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I N T R O D U C T I O N 1

Les seuls appareils qui permettaient d'obtenir une puissance

frigorifique constance à très basse température avant l'apparition des

réfrigérateurs à dilution étaient 1

températures de l'ordre de 250 mK.

réfrigérateurs à dilution étaient les cryostats à He. On obtenait des

En 1951, London émit l'idée que des atomes d' He mélangés à 1' He

superfluide devaient se comporter comme un gaz de Fermi idéal dont le

volume est déterminé par le superfluide. Une détente isentropique effec-

tuée sur ce quasi-gaz d He devait produire du froid. En I960, London,
3 4

Clarke et Mendoza proposèrent de refroidir une solution He- He dans un

récipient appelé boîte à mélange. Le premier appareil fonctionnant suivant

ce principe fut construit en 196« par Das, De Bruyn-Ouboter et Tseonis.

Dès 1966, des températures de 50 mK furent atteintes par Hall, Ford et

Thompson à Manchester et à Dubna par Neganov, Borisov et Libourg. En

1967 Bon-Mardion faisait fonctionner le premier appareil au laboratoire

de Grenoble et obtenait 60 mK.

Depuis, de nombreuses recherches faites en particulier au

C.S..X.3.T. de Grenoble, notamment sur les échangeurs de chaleur 2t sur

différents moyens pour réduire le film d'^He superfluidapermettent de

thermaliser des échantillons à des températures de 3 à 10 mK. Les plus

basses températures one été obtenues dans un appareil à dilution cons-

truit par Frossati au CRTBT de Grenoble. Ce réfrigérateur permet d'attein-

dre des températures de l'ordre de 2 mK.

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

reils très sophistiqués, mais d'apporter des solutions nouvelles dans

leur fonctionnement tout en gardant un appareillage simple.

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

fonctionner sans boîce à condensation d'̂ He et d'avoir des dimensions



très réduites, ce qui nous permet de le déplacer facilement-

Ce crvcscat étant des ciné à des études par diffraction neutro-

nique, il r.'-Stait pas nécassaira d'avoir de grandes performances. La

température minimale enregistrée est d'environ 35 mK.



I C H A P I T R E

I - PRINCIPE DE LA REFRIGERATION PAR DILUTION

1.1 - Séparation de phase

Le principe de fonctionnement des appareils à dilution est basé

sur les propriétés des mélanges He-^He aux très basses températures. Un
3 4

mélange He- He forme une seule phase à coûtes proportions au-dessus de

0,87 K. Pour des températures inférieures, ces solutions se séparent en

deux phases comme le montre Ia figure 1.

'He
Xd 0.5 X

concentration molaire X

FlG. 1

Xc 1
3He

DIAGRAMME DE SÉPARATION DE PHASE
DES SOLUTIONS 3He-

4He



La ligne/^ représente la frontière entre la région du fluide normal

(He I) et La région du superfluide (Ke II).

3Si une solution homogène de concentration relative en He X =

— est refroidie de la température T1 jusqu'à la température T9 , elle

se sépare en deux phases à partir de la température T3.

A la température T~, elle est composée d'une solution diluée
•}

en He, X.j et d'une solution concentrée Xc, plus légère qui se trouve

donc au-dessus.

La concentration d'atomes dI<+He dans la phase riche en

décroît suivant l'expression :

X, = 0,85 T3/2 e-°'56/T

O

Par contre, la concentration en He dans la phase diluée tend vers une

valeur constante à T = O K :

X3 = 0,0648 (1+8,4T
2-9,4T3)

Cecta concentration limits finie est à l'origine de Ia dilution continue.

Aux très basses températures, I'~*He est presque dans son état

fondamental et son entropie est négligeable. Il se comporte comme un quasi-

vide vis à vis de 1' He, ce qui confère à ce dernier un comportement quasi-

gazeux.

En fait, si le refroidissement par dilution d' He dans 1 He

ressemble à une evaporation, on se trouve par contre eti présence d'un

gaz qui. au contact avec son liquide, a une pression finie jusqu'à O K

(Pression osmotique)- Si on enlève des atomes d*JHe de la phase diluée

par un moyen approprié, d'autres atomes d'^He de la phase concentré

traverseront la surface de séparation pour rétablir l'équilibre. Ce pro-

cessus est accompagné d'une chaleur latente de vaporisation.



D

L'entropie de la phase diluée étant plus grande que celle de

la phase concentrée, la quantité de chaleur absorbée sera LO = T1IS.

1.2 - Limite de la solubilité

A des températures inférieures à 0,5 K, les atomes d' He se

comportent comme un gaz de Fermi-Dirac et la limite de cette solubilité

à O K est une conséquence du principe d'exclusion de Pauli.

L'équilibre thermodynamique des deux phases implique que

LU = LI_ où c et d se rapportent aux phases concentrée et diluée et

y_ est le potentiel chimique de l'-^He.

A T - O , U3c = 'J3(O) = - L3(O)

L_(0) est la chaleur latente de vaporisation à O K. C'est l'énergie
3 . 3

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

L'énergie de liaison d'un atome d1 He dans la phase diluée

s'écrit -E_(0). Les atomes d' He dilués dans un bain d'^He se comportant

comme un saz idéal de Fermi-Dirac, on a à O K :

U3d = -E3(0)+kTf
T

V
où kT- = est 1 énergie de Fermi d'un gaz idéal de fermions de masse

"*" ^m ^ T 9 / *3
effective" m . T varie avec la concentration X d'"He comme X"

U3c = y3d devient donc : -L3(O) = -E3(O)-HcT-.

La masse effective étant égale à 2,5 fois la masse des atomes

d'"He, cette équation fournit la densité numérique M,/V correspondant à
J

la solubilité limite. Pour X = 0.065, la température de Fermi est 0,37 K.
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1.3 - Pression osiaociguë iris. _}

h

\

superfuite — *

z A

*

-3He + 4He —
X

* _

*/

1

.* *

-^=* '

I

4
ut: LI LLJ.

Considérons un récipient A rempli de liquide -3He dilué dans de

1"4He donc le fond est constitué d'une paroi semi-perméable ne laissant

passer que les atomes d'^He superfluide . Ce récipient est plongé dans un

vase B contenant du liquide 4He pur de façon que les niveaux dans A et B

soient identiques.

On constate qu'il se produit une dénivellation entre les deux

surfaces libres. La surface libre de la solution s'établissant au niveau

le plus élevé est la preuve que des atomes d'̂ He de B ont traversé la

superfuite en direction de A.

Si p est la masse spécifique de la solution, la pression au

point 1 est : P1 = P7 + hog.

L'excès de pression par rapport à la pression en 2. à la surface

libre de la solution est TT = pgh.

Cette pression ~ est la pression osmotique de la solution.



Si le nombre d'atones d'JHe est ^eciu rar rnpnnrr nu icr.bra

cotai d'atones de la solution, on peut écrire :

V est le volume molaire d'^He

E est l'énergie moyenne de la particule à la température T

N0 est le nombre d'Avogadro.

La pression osraotique ~ est la nême que la pression qu'exercerait le -seine

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

L'énergie moyenne à la température de Fermi est :

Ë - 1 kT-3 z

c'est-à-dire que E à la température T est égal à :

— T,
ET = y kT? avec T < Tf

<•»

Une solution contenant 6 .1 d'JKe à une température inférieure à T- à une

pression osmoniaue donnée oar :

Pour T « TF, on trouve - = 20 rsi Hg. Par comparaison, la tension de vapeur

de 1'-3He pur n'est que de 0,5 mm Hg à 0,6 K.



8

FIG. 2
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VARIATION DE LA PRESSION OSMOTlQUE
DE DIFFÉRENTES SOLUTIONS He3_He4
EN FONCTION DELA TEMPÉRATURE
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II - PRINCIPE DE FOKCTION'XEMEXT ('fig. 3)

La pression fontaine étant faible, on admet que 1' He eh dilution

est entraîné vers I'évaporateur à travers la colonne d' 'Re qui ne circule

pas. Si les pertes de charges dans cette partie sont nulles, la concentra--

tion en JHe va varier entre la chambre de mélange et 1'évaporateur.

r*

La figure 2 permet de déterminer la concentration X en He dans

le bouilleur. Si&TÎ = O, on voit que X, .,, est de l'ordre de 0,01
' tiouilleur

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

0,064 dans la boîte à mélange. Le moyen utilisé pour enlever les atomes

d1 He est la distillation sous vide dans 1'évaporateur. Bien que la con-

centration d' He ne soit que de 1 %, le gaz évaporé est pratiquement de
3

1 He pur du fait de sa grande tension de vapeur.
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Tableau 1 - Tension de vapeur partielle dans
le bouilleur et concentration
atomiaue.



FIG. 3

RÉFRIGÉRATEUR À DILUTION
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Les vapeurs sont pompées à température ambiante, refroidies à ^ K, puis

liquéfiées dans un condenseur. Le liquide esc ensuite refroidi dans une

série d'échangeurs avant de pénétrer à nouveau dans :la boîte à mélangé.

L'évaporateur impose donc le débit.~II ne doit autoriser qu'une faible

concentration en ̂ He dans le gaz pompé. En effet, si le pourcentage en

"4He est trop élevé, il y aura dëmixion dans les échangeurs qui devront

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

II.1 - Evaporation

3 M.
Si on pompe sur un mélange He-"*He, la quantité qui s'évapore

est donnée par la formule de Langmuir :

q est le débit en masse par unité de surface (gcm ~s )

P(T) est la tension de vapeur en torr

P est la pression au-dessus, du bain en torr

Pour 1'3He : q3 = 33,65.1O
3 — — umole CnT2S-1

/5F

Pour 1'4He : q4 = 29,26.1O
3 — — ymoie cm~2s-1

/F

P03 et p04 sont les pressions partielles de 1'"
1He et de l'~He au-dessus du

bain. La concentration molaire du gaz est :

x

et P(D3 = Xp0, P04 = (

La quancicé d'hélium qui s'évapore est donc :

3 ~2 ^ "O -""- -1- 33.10 - — - umole cm ~s
v-T

Pour des températures inférieures à 0,8 K, P, est faible devant P., ec on

peut le négliger.
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Finalement, la quantité qui s'évapore esc :

P (T) _ P
3 '3^" ; ~ 0 -

Q = 33.10 — A ymole s
"

A esc la surface d1evaporation

Pour T = 0,7 K et un débit de 50 umole s , on trouve :

P-,(T) - P0 = 1,27.1O
-" torr si A = 10 cm"

P.(0,7) = 6,4.10 torr, c'est-à-dire que PQ est pratiquement égal à

La pression au-dessus du bain est donc égale a. P_-rP. .

Si X est la concentration en masse, la concentracion atomique
m

vaut :

Film superfluide

On voit sur le tableau 1 que, pour des températures du bouilleur

inférieures à 0,3 K, la concentration de 1' He dans le gaz évaporé dépasse

90 ".

A

Au gaz s'évaporant s'ajoute le film d' He superfluide qui se
2

vaporise dans les conduites de pompage faisant décroître la teneur en He.

Son débit est proportionnel au périmètre mouillé. Il est de quelques dizaines

de mole cm s . Cette vitesse est pratiquement indépendante de la tem-

péracure et peut varier d'un facteur 10 sur les métaux suivant l'écaC des

surfaces. Elle est minimale sur les verres.

Si on travaille à basse température, le gaz évaporé est riche

en "He mais la tension de vapeur étant faible, le débit du film fait
/

croître la teneur en ̂ He. A haute température, la tension de vapeur de
i ̂  31' He se rapproche de celle de I1 He et sa concentration augmente.



FIG. 4
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LdS meilleurs résultats sont obtenus pour des températures de

l'évaporaceur de l'ordre de 0,6 à 0,8 K.

Il existé deux solutions pour limiter le film : soit en réduisant

la périmètre mouillé par l'utilisation d'un diaphragme, soit en évaporant

le film par chauffage avant qu'il ne pénètre dans la conduite d'aspira-

tion, ce gaz étant ensuite recondensé par un moyen approprié. Pour des

réfrigéraceurs à grandes performances, le brûlage du film permet de

circuler 98,5 % d'3He.

II.2 - Echanges de chaleur

Par atomedi He, l'enthalpia de la phase diluée étant plus grande

que celle de la phase concentrée, il est possible grâce à des échangeurs

de prérefroidir 1' He réinjecté jusqu'aux plus basses températures, le

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

11^2^1_-_Rësistance_de_Kaoi t za

A basse température, l'énergie échangé entre l'hélium et un

solide se fait par l'intermédiaire des phonons. L'échange de chaleur par

rayonnement acoustique suit une loi semblable à la loi de Stefan, suivant

laquelle le flux d'énergie est donné par :

f = a(T2
4-Tl

4)

Si les températures sont telles que T0-T, = AT « T9, la loi prend la

forme :

1 9 -I
"P = T cm~ K W est la résistance de Kapitza.

4ctT



1 i»
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Variation en fonction de la température
du flux de chaleur dû a la résistance
de Kapitza entre le cuivre et T hélium3
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Echange de chaleur entre les solutions diluée et concentrée

oar l'intermédiaire d'une paroi :

Solution concentrée

T

On peut supposer que la température de la paroi est homogène et égale à

T .
P

Echange
Qparoi-solution diluée : — = ad
d

Q 4— = a(T -

Ô 4 4 ,
tchange paroi-solution concentrée : -5— = a (.T -T j

c c e p

En éliminant T , on obtient :

S S,.a a, , ,
Q = c d c d (T 4 - T/)

ScQc+Sdad C d

si sd = sc ec
a a,e d
ac+ad

4 4
_

) erg cm " s

a est le coefficient d'échange superficiel.

Pour le cuivre et 1'3He : a = 3 6.1O4 er cm~2 s"1 K~Pour le cuivre et 1'3He : a = 3, 6.1O4 erg cm~2 s"1 K~4

ac = 1,25.10
4 erg cm~2 s~l k~

a = O, 93.1O4

Les valeurs de -̂  et de a sont données sur la figure 5.o
Par exemple, pour une paroi à 55 mK en contact avec la phase diluée à

50 mK, l'énergie écfaangâe est :

-2 -1erg cm s

-1
c'esc-à-dire que la surface nécessaire pour transmettre 1 erg s serait

de 10 cm". Pour des températures 10 fois plus faibles, il faut une surface
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d1 échange de LU m" .

II. 3 - Conduction cheraicue et viscosicé (fig. 5 )

Ces deux grandeurs diminuant: l'efficacité des échangeurs,

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

La viscosité de l'hélium 3 concentrée et diluée à très basse

température est de la forme :

où -7 -1 -7 -2
ù y = 2.10 Nsm ~ pour la phase concentrée et 0,5.10 Ns m pour la

phase diluée. Le réchauffement par viscosité vaut :

2Q = znvn

3 -1V est le volume molaire, pour la solution concentrée : V = 36,86 cm mole
-1 3 -1

et pour la solution diluée V = 27,5 X cm mole, pour X = 6,4 «, VQ =

430 cm mole

Pour un cube de diamètre d et longueur L, l'impédance Z =
1 1^

Pour uns section rectangulaire de côtés s. et b, a écant la plus grande
12L

dimension, Z = — ̂.
ab"

La conduction thermique est donnée par :

avec A = 33.10 W m pour la phase concentrée et 30.10 W m pour

la phase diluée. Le réchauffement par conduction est :

2 r

Qr = -^T- *n(l •*• AT/T)
C -*li

Q̂ . esc proportionnel à Ld et Q est proportionnel à L~~d~. il est tou-

jours possible de réduire Q +0 en augmentant la longueur et le diamètre
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RG. 6

, , i . . . . i

10- -10"

100 mK 1000
A très basse température ,la viscosité suit une loi en 1/T liée au
liquide de Fermi, à haute température elle se rapproche de celle
d'un gaz en VT.
La conduction thermique varie comme 1/T à très basse température
et comme VT lorsque la tempe'rature augmente.



des échangeurs mais on ^St généralement Limita par las dimensions du

calorimètre.

II.̂  - Puissance frigorifique

Le niveau de séparation de phase restant le même, le nombre

d'atomes d1 He qui arrivent dans la boîte à mélange est égal au nombre

d'atomes qui remontent vers 1'ëvaporateur. La température est maintenue

constante par l'apport de chaleur Q. L'entropie de 1' He est nulle et le

processus sont réversibles. On peut écrire :

Q = n- T(S.(T) - S (T)|
j ,_ a C j

On a G = £ u = u + PV - TS = H - TS, c'est-à-dire :

H = N3y + N4U, + TS

avec y. = u

U. = U, ,
' 4c 4d

qui est la condition d'équilibre thermique entre les deux phases.

La chaleur latsnte de dilution isotherme ast :

Si 1' He arrive dans la boîte à mélange à la température T , il apportera

une quantité de chaleur telle que :

La quantité de chaleur à fournir pour maintenir la température constante

sera :

Qf = Q - Qc



c'est-à-dire Qf = A, 'VT̂ J-H,̂ ) j

Pour des températures < LOO mK la chaleur spécifique de 1' He pur esc à

P = O :

C = 25 T J. mole l K~

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

G. , = 107 T J. mole'1 K.'1
3d

dH = TdS + VdP et dP = O

T
H (T) = H. (O)+ f C,dT
3 J Q :>

= H3(O) -t- 12,5 T2 J mole"1

H-(O) est l'enthalpie à T = O de l'hélium trois que nous prenons égal à

zéro. A la séparation de phase, on peut écrire :

u = H - TS = u, = H, - TS ,
ĉ c c d d d

c'est-à-dire Hd = HC + T(Sd - Sc)

T ,T 1-i
S = C ~ = 25 T J mole K

T
avec Sc = 3

T
3J = I C0 , ̂ Jj- = 107 T J mole K"1
d 6 3d T

On obtient : H = 12,5 T2 + 107 T" - 25 T~

H. = 94,5 T2 J mole"1

On aura la température limite quand 1"apport de chaleur équilibre Ia puis-

sance frigorifique :

-12'5 Tc]Joule



Pour une encrée Je chaleur donnée, la tsnoératurs aéra minimale si T ='_
T«.,. Dans l'hvpochèse où la puissance parasite serait nulle, on obtient :
oM

TBM » °'36 Tc

ce qui montre qu'il faut refroidir le plus possible l'-^He avant qu'il

pénètre dans la boîte à mélange si on veut atteindre une température mini-

male.

Echangeurs de chaleur narrait

Considérons un échangeur continu constitué de 2 tubes concen-

triques :

I '

\ ••

.

t
Concentré

T

**•*— — ***

- , .

dilué
T .

p 4-

c est le périjnètre du tube intérieur, T^ la température de la paroi qui
¥

sépare les deux Dhases.

La quantité de chaleur échangée est :

c'est-à-dire :

- '«*>

« 4 - r 4)
C C G

fT * - I
 4) = 7v c d ; - T

od£



« Cd = b Td

C ec C, sont les chaleurs spécifiques.
c a

Si l'échange de chaleur est parfait, c'est-à-dire que toute la

chaleur cédée par la phase concentrée va à la phase diluée, on a l'égalité

d'où

en posant
a P[Î -Cf)m L b

na

dT
on obtient : — =r = Adx

c

En intégrant de x = O, le point où la phase concentrée pénètre dans la boîte

à mélange à x = L, où L est la longueur totale de l'échangeur :

2AL = Tc~
2<0) - Tc~

2a)

ï (L) est la température du bouilleur de l'ordre de 0,7 K, si on néglige
c _?
les apports de chaleur, T "(L) peut être négligé puisque

1BM = °'36 Tc(0)

c'est-à-dire :

V2 -15>4

.a 2 — '
Si on néglige le terme Gr)" = 5.10 ~ et LD = CJ étant la surface totale

d'échange, on obtient une expression reliant la température de la boîte à

mélange aux caractéristiques de l'échangeur continu dans le cas idéal :

1BM = 4Ê"? = 6>4
m



Rtr = —— est la résistivitâ rnovenne de tlapiiza.
"m Aa "m

En réalité, il ••: a toujours une entrée de chaleur dans la boîte•

à mélanee. Si la surface d'échange est infinie, T (O) = T et :
l— IJl11I

= 1,22.10~2 §

Finalement, on obtient :

-1 9 4 - 1 2
en m"K W et (S en mn est exprimé en mole.3 , R,,

Cette formule montre que pour obtenir une température minimale dans la

boite à mélange, il faut avoir de très grandes surfaces d'échanges.



C H A P I T R E I I

I - CARACTERISTIQOES GENERALES DU REFRIGERATEUR

1.1 - Cryostat (Fig. 7A et 7B)

Le cryostat que nous utilisons mesure 1,2 m de hauteur et a un

diamètre extérieur de 40 cm. Le vase à He et la garde d'azote ont chacun

un volume d'environ 20 litres. L'enceinte à vide est garnie sur le plus

grand diamètre d'une enveloppe de superisolant de 15 mm d'épaisseur.

L'autonomie est de trois à quatre jours. La partie dilution que nous

avons conçue est à l'intérieur du cryostat et introduite par le haut, ce

qui nous a imposé un diamètre maximum de 83 mm pour la partie haute et

seulement 72 mm pour le passage du calorimètre.

Ce cryostat étant prévu pour être placé devant les faisceaux

de neutrons de l'ILL, il fallait laisser suffisamment de place entre la

partie inférieure de la dilution et le fond du cryostat afin que les

échantillons éventuels se trouvent bien dans l'axe du faisceau. Un échan-

geur étant posé au-dessus du calorimètre, nous avons réduit sa hauteur au

maximum, de façon à ce que cet ëchangeur puisse baigner dans l'hélium

lorsque le niveau est très bas.

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

mètre est donc très compacte : 17 cm de hauteur pour 6 cm de diamètre.

1.2 - Fonctionnement - Amorçage de la dilution (fig. 8)

Le circuit est rempli avec un mélange He- He dont les propor-
O

tions sont calculées de façon qu'à l'équilibre à basse température, l'JHe

occupe tout le côté concentré et que la séparation de phase se trouve

dans la boîte à mélange, le côté dilué devant être rempli de mélange He-^He

dilué jusqu'à un niveau convenable dans 1 'évaporateur. Pour amorcer la
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dilution, on abaisse la pression au-dessus du bain d' He de façon à obte-

nir une température de l'ordre de 2,5 K et on fait circuler le T.êlange

He-4He en réduisant la pression dans 1'ëvaporateur grâce à une pompe se

trouvant à la température ambiante. La condensation du mélange à réin-

jecter se fait dans un échangeur qui baigne dans 1' He à 2,5 K. L'évapo-

rateur commence à se refroidir dès qu'il se remplit de liquide, provoquant

la séparation de phase à ce niveau. La phase riche en He, plus légère

se trouve au-dessus, elle est pompée rapidement et réinjectée du côté

concentré. Dans la partie se trouvant entre la boîte à mélange et l'évapo-
2

rateur, il ne reste plus que du mélange pauvre en He. Quand le circuit

est entièrement rempli de liquide, la pression partielle de 1 He devient

très faible et le débit décroît. Il faut alors chauffer 1'ëvaporateur à

une température suffisante pour avoir un fort débit, c'est-à-dire une

puissance convenable.

On laisse la pression remonter sur le bain d' He jusqu'à la

pression atmosphérique, la condensation du gas réinjecté peut alors se

faire dans 1'échangeur gazeux.

Le processus de dilution continue dans la boîte à mélange qui

se refroidit jusqu'à ce que les apports de chaleur équilibrent la puis-

sance frigorifique.

Temps de mise à froid

Le vide d'isolement est obtenu grâce à um. JQ*.pe Alcatel

(14 m h ), couplée à une pompe à diffusion d'huile.

La pression du gaz résiduel doit être assez basse pour que le

libre parcours moyen des molécules soit au minimum de 10 fois la dis-

tance entre les parois. La conductrice devient pratiquement nulle lors-
-6

qu'on atteint une pression de 10 torr.

Un piège à charbon à la température de l'hélium permet d'amé-

liorer ce vide pendant le fonctionnement.



Pendant le remplissage de la garde d'azote, le vase à "1He ec le

caioriicècra sont sous 1 atmosphère d'hélium gazeux. Après 3 heures, l'in-

térieur du calorimètre est à la température de l'azote .

Le transfère d'hélium liquide dure 1 heure environ, le calori-

mètre étant à 4 K à la fin du remplissage.

3
Nous disposons de 30 litres de mélange dont 5,5 litres d1 He,

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

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

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

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

dans la boîte à mélange.

1.3 - Système de pompage

1) Circuit_de vide_pour_le_oomp_age_du_caj.orimètre

Nous utilisons la pompe décrite précédemment. Lorsque le vide

est voisin de 10 torr, le calorimètre est isolé et on arrête le pompage.

L'étanchëité entre les différents éléments esc faite avec des

joints indium de 1 mm de diamètre, enduits de graisse à vide Apiezon et

serrés par vis-écrous.

2) Circuit 3He-4He

Ce circuit est entièrement étanche. Nous utilisons une pompe
3 -1ant le débit est de 30 m h . Le système est constil

de diamètres croissants depuis les parties les plus froides.

3 —1Alcatel dont le débit est de 30 m h . Le système est constitué de 4 tubes

Les liaisons cryostats-pompe sont faites par raccords Leybold

et vannes Vat en aluminium. Les diamètres 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

22 cmj et La surface libre du liquide de 17 cm". D'après ce qui a été dit

précédemment, on voit que cette surface est surdimensionnëe, mais elle

permet de garder une bonne stabilité malgré les variations dues aux chan-

gements de régimes d'une part, d'autre part elle doit avoir une capacité

calorifique suffisante pour refroidir la phase concentrée qui descend

vers la boîte à mélange.

La partie inférieure filetée permet la fixation d'un écran de

thermalisation. Des fentes latérales permettent le passage de divers

capillaires et fils de mesure à l'intérieur de cet écran. Pour limiter

le débit du film d1 He superfluide, nous avons placé un diaphragme en

laiton de 1,25 mm de diamètre.

La résistance de chauffage est constituée par un fil de constan-

tan de 0,3 mm de diamètre et de 10 m de long, torsadé et enroulé entre

deux plaques de cuivre soudées à 1'évaporateur et baignant dans le liquide.

La valeur de la résistance est de 65 Œ. Une deuxième résistance de chauf-

fage de 650 H est collée sur 1'évaporateur. Un trou central permet de

fixer le bouilleur sur la bride supérieure du calorimètre par l'intermé-

diaire d'un tube de fibre de verre de 0,5 mm d'épaisseur et 6 cm de long.

Ce montage très souple permet d'amortir les vibrations vers les parties

plus froides fixées sous 1'évaporateur. Ce tube est collé avec de la

stycast.

II.2 - Boîte à mélange

Elle est fixée à 1'évaporateur par un tube de kapton-graphite

de 0,5 mm d'épaisseur. La conduction thermique de ce matériau étant très

faible, l'apport de chaleur depuis 1'évaporateur est négligeable. Pour

un diamètre extérieur de 3 cm, la boîte à mélange contient 11 cm d'hélium.

L'JHe réinjecté arrive par le haut. Un tube plongeant au fond permet aux

atomes d' He dilués de remonter vers 1'évanorateur.
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Le fond de la boîte à mélange a été argenté et fritte avec de la
O

•joudre d'arr.:ent compacté à 50 S. La taille des grains est de 700 A, ce
0 -1

qui donne une surface d'échange de l'ordre de 1,3 m~g

II.3 - Circuit de rëinjection - Impédance

Le gaz réinjecté doit être liquéfié et refroidi jusqu'à la tem-

pérature de 1'ëvaporateur avant d'entrer dans les échangeurs situés avant

la boîte à mélange. Ces différentes opérations ont lieu dans les éléments

suivants :

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

2) un condenseur où le gaz est liquéfié

3) une impédance pour détendre le liquide

4) un échangeur de chaleur lié à 1'évaporateur

Pour abaisser la température de l'ambiante à 4,2 K, nous avons simplement

enroulé un tube de laiton au-dessus du calorimètre. Ce tube de diamètre
»

1,5 x 2 mm a une longueur de 1,5 mètre.

11̂ 3.1 -_Echangeur_ga2eux_-_Cgndensgur

Nous avons remplacé la boîte de condensation à 1 K traditionnelle

par un échangeur placé dans le haut du calorimètre. Pour des raisons évi-

dentes, nous l'avons appelé échangeur gazeux. Ce montage permet de suppri-

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

Cet échangeur est constitué de deux tubes concentriques en Cu-Ni,

enroulés sous forme d'hélice et fixés d'une part et 1'ëvaporateur et à la

bride supérieure d'autre part. Cet échangeur mesure 5,5 cm de diamètre, sa

hauceur est de 4 cm, la longueur des surfaces en contact est de 58 cm.

Le gaz pompé depuis 1'ëvaporateur passe dans le tube intérieur de diamètre

5x5,5 mm. Il refroidit et liquéfie le gaz réinjecté qui arrive à 4,2 K

dans le tube extérieur à contre courant. Ce tube a un diamètre de 6x6,5 mm.
ry

La surface d'échange est de 100 cm" environ.



Efficacité de l'éehangeur

On peux écrire le débic sous la forme :

Q = p v 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 :

t = L = L0S
V Q

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

i2
T = —

U est la distance à parcourir
k 2-1D = — 77 est la diffusivité thermique en cm s
pi. _3

C = chaleur spécifique, k = conductivité thermique, p est exprimée en mole cm

Des calculs fait par M. Srochier pour un tufae donne :
•5

6 "̂T = - - — , r est le rayon du tube

Pour 1'3He concentrée : k = 2,27.10~5 T0'745 WCnT1K-1

Cp = - R = 20,8

L'efficacité de l'échangeur peut être défini par :

t_ = L k 2,4
2 T

T QC

Pour un débit de 30 p mole s et une longueur L de 58 cm, on trouve :

- = 60.



Perte de charse

I
-*l

-*<

Si on désigne par p la pression dans une section S à une distance x de l'entrée

A, la perte de charge au voisinage de S pour le gaz est donnée par la formule

de Poiseuille :

do 128
dx ,4

TTd

n Q en cgs

Q est le débit en volume dans la section S.

L'écoulement étant assez lent, on peut le supposer isotherme.
p o-i-Ci

Si Qm est le débit du gaz à la pression moyenne ? — , la loi de Mariotte

permet d'écrire :
Q . .°. + ?l
Qm ~ 2P

La formula de Poiseuille devient :

de
*" dx

1 28

t7
n est indépendant de la. pression, l'intégration d'une extrémité du tube à

l'autre donne :
2 _ 12 SL

ird ^
D
* O

c'est-à-dire :
A 128LAp = —-4- n

ira

En fonctionnement normal, la température du gaz a la sortie de l'ëchangeur

est voisine de 2,5 K. Pour une température moyenne T = 2 K, le coefficient

de viscosité vaut : n = 25.10~6 poise. L = 64 cm et Q_ = 30.10~6 noie s"1

3 -1 Z™
ou 0,672 cm s . On trouve Ap = 0,7 barye ou 5.10 torr. La perte de

charge est très faible. L'efficacité de cet échangeur pourrait être améliorée

en augmentant sa longueur mais nous sommes limités par les dimensions dr

calorimètre.
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îtous avons vu que, pour échanger la puissance nécessaire, il

faut augmenter la surface d'échange tout en minimisant le volume et les--"-

pertes de charge afin de ne pas provoquer de réchauffanent du fluide par

frottement visqueux. Il faut aussi une faible section du flux pour ne pas

favoriser les effets de conductivité thermique à travers la colonne

d'hélium.

On résoud ces impératifs presque opposés en employant des métaux

sous forme de poudre frittée 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. Chaque volume est rempli de poudre

frittée. On peut mettre plusieurs échangeurs en série reliés entre eux

par des tubes de faible conduction.

b) Les échangeurs continus

Ces échangeurs sont à contre courant. De géométrie variée, ils

peuvent être en plastique, à poudre frittée ou formés de 2 tubes concen— :

triques. Les meilleures performances sont atteintes avec des échangeurs à

poudre d'argent. La taille des canaux et des grains de poudre est ajustée

en fonction de la température. Les surfaces d'échanges sont de plusieurs
7

centaines de m".

Entre 1'évaporateur et la boîte à. mélange, nous avons placé

deux échangeurs.

Un premier échangeur continu est fixé au bouilleur et constitué

de 2 tubes de Cu-Ni concentriques, enroulés sous forme d'une double

spirale plate de telle façon que les sorties se trouvent toutes deux sur

le diamètre extérieur.



(fig.L3), réalisé avec de la poudre d'argent donc Ia vaille des grains
_9

esc de 1 LI. CeCCe poudre esc friccée à la presse à 750 kg cm ~, ce qui

donne un compactage de l'ordre de 60 %. On obtient ainsi deux plaques

d'argenc de 3,5 g que l'on faic adhérer à une feuille d'argenc de 0,1 mm

d'épaisseur en les mainCananC pressées dans un four à 20O0C sous une ac-

mosphère d'hydrogène pendant une heure.

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

l'étanchéité étant obtenue par une soudure à l'écain.

De dimensions réduices (3x1,5x0,6 cm), cet échangeur offre une
9

surface d'échange voisine de 3500 cm".

Thermalisation des échantillons

Deux circuits constitués par des capillaires de Cu-Ni de 0,1 mm

de diamètre intérieur permettent d'introduire de I1^He gazeux depuis le

haut du cryostat afin de chermaliser les échantillons isolants ou sous

forme de poudre.

Cec ~*He esc d'abord liquéfié dans le bain principal, il est en-

suite thermalisé sur les éléments suivants : !

1) A la Cempérature de l'ëvaporateur où il passe dans un tube

rempli de poudre de cuivre frittée. Ce tube de diamètre 1,5x2 mm est placé

dans une gorge pratiquée sur l'ëvaporateur, sa longueur est de 20 cm.

2) Dans une plaque en cuivre placée entre 1'échangeur continu

et 1'échangeur discret. Cette plaque a été argentée et comporte 3 volumes

de poudre d'argent frittée de 0,3 cm3. Elle est refroidis par 1'3He dilué

qui remonte vers l'ëvaporateur.

3) L1 He est enfin refroidi dans des tubes remplis de poudre de

cuivre frfttée fixés sur la boîte à mélange avant de pénétrer dans

l'échantillon.



Du fait de la très grande vitesse de propagation de chaleur

dans 1'"He superfluide, les différents points de thermalisation sont

séparés par 2 m de capillaire enroulé en hélice. La longueur de chaque

circuic est de l'ordre de 6 à 7 m.

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

Thermomètres à. semi-conducteurs

La variation de la résistance d'un semi-conducteur donne un

moyen simple de mesure de température. Nous utilisons des résistances

au carbone dont la résistance croît quand la température diminue.

Ces résistances ont une faible capacité calorifique. Leur temps

de réponse rapide les rend très sensibles aux variations de températures.

Afin d'avoir une bonne thermalisation, nous enroulons la résis-

tance d'un fil de cuivre très fin et nous la collons directement sur

l'élément à mesurer à l'aide de vernis General Electric. Pour des tempé-

ratures voisines de 1 K, nous utilisons des résistances de 10 et 47 H

Allen-Bradley (Echangeur gazeux et évaporateur).

Les températures plus basses sont mesurées a l'aide de résis-

tances speer de 100 J2, 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 été étalonnées jusqu'à 5 mK. Elles sont collées comme

précédemment. Une feuille de kapton de 10 y permet de les isoler.
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ŝ11S1

7l

^1̂>

3

Xj
1S1

8l

N

3

^s

9

S
1N

O

S

1C

V.

X

O

\
\

K

\

ÏO

"s

14

S
S1

O

V1

s

ie

s
s,

,0

-

N^

1«

V
s

90

"s

.00

FlG. 15 mK _ 10OA usinée _



•* 4

K)fl Alien-Bradley _ FIG. 16

IUU

enDU

inIU
ft
O

6

L
c;

J 7
U
C
O
U) 1

en OB
k2 06

04

02

01
nos

\

\

\

\
\

\

L

\
\
\\

\
\
\
\

\
L

V s
S

s
ss\

X ,
03 0.4 0.5 0.6 0.7 OB OS 1 12 14 1.6 IB 2 25 3

température _ K



I
C -̂

O
LJL

I

ijj

Q

CL

I

LLJ
-jj
<

Ld
U

j<
(n
CO
LJJ
CL <<

\

O U
-NJ

\

")

S)\
k

\

C
^

\

5

S
\

O

\

O

\\

U

\
N

3 L

\

O

a:

\

%

DU

\

J

Di

\
\

O

SlS

\

•)
• *3k Ita Ji

\

CN

\
J LT

^
•>
•

LO
„

O

O

LO

LO>^
**>.
'"" I

Cs)

zl

"-Ci)
Q.

LO^

LO

O
OO



11 -3
I - ESSAI AVEC IMPEDANCE Z = 1,4.10 cm - Durée 27 heures

I
I

! Tamps
i
!

J (heure)

t

i *; 3_
i 6

; 7
! 10
i •*•; 12; 13
; 14
,

r
t; 0,3; 0,5; 0,7
; i

2
; 2̂ 5; 3; 3,3; 3,5
i yi •*
r 4>3; 5,3
; 6
; s
; 9
t

,; 21; 22
; 22,5
; 23

-i 23,5; 24
'-,' 24,5-; 25; 26; 27

I

!

!Press an!
!du bainlP-
! helium!
I

; (g)
i
; looo
; 200
; looo
i ™*
i ~"
i ~
i
i ~
i ~
i ~
; ~
i ~
t
i
; i5o
; i4o
i ~
; ~
i ~; 120
; 4oo
; looo
i ~

'i ~~
i ~
i ~' -
i "*j -
j -
f —
i
,
t ~
J —
; 4oo
; 3oo
; 280
; 260
; 250
; 250
; i9o
; 120i

.
i
i
j
j
j
T

I

I

I

I

I

I
,

f

I

I

;

t
;
i

i
t
i
i
j
j
J

j
j
,

i
J

i
j

;

i

i
i
I

d'injec

(S)

640
600
500
46Û
450
480_

380
320
330
340
350

1000
-
950
770
080
550
460
iOO
380
370
360
360
400
430
450
500
~

880
900
760
670
650
660
630
610
560
480

i
tion!P.

I
i
i
,
;
j
;
i

j

*

i
;
i
;
i
,
f
t

J
J
J
J
J
i
J
J
,

i
i
i
j

i
,
,
i
i

J

I

t

I

I

I

! 10 n
d'aspiration !echangeur

! gazeux
i

(torr) J

L—
I0,06 ;

0,2
0,16 ;
0,15 ;
0,2 ;
_

j
- j
- ;
~ j

i
ro.* ;0,1 ;

°»2 i
- ;

~ I
~ I

I

I
- ;

I

;
- I
- J
- J
- J

~ J
t

I
0,25 j
"" I

f
0,22 j

I

I

0,2 ;

i

(S)

49
192
227
543
348
375
371
365
355
350
349
346

214
193
202
200
206
378
378
370
367
360
362
354
351
356
349
320
318

69
68
150
180
192
320
325
328
341
363

I

; 10 a
,Bouilleur

j

i
,
i
i
J
J
J
J

i
j
i

j
i
r
i

i

J
J
J
J
i
i
i
t

j
J
t
;
i
.
;
j
j
j
•
•
•

•
•

-

(Q)

54
310
830
685
409
480
453
464
458
454
460

• 459

303
557
1156
1054
964
487
487
455
454
451
450
448
431
428
438
434
435

358
356
384
405
410
420
449
458
428
438

! ; i I

' -, ! 100 £2 !Temne-i.Chaurfage.,, . . . - ,
!, •,, !Boite a !rature!.bouilleur. „., . „ ,. .! !melange! B-M !
I

J CmA)
'
i
i °—
j —
; 8
t ~; 9—
; 5
j -
i
i °—
I

I; o
; o
; o
i s
i 8,6
; 8,6
; 8,6; 8,6
; 9
; 9
; 9
; 12,2
; 12,2
; 10; 10
; 10
; s
,

I; 8

; s

; H; ii; 12,5
; 12,5

5
; 5 •

12,5
; 12,5

J I

J 1,
I t

i °>9 i
I J-,-3-3 I; 3,5 ;; 5,9 ;
; 8,3 ;
i 8,7 ;

1 1 6 "
; 12,8 ;
i 13>4 i
I ~ J

! l3'4 !
I I

J I
I 1,55,
I •!• j-3-' (; 1.7 ;
i 1»8 J; 1.9 ;
t 8 J
; 10,6 ;; 9,7 ;
; 12 ;; 12 ;
; 12 ;; 12,5;
i 13'J-;

i 13,4J; 13,5;
! 13'7!
, ,

t 1; 8,3;
i 9 i
! 10 !
! * I; 9>6;; 10, i;
; io'5;9 ;
; 10,3;
1 f

I

(miO -J
I
,

4000/;
650 ;
-200 ;
no:;
80 J
75 ;
57 ;
52 ;
so ;
~ i
~ i,

i
650 j
650 J
580 J
520 ;
430 J
so ;
6o ;
67 ;
55 ;55 ;
55 ;
53 ;
-51 J
so ;
so ;
so ;
so ;

,
iso ;

so ;
73 ;
es ;
64 ;
70 ;
64 ;
63 ;
73 ;
63 ;



I I - 3IMPEDANCE Z = 6,5.10 cm - 1er essai, durée 24 heures

Soupape de sécurité sur injection réglé à 1000 g

jpressionj Pression J Pression ,Chauffage' n ._, ;Tempêrature J
!Heure. Jour. du bain jd' injectionjd'aspiracionjBouilleur ; -̂ ..i.. B^ .

! (h.mij ! ! (g) ! (g) ! (torr) ! (mA) ! (KH) ! (mK) !

i i
! 3,45; o
i ^,15!
I 5 i
i 8,45,
in ;
U2 i
;i2,30i

i14 x i
!15' ;iis.is;
,15,30,
! 16 i
J 16,3Oj
Jl6,45;
il7 i!17,15;
1 -, -, n /-v "
| i. / j J U f

i 17.45J
il7,50;
; 13,15;
il8,30J
|21 i
r 23 J
J23,50;
i O ,
; 0,10;
; 0,30;
S °'45!
i 1 i
i 1,10Î; 1,25;; 1,40;
1 2 i
i 2,15,
; 2,30;; 2,45;
i 3 i l| ;

i |
I 300 J
; 25o ;
; 200 ;
i 100 ;
; looo ;M *i i

M

I I
II

I !

I I
II

I I
II

I I
II

I I
il

! !M
! I

II
I I

II
I 1

I I
II

I I
M

I I
II

I I
II

It
; ;
i i; soc ;
; 200 ;
; i8o ;
; i6o ;
; i5o ;
; i4o ;
; 120 ;
; no ;»
! Ii 32o ;
; 85o ;
; looo ;Hi iHi iMi i
! !

-
500
460
370
440
480
"
520

II

750
820
760
570

II

II

580
590

II

600
700
900
840
1000
740
520
540
570
590
620
520
500
480

it
M
M
H
it

500

I !; o,4 ; o
; 0,3 ;; 0,25 ;M • ili i

II • M

i iIl II
I I

II " II
I I0,3 ;
; 0,22 ;
; 0,25 ;
i 0,3 ;* » * »i i* it • Hi iM * Hi iM * Mt iM * Hi i
i irt * »
I !

Il ' II
! I

il ' II
I I

M ' It
I I

II " II
I I

,Ouverture souoape
! 0,25 ," "
; 0,2 ;

M " II
I ï; 0,17 ;
; 0,18 ;
; ; 10; 0,17 ;M * Mt i
i 0,2 i

H " M
I !

i 0,22 J
; 0,25 i
i 0,2 ;
; " ; -; 0,25 ;
r i

> ii 2,0 ;
i 9,9 ;
; 12 ;
i 12,3 ;; 14,4
i 13,3 ;
i 12,8 ;
; 13 ;

M
i t; 14,4 ;
i 15,9 ;; 12 ;
i 12,5 ;
; 12,7 ;
; 12,4 ;
i 12,7 ;
; 11,8 ;

?f
T (; 11,3 ;; 11,7 ;; 12,6 ;
; 12,4 ;; 12,7 ;
; 12,3 ;
; 12,9 ;; 13 ;; 12,8 ;M
I !; is ;; 15,9 ;; 16,7 ;; 17 ;i 17,4 ;
; is ;i i8,8 ;; 12,6 ;
i 12,8 iMi i
! I

300
65
55
54
47
50
51
II

II

47
42
55
52
51
tl

II

52
It

58
53
52
53
52
M

51
50
51
II

44
42
41
40
39
37
36
52
M
M

i
i
t
i
i
i
i;
i
;
;
;
I
I
;
i
;
i
t
j
;
;
i
i
;
i
i
!
;

, ;
;

t

1

I

I'

I

;
!



•> fi

6,5.10 cm - 2ème essai, durée 100 heuresIMPEDANCE Z
Soupape de sécurité réglée à 1500 g

I !
!Heure! Jour
i i
! (h.mn)!
i !
I i
!11,35! O
!13,35!
!14, 40!
!15,15!
!15,3O!
!16,15!
!19 !
!19,15!
!19,55!
!21,3O!
!21,45!
! O !
! 1 !
! 1,15!
! 1,30!
! 1,45!
! 2 !
! 2,15!
! 2,30!
! 2,45!
! 3 !
! 3,15!
! 3,45!
! 4 !
! 5,30!
!11 !
!11,2O! 1
!12,2O!
!13,35!
!14,4O!
!15.05!
!15,2O!
!15,35!
!15,45!
!15,55!
!16,1O!
!17 !
!17,3O!
! 9,15! 2
!10,15!
!12 !
!13 !
!13,3O!
!17,3O!
! O ! 3
! 8 ! 4
! !

JPression
,au
i
i
;
!
;
i
;
;
;
l
l
i
;
i

;
;
;
!

i
j
;
i
T

!
i
!
;
;
;
;
i
;
;

!
i
j
j
;
i
j
i
i
i
j

!
i
j
;
;
;

oain

(g)

1000
Il

Il

It

It

It

Il

M

Il

230
175
70
Il

It

tl

Il

11

tl

120
400
750
1000

II

Il

11

Il

II

fl

Il

It

Il

Il

Il

II

II

600
1000
"
n
n
ii

"
ii
n
ii
it

J Pression
,d'injection, d1

I (a) '
VLQ/

i ;

I

! 1000
! 450
! 455
! 470
! 475
! 490
! 545
! 550
! 1000
! 560
! "
! 480
! 230
! 220
i "
!
! 240
! 260
! 290
! 300
! "
! 320
! 390
! 420
! 520
! 1000
! 970
! 980
! 1120
! 1300
! 1400
! 1410
! 1460
! 1490
! 1500
! 1430
! 800
I "

! 820
i 850
! 870
! 1030
! 1200
! 1400
! 1500
! 1510
i

i
!
!

I

;
;
;
!
;
;
i
;
i
j
!
i
!

i
;
i
;
;
!
;
i
;

!
;

!
!
i
i
;
i
;

Pression ,'Chauffage
aspiration J Bouilleur

(torr) ! (mA.)
i

0,3
Il

II

II

"

II

Il

0,4
0,3

It

0,25
0,2

It

It

Il

Il

11

II

0,18
Il

Il

Il

Il

0,2
0,3
0,5

It

0,45
ii
n

0,4
0,4
0,38
"

!Ouverture
!
;
!
;
!
t
!
!
i
;

0,38
0,3
0,2
0,38

Il

II

Il

0,2
0,4
0,5

!Ouverture
!

;
! 6
! 10,3
! "
; "
i "
! "
; "
j "
! "
j "
! "
! "
! "
i "
! 9
!
! "
! "
! 8
i "
! O
i "
i n

i "
i fl

! "
! 10,3
! "
i "
! "
! "
! O
! "
i I'

soupape
! O
i I*
! 11
i n

! "
! O
i "
; "
! "
!

soupape
!

;
!1

;
j
r
i
;
!

J

J

I

J

I

I

;
j
i
l
I
;
;
;

!
;
j
I
;
;
;
;
i
;
i
;
i
j
j
;
j
;
i
;

!
i
;
i
;
!
;
;
j
!

oo a B.:

(KQ)

2,5
13,1
13,8
"

13,5
Il

12,5
12,2
7,2
11
12,8
12,5
14,7
15
16
15,4
15,6
15,7
15,8
15,6

»

15,7
17
17,4
12
7,2
M

8,5
10,9
11

Il

11,6
12,1
12,6

»

12
8

1 1
11,7

n

11,5
H

14
10,5
9,7
-

. jTenroerature
*•; 'B. M.
! (mK)
i
i
! 300
! 51
! 50
j "
i "
i "
! o2
! 54
! 90
! 60
! 52
i "
! 45
i »
! 42
! 44
! 42
! "
! "
! "
! "
j "
! 40
! 39
! 55
! 90
i "
! 76
! 60
i "
! "
! 57
! 55
! 53
i "
! 55
! 80
! 60
! 57
i "
! 58
! "
! 47
! 62
! 67
i -
i

i
j
i
;
;
;
;
;
i
;

!
!
i
!
i
;
;
!
i
;
i
;
!
i
;
j
j
;
j
;
;
i
;
;
;
!
;
!

i
;
!
!
i
!
j
;
i
;
i
i
I
i
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54

II - AMELIORATIONS

a) Evapora I: ear (Fig. IS)

La température du liquide réinjecté à l'entrée de 1'évaporateur

est suffisamment élevée pour réchauffer le corps du bouilleur et une partie

du film d'^He superfluide est vaporisé avant d'atteindre le diaphragme.

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

pas à la réfrigération et le débit diminue d'autant.

Nous avons construit un ëvaporateur dont le volume intérieur et

la surface d'évaporation sont à peu près identiques au précédent (fig. 18).

recondensation de I' He

EVAPORATEUR. FlG.18
ECH. 2

Le liquide réinjecté est thennalisé dans un capillaire de

diamètre 0,5 x. i mm enroule à l'extérieur du bouilleur dans une gorge en

hélice et maintenu par une soudure étain. Cette géométrie permet de ne

pas réchauffer les vapeurs pompées.

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

de fils de cuivre très fins sur un diamètre de 1 cm. Ces fils sont chauf-



fés par une résistance fixée sous l'évaporateur.

. Une cage

en cuivre à la température du liquide isole theraiquenent le gaz évaporé

du corps de l'évaporateur. Le film superfluide qui se vaporise sur le

haut du bouilleur est recondensé sur cette cage et retourne dans le bain.

b) Echangeur

Le débit étant de l'ordre de 30 U mole s , nous avons refait un

échangeur continu en Cu-Ni dont les diamètres optiraals pour une longueur

de surface er contacr -Le 2 m sont :

D, = 2 x 2,5 mm pour la phase diluée

D = 0,8 x 1 nm pour la phase concentrée

La surface d'échange est de 63 cm".

Cet échangeur ayant une longueur supérieure au précédent, nous

avons supprimé 1'échangeur à poudre d'argent fritte. L'échange de chaleur

se fait dans la plaque de thermalisation. La phase diluée passe dans un

canal de 6 mm rempli de poudre de cuivre fritte dont la taille des grains

est de lu . Un trou central de 2 mm permet au liquide de circuler plus

facilement. La phase concentrée se refroidit dans un second canal de 3 mm

de diamètre également rempli de poudre de cuivre. Cette poudre est légère-

ment tassée, le frittage se fait dans un four à 55O0C pendant 4 heures

sous 1 atmosphère d'hydrogène. La surface d'échange est de l'ordre de

1500 cm2 (Fig. 19).

Ill - ECHANGEURS CONTINUS A POUDRE D'ARGENT FRITTEE

Ces échangeurs conçus et réalisés par G. Frossati au CRTBT de

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

boîte à mélange.

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

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



o 6

PLAQUE DE THERMALlSATION . C u

3 trous fixation

FIG. 19

cuivre fritte

He dilué

He concentré



'concentre
dilué

couvercle Cu.Ni

soudure orgon\

argent fritte"

\feui lie deCu.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.



Une parfaite itanchéité aux très basses températures étant très difficile

à réaliser, nous avons construit des échangeurs du name type, mais nous

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

les tubes. La surface d'échange est donc légèrement plus petite.

Ces échangeurs ont un diamètre extérieur de 9,5 cm et un diamètre inté-

rieur de 5,5 cm. Les dimensions des canaux variant en fonction de tempéra-

ture, les épaisseurs des échangeurs sont comprises entre 8 et 15 mm.

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

faces latérales sont enduites de graphite afin de faciliter le démoulage.
O

Le moule est rempli de 23 g. de poudre de 1 y ou 700 A suivant la tempéra-

ture de l'échangeur qui est pressée à :

1) 0,75 Tonne cm ~ pour les grains de 1 y
™O o

2) 1 Tonne cm ~ pour Ie grain de 700 A.

La pression est maintenue quelques secondes. On obtient des couronnes de

diamètres 61 :< 89 nnn et 1,6 mm d'épaisseur, compactées à 50 %. Le démou-

lage dure quelques secondes.

Ces couronnes sont ensuite placées dans un moule en laiton,

séparées par une feuille de Cu-Ni de 0,3 mm d'épaisseur, dorée et argentée.

Pour éviter le collage de l'argent sur le laiton, on intercale une feuille

de kapton. L'ensemble est serre par vis-écrous et placé dans un four à

20O0C pendant 1 heure sous 1 atmosphère d'hydrogène afin de faire adhérer

les couronnes sur la feuille de Cu-Ni.



f*o O

Un dégazage sous vide pendant une demi-heure pemet d'obtenir

une meilleure étanchéité lors de la soudure entre les coquilles. La sur-
T

face d'échange est comprise entre 2,3 et 40 ta" suivant la taille des grains.



C O N C L U S I O N

La refrigeration par dilution d' He dans 1' He est actuellement

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

continue.

La facilité d'emploi de ces appareils ne met pas en évidence

les difficultés rencontrées au cours de leur montage, en particulier la

parfaite étanchéité des différents circuits et des échangeurs de chaleur.

Si on tient compte des nombreux fils de mesure thermalisés en divers points,

on voit que ces réfrigérateurs sont assez fragiles et que les éventuelles

modifications demandent beaucoup de précautions.

Il faut noter aussi que les appareils très performants nécessitent

des groupes de pompage et des dispositifs anti-vibrations très volumineux

qui n'autorisent pas de déplacements fréquents.

Le réfrigérateur que nous faisons fonctionner sans boîte de

condensation permet d'atteindre une température voisine de 40 mK. L'ajuste-

ment des échangeurs en fonction du débit, l'emploi du nouvel évaporateur et

une boîte à mélange où la surface d'échange Cu-He. est plus importante devraient

abaisser la température limite aux environs de 20 mK.

La faible puissance frigorifique disponible et le chassis anti-

vibrations peu efficace aux très basses températures n'autorisent pas des

performances comparables à celles des appareils à forts débits. L'emploi

d1échangeurs continus à poudre d'argent frittée pourrait éventuelleoent amé-

liorer les performances.

Notre appareil a déjà fonctionné dans le cadre de I1I.L.L. sur le

spectromètre DlB, il s'est avéré très maniable.
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