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INTRODUCTION







Ces dix derniéres années, sous ('impulsion dynamique de
FROSSATI, SCHUWMACHER, THOULOUZE et HEBRAL, la réfrigération & dilution
d'3He dans L'AHe (seul procédé permettant d'obtenir de trés basses
températures de fagon continue) a été parfaitement maftrisée au labecra-

toire (¢.R.T.B.T.), tant sur le plan théorique que technologique.

Cela nous a permis de construire rapidement un appareil a
dilution. Nous nous sommes attachés & rendre son utilisation zisée. La
mise en ceuvre est trés rapide. En effet, moins de 24 heures sont

nécessaires & L'obtention de la températurs minimale qui est de 15 mK.

Dlautre part, un nouveau picovoltmétre & hacheur supraconduc-
teur a été développé par le service électronique du laboratoire. Cet
. e -15 .
appareil d'une grande sensibilité (4 x 10 ! volt) nous permet d'envi-

sager des mesures trés fines & basse température.

Notre travail a consisté & mettre au point une technique
différentielle de mesure de faibles chaleurs spécifiques utilisant deux
thermocouples entre 15 mK et 7 K. Les tensions thermoélectriques trés
faibles mises en jeu & basse température sont détectées par deux pice-

voltmétres & hacheur supraconducteur.

Pourquoi une mesure différentielle de chaleurs spécifiques ?

Lorsgue L'on veut mesurer de faibles capacités calorifiques,
par exemple d'échantillons petits (poudre, couches minces), cu  une
fajble variation de celle-ci sous L'action d'une grandeur extérieure
{champ magnétique, champ électrique, pression,...), on procede généra-
lement en deux étapes. Dans un premier temps, on mesure la chaleur
spécifique du porte-échantillon ou de t'échantillen sans contrainte.
Puis, dans une deuxiéme manipulation, on mesure la chaleur spécifique
de L'ensemble porte-échantillon plus échantilion ou de L'échantiilon
soumis au champ de forces. La chaleur spécifigue sera alors détermineée
par différence. Ce type de travail est trés fastidieux, et la précision
de La mesure est diminuée par le fait gue deux expériences sont néces-
saires (les conditions expérimentales ne sont pas toujours exactement

Les mémes).




. . AC : . ,
Lz resolution < de-teiles mesures peut atteindre dans certaines
‘o p =3
conditions expérimentales 10 7.
Nous voyons alors apparaTtre L'intérét d'une mesure donnant

directement la difference des chaleurs spécifiques.

Le principe de notre mesure est illustré par la figure 1.
Imaginons une enceinte contenant deux échantillons, L'un de chaleur

speécifique C et L'autre de chaleur spécifique € + AC.

Si nous fournissons une énergie E aux deux échantillons, il
s'ensuit une élévation de température AT du premier et AT = d7 du second
(fig. 2). Si nous savons détecter ce dT, nous serons capable de fournir

L*énergie AE nécessaire pour L'annuler. Nous pouvons alors écrire :

E=CAT AE _ AC
E + AE = (C + AC) AT

Les differents écarts de température sont détectés par L'existence de
tensions aux hornes des thermocouples. L'excés d'énergie AE est fournd
par une régulation associée & la tension thermoélectrique qui apparait
aux bornes du thermocouple placé entre les deux échantillons. Il existe
entre l'enceinte et les deux échahtiLLons une deuxiéme régulation en

temperature gui place l'ensemble dans une situation adiabatique.

Hous voyons L'inteérdét de L'emploi de thermocouples : iis
travaillent en détecteur de zéro, ce qui ne nécessite aucun étalonnage
en température préalable, comme dans le cas d'utilisation de thermométres

classigues.

Le plus petit é% que L'on pourra mesurer est donné par la

sensibilité des thermocouples

Plagons-nous & 100 mK avec un pouvoir thermoélectrique de 1 uV/K. Si on

sait mesurer 1 pV on saura détecter 1 pK;donc pour un AT de 10 % notre



Fig1: mesure differentielle

ATemperature

deT _ AE

temphs._

Fig: 2




résolution sera de

ac . = 10
C 107« 107t

Cela est rendu possibile gr8ce & ('utilisation des picovoltmétres qui
malgré le faible pouvoir thermoélectrique des matériaux 3 basses
températures nous permettent de mesurer de trés faibles écarts de

température.
Avec un tel dispositif, nous pouvons envisager de mesurer

- la chaleur spécifigue d'une couche mince (ies deux échantillons étant

le substrat et le substrat plus la couche) ;

- la chaleur spécifique d'un échantillon sous pression (cellule de

pressicn plus cellule de pression contenant L'échantillon) ;

= Lla contribution d'un champ magnétique 3 La chaleur spécifique

(un échantiilon plus un échantillen sous champ)...
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LE CRYOSTAT







1I.1 LES BASSES TEMPERATURES ( réf.1)

Il y a 300 ans, le scientifique frangais, Guillaume Amontons,
soupgonnait déja L'existence du zéro absolu. Gay-Lussac, au début du
XIXe siecle, fixe L'origine des températures & -270°C. Mais c'est en
1848 que L'échelle des températures fut définie par Lord Kelvin {(qui Llui
laissa son nom). Dans cette échelle le 0°C correspond & 273,15 K et

1 K est égal & 1°C.

Ltagitation thermique est une grandeur proportionnelle & la
température si celle—ci est exprimée en Kelvin. Si donc on expérimente a
basses températures, on s'affranchit de cette énergie, ce qui rend plus

aisée L'chservation des phénoménes physiques.

Au milieu du sieécle dernier, Faraday donne le départ de la
course vers Le zéro absolu en atteignant 163 K. Au début du XXe siécle,
tous les gaz connus, sauf L'hélium sont liquéfiés et méme solidifiés.

La température alors atteinte est de 12 K (hydrogéne solide).

En 1868, Lockyer et Frankland découvrent par analyse spectromé-
trigue du rayonnement solaire un nouveau gaz : L'hélium. Mais ce n'est
qu'en 1895 qu'ils L'identifient sur la terre. Les premiéres gouttes
d'hélium (iquide apparaissent en 1908 a Leiden, et c'est en 1926 que
Keesom atteint la température de 0,71 K en pompant sur un bain d'hélium.
Il semble alors difficiie d'atteindre des températures plus basses. En
effet, la tension de vapeur saturante n'est plus que de 0,0035 mm de
Mercure, et pour atteindre 0,3 K il faudrait abaisser cette pression &

10-10

l"obtention d'une température de 0,1 K, c'est du domaine de L'utopie.

. . -3 , . .
mm de Hg. Quant & la pression de 10 e mm de Rg, nécessaire &

C'est alors qu'apparalt la nécessité de la mise au point d'une nouvelle

technique permettant d'cbtenir des températures plus basses.

Cette nouvelle idée nait en 1926 : la désaimantation adiabatique
d'un sel paramagnétique. Elle est proposée simultanément, et indépendam-
ment, par Pieter Debije & Leipzig et William Giauque a Berkeley en

Californie. Sous l'action d'un champ magnétique, les moments magnétiques
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du sel s'orientent parallélement & la direction de celui-ci. Si L'en

arrgte L'action de celui=-ci,- les moments reprennent une position aléatoire,
de fagon gue ['aimantation du sel soit nulle. Il s'ensuit une absorption
d¥énergie et, donc, en situation adiabatigue, un refroidissement du sel.
Mais il faut attendre sept ans pour voir la premiére application de cette
methode : Giaugue et Mac Donald obtiennent 0,25 K avec un sulfate de
Gadolinium et un champ de 8 000 Gauss. Depuis lors, la température de 3 mK
a pu 8tre cbtenue par cette technique. Ce procédé présente toutefois un
inconvénient majeur : la température minimale n'est pas stable dans le
temps. Toute énergie arrivant sur le sel réchauffe celui-ci, car il n'y a

plus production de froid.

Comment alors obtenir de trés basses températures de facon
continue 7 Trente ans aprés sa liquéfaction, la superfluidité de L'hélium
est découverte, et un nouveau procédé reposant sur la dilution d'3He
dans L'4He est suggere pour la premiére fois en 1951 par London, et en
1952, dans une autre version, par London, Clarke et lendoza. C'est en
1965 & Leiden gu'est construit (e premier appareil a dilution par Das,

De Bruyn Ouboter et Taconis. Il permet dlobtenir La température de
0,22 K. Depuis lors, les progrés n'ont pas cessé et la température mini-
male atteinte par cette méthode est maintenant de 2 mK en continu

(Frossati, Schumacher, Thoulouze & Grenoble)

Quant & Ll'obtention de températures encore plus faibles, elle

nécessite de faire appel & d'autres techniques comme ;
- la desaimantation adiabatique nucléaire,

- L'effet Pomeranchuk (compression adiabatique d'BHe).
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IT.2 LA DILUTICN

Il n'est pas question pour nous de reprendre toute lLa théorie
des réfrigérateurs a dilution. Le lecteur intéressé trouvera dans le Llivre
de Lounasmaa (réf. 2) et dans ies théses de Frossati (réf. 33, Schumacher
(réf. 4) et Godfrin (réf. 5) toute la thermodynamigue des mélanges 3He/aHe

ainsi que des éléments de technologie.

[I.2.1. Principe d'un réfrigérateur a dilution

Au-dessous de 0,87 K, un métange d'3He et d‘éHe se separe
en deux phases (fig. 3> : L'une que nous appellerons concentrée (riche
en 3He) et {'autre que nous appellerons diluée (contenant de L'BHE et de
L'AHELLE phase concentrée flotte sur lLa phase diluée, car la densite de

L"3He est plus faible que celle de L'*He.

l.a concentration d‘aHe dans lLa phase concentrée est donnée
par la relation (Laheurte et Keyston, 1971):

= 0,85 T3/2 exp(~ 0,56/T) avec T en Kelvin

Xy,
et T <0,1K
tandis que celle d'3He,dans la phase diluge, s'écrit (Ghozlan et Varoquaux,
1975)

2

X, = 0,0648 (1 + 8,4 T2 + 9,4 T°) avec T en Kelvin.

3
Nous pouvons remarquer que cette concentration tend vers une

timite finie quand T tend vers O :

Xy, = 0,0648

3L

C'est cette propriété qui permet {e fonctionnement des réfrigérateurs 3

dilution.
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[:Fluide normal
[I:Superfluide

lIlIl: Coexistence de deux phases

T T

et e s . (it bt e i Pl i . i et o s ]

T AT ek WD B N A T SR NS L ANy wmmp e wit? =y

0 02 04 08 08 1 Xs

Fig 3: Diagramme de phases des
| melanges SHel bHe



L'4He,au-dessous de la température TA'éGaLe a 2,17 K, est
superfluide. L'3He dissous dans la phase diluée se comporte comme un gaz
parfait. Nous avens donc de L'3He liguide {phase concentrée) en équilibre
avec sa vapeur (3He dissous dans la phase diluée). Contrairement & un
systéme classique, la pression de vapeur saturante ne tend pas vers O
quand la température tend vers 0, mais vers une valeur finie (pression
osmotique). Le passage d'une mole d'BHe de la phase concentrée a la phase
diluée peut 8tre comparé & une évaporation. Il s'ensuit donc une

absorption de chaleur (l'équivalent d'une chaleur latente de vaporisation).

8i L'on sait extraire de La phase diluée ﬁ3 moles/sec d‘SHe,

ﬁ3 moles/sec d‘3He passeront de la phase concentrée a la phase diluée,
afin de rétablir L'8guilibre thermodynamique, avec une absorption de
chaleur. Cela se traduit, dans une situation adiabatique, par un abais-

sement de la température de L['ensemble des deux phases.

La puissance de réfrigération (puissance absorbée) est égale
a4 la variation d'enthalpie de L'SHe
g débit molaire d"3He
HBC(T)’HSD
molaire de L'"He dans les

QT) = no [ HSD(T) - HSC{T) i avec (7Y enthalpie

3
phases concentrées et

diluées.

Pour que lLe réfrigérateur fonctionne de fagon continue, il
faut réinjecter L'3He, extrait de la phase diluée, dans la phase congen-
trée. Une partie de la puissance Q(T) est donc utilisée pour prérefroidir

Lle flux entrant d'3He dans un échangeur de chaleur.

Donncns maintenant le schéma de principe d'un réfrigérateur a
dilution (fig. 4&). Celui-ci est principalement constitué d'une boite
3 mélange, dans laquelle s'effectue la séparation de phase et d'un
évaporateur dans lequel on distille Lle mélange 3He/4He, de fagon a en
extraire ﬁ3 mole d'sHe par seconde. Cette opération est facilitée par

le fait que la tension de vapeur d'SHe est supérieure a celle d'aHe.
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Figé:Principe d'un refrigérateur 2 dilution
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Entre la boTte a mélange et Ll'évaporateur se trouve L'échan-
geur de chaleur. L’3He injecté est préalablement refroidi a & K, puis
condensé & 1 K. Une impédance de condensation maintient la pression
d'injection supérieure & la pression de condensation de 1'3He a la
température de la boite & 1 degré. Une deuxiéme impédance detend Lle

Liguide d'sHe ot condense les éventuelles bulles.

11.2.2. Puissance frigorifique

L'3He entre dans la boite & mélange & la température TC ; pour

le refroidir, il faut absorber une guantité d'énergie Q(T), telle que

QC(T) = AL (H4.(T.)

3 (g (Ted = Hy o (Tgd)d

avec T température de la boite & mélange.

BM”

La puissance frigorifigue s'4crit donc :

Qf(T) = fq [HSD(TBM) - H3C(TBM) - HSC(TC) + HBC(TBM)]
Q (T) = fig [H3p(Tyy) = Hy (T

Calculons HSD(T) at H3C(T) :

.Nous savons que dH = Td$ + VdP.

.59 T est inférieur & 50 mK, la chaleur spécifique de L'3He vaut

- dans la phase concentrée : € 24 T J/mole K

3C

- dans la phase diluée : C 108 T Jd/mole K .

3D

.A pression nulle :
dd = TdS = dQ = CdT

T
H3C(T) = HSC(O) + Tds
70
= _ 2
HBC(T) = H3c(0) + 24 TdT = HSC(O) + 12 T J/mole

0
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En prenant HBC(O) nul (enthalpie de L'3He aT =0), il vient :

~ 2
HBC(?) =12 T J/mole

A la séparation de phase, nous pouvons écrire l'égalité des

potentiels chimiques

Hsp = H3e

Or U= G = H - TS,

nous avons donc
H3D(T) - TSD = H3C(T) - TSC

H3D(T) = HSC(T) + T(SD - SC)
T

C
- 3D -
SD = _T_dT = 24 T J/mole K
ofT C3C
SC = - dT = 103 T J/mole K
Q

et par la suite

Hyp <T) = 12 2 5 108 T2 = 24 T% 96 T2 J/mole

L'expression de la puissance frigorifique s'écrit donc

S . 2
Q. = i, (96 TB

2
P 3 - 12 TC) Watts

M

Nous pouvons faire deux remarques :

1} Pour une puissance frigorifique Qf donnée, la température de la hofte

& mélange sera minimale lorsque TBM = TC. .'expression ci-dessus devient

alors

. > .
= H ) datt

Qf B4 N3 TBM mini Qf en ®

T en K

A en mole/s
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2) Si La puissance frigorifique est nulle, nous obtenons une relation

simple entre T et T

BM ¢
T, = 2,80 T,
ou

Tow = 036 T

Neous voyons donc que, plus TC sera faible, plus Lla boTte &
mélange sera froide. Céela montre le rdle essentiel que jouent les échan-

geurs de chaleur dans un réfrigérateur & dilution.

II1.2.3. Les échangeurs de chaleur

Ils sont du type continu & coentre-courant, c'est-3a-dire que

Ltes fluides circulent en sens inverse.

Dans le processus d’'échange de chaleur, trois phénoménes

entrent en compétition :

~ 1) échange de chaleur entre les deux phases au travers de la paroi via la
conduction thermique de Kapitza : Qéch ;
2) échauffement visqueux d aux frottements des atomes d'3He dans
T A - -
L'échangeur : Qvisc ;
3} conduction thermique des fluides gui tend a court-circuiter
'écha ur E .
L'échange Qcond
Le but fixé étant d'atteindre la température minimale de 50 mK,
nous pouveons procéder a quelgues simplifications.

L3

En effet, au-dessus de 10~20 mK les termes @ 2t @ sont

visc cond
négligeables devant Qéch' Nous allons donc nous placer dans L'hypcthése
d'un échangeur parfait, en considérant que toute L'énergie cédée par le

concentré est absorbée par le dilue.
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Appelons Tg, TD’ TP’ les températures du concentré, du dilué’
et de la paroi. Les surfaces d'échanges et résistivité de Kapitza mises
en jeu entre le concentré et la paroi sont notées Ter Prer et entre la
paroi et le dilué Ops Prp*

Nous pouvons écrire en tout point de L'échangeur :

8, oh "¢ -1 My ch p -1
—_—— p dT et ——— = o] dt
AG T KC Ao KD

¢ P D TS

La géométrie du systéme est telle que g, peut étre assimilée & o. (@)

D
N _ . i A
et DKC a pKD(pK) car toutes les parois sont tapissées d' He.

Les égalites précédentes deviennent donc :

T T,
- £ T
AQ = Ao Py df = Ag O dT
, Tp T
ou encore TC
Ao -1
AQ = T DK d7
TD

En chaque point, la chaleur cédée par (e concentré se traduit par une

diminution d'enthalpie du concentré et une augmentaticn de celle du dilué.

( dH3C =T A?éch
dhigp = A,

Nous avons vu au paragraphe précédent que :

dH. . = A, C,. dT avec C,. = aT 24 Td/mole.K

3C 3 3¢ c 3C

bt 108 TJ/mole.K

dH =f, C a7 avac €

D 3 73D D 3D
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La résistance de Kapitza s'écrit

p, = 1 si T est supeérieur a 10 mK
K 3
ot
pK = —1— si T est inférieur & 10 mK
a'T

Nous pouvons maintenant résoudre L'éguation :
. : TC 3
dH3C = - AQéCh = n3 CBC dTC = = —-2-“- ol " dT
T

D
AG s'écrit sdx , avec dx, élément de longueur de L'échangeur et s, le

périmétre mouillé.

IL vient alors

. asdx 4 4
Ay Cyp dTg = =5~ 1T¢ = Ty
ou
n, a Tl = - 22 dx
3 [A 4 3
T.~-T
¢ D
Dans la pratigue Tg << Tﬁ et L'équation précédente s'intégre facilement :
'
'3a : TCS s L L Longgeur de L'échangeur
- [ =l = = [«x] avec| T.. température de sortie
2 T2. TCE 8 0 CS
C TCE température de L'entree
f3a 1 1 _ as
2 [ 2 - ] _? L
T T
CS CE

Si nous remarguons que st représente la surface totale d'échange ¢ et gue
TiE(m 0,7 K) est trés grand devant Tis {quelques dizaines de mK), L'expres-

sion précédente nous conduit a

En reprenant la formule du paragraphe précédent, nous pouvons écrire

maintenant L'expression suivante de la puissance frigorifigue
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-, 2 9 3
Qf = n3(96 TBM 12 x = ?F) Watts

W
avec o en ——= , TBM en K
K'm

2 .
g enm, Nz en mole/s

La température de la bofte & mélange est donc donnée par ta relation ;

=

12 3

'|'2 :_1.... 4+ o
B Gé s o g

N
)

|

Nous voyons donc apparaftre un débit optimal pour lequel Lla température

de ta boite & mélange est minimale..

> . z
d(TBM) 1 Qf ER o = } oo Qf
d- 96 .2 oo 3 opt 12 x 96
n n
3 3
Q¢ 174
T . ( )
BM mini
Bago

Au-dessous de 10 mK, ii{ faut tenir compte du réchauffement visqueux et de
la conduction thermique de L'hélium. Le calcul des échangeurs est alers
plus compliqué. Les théses de Laumond (réf. &), Frossati (réf. 3) et
Godfrin (réf. 5) donnent des exemples de calcul d'échangeurs discrets

ou continus utilisant de {a poudre d'argent frittée.
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I1.3 LE CRYOSTAT

La réfrigération & dilution est maintenant trés bien maTtriseée
dans ie Laboratoire. Nous avons décidé La constructicn d'un appareil
utilisant cette technologie, notre but n'était pas L'amélioration des
techniques de dilution, mais la mise au point rapide d'un réfrigerateur
nous permettant de travailler a partir de 50 mK. Nous nous sommes attaches

a4 rendre cet outil pratique et facile & mettre en ceuvre.

11.3.1. L'environnement du cryostat

ta figure 5 nous montre L'environnement du cryostat. Celui-
ci est soutenu par un support métalligue qui repose sur un socle en béton
pesant environ 300 kg. Ce dernier est découpté mécaniquement du sol a
{'ajde de quatre amortisseurs pneumatiques ISOLAIR SLM3 gonflés sous une
pression de 4,5 kg f/cmz. Toutes les liaisons du cryostat avec les
élements qui L'entourent, sont réalisées avec des tuyaux souples, soit
métalligues, soit plastiques, afin de minimiser au maximum L'apport
d'énergie parasite par vibrations. Nous trouvons dans {a salle un
réservoir d'azote liquide (100 LY, un groupe de pompage, un systéme de
circulation pour Le fonctionnement de la dilution, un compresseur pour
le refroidissement & la température de L'azote liquide, un rack supportant

les appareils de mesures.

11.3.2. Les tableaux de vannes

Ceux-ci sont schématisés sur la figure 6. Ils se décomposent

essentiellement en trois parties :

- un groupe de pompage,
- un tableau 4He,

- un tableau 3He.
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a) Le_groupe de_pompage -

_ Il est constitué d'une pompe primaire Alcatel 2012 A (12 m3/h)
et d'une pompe & diffusion Alcatel 6080 refroidie par eau et munie.d'un
piége & azote liquide pour limiter la rétrodiffusion d'huile. Nous avons
équipé ce groupe d'une réserve de vide, ce qui nous permet de pomper
provisoirement sur un circuit & L'aide de la pompe primaire tout en

laissant fonctionner la pompe secondaire sur un autre circuit.

bl ks_zééLsgy_fﬂg_

il assure ta récupération des vapeurs d'hélium, qui sont
renvoyées sur le gazométre. Grice & une pompe Alcatel, située a la cave,
d'un débit de 200 m3/h, nous pouvons pomper soit sur la boite a 1K,
soit sur Le bain d*hélium {(pour les étalonnages). Nous disposons d'un
compresseur gui nous sert a faire circuler de L'éHe gazeux pour le
refroidissement du cryostat a la température de l'azote liguide. Pour
cela, nous injectons de L'hélium dans un échangeur gui plonge dans Le
réservoir d'azote iiguide. Le gaz se réchauffe enmsuite sur la bride du
calorimétre. Nous verrons plus loin les performances de cette circulation.
Ce compresseur permet également de mettre les bouteilles d'hélium

ligquide sous pression pour faciliter le transfert au cryostat.

La circulation de t‘3He est assurée par une pompe a diffusion
Edwards MKZ2 63/150 P et d'une pompe primaire étanche Alcatel 2012 H.
La pompe Edwards est équipée d'une vanne papillon et d'un by-pass a
commandes pneumatiques. Un piége & azote liquide muni d'un vide d'iso-
lement permanent évite la rétrodiffusion d'huile dans le circuit d'3He.
Aprés avoir été refoulé par la pompe primaire, L‘3He passe dans un
filtre & huile en papier puis dans un piége & zéolithe refroidi par de
L'azote liquide. Le débit est mesuré par un petit appareil électronique

fabriqué au laboratoire.

L'3He est un gaz trés cher (environ 1 000 F {e litre gazeux
STP), aussi est-il négessaire de prévoir des securites qui évitent la

perte du gaz en cas d'incident.
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Nous stockons Le mélange dans deux réserves de 38 L. Une

troisiéme pourra 8tre rajoutée ultérieurement.

En fonctionnement normal, nous Llaissons en permanence une
réserve en paratléle sur l'évaporateur ; ainsi, en cas de réchauffement

ou d'arrét des pompes, elle pourra recueillir lLe gaz.

S9 le circuit d'injection se bouche, La pression de refoulement
de La pompe primaire augmente. Lorsqu'elle atteint une atmosphére (sbsolue),

. .. 3 . ,
una soupage de sécurité s'ouvre et ('"He est dirigé vers une réserve.

Le calorimétre est fermé sur Lui-m8me. Il peut donc récupérer
Le mélange provenant du c¢ircuit de dilution dans le cas oU il y aurait
une fuite. La pression augmentant dans le calorimétre, la température de
l'évaporateur et par suite la pression dans celui-c¢i augmente. Lorsgu'elle
atteint TO-1 mbar, la vanne papillon se farme, lLe by=-pass s'ouvre et les

chauffages sont coupés.

Enfin, si lLa pompe secondaire n'est plus refroidie (coupure
d'eau}, un thermostat coupe Le chauffage de L'huile afin d'éviter toute

dégradation de ceile-ci.

La mesure des pressions est effectuée & L'aide de deux types
dge jauges

-3

- jauge primaire (P > 10 mbar),coffret Medicvac, &4 voies, SOGEV , asspcié

a4 &4 capteurs TPF & SOGEV;

7

- jauge secondaire (107" <P < 10d3 mbar) ,coffret ACF 101 Alcatel, associé

a4 deux capteurs CFZ2P Alcatel.




I1.3.3. fe cryostat

Contrairemant 3 beauccup de cryostats construits au laboratoire,
Lle nbtre posséde un vide d'isolement commun & L'azote et & L'hélium. Cette
solution a été adoptée dans le but d'alléger au maximum les différentes
enceintes gui doivent &tre démontables. Ainsi L'emploi de treuils ou de

tables élévatrices a pu 8tre évité.

Sur la figure 7, nous pouvons voir une coupe du cryostat.
Le vase d'azote est fixe. En démontant Lle cryostat, nous allons trouver
une enceinte extérieure (alliage d'aluminium) puis un double écran & la
température de ('azote liquide (aluminium) qui protege le vase d'hélium
(acier inoxydable) du rayonnement thermigue. A L'intérieur de ce vase,
nous découvrons enfin Lle calorimétre (acier inoxydable). Nous donnons

a titre indicatif quelgues cotes.

Cette conception de vase est donc pratique (facile & démonter)
mais elle demande gue le vide d'isolement soit refait & chague ouverture
du montage. Toute fuite sur le vide d'isolement entratne une consommation
de fluides cryocgénigues importante, veire une impcssibilité de remptir
te vase d'hélium. Cela implique donc une parfaite étanchéité des joints.
L'étanchéité au niveau de la bride d'hélium est assurée par un joinf
d'Indium (étanche, quelle que soit la température). Quant a celle de
L'enceinte extérieure,eile est réalisée 3 L'ajde d'un joint torique en

caoutchouc (étanche a la température ambiante).

Regardons Le calorimétre de plus prés (fig. 8). Nous vy
retrouvons tous les éléments nécessaires 3 La dilution : boite 3 1 K,
évaporateur, échangeur, boite 3 mélange. Les échantillons sont disposés
dans le bas du calorimetre. Un écran &8 1 K protége L'ensemble basses
températures du rayonnement. Le vide du calorimétre doit &tre excellent
{(de l'ordre de 10-6 mm Hg) afin de Llimjter au maximum La conduction
thermique entre les parties froides et L'hélium & 4,2 K. Cfest également

un joint d'Indium qui assure L'étanchéité.

Nous pouvcns remarguer sur la bride supérieure L'échangeur

qui sert au refroidissement & 77 K.
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vase d ‘azote (inox)

échcngeur

enceinte exterieure

(lnox )

thermalisation a 77K

des tuyaux (Cu)

vide d isolement

double écran 77K{(A5)

vase d hélium (inox)

enceinte extérieure

(AG3)

calorimetre (inox)

Fig7 :Coupe ducryostat
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boiteamélange

support

fuite thermigue | ecran(iK)

) porte - échantillon

Fig8 . Calorimetre



Afin de pouvoir disposer d'un maximum de place pour les
échantillons, nous avons compacté au maximum la partie diltution. C'est
pourquoi nous avens mis cBte & cdte la boite & 1 K et l'évaporateur.
Nous nous sommes lLargement inspiré de ce qui a déja été réalisé dans le

laboratoire.
Décrivons maintenant Lle circuit dilutien.

a) Beite a 1K :

C'ast un demi-cylindre de cuivre reposant sur une plague de
laiton. Elle a un volume de 120 cm3 et posséde deux alimentations en
hélium 4 et un orifice de pompage. La premiére alimentation gui est

équipée d'une vanne commandée depuis L'extérieur permet le remplissage

de la bofte. La seconde est une alimentation continue. Elle est constituée

d'une impédance qui détend L'hélium afin de ne pas trop pénaliser les
performances en température de la boite. Nous avons déterminé ce
capillaire empiriquement (1 m de 0,1 x 0,4 Cupro-Nickel}. En fonctionne~

ment normal (débit d'3He 50 umole/s), iLa boite ne se vide jamais.

Il a été construit sur Le modéle qui a eté mis au point par
Frossati. Nous avons vu précédemment gu'il est important de faire
circuter uniguement de L'3He. A 0,6 K La pression de vapeur de L'qu
est trés faible, ce n'est donc pas cela gui va nous géner. Par contre,
le film superfluide d'4He qui remonte le long du tuyau de pompage et
se vaporise plus haut augmente fortement le pourcentage d'AHe dans le
mélange pompé. Pour éliminer cet inconvénient,le film est vaporisé (ou
bralé) sur une pigce en cuivre, isotée thermiguement du corps de L'éva-
porateur par un tube d'inox. Les vapeurs d'4He se condensent alors sur
le baffle qui trempe dans le liguide. Cette configuration présente
['avantage de ne pas introduire de pertes de charges supplémentaires,
contrairement & d'autres dispositifs de suppression de film. Le corps:
de L'évaporateur est réalisé en cuivre. Une jauge de contrainte (600
sert de résistance de chauffage pour Lle coupe-film. Nous pouvons faire

. ; . . s 3 .
varier la température de L'évaporateur et par suite le débit d'"He a
3]
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L'aide d'une résistance de chauffage. Elle est constituée de 7,5 m de fil

de constantan de diamétre 45/100 (v 35 Q) et plonge dans le tiquide.

pans la partie inférieure,un échangeur de chaleur fabrigueé a
l'aide de 1 m de capillaire de cuivre 0,6 x 0,3 thermalise L'3He gui a
été auparavant Lliguéfié dans un poral fixé au niveau de la boite a 1 K,

4 La température de L'évaporateur.

et et i . S B e ey el e o i

IL est constitué pour le cBté concentré de 5 m de capillaire
de Laiton 1,5 x 2 enroulé sur une tige de 2 mm de diametre. La spirale
ainsi formée est soudée & un capillaire 0,2 x 0,5 de 1 m de longueur
qui sert d'impédance pour détendre le liguide et condenser les éventuelles
vapeurs d‘BHe. Le tout est placé dans 1,80 m de tube CupFOfNickeL

& x 4,5 servant de canal pour la phase diluée.

La surface d'échange est de 235 cm2 environ pour un velume de

3He.

quelques cm3 d’
L'échangeur ainsi constitué est facilement fagonnable aux

dimensions du calorimétre.

D'un volume de 30 cm3, elle est réalisée en araldite. Lles
différentes piéces qui la composent sont tournées et assemblées par

collage {(Stycast 1266).

Nous nous sommes réservés un passage direct de ('ambjante
au centre du calorimétre,ce qui expligue le tube central.

L'BHe entre et sort de (a bofte a mélange par L'intermédiaire
de tubes en Cupro-Nickel. L'étanchéité est assurée par du Stycast 2850 FT
(réf. 7).
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Trois bouchons coniques permettent l'accés a La bhofte a
mélange. Sous celle-ci, un support en cuivre permet la fixation des

porte—échantillons.

Autour de la bofte a 1T K et de La boite & mélange, des petits

condensateurs (270 pF, réf. CFC 904) thermalisent les fils électriques.

Ils sont au nombre de trois. L'un relie L'échantillon a Lla
source froide par L'intermédiaire d'une fuite thermique. Il est constitué
d'un empilement de rondelles d'argent fritté (sur une feuille d'argent)
et d'espaceurs en cuivre. Le tout est serré par un écrou. Les variations
de dilatations thermiques des différents matériaux sont compensées par

deux rondelles "Beltieville"” en bronze beryllium.

Sur un autre, sont fixés un thermométre (résistance Speer de
220 & coupée) et une résistance de chauffage constituée par du fil de

constantan 7/100 bobiné sur un mandrin en araldite (220 Q).

L'étalonnage en température du thermométre se fait & partir
de {a variaticn, suivant une Lol de Curie, de la susceptibilité d'un sel
paramagnétique. Cette susceptibilité est mesurée au moyen d'une petite
bobine fixée sur le dernier bouchon. Elle est constituée pour le
primaire de 500 spires de Niomax 55/%00 (fil supraconducteur) et pour Lle
secondaire, qui est compensé, de 2 000 spires de Cuivre 7/100. Le sel
utilisé est du CMN. IL est réduit en poudre puis passé dans un tamis de

63 um. Il est ensuite tassé dans le mandrin & environ 70 % (reéf. 8).
Toutes les etanchéités sont réalisées avec du stycast 2850 FT.
Nous venons de découvrir le cryostat. Dans le chapitre

suivant, nous allons nous intéresser au fonctionnement de L'appareil

et nous donnerons quelques exemples de caltcul.
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CHAPITRE IT1

£ESSALS ET PERFORMANCES DU CRYOSTAT
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I1I.1 PREREFROIDISSEMENT A 77 K

La conception du cryostat avec un vide d'isclement commun
sénare thermiquement le vase d'hélium et le calorimétre du container

d'azote liquide.

Dans un vase classique, le refroidissement & 77 K se fait par
conduction gazeuse, en mettant dans le vide d'isolement du vase d'hélium
un peu dlair. Ce gaz se condensera ensuite sur les parois, lersqu'il vy

aura de L'hélium Lliquide.

Dans notre cas,il n'est pas possible de mettre de L"air dans
le vide d'isolement car cela vaporiserait tout l'azote, par conduction

gazeuse, avec le milieu axtérieur.

Pour pallier cet inconvénient, nous avons installée une
circulation gazeuse composée de deux échangeurs : L'un dans le vase
d'azote et L'autre sur la bride du calorimétre. Nous faisons circuler
de L'hélium gazeux 2 l'aide d'un compresseur. Nous maintenons t'aspira-
tion de celui=ci 4 la pression de 1 atm en la reliant au gazométre afin

de compenser la variation de volume du gaz avec la température.

II1.1.1. Les échangeurs

L'hélium gazeux est refroidi & L'aide d'un serpentin de
3 metres environ de longueur (cuivre & x 8). L'autre échangeur est
constitué de 1,50 m de tube de Laiton (3 x 4) enrculé sur la bride du

calorimetre.

Par un calcul rapide, nous pouvons évaluer le temps de
refroidissement. Considérons que L'échange de chaleur est parfait.
L Thélium entre dans L'échangeur placé sur la bride du calorimétre a

la température T (80 K) et en sort & la température T + AT du




calorimétre. L'énergie qu'il.a recue pendant un temps dt se traduit

par une diminution de la température du calorimétre

Cp AT dt = - M cC_  dAT

Ia

avec n = débit molaire d'4He :
Cp = chaleur spécifique de L'nélium ;
M = masse du czlorimétre ;
cal - chaleur spécifique du calorimétre.

En prenant comme chaleur spécifigue du calorimétre une valeur moyenne

indépendante de la température, il vient

_t MC
AT = AT e T avec T = —2ak
0 j
n Cp
Faisons une application numérigue
Cp = 21 J/mole « K M =5 000¢g
Ccal = 0,5 J/g . K ATD = 220 K
AT
« 10 K 1K
n
20 L/min
" 6 heures 10 heures
1 mole/min
100 &/min
Ly 1 heure 2 heures
5 moles/min

Cela nous donne un crdre de grandeur du temps nécessaire au refroidis-
sement a 77 K. Il faudrait bien slr tenir compte de la nature des
échanges entre le gaz et le calorimétre, de la diffusivité du calorimétre

pour obtenir un résultat plus proche de la réalité.
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Nous pouvons également évaluer la surface d'échange nécessaire

en écrivant La Lol de Fourier :

@ = A Cp AT 5, TK xS x ATBrasure Prenons ATBrasure = 1K

lLba conduction d'une brasure & L'argent est de l'ordre de 10 W/K- cmz,

il nous faut donc une surface de environ 35 cm2 pour un débit de
5 males/min, et de 7 cm2 pour un débit de 1 mole/min. La géométrie de

\ 2
notre systéme nous donne une surface de 40 cm .

III.1.2. Essais

I faut impérativement utiliser des compresseurs étanches car
toute entrée d'air sur le circuit aurait pour comséquence de le boucher
(principalement & cause de la vapeur d'eau). Il est également préférable
dtutiliser des circulateurs fonctionnant & sec afin d'éviter d'envoyer

de L'huile dans le circuit.

Les compresseurs & piston n'offrant pas une étanchéité satis-

faisante, nous nous sommes tournés vers des compresseurs a membranes.
Nous en avons essayé deux :

- un circulateur Reciprotor 406 G d'un débit de 20 &/min,

- un compresseur KNF NK 0135E d'un débit de 100 &£/min.

Nous avons obtenu un temps de refroidissement de 9 heures avec

le premier et de 3 heures avec le second (que nous avons retenu).

Nous nous sommes apergus que si cette méthode est efficace pour
refroidir Le calorimétre, il n'en est pas de méme pour le vase d'helium.
Nous éprouvions de grandes difficultés pour remplir le vase d'hélium
lors du premier transfert. Aussi avons=nous modifié le circuit de

refroidissement. Nous avons coupé le tube a la sortie de L'échangeur,
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placé sur la bride du calorimétre et mis en place une déviation. Les
vapeurs froides sortent maintenant sous le calorimétre, et le retour

s'effectue par L'intermédiaire du gazomeétre,

Nous avons ainsi divisé par deux le temps du premisr siphonnement

d'héblium.



&1

I11.2 CONSCMMATION

La convection dans le gaz résiduel du vide d'isolement, Lle
rayonnement thermique des parois et la conduction thermique des tuyaux
font qu'il arrive en permanence de L'énergie sur le cryostat. Cette
puissance vaporise les fluides cryogénigues ce qui se traduit par une

consommation que nous allons essayer d'établir.

Nous avons vu que notre cryostat posséde un vide d'isolement
commun. Nous pouvons dire gque la puissance parasite due a la convection
est négligeable devant les deux autres ; en effet, si le gaz résiduel
est de L'air, il se condensera sur les parois du vase d'hélium et la
pression de l'enceinte sera trés faible, par contre si c'est de L'hélium
la convection sera importante et L'hélium ne pourra &tre conservé dans
Lle vase. Nous partirons du principe que le cryostat fonctionne et par

conséguent que le vide d'isclement est excellent.

IL nous reste donc le rayonnement et la conduction.

I1I1.2.1. Le rayonnement

La puissance rayonnée par une surface $ & la température 7 et

de coefficient d'émissivité £ est domnée par lLa lei de Stéphan :

_ [
QR =T ST

avec ¢ = cste de Steéphan

=12

5,7 x 10 W/cmEK4

Q
[}

La puissance regue par une surface Si 3 la température Ti ayant
une émissivité £ entourée par une surface Se a la température Te ayant

une émissivité € est égale a :

Si U(T4 - T%)
Q. = e i
R 53

—1-+S_-{l—1)
£ e “e
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II1.2.2. La conduction

Un tuyau de conduction K soumis & un gradient de température AT

transmet une puissance Qc donnée par Lla Loi de Fourier

avec 3 = section métallique du tuyau

fd
i

ta longueur sur laquelle est appliquée le gradient.

§i K varie avec La température, il faut intégrer cette relation
S T2
@. = — K{T)dT
c 2
T

avec Ty, T2 = les températures extrémes du tuyau.

III.2.3. Conscmmation d'azote

Evalucns QR et Qc,en appliguant les formules précédemment établies.

Partie fixe Partie mobile
S 2 & 500 9 400
elcm )
S. 2 5 200 7 400
i{cm™)
Ee 0,15 ¢,08
51 0,06 0,03
Te(K) 300 - 500
Ti(KJ 80 30
Puissance rayonnée : Q_ = 25 W.

R



La section totale des tubes gqui arrivent sur le vase d'azote
. 2 .
est d'environ 3,5 cm  sur une longueur de 20 cm. Ces tuyaux sont en inox.
300

K(T)dT =
80

3,5

50 x 27 v 5 W

=

[m]
It

=} en

La puissance totale est donc égale & 30 W. Sachant que 1 W.h vaporise
23 cm3 d'azote,la consommation du vase s'éléve a 0,63 2/h. Nous :avons
relevé une consommation de 0,7 2/h, ce qui nous donne une autonomie
d'un peu plus de 24 heures puisque nctre vase d'azote & une contenance

de 20 L.

111.2.4. Consommation d'hélium

Menons Le mBme calcul que précédemment.

Se ey 7 400
S+ con?y 5 700
€a 0,03

£s 0,033
Teckd 80
Ti o b

Puissance rayonnée : QR = 25 mW.

: . 2
Les tubes ont une section de 2,5 cm et une longueur de 20 cm.

La puissance due & la conduction s'éléve donc a :

80

KCTY T = 222

20

x 3 =0,375 W

>
n
=lw

4
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La puissance totale est donc de 0,4 W. La consommation de notre
vase devrait donc &tre, sachant qu'un 1 W.h vaporise 1,4 Litre d'hélium,
de 0,56 &/heure.

Nos premiéres mesures nous donnaient une consommation de
1 %/heure. Ce chiffre nous paraissant trop élevé,nous avons cherché 3

L'améliorer.

Tout d'abord, nous avons relié tous les tubes qui débouchent
sur la bride du vase d'hélium au gazométre, car ils pouvaient 3tre le

siege d'oscillatiocns de Taconis.

Par exemple, le fait de relier la partie fixe du siphon au
gazometre (en dehors des transferts d'hélium Liquide) nous a fait gagner
0,2 &/heure.

Nous avons mesuré la température de L'écran qui n'était constitué
que d'une paroi'en alliage d'aluminium. Nous nous sommes rendy compte
qu'il existait d'une part un mauvais contact thermique entre le vase
d'azote et la bride de L'écran (AT = 20 K} et d'autre part que la
température de l'écran n'était pas homogéne (écart de 30 K entre le haut
et le bas). Cela signifie donc que L'écran ne joue pas son rdle au
maximum. Pour remédier 3 ces.défauts, nous avons réusiné {a bride de
L'écran et nous L'avons doublé d'un deuxiéme en zluminium pur {conduction

thermique meilleure).

Maintenant la température de L'écran est pratiguement uniforme
et il n'existe plus qu'une différence de quelques degrés entre L'écran

et Le vase d'azote.

Enfin, nous avons dG remplacer notre vase d'hélium qui était en
aluminium par un en acier inoxydable car il était devenu poreux, ce qui
polluait le vide d'isolement. Par précaution, nous avons instailé en
plus sur la bride du vase d’hélium un chapelet de grains de charbon

actif qui absorbent tout le gaz résiduel.



VAprés toutes ces modificiations, la consommation du vase
s'établit maintenant & 0,35 Z/heure, ce gui devrait nous donner une
autcnomie de 57 heures, compte tenu du fait que le volume utite du vase
est de 20 2. En fait, elle est un peu plus faible car une partie de

L'hélium sert & alimenter lLa bofte & 1 K.

Nous pouvons remarguer que la consommation pratique est
inférieure a la consommation thégrique. Ceci s'explique par ie fait que
Les vapeurs froides d'hélium refroidissent les tubes en passant dedans
(puisqu’ils sont reliés au gazométre ). Cela diminue donc Lla puissance

due 4 la conduction thermique et par conséguent La consommation d'hélium.
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[IT.3 FONCTIONNEMENT DE LA DILUTION

II1.3.1. Calcul des lignes de pompages

Disposant d'un systéme de pompage (pompe secondaire + pompe
primaire) déterminé, nous voulons connaitre le débit qu'il sera possible

d'obtenir et la température de L'évaporateur correspondante.

La grandeur qui se conserve dans un systéme de pompage est le
flux gazeux @ ; il est relié & la chute de pression dans un élément du

systéme par La relation
Q@ = AP x C(T)
avec C(T) = conductance de la canalisation considérée.
D'autre part, si fitmole/s) est le débit'motaire, on a

& = A RT.
;

Pour faciliter les calculs, nous allons décomposer notre montage en
éléments isothermes. On pourra alors écrire La chute totale de pression

comme étant La somme des chutes de pression sous La forme:
- s T
AP—nRZ-E
La conductance d'une ligne de pompage s'écrit (réf. 5) -

53
¢ =a— YT

n

avec o = 2,2 pour L'3He

o = 1,9 pour L'4He.

C s'exprime en &/s si D et L, respectivement diamétre et Longueur

de la Ligne, sont en cm, et T température de La Ligne en . Le facteur J



&7

est donnée par L'abague de Lla figure 12 en fonction de E;~Tz$ gui tient
!

compte de la viscosité de L'3He et de la pression moyenne.

) . ~2 .
S nous prenons une pression moyenne de 10 ~ torr, nos résultats

sont rassembiés dans le tableau suivant :

— T Ks
D em Loy T D o Cs LT
(1,167
3 150 300 | 1,15 x 10740 1,3 | 169 | 1,78
6 60 300 | 8,65 x 107 1,1 151 1,99
5 50 300 | 7,21 x 107> 1,0 95,3 | 3,15
3 20 80 1,97 x 107% 1,5 39,3 | 2,01
' -3 -1
1,6 40 4 | 3,26 x 10 13 5,86 | 6,83 x 10
-2 -1
1 10 1 1 x 10 25 5,5 11,82 x 10
c _ Ks
L:=9,8G0

ia vitesse de pompage S fixe le débit :

. PS
= = [ )
Q S xP n T

. -2 .
Le constructeur nous donne pour une pression de 10 torr une vitesse de

pompage de 100 /s, cela nous donne un débit de 53 umoles/s.

Nous pouvons maintenant calculer la pression au niveau de

L'évaporateur :

+op =P+ AREE = 1072 + 6,24 x 1077 x 53 x 9,8 = 4 x 107° torr

B
n
ol
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Fig12:Abaque pour caleuls de conductances



La température de L'évaporateur gui correspond a une telle
pression est de 0,6 K. Cela montre que notre systéme de pompage est

suffisant pour un débit d'une cinguantaine de umoles/s.

1I11.3.2. Catcul du volume d‘BHe/4He

Aprés nous &tre assuré qu'il n'y avait aucune fuite sur les
circuits tant a L'intérieur qu's Lfextérieur du cryostat, nous avens

. . . 4
rempli les réserves d'un certain volume d’3He et d' He.

Pour calculer ce volume, nous avons estimé tous les volumes
susceptibles d'étre rempli, soit d'SHe (cBté concentré), soit d'AHe
avec 6 % d'3He (cHteé dilué). Nous avons placé La séparation de phase
au milieu de la bofte & mélange et rempli L'évaporateur & moitie. Nous

obtenons ainsi

- ¢Até concentré = ’15'cm3
56 cms.

- cBté dilué

IL nous faut donc

18 cm> d' He Lliguide
52 oo d"*He Liguide

(15 + 0,06 x 56
0,9 x 56

ce gui correspond a 11 litres d'BHe gazeux (STP) et 40 litres d'AHe gazeux

(STPJ.

Nous n'avons jamais retouché ces quantités.

I111.3.3. Impédance de condensatien

L'SHe injecté est d'abord refroidi & la température de & K.
Cette opération se fait en deux temps : premiérement il circule dans
un échangeur placé dans les vapeurs du bain d'hélium et deuxiemement
il passe dans un poral (cuivre fritté) de quelques cm3 qui baigne dans

le bain d'hélium.
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It faut ensuite condenser t'3He. Pour cela nous le faisons
passer dans un second poral de 1,5 cm3 environ thermalisé & (a bofte &
T K. Pour qu'il y ait condensation, il faut que la pression soit supé=
rieure a la pression de vapeur saturante qui correspond & La température

du poral.

A 1,2 K, cette pression vaut 25 mbar. La pression d'injection
est réglée a l'aide de L'impédance placée derriére le poral de conden-
sation. La relation de Poiseuille permet de relier La chute de pressicn

aux bornes d'un conduit au débit du fluide considéré (réf. 9).

AP = Vni
2
AP = en dynes/cm
= en cm3/s ‘
n = viscosité en poises
at
128 L -3 L = longueur du tube en cm
Z = A cm P = diamétre du tube en cm
D

Nous pouvons ainsi calculer L'impédante Z pour une pression d'injection
de 30 mbar, soit 30 . 103 dynes/cm2 et un debit de 530 umoles/s. La

viscositeé de L‘3He vaut 30 u poise a 1,2 K et sa masse molaire 37 cm3/moLe.
Z =4 =5,4 x 10 cm

Nous disposons de capillaire de 0,1 mm de diamétre intérieur. Il nous en

faut donc une longueur L

A
_ bz
L = 58 © 130 cm

L'impédance des différents porals est négligeable devant L"impédance de
condensation. En effet, si nous calculons cette impédance & L'aide des
abagues déterminées par Laumond (réf.6), nous trouvons une impédance

de L'ordre de 108 cm—s.

Nos essais avec 1,30 métres de capillaire 0,1 x 0,4 nous

donnaient pour un débit de 50 pmcles/s une pression d'injection de
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300 mbar. Ceci nous handicapait énormément pour condenser en début de
manipulation tout le mélange 3He/[*He. IL faut injecter environ deux

moles de gaz, si on condense avec 1 Q00 mbar de pression d'injection,
on obtient un débit de 150 umoles/s, soit un temps de condensation de

gquatre heures.

Nous avons donc coupé t'impédance de condensation de facon a
obtenir en fonctionnement normal une pression d'injection de 30 mbar.
Cela nous donne une longueur de 35 cm et un temps de condensation de

une heure avec un débit de 700 umoles/s.
Les calculs d'impédances sont assez imprécis car le diamétre

des capillaires est mal défini. Comme il intervient & la puissance quatre,

cela modifie énormément la valeur de L'impédance.

III.3.4. Réglage du coupe=film

Pour déterminer (a valeur optimale du courant du coupe-film,
nous avens analysé le mélange pompé & L'aide d'un spectrométire de masse.
Nous avons porté sur La figure 13 le pourcentage d'4He en fenction de La
puissance dissipée dans le coupe-film. Une partie de cette puissance
sert a chauffer L'évapcrateur et & créer un débit. Si nous voulons

augmenter ce débit, nous pouvons chauffer dans {e Liguide.

Nous obtenons pour un débit de 50 pmoles/s, un chauffage de
1,9 mW, environ 2 % d'4He. 51 nous chauffons le liquide,le pourcentage
d‘aHe augmente, et la température de L'évaporateur (fig. 14) croit

rapidement. Cela est di 4 la justesse de notre systéme de pompage.

Si nous restens autour de 50 umoles/s, nos résultats sont trés
satisfaisants, et correspondent aux calculs précédents (II.3.1.). Habi~-
tuellement, nous travaillons avec une température d'évaporateur de 0,6 K,
pour un débit de 45 umoles/s contenant 98 % d‘SHe (chauffage du coupe-
film 1,9 mW).

La pression d'injection est d'environ 35 mbar.
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III1.3.5. Support de la boite & mélange

Dans Le chapitre précédent, nous avons vu que L'évaporateur
est situé a cBté de la bofte & 1 K. Cela nous oblige a8 fixer Lla boite &
mélange & la plague froide qui est a La température de 1,2 K. Vu la

Llongueur du supgort (5 cm), cela nous améne une puissance non négligeable.

Notre premier support en nylon nous amenait une puissance de
0,53 uW. Nous en avons réalisé un second en Vespel 22; la puissance n'est
plus que de 0,33 ul. Ce second support est trés fragile. Nous avens
supprimé celui-ci et simplement tenu la boite a mélange par trois fils

de nylon (20/100). La puissance est alors pratiquement nulle.
Bien que la boite & mélange ne soit pas fixée rigidement, il ne

semble pas qu'il y ait un apport d'énergie par vibration, car les perfor-

mances du réfrigérateur ne sont pas altérées.

III.3.6. Puissance frigorifique

Pour déterminer la puissance frigorifique, nous dissipons dans
la boite & mélange, & l'aide de la résistance de chauffage une certaine
puissance. Nous mesurons ensuite La température d'équilibre de Lla boite
a3 mélange. Nos résultats sont portés sur la figure 15. La température
minimale est obtenue pour une puissance frigorifigue nulle. Elle est de
14 mK pour un deébit de 45 umcles/s. Compte tenu de notre surface
d'échange (235 cm2
c'est la température prévisible par la formule du chapitre précédent
(I1.2.3.) :

) et de La résistance de Kapitza (o = 170 w/K4.m2),

TSM = %5- ?? Q, = O unités SI

Nous obtenons bien une loi variant comme le carré de la
température. L'écart a cette Loi aux basses températures est di aux
puissances parasites. A haute température (800 mK), le réfrigérateur
fonctionne comme un appareil a 3He.

Si nous fermons L'injection (foncticnnement en ''un coup'’,

nous pouvons atteindre environ 8 mK, pendant un temps assez court.
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{un gquart d'heure). Une fois L'3He pompé, tout se réchauffe car il n'y a

plus de production de froid.

III.3.7. Thermalisation de L'échantillon

Nous relions thermiguement L*échantillon & la bofte & mélange
4 L'aide d'une fuite thermique. Dans La boTte & mélange, un échangeur

évacue L'énergie vers la phase diluge.

Mous avions réalisé un premier échangeur avec du cuivre fritté
("poral'). La température minimale atteinte par le perte-échantillon

était d'environ 25 mK ators que la bofte & mélange était & 15 mK.

Nous pensons que le poral étant "massique', les échanges de
chaleur entre, d'une part les grains eux-mémes et d'autre part les grains
et la tige de cuivre (brasée au poral), chargée de sortir les frigories

de la bofte, étaient trés mauvais.

Nous avons fabrigué un deuxiéme échangeur. Celui-ci est décrit
au chapitre précédent. Nous L'avons calculé pour qu'ad 10 mK, nous
puissions évacuer une puissance de 10 nW avec un écart de température
de 1 mK.

Pour cela, nous connaissons la résistance de Kapitza de

Llargent fritté

Nos rondelles ont une densité de 5 g/cm3 et une surface spécifigue de
0,1 mz/g {réf. 3). Nous avons un volume de 1 em? ce gui nous donne une
2
surface de 0,5 m .
En appliguant La loi de Fourier :

Q = K(T) AT x §

nous obtenons bien ce qui était prévu.
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Expérimentalement, cet échangeur fonctionne parfaitement bien:

échantillon et bofte & mélange sont pratiquement & la méme température.
De plus, si nous calculons correctement la fuite thermigue entre

L 'échantillon et la boTte 3 mélange, nous pouvons travailler entre 15 mK

et 7 K.

III1.3.3. Pompage du calorimétre

Lorsque nous commengons une manipulation, nous devans thermaliser
ta bofte a mélange et l'évaporateur & la température de 4 K. Pour ce faire
nous mettons du gaz d'échange dans le calorimétre. Le probléme gui
apparait alors est qu'il faut ensuite pomper tout ce gaz jusqu'a une
pression meilleure que 10-5 torr. Or cette opération demande plusieurs
heures. Pour diminuer ce temps, nous avons installer une petite pompe
a charbon dans le calorimetre. En début de manipulation, nous mettons
3 cm3 (STP) d'Hélium dans (e calorimétre, ce qui correspond & une pression
de 10“2 torr & 4 K. Nous chauffons alors la pompe afin de laisser cette
pressjon pendant le refroidissement. Puis nous coupons le chauffage et

. . . . -5
en une demi-heure environ le vide atteint est de 10 torr.

III.3.9. Temps de refrojdissement

Apreés avoir pompé toute une nuit sur le vide d'isolement, nous

pouvons commencer a refroidir vers 8 heures du matin :

- 8h : remplissage avec L'azocte liguide 2t mise en route de Lla

circulation gazeuse (prérefroidissement & 77 ).

. 11 h : transfert de ('hélium Lliguide.

« 12 h 30 : pompage du calorimétre ;
. 13 h : pompage boite & 1 K et début condensation du mélange 3He/L}He.

« 14 h 30 fin de condensation et début de la circulation de L'3He.

-

.« 22 h : température minimale,environ 15 mK.
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Moins de 24 heures sont donc nécessaires au refroidissement.
Cela est di au gain de temps que nous avons obtenu en améliorant le
refrojdissement a 77 K, et en installant une pompe & charbon dans le

calorimétre.
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[TI.4 MESURE DES TEMPERATURES

Nous utilisons en thermométrie soit des résistances(platine,
carbone ou semi-conducteurs),soit un sel paramagnétique. Les résistances
sont mesurees a ('aide d'un "pont 3 fils" et de deux '"pents 4 fits"

(détecteur multifonction).

La susceptibilité du sel est mesurée & L'aide d'un pont de

mesure d'inductances mutuelles.

III.4.1. "Pont 3 fils"

Ce type d'appareil fonctionne sur te principe du pont de
Wheatstone. La mesure est effectuée en alternatif afin de s'affranchir
des parasites et des composantes continues dues aux forces électromotrices
thermoélactriques. Le signal est analysé & L'ajde d'une détection
synchrone calée 3 {a méme fréquence que celle du signal d'excitation.
Ce pont est egalement muni d'une régulation en température du type PID

(propertionnel, intégrale, dérivée).

Ce pont nous sert & contrdler Le bon fonctionnement du réfri-

gérateur. Un commutateur nous donne accés aux températures suivantes :

- Calorimétre T > 77 K résistance de platine de 100 D
= Calorimétre T < 77K carbone 47 {2

-~ BoTte a8 1 K carbone 47 ou 63 {

- Evaporateur carbone 10 22

- Boite a mélange carbene 220 & coupeée (Speer)

Nous pouvons réguler en température le bain d'hélium et la

boTte a mélange.
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111.4.2. "Pont & fils" (réf. 10)

Ce détecteur multifonction mis au point au laboratoire
foncticnne sur le principe suivant. Un courant alternatif i est injecté
dans un circuit compremant la résistance & mesurer X et une résistance
étalon R. La tension gui apparait aux bornes de la résistance R est
prélevée par un amplificateur différentiel, a haute impédance dfentrée,
de gain 1. Le signal entre ensuite dans un amplificateur de gain
variable N. La tension de sortie NRi est appliquée aprés avoir éte
atténuée d'un facteur A sur une des sorties de lLa résisiance X. Sur
L'autre sortie, %l apparait ume tension

Vg = NART = Xi

gui s'annule pour N = Cette tension est amplifiée et mesurée & L'aide

X
AR’
d'une détection synchrone fonctionnant & (a méme fréquence gue celle du

courant i.

Un dispositif permet d'annuler la composante en gquadrature due

aux capacités parasites des cdbles de liaisons.

Ce pont est également équipé d'un étage de régulation du

type PID.

Le modéle haute impédance que nous utilisons nous permet de
mesurer des résistances de moins d'un ohm jusqu'au Megachm avec une

précisian de 2 x 10_4.

Nous nous servons de ces ponts pour mesurer la température des

échantitions & L'aide de résistances de silicium dopé au bore et de germanium.

111.4.3. Pont d'inductance mutuelle (réf. 11)

La susceptibilité magnétique du CMN (Cérium Magnésium Nitrate)
suit une loi de Curie jusqu'aux trés basses températures. Si nous mesurons
la susceptibilité du sel, nous avons donc accés & L'inverse de la

température.




Cette mesure se raméne 3 une détermination d'inductance
mutuelle. Pour ce faire, le CMN réduit en poudre (cf.chapitre précédent)
est placé dans une bobine, composée d'un primaire et d'un sscondaire ;
celui-ci est compensé afin de diminuer la composante conmtinue due 3
("inductance mutuelle entre le primaire et le secondaire en ['absenca
de sel. La susceptibilité du CMN est mesurée par une méthode alternative,
a L'aide d'un pont également mis au point par le service électronique du
laboratoire. Il permet la mesure d'inductance mutuelle allant du

nanoHenry & L'Henry avec une précision de 10_5.

Une source de courant, pilotée par un générateur basse fréquence,
injecte un courant alternatif dans Le primaire de L('inductance. La
tension induite au secondaire est directement proportionnelle & (a
valeur de 'inductance mutuelle. La mesure se resume donc & la détermi-
nation précise de cette tension. Elle s'effectue selon une méthode
d'opposition. Une tension réglabie, au moyen de décades, =st appliquée
a U'une des bornes du secondaire. Il apparait sur l'autre l3 différence
des tensions, gui est amplifide et mesurée a4 L'aide d'une détection
synchrone. Lorsque la tension d'opposition est égale & La tension induite
par le primaire, le pont est équilibré, La lecture de l'inductance
mutuelle se fait directement sur Lz bofte de décade. La composante en

guadrature peut 8tre annulée soit manuellement, soit automatiguement.

La susceptibilité paramagnétique ¥ du CMN est relide &

L"inductance M par la formule suivante (réf. 12) :

t

M 16 ﬂR n_n_ Vyi§f f en unités uem cgs
s p s

p

fs et fp sont des facteurs géométrigues

.. . 1 dy + 2 1 dy + 3¢
5 (bZ + 22)1/2 2 [bZ +ed. + £)2]1/2 2 [bz +ed. + 32)2]1/2
s X 1 s 1
et
[ .
] 1 ! d2 + 8 . d1 + d2 + 3L
p 2 2 2,172 2 ] 1/2[
b- +{d. + O b~ +(d, + d, + 3L
| fop +d + 0% (b5 +¢d, + d, 1
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pPans notre cas, NOUS avons .

L = 4,2 mm

bs = 4,5 mm

bp = 3,7 mm

d1 = 1,1 mm

dy =0

ng = 1 152 spires/cm

np = 293 spirass/cm
b

cMn | L

| d2
I

ce qui nous donne

fg = 0,86 et f =05

La constante de Curie du CMN vaut 0,83 x 10-3 uem cgs. Nous
assimilerons notre sel & une sphére, en fait c'est un cylindre de nauteur
égale & son diamétre. Le volume V est de 0,098 om” .

La mutuelle inductance s'écrit donc :

uH avec T en Kelvin.

Nous avons étalonné notre sel entre 1,3 K et 2 K. Pour cela,
aprés avoir mis du gaz d'échange dans le calorimétre, nous pompons sur
Lle bain d'hélium. La mesure de La pression de vapeur saturante nous
permet de déterminer avec précision la température du bain. La détermi~

nation de la pression se fait & L'aide d'un mancmétre a huile.
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Nos résultats sont portés sur la figure 16. Notre Lloi s'écrit :
2,707
T

M=« + 29,95) ud avec T en K.
'La courbe de la figure 17 représente la variaticon de la muiuelle

en fonction de la température.

A L'ajde de cet étalonnage, nous avons pu déterminer les carac-
téristiques de nos thermométres. MNous donnons sur la figure 18

un récapitulatif de nos mesures pour différents thermométres.
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IV.1 . INTRODUCTICN

Ce dispositif origimal de mesure de tensions continues a fait
L'objet du travail de thése Docteur-Ingénieur de Yong N.G. TONG
(réf. 13) au laboratoire. Son mémoire donne toutes les explications

nécessaires & la compréhension et a l'adaptation du systéme de mesure.

il est beaucoup plus difficile de mesurer une tension continue
trés faible qu'une tension sinusoidale de méme amplitude, car on peut
toujours s'affranchir des tensions parasites, en utilisant une détection
synchrone. Dans le cas d'une tension continue, toutes les f.e.m.
s'ajoutent {par exemple, les f.e.m. thermoélectriques), ce qui masque

la tension & mesurer.
Il est donc trés intéressant de hicher les signaux continus.

L'originalité du dispositif que nous utilisons est le moyen
mis en ceuvre pour assurer la modulation du signal. Le passage de L'état
supraconducteur & L'état résistif du hacheur est commandé par Lle
rayonnement électromagnétique de diodes électroluminescentes. Nous éli-
minons ainsi tout effet de couplage entre le circuit de mesure et le
circuit de commande, ce qui n'est pas le cas lorsque la transition est

obtenue & partir soit de chauffages, soit de champs magnétiques.

La sensibilité d'un tel dispositif atteint & x '10_'IS V qui est
comparable & celle d'un SGUID. L'avantage de notre systéme est gu'il
nous permet de travailler avec des résistances de source impertante
(1 kilo ohm) c¢e qui n'est pas le cas du SQUID. D'autre part, notre
picovaltmétre travaille en statique, alors gque le SQUID qui est un

magnétométre ne mesure gue des variations de courant.




V.2 DESCRIPTION DU HACHEUR

Le hacheur est donc du type supraconducteur. Il est composé de

gquatre eléments supraconducteurs disposés en pont (fig. 19).

A U'état normal, la résistance des branches est trés élevée.
Le passage de l'état supraconducteur & L'état normal se fait par chauf-
fage, a l'aide d'ondes éLectromagnétiqués,produites alternativement nar
deux diodes électroluminescentes, éclairant chacune deux branches opposées

du pont.

Le circuit de commutation est gravé dans une couche mince de
Nitrure de Nobium (fig. 20). La couche est obtenue par pulvérisation
cathodique et le dessin est réalisé par une méthode de photogravure. Le
substrat est une plaque de verre de dimensions 18 x 12 x 0,7 mm. La
composition de {a couche et son épaisseur ont été déterminées de telle
fagon que la température critigue soit d'environ 6 K et que La résistance
a L'état normal soit élevée. Cela conduit & un rapport N/Nb égal & 1,4

=]
et une épaisseur de 300 3 1 Q00 A.
Nous pouvons résumer les avantages de ce hacheur ;

- le bruit du hacheur est faible car la résistance paralléle est éleavée,

ce qui permet en outre une impédance de source élevée ;

.~ la commutation du signal est double (montage en pont). Il n'y & donc pas

de composante continue ;

= la vitesse de commutation est trés élevée, car la couche a une faible

capacité thermique ;

= il n'y a pas de couplage enire le circuit de commande et le circuit de

mesure .
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Une, fois le signal haché, il est amplifi¢ & L'aide d'un trans-
formateur ayant un rapport de spires entre le primaire et le secondaire
élevé. Ce rapport de transformation permet 1'adaptation d'impédance avec
la source. A la sortie du cryostat, un préamplificateur remonte le niveau
du signal. Nous trouvons ensuite une détection synchrone calée sur la
frequence de commutation des diodes électroluminescentes. Le schéma
synoptique du picovoltmétre est représenté sur la figure 21. Un systéme
de contre-réaction permet lLa mesure de tensions en s'affranchissant des
variations de gain de L'amplificateur. Celui~ci travailie alors en
détecteur de zéro. Nous injectons un courant dans une résistance, ce

gui crée une contre—tension. On peut ainsi annuler Lle signal.

L'étage d'entrée du préamplificateur est constitué d'un
transistor a effet de champ. $i c¢e transistor est placé dans L'hélium
liquide, le bruit'est divisé d'un facteur 3. IL est alors nécessaire
de chauffer (e FET, pour {'amorcer, pendant quelques secondes. Ensuite,

il dégage suffisamment d'énergie pour s'auto-réguler en température.

La partie basse température du hacheur est représentée 3 lLa

figure 22. Nous y retrouvons tous tes éléments décrits plus hauts :

- le hacheur proprement dit avec ses deux diodes,
- Lle transformateur,
- Lle FET et son chauffage,

- la résistance de contre~réaction.

Le transformateur doit avoir une impédance élevée 3 la résonance
(> 30 M) avec une perméabilité aussi grande que possible. Différents
noyaux ont été essayés et celui qui a été retenu est fabriqué par ia
Vacuumschmelze (réf. 14). L'alliage qui constitue Le tore s'appelie
Cryoperm 10. Le secondaire est constitué de 25 000 spires, le nombre de

spires du primaire est & adagpter en fonction de la résistance de source.

Les diodes électroluminescentes doivent fonctionner dans
L'hélium liguide. Elles doivent donc supporter les cyclages thermiques.
D'autre part, il faut qu'elles aient un rendement aussi élevé gue possible.

Le choix s'est porté sur des diodes émettant dans L'infrarouge (L = 940nm )y,
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Celles qui ont eté retenues portent la référence ASEA-HAFO 1A83. L'onde
électromagnétique émise est canalisée vers la couche supraconductrice
par des guides optigues. Ils assurent en plus une bonne répartition

du flux lumineux et éloignent les diodes du hdcheur ce qui réduit le
couptage entre le circuit de commande et le circuit de mesure. Ils sont
simplement constitués par des barreaux de verre & section carrée de

2,5 x 2,5 mm et de 35 mm de longueur.

Le tout est monté dans un boTtier en cuivre muni d'ouies afin
que L'hélium puisse pénétrer (fig. 23). Pour éviter la formation de
bulles dans L'hélium, et pour immobiliser correctement les fils élec—
triques et le transformateur, L'enceinte est remplie de billes de verre
(utilisées normalement pour le sablage) d'un diamétre de 30 um. Les
diodes sont munies d'un écran en plomb. Un second écran constitué 4'un
treillis en cuivre étamé entoure la partie supérieure du hacheur.
L'ensemble est enfin placé dans un cylindre de plomb recouvert d'un
metal amorphe (Metalglass) tissé. Tous Les cadbles sont bien entendu
blindés. Les fils de mesure sont en constantan étamés et torsadés entre

SUXa
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IV.3 REGLAGE DES HACHEURS

Iv.3.1. Mutuelle d'étalonnage

Nous avons placé sur les circuits de mesure des deux hacheurs
que nous utilisons une inductance mutuelle commune (fig. 24). De cette
fagon, nous pourrons comparer avec précision te comportement des deux

hacheurs.

Cette mutuelle est constituée d'un primaire comportant
475 spires de Cu 7/100 et d'un secondaire de 10 spires de filg Supra=
conducteur Niomax 5,5/100. Nous avons mesure a 4,2 K son inductance
mutuelle : elle vaut 10,206 uH.

Le secondadire étant supraconducteur, lz résistance de saurce

vVue par le hacheur n'est pas augmentée.

Cette bobine est placée dans un container en plomb. Ainsi elle

ne voit pas les varjations du champ magnétigue externe.

81 on injecte un courant i(t) ay primaire, de forme triangulaire
a trés basse fréquence (f n 0,05 Hz) et d'amplitude créte & créte I, on a
au secondaire une tension el de forme rectangulaire et d'amplitude

4 MIf, M étant Lz valeur de ('inductance mutuelle (fig. 25).

IV.3.2. Adaptation de L'impédance de source

Le rapport signal sur bruit du hacheur supraconducteur est
maximal si L'impédance de source ramende 3 L'entrée du préamplificateur
est égal 3 Za (rapport de ta tension de bruit sur le courant de bruit du
preamplificateur). Si le FET est placé & la température ambiante, cette

caracteéristique du préamplificateur vaut 200 k&l
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Nous devons mesurer des signaux provenant de thermocouples.
I . . -2
Les résistances de sources seront typiquement de l'ordre de 5 x 10 ° Q.

Nous pouvons calculer le rapport de transformation optimal -

ce qui nous conduit, compte teny du fait gue lLe transformateur posséde

25 000 spires au secondaire, 4 mettre 13 spires au primaire.

IV.3.3. Réglage des courants diodes

Il faut d'une part régler L'intansité des courants et d'autre

part les durées de L'édtat normal.

a2) Reglage du_courant :
Deux parametres sont & ajuster : la fréguence et L'amplitude

du courant.

Au-dela de 100 Hz, la couche supraconductrice ne suit plus
thermiquement, car le temps de montée en température n'est plus négligea=~
ble devant le temps de commutaticn. Ce retard introduit un déphasage
entre la tension alternative 34 la sortie du hacheur et le courant diode.
Ce déphasage est récupéré par le réglage de la phase de La détection

synchrone.

Nos deux hacheurs travaillent & des fréquences de 35 et 38 Hz.
Elles sont Légérement différentes afin d'éviter les phénoménes de

battement.

51 Ll'amplitude du courant diode est trop faible, la transition
ne sera que partielle car la température maximale atteinte par lLa couche
n'est pas suffisante pour la rendre totalement résistive. Par
contre, si le courant est trep fort, la couche restera résistive
méme aprés la coupure du ccurant, car le temps de refroidissement

devient trop ieng.
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Nous voyons donc apparaitre un optimum de fonctionnement tant

en fréguence gu'en amplitude de courant.

Pour une fréguence de 40 Hz environ et un courant de 60 mA, le
fonctionnement est correct. Le temps de montée en température est de

L'ordre de 3 ms et le temps de descente de 1 ms.

On peut diminuer Le retard 2 la commutation et par conséguent
le déphasage du signal de sortie en medifiant la forme du courant diode.
On déforme celui-ci de fagon & augmenter son amplitude en début de

commutation.

b) Réglage des durées de l'état normal :

Celles=ci sont réglées de fagon & ce gu'il y ait un léger recouvrement
(quelques pour cent), c'est-a-dire que pendant un court instant les
quatre éléments du pont seront résistifs. Ainsi il ne peut y avoir de
courant piégé dans la couche supraconductrice, ce gui induirait une

tension de décalage & La sortie du transformateur.

Pour effectuer ce réglage, on injecte & L'ajde de la mutuelle,
une tension alternative soit triangulaire, soit sinusoidale, suffisamment
élevée pour rendre l'observation & Ll'escilloscope a la sortie du préam-
plificateur possible. Les oscillogrammes obtenus sont représentés sur la

figure 26.

IV.3.4. Réglage de la phase de La détection synchrone

Les deux principales sources du déphasage du signal de sortie
par rapport au signal de commande sont le retard & la commutation de la
couche et le fait qu'on ne travaille pas exactement a la fréquence de

résonance du transformateur.

Le déphasage d0 4 la résonance varie avec la

résistance de source. On peut recaler cette réscnance en disposant des
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capacités sur le circuit de mesure. Cette solution n'est pas envisageable
car elle est beaucoup trop contraignante. Il est en effet beaucoup plus
aisé de régler la phase au niveau de La détection synchrone, car ce
réglage s'effectue a llextérieur du cryostat.

Vu les impédances de scurce gque nous utilisons (v 5 x 10_2 &),
ce réglage n'est pas trés critique. Il a donc été effectué une fois pour

ftoute.

IV.3.5. Réglage du gain

Bien que le gain soit maximum & la résonance, le hdcheur peut

fonctionner correctement dans une large gamme de fréquences.

Ceci est dil au fait gque L'impédance d'entrée du transformateur

est grande devant U'impédance de source. Dans notre

cas, nous pourrions travailler entre quelques Hz et un kHz.

1L suffit donc d'étalonner L'appareil en gain. Pour cela, nous
utilisons La mutuelle placée sur Le circuit de mesure. Nous pouvons ainsi
3 tout moment vérifier le gain de nos deux picovoltmétres, pour un méme
signal d'excitation. Nous effectuons ce réglage avec un générateur basse
fréquence délivrant a 0,05 Hz une tension triangulaire de 206 V créte 3
créte. Ce générateur débitant sur une résistance de 000 X nous donne un
signal de &0 nV créte & créte au niveau des hadcheurs. Nous sommes
actuellement en train de construire une rampe de courant de précision
(10-5), ce qui nous permettra d'ajuster de fagon plus precise les gains

de nos deux picovaoltmétres.

Pour une méme impédance de source, nous avons note des
variations de gain, d'une manipulation a L'autre,importantes (10 %).
Nous pensons que cela provient des courants piégés dans les différents
écrans de plomb. Ces variations ne sont pas génantes dans la mesure ou

nous avons accés en permanence au gain.




IV.3.6. Essais en court-circuit

C'est La premiére fois que les picovoltmétres sont incorporés
a une technique de mesure. Aussi les résultats prometteurs obtenus' dans
des conditions optimales de fonctionnement demandaient & &tre vérifiés.
Les hécheurs ont été mis au point sur un petit crycstat & hélium IV.
La sensibilité alors obtenue était de & x 10d15 volt pour une résistance

de source nulle.

Dans notre cas, le circuit de mesure est tras tong (distance
entre les hécheurs et t'échantillen). Nos fils ne peuvent 8tre tenus
mécaniguement correctement. Ils ont dong la possibilité de vibrer dans
le champ magnétique terrestre. Nous avons d blinder totalement le
calorimeétre car toute approche d'objets magnétiques perturbait consi-
dérablement le fonctionnement des hacheurs. Ce blindage a &été réalisé
en plomb. IL recouvre entiérement le calorimétre et baigne dans L'hélium

Liquide.

Les fils de sortie des hacheurs sont en constantan &tamés
jusgu'a la bofte & 1 K. Ensuite, pour rejoindre la bofte & mélange, ils
sont constitues de Niomax (5,5/100). De méme, entre la bofte & mélange
et les échantillons, les fils sont torsadés sur toute leur Longueur
(40 cm).

Un essai en court-circuit (au niveau de la boite & mélange)
nmous a permis d'évaluer le bruit de nes hacheurs. La mesure a été
effectuee & L'aide d'un voltmétre efficace vrai branché a la sortie
de la détection synchrone. Nous avons relevé un bruit inférieur 3
0,7 pV RMS avec une constante de temps de 30 s et un bruit de 0,7 pV RMS

avec une constante de temps de 1 s.

Dans la pratique, nous aurcns & mesurer desg tensions sur des
_ -2 . . .
résistances de source de L'ordre de 5 x 10 Ohm. Une deuxiéme limitation
interviendra alors. C'est le bruit propre de lLa résistance de source.

Ce bruit est donné par la formule de Nyquist



T = /AR T, AT
k¥ = constante de Boltzmann : 1,374 x 10_23 Joule/K
T = température
g - impédance de source
Af = bande de fréguence.

A 100 mK, avec une résistance de source de 5 X 10_2 {1, ce bruit

propre s'éléve a 0,5 pV/vHz.

' Dans nos conditions expérimentales, nous pouvens donc envisager
13 mesure de tensions de L'ordre du picovolt. Cette résolution ast princi--
palement limitée par le bruit de la résistance de source et non par le
hacheur lui-méme. Il faut fixer correctement Les fils de mesure, atin de

diminuer le bruit.

Nous nous sommes apergus que le montage est trés sensible au
bruit microphonique. Il faut donc prendre soin d'isoler le cryostat des

vibrations extérieures.

Pour des mesures statigques, le bruit sera avantageusement

diminué par des filtres disposés a la sortie de ia détectien synchrone.
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ETALONNAGES DES THERMOCOUPLES







V.1 INTRODUCTION

Le but de notre appareillage est la mesure de chaleurs spécifi-
gues par une méthode différentielle. Nos deux picovoltmétres servent a
détecter des écarts de températures. Pour cela, nous mesurons les tensions

gui apparaissent aux bornes de thermocouples.

Dans Lle principe, il n'est pas nécessaire de connafire
L'étalonnage des thermocouples. Cependant, la résolution de la mesure
est fixée par le pouvoir thermoélectrique des thermoéléments que nous
allons utiliser. Afin de connaitre les performances envisageables avec
notre appareillage, nous avons donc mesuré le pouveir thermoélectrique

de différents matériaux.
La thermoélectricité se manifeste sous trois aspects (réf.15) ;

- L'effet Seebeck,
- L'effet Peltier,

- L'effet Thomson.

Le passage d'un courant d¢ans un matériau soumis a un gradient
de temperature (effet Thomson), ou dans une jonction de deux matériaux
différents (effet Peltier) se traduit par une absorption ou un dégagement

de chaleur {(suivant le sens du courant).

Lieffet qui nous intéresse est L'effet Seebeck.Un matériau A
soumis & un gradient de température voit apparaitre une tension thermo-
électrique & ses bornes; La mesure de cette tension s'effectue en
fermant le circuit électrigque & L'aide d'un second matériau 8 et d'un
voltmétre. La tension lue est fonction du gradient de température et de
la nature des matériaux formant le thermocouple (A,B)}. On définit alors

le coefficient de Seebeck relatif S a ce couple, de la fagon suivante:

AB




SA et SB sont les coefficients de Seebeck absolus des matériaux A et B.

37 L'on considére gue Le pouvoir thermoélectrique S est

constant dans une certaine plage de température, on peut écrire :
SAT = ¥

Plus le coefficient de Seebeck est élevé, la résolution en tension étant
fixee par l'appareillage de mesure (picovoltmétre), plus on pourra détecter
un faible écart de température. De plus le pouvoir thermoélectrique tend
vers zeéro avec la température, il en sera donc de méme pour la finesse

de nos mesuras.

Il est donc trés important de choisir des matériaux ayant un
pouvoir thermoélectrique aussi grand que possible.D'autre part, il faut
que e signe du coefficient de Seebeck soit constant dans la gamme de

températire gui nous intéresse (15 mK & 7 K).

Nous ne voulions pas faire une étude systématique qui aurait
été longue et fastidieuse, mais utiliser des matériaux connus et commer=-
cialises. C'est pourquoi notre choix s'est fixé sur des alliages d'er
et de fer, qui gface & L'effet Kondo (réf. 16 et 17) possédent des
pouvoirs thermoélectriques "géants' 2 basse température. De plus, il
existe commercialement de tels alliages avec des concentrations en fer
variable et sont manufacturés sous forme de fils isolés, ce qui rend

Leur emploi facile.

Le deuxieme élément du thermocouple sera un fil supraconducteur
(Niomax). Celui-ci ne possédant pas de pouveir thermoélectrique en
dessous de sa température critique, nous aurons directement accés au

pouvoir thermoélectrique absolu de L'Au-Fe.



¥.2 DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Z

V.2.1. Principe de la mesure (réf. 23)

Le principe de la mesure est le suivant. On crée un écart de
température AT aux bornes du thermoélément, il apparait alors & ses
bornes une tension thermoélectrique que nous mesurons & L'aide d'un
picovoltmétre décrit au chapitre précédent. Le pouvoir thermoélectrigue.
est alors donné par Lle rapport de cette tension et du gradient AT i

V(T

s = L2

Le probléme principal de cette mesure est L'évaluation de
L'écart de température AT. Afin de minimiser les erreurs dues aux
etalonnages des thermométres, nous mesurons tout d'abord la conduction
thermique du support des thermocouples par une méthode classigue & deux
thermométres.L'un sert 3 réguler la température, L'autre mesure le
gradient de température créé par une puissance é dissipée a L'extrémité

du support.

Nous savons que la conduction thermique d'un métal suit une Lod

de La forme :

K(T) = AT + BT®

dans le domaine de température ol nous effectuons nos mesuras.

Par une méthode des moindres carrés, nous déterminons alors
cette loi. L'écart de température AT gui intervient dams le calcul du
pouvoir thermoélectrique sera alers évalué & L'aide de la loi de Fourier,
connaissant la conduction thermique K(T), la géométrie du systéme
(S, section du support ; £, longueur séparant les extrémités du thermo-

couple) et la puissance dissipée.

S S
Q@ = K(T) AT T




V.2.2. Description du porte-échantillon

Disposant de deux picovolimétres, nous pouvons étalonner deux

thermocouples par manipu{ationT

Nous pouvons voir sur la figure 27 une coupe schématique du
porte=échantillon. Il est principalement constitué d'une platine en
cuivre qui supporte une tige en laiton sur laquelle sont disposés les
thermométres TH et TB’ les deux thermocouples et la résistance de
chauffage Chg (jauge de contrainte 350 ). Un écran protége L'ensemble

du rayonnement thermique.

Le thermométre TH associé au chauffage ChH (jauge de contrainte
350 ) placé sur (a platine de cuivre assure la régutation en températurs

& l'aide d'un "pont 4 Fils".

Le thermométre TB seul détermine le gradient de température
créé par le chauffage ChB, la température du thermométre TH restant
constante gréce & la régulation.

Le chauffage ChB est céblé en "quatre fils'", ce qui permet de
mesurer la tension & ses bornes, et connaissant Le courant délivré par

une source de courant de calculer lLa puissance dissipée.

Le porte~échantilion est relié & la boite & mélange de notre
réfrigérateur & dilution par une fuite thermique. Il est suspendu par un
ressort, ce qui L'isole mécaniquement du montage et le préserve des

vibrations ; la fréquence de résonance de l'ensemble est de L'ordre de 3 Hz.

Les thermomeétres que nous utilisons sonmt élaborés 3 partir de
Silicium dopé au bore (réf. 18). Ils ont été étalonnés par rapport a la

loi de Curie d'un sel paramagnéiique (CMN).

Il nous faut évaluer les fuites thermiques;d'une part, celle
qui relie le porte-échantillon & la bofte & mélange et d'autre part celle

constituée par le support des thermccouples.
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Neus voulons pouvoir effectuer des mesures jusque 7 K tout
en gardant la bofte 3 mélange 2 une température de 1 K. Cette Liaison
doit étre suffisamment souple afin de ne pas contrarier Les propriétés
élastiques du ressort. Nous utiliserons donc du cuivre muttifilamentaire

recuit.
3i la bofte a mélange est 4 1 K, nous disposcns d'une
puissance frigorifique de L'ordre de 50 mW. Nous pouvens donc dissiper

sans protléme 20 mW.

Appligquons maintenant la loi de Fourier & la fuite thermique :

AR = K(T) % AT avac K(T) = AT
T
E T
Q=3 atat = SAqrf E
[ - 2 T
BM BM
s Tg* Tgy 5 =
Q—F\"-Q’-X-'"—z——-“ X(TE"TBM)-—AE T AT

Pour le cuivred est de U'ordre de 1 w/K2.cm.

Pour une puissance de 20 mW, le rapport % vaut

Q 0,02

s _ _ 4
g TATA b x & x 1

= 8,3 x 10

Notre fuite est constituée de 25 brins de diamétre 0,23 mm, soit une

>
section de 1 mm". Elle aura donc une longueur de 12 ecnm.

b) Dimensigns_du_support :
A basse temperature, la puissance nécessaire pour gréer le

gradient AT doit 8tre faible devant la puissance frigorifigue du

réfrigérateur, et la puissance nécessaire 3 la régulation en température

du porte—échantillion.
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A 20 mK, la puissance frigorifigque disponible est de 0,5 K.

Prenons une puissance de 3 nW. Nous pouvons donc écrire :

_5 = . _ 3T
Q-TQ‘-.A.TAT S1 AT——,E—GB'
=2
a=3.a.53. r

100

Pour le laiton, on peut prendre A = 5 x 10-3 N/K2 . CM.

A 20 mK

-9
S _ 100 « 3 x 10 X 1 1
. 3 &~ 20

5x 107> 4 x 10”

Si nous espagons nos thermocouples de & cm, il faut prendre une section
de 0,2 cmz. Nous avons pris une barre de 1 cm de large et de 2 mm

d'épaisseur.

Il faut maintenant vérifier que la puissance necessaire & créer
Le gradient de température est faible devant la puissance de réguiation

a basse et 3 haute température.

Supposons gque la bofte 3 méliange soit & 15 mK et que le porte-

échantillon soit & 20 mK, (a puissance de régulation vaut

Q== xAxTx AT =8,3 x 10_4 <1 x 18 . 10"3 X 5 . 10#3 = 75 nW

La régulation pourra donc absorber les 3 nW nécessaires & la mesure du

pouveir thermoélectrigue.

Maintenant plagons—-nous a 7 K. Nous avons vu précédemment que
La puissance de régulation était de 20 mW. Calculons la puissance de

chauffage :

[
5 X 7 x 3 x 56 - 0,370 mW

ce gui est faible devant la puissance de régulation.
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Nous devons également nous assurer que les fils d'or ne
vont pas court-circuiter la faible conduction thermique du laiton. It

nous fiaut donc comparer les quantités

) et KM )
Laiton 2xfils d'or

K M

=l

La conduction thermigue d'un fit d'Au-Fe (0,03 % At) vaut (réf. 19) :
KCTY = 0,097 T + 0,0045 TS w/em.K

Prenons deux fils d'or de 80 um de diamétre et de 4 cm de longueur. Ce

qui nous donne :

KT x 2 /K x 3y = 0,01
2xfils d'or Lajton

ce qui acceptable.

Les deux thermocouples sont soudés aux ultrasons avec de
L'indium sur des plaguettes de silicium, eiles-mémes soudées avec de
L"indium sur le support en laiton. Ainsi ils sont isolés électriguement
du montage mais en bon contact thermigue avec le support. Ils sont tenus

mécaniquement par de la graisse ApiezonN ou de ['araldite.
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V.3 RESULTATS EXPERIMENTAUX

Mous avons mesuré deux types de thermoéléments couramment

utilisés :

. Au-fe 0,07 % atomique fourni par Leico Industrie, Inc. (New=York), sous

forme de fil de 80 um isclé au téflon ;

- Au-Fe 0;03 % atomique fourni par Jennson Matthey Limited (Londen), sous

farme de fil de 80 um verni.

V.3.1. Conduction thermique du porte-échantiilon

Nos resultats sont portés sur la courbe représentée 2 la

figure 28.

La conduction thermique d'un zlliage métallique est de la

forme
2 .
K{T) = AT + BT {(réf. 20)

Mous avons déterminé les coefficients A et B par une analtyse
numérique utilisant une méthode de moindres carrés. Dans un diagramme

Linéaire, lLa pente de la droite

KID)

= +
T A BT

nous denne Le coefficient B et L'ordonnée & L'origine le coefficient A.
Nous avons obtenu :

6,70 mw/Ka.cm
0,39 ma/K>.cm

L
i i
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Fig28:.Conduction thermique du porte-&chantillon
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De 30 mK 4 7 K, nous n'avons pas noté d'amomalies sur Lla
courbe K{(T). Cela montre que nous n'avons pas de problémes de thermomeétrie.
D'autre part, La dispersion expérimentale sur plusieurs manipulations est
trés faible (environ 1 %). Nous pouvons estimer la précisicn de nos
mesures a 2 %. Pour créer des AT de 3 % nous avons dissipé des puissances

de 3 nW a 0,5 ml.

V.3.2. Pouvoir thermoélectrique

Dans un premier temps, Nous nous sommes assurés que la tension
thermoélectrique Lue é€tait bien proportionnelie & la puissance dissipée
pour créer le gradient de température. Cela nous permet de vérifier que
pour de faibles écarts de température, le pouvoir thermoélectrique est

constant.
V{TY = S(T» AT

Nous avons alers effectué nos mesures avec le gradient de
L'ordre de 3 %, ce gui nous permet de faire simultanément les points de

conduction thermique et de pouvoir thermoélectrique.

La variation des pouveirs thermoéisctriques en fonction de la

température est représentée sur i{a figure 29.

A haute température (T > 500 mK), nos valeurs expérimentales
correspondent & celles (points noircis) que nous avons pu relevees dans
la Littérature (réf. 19, 21, 22). Pour des températures plus basses,

nous n'avons rien trouvé dans la Llittérature.

La précision de nos mesures est de 5 % a basse température

(T <50 mK} et de 3 % pour les températures plus importantes.

Pour nous, le fil le plus intéressant est donc le fil contenant
0,03 % At de Fer. A 20 mK, le pouvoir thermoélectrique est de 70 nV/K.

Nous pouvons détecter lLe picovolt ce qui correspond & un AT de 15 pK.
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CHAPITRE Vi

MESURES DIFFERENTIELLES DE CHALEURS SPECIFIQUES
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VI,1 PRINCIPE DE LA MESURE (FIG.30)

Les deux échantillons A et B8 dont on veut déterminer la
différence de chaleur spécifique sont placés dans une enceinte, servant
d'écran thermique, en situation guasi-adiabatique. Pour cela ils sont
reliés thermiquement 3 l'aide de fuite thermique & une ligne de réfeé-
rence (ou de base). La température de celle-ci est régulée a la méme
température que celle de L'échantillon de référence A gréce a un
thermocouple. Il en est de méme en ce gui concerne la température du
second échantillen B j elle est maintenue égale & celle de L'échantil-
lon A . L'énergie délivrée par cet étage de régulation peut étre lue
gr3ce & un intégrateur. Chaque échantillon possede un chauffage qui est
aiimenté par une source de courant. Nous pouvons fixer le temps de

chauffage a L'aide d'un temporisateur.

Plagons-nous a la température T et envoyons une énergie E aux

deux échantillons et regardons ce qu'il se passe.

La température de L'échantillon A augmente de telle fagon

que
E = CA ATA
De méme pour L'échantiilon B

= < 1
E CB ATg avec ATB ATA puisgue CB > CA
IL apparait aux bornes du thermocouple A une différence de
potentiel. La régulation A pilotée par le picovoltmétre réagit et porte

la Ligne de base a la température T + ATA.

Dans Le méme temps, Le thermocouple B8 a détecte un écart de
température entre les deux échantillons puisqu'ils n'ont pas la méme
chaleur spécifique. ta régulation B fournit une énergie AE mesurée par

L'intégrateur de fagen 2 annuler la différence de température AT, - ATB.
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Fig 30: Schéma de principe
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Nous sommes donc maintenant dans la situation suivante : les
deux échantililons et la Ligne de base sont & la méme température T + ATA.

Pour cela, nous avons fourni Les énergies

E
E + AE

CAATA
CBATA

Nous en déduisons la relation suivante

Il est important de remarquer gue les thermoccuples travaillent en

détecteur de zéro. Aucun étalonnage n'est nécessaire.
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VI.2 MESURE DE LA CHALEUR SPECIFIQUE

Un thermométre placé sur la ligne de base nous indique Lla
température de celle-ci, qui représente celle des échantillons. Si nous
prélevons la température avant et aprés un point de mesure, nous pouvons
déterminer L'écart ATA. Par ailleurs, nous connaissons L'énergie E

dissipée et donc la chaleur spécifigue :

E
C L m———
A ATA
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VI.3 LE PORTE-ZCHANTILLON

Vi.3.1. Description (fig. 31)

IL est constitué d'une boite cylindrigue en cuivre, recouverte
d'une feuille de plomb pour assurer un blindage électromagnétique.
L'ensemble est suspendu par un ressert & la boite & mélange du réfrigé-
rateur & dilution. La fuite thermique utilisée pour refroidir ie porte-
échantillon est la méme que celle que nous avons utilisée pour L'etalon-

nage des thermdcoupLes.

Les deux échantillons sont tenus par des fils nylon tendus
entre des tiges filetées également en nylon. Afin de diminuer au maximum
Les apports d'énergie parasites par ces fils, leurs extrémités sont
thermalisées & la température de la Lligne de base. Pour la méme raison,

tous Les fils électriques sont thermalisés sur cette méme référence.

Chague échantillon posséde deux chauffages constitués de jauge
de contrainte en platine-tungsténe. Ils sont reliés thermiquement & la
Ligne de base par des fils d'Aufe, qui pour L'échantillon A sert

également de thermocouple.

La Ligne de base posséde un chauffage et un thermométre. Eile

est refroidie par une fuite thermique serrée sur L'enceinte.

VI.3.2. Les échantillons

Pour caractériser iLa méthode, nous avons décidé de tester
L'appareillage sur du cuivre. Nous avons donc pris deux morceaux de
cuivre présentant une différence de masse. Ils ont été préparés & partir
de cuivre pur ASARCO (99,999 %). Les chauffages sont fixés & L'aide d'une

collepour jauges de contraintes.

Les thermocouples sont soudés au métal de Wood. Enfin ils sont
percés pour permettre teur fixation. Ils pésent'9,90?2 g et 10,3724 g et

présentent un écart de chaleur spécifique :
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== 4,69 %

VI.3.3. Calcul des fuites thermigues

a) Fuites entre_les échantillons et _la ligne _de base

i i S e, et o M P v e ek e el e

Un point de mesure va typiquement durer 10 secondes. Pour &tre
dans une situation adiabatigue nous prendrons une constante de temps
thermigue de 300 secondes. Cette valeur n'est pas critique dans notre
cas car lLa ligne de base est régulée en température an permanence.

Nous ne perdrons donc ainsi pratiquement pas d'énergie, durant le point

de mesure, par la fuite thermique.

La constante de temps est définie par

T = _(;-

K
chaleur spécifique du cuivre = 10 T+0,8 73 (W /K.g)
conduction thermigue de i'AuFe {jusque 10 KJ = 3,1 x T (W/K.cm)

Nos échantillons pésent environ 10 g. A basse température,le
terme en T3 de la chaleur spécifique du cuivre est négligeable. IL faut
que La constante de temps soit au minimum de 300 s. Nous allons donc

faire Le caleul dans la zone basse température :

. C _C_ s _ mBT
T =y = K = = = k x 7 X T = -
La section de notre fil est de 5 . 10"5 cm2, la Longueur du fil sera
donc de
kst _0,7x 5 . 10-5 x 300

=15 cm

MY 49 x 10 x 100

Nous voulons pouvoir réguler cette base en un'temps tres court.
Prenons une constante de temps de 1 seconde. La masse de la Lligne de

base gui est réalisée en cuivre est d'environ 10 g. La fuite sera réalisee
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avec du fil de cuivre de 15/100 de diamétre, soit une section de

1,8 . 10—% cm2 :

T = é-:é K=< K=1T (W/K.em
T

_ksT . 1 x 1,8 . 107% x 1

] =~ 2 cm
myY 10 x 10 x 10 6
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VI.4 RESULTATS EXPERIMENTAUX

VI.4.1. De L'hydrogéne dans le cuivre

Lors de nos premiers essais,nous nous sommes apergus qu'il
était impossible de refroidir nos échantillons en dessous de 200 mK. Il
apparaissait un gradient de température aux bornes des fuites thermiques
reliant Les échantiilons & la Ligne de base. Cette différence de tempeé-
rature nous permettait de penser qu'il existait une puissance parasite
qui arrivait sur les échantillons. Nous avons pu chiffrer cette puis-
sance & une vingtaine de nW. Cette valeur nous semblait trop impertante,
elle aurait d0 Btre dl'aprés nos essais (étalonnage des thermocouples,
essais du cryostat) de L'ordre du nW. Tout d'abord, nous avons incriminé
un apport d'énergie par lLes fils supraconducteurs gui n'étaient pas
alors thermalisés sur la ligne de base st une possibilité de vibrations

des échantillons.

Nous avons changé la fixation des échantillons en remplacant
les fils de nylon par un serrage mécanique entre des vis nylon et

thermalysé les fils. Cette opératicn n'a strictement rien changé.

Dans un deuxiéme temps, nous nous sommes demandés s'il n'y
avait pas une erreur dans la lecture de la tension qui apparaissait aux
bornes des thermocouples servant de fuites thermigues. Nous avons dong
supprimé les thermocouples, placé des thermométres sur les échantillons

et remplacé les fils d'AuFe par des fils de cuivre.

La température des échantillons était toujours de 200 mK. Nous
en avons donc déduit gue c'était un probléme inhérent aux échantillons.
Nous avons alors remplacé un des échantillons par un morceau de cuivre
"du magasin”. Il s'est avéré que Le nouvel échantillon se refroidissait

a4 environ 40 mK alors que lL'ancien était toujours & 200 mK.

Nous pensens que cette énergie relaxée par le cuivre pur est
due & la présence dthydrogéne dans celui-ci. Le cuivre ASARCO est obtenu

par étectrolyse sous atmosphére d'hydrogéne. Or nous savons qu'z basse
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température | 'hydrogéne moléculaire subit une transformation exothermi-
gue (passage de L'état ortho 3 L'état para). Cette réaction degage une
énergie de 300 J/mole, il suffirait donc qu'il vy ait seulement une

dizaine de ppm d'hydrogéne dans notre échantillon pour expliquer cette

relaxation d'énergie.

Un comportement analogue a été observé danms le Llaboratoire
dans des compcsés amorphes de LaZn (réf. 24) qu'il était impossible de

refroidir.

Ce qui est surprenant c'est que cette transformation s'opére
dans (’hydrogéne moléculaire, or dans notre cas il est sans doute

atomigue.

En plus de cette relaxation d'énergie, la présence d'hydrogéne
dans le cuivre induit une anomalie de chaleur spécifique de quelques
pour cent vers 1 K (réf. 25, 28). Il sera donc¢ intéressant de La
mesurer avec notre appareillage qui est parfaitement adapté 3 une telle

application.

Pour continuer nos essais, nous avons donc essayé d'éliminer
L'hydrogéne contenu dans les échantillons. Pour cela nous avons fondu
Les échantillons sous vide dans un four HF et nous les avons maintenus

en fusion environ un quart d'heure.

Cette fois nous pouvons parfaitement les refroidir ;'nous
pouvons atteindre une température de 40 mK ce qui,compte~tenu de La
valeur des.fuites thermiques et de La température de la ligne de base
(30 mK), nous donne une énergie parasite de 0,1 nW (v 0,06 erg/min} au

niveau des échantillons. Ce qui est tout & fait remarguable,

Vi.4,2. Contrdle de l'adiabaticité

La mesure de la chaleur spécifigue par la méthode décrite plus
haut nous donne une image de nos conditions d'adiabaticité. En effet, la
puissance qui gquitte L['échantillon par la fuite thermigue qgui Le relie &

la Ligne de base (@ = KAT) doit &tre nulle si nous voulons &tre en
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situation adiabatique. Pour cela il faut soit gue K soit nul, ce gqui
n'est pas notre cas, soit que AT soit nul. Ce gqui revient 3 asservir la
température de lLa ligne de base par rapport & celie de L'echantillon de
référence. Si cette condition est remplie, nous pouvons mesurer la

chaleur spécifique de L'échantillon.

Nos mesures sont portées sur La figure 32. Nous obtenons une

loi
C=11T+0,75 T° (W/g.K)
en trés bon accord avec la littérature (ref. 27).
Cela prouve que nos conditions d'adiabaticité sont bonnes.

La Ligne de base et les échantillons sont bien & La méme température (au

pour cent prés).

VI.4.3. Différence de chaleur spécifique

a) Mesure des résistances de chauffage :
Au début de chagque manipulation, nous commengons par mesurer
Les résistances de chauffage, car nous calculons les énergies en utilisant

La Lloi
E = RIZt

Les résistances sont cdblées en quatre fils. Nous les connaissons avec
e s -5 . -
une preécision de 10 ; elles varient entre 40 mK et 10 K de 4 . 10 4.

Les jauges de contrainte ont une résistance d'environ 450 .

b) Procédure expérimentale :

Nous avons a notre disposition deux méthodes. Une que nous
appellerons "dynamigque™ qui utilise l'intégrateur. C'est-a-dire gue
L'énergie complémentaire délivrée tout ou en partie par la régulation

est mesurée par L'intégrateur. Et une gue nous appellerons "statique”
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qui consiste & fournir aux échantillons des énergies EA et EB de fagan

N . AE
a4 encadrer la vraie valeur < -

dVg ~d T

La tension dV qui appara’t aux bornes du thermocouple est
proportionnelie & dT dans la mesure ol le pouvoeir thermoélectrigue reste
constant. Cette méthode est plus précise que la précédente mais elle
nécessite la connaissance approximative de ACG. Nous proposons donc ta
procédure suivante : dans une premiére étape on détermine AC & L'aide
de L'intégrateur, puis nous pouvons affiner les mesures en utilisant

La méthode Mstatique".

o o o S S L e} by el el S s o st

La précision que nous pouvons obtenir est déterminée par le
plus petit écart de température gque nous pouvons détecter a ['ajde du

thermocouple.

E = CAT = (£ + ACYCAT = dT) dT <« AT
= - A -
0 = ACAT - ACdT, - {dT
<< ACAT
l AC . dT

b C AT
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Le bruit qui apparait aux bornes de nos thermocouples est
sensiblement plus grand que celui que nous avions Lors de leur étalon-
nagé; Cela est dG au fait qu'ils sont plus Longs donc plus résistifs
(bruit de Nyquist plus important) et vibrent davantage ﬁdifficuLté de
les fixer). D'autre part, nous ne pouvons plus travaiLLér avec de grandes
constantes de temps puisque le temps de mesure est impose par les fuites
thermiques, notamment lorsque nous utilisons ('intégrateur. Nous pouvans

évaluer ce bruit & 5 pV avec une constante de temps de 1 s.

Compte tenu de ce bruit et du pouvoir thermoélectrigue, nous
pouvens calculer la résolution théorigue sachant que nous ferons des AT
de 3 %.

daT _ 5.0 2
AT S(T) x 0,03 T

d) Résolution expérimentale :

i . P ot il e Lt vy e s e et e

Nous avons rassemblé dans le tableau suivant les résolutions

experimentales gue nous avons obtenues pour gquelques températures.

T{mK) Théorique Statique Dynamigue
50 1072 1072 1072
100 1073 1073 (5. 1073
200 3. 1074 3. 1074 1073
500 7.107° 1074 3, 107"
1000 1077 5 . 107" 1074
2000 3. 1078 5. 1077 1074
5000 107° 5 . 107 107%

Nous remarguons qu'il ¥ a un trés bon accord entre iLa résolution
statique et La résolution théorique & basse température. A haute tempéra-

ture, nous sommes timités par la précision de nos sources de courant.

En ce gui concerne la méthode dynamique,nous sommes tributadires

de la précision de ('intégrateur (10_2) et du réglage trés pointu de
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L'étane de regulation. Les résultats sont toutefois trés satisfaisants
car Le temps de manipulation est beaucoup plus court gue celui de

Lfautre méthode.

e) Valeur absolue du_rapport mesure :

Nous avons mesuré un rapport %g de 4,45 % qui est a comparer
au 4,69 % rapport des masses des échantillons. Nous pensons que cette
différence n'est pas trés alarmante. En effet,des mesures de chaleurs
spécifiques sur du cuivre recuit et écroui (réf, 23) montrent des
variations de Ll'ordre du pour cent. Nos échantillons peuvent présenter
des densités de dislocations différentes car ils n'ont pas été recuits

aprés Lle traitement thermigue que nous leur avons fait subir,

tes résultats sont d'autant plus probants gue les mesures ont
été réalisées sur des échantillons possédant une trés faible capacité

calorifique.
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Le réfrigérateur & dilution qui a été réalisé a donné entiere
satisfaction. IL permet d'atteindre une température minimale de 20 mK
en une journée et il est trés facile & mettre en oceuvre. Il fonctionne

sans probléme majeur depuis deux ans.

La méthode différentielle de mesures de chaleurs spécifigques
qui a été miseau point se révéle trés performante comparée a deux
mesures absolues de chaleurs spécifiques. En effet, au-dessus de
200 mK, nous obtenons une résolution meilleure que 10_4 ce qui
nécessiterait des mesures absolues de chateurs spécifiques a mieux
aue 5 . 10-5 prés ce qui est actuellement impossible compte tenu des
étalonnages et de La reproductibilité des thermométres. L'avantage
de notre méthode repose sur le fait gu'aucun étalonnage en température

des thermocouples n'est nécessaire.

Toutefois, nous avons pu obtenir ces résultats que grdce a
L'emploi des picovoltmétres. Ces appareils qui ont été mis au point
au laboratoire fonctionnent avec des hacheurs supraconducteurs dont
L'originalité réside dans Le fait que le circuit de commande est tota-
lement découplé du circuit de mesure. Leur emploi s'est avére trés
facile. De plus, ils sont trés fiables. Depuis deux ans qu'ils sont
installés dans le réfrigérateur, aucune intervention sur la partie
froide n'a été nécessaire. Ils présentent un avantage sur le SQUiD.
Ils permettent une mesure statique alors que le SQUID n'est sensible

qu'a ces variations.

Nous avons maintenant & notre dispositicon un outil expérimen-
tal qui va permettre des mesures qui étaient jusque-la impossibles ou

trés entachées d'erreurs.
Nous pouvons envisager par exemple des mesures :

~ directes d'une chaleur spécifique par rapport a un étalon de cuivre,
- d'échantillons sous pression, la référence étant alors Lle clamp vide,
- de L'effet du champ magnétique ou électrique sur un échantillon,
- de différences de chaleurs spécifigues entre un échantilion vierge

et un échantillon contenant des défauts (dislocations, irradiations,

dopage, .«.)a
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GUELIN Pierre

Chercheurs du Ministere de la Recherche et de 1a Technolpgie

(Directeurs et Maitres de recherche - t.N.5. Nines de Saint Etienne)

LESBATS Pierre Directeur: de recherche LALAUZE Rene
BISCONDI Michel Malire de recherche LANCELOT Frantis
KOBYLANSKI  Andre Maitre de recherche THEVENQT Francois
LE COZE Jean Maltre de reckerche TRAN MINH Canh
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Annde universitaite 1952-1983

R
>0
o

lnininininininlrinininininiaininin
(AN

»0

Eek
o

mi Pl ek
p.

Z222zmz2zZzzzmmzzzzzz2zzzezizzz 2

m=
O

o5 >

fmsr
£
0ne

-Dp

%1
(4]

2

mbinihbninmn

€[ [ [ 00 {0 [0 ¢ € 071 [0 00 {71 [0 00 (000 (0 {71 1 [0 071 00 04 05 O

zm
0
o

nininin

rnr'x_‘nrn
m
o

mmmm

Maltre de recherche
Maitre de recherche
Maitre de recherche
Maltre de recherche
Maltre de recherche

Maltre de recherche
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ALLIBERT
BERNARD
BONNET
CAILLET
CHATILLON
CHATILLON
COULON

GUILHOT

BARIBAUD
BOREL
CHOVET

BORNARD
DESCHIZEAUX
GLANGEAUD

ALEMANY
BCIS
DARVE

BERT
CALMET
COURTIN

CADET
COEURE
DELHAYE
DUPUY

DEMOULIN
DEVINE

Colette
Claude
Ruoland
Marcel
Catherine
Christian
Michel

Bernard

Michel
Joseph
Alain

Guy
Pierre
Frangois

Antoine
Banlel
Felix

Didier
Jacques
Jacques

Jean

Philippe (LETD
Jean Marc (STT)
Michel (LETD

Eric
R.A.B.

Pérsannalites habilitées & diriger des travaux de recherche

(Décision du Conseil Scientifique)

E.N.S.E.E.G.
DIARD Jean Paul
EUSTATOPOULOS Nicelas
FOSTER Panayotis
GALERIE Alain
HAMMOU Abdelkader
MALMEJIAC Yves (CENG)

MARTIN GARIN  Régina

E.N.5.Mines Saint Etienne

THOMAS Gérard

CHEHIKIAN Alain
DOLMAZON Jean Marc
E.N.S.LE.G.

KOFMAN Walter
LEJEUNE Gerard
MICHEL Jean Marie
OBLED Charles
E.N.S.LM.ALG.
COURTOIS Bernard
DELLA DORA Jean

U.E.R.M.C.P.P.

CHARUEL Robert
C.E.N.G.

JOUVE Hubert (LETD

NiCOLAU Yvan (LETY

NIFENECKER Herve

Laboratoires extérieurs 3

C.M.E.T,
GERBER Rotand

LMN.S.A. Lyon

GAUBERT C.

AXXEFERRER

NGUYEN TRUONG
RAVAINE
SAINFORT
SARRAZIN

SIMON

TOUZAIN

URBAIN

DRIVER

HERAULT
MONLLOR

MAZUER
PERARD
REINISCH

ROWE
VAUCLIN
WACK

FONLUPT
SIFAKIS

PERROUD
PEUZIN
TAIEBR
VINCENDON

MERCKEL
PAULEAU

Bernadette

Denis

(CENG)

Pierre

Jean Paul

Philippe

Georges (Laboratoire
des ultrasréfractaires,
ODEILLOM

Julien

Jeanny
Christian

Jean
Jacques
Raymond

Alaln
Michei

~ Bernard

Jean
Joseph

Paul

Jean Claude {LETI)
Maurice

Marg

Gérard
Yves
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Le Président de la thése

. BLOCH
Président
ds [lnstitut Natlonai Poiytachnlque
de Grenobia
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