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Introduction

Pour obtenir des températures inférieures a 1K, la technique couramment
utilisée en laboratoire consiste a diluer I'un dans l'autre, les deux isotopes de
I'hélium préalablement liquéfiés [1]. L'isotope 3He est miscible dans I'hélium
ordinaire 4He jusqu'a une concentration limite qui dépend de la température [2].
Le diagramme de phase est présehté sur la figure 1.

Cette courbe présente trois régions différentes

1) La région @ située sur la gauche du diagramme correspond & un mélange
riche en 4He qui est superfluide. La chaleur spécifique de I'4He superfluide
devient négligeable lorsque la température tend vers zéro. Cependant I'3He
dissout dans cette phase conserve une importante viscosité et sa chaleur
spécifique est grande. Par la suite, on appellera cette phase, la phase diluée (une
faible quantité d'3He dilué dans de I' 4He superfluide).

2) La région @ située sur la droite du diagramme et dans la région des hautes
températures, correspond a une phase de mélange 4He et 3He normale. La ligne
de séparation entre les régions @ et @ correspond a la transition superfluide
du mélange (transition lambda). On retrouve pour I'“He pur, la température de
transition superfluide a 2.17K. A trés basse température, cette phase se réduit a
une zone trés fortement concentrée en 3He. Par la suite, on appellera cette phase,
la phase concentrée.

3) A des températures inférieures a 0.7K, les deux phases sont séparées par
une zone interdite @ - Cela signifie que lorsque I'on refroidit le mélange,
quand la limite de la zone interdite est atteinte, le mélange se sépare en deux

phases (diluée et concentrée) qui coexistent.

Le fonctionnement d'un cryostat a dilution est régi par les propriétés de ces
deux phases du mélange 3He et 4He. L'enthalpie de 13He est trés différente
dans les deux phases: elle est beaucoup plus grande dans la phase diluée qui se
comporte comme un gaz, que dans la phase concentrée qui se comporte plutbt
comme un liquide. Ainsi le passage de 1' 3He de la phase concentrée a la phase

diluée (dilution de 1He) produit du froid, comme le passage d'un corps de

]




I'état liquide a l'état gazeux. Tous les cryostats a dilution sont basés sur ce

principe, mais la technique utilisée pour créer cette dilution pourra étre

différente d'un systéme a l'autre.
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Fig. 1: diagramme de phase mélange 3He 4He




Chapitre 1
Principe de la dilution en cycle ouvert

A Dilution irréversible

1) Principe d'un réfrigérateur a dilution
Dans un réfrigérateur a dilution en cycle ouvert [3], 1a dilution est obtenue
en introduisant séparément dans une boite de 1'3He et de I'‘He purs avec des
débits respectifs N3 et Iy (fig. 2). Si la dilution est totale, c'est-a-dire, si la
concentration d'3He injectée est inférieure a la limite de solubilité a la

température considérée, on extrait une solution dont la concentration en 3He

est :
x=T3/ (N3 + Dy ).
v 3 He
4 He Mélange

Fig. 2 Dilution irréversible en cycle ouvert.
refroidissemen rtir de I'enthalpie

Pour un systeme isolé, le bilan thermique a 1'équilibre peut s'écrire en
faisant I'hypothése que la chaleur fournie au systéme, est égale a la différence
entre l'enthalpie des fluides sortants et celle des fluides entrants. En supposant
que tous les fluides sont a la méme température, on obtient une puissance de
refroidissement donnée par 1'équation:

Q= (3 + fy) Hy - (s Ha + hy Hy)

- Hj est l'enthalpie de I'élément 3He pur

- Hy est 'enthalpie de I'élément 4He pur

- Hq est 'enthalpie de I'élément dilué

- N3 et Dy sont les débits respectifs de 3He et de 4He

Cette différence d'enthalpie s'appelle enthalpie de mélangel2], elle est

donnée par les courbes présentées sur la figure 3. L'enthalpie est calculée par



unité de débit total (?1 = 1'13 + 1.14 ) en fonction de la concentration. On remarque
sur la figure 3 que pour les températures supérieures ou égales a 0.2 K, cette
enthalpie est positive, tandis qu'elle est négative pour des températures
inférieures. La puissance de refroidissement s'annule donc en dessous de
200mK. Pour une concentration d'3He de 7.5% (sur la courbe de séparation de
phase), cette puissance s'annule a 130mK [2].

Par cette méthode, la température la plus basse que l'on peut obtenir est donc

de 130mK!. Nous verrons plus loin comment s'affranchir de cette limite.
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Fig. 3 : Enthalpie d'excés du mélange 3He-4He en fonction de la

concentration d'3He pour différentes températures.

3) Utilisation d'échangeurs thermiques.

En 'absence de puissance Q apportée sur la boite, les éléments purs 3He et
4He entrent i la température Tp et la solution diluée sort i la température Ts
avec T1>T7. On peut utiliser le fluide froid sortant, pour refroidir le gaz chaud

qui entre par l'intermédiaire d'un échangeur de chaleur (figure 4). Cela est




possible dans le cas ol la chaleur spécifique du dilué sortant est bien plus grande
que celle des fluides entrants.
La chaleur spécifique du dilué est donnée par C =108 ] mol-1 K-1)
La chaleur spécifique de 1'*He pur est donnée par C =24 ] mol-1 K-1)
L'4He étant superfluide, sa chaleur spécifique est beaucoup plus faible et peut
étre négligée a basse température:
-alK C =0.4 Jmol1K-1
-a0.2K C=10-3J mol'1 K1
Avec un échangeur suffisamment efficace, il est donc possible d'obtenir une
température d'entrée Tp trés proche de la température de sortie T. Dans ce cas,

la puissance frigorifique du cryostat est alors donnée par l'enthalpie d'échange.

Boite de mélange

= *He

<— 3He

Echangeur thermique

Fig. 4: Dilution avec échangeur thermique.

4) Diffusion de 1'He a contre-courant dans le tube de sortie

La diffusion a contre courant de I'He dans le tube de sortie, empéche
I'élément 3He de sortir de la boite. En effet, 4 1'équilibre thermodynamique la
concentration d®He diminue lorsque la température augmente en suivant les
courbes de pression osmotique constante sur la figure 5. L'3He a donc tendance 2
rester dans la partie froide du cryostat et nous devons utiliser 1'entrainement
par friction mutuelle avec l'élément 4He pour l'en extrairel4]. Pour cela, il est
nécessaire d'utiliser des tubes de faible diamétre de facon a obtenir le
dépassement d'une vitesse critique (ordre de grandeur : 20 cm/s ). Il faut alors
tenir compte du chauffage par viscosité, qui peut devenir important et limiter

la température minimum.

* — Mélange
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Fig. 5: Diagramme de phase du mélange 3He-4He avec courbes pression

osmotique constante.
B Dilution réversible sur la courbe de séparation de phase

1) Dilution sur la courbe de séparation de phase.

Pour pouvoir descendre a plus basse température, il faut effectuer la
dilution de maniére réversible sur la courbe de séparation de phase. Considérons
donc une boite contenant une solution saturée (concentration x=6.4 %) en contact
avec de I*He pur (fig. 6). En introduisant de YHe dans la solution diluée par le
tube @ , on abaisse la concentration en 3He de ce mélange ce qui permet la
poursuite de la dilution de 1'He pur . Pour pouvoir effectuer cette opération en

continu, il faut extraire le mélange par le tube @ et introduire de 1'*He pur par

le tube @ .



3 He

Séparation de phases

i He Mélange
Eaon——— B : e @
X=1% X=6,4% X=1%
T~500mK T=130mK T=500mK

Fig. 6: Dilution sur la courbe de séparation de phase.

Pour que le systéme soit ré{zersible, il faut permettre la diffusion de 1'3He a
contre courant dans le tube d'injection d' 4He. On a alors un gradient de
concentration dans ce tube, depuis la partie chaude ot la concentration s'annule,
jusqu'au point froid. Dans le tube de sortie de mélange, on a de méme un
gradient de concentration. Mais dans ce cas pour pouvoir extraire le mélange, il
faut éviter la diffusion de 1'3He a contre courant. On utilise alors des tubes de
faible section pour obtenir un dépassement de la vitesse critique. La friction
mutuelle empéche alors cette rétro diffusion. Cet entrainement irréversible doit
avoir lieu a une température bien supérieure a 130mK mais bien inférieure a 1K,
car sinon la concentration en 3He devient trop faible.

La difficulté due a cette géométrie est la stabilisation de 1la ligne de séparation
de phases, ce qui impose pratiquement de travailler 4 volume constant. Un tel
systéme est aussi sensible a la gravité: en effet 1''He pur est plus léger que la

solution diluée, celui-ci flottant au-dessus.

2) Utilisation d'un exces d'3He.

Un moyen pour s'affranchir de ces inconvénients, est d'utiliser un exces
d'3He ne participant pas a la dilution dans le tube de boite de mélange, mais qui
formera des bulles incluses dans le dilué. Le systéme est alors constitué de "
bulles de dilué séparées par des bulles d’3He". Nous avons employé un tube de
faible diametre pour la boite de mélange, de fagon a ce que les bulles soient
suffisamment rapprochées. La concentration maximale, augmentant avec la
température, les bulles dHe en exces se diluent au fur et & mesure dans le tube
de sortie de mélange. Nous avons donc de la puissance disponible tout au long
de l'échangeur, pour refroidir les deux isotopes entrant. A plus haute

température, l'entrainement de I'SHe se fait par friction mutuelle grace au




o

rétrécissement du tube de sortie du mélange dans lequel nous dépassons la
vitesse critique.

J 3 He
V<V critique Mélange
4 He _
——

X=~6,4% /

T=500mK
Echangeur chaud

Excés 3He X=20 %

Echangeur froid
Fig. 7 : Dilution avec un excés d'3He.
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Chapitre II
Test du procédé en laboratoire

A Le cryostat

1) Le cryostat & hélium pompé.

Nous avons utilisé un cryostat classique comprenant deux vases Dewar 1'un
dans l'autre. Le vase extérieur rémpli d'azote liquide a une température de 77 K
sert d'écran thermique. Le second vase Dewar est rempli d'4He liquide. Une
pompe primaire de 100 m3 / heure permet de descendre la pression jusque vers

1 mbar, ce qui correspond a une température voisine de 1,2 K.

Mesure de température_mll'_' Mélange
3 Tube de pompage
C He —»
njections 4 / du calorimeétre
He —»

vide — B
d'isolement Pompe *He
&
"\( N, | le——Dewar LN2
Calorimeétre < -\va: Bain L'He
TN [ TT——Echangeur dans
i P S K le i 'gd H
Echangeur LT s 1 e liquide He
sur le =1 L T — Rond de cuivre
calorimetre B-ok .
L+ | : J Echangeur chaud
Impédance | ) geur |
|| = de la dilution
—tT = -
Support [T Echangeur froid
de la dilution
\"“'-q..____
——~Boite de mélange

Fig. 8 : Schéma du cryostat d'essai.
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L'ensemble de l'expérience est incluse dans un récipient sous vide
(calorimétre) qui trempe dans le bain d'hélium liquide et est supporté par le
tube de pompage du vide du calorimétre (fig. 8). Dans ce tube nous avons aussi
passé les fils de mesures de températures et les capillaires d'injection et de sortie

des fluides pour la dilution.

2) La thermalisation des tubes d'injection de fluide.

Dans un premier temps, nous avons thermalisé les capillaires d'injections
en les faisant descendre dans les vapeurs puis dans le bain d'hélium liquide.
Ceci a entrainé des oscillations de pression (Taconis) préjudiciables au bon
fonctionnement du systéme. Pour palier a cet inconvénient, nous avons réalisé
l'injection des fluides au moyen d'un échangeur permettant de récupérer les
calories du mélange sortant du cryostat. Cet échangeur est composé de deux
tubes de & 0.5*0.9mm introduits dans un tube de & 2*2.5mm, le tout étant
disposé a l'intérieur du tube de pompage du calorimetre. Les isotopes purs 3He
et 4He sont injectés dans les deux tubes intérieurs, le mélange dilué sortant par
le tube extérieur. Une thermalisation supplémentaire des tubes d'injection se
fait au moyen d'un échangeur sur un rond de cuivre fixé sur la partie haute a
lintérieur du calorimétre.

Les premiéres mesures réalisées dans cette géométrie ont montré que dans
ces conditions, les isotopes arrivaient a une température proche de 2.17K, ceci
n'est pas suffisant pour obtenir les performances attendues car la conduction
thermique d'un tube rempli de superfluide est trop importante dans cette
gamme de température.

On peut estimer la puissance apportée a 'échangeur a dilution a travers ces

résistances thermiques.
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Fig. 9: Conduction du superfluide a travers des tubes de différents diameétres pour
une longueur de 10 cm

Nous avons porté sur ce graphe les valeurs de conductibilité thermique de
1“He superfluide pour une longueur de 10 cm en fonction des diamétres des
tubes [5]. On remarque qu'elles ne sont proportionnelles ni au diametre ni a la
longueur des tubes, cependant un ordre de grandeur peut étre estimé. Dans le cas
d'un tube de diametre =0,15mm et de longueur 0,Im en considérant le point
froid a la température du bain d'hélium soit 1,2 K, et le point chaud a 2,17K
(transition superfluide) une puissance P = 0,8 mW au point froid par le
superfluide 4He. La conductibilité thermique vaut donc:

k=P*L / (AT*S)
avec AT =097 K $=18.108m2 P=8.104W L=0,1m
ce qui nous donne k=4,5.10¢ W/mK

Nous avons donc rajouté une thermalisation supplémentaire placée
directement dans le bain d'hélium liquide et séparée par des capillaires
suffisamment fins (diamétre=0,1mm; longueur=100mm) pour réaliser une
impédance thermique. La conduction du superfluide est ainsi diminuée entre le

point d'arrivée des isotopes a 2.17K et la température de l'échangeur dans le
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bain a 1,2K. A la sortie de cet échangeur, les fluides d'injection retournent dans

le calorimetre pour entrer dans l'échangeur chaud de la dilution.

réali

Les diameétres de tubes nécessaires pour la partie chaude de 1'échangeur étant
de l'ordre de quelques dizaines de microns meétres, ceux-ci ont du étre réalisé
par nous mémes.

a) Réalisation des capillaires.

Nous sommes partis de capillaires existant de diamétre intérieur 0,2mm et
extérieur de 0,5mm en cupronickel. L'intérieur de ces capillaires a été nettoyé en
faisant passer de 1'*He sous une pression de 100 bars. Ensuite, avec I'hélium
pressurisé a 100 bars, on pousse a travers le capillaire 200 cm3 d'acétone. Cette
opération est répétée a la fin de l'étirage, le capillaire étant immergé dans une
cuve a ultrason. L'étirage est obtenu par passage du capillaire dans des filiéres
successives par pas de 10 pm. Le tableau montre les diameétres intérieurs obtenus
pour différents diameétres de filiéres (la mesure est faite comme indiqué au § b).
Les capillaires de départ ne sont pas tous rigoureusement identiques, ce qui
explique la dispersion des résultats.

Dans le tableau suivant nous avons porté en fonction du diametre de la
filiere employée le diamétre intérieur du tube. Les lignes épaisses du tableau

séparent les différents tubes de départ.

¢ filiere (um) ¢ intérieur (Um)
310 93
280 67
250 48
220 32
320 63
320 66
300 66
250 40
250 30
250 36

Tableau 1: Diametre intérieur des capillaires pour différents diamétres

extérieurs
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b) Mesure du diameétre intérieur.

La valeur du diamétre intérieur du capillaire est obtenue par une mesure de
débit d'hélium sous pression a travers le capillaire. La perte de charge AP est
donnée par la formule:

AP= Z*n* V
- 1) est la viscosité du gaz (n= 2 10" Pa s)
- V est le débit volumique du gaz a la pression de mesure P
Ce débit est relié au débit volumique \./'0 et a la pression atmosphérique Py
par la relation:

P*V=Py* Vo

- Z est I'impédance du capillaire donnée par la formule:
128 L

T ndd

128 L 1 Py Vo
n d4

4 r
4o A/ 128L n PoVo
- n P AP

Si les pressions d'entrée et de sortie sont trés différentes, il est plus simple de

P*AP =

remplacer P AP par
P22-P12

PAP = >

On obtient alors la formule:
4 s 4 o
256 L n Po Vo 162 L Vg
d= g = 2 5.2
n (P2°-P19) (P2°-P1)

Il est plus commode de remplacer les pressions Pj et P2 en Pascal par les

o
pressions p1 et ps en bar. De méme le débit volumique Vg en m3/s sera remplacé
par le débit volumique Voen cm3 / . i

Le diametre (en m) du capillaire est alors donné par la formule :

4
d=128104\ [ 50
(p2°-p1°)
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c) Controle de I'homogénéité.

Ce contrdle se fait en coupant les capillaires étirés en plusieurs sections de
méme longueur. Dans le cas d'inhomogénéité du capillaire (présence de
poussiére par exemple), les mesures sur les différentes parties donnent des
résultats trés différents. Aprés un bon étirage, on obtient des variations d'une

section 2 l'autre inférieures a 5%

d) Réalisation de I'échangeur chaud.

L'échangeur chaud est constitué par trois capillaires paralléles de diametre
intérieur de 20 a 100 um soudés ensemble a I'étain sur toute leur longueur.
Nous avons, dans un premier temps, essayé d'utiliser des échangeurs
concentriques mais il est difficile d'obtenir des sections de passage suffisamment

faibles pour dépasser les vitesses critiques superfluide.

.— 3 He

= Mélange

*——4 He

Fig.10 Réalisation d'un échangeur par soudure a l'étain.

e) Réalisation de I'échangeur froid.
L'échangeur froid est réalisé de la méme fagon par soudure étain de trois

capillaires mais les diamétres employés sont de l'ordre de 0.1 a 0.3 mm; nous

avons utilisé des capillaires du commerce aprés un nettoyage identique a celui

effectué sur les capillaires étirés.

4) La géométrie de la boite de mélange.

Les deux capillaires d'injection des isotopes se rejoignent dans un tube qui
constitue la boite de mélange. C'est & cette jonction que le mélange se refroidi. Le
point le plus froid du cryostat se trouve donc quelques centimeétres apres cette
jonction. Pour thermaliser le thermomeétre ou un échantillon, il faut une
surface d'échange suffisante avec le liquide. Celle-ci est obtenue par un tube de
diametre 0.5 2 Imm et d'une longueur de I'ordre de 100mm. Ce tube est soudé a
I'étain sur un bloc de cuivre servant de support aux thermometres. Il est ensuite

connecté au capillaire de sortie du mélange de l'échangeur froid.
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5) Thermométrie.

Les thermomeétres de mesure de température sont des résistances de carbone
pour les températures supérieures a 1 K, des résistances de germanium ou des
oxydes de ruthénium pour les températures plus faibles. Nous avons mesuré les
températures d'entrée et de sortie des isotopes de l'échangeur chaud, puis a la
jonction des deux échangeurs, et enfin sur le tube de la boite a mélange. La
mesure a été faite en utilisant un ohmmetre cryogénique a détection synchrone
permettant la mesure avec des tensions d'excitation de l'ordre de 3uV a 1 mV

pour éviter l'échauffement des thermomeétres.

B Le bati de contréle des gaz

Le bati est représenté schématiquement sur la figure 10. Il est composé de trois
circuits indépendants comprenant chacun sa pompe et ses réserves de stockage:
I'un pour 1'8He pur, le second pour I'4He pur et le troisiéme pour le mélange. Les
deux circuits d'injections des isotopes (*He pur et 4He pur) sont identiques. Le gaz
est prélevé dans la réserve avec la pompe primaire puis purifié dans un piege a
charbon actif refroidi a l'azote liquide. Un compresseur a membrane éléve la
pression vers 4 bars et un débitmetre régulateur permet le contrdle du débit.
Enfin un deuxiéme piége froid est inséré dans le circuit avant l'injection dans le
cryostat. Le circuit de récupération du mélange est constitué par un régulateur de
pression aval, une pompe et une réserve. Ces trois circuits sont connectés a une
pompe primaire de service servant a les nettoyer avant le démarrage de
l'expérience.

Ce bédti permet de faire varier les débits de 0.5 a 200 pmol/s, les pressions
d'injection et d'aspiration de 0,1 a 6 bars de fagon a avoir la possibilité de faire

fonctionner la dilution au dessus de la pression critique.
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Réserve 4He Pompe Piege régulateur

froid Compresseur = o hit

Réserve 3He

o
Cryostat
réserve du mélange Régulateur
de pression

et

Fig. 11: Schéma du bati de circulation.




19

C Résultats des premieres mesures.

1) Mesures des débits et températures de fonctionnement.
Nous avons essayé douze échangeurs dans ce cryostat en faisant varier les

parametres: pressions, débits, températures de condensation, afin de les mettre

au point.
Ce tableau nous donne les résultats des différentes mesures :
N |1° Echangeur Z 2° 3° Débit a S du T
° Echangeur | Echangeur | T mini | dilué BM
pum | Lm pm-3 gan |Lan |ean |Lem | pmol/s cm? mK
1 50 0,5 3,3 0,01 180 0,02 100 76 12 85
2 70 1 1,7 34 2,3 210
3 50 1 6,5 26 1,6 260
4 70 1 1,7 0,02 100 76 8,5 150
5 70 1 1,7 0,02 100 0,03 100 92 17,9 82
6 50 0,25 1,6 42 0,39 345
7 40 1,2 19 0,02 400 15 26,6 63
8 50 1 6,5 10 3,5 135
9 100 1 4,1 20 6,3 125
10 40 0,7 17 0,02 300 10 26 65
11 70 1 1,7 0,01 180 63 7,9 57
12 70 1 1,7 0,01 230 60 9,5 54

Tableau 2: S = surface du tube du mélange
BM = boite de mélange
Nota: Les mesures n° 11 et 12 sont faites respectivement avec 4 et 6

échangeurs frittés supplémentaires.

A partir de ce tableau nous avons porté sur une courbe (figure 11)
l'impédance Z en fonction du plus faible débit total, permettant 1'obtention des
températures minimales, ceci pour une impédance donnée de l'échangeur
chaud. On remarque que pour travailler a faible débit une forte valeur

d'impédance est nécessaire. Il faut en effet dépasser la vitesse critique (= 20 cm / s)
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pour diminuer la conduction du superfluide dans le tube d'injection d“4He et

pour entrainer 1'*He par friction mutuelle dans le tube de sortie du mélange.
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Fig.12: Débit optimum en fonction de l'impédance.

La figure 13 représente la variation de la température en fonction de la surface
totale du tube de dilué des différents échangeurs. On voit que des températures

basses sont atteintes pour des surfaces d'échanges relativement faibles.
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Fig. 13: Température en fonction de la surface du tube de mélange.
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2) Mise en évidence des bulles d'3He

Dans toutes ces expériences il est nécessaire d'injecter un pourcentage d'3He
supérieur a la limite de solubilité pour obtenir des températures inférieures a
100 mK. On peut alors supposer que 1'3He en exceés reste sous forme de bulles
dans la solution diluée. Pour tenter de comprendre ce point nous avons réalisé
un condensateur coaxial traversé par le mélange aprés la jonction des tubes

d'injections des deux isotopes.

capacité de référence

Espace annulaire

Pont
Entrée du de
mélange mesure
— e T de
capacité

Fig. 14: Schéma du condensateur utilisé pour I'observation des bulles de 3He
dans le mélange dilué.

La capacité C du condensateur dépend de la constante diélectrique du mélange
qu'il contient. La constante diélectrique de I'hélium dépend principalement de sa
densité molaire N (mol/cm3). Celle-ci varie continiiment entre 1'*He et 13He
purs et la mesure capacitive devrait nous renseigner sur la concentration
moyenne.

On utilise un pont de mesure alternatif qui permet la mesure du rapport des
capacités respectives du condensateur de mesure C et d'un condensateur de
référence Crem. Ce rapport est donné a partir de la mesure X par la formule:

C/ Crem = X/ (100000 - X)

Comme la capacité mesurée reste voisine de 10pF, on choisi une valeur de
référence Cref=10pF.

Une calibration préalable est faite dans 1I'hélium liquide a 4.2K. On mesure
alors la capacité en fonction de la densité molaire N:

- Dans le liquide: N=0.036 mol/cm3 X=41040 C=6.96065pF

- Dans le gaz: N=0.004 mol/cm3 X=40190  C=6.71961pF

On en déduit une sensibilité de 7,5 pF c¢m3 / mol

Une calibration plus précise est réalisée dans le cryostat en fin d'expérience
par introduction dans le condensateur & basse température (1.8K) d' 3He pur et

d'4He pur successivement.
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Les résultats sont:
-4He pur X=56080 N=0,036 mol/ cm3 Cy=12,7687
-3He pur  X=55778 N=0,027 mol/cm3 C3=12,6132

On en déduit une sensibilité de 8,2 pFem3 / mol

L'accord entre les deux mesures est satisfaisant compte tenues des variations
de capacité entre les deux expériences.

A partir de ces valeurs, on peut calculer la concentration P de 3He dans le
condensateur en fonction de la capacité C:

P=(C-C4)/ (C3-C4) — P = 6.4 * (12.7687 - C)

Le tableau suivant donne les débits a I'injection, la mesure de la capacité et la

concentration en 3He dans celle-ci.

3 (mol/s) N4 (mol/s) | % Injection C (pF) P (%)
4,4 36 10,9 12,7493 12,5
4,8 36 11,7 12,7488 12,8
5,2 36 12,6 12,7484 13
5,6 36 13,4 12,7469 14
6 36 14,2 12,7470 13,9
6,4 36 15 12,7470 13,9
72 36 16,6 12,7458 14,7
10 36 21,7 12,7444 15,6
Tableau 3:

La figure 15 montre un enregistrement de la valeur mesurée de la capacité en
fonction du temps, les débits de 3He et 4He étant maintenus constants de fagon a

maintenir la température de la boite & mélange inférieure a 150 mK.
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Fig. 15 : Enregistrement de la variation de la constante diélectrique.

Mesures.

L'enregistrement en fonction du temps montre trois comportements
différents.

- Dans la partie (1) ou les débits d'3He et d'éHe sont maintenus constants, C
présente des oscillations dont la périodicité est réguliére. L'amplitude correspond
a une variation de la concentration moyenne en 3He dans le condensateur de 5%,
et la période est de 12sec.

- Dans la partie @ On a arrété les injections des isotopes. L'amplitude des

oscillations augmente jusqu'a atteindre environ 8% et la période augmente
jusqu'a 20 sec.
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- Dans la partie @ la capacité ne présente plus d'oscillations et tend vers une
valeur constante correspondant a une augmentation de la concentration de 12%
par rapport au minimum.

Remarque: La valeur absolue des concentrations mesurées est a prendre en
compte avec prudence car des variations peuvent apparaitre, dues & une dérive

de la capacité de référence ou a des variations de la capacité avec la température.

Interprétation:

En @ les fluctuations de C seraient dues a l'existence de bulles d3He pur
dans un mélange homogene. La mesure de C correspond a une valeur moyenne
< bulles + mélange >. Les oscillations sont dues a I'entrée ou a la sortie d'une de
ces bulles.

A l'aide du tableau 3 nous pouvons calculer la dimension des bulles d'*He et
du mélange. Les oscillations de concentration sont de AP=4,9% ; (AC=7,4 *10-3 pF) .
De cette valeur, on peut en déduire le volume d'une bulle d'3He: Vp3, & partir du
volume total du condensateur V¢ = 10.7 mm?3.

Volume d'une bulle de 3He: Vb3 = V¢ * AP = 0,52 mm3

On peut obtenir le volume de mélange séparant deux bulles de 3He a partir du
débit total et de la période des oscillations.

Connaissant le débit molaire total ( 40 .10 -6 mol / s ) et le volume molaire
du dilué (28 cm3 / mol ), on en déduit le débit en volume,

V=40.106%28=1,12.103cm3 /s = 1,12 mm3 /s

La période des oscillations étant de 12 secondes, le volume de la bulle de
mélange, (Vm) est de :

Vm= V *période =1,120* 12 = 13 mm3
Vm =13 mm3

Comparé au volume de la capacité on peut dire que les oscillations sont dues
au passage successif de bulles d'*He et de mélange.

En @ le débit diminue, la vitesse de traversée de la capacité par ces bulles
diminue; d'autre part le mélange se réchauffe, et la concentration augmente.

En @ les oscillations ont disparu, la température s'est élevé; il n'y a alors
plus de séparation de phases et la valeur de la capacité rejoint celle d'un mélange

homogeéne a la concentration P.
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C Le distillateur

1) Description.

Le mélange sortant du cryostat contient de 1'SHe a une concentration
comprise entre 10% et 30%. Celui-ci est stocké dans un réservoir puis distillé afin
de séparer les deux isotopes de fagon a réutiliser 13He.

Nous avons construit un distillateur qui entre dans un réservoir d'hélium
liquide de 38 litres du commerce.

Le mélange de la réserve est injecté a travers la pompe du mélange, le
compresseur, le piége froid puis-dans I'échangeur a 4K composé de vingt tubes en
paralléles de diametre = 1 mm et de longueur = 700 mm qui trempe dans
I'hélium liquide. Le circuit d'injection passe ensuite a travers l'enceinte a vide
du calorimétre pour entrer dans un échangeur a contre courant. Celui-ci permet
le refroidissement du gaz injecté par les vapeurs sortantes et provoque la
condensation du mélange. Ce systéme de condensation est identique a la
technique de dilution sans boite a 1K développée par M. Caussignac dans sa
thesel6].

Le mélange entre ensuite dans la boite de distillation ou il est détendu au
moyen d'une impédance isotherme placée au fond de celle-ci. Les vapeurs dues a
la détente retournent a la pompe, l'autre partie reste liquide au fond de la boite.
Pour séparer 1‘He de ce mélange nous avons construit une super-fuite dans un
tube de diamétre 1,5 mm et de longueur 60mm en comprimant de l'alumine
(Al2 O3) dans ce tube. Cette super-fuite est montée verticalement dans la boite. A
la sortie de celle-ci dans l'enceinte & vide du calorimétre une régulation de
température sert a chauffer le liquide pour augmenter la pression. L'effet
fontaine créé par cette super-fuite permet l'extraction de 1'{He.

Une deuxiéme régulation de température est montée dans la boite de
distillation.
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Fig. 16: Schéma du distillateur

2) Fonctionnent.

Une partie du mélange se condense dans la boite de distillation. Quand la

température est inférieure a 2,17K

en 4He ce qui a pour effet d'enrichir celui-ci en 3He. La pression de vapeur de

I'3He étant plus élevée que celle de 14He le pourcentage d'3He augmente et la

température diminue en dessous

évaporer préférentiellement 1'3He.
avec une partie des gaz de la réserve jusqu'a ce que le pourcentage des vapeurs
sortantes atteigne 98% d'3He. Un quadripdle analyse le gaz et par l'intermédiaire
de la pompe 3He celui-ci est stocké dans la réserve d'3He. Un diaphragme de

lmm de diameétre, monté sur le

la super-fuite s'amorce et appauvri le mélange

de 1K. Il suffit de chauffer ce mélange pour

La partie des gaz non condensée est réinjectée

tube de pompage de la boite de distillation

permet de diminuer I'évaporation du film superfluide.

La marche en continue de ce distillateur permet de séparer environ 100 litres

de mélange par jour.
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Chapitre III

Deux applications: un télescope infrarouge et
un goniometre 4 cercles

A Le cryostat pour mesure infrarouge

1) Présentation de l'expérience
Une des techniques les plus sensibles pour observer le rayonnement
infrarouge consiste a utiliser des bolomeétres. La sensibilité de ces derniers
s'améliore énormément lorsque l'on diminue la température. Des informations
nouvelles sur le rayonnement cosmologique peuvent étre obtenues en utilisant
un bolometre refroidi a 100mK sur un télescope.

Pour effectuer ces mesures sur un télescope, les problemes de vibrations,
d'encombrement et de maniabilité du cryostat nous ont conduit a utiliser un
réfrigérateur a dilution fonctionnant en cycle ouvert. Cela permet en outre de
montrer la faisabilité de telles mesures sur un télescope embarqué dans un

satellite pour éviter les perturbations dues a l'atmospheére.

2) Description du cryostat
a) Bain d'Hélium
Le cryostat se compose d'un bain d'hélium liquide de treize litres. Deux
écrans anti-rayonnement thermalisés sur le col sont refroidis par les vapeurs du
bain. L'¢He est pompé a une pression de 1'ordre de 5. 10-3bar de fagon a baisser la
température d'ébullition vers 1,6K pour permettre le refroidissement des
isotopes 3He et 4He.
Nous avons mesuré la consommation du bain a 1.6K qui est de
1 = 1.356 103 mol / s
Connaissant la chaleur latente a cette température (L=92 ] / mol), on en
déduit les pertes thermiques sur le bain:

Q=L*R ==> 92 *1356.103 = 0,124 W
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Durant la descente en température de 4.2K a 1.6K, environ la moitié du
liquide 4He est vaporisé; l'autonomie du bain est donc de quarante-huit heures

a la température de travail, ce qui est suffisant pour les expériences envisagées.

Mélange
4He —— A

3He —— =

<  Echangeur continu
M annulaire

Etage intermédiare o
pris sur les vapeurs —|——=3=~+— Thermalisation

d'4He
Etage intermédiare L L
pris sur les vapeurs = Thermalisation
d'4He
Bain d'4He pompé L
Echangeur chaud T=1,6K = e
de la dilution \ I agn
1 [« Echangeur noyé
dans |'étain
Impédance thermique
Echangeur froid
de la dilution

Echangeur argent fritté

Boite de mélange

Fig. 17: Schéma du cryostat Diabolo.

b) Entrée - sortie des isotopes entre 1.6 K et 300 K

Pour minimiser les pertes supplémentaires induites sur le bain d'¢He par les
circulations liées a la dilution, les injections des isotopes entre 300 K et 1.6 K se
font dans un échangeur concentrique a contre courant avec le mélange sortant.
Les deux tubes d'injection (diameétre =0.2*0.4 mm, longueur 1000 mm) sont
placés a l'intérieur du tube de mélange sortant (diameétre = 1*1,5 mm, longueur
1000 mm). L'ensemble est thermalisé sur les écrans aux températures
intermédiaires.

Avec un échangeur parfait, la charge thermique apportée sur le réservoir a
1.6K se limite a la chaleur latente des liquides injectés et celle-ci est négligeable,

compte tenus des débits de la dilution.
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A T'opposé, un calcul pessimiste supposant l'absence totale d'échange dans

les tubes d'injections donne:

Débit nécessaire a la dilution: n =15.10% mol /s
Chaleur sensible entre T(éb) et 300 K Cs =6,2 .103 ]/ mol
Soit des pertes supplémentaires Q= n*Cs

=15.106%6,2 .103=0,093 W

Cela augmenterait la consommation du bain d'un facteur 1,3, l'autonomie
serait alors de 36 heures. On voit donc l'importance de l'échangeur & contre
courant pour la thermalisation des injections de gaz.

Les deux tubes d'injections sont ensuite thermalisés sur 1'étage 1,6 K par un
capillaire ( diametre = 0,1*0,5mm; longueur = 1000mm) noyé dans 1'étain. Une
impédance thermique (diamétre = 50 pm; longueur = 50mm) est utilisée pour
connecter les capillaires a un échangeur en poudre d'argent fritté (poudre de
70nm ) .

c) L'échangeur de la dilution.

L'échangeur de la dilution est identique aux échangeurs utilisés dans le
cryostat de test. Il comprend une partie chaude et une partie froide qui ont des
caractéristiques différentes.

- La partie chaude, entre 1.6K et 500 mK, est composée de trois tubes de
diameétre intérieur de 40um et de longueur 700mm. On peut calculer la vitesse du
fluide v a partir du débit molaire f , de la section du capillaire S et du volume
molaire Vp: v=Vp*n /S

Pour 1'3He, on a: Vm3 =367 c¢cm3 / mol (a T=0.5K)

n3=3.106mol / s
S=13.10¢ cm?
On en déduit: vi3= 872 cm/s
Pour 1'4He, on a: Vm4 =27,5 m3/ mol (a T=0.5K)
Ng=12.106mol / s
S=13.10% cm?
On en déduit: vg= 254 cm/s
Pour le mélange, on a: Vimd = 28,5 cm3 / mol (pour X=12%)
f4=15.106mol /s
S=13.106 cm?
On en déduit: vaq= 329 com/s
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On vérifie que dans cette partie de l'échangeur, les vitesses critiques du

superfluide (de l'ordre de 20 cm/s) sont dépassés dans les tubes "4He et dilué".

- La partie froide (température inférieure a 500mK) est composée de trois tubes
de diameétre intérieur de 300pm et de longueur 4m. Le diametre et la longueur
sont relativement important afin d'obtenir une surface d'échange suffisante. La
surface des tubes est alors de S= 7,07 104 ¢cm2- On en déduit la vitesse des fluides
dans ces tubes:

Pour 1I'3He v3= 0,15 cm/s
Pour 1'4He vg= 046 cm/s
Pour le mélange v4= 0,6 cm/s

On voit que la vitesse critique pour 1'*He est loin d'étre atteinte. En prenant
en compte la conduction thermique du superfluide, les valeurs de la figure 9
montre que celle-ci introduit des pertes thermiques de l'ordre de 30 nW, ce qui

est négligeable devant les puissances disponibles.

Fig. 18: Vue de l'étage a dilution du cryostat DIABOLO.
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d) L'étage 3 dilution.
L'étage a dilution qui supporte les deux bolométres est suspendu a I'étage 1,6
K dans deux dimensions par huit fils de kevlar. On a utilisé une tige de vespel ¢
4mm longueur 130mm pour éviter le déplacement dans la troisiéme
dimension. La thermalisation de la tige en six points sur I'échangeur de la
dilution est assurée par un clinquant de cuivre soudé sur l'échangeur et serré

sur la tige entre deux écrous nylon.

4) Fonctionnement et performances

Les courbes ci-dessous représentent les variations des températures et des

puissances en fonction du débits des deux isotopes.

1 T T T T T T T T T
Zn=27 um/s ]
_W=47.T2 -
r‘s ]
= N
2 n=7.5 pmyg _
w=t1 T2 .
e e ]
02 L
0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

T2 (K%

Fig. 19: Puissance appliquée en fonction du carré de la température mesurée.

On remarque sur cette courbe que les pertes sont différentes en fonction du
débit. Une explication possible est que, pour les faibles débits ,la vitesse de 14He
dans l'échangeur chaud est relativement faible. En effet pour le débit total de 7,5
pmol / s la vitesse de 1YHe est égale 2 12,7 cm / s ce qui est inférieur a la vitesse

critique.
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5) Conclusion

L'autonomie du bain I'YHe a 1,6K permet des mesures en continue pendant
environ 48 heures ce qui est suffisant pour les observations nocturnes sur le
télescope.

Les mesures réalisées avec les deux bolométres nous ont permis d'observer
des puissances de bruit équivalentes ou égales & 5x10-16 W/VHz

La contrainte de ce mode de fonctionnement est la remise en pression du
bain d'4He pour permettre sont remplissage, ce qui provoque un réchauffement
de 1l'étage a dilution vers 2K. Le temps de descente en température est

d'environ deux heures.
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B Le cryostat pour goniometre a neutrons

1) Présentation de l'expérience

La fabrication d'un cryostat & dilution classique sur un goniomeétre quatre
cercles a berceau d'Euler présente de grandes difficultés et n'a jusqu'a présent,
jamais été réalisée. En effet, les principales contraintes posées par ce type
d'expérience sont les suivantes:

- Le cryostat doit étre entierement inclus a l'intérieur du berceau du
goniomeétre, soit un encombrement maximum du cryostat de 25cm dans toutes
les directions.

- Le cryostat doit pouvoir étre orienté autour de deux axes (un axe vertical
® et un axe horizontal ).

- L'échantillon doit pouvoir tourner a l'intérieur du cryostat autour d'un
axe Q.

La technique de dilution en cycle ouvert reste compatible avec ces
contraintes. Cela nous a conduit a construire un cryostat permettant I'obtention
de treés basses températures pour ce type d'expériences.

Le premier étage du cryostat est refroidi a 1.6K par l'intermédiaire d'un tube
d'alimentation continue comportant deux joints tournants (rotations ® et % ).

L'échantillon lui-méme est fixé au point froid de l'étage a dilution,

'échangeur étant suffisamment flexible pour permettre une rotation de + 180°

2) Description de I'étage & 1.6K

Nous avons utilisé une ligne de transfert rigide qui comporte un écran en
cuivre refroidi par les vapeurs du vase contenant le liquide hélium. Les pertes
supplémentaires introduites dans le vase par cet écran peuvent se comparer aux
pertes dues au col et de ce fait, ne s'ajoutent pas aux pertes totales du vase.

Les pertes de cette ligne de transfert sans écran sont de 400 mW, mais
seulement de 100 mW avec écran.

a) Rotation verticale ®.

La rotation autour de l'axe ® permet de faire tourner le bras du berceau
d'Euler en fonction du faisceau incident et diffracté sans déplacer le réservoir de
liquide 4He. Elle est se fait par l'intermédiaire d'un raccord Johnston. L'écran en
cuivre a température intermédiaire est connecté thermiquement au milieu du

raccord Johnston, ce qui réduit les pertes du raccord.




b) Rotation horizontale 7 .

La rotation de l'ensemble du cryostat autour de l'axe ) impose un systeme
insensible a la gravité. Il n'y a donc pas de réserve de fluide cryogénique car il est
tres difficile de séparer le gaz et le liquide au dela de cet axe. Ce-ci nous a imposé
d'introduire un séparateur de phases dans la partie verticale de cette ligne. La
phase gazeuse assure le refroidissement de l'écran en cuivre pour diminuer les
pertes par rayonnement sur la phase liquide. Une vanne froide automatisée est
montée dans la phase liquide et permet par détente Joule-Thomson d'obtenir
une température de 1,6K sur le cryostat. Le raccord Johnston assurant la rotation

X travaille & une pression de l'ordre de 5 mb environ.

Vanne sur les

Raccord Johnston vapeurs
vertical Echangeur sur
Ecran anti rayonnement pris les vapeurs
sur les vapeurs du vase Ecran pris sur
les vapeurs
LHe
Vanne froide
asservie
Rotation
échantillon Raccord Johnston
Echangeur sur les horizontal
vapeurs |
i 7 I

L« 4He
= Mélange

WV
Réservoir Hélium Pompe
liquide Hélium

Fig. 20: Schéma de la ligne d'alimentation en hélium liquide du cryostat
pour goniomeétre 4 cercles.
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3) Description de I'étage a dilution.
La rotation de l'échantillon autour de l'axe ( @) est assurée par une tige

placée entre la commande a température ambiante et l'échantillon A basse

température.

a) Thermalisation de la tige de commande sur l'étage 1.6K

Pour satisfaire aux contraintes mécaniques et thermiques, cette tige en
polyimide est prise dans un rond de diamétre = 4mm de longueur 250mm.
Pour éviter des pertes thermiques trop importantes sur l'échantillon, il est
indispensable de thermaliser l'extrémité de cette tige sur l'étage a 1.6K. Pour
cela, nous avons ajouté un circuit d'injection d'¥He supplémentaire . Ce circuit
condense 1'4He sur I'étage 1.6K par un échangeur a contre courant du mélange
liquide-gaz provenant de la détente Joule-Thomson. Il couple thermiquement
cet étage a la tige par un capillaire suffisamment long, bobiné et thermalisé sur
celle-ci de maniére & diminuer au maximum le couple de torsion. L'4He est

ensuite réinjecté dans le circuit de la détente Joule-Thomson de 1'étage a 1,6K.

b) Echangeur de la dilution

Les circuits servant a la dilution échangent la chaleur a contre-courant avec
I'dHe provenant de la détente Joule-Thomson jusqu'a l'étage a 1,6°K. Puis sous
la forme d'un échangeur ( échangeur chaud) composé de trois tubes identiques
soudés longitudinalement et enroulés en spirale entre 'étage a 1,6K et la
thermalisation intermédiaire du support de la boite & mélange. Un autre
échangeur (échangeur froid ) de fabrication identique relie le support
intermédiaire & la boite de mélange. Cette géométrie permet une rotation de
+180°. Le support de la boite & mélange est un tube de vespel de diameétre =
9*10mm et de longueur 33 mm fixé sur la thermalisation de la tige a 1'étage
L6°K. Ce tube de vespel est thermalisé au milieu, par le tube de mélange dilué

afin de diminuer ses pertes par conduction.
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Pompe Hélium Rotation échantillon

Fig. 21: Schéma du cryostat pour goniometre 4 cercles.

4) em ntrél irculation z

Pour le contrdle des débits de gaz nécessaires pour 1'étage a dilution, et a la
thermalisation de la tige de rotation de l'échantillon sur l'étage 1.6K, nous
avons confectionné un béti permettant de réguler et de comprimer ces gaz. La
séparation des deux isotopes se fait dans un distillateur indépendant afin de
réutiliser 1'He.

5) Fonctionnement et performances

La consommation totale d' 4He pour 1'étage 1,6K est de 16 1/mn mesurée a la
température et pression normales ce qui correspond a des pertes équivalentes a
1Watt.

A la température minimum de 100 mK, les débits des deux isotopes sont
pour 1*He de 8 p mol/s et de 16 u mol/s pour 1'‘He.

La courbe de puissance (Fig. 22) montre que les pertes par conduction du

support entre I'étage a 1,6 K et 1'étage a dilution sont de 0,56 pW.
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Fig. 22: Puissance appliquée en fonction du carré de la température mesurée.

6) Conclusion

Le principe de la dilution en circuit ouvert avec excés d'3He nous a permis
d'obtenir des basses températures jusqu'a une température minimale de 100mK,
quelque soit la position dans l'espace de la boite de mélange. Ceci démontre

l'insensibilité a la gravitation des cryostats construit sur ce principe.
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Chapitre 1V

Le cryostat avec détente Joule-Thomson

Dans les deux descriptions précédentes il apparaissait nécessaire d'avoir un
étage a une température voisine de 2K pour refroidir les deux isotopes. Pour
créer cet étage, il est possible de se servir de l'augmentation d'enthalpie d'une
détente Joule-Thomson subie par le mélange ayant servi & la dilution. En effet
les courbes enthalpiques montrent qu'avec une détente Joule-Thomson,
l'enthalpie du gaz sortant est supérieure a l'enthalpie du gaz entrant pour des
valeurs de températures et de pressions inférieures a 25K et 30 bar. Nous avons
donc séparé le systéme en deux parties, 1'excés d'enthalpie de la détente Joule-
Thomson nous servant a refroidir les isotopes, et l'excés d'enthalpie de la

dilution & refroidir I'étage a dilution(”].

1) Puissance théorique de la détente.

Les courbes enthalpiques du mélange a différentes concentrations ne sont
pas connues, nous avons donc pris celle de I'‘He car le mélange qui se détend de
10 2 0,016 bar est homogene et a une concentration de 80% d'4He.

a) Calcul de I'énergie disponible au niveau de la détente Joule-Thomson:

A partir d'une pression d'injection de 10 bars et une température de 1,8K ( T

équivalente a la pression de vapeur saturante).

la valeur enthalpique avant détente (H) =32] / mol,
apres détente (H) =927] / mol
d'ou A (H) positif =60] / mol.

Ce A(H) est suffisant pour refroidir les isotopes si l'on dispose d'un
échangeur continu entre le point ou se fait la détente et I'étage a plus haute

température.
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Fig. 23: Schéma du cryostat avec détente Joule-Thomson.

2) Réalisation de la magquette.

Nous avons utilisé un cryostat a bain d'*He avec garde de LN,. Les deux
injections des isotopes se font par des capillaires (diamétre = 0,2 * 0,5 mm) et
sont thermalisés sur le bain LN; par des échangeurs frittés de cuivre (diameétre
6 mm et longueur = 20mm). Un échangeur continu entre le point LN et le
point 4He est constitué d'un tube (diameétre = 2*2,5; longueur = 500 mm) pour la
sortie du mélange, a l'intérieur duquel il y a les deux tubes d'injections
(diameétre = 0,166*0,320 mm).

La thermalisation sur le réservoir d'*He est faite au travers d'une résistance
thermique (vis inox de diamétre = 3mm; longueur = 2 mm) afin de pouvoir
mesurer les pertes apportées par les injections sur 'étage *He. Une régulation
de température sur cette thermalisation nous permet de faire varier la

température des deux injections.
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L'échangeur continu entre l'étage 4He et l'étage Joule-Thomson est
identique a celui de I'étage LN, LHe. Une impédance thermique sur chaque
injection (diamétre = 0,057mm; longueur = 300 mm) a été montée entre
I'échangeur et la thermalisation sur l'étage Joule-Thomson pour diminuer la
conduction du superfluide 4He.

La thermalisation des injections sur l'étage Joule-Thomson est faite par des
échangeurs a poudre d'argent frittés (diamétre = 4; longueur =2mm)., celle du
mélange sortant se fait par un échangeur & poudre de cuivre fritté (diametre =
12; longueur = 30 mm).

L'échangeur de la dilution est de fabrication identique & ceux utilisés dans le
cryostat d'essai. La premiere partie, I'échangeur chaud, comprend trois tubes
(diametre = 0,036*0,25; longueur = 700 mm); la deuxiéme partie, 1'échangeur
froid est constitué de trois tubes (diamétre = 0,2*0,5; longueur = 3000 mm).

Ces trois tubes sont connectés au tube boite de mélange (diametre = 0,5*1;
longueur = 100mm) thermalisé sur un rond de cuivre, sur lequel sont montés
deux thermometres.

Une impédance supplémentaire (diamétre = 0,027; longueur = 300 mm) sur
le tube de sortie du mélange avant I'échangeur de la Joule-Thomson a été
ajoutée pour permettre la détente du mélange.

Le tableau 4 donne les diametres et les longueurs des différents tubes utilisés

pour la construction de la partie froide de ce cryostat.

Echangeur chaud capillaire ¢=0,2*0,5 étiré jusqu'a la filiére ¢$=0,25mm

AP(Bar) Longueur (cm) Débit ¢ int (Lm)
(cm3/mn)

10 70 0,84 36

10 70 0,82 36

10 70 0,94 37
Impédance des deux injections avant I'étage Joule-Thomson

10 30 12,3 57

10 30 12 57
Impédance du mélange avant la détente Joule-Thomson

72 40 3 16

Tableau: 4. Caractéristiques des différents tubes.




41

3) Performances de la détente:

Nous avons mesuré la puissance disponible Wd de 1'étage Joule-Thomson

en injectant de 1'“He puis de 1'*He dans les deux tubes d'injection.

a) Estimation des pertes thermiques sur I'étage 1.6K.

- Les pertes par conduction des supports Ws :

Les supports entre I'étage 1,6K et 4,2K sont constitués par trois tiges de vespel
diameétre d = 4mm; longueur L = 30mm dont la conduction intégrale entre 1.6 et
4.2K est de K=4.10-4 W/cm. On a alors:

Ws =K*nd2/L =50 p W

- Les pertes par conduction de l'échangeur We:

Le tube de I'échangeur est en cupronickel de section S=0,018 cm? ( diameétre
intérieur = 2mm, ext. 2,5mm) et de longueur = 50 cm. La conduction intégrale
entre 1,6 et 42K est: K=5.10-2 W/ cm. On a alors:

We= K*S/L=18uW

- Les pertes par rayonnement Wr:

En prenant une surface de l'ordre de 1000 cm?, on obtient
Wr=02p W

- Les pertes dues au film superfluide dans le capillaire en présence de 4He:

les pertes par le film dépendent du diameétre d du capillaire et sont données
par W = K d avec K=0,3 .10-3 W/ cm. Pour un capillaire de diamétre 1 mm de

sortie du mélange on obtient:

Wf = 100 pW
Ce qui donne pour les pertes totales:
en présence de 4He: Wt =Ws + We + Wr+ Wf = 168 pW
en l'absence de 4He: Wt=Ws + We + Wr = 68 uW

b) Mesure avec une circulation de 4He pur.

Le débit minimum pour que la température de cet étage soit de l'ordre de
1,6K est de 8 umol/s. En prenant une variation d'enthalpie pour 1'4He de AHj4 =
60 J/mol et un débit iy =8 .10 mol/s on obtient une puissance théorique de la
détente de

Wd = AH*nhy =480 uyW

L
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Cette valeur est nettement supérieure aux pertes estimées précédamment.
On peut donc conclure, soit que le rendement de la détente est inférieur aux
valeurs théoriques, soit qu'il existe des pertes supplémentaires non prises en

compte.
¢) Mesure avec une circulation de 3He pur.

Nous avons ensuite fait la méme mesure en injectant de 1'*He & une
pression d'injection de 8 Bars et un débit 13 =14 .10® mol/s. En prenant une
variation d'enthalpie pour 1''He de AH3= 19 J /mol, on obtient une puissance
disponible Wd:

Wd = AH*N3 =266 p\W

Pour éviter I'accumulation de liquide dans la détente, la température de
'étage a été maintenue a 1.5K , la pression de vapeur saturante étant alors
superieure a la pression de pompage. La puissance nécessaire pour maintenir
cette température est de We=173 pyW, ce qui correspond a une mesure des pertes
thermiques Wt = Wd - We = 93 uW

On a ici un bon accord avec les pertes estimées de Wt =68 uW.

La différence de récupération d'enthalpie de la détente entre 1'4He et 1'3He,
peut s'expliquer par le fait qu'avec 1'*He l'échangeur continu est court-circuité
par le film superfluide. Ceci entrainerait un échange insuffisant entre I'injection

et la sortie d'4He.

4)_Apport de chaleur sur I'étage a 4K

Pour mesurer l'apport de chaleur sur l'étage & 4K, la thermalisation de
I'échangeur continu et celles des injections des deux isotopes (cuivre fritté) sur
le bain d'4He se fait a la température Tp = 4.2K a travers une résistance
thermique k constituée d'une vis inox de diameétre d =3 mm et de longueur
L =2mm). Ce montage permet de mesurer la puissance nécessaire pour
refroidir les isotopes. Pour des débits respectifs d'3He et d'¢He de 1,5umol/s et
10pmol/s la température a 1'équilibre de cette thermalisation est de T1=13,6K.
Cela correspond a 1'équilibre entre la puissance apportée par 1'échangeur a ces

débits Wy et la conduction thermique de la vis inox k=AT



A
Wo= [kdT = [ATdT =5 [Ty2-To?] =831

Une puissance électrique a été fournie a cette thermalisation Wp=4 mW, ce
qui a permis de déterminer la température d'équilibre qui est de T2=16,5 K.

On peut alors calculer la conduction thermique du support :
A

Wo+Wo= [kdT = [ATdT =35 [T22- Tg?] = 127}

Wa+ 83 A =127 A Wy =44 A soit A= 0.09 mW K2

Ces valeurs permettent de calculer la puissance W nécessaire pour refroidir

les isotopes.
Wop=83A soit Wog==75mW

On peut comparer ce résultat avec la valeur de la conduction calculée en

prenant pour la conduction thermique de l'inox (5]
A =0.77 T (mW cm-1 K-2)
Avec une longueur L=0.3 et une section $=0.05 cm?2, on obtient:
A=A S/L=0.128 mW K2
L'accord avec la valeur mesurée ( +40%) est acceptable compte tenu de

l'imprécision sur la longueur (erreur dues aux écrous) et des erreurs dues a

l'imprécision des contacts thermiques.

Ce résultat peut étre comparé a un calcul direct de la conduction solide du
capillaire de section S=0.018 cm et de longueur 50cm. En prenant l'intégrale de
conduction[3] K=3.2 W/cm entre 77K 4 4K on obtient une puissance de

W=KS/L = 1.1 mW.

Une étude plus détaillée est nécessaire pour comprendre exactement
l'origine des pertes supplémentaires. En tout état de cause, elles restent dans une
limite raisonnable, compte tenues des puissances disponibles sur l'étage de

refroidissement a 4K.

5)_Performan

Dans les premiéres séries d'expériences 1'échangeur continu est thermalisé
sur le bain d'¥He, par un fil de cuivre ( diamétre = 1,5; longueur = 20mm) et les
échangeurs des injections en poudre de cuivre fritté par trois vis de laiton

(diameétre =3; longueur=8mm). L'échangeur de la dilution est tenu par une tige




de vespel (diamétre = 4 mm; longueur = 100 mm) qui est thermalisée en six

points sur l'échangeur. La boite de mélange sur laquelle est montée deux
thermometres est suspendue par des fils de coton. La température minimum
obtenue est de 65 mK. Les débits nécessaires, pour l'obtention de cette valeur
ainsi que la puissance disponible en fonction de la température sur la boite de
mélange ( figure 24). On en déduit que les performances sont limitées par les

pertes thermiques sur la partie froide qui sont de I'ordre de 100 nW.

500[lll‘llllll[I1fi|[!Il-'|

400 f O
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- 7 /'

1008 v la et by, -

0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05
TA2 (KA2)

Fig. 24: Puissance appliquée en fonction du carré de la température mesurée.

Pour tester le fonctionnement du cryostat avec une thermalisation des
fluides & une température supérieure a 4.2K, nous avons réalisé cette
thermalisation a travers une impédance thermique comme indiqué au
paragraphe 4). Pour une thermalisation a 14,7K, on obtient une température
minimum de 70mK avec des débits respectifs de n3=3pmol/s et
n4 =14 pmol/s. On peut donc conclure que Ila température de

prérefroidissement des fluides n'affecte que peu les performances de la dilution.

5)_Conclusion,
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L'avantage de ce type de fonctionnement est d'obtenir des basses
températures a partir d'un point froid entre 4,2K et 15K. Pour l'utilisation en
laboratoire on peut se servir d'un cryostat a bain d'hélium classique a la
pression atmosphérique et donc d'assurer de fagon permanente le
fonctionnement de la partie dilution.

Pour ['utilisation dans l'espace, 1'étage de prérefroidissement peut étre fait
par les machines de type Stirling qualifié spatiale qui ont un étage entre 15K et
20K, associé a un circuit Joule-Thomson en boucle fermée, développé par le
RAL [8], et qui permettent d'obtenir une puissance de l'ordre de 10mW a 5K. La

présentation du systéme complet se trouve dans la référence [9].
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5) |Conc1usion

Nous avons développé un nouveau systéme de refroidissement utilisant la
dilution de I'hélium et permettant l'obtention de basses températures jusque
vers 50mK. Contrairement aux réfrigérateurs a dilution classique, notre systeme
fonctionnant en circuit ouvert ne permet pas un recyclage des gaz utilisés . Pour
une utilisation en laboratoire, il est donc nécessaire d'utiliser une installation de
distillation annexe, compte tenu du prix élevé de 1'3He. Par contre, pour une
utilisation dans l'espace (par exemple sur un télescope spatial) il faudra
embarquer au départ, les quantités de gaz nécessaire pour la durée de la mission.
Pour une puissance disponible de l'ordre de 100nW & 100mK, cela correspond a
un volume de réserve de l'ordre de 30 litres par an (gaz stocké a une pression de
250 bars) ce qui est tout a fait acceptable.

Cette technique présente cependant de nombreux avantages.

- La mise en oeuvre d'un tel cryostat est beaucoup plus simple que celle d'un
cryostat classique et permet une miniaturisation poussée: par exemple, 1'étage a
dilution du goniomeétre & neutrons n'occupe qu'un volume de quelques
centimetres cubes. De méme, I'absence de tube de pompage de gros diamétre
facilite I'adaptation & un environnement difficile.

- Les circuits de contrdle des gaz sont simplifié par rapport aux systémes
classiques. Le fonctionnement ne nécessite que l'approvisionnement en gaz
pressurisé et éventuellement une pompe pour le stockage du gaz extrait. Pour
une utilisation au sol, la distillation peut se faire indépendamment.

Pour une utilisation dans l'espace, le systéme ne comporte ni pompe ni
circulateur ce qui entraine une consommation électrique extrémement faible et
une trés grande fiabilité.

- Enfin I'un des atouts principaux de ce nouveau systéme réside dans son
insensibilité a la gravitation. Dans un cryostat classique, la gravité est
importante chaque fois que deux phases différentes sont en présence. Ici,
l'injection se faisant au dessus de la pression critique, il n'y a pas de liquéfaction.
La dilution se produit bien a la séparation de phase entre 3He pur et dilué, mais
les fluides sont contenus dans des capillaires suffisamment fins pour que la
position de l'interface soit dominée par les forces de tension superficielle et de

viscosité. Enfin dans la détente Joule-Thomson, le brouillard formé est vaporisé
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dans le fritté de l'échangeur. L'écoulement du surplus de liquide est sans
influence sur les performances car il se vaporise au bout d'un temps plus ot

moins long.

Ce type de cryostat a dilution pourra étre utilisé en laboratoire dans
des conditions expérimentales difficiles. Mais, surtout, il est parfaitement bien
adapté aux expériences spatiales. C'est pourquoi ce procédé a été retenu par le
Centre National d'Etudes Spatiales pour le projet de petit satellite infrarouge
SAMBA (lancement prévu en 1998) et par 1'Agence Spatiale Européenne pour la
plate-forme d'observation infrarouge FIRST, quatriéme pierre angulaire de

l'agence prévue pour un lancement en 2005.
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