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INTRODUCTION

1, 1012 Hz =

L'étude des phonons de trés haute fréquence (101
gamme des phonons thermiques) constitue la préoccupation principale d'un
grand nombre de laboratoires et L'évolution de cette étude ne cesse de
s'accroitre grice aux développements des technigues par impulsions de
chaleur. De méme, le mécanisme d'échange de chaleur entre un solide et
L'Hélfum gazeux ou tiguide est L'objet de nombreuses discussions d'un

grand intérét.

Il est maintenant biem établi ¢que la résistance de contact
thermique solide~hélium vers 1~2 K est beaucoup plus faible que celle
prévue par la théorie acoustique semi-classigue de Khalatnikov. Ce résul-
tat a été confirmé bar des mesures de réflectivité par phonons thermiques
et par phonons monochromatigues. L'ensemble des résultats tendrait a
montrer que le coefficient de transmission est trés élevé aux fréquences

supérieures & 20 GHz : propriété caractéristique des systémes guantiques.

Notre but a été de préciser Lms résultats expérimentaux
obtenus avec L'4He et d'effectuer des mesures avec L‘3He afin de vérifier

si son comportement est lui aussi anormal.




PRINCIPE DES MESURES

I-1 ASPECT PRATIQUE DU PROBLEME

Notre premier souci fut de mettre au point les techrniques
d'émission et de détection de phonons thermigues. Il rous s fallu dominer
les problémes de fabrication de couches minces, cheisir un type de
régulation et optimiser les paramétres électrigues et Les réglages de
La chaine de mesure. Toute cette étude préliminaire s'est faite sur un
montage d'essais permettant uniquement de réaliser des expériences de
transmission d'impulsions de chaleur & L'intérieur d'un monocristal,

L'ensemble étant placé sous vide (fig. D).

Emetteur [———[] Détecteur

Vide
Fig. 1

Figure T : Principe de la transmission directe & travers un monocristal.



Un "émetteur" constitué par une couche mince métallique éva-
porée sur une face d'un monocristal, est soumis & des impulsions élec-
triques de plusieurs volts et de trés courte durée (= 100 ns). On détecte
les phonons thermiques ainsi créés dans le cristal, grdce & la forte
variation de résistance en fonction de la température dans la transition
d'un bolométre supraconducteur également évaporé sur U'autre face du

cristal.

Nous avons ainsi étudié le temps de vol des divers medes de

phonons dans des monocristaux d'Alumine d'axe gquelcongue.

Notre but fut ensuite de caractériser L'interface solide-gaz
ou sclide-liquide. Nous avons alors mesuré L'intensité des phonons ré-
fléchis sur une face du monocristal lorsqu'elle est soumise 3 une pres-
sion creissante de gaz. Nous avons réalisé un montage ol L'émetteur et
Le détecteur sont évaporés cdte & cdte sur une face du monccristal,
cette face é&tant maintenue sous vide. L'autre face, isclée par étan-
cheité, est soumise & une pression plus ou moins élevée d'AHe ou d'3He
depuis le meilleur vide possible jusqu'a la pression de vapeur satu-
rante (PVYS) du gaz correspondant & la température moyenne du cristal
(fig. 2).

Etanchéite
E | Vide ou
Vide pression
D variable
| de gaz

Figure 2 : Principe de La réflexion des phonons sur une face d'un mono-

cristal.




Encouragés par les premiers résultats, nous avons alors tenté une expé-
rience mettant encore plus en évidence le transfert d'énergie entre un
solide et U'hélium. L'intention premiére aurait 6té de détecter les
phonons transmis & l'He par un bolométre situé dans le qaz & trdc fzikle
distance du cristal (quelgues u). Devant la difficulté technique de
réalisation d'un tel mentage, nous avons plutdt choisi de détecter le
signal de phonons aprés transmission entre deux monocristaux sénarés

par des cales de faible épaisseur permettant L'introduction progressive
d'Helium gazeux entre les deux (fig. 3). Il était bien sir nécessaire

de préserver la qualité du vide sur les faces d'émission et de détection.

E f~>H->1 D
Vide | Vide

Pqu? Etanchéité

Fig. 3

Figure 3 : Principe de la transmission des phonons entre deux monecristaux.

Avant d'aller plus loin dans L'aspect technologique des
expériences, il semble nécessaire de rappeler quelgues uns des problémes
théoriques mis en jeu dans L'étude pratique de tels systémes expérimen-

taux.



I-2 ASPECT THEORIQUE

Ces expériences posent le probléme de connaitre la nature et
La forme du spectre de phonons émis, Leur "température'" npar raoport 2

la puissance électrique envoyde dans "L'émetteur".

Emission de phonons par effet Joule .

Nous disposons, d'aprés la bibliographie, de deux théories
différentes donnant une allure possible du spectre de phoncns émis par
effet Joule dans une couche mince métallique (1, 2}, la théorie du

"carps noir" et La théorje de L'interaction électrom-phonon.

Théorie du corps noir (3), (43, (5).

L'hamiltonien de N atomes en interacticons se transforme

classiguement par la transformation unitaire :

( ) + + » L]
Ui . Eq Eq unitaire

en une somme de 3N hamiltoniens indépendants, correspondant aux 3N modes
propres de phonons, avant Lz forme d'hamiltoniens d'oscillateurs harmo=

niques, donc :
E = (4Dt
- 2 aQ

Chague "go" (au nombre de N, situés dans la 1ére zone de Brillouin

T -
(A V- 3 ; :
qMax . 3, correspond 4 3 vecteurs eq
- L'un paralléle & a : mode longitudinal
-
- deux perpendiculaires a g : modes transverses.

Chaque mode, quantifié, représente une excitation du cristal

appelée '"phonon".

En équilibre thermique, & la température T, l{a population d'un

mode propre est donnée par la distribution de Bose-Einstein




La densité d'états dans la bande de fréquence duw est donnée par
Dlw) . dw = . 3

DCw) . dw = // h{g) d3q ol - bl = ( L ) est le
-Vq 2m

nombre de valeurs permises par unité de volume de L'espace des g pour

un cristal cubique dfaréte L.

3 _ dw
dg = dsm »dg, = dSw e
g
ds
d'ol Dlwy = ( )3 Y
2 S
Dans L'approximation de Debye, VQ = E-, donc N{w), nombre total de

modes dans la sphére de rayon q, est donné par

_ L 3 47 3
M{w) = P ) 79
312
~ or Dlw) = dN (w) - L g .
di 2m Vq

L'énergie fiw . N(w) est de la forme Huw . GCw). D(w) car

E = /jiﬁm NCw) . dw = /thw G{w) « DCw) dw
w W

et sa répartition en fréquence donnée par La relation

33
hw . N{w) = AL
3 2 Fi
2T Vg [ exp T 1]
Neus avons L& la Loi de Planck
3 2
N{w) = ; T 2
217V

g [ exp E?—— 1 ]



Les maxima se situent & une fréquence w telle que THw = 2,8 kT.

Neyp |

Fig. 4

Figure 4 : Spectre d'émission du corps noir.

Nous pouvons ainsi constater qu'une augmentation de la
puissance émise entraine une nette augmentation de la fréquence des

phonons majoritaires.

Modéle de PERRIN et BUDD (8), (7), (8).

Au modéle & 1 température, PERRIN et BUDD opposent un second
modéle introduisant un temps de relaxation entre les électrons et les
phonons et ainsi donc des températures différentes. L'émissién de pho-
nons par effet Joule est alors donnée par la solution des équations de
transport du couplage électron-phonon, tenant compte des conditions
Limites & L'interface. Sans entrer dans le détail des calculs, nous nous
contenterons de donner les résultats principaux ainsi que quelgues
courbes que les auteurs ont obtenues par calculs sur ordinateur et

permettant de faire la comparaison entre les deux écoles.

L'évolution temporelle de la distribution de phonons tenant

compte des échanges avec le substrat et avec les électrons s'écrit :




SPECTRE D'EMISSION SELON PERRIN ET BUDD
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Fig. 5

COMPARAISON DES DEUX SPECTRES POUR 2 PUISSANCES D'EMISSINN

5&3 a’ﬂowm“?)

Fig.6



OU N (To) est la distribution de Bose a To

N;'(Te) est La distribution de Fermi Dirac & Te

. ‘ . d
avec T = temps de relaxation d'un phonon, vers L'extérieur = 7 =
ou n : mesure la désadaptation acoustique

d : épaisseur de la couche

u : vitesse du son dans la couche mince

T : temps de relaxation électrons=phonons, & L'intérieur de la

ep
résistance chauffante.
La température électronique Te est déterminée par L'équation :
aN

dTe - .

ce &2 = pe-1 fw [—3]
: q a ot en
aN
ou cede = (o +o 0T BT - ntw, [ 2]
dt P q 97 5t P

ol p contribution des phonons & la résistivité, est donnée par la
ph

relation :

. o
mE a/f aN_ (Te) q e

Po = mE ; 12 - q5 g dg + /(N -N (Te))q4dq
0 ne- k F 4mpuh 0 dq o 94

Corps noir et théorie de la désadaptation acoustique.

Il convient de compléter L'étude de L'émission de phonons
par effet Joule dans un conducteur métallique par celle de la désadap-
tation acoustique entre ce film mince et le substrat, phénoméne qui
peut modifier fortement le spectre de phonons transmis réellement au
cristal et qui intervient également & la détection entre le cristal et

la couche supraconductrice.
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A basse tempéfature, le flux de chaleur maximal issu d'une
surface chauffée & une température donnée est Limité par Le nombre finij
de phonons excités & cette température (déterminé par la fonction de
distribution de phonons) et par leur vitesse de propagation. Ainsq,
L'existence d'une discontinuité de température fut d'abord chservée 3
travers un interface solide-liquide par KAPITZA {1941),(9) dans ses-
travaux sur ('hélium liquide. KHALATNIKOV (1952),(10) définit une
dépendance en température en T—3 pour cette résistance de contact, fondée
sSur un modéle de rayonnement de phonons tenant compte de la réflexion
de phcnens & L'interface due & La deésadaptation acoustique. La valeur
de la résistance thermigue est nettement plus faible pour un jnterface

solide-solide.

Détermination de O coefficient de transmission moyen entre 2 milieux (11).

Considérons le cas simple de deux fluides diélectriques en
contact, traversés par des phonons guUe nous supposerons unigquement

longitudinaux.

b'aprés La théorie cinétigue, le flux de phonons arrivant du
L 1 | . .
milieu T sur la surface est 7 MqYq L'énergie mise en ceuvre est alors

% V1v1 ol V1 : énergie des phonons par unité de volume dans le miljeu 1

vp ot vitesse des gphonons.

Si on appelle o le coefficient de transmission, L'énergie

passant dans le milieu 2 est alors

Vivioy

1
Wy = 3%

A L'équilibre thermique w1 = wz mais si la température du milieu 1 est

supérieure de ST 3 celle du milieu 2, Lla densité d'énergie est

o1
= —-C1v

a‘;ﬁr
dT 4

1

= D
[}]
(o5
_i

ol c1 est la chaleur spécifique par unité de volume.
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Ceci définit le coefficient de transmission E? 4 partir de

la conductance de Kapitza

Dans le cas ol L'on a des phenons Llongitudinaux et transverses, nous

pouvons écrire

= 1 ‘ —_—
hk = . (C2 Vo + Ct vt) a1

S$1 on considére pour vy la vitesse de Debye dans le milieu 1 nous

définissons le coefficient

Théorie de la désadaptation acoustique (1).

La vitesse d'échange de chaleur d'un film mince chauffé 2
T1 =T, % AT ol T2 est la température du substrat fsolant peut s'expri-
mer par une loi type rayonnement de phonons du corps noir de LITTLE {1939},
{(12). Pour appliquer ce modéle & un film mince chauffé par une impulsion
~de courte durée, il est nécessaire de s'assurer que le temps de relaxa-
tion électron=phonon est court, comparé au temps de relaxation thermique
du film, de sorte gu'ainsi tout Le film est constamment en équilibre
thermique. La température y est donc partout uniforme et bien définie.
Le Libre parcours moyen des phonons dans le diélectrique doit &tre trés
supérieur & la distance parcourue par un phonon pendant le temps de
relaxation thermique du film et trés supérieur & la largeur de L'impul-
sion d'excitation pour ne pas entrainer un échauffement du film par les
phonons diffusés dans le substrat. 31 ces conditions sont remplies, le

flux de phonons & travers l'interface est donné par :

W n/e 3 a,(8,) 0, (652

da max hv 171 2 V2 : .

S [ ) B[ Ao 11 cos6, sindy dé, v dv
[#] Q VZ exp —-—kT.I exp——-—kT
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ot les indices 1 et 2 correspondent aux deux milieux
0fB) : coefficient de transmission
Q : la guantité de chaleur par unité de surface
Vs ! Lla célérité des phonons dans le substpat.

Pans le cadre d'une extension & vmax + = et uztez) = a1(61) tous deux

égaux & :

4p2v2/p1v1 - €OoS ez(cos 61

- 2
Lp2v2/p1v1 + cos Szlcos 61]

o s et Gi sont les densités et les angles d'incidence respectifs, roug

pouvons donner le résultat sous la forme

5 4 T2
da _ar’ k¥ _3 //' .
S 2 T1 AT a2<a> €os 92 sin 62 d82
dt 15 vzh 0
. , , AT
Littleobtint ces résultats pour T_ &« 1.
1
) /e
Posant ‘/f aZCSZ) cos 85 sin 82 d65, = T, nous pouvons

écrire la relation cY-dessus en considérant L'action des modes lengitu-

dinaux et transverses séparément :

r i

5 4
da _ 817 k L 5t 3
-(.j-? = 1_5_;? [-—-—z +L——?_]T AT
Viz Vi

Cette équation est solution du modéle idéal de rayonnement du corps neir.

La condition pour L'adaptation parfaite est Py = P, et

vy = Vs soit dans ce cas F1 = F2 =

E" L]
Dans le cas contraire, c'est-a-dire quand il existe des
réflexions, PL et Ft peuvent &tre calculés numériquement et leurs
valeurs sont comprises entre 0 et 1/2. Dans ce cas, L'éguation ci-dessus
correspond au modéle de désadaptation acoustiaue entre un solide et un

isolant.

Elle est équivalente & une éguation du type :

da
dt

= K AT



wlZ=

. . . 3
ol K est la conductance thermique, proportionnelle & T". Nous avons

T =1/2.
encore Kmax pour

Nous pouvons faire apparaftre la capacité calorifique de la

¢ouche mince chauffée :

@Q . . C d (AT , admettant pour solution
dt dt
AT = ATeo e_t/T avec T = C/K

Ce temps T constitue une description du temps de retour & L'éguilibre

du film aprés avoir été chauffé a To.

VON GUTFELD et NETHERCOT (1) ont réalisé les mesures sur des
détecteurs bolométriques en In-Sn et en Pb-Bi, selon l'épaisseur des
couches. Ils n'ont pas trouvé de grandes différences dans les temps de
relaxation correspondant aux deux théories, et les valeurs expérimentales
sont en bon accord avec les valeurs théorigques. Ces résultats nous ont
fortement influencés dans le choix de notre détecteur et dans ses carac-

téristigues physiques.

Application au calcul des températures d'émetteurs.

CHEEKE, HEBRAL et MARTINON (13, 14, 15) ont donné une rela-
tion en accord avec La théorie de WEISS (16, 17) plus générale que celle

de LITTLE et ont calculé les divers coefficients Ti correspondant aux

5} v
modes longitudinaux et transverses, en fonction des rapports Bg-et Va -
: 1
La relation utile est la suivante :
g _amk's ot T Tat Tefa e s
dat " 37 2 T e T T 1 2
h 15 Vil v1t1 V2t2

ol T1 et T2 sont les températures des solides 1 et 2.

a i o4 = | .
Tenant compte du fait que les courbes donnant ”/RA (RA Ramb1antg

pour L'or sur L'alumine ou sur le quartz sont auasiment horizontales
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jusqu'd T = 40°K, nous avons pu introduire les diverses valeurs carac~
téristiques de nos échantillons et de nos mesures électriques pour tirer
les températures d'émission T1 selon les températures de substrat T2,

en fonction de L'énergie dissipée.

T1 T8 =‘1.-00 TS = 2.00- TS = 3.00 [TS = 4.00 TS = 5.00
1.00 0.00 -.00 -.01 -.0h -0
2.00 0.00 0.00 -.01 -.03 -.09
3.00 0.01 0.01 0.00 -.02 ~.08
4.00 0.04 0.03 0.02 0.00 ~.05
5.00 : 0.09 0.09 0.08 Q.05 0.00
.00 0.18 0.18 0.17 0.15 0.09
7.00 0.34 0.34 0.33 0.31 0.25
8.00 0.59 0.58 0.57 0.55 0.50
9.00 0.94 0.9 0.93 0.91 0.85

10.00 1.44 1.44 1.43 1.41 1.36

11.00 2.13 2.12 2.12 2.09 2.04

12.00 3.03 3.03 3.02 3.00 2.9
13.00 4.20 4.20 4.19 4.17 4.12

14.00 5.69 5.69 5,68 5.66 5.61

15.00 7.55 7.55 7.54 7.52 7.47

16.00 9.83 9.83 9.82 9.80 9.75

17.00 12.59 12.59 12.58 12.56 12.51
18.00 15.88 15.88 15.87 15.84 15.79

19.00 19.75 19.75 19.74 19.71 19.66

20.00 24.24 24,24 24.23 24.20 24.15
21.00 29.40 29.40 29.39 29.36 29.31

22.00 35.27 35.26 - 35.26 35,23 35.18

23.00 41.87 41.87 41.86 41.83 41.78
24,00 49.24 49.23 49.22 49.20 49.15

25.00 57.39 57.38 57.37 57.35 57.30
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Cas d'un solide en contact avec L'hélium.

Nous avons vu que le coefficient de transmission est donné par

PoV, oS

COs

L0 %2
PqVq cos 81
D,V ]
['DZVZ * cos 62 ]2

11 1

Dans Le cas ob le milieu 1 serait un solide et le milieu 2 L'hélium,
nous aurions v, ® v, , 04 > py et sin 62 <« 1 soit cos 82 o1 done

L'impédance acoustique

LqV PV 4pav
L p>4 2’2 - Donc o, = 22

1
cos Q, cos 92 PV

Un calcul tenant compte de L'expression donnée par KHALATNIKOV

pour h donne pour 7

PaVa
PqVp
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CHAPITRE II

REALISATION PRATIQUE

I - TECHNOLOGIE DES COUCHES MINCES

Cette phase préliminaire mais importante de nos expériences
s'est déroulée au L.E.T.1. dans Le laboratoire de Microélectronique
Physique. Nous avons disposé ainsi du matériel propre au Laboratoire et
d'une technologie déja élaborée dans certains domaines ce qui a facilité

en partie la résolution de nos problémes d'évaporation.

a) Description du matériel utilisé.

Pour les évaporations de Niohium nécessitant une trés grande
gualité de vide et une température de substrat élevée nous avons utilisé
un groupe ultra-vide RIBER. Ce groupe est équipé d'une pompe mécanique,
de trois éléments de cryopompage & zéolithe et d'une pompe ionique 3

sublimation de titane.

Pour les autres évaporations, nous avons équipé ad fur et a
mesure de nos besoins un groupe'd‘évaporation type VEECO comprenant une
pompe primaire de débit 5 m3/h et une pompe secondaire a diffusion
d'huile de débit 2000 L/s. Ce groupe nous permet d'obtenir des vides de
L'ordre de 10-6 Torr dans les meilleures conditions. Le vide est mesuré
par une jauge & thermocouple classique dans la gamme du vide primaire.
Peux jauges & ionisation, L'une au niveau de la pompe sous le piége a
azote, L'autre dans l'enceinte & vide elle~méme, contrélent les vides

secondaires.
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Ce groupe est surmonté d'une cloche & vide posée sur une
bride maintenant les supports de creusets et coiffée d'un ensemble
étanche comportant le porte-substrat et les accessoires nécessaires

aux évaporatiaons.

La bride ast &quipée également d'un canon & électrons. Celui-
ci'comporte un creuset refroidi par une circulation d'eau et bombhardé
par un faisceau d'électrons. Le faisceau est émis par un filament chauffé
sous 6V, accéléré sous 10 kV et défléchi de 180° par une bobine magnéti-

gue.
Le canon doit étre utilisé avec de grandes précautions &
cause du dégazage et de la métallisation des passages haute tension en

porcelaine et des supports isolants en céramique.

b} Mesure de L'épaisseur des couches - Contrdle de la vitesse d'évaporation.

Le sommet de Lla cloche est muni, outre Le porte-échantillon,
d'un dispositif de mesure d'épaisseur et de contréle de la vitesse
d'évaporation SLOAN. C'est un guartz dont lLa masse varie en cours d'éva-
poration disposé prés de L'échantillon et refroidi & L'eau qui permet -
de mesurer la fréquence de battement entre un oscillateur fixe & 5 MHz
et sa fréguence propre. L'épaisseur est donnée par une formule empirique

°
p.e = k. Af e : épaisseur en A
p : densité du matériau évaporé

Af 1 variation de fréguence.

k est un facteur géométrique dépendant de la position relative du creuset
et du substrat. IL est déterminé par un étalonnage préalable effectué

en mesurant L'épaisseur d'une couche & L'aide d'un Talystep : c'est un
systéme & palpeur mécanique autorisant des mesures & partir de 100 R

d'épaisseur.

Pour l'évaporation elle-méme, nous affichons la variation
de fréquence correspondant & l'épaisseur désirée ainsi que la vitesse
d'évaporation. Un systéme de préchauffage permet Le dégazage du creuset.

Du début & la fin de L'évaporation, le courant de chauffage du creuset
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est régulé électroniquement par contrdle de La vitesse. Un cache commandé
manue llement permet la protection du substrat pendant le dégazage et aprés

L7arrét du courant de chauffage du creuset.

La mé&thede de mesure présente cependant un inconvénient. En
effet, L'étalonnagé dépend de La gquantité de matiére déjd évaporée sur
le quartz ce qui entraine une perte de sensibilité progressive. Pour la
réalisation de couches trés minces dont la résistivité varie vite dans
une faible gamme d'épaisseurs, il nous a fallu recommencer plusieurs fois
l'evaporation surtout lorsqu'elle est effectuée 2 grande vitesse comme

c'est le cas pour les alliages.

€} Le porte-substrat (figure 7).

Il a été congu de maniére a favoriser le plus grand nombre
de manipulations possibles sans casser le vide. Il devait donc nous
permettre la réalisation de couches minces et de jonctions tunmel sur
les deux faces du cristal cylindrique, tout en changeant les masques

pour les diverses étapes des évaporations.

Ainsi, il se compose d'une tourelle mobile en rotation per-
mettant de positionner les masgues mécanicues’ sous le substrat- La tourelle
est également mobile en translation pour éloigner les masques au cours
de la manoeuvre, les repérer sur la position choisie et faciliter le
retournement du cristal. Des ressorts sur la poignée extérieure et de
petites languettes de clinquant au niveau des masques eux-mémes apportent
une certaine souplesse dans le contact entre le mascue et L'échantillen
afin de diminuer au maximum les ombrages et les rayures des couches. Le
mouvement de rotation du cristal pour présenter les deux faces & L'éva-
poration se fait par L'intermédiaire d'une tige & vis sans fin entra’-
nant un engrenage monté sur l'axe du porte-substrat. La tige est muhie
d'un compteur pour ajuster L'horizontalité de la face quand l'opacité

de La cloche ne le permet plus par observation directe.

Un systéme de chauffage utilisant des Lampes & quartz permet
le dégazage de L‘ensemble et éventuellement des évaporations sur substrat

chaud.
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PORTE~SUBSTRAT -~ NOMENCLATURE

Bouton molleté

Positionnement des masques tous les 60°
Ressort de: rappel

Presse-étoupe

Crochet de Levage

Chassis

Axe de commande du porte-échantillon
Plague rotative

Plateau porte-masque

Ressort de positionnement horizontal
Engrenage et vis sans fin

Fourche rotative

Porte-échantillon

Vis de serrage

Vis de réglage du contact avec les masques.
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II - FABRICATION DES COUCHES MINCES

1 - Préparation des échantillons.

Les monocristaux ont été fournis avec un polioptique par
polissage mécanique & L'aide de pites diamantées de grosseur de grain
décroissante. Avant chague évaporation, nous avons nettoyé la face
utilisée avec tes acides et solutions caractéristigues du produit déposé.
Le ringage était effectué successivement & L'alconox, & l'acétone, &
L'eau distillée puis & L'alcool isopropvlique. Lorsque lLa face paraissait
encore terne, un traitement aux ultra=sons dans un hain d'acétone ou de
trichloréthyléne achevait de la dégraisser. Le cristal é*ajt ensuite

iy

placé dans une étuve & 120°C pour dégazer.

2 - Masguage des couches.

Peux techniques différentes ont été employées :

a) Photomasquage :

Pendant lLa péricde de réalisation de l'ensemble porte-échan-
tillon prévue pour des masques mécaniques, nous avons réalisé les évapo-
rations en utilisant ta technique du photomasquage avec attaque chimigue

selective. Le processus est le suivant :

1 = Evaporation de lLa couche mince sur toute ia face du monocristal.

2 - Dépdt d'une résine photosensible AZ 111 ou AZ 1350 3 action positive
ou KTFR & action négative sur toute lLa surface évaporée sur une épaisseur
d'? ¢ environ.

3 - Sechage de la résine dans une étuve & 80°C pendant 15 minutes.

4 - Insolation de lLa résine par rayons ultra-violets & travers un masque
réalisé manuellement sur une plague de verre, pendant 1 minute et demie

a8 3 minutes selon la résine utilisée.

5 - Passage au révélateur KODAK pour éliminer la résine inutile et
ringage & l'eau distillée. Seules les parties utiles restent protégées

par la résine.
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6 -~ Attague chimiqgue par un acide ou une solution sélective pour éliminer
la partie inutile de L"évaporation tout en préservant les autres couches.

7 - Ringage & l'acétone pour supprimer La résine protectrice.

b) Masquage mécanigue :

Cetté méthode est classique et facile & mettre en oeuvre.
Elie nécessite des masques usinés avec une grande précision. Il suffit
de repérer les divers masques déns Leur Logement pour les évaporations
successives et les amener sur le cristal dans L'ordre voulu. Dans notre
montage, lLes ombrages ont été minimisés en faisant plaguer lLes masques
sur le substrat. Seule la position des creusets par rappart au porte-
substrat a bu nuire parfois 4 L'élaboration de couches homogénes. et de

résistance contrélée.

La technique de photomasquage permet un libre choix des for-
mes et de La géométrie de L'é&lément évaporé, car les masques sont trés
faciles.a réaliser. Elle nous a permis de mettre au point Les problémes
de géométrie des plots pour Les contacts, de dimensions de la couche
pour ajuster L'impédance. Par contre, les évaporations successives de
couches superposées sont trés délicates i réaliser si L'on veut éviter
les interférences et Les attagues chimiques sélectives ainsi que la
protection des couches déja évaporées introduisant des risques de pollu-
tion du substrat. Nous avons donc utilisé Lla technique du masquage méca-
nique pour L'élaboration des échantillons utilisés Llors des mesures car

elle nécessite moins de manipulations du cristal,

Forme géométrique des films

Nous avons testé différentes formes de films. Les meilleurs résultats ont
o . 2

été obtenus avec un émetteur sous forme d'une bande de 4 x 0,2 mm . Pour
des raisons d'impédance nous avons utilisé 2 formes de détecteurs selon

le matériau :

= soit La méme forme gue L'émetteur

= soit yn "serpentin” de 0,1 x 50 mm environ.
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Fig. 8

"3 - Matériaux utilisés.

a) Centacts :
Nous reviendrons ultérieurement sur Le probléme des contacts
mais L'évaporation des plots pour ces contacts était effectuée en deux

temps :

= Evaporation préalable d'une couche de chrome dite couche d'adhérence,
o

" d'épaisseur 300 A environ. Cette évaporation était faite en utilisamt le

canon 2 électrons, toute autre technique s'étant soldée par un échec di

& la rupture du creuset par surchauffage ou par formation d'alliages.

- Superposition d'une couche d'ocr d'épaisseur variable. Les premiers

contacts réalisés par thermocompression de fils d'or nécessitaient une
épaisseur de & & 5000 R. Nous L'avons ramenée ensuite & 1000 R environ
pour les contacts mécaniques & pression afin d'éviter La rupture de la

couche émettrice ou détectrice créée par la "marche" au bord du plot.

Ces deux couches étaient évaporées i température élevée pour

en améliorer la gqualité et L'adhérence.

b) Emetteur :

Afin d'obtenir une couche émettrice de résistance constante

malgré la variation de température, nous avons tout d'abord évaporé du




i FAs

Constantan. Nous avons utilisé des creusets coniques en Oxide de Béryl-
Lium chauffés par des supports en Tantale. A cause de la puissance de
chauffage Liﬁitée, la momposition de L'alliage ne se conservait pas avec
une vitesse d'évaporation trop lente. Nous avons alors évaporé des cou-
ches émettrices en Or présentant L'avantage d'&tre réalisées en méme
temps que les plots de contact. D'autre part, lLa résistivité de L'Or ne
varie pas dans la gamme de nos températures d'émission (13). Nous avons
déterminé la géométrie des films d'aprés les courbes donnant La résis-

tivité de L'Or en fonction de L"épaisseur (18),

Fig.9

o AlFRem)

80,
60
Or sur oxyde de Bismuth 3 20°C
401
! Wilkonsin (Or sur verre) 3 0°C
20}

P. . I [
00 200 300 400 500 600 e(A)
Figure 9 : Résistivité de films d'or en fonction de L'épaisseur.

De plus, nous avons réalisé un étalonnage du syst&me de

mesure d'épajsseur en fonction de la résistance de La couche.
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R.e
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50

5 1 15 2 25 3 * k
Fig.10 (khz)

. a
Nous avons ainsi évaporé des couches de 300 A environ & une
a
vitesse de 10 A/sec. Les valeurs des résistances ohtenues ont été repra-

ductibles & 35% environ.

¢) Detecteurs (19)

Nous avens testé un certain nombre de matériaux supraconduc-—
teurs et d'atliages divers pour réaliser des détecteurs. Il s'agissait
essentiellement de pouvoir utiliser un matériau denmant une bonne repro-

ductibilité et une transition bien adaptée 3 nos mesures,

- Bolometres en Nichium

Réalisés par la technique du photomasquage en couches minces
de 20 u de large, ils furent utilisés sur Les premiéres mesures de trans-
mission directe & travers des monocristaux d'Alumine.

Ils ne furent pas utilisés en mesure de réflexion car la

A

temperature critique élevée nuisait & une bonne stabilité thermique de

L'ensemble. L'évaparation elle-méme s'est faite au canon & électrons
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A

dans un vide de guelques 10_?TOPP, sur substrat chaud (v 300°C), 3 la

-]
vitesse de 10 A/seconde.

- Bolometres métalligues purs : Pb, Sn, In, Al

Divers métaux purs ont été dvaporés en couches minces pour

servir de bolométres. Ils ont présenté deux inconvénients

~ vieillissement trés rapide au recyclage thermique entre 2 expériences
= transition trés étroite, critére d'une sensibilité trés élevée pour
la détection mais provoguant pratiguement un passage du bolométre 3

L'état normal & L'arrivée du signal.

- Bolométres en alliages métalliques :

Nous avons testé des alliages de Pb-In sans succés. Finale-
ment, nous avons utilisé pour les mesures au-dessus du point X un
alliage d'In-Sn & 6% de Sn en poids. Cet alliage déja utilisé par MARIS
et GUO (20) nous a donné de bons résultats de reproductibilité avec une
sensibilité élevée tout en conservant une largeur de transition suffi=-
sante pour éviter le passage & l'état normal. Les mesures en dessous du
point X ont été faites avec des détecteurs en Aluminium de type granu-

La1re.

- Bolométres en In-S%n :

L' aLl1age était évaporé 3 une vitesse relativement grande,
environ 100 A/sec afin de conserver son homogénéité. Avec la oéométrie
de ('émetteur nous avons obtenu des impédances inférieures 3 50 Q, ce
qui conduisait 3 des impédances résiduelles faibles & 4,2 K. La forme
en "serpentin" (cf fig. 8) ayant un rapport lengueur/iargeur de L'ordre
de 500 nous a permis d'obtenir des impédances de plusieurs centaines
d'Ohms a l'ambiante d'ol une meilleure latitude de régiage d'impédance
sans travailler avec des épaisseurs de couches trés faibles et fragiies
4 basse température. Des essais d'évaporation sur substrat chaud ont
donné des transitions en escalier correspondant probablement & la

formation de gros grains inhomogénes en surface.
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ETALONNAGE DE LA RESISTANCE EN FONCTION DE L'EPAISSEUR POUR LES EVAPORATIONS
D'In=-3n.
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= Belométres en Aluminium :

Evaporés avec le méme masque aque L'émetteur, ils nécessitajent
un Aluminium granulaire afin d'obtenir une température critique élevée
et une largeur de transition acceptable. Nous avons d'abord essayé des
creusets en Nitrure de Bore dont te dégazage était suffisant pour four-
nir L'Oxygéne nécessaire 3 la formation d'Aluminium granulaire. Fina-
Lement, nous avons choisi des creusets en Be0 plus solides et plus
focalisants compte=tenu de la chaleur nécessaire et de la faible vitesse

d'évaporation (quelques A/s).

Dans La plupart des cas, nous avans rejeté les creusets en
Tantale & cause de leur fragilité et de la formation d'alliages a bas

point de fusion et ceux en Tungsténe trop cassants.

- Cales de séparation :

Les cales de séparation entre les deux mopocristaux pour les
expériences de transmission & travers L'Hélium gazeux ont été évaporées

en Cr~Au d'épaisseur variable entre 2000 et 10000 A.
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II1 - LE MONTAGE CRYOGENIQUE

Les trois problémes fondamentaux & résoudre sur le montage
cryogénique ont été :
= thermalisation correcte du cristal

- étanchéité aussi bonne que possible entre les faces du cristal

- contacts électriques sur les -couches minces.

—_—

- Porte-échantillon - Fig. 12 - 13.

‘Nous avons utilisé 2 porte-échantilleons différents seton Le

type de mesure.

Le porte-échantillon est un bloc cylindrique en cuivre com-
portant en son centre un trou correspondant a La dimension de ('échan~
tillon. Six trous également répartis permettent le serrage du hloc sur
la bride en cuivre servant de support & L'ensemble. Le monocristal est

pLacéjverticaLement_avec la face de réflexion tournée vers Le haut. Il

. déborde d'environ T mm et vient s'emboiter dans la bride en écrasant le

joint situé dans le chanfrein supérieur du bloc. Ce joint assure
L"étanchéité entre la face supérieure et La face inférieure du cristal.
Un deuxiéme joint placé dans une gorge creusée sur la face supérieure
du bloc réalise le cloisonnement entre lLa chambre de mise en pression et
L'enceinte extérieuré du bloc. Le bloc comporte également Les'supports
pour une résistance de mesure de température et la résistance de chauf-
fage pour la régulation thermique. A la partie inférieure est f1xe Le

support des contacts.

= Mesure du coefficient de transmission :

La conception de base du porte-échantillon procéde de la
méme. idée. Un bloc cylindrique en cuivre placé horizontalement cette

fois, est percé selon son axe d'un trou du diamétre des monocristaux.
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La longueur est tetle gue tes deux échantillons débordent d'e-viron * mm

,

de chaque cdté. Lorsgu'ils sont positionnés, la séparation due aux cales
entre les deux monocristaux correspond & une gorge reliée & un tube en
cuivre percé qui assure le support du bloc et le passage du gaz dans
('espace intermédiaire. Deux brides du diamétre du blec viennent coiffer
les échantillons de chaque cdté en assurant l'écrasement de deux points
selon Le méme principe que le porte-échantillon précédent. Ces deux bri-
des servent également de support aux platines porte-contacts. Une
troisiéme bride brasée en bout du tube assure lLa fixation de L'ensemble

et lL'étanchéité du passzage du gaz sur la bride maftresse.

2 - Réalisation des étanchéités.

Nous avons primitivement utitlisé des joints d'indium, tech-
nique classigue au Laboratoire mais la nécessité d'un serrage important
et bien réparti a créé de nombreux problémes avec L'utilisation de
brides en cuivre dont les filetages sont un peu "tendres'". be olus, les
contraintes mécaniques ainsi imposées étaient trop fortes sur les mono-
cristaux de Silicium occasionnant des félures, voire des ruptures cemplétes
des échantillons. Nous avons alors utilisé pour Lla réalisation des
joints une pate aux silicones CAF 5328. Cette pdte facile & mettre en
oeuvre ne durcit pas exagérément a basse température et assure une
étanchéité parfaite avec un serrage modéré. Elle a résclu tous les
problémes sur Le porte-échantillon de mesure de réflexion et nous a
permis quLques bonnes conditions de mesure sur Le montage transmission
entre cristaux : le probléme principal de ce dernier étant essentielle=
ment le démontage et l'extraction des monccristaux gui s'avérait impos-

sible lorsgue L'étanchéité était bonne sans fracture des échantillons.

% - Réalisation des contacts.

Nous avons expérimenté gustre techniaues différentes pour
assurer un bon contact électrique avec Lles couches minces. Le point
commun & ces méthodes est L'évaporation préalable d'une couche de

Cr-Au sous le contact de fagon & obtenir une bonne résistance mécanigue.
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a) Soudure 3 bas point de fusion : In ou Métal de WOOD
Cette méthode nécessite un échauffement du plot pour une

bonne adhérence & la couche et a occasionné de nombreuses ruptures des
films minces.

b) Lague_argent :

Cette méthode plus facile & mettre en oeuvre que la précé-

dente n'a pas donné non plus de bons résultats pour deux raisons :

- surface de contact insuffisante et arrachement des plots au refroidis=-
sement )
~ qualité du contact électrique défectueuse avec un "bruit' parasite

important.

¢) Thermocompression de fils d'Or :
C'est certainement la technigue la plus fiable pour un bon
contact électrique ; elle permet de travailler avec une grande précision

& petite échelle, le fil mesurant 30 & 50 u d'épaisseur.

Etle s'effectue sur une machine RIBER qui présente un creuset
traversé par le fil 3 souder et parcouru par un courant de chauffage.
Le creuset écrase alors le fil sur le plot avec une pressien réglable.
Le creuset remonte et Le fil est coupé par un jet d'Hydrogéne enflammé

qui Llaisse une petite boule préte pour La soudure suivante.

Nous avons dl abandonner également cette méthode car la
soudure se fait mal sur les monoecristaux d'Alumine et surtout de Silj=-
cium qui évacuent trop vite La chaleur nécessaire 3 la fusion locale
de L'Or. Pour ¥ remédier en augmentant l'épaisseur des plots, rous avons
alors créé une "marche" trop importante pour assurer ume continuité

correcte de La couche émettrice ou détectrice.



- Contacts mécanigues par pression :

Nous avons opté définitivement pour les contacts mécaniques
par pressien. L'usure des plots par ces derniers a été diminuée en en
adoucissant la pointe souple au moven d'indium déposé au fer 3 scuder.
Des plots relativement peu épais suffisent pour donner un contact élec-
trigue sans perforation jusqu'au substrat. Le principal probléme de ces
contacts est le montage sur L'échantillon car il faut un positicnnemant
trés précis du cristal et du parte-contact et il imperte de régler avec
soin et de ‘répartir équitahlement la pression des contacts sur les

couches.

4 - Montage cryogénique = Fig. T4.

L'enceinte autour du porte-échantillon est fermée par un
calorimétre en acier inoxydable fixé 3 la bride maltresse par une
couronne de 16 boulons avec joint d'étanchéité en indium. Le serrage
est assuré sur une contre-bride en acier afin d'éviter des déformations
de la bride en cuivre. Trois tubes en acier inoxydable de gros diamétre
assurent le pompage et le passage des cdbles coaxiaux. Le tube central
sert au pompage de la chambre de mise en pression sur lLa face réflexion
du monocristal. IL comporte selon son axe un capillaire de 2 mm de
diamétre pour La mise sous He, ou He3 de la chambre. Un des tubes
latéraux sert au maintient sous vide de l'enceinte autour du porte-
échantillon. Les quatre cables coaxiaux passent & travers le 3éme tube
et sont thermalisés sur la bride maftresse par une tresse de cuivre.
Plusieurs tentatives pour passer directement ces cBhles & travers le
bain d'Hélium se sont soldées par des échecs car tes parois en acier

inoxydable de ces c3bles coaxiaux se sont révélées poreuses A L'Heljum.

lL'ensemble des trois tubes passe & travers unhe bride supé-
rieure et plonge dans un cryostat Hétium classique de gros diamétre.
Il s'agit d'un cryostat double-bain précédemment utilisé dans des

mesures d'effet tunnel et dont nous avons supprimé le hain intérieur.

La téte du montage comporte les raccordements aux diverses
canalisations de pompage et de mise en pression. Le vide dans L'en-

ceinte extérieure du porte—échantillon est contrélé par une jauge
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MONTAGE CRYQOGENIQUE = NOMENCLATURE

(1) Cryostat

(2) Tube de siphonage

(3) Pompage sur face réflexion
(4> Pompage calorimétre

(5) Passage c3bles coaxiaux

{6) Calorimétre

(7) PRécupération d'Hélium

(8) Pompage bain hélium (fort)
(%) Pompage bain hé&lium (fin}
(10) Pompage air

(11) Entrées de gaz

(12> Remise sous air

(13} Jauges de pression & thermocoupile
(14) Jauge TexasInstruments

(15) Manométre bain.
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Médiovac. Sur le tube de mise en pression, nous utilisons une jauge
Médiovac pour les faibles pressions et une jauge 3 tube de bourdon

TEXAS Instrﬁments, pour lés pressions les plus élevées ; pour les trés
faibles pressions, une chambre de faible volume et de pression contrdlée

permet d'injecter des quantités déterminées de gaz sur le monocristal.

IV = MONTAGE ELECTRONIQUE - FIG. 15

Il comprend 2 parties fondamentales, le circuit émetteur et

le circuit détecteur.

1 = Circuit émetteur.

Il comprend essentiellement un générateur d'impulsions
HEWLETT PACKARD délivrant des impulsions de durée variable & partir de
20 ns et d'amplitude 0 & 50 V. Le signal est envoyé & travers un atté-
nuateur calibré et une Lligne adaptée 3 50 0 sur L'émetteur. Le signatl
émis est contrdlé par un oscilloscope & deux voies, L'autre voie &tant

réservée au controle du signal détecté.

Nous avons travaillé typiguement avec des impulsions de
largeur 100 ns, d'amplitude entre 2 et 30 V et de fréquence de répéti-
tion comprise entre 600 Hz et 1 kHz.

Malgré un temps de montée relativement Lent (10 ns) dans le
circuit détecteur, L'impulsion émise induit un signal parasite important,
que nous avons réduit par un écrantage en cuivre entre les pointes des

contacts.

Avec un circuit adapté sur 50 Q, L'émetteur devrait dans un
cas ideal faire 50 Q pour réaliser le meilleur transfert de puissance
sans déformation du signal. En fait, le coefficient de réflexion p du
signal sur L'émetteur d'impédance ZE intervient au carré dans la trans-

mission de L'énergie de L'impulsion dans l'émetteur. oOr
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MONTAGE ELECTRONIQUE
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donc si L'on tolére une désadaptation de 10% sur L'énergie, ZE peut
étre compris entre 25 et 100 Q. Dans la plupart des cas, notre émetteur

d'or avait une impédance voisine de 30 & 35 Q.

2 ~ Le circuit détecteur.

Il comprend le détecteur Lui-méme, le circuit de polarisation

du bolométre détecteur, le circuit de mesure du signal détecté.

a) Le détecteur :

C'est un bolométre supraconducteur dont on utilise La forte
variation de résistivité en fonction de la température dans la transi-
tion normal-supraconducteur. Nous nous sommes efforcés d'avoir une
impédance résiduelle & l'état normal a 4,2 K aussi élevée que possible
de facon.é pouvoir travailler en impédance adaptée & 50 0 sur le circuit

détection. Les transitions obtenues sont représentées figure 16.

Schéma électrique équivalent d'un bolométre {21), (22)

Nous pouvons définir un coefficient de température

- =1 , dR
X_R(E'T'f

)

ol R est La résistance électrique & une température T, pour exprimer la

propriété physique liant étroitement La résistance & La température.

Pans le cas d'un supraconducteur R est proportionnel 3 T, donc x = ;-.
Une augmentation de température de AT entraine un changement

de résistance AR = X R AT. Dans le cas d'un bolométre supraconducteur

ol le courant de pelarisation a aussi une influence sur la courbe R{T),

nous pouvons généraliser la relation ci-dessus pour écrire :

AR = (Rt o+ ¢ 2Ry
T 5i

L'équation déterminant La réponse thermique d'un bolométre 3 une
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impulsion de chaleur incidente est :

ccﬂl“ecr—TB) = %R+a 8y w A
dt dt

ol C est la capacité thermique de {'élément
T est sa teméérature
G est La conductance de Kapitza
Ty est la température du substrat
i est le courant dans le bolométre
R est sa résistance électrique
a est un coefficient d'absorption de la surface du bolometre

v est la tension & ses bornes.

En L'absence d'impulsion de chaleur,

_ .2
G (T = TB) = iR
.2
. . e 1R
s01t T = TS = TB + =

S maintenant nous considérons une variation AT & partir de .

cette température d'équilibre TS’ nous obtenons

c[a 20 wgar = ac By 4 s
dt dt

Introduisant Lles équations :

Av = AR + RA{
et AR = YRAT + URAj
avec X = R_1( 2R ) et Y= R—1( 3R )
aT a1

L'équation ci-dessus devient :

e[ 2027 4 (6 - wpoaT = a Bk (up + 209 AT ou P = 2

dt dt
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S1 nous prenons une notation complexe
AT = AT exp. (juwt)
Nous obtenons
(Cjw + 6 = xP) AT = (yP + 2v) A+ a %%

Eliminant AT en fonction de Ai-et Av nous obtenons, en posant %% =0

+y P+ .
20y = ge SExPHIWC o, B8R GFuC ;
G=}P+Jwt 91 G=yP+jwC

Nous pouvons maintenant décrire le schéma équivalent du bolometre, avec

tes valeurs indiquées pour les éléments.

+.
B
e r
<
g, = 2 S i\
G-xP % 2RP
! _ . 3R
3 Rs = 7 13
, oR > C
R, = 2B 4§ 22 2 = (e =
s G~yP 31 $ SC ¥Pi %;

La partie supérieure est représentative des effets thermiques et Lla

partie inférieure des effets supraconducteurs.
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Pour faire apparaitre {'action d‘une source de rayonnement
sur le circuyit eLectr1que c1-dessus, TL conv1ent de rajouter un généra-

teur de courant en paraLLeLe sur RT et CT“

b) Circuit_de polarisation :
Nous avons utilisé une alimentation régulée en courant
YOKOGAWA. Un f1Ltre passe-bas placé é L'entree évite que le signal détec—

té passe dans L'alimentation.

Lorsqu’une impulsion de chaleur échauffe un bolométre de AT
entrafnant une variation de résistance ARb, la tension AV récupérée aux
bornes est AV = 1 AZ ol Z est Ll'impédance équivalente au systéme
[ Rb’ Z, ], I courant de polarisation et 2 impédance caractéristique
de la L1gne (50 ).

Ry - 7, z-g
L % vt d'ol AL = ARb
Rp + %5 (R, + 257
z O
Avec La plupart des bolométres utilisés Rb o T% d'ol AZ = ARb, dont
finalement
dR
AV = 1 (e ) x AT
° 4r R

o]

Le signal détecté est proportionnel au courant de polarisation et & Lla
pente de La transition du bolométre.

Nous avons deja vu L'inconvénient de travailler avec des
bolométres ayant un ( )) trés élevé parce que R étant Limité & la régie
duelle du bolométre a L état normal, c'est L'écart de température
AT JS qui devient trés faible et L'arrivée du flux de chaleur peut le

rendre normal.

D'autre part, une augmentation du courant de polarisation
améne un déplacement de la température moyenne de transition, un élar-
gissement de la transition. Nous avons travaillé avec des courants de

polarisation entre 0,5 mA et 5 mA. C e
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¢) Circuit de mesure :

Le signal venant du bolométre traverse un amplificateur de
gain 10 et de bande passante 0,1 - 400 MHz. La fréquence de coupure
basse permet d'obtenir les pics de phonons avec une meilleure définition
en é€liminant le fond continu de phonons basse fréguence. A la soriie de
L'amplificateur, il est contrdlé sur l'escilloscope & deux veoies, et
envoyé sur un échantilloneur intégrateur qui a pour fonction d'extraire
le signal du bruit. Nous avons d'abord utilisé un appareil ATNE mais
trés vite ses médiocres qualités de rapport Signal/Bruit et la fragilite
de son électronique nous ont conduit & utiliser un boxcar P.A.R. dont
Le rapport S/B est donné par une relation liant la durée de ta porte
4 Lla constante de temps d'intégration. Pour cela, une porte de -largeur
réglable (5 ns) synchronisée par L'impulsion du générateur, explore le
temps suivant LU'impulsion dans une gamme typique de O & 10 us, en
échantillonnant le signal détecté. Compte-tenu de la fréquence de répé-
tition du phénoméne : 1 kHz environ, de la durée d'exploration de la
perte : 3 minutes environ il est possible avec une constante de temps
de L'amplificateur moyenneur de sortie de 0,1 sec. d'obtenir un rapport
Signal/Bruit = 20,

Le signal ainsi mesuré est envoyé sur L'entrée Y d'un enre-
gistreur XY HEWLETT PACKARD dont L'entrée X est commandée par Lla rampe
de balayage de la porte.

d) Régulation de température :

La régulation en température est commandée par un pont de
mesure du type couramment utilisé dans Lle Laboratoire. Une mesure de
température est effectuée sur lLe bloc porte-échantillon par une résis-
tance 47 {1 Allen Bradley 1/10 Watts. Trés vite, il est apparu au cours
des mesures que l'amplitude du signal détecté dépend étroitement du
point de fonctionnement du bolométre et gue La résistance de mesure est
trop découplée du bolométre pour Llui assurer une stabjlité thermigue
suffisante aussi nous avons utilisé comme point de régulation un point

de polarisation choisi sur la caractéristique de transition normal-
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supraconducteur. Ce point déterminé en appliquant une tension réglable
a L'entrée d'un amplificateur différentiel par rapport & ia tension
disponible sur Le bolomdtre, tension due au courant de polarisation,
commande directement le courant de chauffage & travers le tiroir de

régulation.

La constante de temps de la régulation étant trés supérieure
au temps de relaxation du bolométre, ce systéme n'introduit pas de per-
turbation sur le signal détecté et nous permet pour chague condition de
mesure, un réglage optimum du point de fonetionnement du bolométre. Nous
avons pu également gréce & ce systéme attendre aprés chagque introductiaon

2

de gaz chaud le retour & ('équilibre thermique du holométre.
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CHAPILITRE III

RESULTATS EXPERIMENTAUX

I - TRANSMISSION DIRECTE SUR ALUMINE

Dans un premier temps, nous présentons les résultats obtenus
par transmission directe & travers un cristal d'Alumine d'axe € ou d'axe

guelconque, fig. 17.

Les échantillons de diamétre 15 mm ont une Longueur de 9 mm
ou de 15 mm selon le cas. Le signal électromagnétique parasité induit
dans les fils de contact sert de référence de temps pour le pulse de
départ. Chague pic correspond & un mode de propagation différent das
phonons balistigues : mode Llongitudinal, transverse rapide, transverse
lent. Nous avens pu constater que La direction C a ses deux modes de

propagation transverses dégénérés.

Les différences d'amplitude sont dues & la "réfraction coni=
que interne” ou "self focussing". Cet effet est Lié directement & ['ani-

sotropie du cristal.

Les courbes ont été obtenues avec divers types de bolométres.
Nous donnons 3 courbes typigues obtenues respectivement avec un bolométre
d'Etain, un bolométre cd'Aluminium et un bolométre de Nichium. Les bolo-
métres d'Etain et de Niobhium étajent trés performants et se caractéri-

saient par des temps de montée de quelques ns.

Les vitesces de propagation le long de L'axe C, déduites de

ces courbes, sont 10,8 km/s pour le mode longitudinal et 6,6 km/s pour




-

DETECTION DE PHONONS SUR Al203
T1

PR I'LEN BOLOMETRE Sn

T= 3.7°K

T BOLOMETRE Al
T=15 ‘K

T
BOLOMETRE Nb

L T=78°K

Fig.17



-4 7=

le mode transverse. Elles sont en bon accord avec celles données par

PANNETIER (23).

Remargue : It est & noter gue te cristal d'Alumine de 15 mm présentait en
son milieu une fracture transversale sur 60% de sa section. Ceci ne

semblait pas affecter La propagation des phonons balistiques.

I1 - REFLEXION SUR UN INTERFACE SOLIDE-~HELIUM

1 - Réflexion sur un interface alumine-Hélium - Fig. 18.

Suite & nmos expériences en transmission directe, nous avons
entrepris de faire nos mesures en réflexion sur des cristaux d'alumine
d'axe C ou d'axe perpendiculaire & C, de longueur 10 mm et diamétre 15 mm.
Les nouveaux porte-échantillons posérent alors des problémes techniques
de contact therm{que qui entrainérent des difficultés de régulation. De
plus, L'état de polissage des surfaces, nettement moins bon que celui des
cristaux de silicium fut probablement la cause d'un fond continu de pics
parasites sur les enregistrements, pics qui rendirent Lle depouillement
et L'étude des amplitudes trés délicats. Ajoutons & cela une forte
Limitation du libre parcours moyen due & L'effet isctopigue, aux impu-

retés, défauts et dislocations dans L'alumine.

Les divers pics longitudinaux et transverses furent identifiés
par comparaison avec lLes temps de propagation donnés par les expériences
précédentes. Il est apparu en outre des pics supplémentaires dits modes
de conversion dont les temps de vol correspondaient & un aller-retour
aux vitesses des deux modes L puis T.ou T puis L successivement. Enfin,
L'utilisation de bolométres trés sensibles en étain et niobium s'est
avéréeimpossible & cause de La'présence d'un éncrme  pic de phonons
directs, dits phonons de surface, ou de phonens ayant subi une ou plusieurs
diffractions & L'intérieur du cristal, et renvoyés sur le bolemétre avant
dfavoir atteint les faces opposées. Ce pic saturait le bolométre et
("échauffement produit L'empéchait de détecter les phonons baListiques
réfléchis. Nous avons alors mis au point la réalisation de bolométresen

In=Sn et en aluminium granulaire, de sensibilité plus fajble que celle
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ohtenue avec des métaux purs mais mieuxadaptés 4 la détection de signaux

réfléchis.

2 = Réflexion sur un interface Silicium=Hélium = Fig. 19.

Nos mesures de réflectivité en présence d'Hélium ont été
effectudes sur des monocristaux de Silicium de @ 15 mm et de longueur

10 mm, d'orientation [ 1,0,0 ].

Selon HUET (3), ta propagation dans la direction ['1,0,0 ]
dans un cristal possédant La maille de lLa blende donne une amplitude de
phonens Longitudinaux trés réduite par rapport & czlle des phonons trans-
verses. Nous avons constaté ce résultat sur les courbes de mesure de
réflectivité sur une surface propre.

Cependant, nous avons noté la présence d'un pic nrovenant d'un

mode de conversicn de type L - L + Tou T > T + L. Ce pic s'accroit
lorsque L'angle d'incidence augmente (24). Il faut mentionner également

le pic direct dont nous avons parlé dans le paragraphe précédent.

Tous ces pics trés distincts sont superposés 3 un fond
continu de phonons provenant de réflexions multiples ou de diffusions 3
L'intérieur méme du cristal et ayant parcouru des distances plus ou

moins grandes.

A partir de ces résultats expérimentaux, nous avons défini
un coefficient de réflexion selon L'amplitude des pics. Afin de comparer
des résultats chtenus dans diverses conditions d'émissions et de détec-
tion, nous avons considéré R = 1 pour une réflexjon sur une surface
soumise & un vide aussi bon que possible. Nous avens ainsi normé tous nos

résultats.

i 4
3 - Réflexion sur interface Silicium=- He et SiLicium—zHe.

La figure 20 représente la variation du coefficient de
réflectivité du mode transverse lorsqu'on fait varier la pressien d'4He
sur la face réfléchissante depuis le vide jusqu'a la pression de vapeur

" L . 3
saturante. Les mémes mesures ont été effectuédes avec L'"He dans des
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conditions trés proches, c'est=a-dire avec le méme cristal, le méme
détecteur sans démontage ni remise sous air mais simplement dégazage &
chaud de L‘éHe pendant deux jours. La tension sur L'émetteur était de

T4 V pour une impédance de 30 R, ce qui nous donne une "température" de
phonons de 14,5°K, dans L'hypothése du corps neir. Nous avens porté les
valeurs de la pression de gaz en coordonnées réduites par rapport a la
pression de vapeur saturante. Les mesures des pressiens les plus basses
sont peu précisés en raison des erreurs cumulatives que L'on fait sur
la mesure de La pression, L"étalonnage de la jauge, les corrections

thermomoléculaires et L'équilibre du systéme en régime de cryopompage.

Nos résultats sur L’4He peuvent &tre comparés & ceux obtenus
par GUQ et MARIS (25). Les ordres de grandeur des coefficients de réfle=-
xion sont les mémes avec des valeurs décroissant juscgu'a 0,5 environ
au voisinage de la P.V.S. Nous avons constaté la présence systématigue
d'un platéau ou du moins d'un net changement de pente vers 10_3 - 10 °,
MARIS signale plusieurs plateaux sur toute la gamme de pression mais

n'écarte pas l'hypcthése de dérives thermigues pour Les expliguer.

Le comportement au voisinage de la pression de vapeur satu=
rante est notablement différent de celui montré par MARIS dont les
courbes se terminent par une partie plate alors que nous avons noté une

nette décroissance de R dans cette zone.

Lomme nous l'avons expliqué ci=dessus nous n'avons pas de

résultats sur les modes longitudinaux 3 cause de L'orientation du cristal.

lLa variation du coefficient de réflexion des modes de con=
version est similaire 3 celle relevée par MARIS mais la précision des
résultats est relativement faible et on ne peut tirer de conctus1ons

nettes.

Les mesures effectudes avec L'3He montrent une variation
similaire du coefficient de réflexion mais les valeurs sont toujours
Légérement inférieures 3 celles obtenues avec L'4He. Pour comparer les
courbes 3He, 4He, nous avons travaillé en pression réduite P/pys, la

PVS de L' He & 3,4°K ayant été obtenue par extrapolation des valeurs
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données par les tables jusqu'd 3,2°Ka Fig. 21 et 22.

!a;r::é.azieada\.fes_Lé_euigaames_ﬁﬂs_:_fﬂgl_z_.F.ie-_..éé_st__i_’& :

Nous avons fait varier la tension sur L'émetteur dans une
olage telle que nous avons pu explorer le comoortement des courbes de
réflexion dans la gamme 7 - 20°K. Nous avons constaté une trés légére
décroissance du coefficient de réflectivité avec L'augmentation d'éner-
gie émise correspondant & une élévation de fréquence des phonons majbri—
taires de 400 & 1200 GHz.

. . . . .3, . L
4 = Réflexjon sur un interface 51 - 4He et Si - "He 3 1,6°K - Variation

avec la puissance émise - Fig. 25=26.

Nous avons porié en pression réduite les courbes de réflexion
pour i‘éHe et L‘SHe % 1,6°¢ pour des températures d'émission de 7°K.
L'atlure générale de la courbe 4He correspond & celle que nous avians
précédemment & 3,4°K. Pour P = PVYS, nous sommes en bon accord aver les
résultats de MARIS puisgue le coefficient de réflexion ne décroit plus

pour les derniers points de mesure.

En ce qui concerne L'3He, nous avons constaté une descente
brutale aux basses pressions, puis, comme pour L'hHe, un plateau a la
PVS. Par contre, le coefficient de réflexion & la PVS est de l'ordre de
0,25, valeur assez surprenante en égard les 0,5 gue nous chtenons systé-

matiguement dans les autres cas de figure.

Pour des raisons purement techniques, notre variation de
puissance a 1,6°K s'est faite dans une gamme nettement plus réduite
puisgue nous avons exploré la plage 4-10°K. Nous n'avons pas noté d'é-

carts trés significatifs sur L'ensemble des courbes.

5 - Réflexion en présence d'Argon & 3,4°K - Fig. 27.

Nous avons réalisé L'expérisnce en trois étapes. Dans un
premier temps, nous avons snregistré la courbe de réflectivite 3
puissance donnée (T = 7°K). Puis, nous avons laissé réchauffer le mon-

tage en repompant jusqu'd ce gue tout L'hélium adsorbé soit parfaitement
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dégazé. Ensuite, nous avons refroidit & 77°K et injecté 20 Torrs d'Argon
dans Le montage. Nous avens refroidit a L'hélium pour que L'argon soit
cryopompé sur tes parois et donc sur notre surface et cuvert le nompage
pour évacuer Les atomes d'Argan qui n'auraient pas été fixés. Nous avens
alors réatisé la méme mesure de réflectivité gue précédemment, gui nous

a donné des coefficients R trés voisins de ceux obtenus sans argon,
excepté pour la partie de courbe ol nous avions un palier et qui semble

s'8tre linéarisée.

Dans un troisiéme temps, nous avons repompé hélium et argon
en majintenant la température & 77°K afin d'éviter une modification troo
importante de la caractéristigue du bolométre dans le but de réaliser
une étude comparative des amplitudes de phonons détectés 3 vide,. en
présence d'argon et en présence d'hélium. En fait, nous n'avons rien
pu conclure de cette tentative, les conditions d'expérience identiques
étant toujours trés difficiles & retrouver pour ce qui est du peoint de
fonctionnement du bolométre et une mesure absolue de L'amplitude n'a
pas grande signification si elle n'est pas faite au cours d'un méme

cycle.

Mous avons alors réalisé une série de mesures en réflexion
sans hélium pour vérifier si nous retrouviens la courke de départ. En
fait Lles nouveaux coefficients de réflexion se sont avérés plus forts

gue lers du premier cycle de mesures.

IIT - TRANSMISSION ENTRE DEUX MONOCRISTAUX DE SILICIUM - FIG. 28

1 = Présentation.

Cette étude a pour but de compléter lLes renseignements donnés
par La réflectivité en ce gui concerne L'cbservation de la génératicn de
phonons dans L'hé&lium ainsi que la formation successive des "monocouches™
Un probléme est toujours pendant dans ces chservations : la mesure par ré-
flexion donne une diminution dusignal soit si une partie de L'énergie a

été transmise au gaz, soit si une partie de L'énergie a été convertie
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en modes de surface, imptiquant plus ou moins d‘atomes d'Hélium et

de durée de vie suffisante pour ne relaxer leur energ1e qu & la fin du
pulse, ce qui décroit sa hauteur. Dans L'impossibilité de mesurer la
surface d'un pulse de fagon significative (présence d'un signal & vide,
de la "queue" des autres pulses, en particulier longitudinal et de
conversion, de phonons diffusés dans la masse, etc...), nous avens tenté
de résoudre ce probléme directement en plagant émetteur et détecteur sur
deux cristaux de Silicium différents séparés par quelques milliers
d'Angstréms, intervalle mis en communication avec He gazeux. Un signal

4 vide passe par les "cales" nécessitées pour maintenir t'équidistance
de L'intervalle. Iti naturellement, toute augmentation de ce signal,

est Liée & un transfert d'énergie & travers la phase gazeuse.

Quelques renseignements sur la transmission & He gaz ont été
obtenus par SHERLOCK et al. (35), par détection bolométrique dans le gaz

4 grande distance de la face de réflexion (6 mm).

.y ; 4 . .
Nos mesures ont été effectudes avec L' He & 3,4°K, mais il
parait nécessaire de mesurer L'influence de la hauteur des cales sur la

forme des courbes obtenues.

2 - Résu(tats.

Nous avons réalisé cette premiére expérience avec une hauteur
=]
de cales de 4000 A envircen. La courbe obtenue présente deux paliers aux
basses et hautes pressions réunis par une portion rectiligne a pente

croissante avec la pression.

Nous avons opéré avec deux monocristaux d'orientation [100]
séparés par des cales d'1 p. La courbe présente L'allure générale indi-
quée ci-dessus avec en plus un palier autour de 10_3 - 'IO_2 en échelle

de pressions réduites.
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L'étude a été menée pour plusieurs puissances d'émission
dans le méme but que les expériences de réflexion. La méme série de
mesures @ &té réalisée aprés cryopompage par le mentage d'une quantité
d'"Argon correspondant & une pression dans tout L*espace disponible de

0,1 Tarr. Aucune modification n'a été apportée & la forme des courbes.
3 - Analyse.

La mesure du temps de propagation du pic détecté correspond
4 La transmission du mode transverse. Comme pour la reflexion, nous

attribucns ce fait & la focalisation des phonans dans tes deux milieux.

Le plateau aux basses pressions est probablement Lié & la
transmission directe par les plots qui se superpose au démarrage faible

de la transmission par le gaz.

La saturation vers la pressicn de vapeur saturante a été
attribuée aux effets de Libre parcours dans L'hélium, l'zugmentation de
résistance thermique avec la concentration diminuant le transfert d'éner-

gie.

Pour ce qui est du palier, son interprétation n'a pas trouvé
de solution définitive entre un comportement voisin de celui de Lla
réflexion, vue la gamme de pressions considérée, et un effet de Libre
parcours moyen dans L'hélium gazeux. D'autres expériences avec des hau-
teurs de cales différentes nous éclajreront prebablement sur ce dernier
peint. Par contre, L'absence de palier pour la permigére expérience
sur L'alumine a été attribué au fait que les cristaux nlavaient pas un

état de surface suffisant par rapport & l'épaisseur des cales.

Le réseau de courbes pour des températures de phonons variant
de 6 4 13°K ne présente pas de seuil d'énergie et L'analyse des amplitudes
détectées en foncticn de T4 (fig. 30) donne une droite pour thaque por-
tijon de courbe considérée. Le phénoméne est donc Linéaire en énergie
guelle gue soit la température de phonons. La seule modification appreé-
¢iable est une diminution de la largeur du palier avec L'augmentation
de puissance, diminution trés nette dans le cas d'un tracé des amplitudes

en échelle linéaire. Si L'on trace les variations d'amplitude en échelle
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réduite, prenant pour référence L'amplitude maximale 2 La PVYS, la grande

similitude des courbes est alors évidente.

4 - Réflexion dans le montage transmission — Fig. 31.

Quand les conditions techniques L'ont permis, c'est-a-dire
dans le cas le plus favorable ol nous avicns deux bolométres ayant une
caractéristigue linéaire avec une transiticn assez large, nous avons
réalisé une expérience de réflexion sur L'un des deux cristaux du monta-

ge transmission. Nous avons alors constaté que les coefficients de

4 2

réflexion R étaient plus grands dans le demaine P/PVS ~v 1077 - 10 que
dans les montages habituels ol L'espace au-dessus de la surface étudiée

était plus important.
5 = Analyse.

L'augmentaticn de R va bien dans le sens attendu, si L'on
interpréte le phénoméne comme une restitution d'une partie de L'énergie
& la surface par les atomes qui seraient allés se thermaliser partiel-
Lement sur la seconde face pour rehondir sur la premiére. Ce phénoméne
est tout & fait compatible avec un modéle qualitatif donné par KIMDER
(34) qui interpréte la différence sur R entre lLes détections par jonc-
tion qui est un détecteur monochromatigue d'une part, et par bolométre
d'autre part, par une restitution d'énergie du gaz au solide, énergie
gui ne serait pas vue par une jonction puisqgu'elle correspondrait & une

énergie en retour plus faible, par quantum.

Nous avons en outre envisagé la solution ol cette kaisse
de R serait due uniquement & une translation sur L'axe des pressions. En
effet, on ne peut exclure L'idée ol P dans L'interstice serait inférieur
8 P Lue dans L'espace extérieur. Maiz ceci semble peu probable & cette

température, L'hélium diffusant trés rapidement.
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IV -~ DISCUSSION

1 = Discussion sur les résultats araphiques et comparaison avec les

résultats précédents.

S7 L'on se référe aux résultats de MARIS et al. (203,(25),
(26), on peut retenir comme fait saillant la grande variation du mode de
cohversion. Nous n'avons malheureusement pas assez de sensibilité et de
précisioen pour la voir ici, ou du moins pour porter des points de mesure
ayant une certaine valeur physigque. En fait, nous attribuons cette caren-
c; aux effets de la focalisation des phonons, car nous avens travaillé
sur des cristaux d'orientation [100] alors que MARIS et al. ont plutdt
travaillé sur des cristaux d'orientation [110] ou [111}. Pour notre part,
nous avions le choix entre les deux orientations [100] et {111] mais des
difficultés techniques dans les expériences initiales sur la seconde

ont axé la suite de notre travail sur des cristaux du premier type.

Pour ce qui est des courbes elles~mémes, nous pouvons tout
d'abord conclure sur la grande similitude de comportement entre L'SHe et
L’aHeu En effet, comme la variation de réflectivité se fait essentiel-
Lement pendant la formation de deux ou trois couches et considérant le
fait que les constantes de VAN DER WAALS entre le Silicium et L'BHe ou
L‘éHe sont du méme ordre de arandeur vu leurs configurations électroni-
ques trés voisines, il apparait normal de trouver des courbes de réflec—

tivité présentant une allure générale identique.

S§i L'on compare Le début des courbes aux publications de
DAUNT et al. (27), (28), (29), sur les isothermes d'adscrption d‘4He
sur graphite, nous pouvons conclure 34 la formation guasiment immédiate
de la premiére monocouche (30), (31), le pseudo-palier coincidant peut-

dtre avec la fin de la formetion des deuxiéme et troisiéme monogouches.

Il pourrait fortbien correspondre & une anomalie constatée
dans la partie de l'isotherme relevé & 4,2°K, anomalie qui s'accentue-
rait 8 3,4°K.
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Au-deld de cette troisiéme monccouche, le comportement est
indépendant de la formation de coughes successives, les faibles énergies
de liaisonet la nature quantique de L'hélium empéchant L'établissement

de structures bien définies.

Afin de tester un effet de "mémoire" dG & La formation de
ces monocouches, nous avons pris gquelques points de mesure en repompant
L'hélium jusqu'a des pressions de l'ordre de aue lgues TO“ZTorr. Nous
n'avons pas remarqué de différence entre les cycles aller et retour, Le
coefficient R n'ayant évidemment pas retrouvé sa valeur initiale & cause

dee atomes adsorbés par cryopompage (Fig. 27).

2 - Etude & faibles quantités d'Hélium Injectées.

Dans ce domaine (fiaure 32), il faut noter gu'avec des chif-
fres raisonnables (S. atomigue égale 10 chomme chez DASH (30)), L'umite
de quantité injectée est telle que méme si les molécules He restaient
fixées uniguement sur Si, ume monocouche correspondrait & 2 unités en
abscisse. Une estimation de la surface froide totale donnerait une mong-

couche pour environ 200 unités en abscisse.

Nous pensons que bien que le Silicium soit oxyde en surface,
tette surface est parfaitement homogéne, ayant crl sur une face orientée
d'un monocristal, dans des conditions mal contrélées, mais identiques
partout. Il semblerait donc qu'on puisse sans risques, utiliser les
résultats de THOMY et DUVAL (32), relatifs & des graphites exfoliés, avec
transition brutale : gaz-liquide bidimensionnel en fonction du taux de
couverture, ou peut~&tre gaz 2D-Solide 2D, (DASH, (30)). Si L'on se

souvient que les énergies de
fixation de L'He sur des
Q substrats de messe moyenne
comme Ar,Cu... (DAUNT, (29))

SdB MOﬂOCOUCh@ /C/ sont de L'ordre de 100 K pour

ta Tére monocouche, cette

_ échelle de pression & 3 K est
g A ridiculement faible et proba-

blement non mesurable dans nos

¥
o

conditions expérimentales,
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avaent d'atteindre le point C ol débuteraient les couches suivantes. Par
contre, le cristal est dans une partie froide (calorimétre, capillaires),
héteérogéne et de surface environ 100 fois plus grande, avec une courbe

d'adsorption continue, qui pour P faible est assimilable & une droite.

Comme ncous contrdlons en fait

QTotaL et non P, on aurait

B . Monoc.Si C

donc le diagramme ci-contre.
¥
)

]

m2unités Qtot 6t : quelgues unités en abscisse.
C sur AB, tout le gaz se dépoce

Par ailleurs, on ignore la

position de A. Ngus pensons

G

que A est de L'erdre de

o -l

sur le cristal, done AB ol il y a équilibre waz~solide est une partie

trés étroite (2 unités d'abscisse).

Ra

1

A

Nous interprétons La courhe

B . C obtenue de la facon suivante -
étant données les températures
de phonons il est exclu de

G
5 tot désorker les atomes d'Hélium

(Energie = 100 Kelvin). On est dans une zane ot R décreit par excitation
de degrés de liberté de surface, a temps de relaxation supérieur a Lla

durée de pulse ce qui L'atténue.

= Dans la partie gaz dilué, DASH a montré une chaleur specifique de gax
bidimensionnel correspondant & 2 degrés de libertés, cinétiques. Un
phonion excite une molécule en surface cui garderait son excitation ou

la thermaliserait sur ses voisines, mais lentement vers le cristal, d'cy

diminution rapide du pulse.

- Dés que le gaz 2D est légérement plus concentré, la durée de vie des
excitations diminue, ou éventuellement le couplage phonan-molécyle
décroit : la réflectivité s'améliore. Cette concentration peut d'ailleurs
étre encore faible numériquement : 3 un taux de couverture de 0,1,

L'équidistance moyenne n'est que de 390 !
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- Il devrait y avoir une zone de décroissance linédaire, mais tellement

étroite cu'elle passe inapercue.

~ Pendant un Long moment le résultat ne change plus : on a une monocouche
stable sur le Silicium. Le mécanisme serait alors l'excitation diun
phonen 28 dans La monocouche & durée de vie supérieture & Lla durée du
pulse. On peut fixer R pour la monccouche & 0,955, et ceci & 3,4°K comme
a 1,6°K. On pourrait l'expliguer par un calcul au 2éme ordre mettant en
évidence le fait que le transfert d'énergie est indépendant du nombre de

phornions excités, donc de la température du film.

- Taflyence de la couche d'Argon.

blaprés les données expérimentales de DAUNT et LEBNER (29),
il apparait que la présence d'une monocouche d'Argon sur la surface
diminue le taux de couverture en éHe. Cenendant, nous n'avons pas &
faire & un phénoméne de désorption directe des atomes de la premiére
monocouche par (es phonons & cause de la grosse différence entre L'éner-
gie transportée par ces derniers et L'énergie mise en jeu par les forces
attractives (v T00°K), et il semble normal gque le coefficient de réfle-

xion rests quasiment insensible & cet effet.

Par cantre, l'effet de Linédarisation gue nous avions constaté
au niveau du palier semble &tre en accord avec La forme d'isotherme &
4,2°% donnée par les mémes auteurs, isotherme ol L'anomalie de pente a

disparu avec L'argon.

Cependant, le fait gue la réflectivité soit plus importante
aprés pompage de L'argon suggére un effet d'entraTnement des impuretés
par le gaz, changeant ainsi L'aspect microscopique de la surface. Ce
fait corrobore une augmentation systématique des coefficients de réfle-
¥xion au cours d'une expérience répétition d'une autre du méme type. Cette
corstatation nous a suggéré L'idée de procéder & un ou plusieurs

"hbalayages" au cours du pompage sur la chambre a vide.




Pl

4 = Etude en fonction de la puissance émise.

31 nous extrapolons la courbe théorique donnée par CHALLIS
(11), représentant la variation de E} coefficient de transmission moyen,
en fonction de la fréquence des phonons émis, nous trouvons un plateay
pour la gamme de fréquences étudiées. En effet, la plupart de nos résul-
tats n'indiquent pas de grandes différences d'amplitude entre les diverses
courbes. Cependant, les mesures de R pour des températures de nhonons
voisines de 20°K comparées & des mesures obtenues pour 7°K correspondent
& L'hypothése de MARIS, c'est=3~dire gue le plateau n'est paz encore
atteint et que le coefficient de transmission croit encore Ltégérement de
400 GHz & 1200 GHz.

En fait notre qintention était de mettre en évidence la
présence d'une frégquence critique lide & une énergie d'adsorption d'atomes
de gaz sur la surface. Comme nous L'avons vy plus haut, Ll'énergie associce
4 la premiére monocouche est hien trop importante et probablement en

est-il de méme pour la seconde, par rapport & L'énergie des phonons émis.

5 = Effet de la température sur L‘3He.

4
Alors gue L'"He donne des valeurs de R du méme ordre de gran-
deur pour les deux températures étudiées, L'SHe présente une diminution

extraordinaire de 3,4°K 3§ 1,6°K.
* Ce résultat sur L'3He manque totalement de points de caomparaison hihlic-
graphiques et ce comportement anormal est totalement inexplicable dans

L'état actuel de nos études.

b . . , S
* Pourtant seul "He subit une transition de phase qui pourrait éventuel-

lement expliquer une variation rapide des propriétés.

6 - Modéle d'interprétation.

CHEEKE et ETTINGER (33) ont élaboré un modéle mathémat fque
tendant & se rapprocher de la valeur expérimentale trouvée pour ©. En

fait, les calculs ne sont pas encore faits explicitement pour le cas de
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la réflectivité, mais donnent RK proportionnel & %7 ol @ est ohtenu en

moyennant sur tous les angles,la surface n'étant en fait pas plane &

L*échelle de La longueur d'onde des phonons incidents.

a) Modéle :
Ils supposent la présence de deux couches solides d'He sur
La surface, ces couches correspondant aux deux premiéres monocouches

fortement Liées par forces de VAN DER WAALS.

Ces deux couches joueraient alors le réle de nuide d'onde

v2
erit erit” V.
L'absorption de ces phonons entrafne alors une thermalisation des deux

pour les phonons incidents dans les angles 8 >0 ou sin © .
couches et une émission de phonons dans tous les sens. Cette émission
peut s'interpréter comme une désorption des atomes d'hélium formant la
troisiéme couche qui n'est pas trop fortement liée. Cette désorptien

carrespondrait en fait & un interface liguide-gaz, ou & une gonvection

des atomes de gaz au~dessus des deux couches.

La transmission des phonons au liguide ou au solide salon le
thoix de la direction d'émission se ferait ensuite dans le rapport des

impédances acoustiques.

Le résultat des calculs effectués pour un interface Alumine-
Hélium donne 1~R ~ 0,1, valeur qui approche L'ordre de grandeur des

résultats expérimentaux.

b) Application & la réflectivité :
Nous rejoignons par ce modéle une hypothése purement qualita-
tive de KINDER (34} selon laguelle les phomons qui arrivent du solide se

thermalisent dans la couche et sont ensuite émis dans le gaz.
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CONCLUSTION

Plus que par les résultats expérimentaux qu'etle nous a fournis,
cette étude nous a permis de mettre l'accent sur plusieurs points techno=
Logigues trés délicats. En effet, outre le fait de réaliser des couches
minces & caractéristique électrique linéaire pour permettre des mesures
quantitatives reproductibles, et de réussir une étanchéité parfaite 3
basse température, la réflexion de phonons sur un interface quel qu'it

50t demande une connaissance parfaite de L'état de surface considéré
‘et nécessiterait un moyen d'obtention et de contrdle d'une surface propre
et reproductible. Comme nous !'avons signalé dans le texte, il est diffi-
¢ile d'avoir une idée exacte de L'état d'adsorption du momocristal étudié,
faute d’avoir dans la Littérature, trouvé des courbes d'adsorption He
sur 519 [100]. De plus, il est apparu évident gue la succession des expé-
riences influait sur L'état de surface, comme sur lLes propriétés des
couches minces, demandant une extré&me prudence dans les comparaiscns de

résultats.

En plus de L'amélioration de L'état de surface et de La mesure
des courbes d'adsorption, un certain hombre de points incontestables sur
le plan expérimental, devraient trouver une interprétation théorique qui

pour L'instant parait délicate -

= La présence du "plateau” de transmission sur environ ume décade de pres=

sion (de 10_1 4 1 Torr environ), (voir 3.3) parait difficile & concilier
avec ['allure uniformément descendante des courbes de réflexion dans le

méme domaine.

= L'chservation d'un signal transmis proportionnel & L'énergie incidente,

sans effet de seuil, et ceci pour des pressions de 10"3 a4 1 Torr parait
egalement difficile & interpréter : on sait que la premiére couche possé-
de une énergie de fixation de L'ordre de 100 K, bien siir les couches
suivantes sont de moins en moins fixées, et pour ume certaine pression

L'énergie de fixation doit tendre vers la chaleur d’ébullition de



-7 7=

‘erdre de 12 K : on s'attendrait donc en fait, pour des températures
de phonons évaluées de 7 K & 20 K, & traverser une température caracté=-
ristigue, et & passer d'un comportement preportionnel & T, & un compor-

. . . T \
tement d'énergie activée en exp (- ?—~). e n'est pas du tout ce qui est
. c
cbservé.
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