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Abstract. The design and performance of a new hexahedral press are described. The symmetry 
elem,eJ!ts of the compressed solid, in the shape of an isosceles hexahedron with an unobstructed 
mirror plane, are ideally suited to transmission and reflexion X-ray diffraction studies. The press 
allows these studies to be carried out at high and low temperatures under very favourable 
conditions. The pressures obtained are comparable with those reached in tetrahedral or cubic 
presses. Calibration curves for three different anvil sizes are given. The optimisation of the cell 
volume, and the homogeneity and distribution of pressure are discussed in detail. 

Resume. Une presse hydraulique originale a encIumes hexaedriques est d~crite. Les ~l~ments de 
sym~trie du soIide comprime qui est un hexaedre-isocele possedant un plan de symetrie degage, sont 
parfaitement adaptes aux etudes de diffraction des rayons X· en transmission et en r~flexion. Cette 
presse offre en outre la possibilit~ de faire ces etudes a haute et basse temperatures dans de tr~s 
bonnes conditions. 

Les pressions r~aIisees sont comparables a ceIles obtenues dans les presses t~traedrique et cubique. 
Les courbes d'~taIonnage pour trois tailles diff~rentes d'enclumes sont pr~sent~es. L'optirnisation du 
volume de la cellule, I'homogeneite et la repartition de la pression sont ~tudiees en d~tail. 

Introduction 
Les appareils qui permettent les etudes de . diffraction des rayons X sous pression en 
milieu transmetteur solide peuvent se classer en trois categories suivant qu'ils derivent : 
I des appareils a chambre et piston cylindriques (Jamieson, 1961; Jamieson et 

Lawson, 1 962a)-dispositif de Kasper ou de Boyd 
2 de l'enc1ume de Bridgman-dispositif de Jamieson et Lawson (l962b) et de 

Drickamer et al. (1964) ou enc1ume diamant du NBS (Weir et al., 1962) 
3 des enc1umes polyedriques-tetraedre de Hall et al. (1963, 1964), ou de Zeitlin 

(1961 ). 
La premi~re categorie d'appareils permet d'engendrer des pressions hydrostatiques 

qui ne depassent guere 25a 30 kbar. Les deux autres categories d'appareils offrent 
. la possibilite d'atteindre et meme de depasser 100 kbar mais les conditions 

d'obtention de la pression sont tres differentes. Si l'enclume de Bridgman se prete 
assez bien a une application aux techniques de diffraction des rayons X par les 
poudres (Debye-Scherrer), le caractere uniaxial de la compression, ainsi que les 
gradients de pression dans le cellule nuisent a la precision des resultats qui est de 
l'ordre de 0,05 a 0,005 A. Par contre, le plan d'analyse parfaitem~nt degage et la 
petitesse du dispositif sont des facteurs interessants. 

Les dispositifs polyedriques, tetraedriques ou cubiques, du fait de la multiciplite 
des axes de poussee engendrent des pressions plus homogenes et permettent des . 
etudes a tres hautes temperatures. Par contre, ils sont encombrants et l;equipement 
de diffraction .des rayons X, souvent solidaire du bati, est d'un reglage delicat car les 
joints ne sont pas coplanaires. Cest pourquoi la precision n'excerle. pas 0,002 a 
0,001 A. 

Cest dans le double but d'obtenir a la fois une pression homogene et un plan 
d'analyse completement degage que l'appareil decrit ci-apres a ete realise. De cette 
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facton la precision des goniometres classiques, c'est-a-dire quelques 1/10000 A devrait 
etre atteinte. 

Apres la description de cette nouvelle presse, et I'etude de son fonctionnement, la 
repartition et les conditions d'obtention de la press ion sont exposees. 

Geometrie de l'appareiJ 
Recherche d'un solide 
Une geometrie polyedrique permet seule d'engendrer des pressions quasi-hydrostatiques 
dans un solide. Le premier volume obtenu par la convergence de pistons ou plus 
exactement d'enclumes, pour conserver la terminologie anglo-saxonne, est le tetraedre. 
Quatre axes d~ poussee 'sont" necessaires. En augmentant leur nombre, en passant de 
4 cl 6, puis cl 8, on engendre un hexaedre ou un octaedre. Vaccroissement du 
nombre de faces s'accompagne bien evidemment d'une diminution d'une part de 
I'accessibilite et d'autre part de la tenue mecaniques des enclumes due a la 
decroissance de l'angle d'inclinaison du plan de joint (Tableau 2). 

Les symetries du tetraedre quoique nombreuses (Tableau 2) n'offrent pas de plan 
de symetrie comph~tement degage, c'est-a-dire sans angle mort. Le cube a encore plus 
de symetrie mais avec le meme inconvenient que le tetraedre. Voctaedre possede lui 
un plan de symetrie compIetement degage mais le nombre des axes de poussee, huit, 
est trop grand et rend l'accessibilite de l'appareil tres difficile surtout dans la solution 
oll les efforts de poussee sont engendres par huit verins hydrauliques independants. 

Parmi les hexaedres, il en existe une famille qui possede un plan de symetrie 
completement degage: celui du triangle equilateral ABC (Figure l) et un axe de 
symetrie ternaire tel que les faces triangulaires ABC soient toutes egales et isoceles. 

A priori les solides de cette famille sont d'un acces identique a celui du cube, la 
question se pose maintenant de savoir s'il en existe un qui satisfasse les conditions 
necessaires cl la montee en pression. 

o 

E 

Figure 1. Hexaedre isocele. 

Definition de l'hexaedre isoceie 
Le choix du solide etant fait, it s'agit de le defmir geometriquement·. Quatre 
conditions essentielles sont cl satisfaire et decoulent directement de la destination de 
ce materiel. 
lies efforts doivent etre convergents car il faut un centre d'homothetie, 
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2 les efforts doivent etre normaux aux faces du solide, 
3 les efforts doivent etre appliques aux centres de gravite de la face, 
4 les epaisseurs des joints doivent etre toutes egales aftn que le fluage soit le meme 

le long de. toutes les aretes. 
Ces quatre conditions ne sont realisees que dans les solides reguliers comme le 

tetraedre, le cube et l'octaedre. L'hexaedre isocele n'est pas regulier et une des 
conditions ne peut etre satisfaite. Les deux premieres sont obligatoires. Un choix 
reste cl faire entre la troisieme et la quatrieme. 
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La regularite du fluage le long des aretes est une condition importante cl satisfaire 
pour maintenir l'echantillon dans une position stationnaire, position qui, dans le cas 
des etudes de diffraction X, sera le centre de convergence des efforts. De plus, il est 
difficile de concevoir une repartition homogene de la pression dans le volume 
comprime si les joints n'ont pas la meme epaisseur. C'est donc cette quatrieme 
condition qui sera retenue. La distorsion due cl I'abandon de la troisieme condition 
devra neanmoins etre admissible. 

Ces seules considerations defmissent entierement le solide. Le Tableau 1 regroupe 
les valeurs des principaux elements rectilignes et angulaires. 

Deux axes de poussee forment entre eu~ un angle de 81° 47' 12" et les six axes 
se rt!partissent par couple dans des plans cl 120° les uns des autres. Vaxe DE est 
un axe de symetrie ternaire. Vangle (3 au sommet est egal cl 97° 10' 50". Il est cl 
signaler au passage que, si la troisieme condition avait ete choisie cl la place de la 
quatrieme, cet angle aurait ete egal cl 90°, le tetraedre ABCD aurait ete un coin de 
cube. Dans le cas present, ce me me tetraedre est un peu plus ecrase. 

Quant cl la distance qui separe le point d'application de I'effort n et le centre de 
gravite G de la face, soit nG, elle est egale cl aV7/63 ou a = AB, cote du triangle 
equilateral de base. A noter qu'il existe une construction geometrique simple de la 
face et de ses points caracteristiques. 

Vexperience montre que les enclumes tetraedrique et cubique s'accomodent bien 
des distorsions mecaniques dues cl I'irregularite des joints, quand on a un mauvais 
reglage de la geometrie du bati, il est donc logique de ne pas accorder trop 
d'importance cl I'ecart releve plus haut. 

Table I. 

£1ements rectilignes 

AB =a 

2 
AD = BD = CO = '3a 

1 
OO='3a 

DH = h = a-If 
6 

nG = a-If = w(a) 
63 

a1..j7 
S=12 

a\/3 
V=18 

£lements angulaires 

IJ = 40° 53' 36" 

coslJ = ~ sinIJ = fl tgIJ = "': 

or = 49° 6' 24" 

(J = 97° 10' 50" 

"I = 41° 24' 35" 

€ = 30° 

3 
cos')' = '4 

a Point d'application de l'effort n c'est le centre du cercle inscrit dans la face triangulaire . 
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Tableau 2. Comparaison entre le tetraedre, le cube, I'hexaedre isocele et l'octaMre regulier. w :. 
N 

Solide Classe de lnclinaison Surface Volume Volume a surface identique Expression du volume X S j.L 

symetrie plan de d'une face total .J3 V7 .J3 a par.tir de ac j.L = - = 17-

jOint 8 S = a2 = a1
- = a2

- = a2
-

x Vo j.Lcube 
c t 4 h 12 04 

Tetraedre 43m -SSo 
a~v'3 a:.J2 

a; = 2,309a~ Vi = 0,412a~ 
9,71 

1,62 
4 12 ac 

at = I,S2ac 

Cube m3m 4S
o a2 

c a3 
c a2 Vc = a~ 

6 
c ac 

Hexaedre ai.../7 a~0 6,<48 
isocele 6 -41 0 a~ = 4,S3Sa~ Vh = 0,926a~ 1,1 
(dipyramide 12 18 ac 

trigonale) 
ah = 2,13ac 

Octaedre 4/m -3So 20 
a~.J3 <.../2 

a~ = 2,309a~ v" = 1,6Sa~ 
4,8S 

'0,8 
4 3 ac 

ao = 1,52ac 
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Comparaison de l'hexaedre isocele avec le tetraedre. le cube et l'octaedre 
Les symetries de ces solides sont regroupes dans le Tableau 2, celles de l'hexaedre 
isocele presentent les avanta&es deja mentionnes plus haut. L'inclinaison du plan de 
joint situe l'hexaedre apres le cube. Le choix d'un critere representatif de l'efficacite 
de la montee en pression est plus delicat. La pression engendree est une fonction de 
la variation relative du volume du solide: 

~V 
pa:. Vo =X· 

Or la variation de volume 

~V = nSx 

x etant l'avance du verin, n le nombre de faces du polyedre, et S la section de chaque 
face. 

Un appareil montera d'autant plus vite en pression que le rapport 

X S 
J.I. = - = n-

x J;o 

sera grand. A surface d'enclume identique S, le rapport J.I. = nS/Vo variera en sens 
inverse de Vo. Ce dernier volume peut alors etre exprirne pour chacun des solides a 
partir de la longueur ac de l'arete du cube. 

La comparaison de l'efficacite J.I. des differents polyedres par rapport au cube 
montre clairement (Tableau 2) que le tetraedre est celui qui montera le plus 
facilement en pression et l'octaedre le moins facilement. Vhexaedre sera un peu plus 
efficace que le cube. 

11 est a noter, que pour un milieu transmetteur donne-pyrophyUite, talc, 
resine + bore-it existe une epaisseur limite du joint donc un ~ V limite de la 
variation du volume de la cellule, d'ou une pression limite qui est d'autant plus faible 
que le volume initial Vo est &rand et que le rapport J.I. est faible. Ainsi, le tetraedre 
est le solide qui doit permettre le mieux de monter en pression. Vhexaedre est un 
peu plus efficient que le cube. Ceci est une des raisons pour lesquelles on ne peut 
generalement pas atteindre des pressions tres elevees dans des volumes importants. 

En fait, le tetraedre est un peu moins efficace que ne le laisse prevoir ce critere, 
car la variation d'epaisseur du joint est donnee par 

de = sin8dx ; 

l'avance du verin dx influence d'autant moins l'epaisseur que l'angle 8 est faible. 

Realisation de la presse 
Dispositions mecaniques 
Comme pour les appareils a enclumes tetraedriques ou cubiques la realisation peut etre 
effectuee de deux fa'1ons differentes suivant que les enclumes sont mues par des verins 
independants-cas des dispositifs de Hall et al. (1963, 1964) ou de Zeitlin (1961) ou que 
les enclumes glissent sur des surfaces inclinees, dispositif de Lloyd et al. (1959). 
L'utilisation de verins hydrauliques independants permet de mieux control er la 
formation des joints et, par la, la geometrie de la cellule haute pression. La stabilite de 
l'echantillon est ainsi mieux assuree ce qui est preferable pour les etudes aux rayons X. 

Dans ce dernier cas, l'assemblage des verins peut etre realise de multiples fa'tons 
soit par l'intermediaire de plusieurs colonnes-systeme Hall ou de charnieres systeme­
Zeitlin-soit par l'intermediaire d'un bati d'une seule ou plusieurs pieces. Cest le 
bati monocoque qui a ete adopte dans le cas present pour des raisons de rigidite et 
d'etancheite au vide comme on le verra plus loin . 
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Figure 2. Schema d'ensemble de l'encIume hexaedrique . 
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Le bati monocoque est une sphere en acier coule de diametre ext. = 1400 mm et 
diametre into = 900 mm. Il comporte en plus des six alesages destines cl recevoir les 
verins, trois hublots d'acces de 600 mm de diametre et deux alesages auxiliaires 
(Figure 2). Les hublots d'acces peuvent etre obtures par des fenetres circulaires 
munies de garniture d'etancheite qui permettent de faire un vide primaire dans 
l'espace spherique delimite par le bHi. Les alesages auxiliaires inferieurs et superieurs, 
situes de part et d'autres du centre du dispositif perpendiculairement cl l'axe de 
symetrie ternaire, sont destines cl recevoir les dispositifs optiques de reglages, cl savoir 
mire et lunette de visee cl reticule micrometrique, les amenees de courant et les 
circuits de refroidissement des enclumes. 

Les six verins hydrauliques developpent un effort de poussee unitaire de 300 t, 
soit 1800 t au total pour une pression d'huile de 1500 bars. Chacun d'eux est muni 
d'un petit verin auxiliaire de recul et d'un dispositif electrique de mesure de la 
position. Vensemble est lie rigidement au biiti ce qui impose un usinage(1) tres precis 
des alesages dont les axes doivent tous converger au centre du dispositif. 

Le piston de chaque verin est equipe d'un ensemble de pieces mecaniques 
(Figure 3) de haute precision destine cl maintenir et cl supporter les enclumes 
proprement dites. Celles-ci sont en carbure de tungstene frette par une bague en 
acier. Un systeme de bridaie permet cl la fois un remplacement aise et un reglage 
precis de l'orientation et de la position de chaque enclume. Un bloc d'appui en CW 
et un disque en acier special servent cl repartir les contraintes sur la face avant des 
pistons des verins. Precisons que chaque ensemble est isole electriquement des verins 
et comporte un circuit de refroidissement. 

Le biiti spMrique repose sur une embase qui met la zone de travail cl la hauteur du 
manipulateur. 

Figure 3. SeMma d'une enclume et de sen support. 

/ 
/ 

nez .~ verin 

/ 

/ 
/ 

./ 

d'"ppui cn acicr ou cn ceramiqu~ 

~---- . --

(I}L'usinage du bati a ~te r~ali~ par la Compagnie des Ateliers et Forges de la Loire a 
SLChamond 42. 
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Fonctionnement et regiages 
La commande de la presse se fait a partir d'un pupitre qui centralise les infonnations 
suivantes: pressions diverses des circuits d'huile, course des verins, consigne de 
position. Un manometre de precision donne en outre une lecture plus precise de la 
pression primaire des verins. Un boitier auxiliaire pennet de commander la plupart 
des manoeuvres a proximite immediate de la presse. 

Une des caracteristiques essentieUes de ce dispositif electr<?hydraulique est · 
I'asservissement en position de chaque verin(l). Une avance en parfait synchronisme 
de toutes les enclumes est ainsi obtenue. Cette fa~on de proceder est un avantage 
tres important car eUe pennet d'imposer au solide comprime la geometrie du bati qui 
doit etre parfaitement regie au depart. Cet asservissement est utilise surtout dans la 
phase initiale de la compression, c'est-a-dire durant la phase Oll le solide comprime est 
encore modelable. En effet, lJl courbe de compression d'un materiau affecte l'allure 
donnee par la Figure 4. Apres le coude de la courbe, il est illusoire, voire dangereux, 
de vouloir imposer des dimensions a un solide. Pendant ceUe secoilde phase, il est 
preferable d'interconnecter tous les circuits hydrauliques des verins de fa~on a ne pas 
ereer des moments de flex ion parasites. O'autre part, en cas d'explosion ou de fuite, 
la pression a ten dance a s'equilibrer automatiquement dans tous les circuits. 

Comme il a ete fait allusion plus haut, le reglage initial de la position des enclumes 
est a faire avec precision. Celui-ci est un probleme ardu dans le cas du tetraedre et 
du cube; ici, il est grandement simplifie par I'existence du plan de symetrie de 
l'hexaedre qui est le plan equatorial horizontal du bati spherique. nest ainsi facile, a 
I'aide de la lunette axiale, d'amener chaque enclume a une meme distance de l'axe de 
symetrie, et de regler leur orientation. L'experience a montre que ce reglage pouvait 
etre fait encore plus simplement a l'aide d'un niveau a bulle, d'un reglet et de caIes 
d'epaisseur. 

c 
.1: ... 
:-
:::> 

"0 

'" u c 
'" > ..: 

----------- ----------.. 
Pression primaire 

Figure 4. Courbe de compression d'un mattSriau. 

(2) La partie hydraulique et les asservissements ont tSU r6alis6s par la Sopelem a Paris 20 . 
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Dispositions particulieres 
L'existence de six enclumes isoles est un avantage pour les mesures electriques. Une 
resistivite necessite generalement quatre fils donc quatre encIumes et les deux 
restantes peuvent servir d'amenees de courant pour un four. Seules les mesures de 
temperature se feront par passage de fils a travers les joints. 

Le circuit de refroidissement peut en outre servir a abaisser la temperature des 
enclumes et par la de l'echantilIon au dessous de O°C. Les risques de condensation 
qui sont une gene pour les etudes de rayons X a basse temperature sont palies par la 
possibilite de faire le vide dans le Mti spherique donc autour des enclumes. Ce vide 
peut etre suivi de I'admission d'un gaz neutre (He) et sec. A cette fin , tous les fils de 
mesures et d'amenees de courant empruntent des passages etanches situes sur les hublots 
auxiliaires. 

A I'interieur du bati un plateau support est destine a recevoir le goniometre a 
rayons X . . ~a photo de la Figure 5 donne une vue d'ensemble de l'installation . 

Figure S. La presse hexaedrique et son pupitre de commande. 

Resultats experimentaux-essais 
Etalonnage 
Trois tailles d'enclumes ont tte realisees; les longueurs d'aretes correspondantes sont 
a = 18, 24 et 30 mm. Les courbes d'etalonnage obtenues pour chacune de ces taiIles 
d'enclumes a partir d'un hexaedre en pyrophyllite de volume deux fois plus grand 
que celui delimite par les faces des enclumes et sans joints preformes, sont donnees 
par les courbes de la Figure 6. La methode habituelle, qui consiste a reperer par 
rapport a la pression d'huile les variations de resistivite dues aux changements de 
phase du Bi l .. :1 (25,4 kbar), TI (36,8 khar), Ba (59 khar) et du Bi3 .. S (81 kbar) a 
ete utilisee. L'echantillon (diam~tre 0,5 mm, hauteur 4 mm) dans ces manipulations 
etait dispose perpendiculairement au plan equatorial suivant l'axe de symetrie et place 
dans un petit container cylindrique en Teflon (diarnHre 2 mm, hauteur 4 mm) (Figure 6). 
Ces courbes montrent clairement qu'il est possible d'atteindre des pressions de I'ordre de 
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100 kbar a l'aide de la petite et de la moyenne taille d'enclume et environ 70 kbar 
avec la plus grande taille. La montee en pression s'effectue simplement et n'appelle 
aucune remarque particuliere . 

100 

50 

I .. 
o 500 1000 1500 

Press ion primaire (bar) 

Figure 6. Courbes d'~talonnage pour les trois tailles d'enclume. 

Optimisation du volume de l'hexaedre initial 
Lorsqu'on utilise un appareil haute pression qui procede par fluage, la question se 
pose immediatement de savoir quel survolume de matiere il faut adopter pour la 
cellule. Ce probleme est lie A 1'6paisseur des joints dans les appareils du type 'belt' 
(Contre, 1963) ou au rapport du volume initial au volume delimit6 par les enclumes 
dans le cas des presses polyedriques. 

Les presses du type tetraedrique et cubique ont deja fait l'objet d'6tude 
d'optimisation par Houck et Hutton (1962) et plus r6cemment, et d'une maniere plus 
complete pour le tetraMre, par Banus et Nye (1964), et Lees (1966). De meme, 
Zeitlin et Brayman (1962) firent le meme genre d'etude sur une presse cubique. Une 
etude du me me type s'impose donc pour l'enclume hexa6drique isocele. Elle consiste 
pour une taille determinee d'enclume a faire varler le rapport du volume initial de 
l'hexaMre au volume delimite par les enclumes, Jij/Ve, et a rei ever I'effort ou la 
pression primaire d'huile qu'it faut pour atteindre une pression donnee. Cette 
pression peut etre celle qu'it faut pour obtenir la transition Bi l .. 2, T12 .. 3, Ba, ou 
Bi3 .. s· 

Dans le cas present, deux buts ont 6t6 poursuivis. Vun consistait a verifier s'il 
existait deux optimums pour une taille d6termin6e d'enclume (a = 18 mm) lorsqu~ la 
pression d'optimisation eta it differente: Di l .. 2 (25,4 kbar) et Tt (36,8 kbar). Le 
second but etait de verifier que l'optimum trouve pour une taille d'enclume etait le 
meme pour les autres tailles. Pour simplifier I'usinage, les hexaMres initiaux utilises 
ne possedaient pas de joints preform6s. 
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Les resultats consignes sur la Figure 7 montrent que pour une taille determinee 
d'enclume (a = 18 mm) le volume optimum qui est de 1,9 fois le volume delimite par 
les enclumes pour une pression de 25 kbar doit etre egal a 2,8 fois ce meme volume 
pour une pression de 37 kbar. Ces resultats corroborent ceux obtenus pour le 'cube 
et montrent que pour atteindre une pression elevee il faut un survolume initial plus 
grand que pour atteindre une pression plus faible. En outre, I'optimum est plus 
marque a haute pression qu'a basse pression car la courbure de la courbe croit avec 
la pression d'ou I'interet de se placer dans les conditions optimales lorsque I'on veut 
atteindre des pressions tres elevees. Un rapport de I'ordre de 4 est a prendre pour 
atteindre le bismuth haut a 81 kbar. Cet optimum a une grande importance pour les 
etudes de diffraction des rayons X car it assure seul une epaisseur de joint suff1S8J1te 
et une distance a parcourir minimale. 

Les resultats consignes sur la Figure 8 montrent l'evolution de I'optimum pour les 
trois tailles d'enclumes a = IS'mm, 24 mm, 30 mm pour une pression de -37 kbar, 
c'est-a-dire pour la transition du thallium. Pour plus de commodite, c'est le 
rendement qui a ete porte en ordonnee, soit le ,rapport 11 de la pression primaire 
tMorique a la pression primaire effective. 

Les courbes montrent que la valeur optimale du rapport V;/Ve augmente lorsque 
la taille de l'enclume croit. Ainsi, eIle passe de 2,8 a 2,9 et 3,4 lorsque les enclumes 
passent de a =, 18 a a :::;: 24 et 30 mm. On constate egalement que le rendement 
augmente lorsque la taille de l'enclume croit. En fait, cette situation n'est pas 
conservee lorsque la pression croit et I'on constate (Figure 9) que le rendement 
decroit plus rapidement pour les enclumes de grande taille que pour les enclumes de 
petite taille. e'est une des raisons pour lesquelles il est difficile et quasi impossible 
d'atteindre des pressions elev6ea dans des volumes importants. La fracture mecanique 
des outils en CW intervenant d'autant plus facilement qu'ils sont volumineux. 

.. 
'" e 
1:! 

'" E 
'I: 
c.. 
c 
,2 

3 

~ 200 
d: 

a: 18 mm 

, 
I , 

I 
I 

I 
I 

I 

,(~) 
" Ye opt I , 

/ ~ 

"'---.i-----.-----
/, , , 

, I 

I I , , 
" , , , " , , 

I , 

40 
3 4 

so 60 

Fipre 7. Optimisation du volume de l'hexaMre initial: variation de l'optimum avec la prcsslon 
pour l'enc1ume de a = 18 mm . 
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Figure 8. Variation du rendement en fonction de la taille de l'hex~dre initial (transition du 
thallium). 
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Les resultats et les conclusions mentionnes ci-dessus ne sont malheureuscment 
valables que pour un materiau transmetteur solide determine: ici la pyrophyllite. 
Cette etude, au demeurant assez longue, serait a refaire chaque fois que I"on change 
de materiau, voire meme de montage experimental. Neanmoins, I'experimentateur 
pourra rapidement cerner le probleme en faisant quelques points a haute pression en 
faisant varier le volume de l'hexaedre initial entre 3 et 4 fois le volume delimite par 
les enclumes. . 

Nous verrons plus loin qu'il n'y a pas interet du point de vue des deformations, a 
utiliser un survolume initial trop important et qu'il est tres nettement preferable de 
preform er les joints car, en fm de compte, le survolume utilise ne sert en fait qu'a 
fournir de la matiere aux joints lors de leur formation. 

Mise en evidence des deformations internes 
Les deformations que subit le montage experimental place dans la cellule hexaedrique 
ont lieu surtout au debut de la compression, c'est-a-dire au moment de la formation 
des joints. Pour les mettre en evidence, deux experiences ont ete effectuees. Vune 
et I'autre ont consiste a realiser un systeme de cylindres coaxiaux en pyrophyUite 
entre lesquels une feuille de 40 Ilm de papier d'aluminium a ete interposee. Apres 
compression de I'hexaedre a environ 40 kbar deux coupes ont ete faites, l'une dans 
le plan equatorial de symetrie (Figure lOa), l'autre dans un plan meridien contenallt 
I'axe de symetrie (Figure lOb). Le resultat obtenu montre que la forme cylindrique 
de l'echantiIIon est sensiblement conservee dans la zone centrale. C'est ce que 
confrrme l'echantillon de cuivre place en regard. 

Dans le plan equatorial la coupe montre qu'il y a une triangulation qui s'accentue 
lorsqu'on s'eloigne du centre pour devenir un contour hexagonallorsque I'influence 
du joint devient preponderante. A noter que le fluage le plus important s'opere par 
les sommets. C'est lui qui est la cause des principales deformations. Un ph6nomene 
identique s'opere dans les enclumes tetraedriques et cubiques. 

Les courbes de deformation (Figure 11) dans le plan equatorial et dans les plans 
meridiens montrent que la deformation n'excede pas ±S% dans un cylindre de 
diametre 4 mm, h = 6 mm, et ± 1 0% dans un cylindre de diametre 8 mm, h = 8 mm, 
pour des enclumes de 30 mm d'arete principale. D'o\1 1es volumes utiles 
correspondants de 4% et de 16%. Ces deformations peuvent etre, dans une large 
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Figure 10. Defonnations internes . 
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mesure, diminuees en prevoyant le long des aretes des joints initiaux preformes. 
Ceux-ci sont assez delicats a realiser mecaniquement. 11 est notamment indispensable 
de retenir la matiere qui flue entre les enclumes par un revetement elastique (film de 
matiere plastique). 

Repartition et homogeneite de la pression 
L'aJlure tres franche et nette des transitions du bismuth (Figure 12) montre en 
premiere approximation que les gradients de pression dans la zone centrale de 
I'hexaMre sont faibles. CeUe seule indication ne renseigne pas sur la fa~on dont se 
repartit la pression dans tout le volume. Lees (1966) a fait une etude tres complete 
pour le tetraedre et il nous a semble interessant d'en reprendre certains points pour 
l'hexaMre. 

Dans ce but, trois series d'essais ont ete effectuees afin de preciser comment la 
pression se distribuait dans le plan equatorial, le long de l'axe de symetrie ternaire et 
enfin dans la direction normale a la face de l'enclume en passant par le centre. A 
cette fin, des petits ftls de bismuth de 0,5 mm de diametre et de 2 a 4 mm de long 
ont ete disposes directement dans la pyrophyllite a des distances connues du centre 
ou de la face de l'hexaedre. A chaque fois, I'ecart de pression primaire llP necessaire 
pour amorcer la transition des differents echantillons par rapport a celui place au 
centre a ete releve. Le signe choisi pour llP est tel que 

llP = Pcenlre - Pvolume , 

c'est-a-dire que lorsque !lP est positif la pression au point considere est superieure a 
ceIle qui regne au centre et inversement lorsque !lP est negatif. La Figure 13 
regroupe tous les resultats: llP fonction de la position suivant les differentes 
directions pour un hexaedre d'arete a = 30 mm. 
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Figure 11. Courbes de d6formation : (a) dans le plan m6ridien, (b) dans le plan 6quatorial. 
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Compte tenu de ces resultats et des deformations mises en evidence au paragraphe 
precedent, un trace des isobars est suggere (Figure 14) dans un des plans meridiens 
et dans le plan equatorial. 

Un certain nombre de remarques peuvent etre faites c\ partir de ces demiers 
resultats. Tout d'abord un tJ'de 10 bars represente un gradient reel d'environ 
500 bars. 11 est interessant de noter qu'entre la face de l'enclume et le centre, le 
gradient dans la pyrophyllite est inferieur c\ 2,5 kbar c\ la pression consideree de 
25 kbar. Ce, resultat est plus en accord avec celui que trouve Lees dans un tetraedre 
(-10%) de 19 mm d'arete qu'avec celui de Deaton et Graf (1963). Par c~ntre, it 
apparait nettement que la pression au centre est inferieure c\ celle qui regne au milieu 
de la face. Ce resultat est plus en accord avec celui que nous avons trouve dans un 
'belt' (Contre, 1963) qu'avec ceux de Houck et Hutton (1962) et Lees (1966). 
Plusieurs essais ont en outre confrrme l'existence de zones de depression visibles sur 
la coupe meridienne de la Figure 14 entre la face et le centre. Ces zones sont 
explicables par l'augmentation des contraintes de cisaillement dans la pyrophyllite 
avec la pressiQn et par l'apparition d'un phenomene de 'voute' qui nuit c\ 
l'homogeneisation de la pression. 11 est probable que le fait de n'avoir pas enroM les 
echantillons de AgCl ait favorise la mise en evidence de ce pMnomene. Dans la 
coupe equatoriale, it existe l la fois des zones de legere depression et de surpression. 

Ces resultats dependent de la nature du solide transmetteur-ici la pyrophyllite et 
de la taille des hexaedres. lis montrent que, sans precaution particuliere, le gradient 
de pression ne depasse pas 500 bars dans un volume cylindrique de 6 mm de 
diamHre et de 4 mm de hauteur. Un volume laboratoire beaucoup plus important 
peut etre utilise en prenant soin d'homogeneiser la pression c\ l'interieur de ce demier 
par un corps plus hydrostatique et de preference peu compressible. 

10 

o 
Pression primaire (bar) 

Figure 12. Variation de la r~sistance de bismuth, thallium, et barium avee la pression . 
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Co nclusions 
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La geometrie nouve\1e adoptee dans cette presse hexaedrique offre donc les memes 
avantages que le tetraMre et le cube pour ce qui est des proprietes de montee en 
pression et d'homogeneite de celle-ci. Par contre, son plan de symetrie exempt 
d'angle mort doit permettre dans un proche avenir de faire de la diffractometrie des 
rayons X en transmission et en reflex ion dans de tres bonnes conditions. Les 
methodes Debye-Scherrer c1assiques d'analyse de poudre seront directement utilisables 
et la rotation de I'echantillon pourra etre restituee en faisant osciller I'ensemble tube­
comptcur. En outre, un montage a focalisation du type Bragg-Brentano sera utilisable. 

De plus, la conception adoptee pour la presse elle-meme permettra non seulement 
de faire des etudes a haute temperature mais egalement a basse temperature. 

Precisons pour finir que i'existence des trois plans meridiens a 1200 qui coincident 
avec un plan de joint et qui se coupent suivant I'axe ' de symetrie pourraient servir 
aux etudes de diffractions neutroniques. 
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