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Chapitre II 

 

Procédé de texturation par frittage-forgeage et techniques 

d’analyse 
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A. Choix du procédé de mise en forme 
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B. Frittage-forgeage de l’oxyde Bi2Sr2Can-1CunO2n+4+x 

B. I. Principe 

�

� H���������
� �	��	��
�
�����	��	���������
�����	���������$�	��	��������	�-�����."�

�����������	��
���
�
��	��	����������
����
��	��	������	��	��
��	���	�������
��	�	��"��	��	���

���
�� �	�������	�	��C���	�����	��
�������	���������	���������	"��	��	�������������	�	����	��

�������	���	�	��!��	����	��	��
�������	�	�������	�	�������	�	����������������������	������
�	��

�	��	�������
�!�8���"�%����������	��	��	��	���	���$�	�"��	���
������	��������	��
��	��	������	��	��

�*���� �	� �K���������
�� �� �	�� ��� �����	� ��� �
���� �	� �K���������
�� ����	� �
�������	� ��������	�

(L����	� 1)� �	��	������ ������ ��� ��������	�	��� �����	� �	�� �����	��	�!� 
�� �	� ������� ����� ��
��� %�

��
��	�	��� ������ ����� ��	����	� %� ������ ����� ����*�� ����� �
��	��	� %� �����!� �	� �������	�

�
��	��	�	����
�����	�����
�	���$��	������	��
�������	�������
�"���M�	�%���� �	��	��	� �
���	�

�������!�+	�����"���
��	�����
���	���������	�����������	�����������
���	��������	�������	��	���	����

�
�����
������	�����	�������	������������
�������	��	�������������	���	��	�����������	��	���	�

�����	���	����	����������
�����������	��	���	��������	�������	�	��!�H������	�	��	���
�������	����

�	��������	� �����	� ����� �������
����
�� ��� �
�����	� �	�� ������� 	���	� 	��"� ��$�� ���
�� �	� ���

������	�����
�����!�

�

�

�

�

�

�

���������	�
�����
���������������������
����������������
������������
����������������������

��	�
�������������������	�����������������

�

B. II. Appareillage 

�

�	� ����
������ �	� �������	��
��	��	� (L����	� �)� 	��� �
�������� ����� �
��� %� �������	���

��	���
����	� �	� ��� �	��������	� (9���� N� 11<<� ?�)� �������� ���� ��� �
������ =29� 9	���
�
��	�

(8	����� .4)� 	�� ����	� ��	��	� ��������	� ��	�������	� ����	� ��������� �������	� �	� E� �
��	�"�

����	�	���%���������
����	���
����	��	���	���
�!�

A 

B 



�����������������������������������������������������������	�

�����
������	��	�������
�������������	��
��	��	�	���	������	����������	�

� �E�

�	� �
��� 	��� �
��
��� �	� �	��� �	����
�����	�� ��������	�� 	�� ���	�� ���� ��� �	� �	��� �*��"�

�
�������� ������	� ��	� ���������	� ���������	� 	�� ���	�� G������!� �	�� �	��� �	����
�����	��

�
��	�����	������������������	�
��	��	�����	������
����	��	���	��	�������	�����
��O
���	����

��	��	"� (�	����� #�����%� �����������
�������������
��	�� ���
�	�)�	������	�	�������	��
����
���

�
���	������
�������	������������
��	�����
�	�!�

�

�����������
��(�
����
��	��	��������	)�	����������������	���	���������������
���	���	��	��

�	��� ����
��� 	�� ���
�	�"� ����� 	��� ������� �	� �	�� �	���	��� �	� �����	� �*��� ���� ��	� �	����	�

�K���	���(:

��	��
;"�33!3E�P"�������	���N�<!1�E���)"��	�����
���	���������	�(QNF.�R�)�	��

��� �����	� ��������	� �	��	!� �	�� ��������
��� ���� ��	����
��	�	��� �	� �����������
�� �
���

���	�����	�������������	������
���������
��	���	��
����	��	�����������	������	�������	����������	�


�� ���� �	�� ����
��� 	�� ���
�	�!� ��� ��������
�� �	�� �	��� �	����	�� �����	��� 	�� �	� �����������
��

�	�������	��������	���������	��	�����������
��	�	����
���	�	���	���	���
���
�!�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

�

���������	����
���������
��� ���������������������������

�

Pression 

Résistance 
chauffante 

Echantillon 

Feuille 
d’argent 

Disque 
d’alumine 

Cylindre 
en 

inconel 



�����������������������������������������������������������	�

�����
������	��	�������
�������������	��
��	��	�	���	������	����������	�

� �F�

B. III. Paramètres de frittage-forgeage 
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B. III. 1. La température de frittage-forgeage 
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B. III. 2. Pression de frittage-forgeage. 
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B. III. 3. Caractéristiques de l’échantillon cru 

�

H�	�����	����
�������� ��
���������
���	�����	���
����	�����������	�&��
���	�'��������	�

�
����	�����	��	��	�������
�!�

2��	��	�"��
����	��	���	�����������	���������	���	�����$��	�φN1F����	����������	���	NE�

��� 
��� �
���� �	�� �����	�� �	������� ���	U� ���
�
�$�	�!� ��� �������	� ������ ������ 	���	� �	���

�����	����������	��	�����$��	�φN.<����(�����	�E�)"�����
���	�������	�������	������	�������	�

�
��� �	��	���	� ���  
�� �����	�	��� �	�� ������!� ��� �������
�� �	� ��� �
���	� 	��� ��
��� �
��

����
��	� �	������ �	� �������	��
��	��	� 	�� �	� �����	� ������ �	������ �	� ����$��	� φ� ≈� .<� ���

����	��	���	� ������	� ��	�� �	� �
��	�� ��������������	�� �
����	��� ��� ���	����	� ��	�����	�	���

�������� �	� ��� �������	!� +���� �
���� �	� ��	� ����
��������	"� 
�� 
 �	��	� �����	�	��� �	�� U
�	��

����	����������������������	�	����	��������!�

�	� �����	� �� ���� �����
��� ���� �����������
�� �	� �������	�� �	� ����$��	� φ� N� �E� ��� 	��

��������	���	�N������(�����	�E )!����������	�������	�	����	�����
���	�	����
������� �	�	���

������	� 	�� �	��	�� ��
 �	���� ��� �����	� ��������	��� ����
��	� 	�� �
��� ��	��� �	�����!� �	��

���	���
��� �����	�� ��� �����	� �
��� �	�� �I�	�� ��	� ������	��	��� �
��� ��� �I�	� ����	� �	�

�	��������	�	���	���	���
�!�

�

�

�

(�)� ( )�



�����������������������������������������������������������	�

�����
������	��	�������
�������������	��
��	��	�	���	������	����������	�

� �3�

�

�

�

�

�

�

�

�

�������+�	����� �����
�������������
���� ��������
����������������������������'��� �����

,�	�φ�-��.�  ����-�+�  ������������������������	�φ�-��+�  ����-���  �

�

��
 �	���
���	��
����	���	�������&���
��	��'����	�������	���	��	���	��	��
� �	��	��

	�����	��	��	����	�������	��	�� �	���	��������	��
�������������	������	�
���������	��������	��

�������	�� ��������!� �	�	�����"� �
��� ��	��� �
���	���	� �	�� ����	���� ���� �����	��	��� �	��

��
�������� �����	�� �����������"� ��� 	��� ���
������ �	� �
����	�� �	�� ��
�����������������	�� 	�� �	�

������
�������������	������
����������	��	���	��	����	!�

� �

H�	� ������	��	� �	����	��
���	��	� 	����
�������
�����	�������	����
���	�� �����	�	���

�������	��	��	�������$��	������� 
����
�������	����
�������������	�������������!�

�

�

C. Analyse de texture 
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C. I. Limitations des diagrammes classiques 

C. I. 1. Diagrammes θ -2θ 
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C. I. 2. Diagrammes asymétriques 
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C. I. 3. « ω -scans » ou « rocking curves » 
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C. II. Choix de la technique d’analyse 
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C. III. Procédure expérimentale 
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D(008)-2212

0 12.39 0 0 -- 41.30826

5 9.57 0.08716 0.83408 -- 31.90638

10 6.38 0.17365 1.10788 -- 21.27092

15 3.34 0.25882 0.86446 -- 11.13556

20 1.51 0.34202 0.51645 -- 5.03434
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-- --

Σcol(D) = 11.95188 Σ = 3.58489 0.29994 --
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D. Autres techniques de caractérisation 

 

D. I. Microscopie électronique à balayage 
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D. II. Mesure de granulométrie 
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D. III. Caractérisation de la supraconductivité 

 

D. III. 1. Résistivité 
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D. III. 2. Susceptibilité magnétique 
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D. III. 3. Densité de courant critique en transport : Jc 
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