Zeitschrift: Helvetica Physica Acta

Band: 46 (1973)

Heft: 1

Artikel: Relaxation nucléaire de He"3 gazeux par des surfaces
Autor: Ganiere, J.G.

DOl: https://doi.org/10.5169/seals-114474

Nutzungsbedingungen

Die ETH-Bibliothek ist die Anbieterin der digitalisierten Zeitschriften auf E-Periodica. Sie besitzt keine
Urheberrechte an den Zeitschriften und ist nicht verantwortlich fur deren Inhalte. Die Rechte liegen in
der Regel bei den Herausgebern beziehungsweise den externen Rechteinhabern. Das Veroffentlichen
von Bildern in Print- und Online-Publikationen sowie auf Social Media-Kanalen oder Webseiten ist nur
mit vorheriger Genehmigung der Rechteinhaber erlaubt. Mehr erfahren

Conditions d'utilisation

L'ETH Library est le fournisseur des revues numérisées. Elle ne détient aucun droit d'auteur sur les
revues et n'est pas responsable de leur contenu. En regle générale, les droits sont détenus par les
éditeurs ou les détenteurs de droits externes. La reproduction d'images dans des publications
imprimées ou en ligne ainsi que sur des canaux de médias sociaux ou des sites web n'est autorisée
gu'avec l'accord préalable des détenteurs des droits. En savoir plus

Terms of use

The ETH Library is the provider of the digitised journals. It does not own any copyrights to the journals
and is not responsible for their content. The rights usually lie with the publishers or the external rights
holders. Publishing images in print and online publications, as well as on social media channels or
websites, is only permitted with the prior consent of the rights holders. Find out more

Download PDF: 21.11.2025

ETH-Bibliothek Zurich, E-Periodica, https://www.e-periodica.ch


https://doi.org/10.5169/seals-114474
https://www.e-periodica.ch/digbib/terms?lang=de
https://www.e-periodica.ch/digbib/terms?lang=fr
https://www.e-periodica.ch/digbib/terms?lang=en

Helvetica Physica Acta :
Vol. 46, 1973. Birkhiuser Verlag Basel

Relaxation nucléaire de He® gazeux par des surfaces

par J. G. Ganiére

Laboratoire d’Optique Physique, EPF, Lausanne

(8. VIII. 72)

Abstract. The apparatus described in a previous article is used to measure the nuclear relaxation
time of 3He gas, at a few torrs pressure, in contact with glass surfaces (borosilicate and alumino-
silicate), as a function of the temperature and of the intensity of the magnetic field. A model, taking
into account the magnetic dipole interaction between the *He atoms and the paramagnetic centres
existing on the surface, has been developed. Using measured values of relaxation times, it produces
a sticking time of 1071 to 10-!! s for 3He atoms on the surface of aluminosilicate glass at room
temperature. We also measured 3He cells containing monocrystals of LiF or CaF, and cells having
an internal surface either irradiated with ultraviolet light or covered with a silicone-resin layer.

I. Introduction

Nous avons développé précédemment un appareillage pour mesurer le moment
magnétique nucléaire d'un gaz de He?® 4 la pression de quelques torr et polarisé par
pompage optique [1].

Cette polarisation décroit principalement par suite des phénoménes de relaxation
que subissent les atomes lors de leurs collisions avec la surface du récipient. Dans des
ampoules en verre de 6 cm de diamétre on mesure des temps de relaxation allant de
0,1 a 10 heures. La relaxation intrinséque du gaz 4 quelques torr de pression serait de
plusieurs jours. L’étude de ces relaxations peut donner des renseignements sur
I'adsorption et les collisions des atomes sur les surfaces.

Le phénomeéne de polarisation optique nécessite un éclairement intense et la
présence d'une faible décharge dans I'ampoule. Ces conditions perturbent les surfaces
et contribuent fortement a la relaxation. Aussi avons-nous développé une technique
de mesure de la polarisation et de sa relaxation par induction nucléaire en I’absence de
la décharge et de la lumiére de pompage [1].

La mesure du moment résultant s’effectue en écartant le moment magnétique
résultant d’un petit angle « de la direction d’équilibre au moyen d’un pulse de champ
alternatif, transverse au champ constant B, et oscillant & la fréquence de Larmor. On
mesure alors le signal induit par la précession libre du moment autour de B,. La perte
de moment due a chaque mesure est de 1%, & 19, ce qui permet de suivre la relaxation
en effectuant plusieurs mesures successives. .

A T'aide de ce procédé nous avons étudié la relaxation sur diverses surfaces en
fonction de la température et de I'intensité du champ magnétique.
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I1I. Considérations expérimentales
a) Détermination du tembs de relaxation longitudinal T,

Lors de chaque détermination de T, il faut appliquer une suite de pulses de champ
magnétique transverse B, chaque pulse permettant une mesure de la polarisation.
Nous effectuons des mesures espacées réguliérement et suffisamment dans le temps,
de telle maniére que la perte produite entre deux mesures par la relaxation en surface
soit beaucoup plus importante que celle due & chaque mesure. Cette derniére a été
déterminée expérimentalement par une suite ininterrompue de 50 4 100 pulses; elle
est de l'ordre de 0.1 a4 19, par mesure, selon la valeur de «, que ’on pourra choisir
d’autant plus petite que la polarisation est grande.

Les valeurs du moment magnétique résultant de 1’échantillon sont alors reportées
dans un graphique semi-logarithmique en fonction du temps, en tenant compte de la
perte due a chaque mesure; la pente de la droite obtenue détermine la valeur du temps
de relaxation. Pour plus de précision, chaque point est en réalité la moyenne entre 2
ou 3 mesures.

En pratique pour des échantillons de 30 cm?3, & la pression de 3 4 4 torr, polarisés
a pres de 209, la perte relative lors de chaque mesure est inférieure 4 1%, de la polarisa-
tion mesurée, tout en réalisant un rapport signal sur bruit initial de 1’ordre de 20.

Pour des échantillons plus petits, par exemple de 12 cm?, 4 la pression de 2 a 3
torr, polarisés a prés de 159, on doit admettre lors de la mesure une perte relative de
I'ordre de 1,5%, de la polarisation mesurée pour avoir un méme signal sur bruit. Dans
les deux cas, nous déterminons 7'; avec une précision de +59,.

b) Etude en fonction du champ magnétique

Notre systéme de détection nous oblige a faire les mesures 4 un champ magnétique
fixe de 433 Wb/m2. Aussi, dans notre étude en fonction du champ magnétique, nous
devons systématiquement revenir a4 cette valeur pour effectuer une mesure, puis
retourner immédiatement a la valeur initiale du champ magnétique, a laquelle on
désire étudier la relaxation.

Nous avons vérifié expérimentalement que l'effet di a ces modifications rapides
de champ (3 sec environ) ne perturbe pas la polarisation de 1’échantillon, en mesurant
'effet di a un grand nombre de ces changements.

Les valeurs du champ magnétique ont été déterminées avec une précision de 19%,.

¢) Etude en fonction de la température

Pour les cellules de 12 cm?, nous avons fait construire un dewar qui peut se placer
a l'intérieur des bobines de détection. De l'azote gazeux froid, & débit constant et
réglable, circule autour de I’échantillon, le maintenant 4 une température constante,
comprise entre la température ambiante et —165°C. Elle est mesurée 4 'aide d’un
thermocouple placé au voisinage de la cellule. La régulation ne permet de la définir
qu’a +5°C. '

d) Effet du rapport surfacelvolume

La polarisation est transportée par diffusion des atomes vers les surfaces. Les
valeurs obtenues pour 7T'; sont proportionnelles au rapport A/V ou A est la surface
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apparente de I'ampoule et V' son volume. Aussi, pour comparer nos résultats a ceux
obtenus par d’autres expérimentateurs, nous devons initialement les ramener a une
méme valeur du rapport 4/V.

¢) Relaxation par inhomogénéité du champ

L’échantillon doit étre placé dans un champ trés homogéne, car la diffusion des
atomes dans un gradient provoque une relaxation importante; elle a été analysée dans
le travail précédant [1].

ITI. Résultats et discussions

Nos premiéres mesures ont porté sur la relaxation produite par le verre de
I'ampoule. Nous avons étudié le verre Pyrex et un verre d’aluminosilicate de Schott.

La figure 1a montre qu’a température ambiante la relaxation sur le verre Pyrex
est indépendante du champ magnétique.

En fonction de la température (figure 1b), on observe un maximum de T, au
voisinage de 130°K, en accord avec les résultats de Fitzsimons et al. [2]. Ces derniers
suggerent I'explication suivante: Le verre Pyrex posséde une structure assez ouverte
comportant de nombreuses cavités et canaux, responsables de la diffusion de I’hélium
a travers ce verre. On peut alors expliquer ce maximum par le concours des deux
mécanismes d’adsorption suivants:

— A basse température une adsorption de Van der Waals en surface. L’énergie de
liaison étant faible, cette adsorption diminue rapidement si la température aug-
mente. Il en résulte une diminution du taux de relaxation ou une augmentation
de T,.

— A partir d'une certaine température la diffusion vers les cavités devient importante.
Ceci équivaut a une augmentation effective du taux de relaxation de la surface
et T, diminue.

Dans les cellules de verre aluminosilicate (figure 2) la présence d’ions aluminium
modifie le réseau, en diminuant le nombre d’interstices ainsi que la facilité d’accés a
ceux-ci. Ceci a pour conséquence soit de supprimer le maximum obtenu dans le cas du
verre Pyrex, soit de déplacer ce maximum vers des températures beaucoup plus
élevées[2]. En méme temps on observe une dépendance de T'; avec le champ magnétique
(figure 2a).

IV. Recherche des éléments responsables de la relaxation en surface

La relaxation de surface peut provenir de l'interaction des atomes He? avec des
centres paramagnétiques situés a la surface intérieure des ampoules.

Hochstrasser et Courvoisier [4] et 5] ont observé par R.P.E. qu’une surface vierge
de silice ou de quartz produite sous ultra-vide par rupture ou clivage comporte une
faible densité de centres paramagnétiques superficiels. Ces centres paramagnétiques
E de spin électroniques S = 1/2 ont un caractére axial et sont attribués au radical-Si,
ou l'électron non apparié occupe l'orbitale non liante d’'un atome de silicium. Ces
centres ne sont pas des centres d’absorption pour les gaz rares et sont stables lorsqu’ils
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Temps de relaxation sur verre Pyrex.
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Temps de relaxation sur verre aluminosilicate.

ne sont pas pollués par des gaz de I’atmosphére. Ils ont aussi été observé aprés frotte-
ment, aprés irradiation de rayons y, de neutrons ou de photons situés dans la bande
d’absorption 2000 A 4 3000 A [6].

Les valeurs des composants du tenseur g sont trés voisines de celles obtenues par
Castle et al. pour les centres E; et E} situés dans le volume [7 et 8].

La facilité avec laquelle les centres Es ont été observés a température ambiante
et la faible largeur naturelle des signaux (quelques dizaines de milligauss) nous font
penser que le temps de relaxation propre T, de ces centres est supérieur a 1077 sec.

Les densités de centres paramagnétiques superficiels observés sur la silice peuvent
étre de I'ordre de 10!? centres/cm?,

Dans nos expériences, nous avons considéré la surface comme propre lorsqu’elle a
été étuvée sous ultra-vide (inférieure & 1078 torr) & 400°C et nettoyée par une forte
décharge apres remplissage & quelques torr de He3. Cette décharge a I'avantage de
nettoyer la surface, mais elle doit avoir le grand désavantage de produire une forte
densité de centres paramagnétiques superficiels. Nous effectuons bien un recuit a la
flamme ensuite en chauffant I'extérieur de la cellule & une température voisine de celle
de ramollissement du verre. Toutefois, la conductibilité thermique du Pyrex étant
trés mauvaise, nous ne sommes pas certains d’avoir éliminé la majorité de centres
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paramagnétiques créés a la surface intérieure de I’échantillon. Aussi, nous pouvons
supposer valablement que la surface de nos échantillons a une densité superficielle de
centres paramagnétiques E; de 1'ordre de 101° a4 10! centres/cm?.

Les verres commerciaux contiennent en outre des impuretés paramagnétiques
dont le fer Fe3* est le plus fréquent. La concentration relative peut atteindre 1074, ce
qui équivaut a une concentration superficielle de 10! centres par cm?.

V. Calcul du taux de relaxation apporté par couplage dipolaire magnétique
par les centres paramagnétiques superficiels

Dans ce cas, nous supposons que durant le temps de vol le spin nucléaire I de
I'atome de He® est soumis uniquement au couplage avec le champ statique B,. Sur la
paroi, pendant le temps de séjour, le spin nucléaire I est soumis & un champ aléatoire
b(t) A aux centres paramagnétiques superficiels. Ce champ fluctue a cause de la durée
de collage limitée et également & cause des renversements des spins électroniques par
suite de leur propre relaxation. 7, caractérise le temps de corrélation de cet interaction
du spin nucléaire I avec le champ aléatoire. En utilisant le formalisme de la relaxation
dans les liquides et les gaz [9] et en nous basant sur le travail de Lemeignan [10], nous
obtenons la relation suivante pour exprimer le taux de relaxation moyen que subit
chaque particule:

2272 bs Te

1§ yn3b b1+ w?r? o

b? est la moyenne quadratique de ’'amplitude du champ magnétique aléatoire
b(t) sur la paroi. Le facteur % provient de ce que nous avons supposé qu’il n'y a
pas de corrélation entre les composants de b&(f) suivant deux directions
perpendiculaires.

ts/t, est la fraction du temps pendant lequel une particule quelconque séjourne
sur la surface. ¢, est le temps de séjour, ¢, est le temps de séjour plus le temps de vol.

Dans notre cas, nous pouvons poser w? 72 < 1 condition de rétrécissement extréme.
Apres avoir estimé en fin de calcul la valeur de 7., nous vérifierons que cette condition
est bien satisfaite.

La valeur quadratique du champ magnétique que produit un centre paramag-
nétique a une distance comprise entre 7 et 7 + dr est donnée par la relation suivante:

by =22 2t

@m? "7

Le facteur 2 provient du moyennage sur toutes les orientations. D’autre part

1 n02nrdrt,

4 nl

est la fraction du temps pendant lequel chaque particule séjourne sur la couronne de
rayon compris entre 7 et » 4+ d7 entourant le centre paramagnétique. 7 est la vitesse
moyenne des particules de He?, » la densité de ces particules et V' le volume.

En posant que 1’échantillon a une surface 4 qui contient une densité superficielle
de centres paramagnétiques N, nous pourrons exprimer le taux de relaxation in-



Vol. 46, 1973 Relaxation nucléaire de He? gazeux par des surfaces 153

finitésimal d(1/T,), que subit chaque particule et qui est di & toutes les couronnes de
rayon compris entre 7 et # + dr qui entourent tous les centres paramagnétiques:

1 2 ud 17 ar
d|—=—| =-—yiy2W*S?*-=t. 7, AN ,—
( )s vl 4V ; 7

Sil'on suppose que les centres sont uniformément répartis sur la surface, une densité
de 10'° centres/cm? donne une distance moyenne entre centre de 300 A.

Le taux de relaxation (1/T,),, apporté par couplage dipolaire magnétique par
tous les centres paramagnétiques superficiels 4 chaque atome de He3, l'interaction
ayant lieu pendant la durée de collage de 'atome en surface, est:

R=150&

2 dl t 6,7-10'5
r)- | g e
5 R s

min

Ce coefficient numérique est valable pour:

yy =2-10° (rad. m?/V s?).

¥Ye=1,75-1011 (rad. m?/V s?).

V=1210"m3 A4 =3-103m? 7=1,5-10>m/s.
N, =10'° centres/cm? = 10'* centres/m?, R,;, =1 A.

Pour N, = 102 centres/cm? le coefficient devient 6,7-10%7.
Sinous prenons une valeur de 7'; = 250 min = 1,5 - 10* sec obtenue facilement dans
le cas du verre aluminosilicate, nous trouvons une valeur du produit de £;-7:

ty-7, = 107203 10722 g2

Lors de la discussion sur des centres paramagnétiques superficiels, nous avons
considéré que leur temps de relaxation propre devait étre vraisemblablement supérieur
a 1077 sec. Dans ce cas, le temps de correlation sera régi principalement par le temps
moyen de séjour r, = £,, aussi aurons-nous:

£, =10"103 1011

La surface de verre étant trés complexe, il n'a pas été possible jusqu’a ce jour de
faire une mesure précise de la statistique des temps de séjour d'un atome de He. Aussi
ce résultat, bien inhabituel & la lumiére de la formule de Frenkel ¢, =i{yexpE,/kRT
n’est-il pas nécessairement impossible. (f, =10"1% s, E,=énergie d’adsorption,
E,=0,01eV[11])

En effet, certaines théories examinant le facteur préexponentiel £, dans la durée
de collage, permettent de justifier une si grande valeur. Le collage de la particule en
surface introduit localement une forte variation de I'entropie qui a pour effet une
augmentation de £, et de ce fait du temps moyen de séjour de la particule a toutes les
températures. A titre indicatif, nous signalons que des mesures du temps moyen de
séjour gaz-surface ont été réalisées par Armand et Legay [13] par l'intermédiaire de
’écoulement moléculaire en régime transitoire et 4 la température ambiante. Les
mesures effectuées avec He* sur le cuivre ont fourni la valeur du temps de séjour
moyen: f; = 10711 sec. Ces auteurs n’ont pas fait de mesures sur le verre.
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Par un calcul complémentaire que nous ne reproduisons pas [15], nous avons
constaté que le processus de relaxation intervenant pendant le temps de séjour des
particules sur la surface est beaucoup plus important (de I’ordre de 105 fois) que celui
intervenant pendant le vol des particules au voisinage des centres paramagnétiques.

De plus, nous sommes arrivés 4 la conclusion que les impuretés éventuellement
présentes dans le gaz devaient elles aussi relaxer essentiellement durant leur temps
d’adsorption en surface.

La variation de T'; avec l'intensité du champ n’est pas expliquée; elle semble étre
liée intimement au mécanisme d’interation ainsi qu’'a la statistique des temps de
correlations.

VI. Résultats complémentaires sur d’autres surfaces

Différentes surfaces ont été étudiées. Le tableau réunit quelques résultats obtenus
a température ambiante, & 430 Gauss, pour un méme rapport A/V (4 =50 cm?,
V' =30 cm?). La pureté indiquée a été mesurée lors de I'établissement d’une faible
décharge, soit a 1'aide d’un spectrométre Bausch et Lomb (voir annexe), soit par une
observation a I'oeil 4 I'aide d’un spectroscope de poche, en regardant I'intensité relative
des raies parasites. Les deux méthodes ont une sensibilité maximum équivalente, par
contre la seconde, utilisant le spectroscope de poche est plus rapide, mais ne donne
qu’une information subjective. L’étalonnage de la pureté est caractérisé de la maniére
suivante: 1) pas de raie parasite décelable; 2) raies parasites faiblement décelables;
3) raies parasites visibles; 4) raies parasites trés visibles et nombreuses.

Surface Puyeté T, mesuré (en sec)

(voir détails dans le texte)

a) Pyrex (I)et (2) 0,742-10%
b) Verre aluminosilicate (1) 243-10*

c) SR-82 sur Pyrex (3) 2,56-10°

d) Pyrex + vanne en verre (1)et(2) 0,1a5-10%1)
e) Pyrex + cristaux de LiF ou CaF, (3) et (4) 10 a2 50

f) Pyrex irradié par lumiére ultra-violette (1) et (2) AT, =509,

Le taux de polarisation obtenu avec ces différents échantillons dépend nécessaire-
ment du temps de relaxation mesuré. Il est compris entre 0,59, et 20%,.

Description des cellules utilisées

a) et b) Verres Pyrex et aluminostlicates. Diamétre des ampoules environ 4 cm,
étuvées a 400° et dégazées par décharge He?, puis réétuvées. Voir chapitre précédent
et annexe.

¢) Cellule de Pyrex avec couche compléte de S R-82 (Résine-Silicone, General Electric).
La surface de Pyrex est totalement recouverte d'une couche de SR-82, réalisée par
immersion de la cellule dans une solution de SR-28 diluée dans de l'acétone pro-
analyse. La couche a été polymérisée sous vide & 400°C pendant 15 minutes, puis

) Lesvaleurs données ici ont été corrigées afin de supprimer V’effet de la relaxation par inhomo-
généité de champ dans la région de la vanne, coté cellule de mesure.
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étuvée sous vide poussé & 250°C pendant 3 jours. La pression finale & température
ambiante était inférieure & 1078 torr, dans le systéme de pompage.

Le taux de relaxation relativement important est dii 4 la présence d'impuretés et
sans doute a une diffusion du gaz He? sous la couche semi-poreuse.

Des essais semblables avec des couches de téflon ont donné des temps de relaxation
de quelques minutes au maximum.

d) Cellule de Pyrex possédant une vanne sphérique ou conique entre deux comparti-
ments contenant du gaz He®. Des cellules avec vanne intérieure ont été essayées afin de
pouvoir isoler et remettre en contact une surface (de relaxation particuliére ou de
purification) avec le gaz He3 polarisé. La figure 3 donne un croquis d’une telle cellule.

La vanne en verre rodé, de préférence sphérique, doit se trouver dans la région
homogéne du champ magnétique pour éviter la relaxation parasite par inhomogénéité
de champ.

Aprés polarisation, nous pourrions diminuer l'intensité du champ magnétique
jusqu’a la valeur du champ terrestre. Tout 1’échantillon serait alors dans un méme

3 pointes de positionnement  Cellule de mesure

N \\
L\\Lv v @ t
N it
Compartiment annexe Vanne sphenque en verre rodé

1cm

—

Figure 3
Croquis d’une cellule possédant une vanne intérieure.

gradient de champ qui donne un temps de relaxation parasite de 25 minutes [1]. Nous
pourrions alors ouvrir la vanne pour mettre le gaz polarisé en contact avec d’autres
surfaces. Malheureusement les surfaces rodées de ces vannes semblent avoir un effet
de relaxation important car toutes les molécules qui diffusent entre les deux surfaces
rodées distantes d’une fraction du libre parcours moyen effectuent de nombreux chocs
avant de ressortir. De plus, il est trés difficile de réaliser une excellente étanchéité avec
le compartiment non polarisé et fortement relaxant 4 cause des inhomogénéités de
champ. Or, un calcul simple montre qu’une surface totalement relaxante de 0,1 mm?
seulement suffit pour réaliser un temps de relaxation global de 1’ordre d’une seconde.

e) Cellule de Pyrex contenant des monocristaux de LiF ou CaF,. Ces monocristaux
de haute pureté, achetés chez Harshaw, ont les dimensions suivantes aprés clivage
dans I'air: 10 x 10 x 2 4 4 mm.

Les cellules contenant ces cristaux ont été étuvées & 400°C sous vide poussé
(10=7 2 1078 torr) pendant une trentaine d’heures. Aprés remplissage de He? et scelle-
ment, nous avons constaté la présence d'un dégazage constant des cristaux, gaz qu’il
n’a pas été possible d’éliminer sans la présence continue d'une surface active de getter
(cellule avec vanne). Les temps de relaxations sont trés courts, mais on ne peut pas
affirmer que cette relaxation ne soit pas produite par ces impuretés. Il vaudrait mieux
travailler avec des cristaux réalisés sous ultra-vide, car il n’est pas possible d'utiliser
une surface active de getter dans la cellule de mesure, cette surface active étant elle-
méme tres relaxante.
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Ces cristaux avaient été choisis dans le but de mesurer I'effet de relaxation di a
des surfaces mieux définies que la verre, diamagnétiques et possédant des noyaux mag-
nétiques dont le temps de relaxation est assez grand (10% 4 5-10? sec). On peut en effet
espérer polariser ces noyaux par ce contact avec le gaz.

f) Cellule de verre Pyrex irradiée par rayons UV . Puisque I'on peut créer des centres
paramagnétiques par irradiation [6], il nous a semblé intéressant de faire une tentative
dans cette direction. Une cellule présentant une pointe intérieure de Pyrex, de 7 cm?
de surface (voir annexe) de faible épaisseur de paroi (0,2 a 0,3 mm), a été irradiée a
l'aide d'une lampe de mercure de 150 W. Nous avons constaté 'apparition d’une
relaxation supplémentaire, proportionnelle a4 l'intensité de la lampe Hg. Pour une
irradiation maximum, le taux de relaxation supplémentaire était de I’ordre de 1009,
du taux de relaxation initial. Aussi pensons-nous qu’il serait intéressant de développer
une telle expérience d’irradiation en la couplant 4 une mesure complémentaire par
R.P.E. qui permettrait de déterminer de la méme maniére que I'a fait G. Hochstrasser
la densité supplémentaire de centres créés en surface. Nous pourrions aussi vérifier si
ce sont bien des centres supplémentaires qui apportent cette nouvelle relaxation et,
a partir de la valeur de la densité superficielle des centres, calculer avec plus de précision
la valeur de ¢,.

VII. Préparation des cellules de He?

Caractéristiques générales

Nos cellules de mesure ont les dimensions suivantes (figure 4) : Les parois sont soit
en verre au borosilicate (Pyrex S. 732.01 ou Schott Duran 50), soit en verre alumino-

d)moy. 4Cm (Dmov 4,3 cm
-2cm —3 cm—

= g

(&] =T

= o~

Sy

|

Figure 4

Quelques modéles de cellule.

silicate (Schott Supremax N° 8409) enfermant du gaz He>* 4 une pression comprise
entre 1 et 8 torr.

Réalisation

Les cellules, aprés un nettoyage au mélange chromique et un ringage a I'acétone
pro-analyse, sont montées sur un rack de pompage. Ce dernier est constitué¢ de pompes
Vac-Sorb (cryopompe) pour réaliser le vide primaire et de pompes Vac-Ion (pompes a
titane) pour réaliser un vide meilleur que 1078 torr. Ces pompes ont 'avantage d’éviter
la présence de vapeur d’huile (figure 5).

Apreés étuvage, dépdt du getter et remplissage, nous la retirons de l'installation
en fermant le premier queusot, laissant la cellule de mesure en contact avec le com-
partiment de purification (figure 6). La cellule de mesure est alors étuvée pendant une
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Figure 5

Systéme de préparation de cellule de verre a remplir avec He3.

heure 4 500°C, puis soumise a une forte ionisation pendant une demi-heure afin de
purifier la surface. La décharge a par contre 'inconvénient de créer des centres para-
magnétiques en surface et de détériorer la structure superficielle. Aussi effectuons-nous
un recuit 4 la flamme & une température voisine de celle du point de ramollissement du
verre. Apres le second queusotage, nous obtenons une cellule avec un spectre optique

de haute pureté.
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Figure 6

Cellule en préparation avec compartiment de purification.
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Contréle de la pureté du gaz de He® dans les cellules

Pour contréler la pureté de nos cellules, aprés remplissage, nous avons ionisé le
gaz et étudié les raies spectrales obtenues sur un film de haute sensibilité a I’aide d'un
spectographe Bausch et Lomb (réseau: 450 traits/mm, dispersion 15 A/mm pour le
premier ordre, ouverture 1/23). Un microdensitographe nous permet de déterminer
les raies avec une précision de +0,6 A et de déceler des raies dont I'intensité est égale
ou supérieure & 2-10~* fois celle des raies les plus intenses de He3.

Nous avons constaté que nos cellules peuvent désorber du CO,, O, et H, lors du
queusotage ou en présence d'une forte ionisation. Nos études ont montré qu'une
surface de titane ou de getter de baryum ‘piége’ ces produits désorbés c’est-a-dire
purifie le gaz He? sans en modifier sa pression.

VIII. Conclusions

Les mesures d’approche ont montré que les différentes surfaces ont des propriétés
relaxantes trés différentes et que la méthode de mesure employée se préte bien a leur
étude.

Il faudrait disposer de cellules en matiére moins complexe et moins poreuse que
le verre. Parmi les verres, les aluminosilicates semblent convenir le mieux.

I1 serait utile de travailler dans un volume plus grand (par exemple 1000 cm?) et
de forme allongée avec une inhomogénéité inférieure & 1 mG. Nous pourrions alors
utiliser des cellules avec vanne a surface non rodée sans risque de relaxation parasite
par inhomogénéité. Il serait possible d’avoir deux compartiments de volume semblable
reliés par la vanne, I'un contenant la surface a étudier, I’autre servant a obtenir la
polarisation optique en absence de cette surface relaxante.

La pureté est un probléme difficile 4 résoudre avec certaines surfaces. Il semble
que les impuretés relaxent surtout pendant leur propre séjour sur les surfaces. Les
décharges habituellement utilisées pour nettoyer les surfaces les laissent dans un état
fortement relaxant.

Une fois ces conditions expérimentales améliorées, I’étude de la relaxation en
fonction du champ magnétique a différentes températures devrait étre poursuivie, car
elle permet de préciser la fonction de correlation des champs subie par chaque atome
et d’obtenir des informations sur la statistique des durées d’adsorption. Dans ce
contexte 1l serait souhaitable de disposer également d’autres gaz polarisés, tel que le
Néon.
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