 8
2500 |- o
B s a ) )
N simulation
2o
- a
1500 |- 0
E Q
1000 |- mesure
: -] =0 = =
- B
so0 " om =
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. -]
D B ] ] 1 l 1 ] 1 L 1 1 ] I | 1 H l H 1 1 l 1 H 1 l § ! 1 I 1 I3 ] ] !& I I L 1 1
o) 10 20 30 40 sQ 60 70 80 90 100
T(K)
Figure 9-13

A 35K, il y a un rapport de 3.5 environ entre les deux coefficient Q. Cet écart peut étre
di1 a 3 causes principales:

1- La valeur de tgd de MgO est prise égale 4 10~* mais a cause de I'hydrophilie de ce
matériau, ses pertes diélectriques peuvent augmenter apres les processus de gravure.

2- Nous avons supposé qu'un "gap" de 250 um est suffisant pour que les pertes par
couplage soient négligeables. Mais une autre simulation qui tient compte de ces pertes,
montre que ce n'est pas le cas. Cela a été étudié plus amplement dans la thése de
C.Delabie [8].
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Connaissant la variation de la fréquence de résonance en fonction de la température, on peut
déduire, par une méthode. d'ajustage basée sur le modéle a deux fluides classique, la valeur de

la profondeur de pénétration Ay (0). Pour ce résonateur, Ay (0)=6800 A, ce qui est en bon
accord avec la valeur 62002200 A déterminée d'une fagon indépendante en transmission.

On peut faire deux remarques i propos de la valeur de A; (0):

i) Nous avons trouvé des valeurs supérieures 4 6000 A pour Ay (0) et cela par deux méthodes
indépendantes. Cette valeur nettement plus élevée que celle de 1500 A "intragrain" peut
refléter les effets "intergrains” observés en ondes centimétriques.

ii) Une profondeur de pénétration si élevée diminue beaucoup le coefficient de qualité Q. Pour
montrer cela nous avons effectué des simulations. Dans ces calculs nous avons annulé les
pertes par rayonnement (structure complétement fermée) et les pertes par couplage (régime de
résonance libre). Les pertes diélectriques sont supposées étre faibles (tgd=6.1x10%). En
conséquence, il ne reste que les pertes du conducteur, en l'occurrence celle du film
supraconducteur.

Nous avons alors étudié l'effet de la valeur de la profondeur de pénétration sur celle du
coefficient de qualité du résonateur cité ci-dessus.

Nous prenons T=91K
6.~0(T=T,)=5x10° S/m
AL(0)=1500 ou 6200 A

En utilisant le modele a deux fluides, nous pouvons calculer la conductivité complexe 6+,
et a partir des programmes de simulation déduire le coefficient de qualité du résonateur:

T=40K et F=6 GHz

AL(0) o1 +joy Q
1500 A 19000 -j 9x108 S/m 890000
6200 A 19000 - j 5.3x107 S/m 5850

Nous remarquons une grande différence de valeur pour le coefficient Q suivant celle de la
profondeur de pénétration.

Des ¢tudes similaires a celles effectuées dans ce paragraphe mais sur d'autres films
supraconducteurs sont nécessaires pour identifier les paramétres importants qui diminuent le
coefficient de qualité¢ d'un résonateur supraconducteur. Avec de telles études pluridisciplinaires
(caractérisation de matériaux, conception assisté par ordinateur, réalisation et caractérisation
de composants) nous pourrons d'une part mieux connaitre les films SHTC et d'autre part
optimiser les composants microondes réalisés avec ces films.
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IX 3 - Etude théorique: compréhension du mécanisme de conduction dans les SHTC

Dans cette étude, nous avons plusieurs fois fait appel au modele & deux fluides pour prévoir ou
expliquer I'évolution des grandeurs électriques en fonction de la température. Il est légitime de
se demander si les films SHTC sont conformes a ce modéle. Si cela est le cas, les parties réelle
et imaginaire de la conductivité complexe doivent suivre les expressions:

4
T
=g — 9-1
1 T
2= opgr(0)? 1_(i) (6-2)

Pour vérifier ce modéle, nous avons pris le cas de I'échantillon F183 pour lequel, d'apres les
mesures

T(K)* 0(x105 S/m) AL(0) F(GHz)
90 4.3 6200 22

* T, n'est pas pris égal 4 T(R=0) mesuré en continu mais il correspond a la température a
partir de laquelle la conductivité microonde est un nombre complexe.

Les parameétres et expressions ci-dessus ont été utilisés pour calculer 6 et ©,.

La figure 9-14 présente les évolutions de & en fonction de la température, I'une prévue par le
modele a deux fluides et l'autre mesurée. Nous pouvons noter que le pic de ¢ n'existe pas
dans le modele a deux fluides classique. D'aprés ce modele, pour T<Tc, 6 doit décroitre
rapidement avec la température.

C, augmente en valeur absolue pour T décroissant et cela aussi bien dans le cas du modéle que
celui des mesures. Cependant l'allure de cette évolution différe d'un cas a l'autre (figure 9-15).

Nous pouvons nous demander qu'elles seraient les allures des courbes du module 7(T) et de la
phase &(T), si les propriétés électriques du matériau étaient conformes au modeéle a deux
fluides. Sur les figures 9-16 et 9-17, nous pouvons constater que dans ce cas la transition
supraconductrice aurait di étre plus raide (comme dans le cas des anciens supraconducteurs
[11]). L'écart entre les points mesurés et ceux déduits du modele a deux fluides est nettement
supérieur a l'incertitude de mesure. De fagon générale, avec tous nos échantillons, les mesures
en transmission que nous avons effectuées ne peuvent pas étre ajustées a l'aide du modéle a
deux fluides classique. En conséquence, a notre avis, le pic de & n'est pas un artefact de
mesure.
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L'origine du pic de o) est actuellement trés controversée. On peut l'attribuer 4 un
phénomene intrinseque au supraconducteur prévu dans la théorie BCS et appelé "pic de
cohérence” [12]. Ce pic peut aussi étre dii a une augmentation rapide du libre parcours
moyen 1, ou du temps de relaxation 7, lorsque T décroit pour T<T,. Si cela est vrai, aussi
bien le modéle a deux fluides [13] que la théorie BCS [14] peuvent étre modifiés et
interpréter ainsi les résultats expérimentaux. Il faut signaler que d'autres auteurs
expliquent ce phénomene par des effets extrinséques au matériau supraconducteur. Ces
effets briseraient les paires de Cooper au voisinage de T.: par exemple des fluctuations
thermiques [15], une distribution de température critique suivant les grains... Enfin rien
n'empéche de penser que des effets intrinseques et extrinseques coexistent [16].

Beaucoup d'études théoriques et expérimentales sont encore nécessaires pour préciser ce
phénomeéne et pour qu'un consensus se dégage progressivement. Ce que l'on peut
affirmer est que la version classique du modeéle & deux fluides ne prévoit pas d'une fagon
satisfaisante I'évolution de la conductivité complexe en fonction de la température.
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CONCLUSION

Nous avons mis au point une méthode de caractérisation non destructive de films
minces Supraconducteurs a Haute Température Critique (SHIC) entre 18 et 26.5 GHz
et pour des températures comprises entre 300 et 30 . Avec cette méthode, pour
déterminer la conductivité complexe c*=0;1jo, de ces matériaux, nous mesurons le
module et la phase de 'onde transmise a travers l'échantillon.

La cellule de mesure est constituée de deux transitions de type guide rectangulaire-
coaxial. L'échantillon est inséré entre les brides des transitions et entouré d'une feuille
d'indium afin d'assurer la continuité du courant électrique. Le substrat sur lequel le
film est déposé doit étre découpé en 13 x 7 mm?2 mais son épaisseur peut étre
quelconque. L'épaisseur du film ne doit pas dépasser 3000 A pour rester dans les
limites de la sensibilité des appareils.

Nous avons étudié le comportement électrique des éléments hyperfréquences qui sont
refroidis lors des mesures et avons montré que pour ces mesures il est nécessaire
d'effectuer un calibrage tres précis (calibrage TRL) en fonction de la température. Ces
calibrages préliminaires font que cette méthode n'est pas adaptée a des caractérisations
de routine.

Comme la conductivité des supraconducteurs est trés élevée en basses températures,
U'atténuation de l'onde peut atteindre des valeurs inférieures a -60 dB. Cela nous a
conduit a étudier la sensibilité des appareils de mesure. Dans notre configuration,
l'analyseur de réseaux HP8510B a une limite de sensibilité d'environ -80 dB. Cela
implique que les grandeurs auxquelles nous nous intéressons sont détectables.

Pour étudier la précision de la méthode, nous avons modélisé les erreurs de différentes
natures: erreurs systéematiques , erreurs aléatoires et erreurs de dérive thermique. Ainsi,
la précision de mesure du module et de la phase du coefficient de transmission a été
déterminée en fonction de l'atténuation de l'onde.

Les résultats de caractérisation de trois films YBaCuQ déposés sur des substrats de
MgQ sont présentés dans ce mémoire. A partir des mesures, il est possible de

déterminer la partie imaginaire de la conductivité o, la partie imaginaire de
l'impédance de surface X, et la profondeur de pénétration A avec une précision
meilleure que 10%. La méthode de transmission permet aussi de mesurer, avec une
moindre précision, la conductivité réelle o, et la résistance de surface R, et cela dans
la zone de température ou o est supérieure ou du méme ordre de grandeur que O
L'imprécision sur o, et R peut atteindre des valeurs supérieures a 50%. Dans la zone
de transition supraconductrice, nous avons mis en évidence le passage de la
conductivité réelle o; par une valeur maximale. Ce pic a une origine actuellement
controversée. En basses températures, pour des conductivités ou 0,>>0;, -cette
méthode ne peut pas fournir d'information sur o et Rg car a ces températures, il n'est
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pas possible de mesurer une variation de phase inférieure au degré. Nous avons
remarqué que pour tous les échantillons, vers 30K, le module du coefficient de
transmission sature vers -60 dB. Une fuite de puissance autour de l'échantillon n'est pas
a écarter.

Aprés avoir décrit la méthode de caractérisation, nous avons discuté des applications
potentielles de la mesure de la conductivité complexe.

Tout d'abord, nous avons vu qu'il est possible de trouver des corrélations entre les
propriétés physiques, cristallographiques et hyperfréquences des films SHTC. Par
exemple, pour les deux films déposés a deux températures différentes, il y a une
corrélation directe entre la rugosité de leur surface et la valeur de leur résistance de
surface a 22 GHz. ,

Nous avons montré aussi que les valeurs mesurées de la conductivité complexe peuvent
étre introduites dans des logiciels de simulation, pour effectuer la CAO des composants
fabriqués a base de films SHTC. Dans une étude préliminaire que nous avons menee, le
Jfilm caractérisé en transmission est gravé sous forme d'un résonateur. Nous avons
comparé les coefficients de qualité mesurés de ce dernier avec ceux du résonateur
simulé et obtenu un accord satisfaisant.

Enfin, comme cette méthode n'est basée sur aucun modeéle théorique préétabli sur les
supraconducteurs, elle peut fournir des informations intéressantes pour comprendre les
mécanismes de la conduction électrique dans ces matériaux. D'apreés les mesures en
transmission, la conductivité des films SHTC ne suit pas la loi d'évolution en fonction
de la température prévue par le modele a deux fluides classique.

Les perspectives de prolongement de ce travail résident dans les deux directions
suivantes:

- Pour rendre cette méthode de caractérisation plus souple et rapide, nous envisageons
d'utiliser un cryogénérateur. Dans le montage en cours d'étude, les seuls éléments
refroidis sont des guides en inox. Ainsi nous espérons réduire les problemes reliés au
gradient thermique et surtout a la durée des mesures.

- Pour mieux comprendre le comportement électrique des films SHTC, nous
envisageons de mettre au point une seconde cellule fonctionnant entre 26 et 40 GHz.
Cela nous permettra d'avoir accés aux grandeurs électriques sur une bande de
Jfréquences plus large (18-40 GHz). Nous étudions aussi la possibilité d'effectuer les
mesures en transmission en fonction d'un champ magnétique statique. L'influence de ce
dernier sur les grandeurs électriques peut fournir des informations supplémentaires sur
le mécanisme de la supraconductivité dans les films.
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ANNEXE 1: Calcul de I'expression du coefficient de transmission
en fonction de la conductivité complexe

Les calculs ont été effectués par J.C.Carru a l'aide du formalisme des lignes de transmission.

a d
+ +

A v,
_—-—9 ______9

Vi Va=o0
ViIp (Valy
Z.Bp Z..By)

0 a b . ;

V; et I; sont la tension et le courant dans le milieu i.

V;7 est la tension qui se propage dans le sens des x croissants, dans le milieu i.

V" est la tension qui se propage dans le sens des x décroissants, dans le milieu i.

Z., Z, et Z; sont les impédances d'onde respectivement dans I'air et dans les milieux 2 et 3.

Bo, B; et B3 sont les constantes de phase respectivement dans l'air et dans les milieux 2 et3.

D'aprés le formalisme des lignes de transmission,

pour x< 0, vi=Vf .~ JBox Vi . g IPox
| (1)
Il = —(Vl'- .e‘jBOX _ Vl_ . e+j‘30x)
ZC
pour 0<x< a, V2 = V—{ . e_jﬁzx + Vz' . e""jﬁzx
. (2)
IZ = —(\f{ . e_jﬁzx — Vz' .e+jﬁ2x)
Z,
poura<x<b, V3 = Vi e IB3-3) | yr gt iP3(x-2)
(3

1 . .
I;= Z_3(V§" .e—Jﬁ3(X“a) -V;- eﬂﬁ:;(x"a))
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1 .
Iy = 7 V7 e IPo(x-D)
C
Les conditions aux limites:
enx=0,  V(0)=V,(0) et 1,(0)=1,(0)
enx=a, V,(a) = V5(a) et I,(a) = I5(a)
enx=Db, V3(b) = V4(b) et I3(b) = I4(b)

Les coefficients de réflexion:

enx=0, plz_Z_&:ZQ
ZZ+ZC
enx=a, m:—ijl—%
enx=b, p3=ZC—Z3
ZC+Z3

Les coefficients de transmission:

pour 0 <x<a t2=e“”32a

poura<x<b ty=¢ JP3d

D'aprés les relations (1), (2) et (C1)

Vi +V[=V; +V;
LV V)= (- Vs
Zc( 1~ 1)—22( 2 —V2)

si on ajoute ces deux équations membre a membre, nous obtenons:

Z Z:) ..
2~W=[1+—Z;)-v2++(1——z—}-vz

2

d'ou
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1 M _ )
"”(ﬁ:)“(ﬁ)" 5)

D'apres (2), (3)et (C2)

1
V+ t2+V2 ;— V;+V§

1 1 1 -
Z—Z(Vf'tz‘vz'tz)— Z (V3 -V3)

de 1a méme fagon nous déduisons:

1f( 1 e2 )y |
= 2
et (6)

[( 1
Vi 2 s

D'apreés (3). (4) et (C3)

1
V+ t3+V3 ;— VI

1 1
— (V7 t2 -V —)= —
Z3( 3 13- V3 t3)

C

de la méme fagon nous déduisons:

1 1
37 V{H P3J

et ()

o P3
Vi=t3 VZ(HPJ

avec les relations (5), (6) et (7), nous calculons V" en fonction de V*:

S R O DD O S O S P2 | [P |
- e e ol -
=W U =/ R B 1
(1+p1) g {(szj t3 [1+p3) V‘T+(1+pz) E (Hpaj VZ}
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VT=VI~( 1 M 1 )( 1 J 1 {14152 p -p+ o1 - 22 (pr +157 - p3)|

1+p/ \1+py/ \1+p3 .t2t3

Nous avons donc I'expression de S,; en fonction des coefficients de réflexion aux différentes
interfaces et des coefficients de transmission dans les milieux 2 et3. S,; est aussi le rapport du
champ électrique transmis E4 au champ incident E;.

1 2 3 4
Py tz P, t 3 P3
E1 air film substrat | air E4
0-1-*_j 62 8r
yd N/ N
AN a N\ d 7/

S =E= _E_4;= (1+ pl)(l+p2)(1+ p3)t2t3 (8)
UV EL L4pippty? +psts?(p + pith?)

Le milieu 2 est constitué du film supraconducteur d'épaisseur "a
ayant une conductivité complexe:

c*=01tjo2
que nous pouvons relier a une permitivité complexe par la relation:
g.*=-jo*/wey par hypothese, p, =1
et le milieu 3 est le substrat d'épaisseur "d" caractérise par sa constante diélectrique:
Er pour les substrats utilisés, tg = 0
On suppose que seul le mode TE se propage.
Les impédances d'onde des différents milieux sont donc:
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120r
Z3 =24 lectriqie = B2
(%)

F

et les constantes de phase des milieux 2 et 3 sont:

21 * 9 2
= =—qe, F - F ~——¢
BZ Bsupra. v r c v r

2 2 2
B3 = Buig lectriqge = TVSrF -K

avec:

F= % = fréquence de mesure F, = fréquence de coupure du mode TE

=14.047 GHz , dans la bande K
v=3x10% m/s

Nous pouvons donc donner les expressions des p; et des t; en fonction des caractéristiques des
différents milieux:

\[_
= ,
O TS W e o 1 o B

200g (y-in)

( )2 _ y2080A ~y+jn
A=1-|S
en posant F JstoA +y-jn
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] (F)z 1= in=y2oee; -8
- Y- jn+ J2m€o(8r -B)

Fc

\/ F \/1 \/Sr B-JA
p3=‘[ F02+\[1 7= e ~B+vA
Er— —PT

.2nF . |OUg .
t) = eXP(‘J_V—a\/Sr*) = exv(-Ja\/—z (v = jn)

.2n
ty =exp(=j~~d & F ~F.2)

Expression générale du coefficient de transmission S,;*

Nous remplagons dans la relation (8), les p; par leur expression et nous déduisons:

8,20e0Ale, ~B) 13 t3
J208gq - (1+t5%) -{(,/e, “B+vA) -(J&-B- JX)2t32]
‘ | ©
=i (1- ) [[Jer =B +A) +(Je, =B - VA)is] |

3
Sy =

avege:

A=1-(F/F)> B=(E,/F)?
F= 22 = fréquence de mesure F, = fréquence de coupure du mode TE
T

gp = permittivité du substrat €( = permittivité du vide

Y-jn= \/\/012 +oy? +0, -j\/\/012+022 )

pour aboutir a cette expression, nous avons négligé

a1 devant Vo2 +0,2, ce qui est justifié car 4 20 GHz 0gg = 1
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En utilisant un nombre important de variables intermédiaires, nous séparons les parties réelle et
imaginaire du numérateur et du dénominateur et le calcul aboutit aux expressions du module et
de la phase de S,,. Nous donnons le programme correspondant en Turbo Pascal.

uses crt;

const

Fc=14.047e9;

F=

22e9;

epsilon=9.7;d=250e-6;

e:
C=

3000e-10;
3e8;

mu=4*PI*1E-7;
eps0=1/(36*pi*1E9) ;
max=8;

var

indic:integer;

u,

v,k0,a,FFc,b,coeff .real;

alpha,beta:real;
x1l,x2,y1,y2,x11,x22,y1ll,y22:real;
tl,t2,t3,t4,t5,t6,t7,t8,t9,t10,t11,t12:real;
terml, term2, term3, termd4: :real;

num, denom: real;

modS21,phS21l:real;

sigl,sig2:real;

begin

clrscr;
indic:=1;
while indic<=max do begin

write (’sigmal (*1e5 S/m)

") ;readln(sigl) ;sigl:=sigl*1E5;
write(’sigma2 (*1E7 S/m) !

-’) ;readln(sig2) ;sig2:=-sig2*1E7;

u:=e*sqgrt (2*2*pi*F*mu) ;

v:=8qgrt (2*2*pi*F*eps0) ;
k0:=(2*pi/c) *sgrt (epsilon*sgr (F) -sqr (Fc)) ;
FFc:=sqr (Fc/F) ;

a:=sqrt (1-FFc) +sqgrt (epsilon-FFc) ;

b:=sqgrt (epsilon-FFc) -sgrt (1-FFc) ;
coeff:=8*sqgrt (2*2*pi*FrepsO* (1-FFc) * (epsilon-FFc)) ;
x2:=cos (k0*4d) ;

y2:=-sin(k0*d) ;

x22:=8gr (x2) -sqgr(y2) ;

Y22:=2*x2*y2;

alpha:=sqgrt (sgrt(sqr(sigl) +sgr (sig2) ) +sig2) ;
beta:=sqgrt (sqgrt (sqr(sigl) +sqgr (sig2)) -sig2) ;
x1l:=exp(-u*beta/2) *cos (u*alpha/2) ;
yl:=-exp(-u*beta/2)*sin(u*alpha/2) ;
x11:=sqgr(x1l) -sgr(yl);

y1l:=2*x1*yl;
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£l:=1+x11;
t2:=sgr(a) - (sqr(b) *x22) ;
t3:=-sqr(b) *y22;

t4:=1-x11;
t5:=a+ (b*x22) ;
t6:=b*y22;

£7:=tl*t2-y11*t3;
£8:=yll*t2+t1*t3;
t9:=alpha*t4-beta*yll;
t10:=beta*t4+alpha*yll;
Cll:=t0*t5+£10*ts6;
£12:=t0*t6-t5*%t10;
terml :=x1*xX2-y1*y2;
term2:=yl*x2+x1*y2;
term3 :=v*t7+t11;
term4 : =v*t8+t1l2;
phS21:=ArcTan(term2/terml) -ArcTan (term4 /term3) ;
phS21:=phS21*180/pi;

num: =sgrt (sqgr (terml) +sqgr (term2) ) ;
denom: =sqgrt (sqgr (term3) +sgr (term4) ) ;

modS21:=coeff* (num/denom) ;
modS21:=20*Ln (modS21) /Ln(10) ;

writeln;writeln;

writeln ('’ MODULE (dB) = ’',modS21) ;
writeln ('’ PHASE (°) = ',phS21);
writeln(’ PHASE (°)+180° = ’,phS21+180);

indic:=indic+1;

end; {while}
readln;

end.
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Cas ou I'épaisseur du film "a'" est faible par rapport a la profondeur de pénétration A

nous pouvons poser
a 2 1
ty =exp(—j= avec A= |——F
2=exp(=j) \/couov—m
2 1 1
Al =

®lo \/YZ +1? \/coum/clz +0,2

si a << A, en premiére approximation, t, s'écrit:

.4
trl-j

Nous remplagons dans la relation (8), p; et t; par leurs expressions et nous déduisons
l'expression du coefficient S,;*:

8" = 4y&r — B - exp(~jBra) - exp(-jBsd)
o= -

(e - B +\/K)(1+\/SII;B)+(,/5,—B —\/X)(l—,fsr;B)cos(Zﬁ_gd)
+012Z30-[(y&r = B +VA) +(yJe; — B — VA) cos(2B3d)]
+0623Z10 - (yJer — B — VA)sin(2B3d)

| 023Z10] (o — B +VA) + (o — B~ VA) cos2fsd) |

+j| s —-B I
| -(Jer-B- JAY1- - N toiaZio)sin(2Bzd) |

(10)

pour aboutir a cette expression, nous avons négligé
.a . .
iy devant 1  dans certaines expressions

et

0EgJA(g, — B) devant (62-j01)

A partir de la relation (10), nous calculons les expression du module et de la phase de S5;™:
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4'(8r‘B)

T

s r(1+8 n

jA.L

+C)2 +D2}+(sr ~1) -[t:r

+2C+C*+ Dz}cosz Byd

l

\/sr -B(2+C)cosPsd - DVA sin Bsd }

e ;B nan ’
(52 s
Arg(Sy)) = ~Arctg "

avec:

a = épaisseur du film

F = fréquence de mesure
A=1-(E/F)? B=

C= GlaZm D=

d = épaisseur du substrat

F. = fréquence de coupure du mode TE
(F;/ F)?
* .
G =01+ jo,

LVATY

v=3x108m/s

€ = permittivité du substrat

2n 2 2
B3 = Bais lectrigie = 'V_VSrF - K

-1/2
Z1o = 120m|1-(F, /s F)2 = impédance d'onde du mode TE dans un guide rempli d'air
10 c 10
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ANNEXE 2: Calcul de la profondeur de pénétration

I'expression de la constante de propagation K pour un milieu conducteur est égale a

K=2(1-)) = JTFag(i- )

Pour un matériau supraconducteur, nous remplagons la conductivité o par 6*=6+j0;,

K = JnFg4/o; +jo, (1- j)

Posons

Vo1 +]J0y =X+ X5
)

‘\/5\/\/0'12 +0’22 -0y

avec xj=%

et

oy \/\/012 +0y% —
= =1

2

Il faut remarquer qu'avec la notation 6;+jc,, 0, est négatif et par conséquent x; et x,
sont de signes contraires.

Nous avons

K= {rnFpo(x) +jxX1-j)

= JTF Lo (X1 + X3 + j(x5 - x7)) = K~jK"

Comme K" est le terme d'atténuation de I'onde suivant le sens de propagation, nous
déduisons la profondeur de pénétration A

1
)\‘:——
l("

1
A=
JTEHo (X1 = X5)

Etant donné que x; et x, sont de signes contraires et que A est un nombre positif;

1
A=
Nzzmg
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la profondeur de pénétration est donc égale a

1+0s — \/0’12 +0'22

2 \/\,0’124'0’22 -0
h= \ 7Fug Io
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ANNEXE 3: Notation des grandeurs physiques

module du coefficient de transmission

S21, ©

S21

) phase du coefficient de transmission
S21

o* conductivité complexe

C*=0%j02
Zg, impédance de surface carrée
Zgn = RygtiXqn
R¢y résistance de surface carrée
X réactance de surface carrée
Zsassif » Zs | impédance de surface ramenée a I'état

massif
Zspassit = RSmagsif ) XSmagsif

Rspassif » Rg | résistance de surface ramenée a I'état

massif
XSmassif » Xs | reactance de surface ramenée a I'état
massif
A profondeur de pénétration de l'onde
dans le matériau supraconducteur
7\.0, XL(O) 7\. a T=0K
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Les parametres d'erreurs systématiques sans calibrage:

(lettres majuscules)

D, parametre d'erreur dii a la
désadaptation de source
D, parametre d'erreur dii a la
désadaptation de charge
C paramétre d'erreur d'isolation
R paramétre d'erreur di a la réponse
fréquentielle en transmission
Eq4 paramétre d'erreur lié a la dynamique
du systéme

Les parameétres d'erreurs systématiques avec calibrage (erreurs systématiques résiduelles):

(lettres minuscules)

dee parametre d'erreur résiduel dii a la
désadaptation de source

dog parametre d'erreur résiduel dii a la
désadaptation de charge
c parametre d'erreur résiduel d'isolation
Iy parametre d'erreur résiduel dii a la

réponse fréquentielle en transmission
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ANNEXE 4: Liste des échantillons cités dans le texte

1 - Echantillons du Laboratoire de Chimie du Solide et Inorganique Moléculaire -

Université de Rennes I

référence de L285Y6 L392Y

I'échantillon

date de réception 7/92 3/93

épaisseur film 3000 A 2000 A

YBaCuO

épaisseur MgO 500 um 550 um

surface MgO 12 x 6 mm 13 x 7 mm
caractérisations diffraction Rayons X diffraction Rayons X
physiques rocking-curves rocking-curves

mesure résistive (T)

mesure résistive (T)
mesure inductive (T)

température critique

T, (R=0)=83 K

T (R=0)=86.5K
T, (inductif)=87.6K

caractérisation en
cavité

cavité laiton

caractérisation en
résonateur

résonateur droit (pas de
résonance observe)
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2 - Echantillons du Laboratoire d'Alcatel Alsthom Recherche de Marcoussis

référence de F13362 F18361 F25081
I'échantillon

date de réception |17/6/93 11/10/93 22/4/94
épaisseur film 3000 A 3000 A 2200 A

YBCO :
substrat MgO MgO Al,Os - coupe R
épaisseur substrat | 250 pm 250 pm 430 um

surface substrat 13x7 mm 13x7 mm 13x7 mm
couche tampon non non oxyde de cérium

650 A

caractérisations diffraction Rayons | diffraction Rayons|diffraction Rayons
physiques X X X

étude de la texture: |étude de la texture: | étude de la texture:

prédominance ¢y |taux de ¢, =4%  [taux de ¢ (=100%

taux de ¢, =2 % taux de ¢ 45

=0.6%

mesure résistive (T)

avant et apres

caractérisation en

transmission

on pe=1.2 105 S/m

a 300K

température T, (R=0)=84K T(R=0)=86K |T(R=0)=88K
critique
caractérisation en|résonateur en résonateur droit en attente
résonateur anneau Fr=~6 GHz

début de résonance
a 30K

Q (30K) = 870

o pc . conductivité a I'état normal, en continu
Fr : fréquence de résonance
Q : coefficient de qualité
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