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DIAGNOSTICS OPTIQUES POUR LA MESURE DE FLUIDES CRITIQUES
EN MICRO-GRAVITE DANS LES INSTRUMENTS ALICE ET DECLIC
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RESUME - U'instrument ALICE 2 uulise depuis aott 1996 dans la station
spatiale MIR otfre sept diagnostics pour Tetude des fluides au pomnt critique en
microgravite Le tutur instrument DECLIC etendra le domaine d'investization aux
fluides supercritiques a haute temperature teis que l'eau. et a l'etude de la
croissance dans les materiaux transparents

ABSTRACT - The AL 2 wmistrwment, on baard space siatiop NHE siiee aigrnsg
1996. ¢ fers seven cpucal diagnosties for the sty o f fluds near critical pous
under mccrogravin condimons DECLIC wall de the follow-on Jaciiny. The jrefd
of tmvesnganion will be enlarged 1o fliads such pure water with a high criucal
ten peraiure and 1o groswth solid. freation G ransparents marerials,

1 - INTRODUCTION - BUTS SCIENTIFIQUES

En snuation de gravite tres faible. la convection etant presque nulie. le comportement des Huides au
voisinage du polnt ctitique a ete etudie sur un modele de CO. grace a 'instrument ALICE 2 Dans
ce domaine les fluides ont une densite elevee. une taible viscosite el peuvent étre tortement
comprimes Linstrument DECLIC parncipera aux modelisations des svstemes hvpercompressibles ex
des reacuons chinnques dans les solutions supercnuiques Les movens thermiques et optiques de
DECLIC seront ausst utihises pour suivre fes processus de sohdification dans des alhages organiques
transparents representatits d'alliages metalhques

J-INSTRUMENT ALICE 2
2.1 - Mission

L e modele de vol ALICE 2 estmstalle dans la staton spanate MR ou ) est utibse depus aout 1996
avec les thermostats expenmentaux contenant les tludes. apportes lors des musions successives. v
COMPris CeuN gur avarent ete etudles avec mstrument ALTCE

2.2 - Concept de I'instrument

Cet Instrument a ete developpe pour le ONES par une equipe ndustnelle dingee par
AEROSPATIALE Espace #t Detence dans son Frabhsaement d Aawrame Bn parmoulier les sous-
ensembles optiques ont ete etudies et reabises par SODERN/CERCO Dans un volume de 0.95
Goehox 032 mo les 2 homers optigues  fes boiters  electromyues  iregulanon  thermigue.
enregistrement des donnees). le support de thermostat sont tines sur une plaque de base gui assure

fa stabihte geometnaue de Dinstrumen:
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La face avant porte un panneau de commande, un ecran de visualisation et une trappe pour le
chargement des thermostats

Les experiences sont generalement executees a partir de sequences pre-enregistrees, mais il est
possibie de faire intervenir un operateur dans la station spatiale

Les donnees experimentales et les images sont enregistrees sur un support informatique pour étre
ramenees sur Terre . une liaison pour teletransmisston est aussi utilisable

2.3 - Les thermestats

Les fluides supercriiques expertmentaux sont enfermes dans des cavites de diametre 12 mm,
d'epatsseur | a 10 mm percees dans un cvlindre a base de cuivre et obturees par des fenétres
optiques transparentes Chaque SCU (Sample Cell Unit) ainsi constituee est equipee de senseurs de
temperature et peut ¢tre completee par des capteurs de presston Deux SCL. dont une est associee a
un interterometre, sont placees dans chaque thermostat Elles sont entourees de 3 parois
cviindriques  concentriques qut portent des tenétres optiques ou des lentilles. La regulation
thermique est assuree avec une stabilite meilleure que 58 uK/h et une precision absolue meilleure
que > mK Dimensions exterieures diametre 145 mm. longueur 245 mm

2.4 - Le systeme optique

Le thermostat est place entre deux sous-ensembles optiques le BOE (Bioc Optique d'Entree) met
en forme les faisceaux optiques qui apres traversee du thermostat. sont traites dans le BOS (Bloc
Optique de Sortie) La hgure | represente les trajets optiques pour les 7 diagnostics disponibles dans
les 2 blocs optiques et le thermostat Les mecanismes de commutation (3 dans chaque Bloc
Optique) et des separateurs uptiques permettent de partager les principales ressources {laser et
cameras) entre ces modes de fenctionnement

Les principes optiques et les performances obtenues sont decrits ci-dessous L'architecture optique
se differencie de celle de I'nstrument ALICE 1 {Ref 1 | par la creation de la mise au point en mode
microscopte. une plus grande sensibilite du dlagnostic d'ombroscopie avec grille. l'introductton
d'obturateur et d'attenuateur

Observation grand champ La source de lumiere est une diode electroluminescente (670 nm).
homogenetsee par un ditfuseur qut sort du BOE de fagon a avorr un eclairage telecentrique de l'objet
{27 12 mmi dans la SCL™ Sur cette vote. le thermostat est equipe de lentilles de collimation Une
tmage tntermediaire. formee par un objectt commun dans le BOS, est reprise par un objectif fixe au
commutateur microscopte grand champ La dermiere tmage. dans le plan du detecteur CCD de la
camtera. a un driametre de ©.6 mm et une resolutton de SO0 hignes video. sott 25 um dans l'obyer

Observation microscopie vue centre La dimension de l'objet est | x 1.3 mm Une deuxieme diode
efectroluminescente est dediee a son eclarage pour conserver le ntveau de stgnal sur la camera
Dans le BOS. le commurateur est bascule de tagon a merttre l'object!f’ microscopie sur le trajet
optiqur Le urandissement est 12 fots plus important et la resolution dans l'objet est de 2 pym. pour
une protondeur de champ infenieure a 15 um

Observation microscopie vue fenétre (ette nouvelle fonction uttltse un mecanisme qui interpose
un groupe de lentilies a 'entree dans le BOS Le plan conjugue sur la camera est ainst avance jusqu'a
I 'mm vers la fenetre de sorue de la SCU avec les memes caracteristiques que dans le plan central 1l
est alors possibie d'observer fintertace tlude-fenétre
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ALICE 2 : OPTICAL SYSTEM

[1} wide field observation [5) interferometry

[2] grid shadowing observation [6] smali angie scattering
[3] microscopy - SCU center {7) hght wansmission

{4} microscopy - SCU window
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Diffusion et transmission Ces diagnostics sont toujours realises avec la méme SCU'. mais la source
est un laser HeNe a 665 mm place dans le BOE Le diametre faisceau dans la SCU. centre dans
celle-cl, est de .3 nm

La puissance disponible (0.2 a | mW) est selectionnee par un attenuateur motorise La valeur du
signal de reference est mesuree dans le BOE Dans le BOS. la separation de la voie diffusion vers la
deuxieme camera. 1dentique a celle d'observauon et de la voie transmission se fait par un miroir de
petite surface place dans un plan de focalisation du faisceau laser Ainsi. a I'interieur d'un cone de ':
angle 17 la lumiere parucipe a la mesure de transmission alors qu'a I'exterieur et jusqua 13° la
repartition d'énergie sur la camera represente l'indlcatnice de diffusion du fluide

La precision sur la mesure de transmisston est de 107

La resotution angulaire de mesure de diffusion est de 2 mrad

Interférométrie. Une SCU est specialisee pour cette analvse L'interféromeétre regoit du BOE un
taysceau laser collimate apres filtrage. de diametre 12 mm a 70 % du maximum d'energie. Dans le
BOS. deux groupes de lentilles conjuguent le plan du fluide avec la camera utilisee en observation
La combinaison des taisceaux optiques se talt par un prisme dichroique. Cette voie a une resolution
de 30 um dans {'objet diametre 12 mm

2.5 - Les nouveaux diagnostics

Observation grand champ avec grille On passe de tobservation grand champ a celle-ci par
commutation de la gnlle placee devant la camera [l sagit d'une technique d'ombroscopie
L'eclalrage de l'objet etant telecentrique. un gradient d''ndice s'v traduit par un gradient de deviation
de la direction movenne des faisceaux qu! en sortent Dans l'espace precedant la camera, c'est donc
un gradient de translauion de la pupllle de sortie qui va étre visualise grace aux translations
correspondantes de 'ombre de la grille sur la camera

l.a figure 2 llustre le fonctionnement de la grille dans un cas ou lnterface gaz (en bas de I'image)
hquide fen haut) est plane sauf aux contacts avec la tenetre ou se torment des memsques Par
rapport a la vue de gauche (pranquement sans Informanon) la vue avec grille. sur laquelle on vot les
7 tralts nowrs de celle-ci. montre lethcacite de cette methode pouy reher geometrie et varlation
d'indice dans le flude

Fig. 2 1mages grand champ sans gnlle {a gauche). avec grille (a droite)
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Microscopie haute résolution. Ce mode d'observation doit €tre utilise lors d'une mission en [0G8
Un thermostat et la SCU en mode observation vont étre specifiquement modifies pour obtenir un
gain de 3 en resolution, soit pratiquement 0.7 um dans un objet de 0.35 x .45 mm

La SCU sera fermee par une lentille qui. avec les lentilles placees sur les enveloppes thermiques.
formera un objectif de tocale reduite La conservation de l'eclairement sera obtenue par des lentilles
sur ces meémes parois. cote BOE

2.6 - Résultats expérimentaux

Linstrument ALICE 2 [Ref 2] a ete congu pour une duree de vie de 3 ans et |000¢0 sequences de
commutation des mecanismes Ce dernier chiffre a deja ete iargement depasse avec les thermostats
disponibles dans le station MIR. dont ceux realises pour ALICE 1 Deux nouvelles missions sont
prevues en 1998

L.e comportement des fluides supercnitigues au voisinage immediat du point critique a pu étre
precise en microgravite. Les images {Fig 3) illustrent I'evolution du fluide a la suite d'une trempe
thermique.

3-L'INSTRUMENT DECLIC
3.1 - Contexte de l'instrument

L'instrument DECLIC (Dispositif pour I'etude de la Croissance et des Liguides Crnitiques) est un
projet etudie par le CNES [Reference 3] et destine a étre utihse & bord de la Station Spatale
Internationale a parur de 2001 {i doit bien sur reprendre toutes les fonctionnalites d’ALICE 2 en
microgravite, c'est a dire les fluides supercritiques a mowns 100°C et 100 bars. mais aussi etendre le
domaine experimental aux fluides supercritiques a des temperatures jusqu'a 600°C et des pressions
jusqu'a 500 bars Au premier rang de ces fluides se trouvent leau (374°C et 221 bars) et les
solutions aqueuses. L'autre domaine d'etude prevu est la soliditication dingee d'athages transparents

Congu pour étre integre a bord d'un des modules de 1" 1SS, Declic doit avoir des nterfaces standard
et mimimales avec la Station. avoir une architecture modulaire pour facthter la maintenance ou ia
reconfiguration a bord ou par retour a Terre. pouvoir étre actionne depuis le sol

La definition retenue est compatible d'une configuration au standard EXPRESS Rack {Reference 4],
les principaux modules etant inteures dans des tiroirs de tvpe Mid Deck Locker (MDL

Un MDL sera dedie aux fonctions electromigques communes, au traitement des donnees et a leur

archivage |.e deuxieme MDL supportera ie thermostat et comprendra les sous ensembles optiques,
les echangeurs thermiques et des circuits electroniques de mise en torme des signaux
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3.2 . Architecture proposée
3.3 - Le tiroir optique

Ce module assurera des fonctions similaires a celles des deux Blocs Optiques d'ALICE 2 et
supportera le thermostat, lequel sera introduit par la face avant Les dimensions maximales des
thermostats sont hmitees a 200 x 200 mm-~ en section et 400 mm en profondeur. avec une

temperature aux interfaces. en fonctionnement. compnse entre 20°C et 45°C

Un adaptateur permettra l'utihsation des thermostats construits pour ALICE. avec deux SCUs Les
principales ressources partagees par les experiences sont

e un laser HelNe a 633 nm, puissance 1.5 mW

e deux cameras CCD monochrome. resoluuion 1024 x 1024 pixels. cadence 25 imagess,

e une camera CCD monochrome, resolution 512 x 312 pixels au plus. cadence 1000 images:s. plus
particulierement utilisee sur la voie interferometne des fluides supercnitiques basse temperature.

3.4 - Fluides supercritiques chauds

L'extension a des temperature superieures a 600°C du concept SCU + thermostat developpe pour
ALICE necessite 'utilisation de technologies et de materiaux dans des domaines inhabituels Elle est
aussi rendue complexe par la presence de multiples barrieres de securite puisque ce materiel sera
utilise dans une station habitee

SODERN a parnticipe avec AEROSPATIALE Aquitaine a une étude concluante de faisabilite du
thermostat. Le choix des materiaux optiques. dont un verre, et la tenue des traitements anti-reflet
jusqu'a 630°C ont ete vahdes

Le fluide a analvser conservera un diametre maximal de 12 mm et une epaisseur entre fenétres
comprise entre | et 10 mm

Les specifications optiques concernent

e ['observation grand champ & 12 mm. mise au point variable. resolution 12 um
e lamicroscopie champ & | mm. mise au paint vanable. resolution t um

e mesure de transmission comme ALICE 2

e mesure de diffusion aux petits angles (cone de 30}

e mesure de diffusion a 90°

e possibilite d'une voie interferometne

3.5 - Selidificatien dirigée
Le thermostat contiendra un tube de verre (creuset) renfermant le melange compose par exemple de

succmonitrile et d'acetone qui sera deplace entre une zone chaude (160°CY et une zone frade {-
20°Cy La zone de solidification (gradient 80°C-cm) sera observee par les diagnostiques survants
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e observaton de l'intertace liquide solide (& 10 mm) pendant le deplacement (100 mm)
e nterferometrie (& 1[G mm) le fong de 'axe de creuset {635 nm)

e observauan transversale de 'intertace perpendiculaire a axe du creuset {670 nm)

e fonctlonnement de cette observaton avec grille pour mesurer les gradients

4 -CONCLUSION

Lnstrument ALICE 2 tournut des resultats nches d'informations sur les fluides critiques En utilisant
les mémes types de diagnostiques optiques. linstrument DECLIC sera bien adapté aux fluides
critiques chauds et aux etudes de croissance des alliages

Sa conception en modules pour Mid [Deck Lockers est adaptee a l'utilisation dans la Station Spatiale
Internationaie
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