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69 Cryostatadilution.

6 Le cryostat a dilution comprend:

- un circuit de pompage dérivé (53) comportant un éva-
porateur (54) et une vanne (57) placés entre la chambre de
dilution (44) et la pompe de circulation (46) faisant partie du
circuit principal de pompage et refoulement,

— et un circuit de refoulement dériveé (58) contrblé au-
dela de la pompe par une vanne d’admission (59), passant
par les premier et second étages (2, 3) et aboutissant dans
le circuit de pompage dérivé (53) en aval de |'évaporateur
par rapport a la chambre de dilution.

Application & [I'analyse de matériaux supra-con-
ducteurs.
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CRYOSTAT A DILUTION

L'invention est relative aux cryostats 3 dilution, c'est-
a-dire aux appareils ou installations permettant d'atteindre des
températures tré&s basses, de l'ordre de 1° Kelvin.

L'invention concerne les appareils du type ci-dessus
pouvant &tre utilisés & des fins de recherche en laboratoire, ou,
encore, d des fins industrielles, par exemple pour 1'analyse des
propriétés physiques de matériaux divers ou, plus particuli&rement,
de maté@riaux supra-conducteurs.

L'invention vise, plus spécialement, les appareils ou
installations permettant d'atteindre de tré&s basses températures,
inférieures 3 1° Kelvin.

Les cryostats 3 dilution peuvent &tre classés en deux
catégories.

La premi&re concerne les appareils ou installations dans
lesquels 1'&chantillon devant &tre analys& est fix& sur le point
froid. En régle générale, ce point froid est constitué par une pa-
roi de la chambre de dilution qui est disposée dans une enceinte
étanche. Le principe de fonctionnement de ces cryostats consiste 3
introduire de 1'hélium en phase gazeuse dans 1'enceinte &tanche
afin de réaliser un prérefroidissement pr&alable au mode de fonc-
tionnement ultérieur en dilution.

La mise en service d'un appareil du type ci-dessus est
longue, étant donné que pour chaque &chantillon il convient d'ouvrir
l'enceinte, d'adapter 1'échantillon, de refermer 1l'enceinte, d'in-
troduire dans cette dernidre de 1'hélium gazeux afin d'assurer le
prérefroidissement de la chambre de dilution jusqu'a environ 4° Kelvin
puis, ensuite, de pomper totalement ce gaz avant d'engager le fonc-
tionnement en mode dilution du mélange cryogénique.

Les manipulations longues, voire délicates, devant &tre
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conduites pour permettre le montage ou le démontage d'un &chantillon
3 traiter, ainsi que la durée préalable de mise en service, s'oppo-
sent 3 une application industrielle d'un tel type d'appareil.

La seconde catégorie concerne des appareils 3 dilution
comportant, dans le but de remé&dier aux inconvénients ci-dessus, un
changeur d'échantillons placé en relation avec le point froid. L'exis-—
tence d'un changeur d'échantillon, s'il permet de faciliter le chan-
gement, ne résoud pas le probléme du prérefroidissement assuré@ par le
gaz d'échange en phase gazeuse dans l'enceinte entourant la chambre
de dilution.

L'objet de l'invention est de remé&dier aux inconvénients
ci-dessus en proposant un nouveau cryostat 3 dilution congu pour per-
mettre une mise en service rapide, 3 partir des seuls &léments cons-
titutifs dudit appareil ou de l'installation, ainsi qu'un accés rapide
pour le changement de 1'&chantillon.

Pour atteindre les buts ci-dessus, l'objet de l'invention
se caractérise en ce qu'il comprend :

- un circuit de pompage dérivé comportant un &vapo-
rateur et une vanne placés entre la chambre de
dilution et la pompe de circulation faisant par-
tie du circuit principal de pompage et refoule-
ment ,

~ et un circuit de refoulement dérivé contrdlé au-
deld de la pompe par une vanne d'admission, pas-
sant par les premier et second &tages et aboutis-~
sant dans le circuit de pompage dérivé en aval
de 1'&vaporateur par rapport 3 la chambre de
dilution.

Diverses autres caractéristiques ressortent de la des-
cription faite ci-dessous en référence au dessin annex& qui montre,

3 titre d'exemple non limitatif, une forme de réalisation de 1'objet
de l'invention.

La figure unique est une vue schématique illustrant la
structure du cryostat a dilution selon 1'invention.

Le cryostat a dilution selon 1'invention comprend une
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ossature de suspension ! 3 laquelle est suspendu un premier &tage de
prérefroidissement 2 sous lequel est fixé& un second &étage de pré-
refroidissement 3 associé 3 une unité@ de dilution suspendue 4.

L'ossature 1 comprend, principalement, une platine 5 sous
laquelle s'adapte une enceinte &tanche 6, par 1'intermé&diaire d'un
joint démontable 7.

L'ensemble permet d'isoler le volume interne que 1l'on
peut mettre sous vide a 1'aide de la pompe 8 et la vanne 9.

Le premier &tage de prérefroidissement 2 comprend une
platine d'échange 10 réalisée en un métal présentant de tré&s bonnes
caractéristiques de conductibilité thermique et, par exemple, en
cuivre. La platine 10 est suspendue 3 la platine 5 par les tubes de
pompage décrits ci-apré@s et présentant une faible conductivité ther-
mique.

La platine 10 est prolongée vers le bas par une enceinte
démontable 11 3 fond fermé. Cette enceinte, construite en un maté-
riau conducteur, tel que cuivre ou aluminium, n'est pas &tanche et
sert uniquement de barriére aux radiations thermiques.

Le premier &tage de prérefroidissement 2 comporte un
évaporateur 16 porté par la platine d'&change 10. L'é&vaporateur 16
est relié 3 une conduite d'évacuation 17 contrSlée par une vanne 18.
L'évaporateur 16 est raccordé, &galement, 3 son entrée, par une
canalisation 19, & un réservoir 20 d'un liquide cryogénique, tel que
de 1'azote liquide. Le réservoir 20 est enfermé dans un compartiment
21 étanche. Le réservoir 20 est placé en charge par rapport 3 1l'dva-
porateur 16. La canalisation 17 est chargde d'évacuer, 3 l'air libre,
1'azote vaporisé. _

La platine de prérefroidissement 10 supporte, par ail-
leurs, un échangeur—condenseur 22 3 deux circuits indépendants, dont
la fonction apparait dans ce qui suit.

Le second &tage de prérefroidissement 3 comprend une
platine d'échange 23 qui est suspendue 3 la platine 10 par les tubes
de pompage et de circulation décrits ci-aprés et présentant une fai-
ble conductivité thermique. La platine 23 est réalisée en un métal

trés bon conducteur de la chaleur et, par exemple, en cuivre. La
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platine 23 est prolongée vers le bas par une enceinte démontable 24,
4 fond fermé. Cette enceinte, construite en un matériau conducteur,
tel que cuivre ou aluminium, n'est pas &tanche et sert uniquement de
barriére aux radiations thermiques.

La platine 23 supporte un &vaporateur 29 comprenant une
canalisation de refoulement 30 traversant la platine 10 et la platine
5 et comportant, 3 1l'exté@rieur de cette derniére, une vanne 31 placée
en amont d'une pompe d'extraction 32. L'@vaporateur 29 est raccordé,
par une canalisation 33 incluant une vanne 34, & un r&servoir 35 con-
tenant un produit cryogénique, tel que de 1'h&lium liquide. Le réser-
voir 35 est enfermé dans le compartiment &tanche 21, Un Ecran 36,
relié au réservoir d'azote liquide 20, le protége des radiatioms
thermiques.

Les canalisations 17, 19 et 33 traversent la platine 5
par une gaine d'isolation thermique 2la form&e par le compartiment
21,

La platine 23 suppdrte, également, un &changeur—conden-
seur 37 3 deux circuits internes indé&pendants, dont la fonction
apparait dans ce qui suit.

L'unité de dilution 4 comprend, selon l'invention, un
évaporateur-distillateur 40 principal, suspendu & la platine 23 par
un circuit de pompage principal 41 s'@levant verticalement et tra-
versant les platines 10 et 5 successivement. L'évaporateur-distilla-
teur principal 40 est raccord& & sa base par une canalisation 43
3 une chambre de dilution 44 constituant le point froid de l'unité
de dilution 4. La chambre de dilution 44 est conformée pour que son
fond représente un support de fixation d'un &échantillon 45 3 ana-
lyser.

Le circuit de pompage principal 41 comporte une pompe
46 dont la sortie est raccordée, par une vanne 47, 3 un circuilt
principal de refoulement 48 constitué par une canalisation de faible
section traversant les &changeurs—-condenseurs 22 et 37. Le circuit
48 comporte, au-deld de 1'é&changeur-condenseur 37, un restricteur
de détente 49 au-deld duquel il traverse un &changeur 50 placé en

relation avec 1'é&vaporateur-distillateur principal 40. A la sortie
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de 1l'échangeur 50, le circuit 48 comprend un deuxiéme restricteur

de détente 5] au-dela duquel il traverse un &changeur 52 entourant
concentriquement le tube 43. Le circuit 48 débouche, ensuite, dans
la partie haute de la chambre de dilution 44.

Le cryostat 3 dilution comprend, par ailleurs, un cir-
cuit de pompage dérivé 53 comportant un évaporateur-distillateur
54 suspendu 3 la platine 23 par une colonne 55 traversant, &également,
les platines 10 et 5. La colonne 55 est contrdlée par une vanne 57
au-deld de laquelle elle est raccordée au circuit principal 41.
L'évaporateur 54 est relié&, par une canalisation 56, 3 la chambre
de dilution 44.

Le cryostat 3 dilution comprend, encore, un circuit de
refoulement dérivé 58 &Egalement raccordé 3 la sortie de la pompe 46
par une vanne 59. Le circuit 58 traverse 1'é&changeur-condenseur 22,
puis 1'Echangeur-condenseur 37 au-deld duquel il est raccordé 3 la
colonne 55 dans la partie de cette derniére située au-dessus de la
platine 23 du second étage de prérefroidissement 3.

A 1'extérieur du cryostat se trouve une réserve 42 con-
tenant les quantités de 3 He et 4 He nécessaires au fonctionnement
et mélangées sous forme gazeuse. Une vanne 100 permet de vider la
réserve 3 l'aide de la pompe 46, une soupape 101 permettant le retour
du mélange 3 He, 4 He dans la réserve en fin d'utilisation.

La structure décrite ci-dessus présente 1'avantage de
permettre une mise en place et un retrait faciles de l'échantillon
45. En effet, pour toutes ces opératiomns, il suffit d‘'établir la
pression normale dans l'enceinte 6 par la vanne 9, puis de démonter
successivement les enceintes 6, 11 et 24.

Pour que cet avantage d'accessibilité soit effectivement
pratique, la structure du cryostat est aussi choisie pour que la
mise en service effective de 1'appareil puisse intervenir rapidement.
En d'autres termes, la structure de l'appareil est choisie pour que
la phase de prérefroidissement préalable s'effectue plus simplement
et plus rapidement que selon la technique antérieure.

En effet, selon 1l'invention, aprés adaptation d'un échan-

tillon 45 et montage des différentes enveloppes 24, 1l et 6, une
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phase de pompage et de mise sous vide peut intervenir simultanément
d un prérefroidissement qui est assuré de la fagon suivante.

La vanne 18 est ouverte, de manidre que 1'azote liquide
transite par gravité dans 1'&vaporateur 16, en vue d'assurer le re-
froidissement de la platine 10. Simultanément, les vannes 31 et 34
sont ouvertes et la pompe 32 est mise en marche, de mani&re 3 créer
une circulation d'hélium dans 1'évaporateur 29 chargé de refroidir
la platine d'échange 23.

La vanne 57 est ensuite fermée, de méme que la vanne 47,
alors que la vanme 59 est, au contraire, ouverte. La pompe 46 est
mise en marche, de mani&re 3 refouler du mélange cryogénique extrait
de la réserve 42 dans le circuit de refoulement dérivé 58. Le mélange
cryogénique sous phase gazeuse se refroidit par traversée de 1'é&chan-
geur-condenseur 22, puis de 1'é&changeur-condenseur 27, ;vant d'étre
introduit dans la colonne 55 ol il arrive 3 basse température. Le
mélange froid emprunte alors la canalisation 56, traverse la chambre
de dilution 44 et remonte par le circuit de pompage principal 41,
avant d'étre recyclé par la pompe 46.

Cette circulation a pour effet de refroidir 1'unité de
dilution par circulation interne, alors que les cryostats & dilu-
tion, du type connu, assurent une phase de prérefroidissement par
circulation externe d'un produit cryogénique en phase vapeur, tel
que 1'hé&lium.

Lorsque la temp&rature la plus basse est atteinte par la
phase de circulation décrite ci-dessus, par exemple aux environs de
4° Kelvin, les vannes 47 et 57 sont ouvertes, alors que la vanne 59
est fermée.

La pompe 46 refoule alors du m&lange cryogénique dans le
circuit principal 48. Aprés s'étre refroidi dams 1'échangeur 22, le
mélange se condense dans 1'é&changeur-condenseur 37, avant de se dé&-
tendre 3 travers les restricteurs 49 et 51. Le liquide ainsi obtenu
s'accumule dans les parties basses de 1l'appareil jusqu'3 remplir
complétement la chambre de mélange 44, puis le tube 56, ainsi que
1'échangeur 52, enfin, partiellement, les &vaporateurs 40 et 54 ol

les niveaux s'&quilibrent.
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A ce moment, la réserve 42 &tant vide, commence la dis-
tillation du mélange dans les deux &vaporateurs. La fraction 4 He
reste au fond du cryostat et la fraction 3 He est pompé&e par la pompe
46, La fraction 3 He pure ainsi obtenue est refoulée alors par la
vanne 47, refroidie dans 1'échangeur 22, condensé@e dans 1'échangeur
37, détendue en 49, refroidie encore en 50, détendue en 51 et, pour
finir, refroidie par 1'échangeur 52, avant de se diluer dans la frac-
tion 4 He contenue dans la chambre de dilution 44 en refroidissant
ainsi 1'é&chantillon. La fraction 3 He remonte vers les deux &vapora-
teurs en diffusant dans la fraction 4 He, refroidissant au passage
1'échangeur 52 et empéchant toute chaleur de descendre le long des
tubes 56 et 43,

Ainsi, la structure du cryostat & dilution selon 1'inven-
tion permet, en utilisant le méme mélange cryogénique, d'assurer
un prérefroidissement par circulation du mé&lange en phase gazeuse 3
1'intérieur des &léments constitutifs de 1'unité de dilution 4, puis
d'entretenir le fonctionnement en mode dilution par circulation du
méme mélange en phase liquide, le passage d'un mode de fonctionnement
3 l'autre s'effectuant par la commande des vannes 47, 59 et 57. Il
devient ainsi possible de mettre en service rapidement un tel appareil
et de bénéficier ainsi pleinement des avantages de changement rapide
d'échantillons dus 3 la structure des enveloppes concentriques démon-
tables 6, 11 et 24. I1 devient aussi possible d'appliquer & 1'E&chan-
tillon 45 toutes les gammes de températures souhaitées, &tant donné
que celle-ci dépend uniquement du mode de circulation et non de la
température des réserves de liquide cryogénique 20 et 35.

Etant donné que les phases de prérefroidissement et de
refroidissement interviennent par circulation interne, il devient
possible de procéder rapidement au changement de 1'&chantillon 45.

I1 suffit, en effet, de rétablir la pression et la température am-
biante 3 1'intérieur de 1'enveloppe 24 pour permettre un démontage
des enceintes. A cette fin, il suffit de provoquer la vaporisation

de la phase liquide du mélange cryogénique occupant les &vaporateurs
40 et 54 et la chambre de dilution 44. Dans ce but, ces trois Eléments

constitutifs sont associés 3 des résistances &lectriques 60.
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I1 convient de noter, &galement, que les réserves de
liquide cryogénique, nécessaires au prérefroidissement par 1'inter-
médiaire des platines 10 et 23, sont totalement indépendantes des
enveloppes 6, 11 et 24 et de 1'unité@ de dilution 44 qui peut donc
ainsi 8tre rapidement réchauffée 3@ température ambiante lors de la
phase de changement d'un &chantillon 45.

L'invention n'est pas limitée 3 l'exemple décrit et
représenté, car diverses modifications peuvent y &tre apportées sans

sortir de son cadre.
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REVENDICATIONS :

1 - Cryostat 3 dilution, du type comprenant au moins un
8tage de prérefroidissement (2, 3), associé 3 au moins une réserve
de liquide cryogénique indépendante, un réservoir de mélange cryogé-
nique de refroidissement (42), une chambre (44) de dilution dudit
mélange et un circuit de refoulement (48) et de pompage (41) compre-
nant, entre la réserve et la chambre, une pompe (46), un &vaporateur
(40) placé sur le circuit de pompage et des condenseurs (22, 37) pla-
cés sur le circuit de refoulement,

caractérisé en ce qu'il comprend :

- un circuit de pompage dérivé (53) comportant
un évaporateur (54) et une vanne (57) placds entre
la chambre de dilution (44) et la pompe de circu-
lation (46) faisant partie du circuit principal
de pompage et refoulement,

- et un circuit de refoulement dérivé (58) contrdlé
au—del3d de la pompe par une vanne d'admission
(59), passant par les premier et second &tages
(2, 3) et aboutissant dans le circuit de pompage
dérivé (53) en aval de 1'évaporateur par rapport
34 la chambre de dilution.

2 - Cryostat & dilution selon la revendication 1, carac-
térisé en ce que 1'é&vaporateur (54) du circuit de pompage dérivé
(53) est placé entre la chambre de dilution (44) et le second &tage
de prérefroidissement (3).

3 - Cryostat a dilution selon la revendication 1 ou 2,
caractérisé en ce que l'é&vaporateur (54) du circuit de pompage
dérivé (53) est placé sensiblement dans le méme plan que 1'é&vapora-
teur (40) du circuit de pompage principal (41) et constitue avec ce
dernier et la chambre de dilution (44) une unité de dilution (4)
enfermée dans une enveloppe &tanche (6).

4 - Cryostat 3 dilution selon la revendication 3, carac-
térisé en ce que l'unité de dilution (4) est incluse 3 une enveloppe
(24) suspendue au second &tage de prérefroidissement (3) qui est

disposé en-dessous d'un premier &tage (2) auquel est suspendue une
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enveloppe interm&diaire (11) entourant 1l'enveloppe (24) de l'unité
de dilution et elle-méme entouré&e par une enveloppe extérieure (6)
suspendue 3 une ossature de support (1), lesdites enveloppes &tant
en relation avec une unité de pompage et de mise sous vide (8, 9).

5 - Cryostat & dilution selon la revendication 4, carac-
térisé en ce que les circuits de pompage et de refoulement principaux
et dérivés traversent les premier et second &tages de prérefroidisse-
ment.

6 - Cryostat 3 dilution selon la revendication 4, carac-
térisé en ce que les enveloppes (6, 11, 24) sont concentriques et
adaptées aux &tages (2, 3) et & l'ossature (1).

7 - Cryostat & dilution selon la revendication 4, carac-
térisé en ce que les moyens de refroidissement (20, 21 et 35, 36)

des premier et second &tages sont portés par 1l'ossature de support.
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