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Tas seuls appareils qui permettaient d'obtenir une puissance

frigorifique constante & trds basse tempdrature avant l'apparition des
3

r&frigérateurs 3 dilution &taient les cryostats 4 “He. On obtenait des

températurcs de l'ordre de 250 mK.

En 1951, London émit 1'idée que des atomes d’3He mélangés & 1'%1e
superfluide devaient se comporter comme un gaz de Fermi id&al dont le
volume est déterminé par le superfluide. Une détente isentropique effee—
tuée sur ce quasi-gaz d'3He devait produire du froid. En 1960, London,
Clarke et Mendoza proposé&rent de refroidir une solution 3He—[‘He dans un
récipient appelé bolite & mélange. Le premier appareil fonctiomnant suivant
ce principe Zut comscruit en 1964 par Das, De Bruyn—Ouboter et Taconis.

Dés 1966, des températures de 50 mK furent acteintes par Hall, Ford et
Thompson & Manchester et 3 Dubma par Nezanov, Borisov et Libourg. En
1967 Bon—Mardion faisait fonctionmer le premier appareil au laboratoire

de Grenctle 2t obtenait 60 mK.

Deruis, de nombreuses recherches rfaites en particuiier au
C.R.T.B3.7. de Grencble, noramment sur les &changeurs de chaleur 2t sur
différents moyens pour réduire le film d'%He superfiuidapermettent de
thermaliser des &chancillons 3 des températures de 3 4 10 mK. Les plus
basses températures ont &té obtenues dans un appareil a dilutiom cons-
truit par Fressati au CRTBT de Grenoble. Ce réfrigérateur permet d'attein-

dre des températures de 1l'ordre de 2 mK.

Le but de notre travail n'était pas d&'amdlicrer de tels appa-

reils cries sopnistiquéds, mais d'apporter des solutions nouvelles dans

leur Zonctionmement tout en gardant um appareillage simple.

Le cryostat que nous avons mis au point a la particularité de

= - . m -~ . 2 . - .
fonctionner sans bolte 3 condensation d'”He at d'avoir des dimensions



nous permet de le déplacer faciiement.

érant desctind 3 des &tudes nar diffraction neutrvo-

nique, il n'Ztait pas nécassalre d'avolr de grandes performances. La

température minimale earegistrée est d'environ 35 mK.
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%C HAPITRE I

I - PRINCIPE DE LA REFRIGERATION PAR DILUTION

I.1 - Séparation de phase

Le principe de fonctionnement des appareils 3 dilution est basé
sur les propriétés des mélanges 3He-4He aux tr3s basses températures. Un
mélange 3He-aHe forme une seule phase 3 coutes proportions au-dessus de
0,87 K. Pour des températures inférieures, ces solutions se séparent en

deux phases comme le montre ia figure 1.

-

température K

/______--_________ I T

-
{0
oL—L &
0 Xd 0.5
4 . . 3
He concentration molaire XD_ He
FIG. 1

DIAGRAMME DE SEPARATION DE PHASE
DES SOLUTIONS S3He _4He
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Si une solution homogZne d2 concentratlon relative en "He ¥ =
Tl
2

est refroidie de la température T; jusqu'd la température T,, elle
n-"Nn, - -
) -

se sgpare en deux phases 3 partir de la température Tg.
A la température T,, elle est composée d'une solution diluée
en 3He, X4 et d'une solution .concentrée X., plus légére gui se trouve

donc au—-dessus.

La concentration d'atomes d'“He dans la phase riche en 3He
décroft suivant l'expression :
- 3/2 -0,36/T
X, =0,85T / e
Par contre, la concentratiom en 34e dans 1a phase diluée tend vers une

valeur constante 4 T = 0 X :

= 0,0648 (1+8,4T"+9,45T”)

Cetce concentracicn limite finie est & 1'origine de 1a diiution continue.
SN - vho. : =

Aux trés basses températures, :' He 25C presque dans son &trat
fondamental et son entropie est négiligeable. I1 se comporte comme un quasi=

. . S a s 3 . . s . i
vide vis & vis de 1'"He, ce qui confére 3 ce dernier un comportement quasi-

g3zeUux.

En fait, si le refroidissement par dilucrion d'3He dans 1‘4He

ressemble 3 une évaporation, on se trouve par contre ey présence d'un

Zaz gqui. au comract avec son liquide, a une pression finie jusgu'i O K

Pression osmotique)- Si on enlédve des atomes d'’He de la phase diiuée

-~

- - " - -
par un moven approprié&, d'autres atomes d'“He de la phase concentré
traverseront la surface de séparation pour rétablir 1'équilibre. Ce pro-

cessus est accompagné d'une chaleur latente de vaporisatiom.



<t

L'entropie de la phase dilués &tant plus zrande que cslle de

la phase concentrée, la quantité de chaleur absorbée sera 2Q = T.S.

I.2 - Limite de la solubilité

. s aas 5 3
A des températures inférieures 3 0,5 K, les atomes d'“He se
comportent comme un gaz de Fermi~Dirac et la limite de cecte solubilité

i 0 K est une conséquence du principe d'exclusion de Pauli.

L'8quilibre thermodynamique des deux phases implique que
Uge = Hay oli ¢ et d se rapportent aux phases concentrée et diluée et

Hy est le potentiel chimique de 1'3He.

L3(O) est la chaleur latente de vaporisation 3 O K. C'est l'énergie

de liaison d'un atome d'3He dans un bain d'3He pur.

L'énergie de liaison d'un atome d'3He dans la phase diluée
s'3erit —E3(0). Les atomes d'3He dilués dans un bain d' He se comportant

comme un gaz idéal de Fermi~Dirac, on a 4 0 K :

Hoo = —E,(0)+kT_
"3d 3( ’ f
2
P .
ot kT. = —3; est 1'énergie de Fermi d'un gaz idéal de fermions de masse
ffecrivel® X T . ;o 3 2/3
effective m . L. varie avec la concentration X d'"He comms X .

Hao = Hq4 devient donec : -L3(0) = —E3(0)+ka.

La masse effective &tant &gale 3 2,5 fois la masse des atomes
1
d'“He, cette équarion fournit la densité numérique N,/V correspondant 3
)

la solupilitéd limite. Pour X = 0.065, la tempéracure de Fermi est 0,37 K.
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- Pression osmotlgue (Fig. 2}

superfuite

2 A
T g i_':—:
h| :Ege + 4He _::
' T T =
— — ————]
L |- =7
” = -
— ==

Considérons un récipient A rempli de liquide 3He dilué dams de

4 - - . - - 3
1'*He dont le fond est constitud d'une paroi semi-permdable ne laissant

passer

vase B

surZaces libres. La surface

le plus élevé est la preuve

que les atomes d'“He

contenant du

denriques.

Fe

On constate gu'il

liquide

superfuite en direction de A.

Si p est

point 1 est : P; = P, + hog.

que des atomes d'%He de B ont

iz masse spécifique de la solution, la

superfluide . Ce récipient est plongé dans un

*He pur de facon que les niveaux dans A et B

se produit ume dénivellation eatrre les deux

libre de 1la solution s'&tablissant zu niveau

traversé la

nression au

L'excés de pression par rapport I la pression em 2 2 iz suriace

libre de ia solutiom est # = pgh.

Cette pression 7 est la pression osmotique de la solution.
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5i le aombre d'atomes i'-“He 25t e

atomas de la solucion, on »eut écrire :

total 4’
- - 7 . _:-.: \$
Vo= N, iT = 7 E N,
N b2}
V est le volume molaire d'-“He
E est 1'3nergie movenne de la particula 3
N_ est le nombre d'avogadro.

o

La pression osmotigue 7 est la m@me que

la température T

m

la pression qu'exercerait le =m8me

nombre de mole d'un gaz parfait occupant le volume de la solution.

L'énergie movenne Z la température de Fermi est :
- 3.
E=T:\'.T:
2 x
c'est-2-dire que £ 3 la température T est dgal i :
= 2,
E. == KT. avec T < T,
T 3 z £
- . s A N . . .
Une solution contsnmant 6 5 d'~He 3 une température inférieure 3 T. 3 une
pression osmorigue donnée par :
2
TV == RT,
Pour T << T_, on trouve = = 20 =m Hg. Par compsraison, la tension de —apeur
A
de 1'-He pur n'sst que d2 0,5 o— Hy 3 0,6 K.
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VARIATION DE LA PRESSION OSMOTIQUE
DE DIFFERENTES SOLUTIONS He3_He4

EN FONCTION DELA TEMPERATURE



PRINCIPE DE FONCTIONNEMERT (fig. 3)

i
(=)
|

S L i . S
La pression fontaine é&rant faible, on admet que 1" He en dilution
’ -
<+ . . .
st entrainéd vers 1'dvaporateur 3 travers la cclomme d' He qui ne circule
pas. Si les pertes de charges dans cette partie sont nulles, la concentra-:--

a
. 2 . - -
tion en “He va varier entre la chambre de mélange et l'&vaporateur.

. ‘ . . . . 3
La figure 2 permet de déterminer la concentration X en "He dans

le bouilleur. Si&T = 0, on voit que Xouilleur

pour des températures du bouilleur comprises entre 0,6 et 0,8 K et X =

est de 1l'ordre de 0,01

0,064 dans la bolte 3 mélange. Le moyen utilisé pour enlever les atomes

d'"He est la distillation sous vide dans 1'&vaporateur. Bien que la con-
. 13 . - < - - s

centration d' He ne soit que de 1 %, le gaz 8vaporé est pratiquement de

3 . . .
1'"He pur du fair de sa grande tensiom de vapeur.

] ] i 1 ! I
5 K ! P3 torr ! P, torr ! PB/P’ Pox, !
! ! ! ! ! !
] ! ! P ! 1
10,50 ! 0,014 ! 15.10 ° ! 930 ! 99,8 !
1 ! 1 - ] 1 1
© 0,55, 0.023 , 75.10 5 © 310 99.6
v 0,60 ' 0,032 ! 30.10 ° ! 110 ! 99,1 !
1 ! ! -3 ! 1 t
, 0,65 | 0,048 | 90.10 f .33, 981,
' 0,70 ! 0,064 ! 24.10 © ' 26 ! 96.4 !
! ! IO YA bl !
, 0,75 , 0,083 , 57.10 ', 15 , 93,6 ,
! ! ! ! ] !
10,80 ! 0,103 ! 115.10 ' ¢ 8,9 ! 90,7 !
! ! Lt L2 L ! :
: 0,85 . 0,126 ; 2.10 ! 6,3 . 86,3 i
'0,90 ! 0,150 ! 4.10 - ! 3,75! 79,9 !
1 1] 1 -2 ! M !
, 1,00 ; 0,200 , 10.10 - ; 2 66,6 ;
! ! ! !

Iableau 1 - Tension de vapeur partielle dans
le bouilleur er concentration
atomigue.



REFRIGERATEUR A DILUTION

9_ pompe de circulation

— =] garde d'azote
= | baind'*He

=| 3 I

= - = 1 condenseur
= - —| [=- ¢vaporateur

= I

= =41

— - =1 echangeurs

= - 4

= A ¥ o

- =] —| bcite a melange
— #.’12:::} — -
B - == -




@5 4 + K, puis

[N

Las vapeurs sont pompeéss 3 rempérature ambiante, reiroidi

liguéfiées dans un honqﬁnseur. Le 15 lde est ensulte r'frcidi dans une

série d' ecnanoeurs avant de- penet*er i-nouveau- cans -la bholte 3 mela nge

BN evaporateur meose ao1c le débic. Il Tie 001t “autoriser qu’ une faible
concentration en e dans le gaz pompé. Eq effet, si le pourcentage en
*He est trop éleve, il y aura démixion dans les échangeurs qui devront

absorber en plus de la chaleur de refroidissement la chaleur de démixion.

II.1 - Evaporation

. . 3., b - . L.
Si on pompe sur un mélange "He— He, la quantité qui s'évapcre

est donnée par la formule de Langmuir :

2-1

q est le débit en masse par unité de surface (gem ~s )
P(T) est la tension de vapeur en torr

P ast la pression au-dessus. du bain en torr
'3 . .3 P3(T)-Pg3 -2 -1
Pour 1'-He : 93 = 33,65.107 ————— umole cm s
=
vl
P, (T)-P - —
q, ,26.10 S 08 ymols cm s 1
e |
vT

-
(V3
-
]

Pg3 €T P, Sont les pressions pertielles de 1'“He er de 1' “Je au-dessus du

bain. La concentration molaire du gaz sst :

43
Xa - q, + q
3 4
et p03 Xpoy poa (l_k)po

La quanticé d'héiium qui s' évapore est domc :

(T .
al ] -z -1
457q, = 33.103 3 ¢ ymole cm s

Pour des températures inférieures i 0,8 K, 7, est faible devant P5 et on

peut le négliger.



Finalement, la quancité gul s'évapore est :

A umole s

A est la surface d'évaparation -
- s -1
Pour T = 0,7 K et un débit de 50 pmole s ~, on trouve :

’

P,(T) - By = 1,27.10 " torr si A = 10 em”

b,

P3(O,7 = 6,4.10—2 tory, c'est-i-dire que PO est pratiquement é&gal & P3(T).

La pression au—-dessus du bain est donc égale i P3+P4.

Si Xm est la concentration en masse, la concentraction atomique

vaut :
4Xm
X =
a 3 +X
m
Film superfluide
On voit sur le tableau 1 que, pour des températures du bouilleur
infdrisures 3 0,8 K, la concentration de 1'3He dans le gaz dvaporé dépasse
0 .

Au gaz s'évaporant s'ajoute le film d'AHe superfluide qui se
vaporise dans les conduites de pompage faisant décroitre laz tenesur en 3 fe.
Son débit est proporticnnel au périmdtre mouill&. I1 est de quelques dizaines
de mole cm—ls—l. Cette vitesse est pratiquement indépendante de la tem—
pérature et peut varier d'um facteur 10 sur les métaux suivant 1'&cat des

surfaces. Elle est minimale sur les verres.

Si on travaille 3 basse température, le gaz 8vaporé est riche
en “He mais la tension de vapeur &tant faible, le débit du film fait
s
- . - - -« ~
croltre la tepeur en He. A haute température, la temnsion de vapeur de

4 . 3 .
1' 'He se rapproche de celle de 1'“He et sa concentration augmente.
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Les meilleurs ré&sultats sont cbtenus pour des tampératuras de

1'3vaporataur de i'ordre de 0,6 3 0,3 K.

Il existe deux solutions pour limiter le film : soit en réduisant -
la périmétre mouillé par 1l'utilisativn d4'un diaphragme, soit en évaporant
le film par chauffage avant qu'il ne péné€tre dans la conduite d'aspira-
tion, ce gaz &tant ensuite recondensé par un moven approprié&. Pour des
réfrigéracteurs i grandes performances, le brulage du film permet de
circuler 98,5 Z d'BHe.

IT.2 - Echanges de chaleur

Par atomed?He, 1'enthalpie de la phase dilude &tant plus grande
que celle de la phase concentrée, il est possible grice i des &changeurs
de prérefroidir 1'3He réinjecté jusqu'aux plus basses températures, le

processus de dilution devenant alors continu (fig. 4).

II1.2.1 - Résistance de Kapitza

A basse température, l'énergie &changé entre 1'hélium et umn
solide se fait par 1'intermédiaire des phonons. L'é&change de chaleur par
rayonnement acoustique suit une iol sembiable 2 la loi de Stefan, suivant
laqueiie le flux d'énergie est donné par :

= a(T.__,A--Tl4

)

0o

Si les tampiratures sont telles que Tq-Tl = AT << T,, la loi prend la

forme :

-% = 4qT7AT _.%2
X
° 1 2 ., .1 - P .
By = 7 ca K W " est la résistance de Kapitza.
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Echange de chaleur entre les solutions diluée et concencrée

par l'intermédiaire d'une paroi

Solution diluée

Solution concentrée i:;/:;/’

T, " Paroi - T,
-~
f//'r/

On peut supposer que la température de la paroi est homogéne at &gale &

T .

P
. . co Q 4
Echange paroi-solution diluée : -— =0o (T -T.)
Sd d*’p d
o . .0 , 4
Echange paroi-solution concentrée : & = o (T -T )
c ct’e p
En éliminant Tp’ on obtient :
é _ Sch'acad (T & T 4)
"SesSs.a. d
Scad+sdad c
oo
. c d
S1 Sd = Sc et O = ==
c d
. i
Qb -2 =1
L (T, -T;) ergcm ~ s ‘
L i

a est le coefficient d'échange superficiel.

Pour le cuilvre et 1'3He oy = 3,6.104 erg cm-z s-1 K-4
ac = 1,.’25.104 erg c:m-2 s-1 k-4
. @ = 0,93.10%

Q

Les valeurs de-§ et de o sont données sur la figure 5.

Par exemple. pour une paroi & 55 mK en conract avec la phase diluée 3

30 mK, i'énergie &changie est :

-1

(7]~

-
=0,1 ergcem ~ s

.42 - - - -1 .
c'esc-a-dire que la surface nécessaire pour transmettre 1 erg s serailt

< 2 - . . .
de 10 cm”™. Pour des températures 10 fois plus faibles, il faut une surface
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d'échange de 10 a”.

on thermicue et viscosité (fig. %)
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=
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Ces deux grandeurs diminuent 1l'efficacité des &changeurs,

-t

a -.ant plus qu'elles augmentent vers les basses températures.

La viscositd de 1'hé&lium 3 concentrée et dilude A trés basse

température est de la forme :

7 -

- =1 -
oi v = 2.10 / Nsm - pour la phase concentrée et 0,5.10 Nsm ~ pour la

phase diluée. Le réchauffement par viscosité vaut :

36,86 cm3 mc:le_1

6,4 2, V_ =

V est le volume molaire, sour la solution concentrée : VC
- 4

. erq - ~1 3 ~ .
et pour la solution alluee-VD = 27,5 1 cm~ mole, pour X

430 cm; moie -.

n

. cr 5 . 128L
Pour un tube de dismétre d et longueur L, l'impédance Z = 7 -
. . . P - - . 7d
Pour une section ractangulaire de cdeds a at b, 2 &tant la plus grand
o . 12L
dimension, Z = -3
ab~

La conduction thermiqus est donnée par :

-5 -1 g -

1 . . -5 1
avec A m - pour la pnase concentrée et 30.10 ° W m = pour

[]
(93}
(%)
=
o
=

la phase Ziiuée. Le réchauffement par conducrion est :

9
_ dK N o
Qc = L in(l + AT/T

. - -4 . -1.2 .
Qv est proportionnel 3 Ld et Qc est proportiomnel 3 L "d~, il est tou-

jours possible de réduire Qv+Qc en augmentant la longueur et le diamétre



VISCOSITE ET CONDUCTION DES 2 PHASES 15

FIG.6
3 L Y i i ‘\\i R I [ & ] ] ] L} 5
10F \ \ 110
\\ \\ . -
\\ \ —
O Nenes s <
~~ i \‘\ \\\ ¢ Tz F;E ’
0 \ A} U
D_ \\ \\ K |m
2 o
~ | .
3 2
x
4
10
3
<10
p 1 1 ? T I ' ! T B
10 100 mK 1000

A tres basse température,ia viscosité suit une loi en 1/T “lide au
liquide de Fermi, @ haute température elle se rapproche de celle

d'un gaz enVT. )
La conduction thermique varie comme 1/T & tres basse temperature

et comme VT lorsque la température augmente.
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des dchangeurs mais oan =25t généralement iLimité par les dimensions du

calorimatre.

IT.4 ~ Puissance frigorifique

Le niveau de sé&paration de phase restant le méme, le nombre o
d'atomes d'3He qui arrivent dans la boite @ mélange est &gal au nombre
d'atomes qui remontent vers l'évaporateur. La température est maintenue
constante par l'apport de chaleur Q. L'entropie de l'aHe est nulle et les

processus sont rdversibles. On peut &crire :

A 7 .
Q= n3 TL?d(T) - SC(T)!
OnaG=2% o= u + PV =TS =H - TS, c'est=a~dire :
H = N3u3 + Na“a + TS
8VeC H3. T By
Hie T Mg

qui est la condition d'&guilibre thermique entre les deux phases.
La chalsur latsncte de diiution isotherme ast :

-H_(T_.)

.=-.'"{ \
Q= 1y !Fd‘TBM’ ¢ B

| S——

. 3 . ~ s = :
Si 1'""He arrive dans la bofte 3 mélange 3 la températurs Tc‘ il apportera

une quantité de chaleur telle que :

La quantité de chaleur 3 fournir pour maintenir ia tempérarure constante

sara :



o
[=ar]

-

c'est—d-dire Qf = ﬁ3 in(TBM)-HC(TC)E

— -

- B ot Py . s
Pour des températuras £ 100 mK la chaleur spécifique de 1'7He pur est a

P=20"1

C. =257T Jumole ! K !

Pour la phase diluée le long de la courbe de séparation :

-1 -1
C3d = 107 T J.mole K

dH = TdS + VdP et dP = O
T

H (T) = H,(0)+ [ C._dT

3 3 d 3

2 -
= H3(O) + 12,5 T7 J mole 1

H3(O) est l'enthalpie 3 T = O de 1'hélium trois que nous prenons &gal 3

z8ro. A la séparation de phase, on peut &crire :

c c d d d
] _— = -
c'asg—3-dira Hd Hc + T(Sd Sc)
T 1 -
avee 5 = [ ¢, %L < 25 T J mols K 1
c b 3T
Q
T
_f dT _ - <1 -1
Sd = | C3d T = 107 T J mole K
0
. 2 2 2
On obtient : Hd = 12,5 T + 107 T- - 25 T~

9 -1
H; = 94,5 T~ J mole ~

On aura la tempérarure limite quand 1'apport de chaleur égquilibre 1a puis-—

sance frigorifique :

Ié = 4, [95 T%M-IZ,S TiJJoule
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Pour une antrés de chaleur donnee,

la temperature sera minimale

{
w
e
]
)

. Dans l'hvpothadse ol la puissance parasite serait nulle, i

ce qui montre qu'il faut refroidir le plus possible 1'3He avant qu'il
pénétre dans la boite & mélange si on veut atteindre une température mini-
male.

Echangeurs de chaleur parfait

Considérons un &changeur continu constitué de 2 tubes concen-
triques :

._— ~ ' + Td -
x .. .. | Concentré [ dilué
) Te o4
- . TTTT Tl o
. -

-~
L
-

est le périmdtre du tube intérisur,

=3

ia température da I i

. g la paroi qui
s
sépare les deux phnases.

La quantité de chaleur &changée est :

A9 4
5w - %aTy ~ T30
A 4
s.bx & (T, - T_ )
. L
s s AQ d 4 4 4
c'esc-d~ i T 7. = ~ oy s
dire : — = a_a, ( c T,) 3 (T Td )
4 .
a (T~ -~ Td ) pdx =



iv
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Cc et Cd sont les chaleurs spécifiques.

Si 1'échange de chaleur est parfait, c'est-d-dire que toute la

chaleur cédée par la phase concentrée va 3 la phase dilu@e, on a 1'&galité

L2 2
alc = de
dT
o 2aT —C = 4l @2
d'ol nalT ——= 0o .0.T, le (b)
a P[‘l-(i)]
m b
en posant A —mm—————
na
ch
on obtient : —= = Adx
T 3
c

En intégrant de x = 0, le point ofi la phase concentrée pénétre damns la boTte

i mélange 3 x = L, oli L est la longueur totale de l1'&changeur :
-2
2L =T 7{Q) - Te L

TC(L) est la température du bouilleur de 1'ordre de 0,7 K, si on néglige

les apports de chaleur, TC-Z(L) peut &tre négligé puisque

TBM > 0,36 TC(O)

c'est—-3d-dire :
=2

Toy = 15,4 AL

. PR .a, 2 =2 . -
S1 on néglige le terme (EQ = 5.10 ~ et Lp = ¢ &tant la surface totale
d'&change, on obtient une expression reliant la température de la bolte 2
mélange aux caract@ristiques de l'&changeur continu dans le cas idéal :
T 2 _ 6,4

BM 4oy
m

ajs

= 6,4 RKm %



movenne de Hapircza.

est la ré@sistivicé

-
A= 7
“m O
m
rdéalitéd, il » a touiours une entr3e de chaleur dans la
En raalite, 1
3 mélange. Si la surface d'é&change est infinie, IC(O) = TBM et :
2 -2 0
T =1,22.10 ~ <+
BM ’ n
Finalement, on obtient :
2 , n 29 1a4"2 A }
TBM 6,4 RKm = + 1,_.....0 Q_
M el
i

. . =} ;
n est exprimé en moles R . 2.4.=1 G en m?

ette formule montre gque pour obtenir une terpérarure minimale dans

(%]

oite 3 mélange, il faut avoir de tr@s zrandes surfaces d'&changes.

o*

ia



CHAPITRE I1I

I - CARACTERISTIQUES GENERALES DU REFRIGERATEUR

I.1 - Crvostat (Fig. 7A et 7B)

Le cryostat que nous utilisons mesure 1,2 m de hauteur et a un
diamétre extérieur de 40 cm. Le vase 3 4He et la garde d'azote ont chacun
un volume d'environ 20 litres. L'enceinte i vide est garnie sur le plus
grand diamdtre d'une enveloppe de superisolant de 15 mm d'é&paisseur.
L'autonomie est de troils & quatre jours. La partie dilution que nous
avons congue est 3 l'intérieur du cryostat et introduite par le haut, ce
qui nous a imposé un diamétre maximum de 83 mm pour la partie haute et

seulement 72 mm pour le passage du calorimétre.

Ce cryostat étant prévu pour &tre placé devant les faisceaux
de neutrons de 1'ILL, il fallait laisser suffisamment de place entre la
partie inférieure de la dilution et le fond du cryostat afin que les

chantillons éventuels se trouvent bien dans 1'axe du faisceau. Un échan—

D)

geur &tant posé au-dessus du calorim@tre, nous avons réduit sa hauteur au
maximum de fagon 3 ce que cet &changeur puisse baigner dans 1'h&lium

lorsque le niveau est tr&s bas.

L'ensemble de la dilution se trouvant i l'intérieur du calori-

métre est donc trés compacte : 17 cm de hauteur pour 6 cm de diamétre.

1.2 - Fonctionnement — Amorcage de la dilution (fig. 8)

Le circuit est rempli avec un méiange 3He-4He dont les propor-—
tions sont calculées de fagon qu'd l'équilibre 3 basse température, 1'3He
occupe tout le cGté concentré et que la séparation de phase se trouve
dans la boIte 3 mélange, le cOté dilué devant Stre rempli de mélange 4He—3He

cr s . - A
dilué jusqu'id un niveau convenablie dams 1'évaporateur. Pour amorcer la

N b
wey
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dilution, on abaisse la pression au~dessus du bain d'iHe de fagon 3 obte-
nir une température de 1'ordre de 2,5 K et on fait circder le mélange
3He—4He en réduisant la pression dans 1'&vaporateur grace 3 une pompe se
trouvant 3 lavtembérature a&éiante. La condensation du mélange 3 réin-
jecter se fair dans un &changeur qui baigne dans 1'4He d 2,5 K. L'8vapo-
rateur commence 3 se refroidir dés qu'il se remplit de liquide, provoquant
la séparation de phase 3 ce niveau. La phase riche en 3He, plus légére

se trouve au-dessus, elle est pompée rapidement et réinjectée du cdté
concentré. Dans la partie se trouvant entre la bofte 3 mélange et 1l'&vapo-
rateur, il ne reste plus que du mélange pauvre en 3ge. Quand le circuit
est entiérement rempli de liquide, la pression partielle de 1'3He devient
trés faible et le débit déecrolt. I1 faut alors chauffer 1'évaporateur i
une température suffisante pour aveir un fort débit, c'est—3-dire une

puissance convenable.

2
. . - =+ . -~
On laisse la pression remonter sur le bain d' He jusqu'a la
pression atmosphérique, la condensarion du gaz réinjecté peut alors se
faire dans l'échangeur gazeux.
Le processus de dilution continue dans la boite 3 mélange qui
se refroidit jusqu'd ce que les apports de chaleur équilibrent la puis-—

sance frigorifique.

Temps de mise & froid

Le vide d'isolement est obtenu grZce i une sorpe Alcatel

(14 m3h-1), couplée 3 une pompe 3 diffusion d'huile.

La pression du gaz résiduel doit &tre assez basse pour que le
libre parcours moven des molécules soit au minimum de 10 fois la dis-
tance entre les parois. La conductica devient pratiquement nulle lors-

. . . -5
qu on atteint ume pression de 10 torr.

Un pi&ge 3 charbon 3 la température de 1'hélium permet d'amé-

liorer ce vide pendant le fonctionnement.
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Pendant le remplissage de la garde d'azote, le vase 3 "He et le
[RER] b}

caiorimarra sont sous 1 atmosphére d'héiium gazeux. Aprés 3 heures, 1'in-

orimétre est i la température de l'azote .

Le transfert d'hélium liquide dure 1 heure envirom, le calori-

mécre étant 3 4 K 3 la fin du remplissage.

o
. . - . 2

Nous disposons de 30 litres de mélange dont 5,5 litres d'"He,

qui sont stockés dans un ballon Etanche de 37 litres sous une pression

e 0,3 Atm. Cette dépression empéche le gaz de s'échapper en cas de

[ =5

uite. La condensation de tout le mélange se fait en 5 ou 6 heures, c'est-

i-dire qu'il faut environ 10 heures pour obtenir la température minimale

dans la boilte 3 mélange.

I.3 - Syscéme de pompage

1) Circuit de vide pour le pompage du ca.orimétre

Nous utilisons la pompe décrite précédemment. Lorsque le vide

. -6 .. . - -
25t volsin de 10 torr, le calorimétre est isolé et on arréte le pompage.
L'étanchéicé entre les différents &léments est faite avec des
joints indium de i mm de diamétre, enduits de graisse & vide Apiezon et

serrés par vis—écrous-.

2) Circuit 3He—4He

Ce circuit est entidrement &tanche. Nous urilisons une pompe

3

Alcatel dont le débit est de 30 m h-l. Le systéme est comstitué de 4 tubes

de diamétres croissants depuis les parties les plus froides.

Les liaisons cryos:ats—pompe sont faites par raccords Leybold
et vamnes Vat en aluminium. Les diamdtres et longueurs des tubes sont

donnés sur la figure 9.
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Stanches par une soudure étain. Le volume intérieur disponible est de

2z cm3 et la surface libre du liquide de 17 cmz- D'aprés ce qui a &té dit
précédemment, on voit que cette surface ast surdimensionnée, mais elle
permet de garder une bonne stabilité malgré les variations dues aux chan-
gements de régimes d'ume part, d'autre part elle doit avoir ume capacité
calorifique suffisante pour refroidir la phase concentrée qui descend

vers la boite & mélange.

La partie inférieure filetée permet la fixation d'un &cran de
thermalisation. Des fentes latérales permettent le passage de divers
capillaires at fils de mesure i l'intérieur de cet &cran. Pour limiter
le débit du film d'AHe superfluide, nous avons placé un diaphragme en

iaiton de 1,25 om de diamétre.

La résistance de chauffage est constitu&e par un fil de constan-—
tan de 0,3 mm de diamétre et de 10 m de long, torsadé& et enroulé entre
deux plaques de cuivre soud@es i 1'&vaporateur et baignant dans le liquide.
La valeur de la résistance est de 65 ). Une deuxiéme résistance de chauf-
fage de 630 Q est collée sur l'&vaporateur. Un trou central permet de
fizer le bouilleur sur la bride supérieure du calorimétre par l'intermé-
diaire d'un tube de fibre de verre de 0,5 mm d'é&paisseur et 6 cm de long.
Ce montage tr8s souple permet d'amortir les vibrations vers les parties
plus froides fixées sous 1'dvaporateur. Ce tube est collé avec de la

stycast.

IT.2 - Bolte 3 mélange

Elle est fix&e & 1'&vaporarteur par un tube de kapton.graphité
de 0,5 mm d'épaisseur. La conduction thermique de ce matdriaun &tamnt trés
faible, 1'apport de chaleur depuis 1'évaporateur est négligeable. Pour
un diamétre extérieur de 3 cm, la bofte i mélange contient 11 cm3 d'hélium.
L' He réinjecté arrive par le haut. Un tube plomgeant au fond permet aux

3 sq o« =
atomes d'"He dilués de remonter vers 1'3vaporateur.
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o “ond de la bolte i mélange a €té argenté et fricté avec de la
. - Q
soudre d'arzent compact@ i 30 I. La taille des grains est de 700 &, ce

")_1
qui donne une surface d'dchange de l'ordre de 1,8 m™g .

I1.3 - Circuit de réinjection - Impédance

-

Le gaz réinjectéd doit &tre liquéfié et refroidi jusqu'i la tem-
pérature de 1'dvaporateur avant d'entrer dams les &changeurs situés avant
la boTte 3 mélange. Ces différentes opérations ont lieu dans les é&léments
sulvants :

1) un échangeur i 4,2 K servant de prérefroidisseur

2) un condenseur oli le gaz est liquéfié

3) une impédance pour détendre le liquide

4) un échangeur de chaleur 1ié & 1'&vaporateur
Dour abaisser la température de l'ambiante 3 4,2 K, nous avons simplement
enroulé un tube de laiton au-dessus du calorimétre. Ce tube de diamétre
[

1,5 ¥ 2 mm a une longueur de 1,5 métre.

I1.3.1 - Echangeur gazeux — Condenseur

Nous avons remplacé la bolte de condensation 3 1 K traditiomnelle
par un 8changeur placé dans le haut du calorimé@tre. Pour des raisons évi-
dentes, nous l'avons appelé& &changeur gazeux. Ce montage permet de Suppri-

mer un groupe de pompage et umne sortie sur le cryostat.

Cet échangeur est constitué de deux tubes concentriques en Cu-Ni,
enroul&s sous forme d'hélice et fixés d'umne part et 1'évaporateur et 3 la
bride supérieure d'autre part. Cet &changeur mesure 5,5 cm de diam@tre, sa
hauteur est de 4 cm, la longueur des surfaces en contact est de 58 cm.

Le gaz pompé depuis 1'&vaporateur passe dans le tube intérieur de diamdtre
5%5,5 mm. Il refroidit et liquéfie le gaz réinjecté qui arrive 3 4,2 K
dans le tube extérieur 3 contre courant. Ce tube a un diamgtre de 6x6,5 mm.

- - 2 .
La surface d'échange est de 100 ecm™ environm.
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Efficacité de 1l'Echzageur

On peut é&crire le débit sous la forme :
. -1
Q=p5v S mole s

v est la vitesse d'un atome dans le tube, S la section du tube et p la masse

volumique du gaz.

Pour franchir la longueur L, un atome met un temps t tel que :

Le temps de transit d'une molécule vers une paroi est :

22

T
% est la distance 3 parcourir

k . - P . 2 -
= aest la diffusivité thermique en cm™s
=

1]
He

. P ; .. -3
chaleur spécifigue, k = conductivité thermique, p est exprimée en mole cm ~.

Des calceuls fait par M. Brochier pour un tube dcnne :

T s =y r ast le ravon du tube
Pour 1'3He concentrée : k = 2,27.10_5 To’745 Wcm.-lK_l

2 _ n -1_-1
Cp =3 R = 20,8 Jmole K

L'efficacité de 1'&changeur peut &tre dé&fimi par :

2
_Lk 24 7

Qc

t
T

Pour un d&bit de 30 Pmnle s-l et une longueur L de 58 cm, cn trouve :

= 60.

et
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Perte de charge

A
v 1B ]
T | -
- : - N [ :.
' | i
¢ D.t : I
=0 : P - Pl r
. - : .
. . - ~ i
. ' - ' ) . i
v l Ll
! x | !
|
) L R

Si on désigne par p la pression dans une section S5 i une distance x de 1'entrée
4, la perte de charge au voisinage de S pour le gaz est donnée par la formuie

de Poiseuille :

_Egalgg Qe ces
dx z N ncg
d

0 est le débit en volume dans la section S.

L'2coulement &tant assez lent, on peut le supposer isotherme.

. PR - . B, ¥ £1 . .
Si inest le débit du gaz 3 la pression moyenne — 5 » la loi de Mariotte
permet d'écrire : -
Q_% "4
Q
n 2p

N est indépendant de la pression, 1'intégretion d'une extrémicé du tube 3

1'autre donne :

N

2 128L
o TP T T2 N Gule*ep)
c'est~3-dire : i

_ l28L
bp==—7n0q,
nd

En fonctionnement normal, la température du gaz 4 la sortie de l'échangeur
est voisine de 2,5 K. Pour une température moyemne T = 2 K, le coefficient

de viscosit8 vaut : 7 = 25.10-6 poise. L = 64 cnm et Qm = 30.10-6 mole 5—1

ou 0,672 cm3 s_l. On trouve Ap = 0,7 barye ou 5.10-4 torr. La perte de
charge est trés faible. L'efficacité de cet &changeur pourrait &tre améliorée

en augmentant sa longueur mais nous sommes limités par les dimensioms dr
calorimdcre.
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N¥ous avons vu que, pour échanger la pulssance nécessaire, il
faut augmenter la surface d'échange tout en minimisant le volume er les- -
pertes de charge afin de ne pas provoquer de réchauffement du fluide par _
frottement visqueux. Il faur aussi une faible section du flux pour ne pas
favoriser les effets de conductivité thermique 3 travers la colonne

d'hélium.
On résoud ces impératifs presque opposés en employant des métaux
sous forme de poudre fritté@e qui procure des surfaces maximales par unité

de volume.

a) Les échangeurs discrets

Le type le plus classique est constitué d'un bloc de cuivre
contenant un volume pour chaque phase. Chague volume est rempli de poudre
frittée. On peut mettre plusieurs &changeurs en série reliés entre eux

par des tubes de faible conduction.

b) Les échangeurs continus

Ces &changeurs sont & contre courant. De géomérrie variée, ils
peuvent étre en plastique, 3 poudre fritté&e ou formés de 2 tubes concen-
triques. Les meilleuresperformances sont atteintes avec des échangeurs 3
poudre d'argent. La tzille des canaux et des grains de poudre ast ajustée
en fonction de la température. Les surfaces d'&changes sont de plusieurs

. 2
centaines de m -

Entre 1'évaporateur et la bolte 3 mélange, nous avons placé

deux échangeurs.

Un premier échangeur continu est fixé& au bouilleur et constituéd
de 2 tubes de Cu-Ni concentriques, enrculds sous forme d'ume double

spirale piate de telle facon que les sorties se trouvent toutes deux sur

le diamé&tre extérieur.



(fig.13), réalisé& avec de la poudre d'argent dont la :aille des zrains
est de 1 uy. Cette poudre est frittée 3 la presse d 750 kg cm—z, ce qui
donne un compactage de l'ordre de 60 . On obtient ainsi Zeux plaques
d'argent de 3,3 g que l'on fait adhérer 4 une feuille d'argent de 0,1 mm
d'&paisseur en les maintenant pressées dans un four 3 200°C sous une at-

mosphére d'hydrogéne pendant une heure.

L'ensemble est ensuite placé entre deux couvercles en lairon,

1'8ranchéité &tant obtenue par ume soudure 3 1'é&tain.

De dimensions réduites (3xl,5x0,6 cm), cet échangeur offre une

- . . . 2
surface d'échange voisine de 3500 cm”.

Thermalisation des &chantillons

Deux circuits constituds par des capillaires de Cu-Ni de 0,1 mm
de diamétre inté&rieur permettent d'introduire de 1'7He gazeux depuis le
haut du cryostat afin de thermaliser les &chantillons isolants ou sous

forme de poudre.

2
Cet “He est d'abord liquéfié dans le bain principal, il est en-

suite thermalisé& sur les &l&ments suivants :

1) A la température de 1'&vaporateur ol il passe dams un tube
rempli de poudre de cuivre frittée. Ce tube de diamétre 1,5x%2 mm est placé

dans une gorge pratiquée sur 1'évaporateur, sa longueur est de 20 cm.

2) Dans une plaque en cuivre placée entre 1'dchangeur continu
et l'échangeur discret. Cette plaque a &té argentde et comporte 3 volumes
de poudre d'argent frittée de 0,3 cm3. Elle est refroidie par 1'3He dilué

qui remonte vers 1'é&vaporateur.

2 4 i S .. . . .
3) L' 'He est enfin refroidi dans des tubes remplis de poudre de

cuivre frittée fixés sur la bolte 3 mélange avant de pénétrer dans

1'échantillon.

co



~
.
e

Du fait de la tr2&s zrande vicesse de propagation de chaleur
dans 1'7He superfluide, les différenrts points de thermalisation sont
séparés par 2 m de capillaire enroulé en hélice. La longueur de chaaue

circuic est de l'ordre de 6 3 7 m.

II.5 - Mesure de températures ({figs. 14, 15, 16, 17)

Thermométres 3 semi—conducteurs

La variation de la résistance d'un semi-conducteur donne un
moyen simple de mesiure de température. Nous utilisons des résistances

au carbone dont la résistance croit guand la température diminue.

Ces résistances ont une fzible capacité& calorifique. Leur temps

de réponse rapide les rend trés sensibles aux variations de cempératures.

Afin d'avoir une bonne thermalisation, nous enrcuions la résis-
tance d'un fil de cuivre trés fin er nous la collons directement sur
1'élément 3 mesurer 3 1'aide de vernis Gemeral Electric. Pour des tempé-
ratures voisines de 1 K, nous utilisons des résistances de 10 et 47 Q

Allen~Bradley (Echangeur gazeux et &vaporateur).

Les températures plus basses sont mesurées & 1'aide de résis-
tances speer de 100 Q, dont le temps de réponse et le contact thermique
sont améliorés par usinage sur une polisseuse. On obtient une résistance
plate de 0,33 mm d'épaisseur environ. Sa valeur est multipliée par 6 ou 7.
Ces résistances ont &t& &talonnées jusqu'3d 5 mK. Elles sont colldes comme

précédemment. Une feuille de kapton de 10 y permet de les isoler.
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1 - ESSAI AVEC IMPEDANCE Z = 1,4.1011 cm_3 ~ Durée 27 heures

. g ] T ] ] ! ] i !
1 !Pressin! ! R L !Chauffage! 100 Q !Tempé-!
! Tamps 'du bain!P. d'injection!P. d'aspiration!’changeur!Bouilleur!bouilleur!Boite alrature!
1 ! helium! ! ! gazeux ! ! 'mélange! B.M !

1 ! ! 1 ! V- !
heure)' (2) (g) \ (tor)  , (@, (D, (@) | €D (@K,
1 1 ! 1 1 ot
Yol ! es0 , 0,06 ., 49 , S& , 0 . 0,9 4000,
.. 1,5 , 200 ; 600 , 0,2 ;192 | 310 - 1,55, 650 ,
, 3 1000 , 500 N 0,16 . 227, 83 - 3,5, 200,
R R 460 X 0,15 . 543, 685 8 ;5,9 , 110
N 450 X 0,2 . 348 | 409 - . 83, 80,
A 480 ; - , 3715, 480 9 p 8,7, 75,
.8 - - X - . 371, 453 - 11,6 0 57
;o - 380 X - , 365 | 464 | 5 12,8, 52,
A S R 320 X - , 355 , 458 | - . 13,4 7 50
;o120 - 330 , - ;350 , 454 | - Pt =0
M T 340 : - T 349 . 460 | 0 . 13,5 0 =
A 350 X - . 346, - 459 | - v 13,4, -
o ! 10 ! 1000 ' 0,4 Yoo b o303 Y 0 b o1,55) eso !
;0,3 140 - X 0,1 ;193 | 557 | 0 , 1,55, 650 |
P05, - 950 X 0,2 . 202, 1156 0 ;L7 580,
L 07 = 770 i - , 200 | 1054 8 , 1,8 520
Loy - 680 : - , 206 | 964 8,6 , 1,9, 430
.2, 120 550 X - , 3718 | 487 | 86 , 8 | 80,
;2,5 , 400 | 460 ; - . 378 |, 487 , 8,6 | 10,6 , 60 ,
. 3, looo 400 X - . 370 ., 455 , 8,6 , 9,7, 67,
P33 - 380 i - . 367 | 45k 9 p 12 550
P33y 370 : - , 360 451 9 p 12 55
C BT - 360 : - , 362 450 9 ;12 55
P S S 360 ; - ;354 448 12,2 12,5, 53
P o3 = 400 ; - , 351 [ 431 12,2 13,1, 51
P 53, -, 430 ; - ; 356, 428 | 10 13,4, 50,
6 = 450 ; - . 349 . 438 ;10 . 13,4, 50 |
.8 = 500 ; - , 320 , 43 | 10 . 13,5, 50
P9 =y - ; - ;318 435 8 . 13,7, 50,
1 1 1 1] A 1 1 L 1 1 e
] 1
L2, - . 880 f 0,25 . 69 | 358 ' 8 | 83 80,
X 722_ LT 900 ; - ; 68 , 356 8 ;82 80,
1 22,5 400 760 ; - . 150 , 38 , 11 ! 9, 713,
; 23, 300 670 : 0,22 , 180 | 405 | 11 : 10, 65,
-y 23,5, 280 650 ' - , 192 | 410 | 12,5 | 10,1 64
_yp %4, 260 660 ' - , 320 | 40 | 12,5 | 9,6 70
"y 24,5 | 250 630 : - ;o325 449 5 ;10,1 6
- 25, 250 610 X - . 328 | 458 | 5 , 10,5 63 |
;26 190 560 ; 0,2 .34, 428 12,5 9, 73,
;27 120 480 X - , 363 |, 438 12,5 | 10,3 63,
! ! ! ! 1 1 1 ! ' 1




[MPEDANCE Z = 6,5.10

Soupape de sécurité sur injection réglé

1

I

e g

O

cm - - ler essai, duréde 24 heures
& 1000

[

1

1

1 ]

‘Pression, Pression Pression ,Chauffzge,, A ‘Température |
sHeureiJouridu bain Ed'injeCCionid’aspiracionsBouilleuri 00 = B'M's B.M. :
t(haan ! ! (g) ! (g) ! (torr) ! (my) ! (K3) ! (mK) !
; i B i ! ! ' ! ;
13,45, . 300 - : 0,4 , 0 , 2,6 300
5,13, ;250 500 . 0,3 ' " 9,9 ' 63 X
T , 200 460 0,25 A ; 55 X
1 8,45, , o0, 370 " . 12,3 56,
11, , 1000 440 | " ' " o l4,4 ' 47 ,
12 "y 480 " "y 13,30, 0
a0 . 520 ; 0"3 Lo ig,s ; a
! ! ! ! ! ’ ! ! ! !
|14,45| ! 11 ! [14 ! 0,22 ! " ' " 1 n ;
115 ¢ " : 750 ; 0,25 " N X 47 X
115,15, " : 820 ; 0,3 ' " , 15,9 , 42 .
115,30, " 760 " "y 12 ! 55
|4.6 ) ) " ) 570 " " ! n . 12’5 ' 52 ;
|16,30! ; 1" : " ; " ; " . 12’7 ' 51 ;
'16,45' ' " ! n ! " . "w : 12’4 ; tr ;
'17 ! ' 1" : 580 ' " ; n ' 12’7 ' " ;
117,15, " : 590 Y " ) " ;11,8 ' 52 :
. 17,30' : 1] : " ' 1] ' " . " ' " '
117,45, , " ; 600 . " . " ;11,3 . 58 .
117,50, vt 700 " oy 1,7 53,
118,15, " ; 900 ; " ) " ; 12,6 ' 52 .
.18, 30, " ) 840 1 " . " y 12,4 \ 53 .
21, ;" ;1000 1Ouverture soupape , 12,7 ' 52 '
123, ¢ 500 740 . 0,25 " ;12,8 ' " '
123,50, ;200 520 ! 0,2 X " ;12,9 ) 51 y
1 0 ;180 540 i " ' " y 13 , 50 '
1 0,10, ;160 570 ; 0,17 " , 12,8 ' 51 '
1 0,304 ;150 590 ; 0,18 " , " ) " '
¢ 0,43, y 140, 620 ; " y 10 ;15 ' 44 ;
L ¢ 120, 520 ; 0,17 " 15,9 y 42 )
1 1,10, y 110 300 ' " ' " y 16,7 . 41 '
v 1,25, " 480 ,2 ' " y 17 Y 40 )
1 1,40, ;320 " ; " 1 " y 17,4 ' 39 1
P2y ; 850 " ' 0,22 " , 18 Y 37 '
1 2,15, ; 1000 " ' 0,25 " , 18,8 ' 36 .
1 2,30, " ' " X 0,2 ) " ;12,6 ) 52 '
; 2,45£ ; 1" ' " ; 1] ' " . ].2,8 ; " s
" ! . ! ! ? : :

i 3 i ; i 3500 ; 0,25 ; " ; " ; " ;




-3

a2

Soupape de sécurité réglée 4 1500 g

MPEDANCE Z = 6,5.10'1 cm - - 28me essai, durée 100 heures

!

- - ‘-D -
!Heure!Jour!‘ressmn

, Pression

]

! . ! - ! ! .
y FPression  Chauffage,,q, ~ B.y. | lempérature

!
1

. ; rdu bain id'injection;d'aspirﬂtioniBouilleur! ; B.M. i
! (h.mn)! 1o (g) ! (g) ! (torr) ! (ma) ' (K3 ! (mK) !
1 ! ! 1 ! v ! ! !
i Tl ! z i z ! z
111,35! 9 ! 1000 ! 1000 ! 0,3 ! 6 125 ! 300 !
113,35! ! "o 450 ! " ! 10,3 !t 13,1 ! 51 !
114,40! ! " ! 455 ! " ! " ! 13,8 ! 30 !
115,151 ! "o 470 ! " ! " ! " ! " !
115,30! ! "o 475 ! " ! " t 13,5 ! " !
116,151 ! "o 490 ! " ! " ! " ! " !
19 ! ! "o 545 ! " ! " ! 12,5 ! 32 !
119,151 ! "o 550 ! 0,4 ! " ! 1z,2 ! 54 !
119,55¢ ! "o 1000 ! 0,3 ! " ! 7,2 ! 90 !
121,361 ! 230 ! 560 ! " ! " ' 11 ! 60 !
121,45! ! 175 ! " ! 0,25 ! " t 12,8 ! 52 !
1o .t ! 70 ! 480 ! )2 ! " ! 12,5 ! " !
t1 ! ! "o 230 ! " 1 " v 14,7 ! 45 !
11,151 ! " ! 220 ! " ! " t 15 ! " !
! 1,30! ! "o " ! " ! 9 116 ! 42 !
11,451 ! A | n ! " ! " ! 15,4 ! 44 !
12 ! "o 260 " ! " 1 15,6 ! 42 1
t 2,15! ! " ! 260 ! " ! " ' 15,7 ! " !
{ 2,30! ! 120 ! 290 t 0,18 ! 8 ! 15,8 ! " !
1 2,45! ! 400 ! 300 ! " ! " ! 15,6 ! " !
13 1 ' 750 ! " ! " ! 0 ! " ! " !
! 3,15! ! 1000 ! 320 ! " ! " 1 15,7 ! " !
! 3,451 ! "o 390 ! " ! " 117 ! 40 !
141 ! "o 420 ! 0,2 ! " 17,4 ! 39 !
1 3,30! ! "o 520 ! 0,3 ! " 112 ! 55 !
nr ! ! "o 1000 ! 0,5 ! " 17,2 ! 90 !
111,20! 1! "o 970 ! " ! 10,3 ! " ! " !
112,20! ! "o 980 ! 0,45 1 " ! 8,5 ! 76 !
'13,35! ! "o 1120 ! " ! " ! 10,9 ! 60 !
114,401 ! "o 1300 ! " ! " ! 11 ! " !
115.05! ! "o 1400 ! 0,4 ! " ! " ! " !
115, 20! ! n ! 1410 ! 0,4 ! 0 v 11,6 ! 57 !
115,35! ! L 1460 ! 0,38 ! " ro12,1 ! 55 !
115,45! ! o 1490 ! " ! " ! 12,6 ! 53 !
115,551 ! "ot 1500 !Ouverture soupape ! " ! " !
'16,10! ! 600 ! 1430 ! 0,38 ! 0 ! 12 ! 55 !
17 ! ! 1000 ! goo ! 0,3 ! " 18 ! 80 !
!17,30! ! "ot " ! 0,2 11 ro11 ! 60 !
't 9,15! 21 " ! 820 ! 0,38 ! " v 11,7 ! 57 !
'10,15! ! "ol 850 ! " ! " ! " ! " !
nz2 ! ! "ol g70 ! " ! 0 ! 11,5 ! 58 !
113 ! ! "ot 1030 ! " ! " ! " ! " !
113, 30! ! "o 1200 ! 0,2 ! " ! 14 ! 47 !
!17,30! ! "o 1400 ! 0,4 ! " ' 10,5 ! 62 !
o t 31 "ot 1500 ! 0,5 ! " ! 9,7 ! 67 !
18 ! 41 "ot 1510  !Ouverture soupape v - ! - !

! ! ! ! ! !

!
.




*xnazed ina3ueyop,1 ap 913108 B B ‘Y 7°c 9p IJuel? 23°9f{urgx sBueiam np sinjexadusy e

‘3 Q011 °p @2apio,1 ap 159 uorjoalur,p uorssaad B[ ‘lewiou JjuswaUUOTIIUOF UF

I o] Y
. m . m . . T . m . 9L . 1" m . " ve

i i j i i i i i i } i
m 1} m :. m nc._” m L1} m 1] m " w .NHd. ~ -n m [1] - mN -
; " i 14 i _.cﬁ . LY i u i Gl i TI1 i mm.: : 0011 i 9¢ i
; " ; 0s i m.cH i sy i " ; 9L ; " i £¢'0 ; 0BOI i .mm i
— 1 m —m m .H OH m @qow m 1] m " m " m 1] m n - m NN -
m n m " m " m mm.w m it m mN. m m—.— - " - OCH.—. - -NN m
m [1] m n m _-- m @M.ﬂ m n m 1} m u — i m cmc._“ m m HN -
i 0 i ¥g i 6°6 i 8Ty ; " i " i STt i " i 0601 i .HN i
i " ; LS i .m i gcy i " i " i LT11 i " i 0801 i S'hl i
i Ge ; $8 ; Z'9 i 9Gh i 0 i L i €11 i mm.c i 0621 i G'6 !
i " ; 66 i £°g : 78y ; " ; 69 w Lo1 i BL°0 i 0011 i 6
; “ i ort m m”q ; 69Y ; 0g ’ 12 ﬂ 1481 i §2°0 ; 09€1 : Loy
i n i SEl i 1°% i A1) ; u i L i o11 i 91°0 i ovg i .m i
i " i 061 : .m i 9% ; " ; 17 i CHH i " i 068 i Gt i
i " ; 06e i q.m ; 0L9 ; " ; 18 ; [4A i n i 096 i € i
i n i 08¢ i N.N i 86 i i i ¢6 i 9¢1 i ", i 0601 i -N i
. " ‘ ont ; 6°1 i 06§ ; 0 : 101 ; 661 i 81°0 i 00711 i S'1 i
~ " m " .— [T} m ﬂN@ m i m CNH m om._“ m 1] m O@.H.H _ .H -
; " ; o1y ; L1 : 059 ; " i Syl i 414 i " : o0zet i 0 i
i SL1 ; 00g i G 1 i C1L ; 0L1 i 0LT i LEC i 20 i 00ET i 0 i
i i ] i i 1 | 1 i ) i
i i i i i ! proaz 219 | pneuo 23gD “ m “ “
i i i i i¢(3) uoypreq 21 | usduoy . n

i n:w%ﬁwzsm i AM4“ i AWMM i u:mmﬂwsom mamwmv Mmcmﬁm% i pratestey - #nid i (1203) i (@) LG A
i o3egyneyy | sanjvaedwoy | 5 001 | & O1 i np uotssaag | @) j uoraeardse +q ; uoravafuy +q § sduoy
i i ’ i i i ’ : xnazeld anadueyoy ¥ 01 “ “ “ “
i i i i i i

(35 0G9) SINDTIPIXD JDUEISISPI P DIAE ANDITINOQ np adrjyney)n
3 pog1 B 231andas ap adednos B1 ap aanjasang
S§2anal Gg 22an( - ¢ wo __cH.m = 7 2aouepaduy



94

IT - AMELIORATIONS

a) Evaporateur (Fig. 18)

La température du liquide réinject& & 1'entrée de l'é&vaporateur
est suffisamment &lev@e pour réchauffer le corps du bouilleur et une partie
du film d'4He superfluide est vaporisé& avant d'atteindre le diaphragme.

Cet “He est réinjecté dans le circuit en pure perte car il ne participe

pas 3 la réfrigération et le d&bit diminue d'autant.

Necus avons construit un &vaporateur dont le volume intérieur et

la surface d'évaporation sont 3 peu pré&s identiques au préc&dent (fig. 18).

recondensation de I’

CHAUFFAGE

s \‘\‘,‘
‘3“\& N

RN \\(‘/ll'./il Z

Ll

EVAPORATEUR . FIG.18

ECH. 2

Le liquide réinject& est thermalisé dans um capillaire de
diamétre 0,5 x 1 mm enroulé i 1'extdrieur du bouilleur dans une gorge en
hélice et maintenu par une soudure &tain. Cette gdométrie permet de ne

Pas réchauffer les vapeurs pompées.

Afin d'optimiser le chauffage, nous avons compacté un ensemble

de fils de cuivre trés fins sur un diamétre de 1 cm. Ces fils sont chauf-



B

B Y ]

fés par une résistance fixée sous 1'évaporateur.

. Une cage
en cuivre 3 la température du liguide isole thermiquement le gaz &vaporé
du corps de L'&vaporateur. Le film superfluide qui se vaporise sur le

haut du bouilleur est recondensé sur cette cage et retourne dans le bain.
b) Echangeur
s = ' -1 ot
Le débit étant de l'ordre de 30}Jmole s ~, nous avons refait un

Schangeur continu en Cu-Ni dont les diamé&tres optimals pour une longueur

de surface er contac: .e 2 m sont :

Dd 2 x 2,5 mm pour la phase diluée
= 0,8 x 1 mm pour la phase concentrée

La surface d'&change est de 63 cm?.

Cet échangeur ayant une longueur supérieure au précédent, nous
avons supprimé 1'échangeur 3 poudre d'argent fritté. L'échange de chaleur
se fait dans la plaque de thermalisation. La phase dilue passe dans un
canal de 5 mm rempli de poudre de cuivre fritté dont la tzille des grains
est de 1}1. Un trou central de 2 mm permet an liquide de circuler plus :
facilement. La phase concentrée se refroidit dans un second canal de 3 mm
de diamé@tre également rempli de poudre de cuivre. Certe poudre est l&gére-
ment tassée, le frittage se fait dams un four 3 550°C pendant 4 heures

sous 1 atmosphére d'hydrog&ne. La surface d'échange est de l'ordre de
1500 cm? (Fig. 19).

III ~ ECHANGEURS CONTINUS A PQUDRE D'ARGENT FRITTEE

Ces Echangeurs congus et réalisé&s par G. Frossati au CRTBT de

Grenoble permetteat d'obtenir des températures de quelques mK dans la

boite 3 mélange.

Ils sont constitués d'une feuille d'argent ou de Cu-Ni argent&e

sur laquelle on fixe deux couronnes d'argent fritté. Cet ensemble est



20

PLAQUE DE THERMALISATION _ Cu

3 trous fixation

FI1G.19




~1

(4}

soudure argon\ , \feuille de Cu.Ni

est ensuite placé entre deux coquilles en Cu—-Ni et soudé sous argon.

Ces échangeurs circulaires ont la forme d'une hélice afin de -

faciliter la fixation des tubes de raccordement pour un montage en série,

5



.

Une parfairce ccanchéité aux trés basses températures &tant trés difficile

3 raaliser, nous avons construit des échangeurs du méme type, mais nous
P U o

avons supprimé ia forme d'hélice. Une ouverture de 50° permet de raccorder

‘es tubes. La surface d'échange est donc légé&rement plus petite.

Ces échangeurs ont un diamétre extérieur de 9,5 cm et un diamétre inté-
rieur de 3,5 cm. Les dimensions des canaux variant en fonction de tempéra-
ture, les Spaisseurs des &changeurs sont comprises entre 8 et 15 mm.

-~

La poudre ast frittée dans un moule en laiton constitué de 3 parties. Les

Hn

aces lac3rales sont enduites de graphite afin de faciliter le dé&moulage.
o
Le moule est rempli de 23 g. de poudre de 1 y ou 700 A suivant la tempéra-

ture de 1'Zchangeur qui est pressée 3 :

- .
1) 0,75 Tonne cm ~ pour les grains de 1 y

7) 1 Toune cm™2 pour le grain de 700 A.

La pression est maintenue gquelques secondes. On obtient des couronnes de
diam&tres 61 x 89 mm et 1,6 mm d'épaisseur, compactées i 50 %Z. Le démou-

lage dure guelques secondes.

Ces couronnes sont ensuite placées dans un moule en laiton,
séparées par une feuille de Cu~Ni de 0,3 mm d'&paisseur, dorée et argentée.
Pour &viter le collage de 1'argent sur le laiton, on intercale une feuille
de kapton. L'ensemble est serré& par vis-écrous et placé dans un four i
200°C pendant 1 heure sous 1 atmosphére d'hydrogéne afin de faire adhérer

les couronnes sur la feuille de Cu-Ni.



Un digazage sous vide pendant une demi-heure permet d'obtenir
une meilleure &tanchéité lors de la soudure entre les coquilles. La sur-

el
face d'éachanga est comprise entre 2,3 et 40 m~ suivant la taille des grainms.



CONCLUSION

La réfrigération par dilution d'BHe dans 1'4He est actuellement

la seule méthode qui permet d'obtenir d'ultra-basses températures de fagon

e

' continue.

La facilité d'emploi de ces appareils ne met pas en é&vidence
les difficultés rencontrées au cours de leur montage, en particulier la
parfaite &tanchéité des différents circuits et des échangeurs de chaleur.
Si on tient compte des nombreux fils de mesure thermalis&s en divers points,
on voit que ces réfrigérateurs sont assez fragiles et que les éventuelles

modifications demandent beaucoup de précautions.

I1 faut noter aussi que les appareils tré&s performants nécessitent
des groupes de pompage et des dispositifs anti-vibrations trés volumineux

qui n'aurorisent pas de déplacements fré&quents.

Le réfrigérateur que nous faisons fonctionner sans bofte de
condensation permet d'atteindre une température voisine de 40 mK. L'ajuste-
ment des &changeurs en fonction du débit, l'emploi du mouvel &vaporateur et
une boIte 3 mélange oi la surface d'&change Cu-He est plus importapte devralent

abaisser la température limite aux environs de 20 mK.

La faible puissance frigorifique disponible et le chassis anti-
vibrations peu efficace aux tr@s basses températures n'autorisent pas des
performances comparzbles 3 celles des appareils a4 forts d&bits. L'emploi

. d'&changeurs continus 3 poudre d'argent fritt&e pourrait &ventuellement amé-

liorer les performamces.

.

Notre appareil a d&ji fonctionné& dans le cadre de 1'I.L.L, sur le

spectrométre DIB, il s'est avéré trés maniable.
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