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ETALONNAGE DE O & 100 KB DE DIVERS APPAREILS
GENERATEURS DE PRESSION STATIQUE EN MILIEU SOLIDE,
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Pour étalonner en pression nos différents appareils, nous
avons reproduilt diverses transitions allotropiques connuves du

Bi (25,3 - 26,8 - 89 Kb), du T1 (37 Xb)-

Hous avons par ailleurs mesuré la résistance du Hg de
50 & 100 kb, celle de 1'Iode de 0 & 50 kb, et obtenu une tempé-

rature de 1400° dans un milieu soumis 2 une pression de 55 Ib).

Diverses études sont d'ores et déji en cours de 0.& 100 Xt
et de 0 & 1500° C,.

(c5)

L'ETATOIIAGE

A/ NEECESSITE D

Le groupe posséde divers appareils générateurs de pres-
sion statique en milieu solide (I), inspirés d'appareils sembla-

bles mis au point aux Etats-Unis (2).

Dans tous ces appareils la mesure directe de la pression
est irréalisable. On ne peut que nmesurer une grandeur (en général
. la pression primaire d'huile dans un pot de presse) dont on szt

seulement que la pression & mesurer en est une foncition croissante:.
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I1 faut donc étadblir une correspondance entre la pres-
sion prinaire et la pression réelle, clest-i~-dire étalonner
chague appareil & l'aide de points fixes de 1'échelle des pres-

sions, déterninés dans des appareils de typezdifférents,

Précisons inmédiatement qu'un étalonnage n'est valabdle
que pour un montage bien déterminé sur un appareil particu-

lier,

B/ POTNTS FIXES DE L'ECHELLE DES PRESSIOQNS

Plusieurs laboratoires aux Etats~Unis (NBS Washington
DC et UCLA Los Angéles - California) s'emploient & établir
avec précision dés points fixes repérés dans 1l'échelle des
pressions (3). Jusqu'i présent ces points sont ceux auxquelg
ont lieu des transitions allotropiques de métaux, Mais 1l'in-
certitude sur les valeurs est encore grande pour tous les
points autres que ceux correspondant aux deux premidres tran-
sitions du bismuth (Bi I —>Bi II, Bi II —>Bi III)

Bi I —=Bi II 25,3 Kb
Bi II —» Bi III 26,8 Kb

Les autres transitions utilisées sont :

Tl 11 —>»11l 37 Kb ) e
Cs I —II 41,8 Kb
Ba II —III 59 Kb
Bi VI—VIII 89 Kb

mais les valeurs des pressions différent souvent de 30 % d'un
auteur & l'autre. Les valeurs indiquées sont celles de la ré-

férence 3,

C/ RESULTATS EXPERIMENTAUX

Ces diverses transitions ont été retrouvées pour nos

appareils dans les conditions que nous décrivons maintenant®
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~Transitions I —II et II —> III du bismuth

(courve I).

L'échantillon, un £il de 10/10 nm de diamdtre
et de 20 nm de longueur, est placé dans un cylindre de talec
(Pyrénées) noyé dans la pyrophyllite.

La chambre d'expérience est un cylindre de

13 mm de_diamétre.et de 26 mm de hauteur.
2- "Belt!

-Transitions I —II, II —=III et VI—=VIII du
.bismuth (courbes 2 et 3).

~Pransition IT-_5III du thallium (courbe 4).

L'échantillon de Bismuth ou de Thallium est

un ruban dont les dimensions sont 7 x 2 x 0,1 mm,

La chambre d'essai, ol la pression est sensi-
blement hydrostatique, est un cylindre de 10 mm de diamd-
tre et de 10 mm de hauteur, La troisidme transition (900003tm)

correspond au passage Bi VI — Bi VIII,

~Transitions I —3II et II—=III du bismuth )

(courbve 5)
~Transition IT _>III du thallium (courbe 6).

Ltéchantillon (§ 15/10 mm - longueur 15 mm)
est coulé dans un cylindre en pyrophyllite de 12,5 mn de

diamétre et 21 mm de longueur,

Les contacts sont assurés par les pistons co-

niques et par des lames de cuivre,



Dans ces conditions on obtient facilement les

transitions I —=II et II—=I11,

Toutefois, l'amplitude de la variation de résis-
tivité au moment des transitions est un peu inférieure &

la valeur généralement admise.

4- Enclume sinple
~Trangitions I =11 et II—III et VI-=VIII du
bismuth (courbve 7)
~Transition II —=III du thallium (courbe 8).

Ce dispositif nous a permis d'obtenir facilement

les 3 transitions du bismuth,

L'échantillon était placé soit verticalement,soit
horizontalenent au centre du joint en pyrophyllite de 5 a

10/10 nm d'épaisseur,

‘ L'échantillon de thallium (¢ 10/10 mm, hauteur
5/10 nm) est placé verticalement au centre d'un joint en
pyrophyllite, Les contacts avec les pistons sont assurés
par des rondelles en platine, La transition Tl I-—=T1 II

a été obtenue aisément.

L e I

~Transitions I —II et II —=III du bisiuth
(courbe 9) ‘
~Transition II—III du thallium (courbe 10).
gl .
Les deux premidres transitions Bi I —=Bi II et
Bi II —==Bi III ont été obtenues en plagant 1l'échantillon
(un £il de # 10/10 mm et de longueur 5 mm)dans un tétra-

edre de 19 mm d'aréte,

Les contacts avec les enclumes étaient assurés

par des lamelles de cuivre,
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Avec ce dispositif, nous avons pu faire des essais
de chauffage sous pression (température atteinte 700°C), ce
qui nous & permis d'obtenir quelques points du diagramne
dtétat (P, T) du bismuth,

L'échantillon de thallium est placé au centre d'un
tétraddre en pyrophyllite dans un logement cylindrique de lO/
10 &éme de mm de diam®tre et de 7 mm de haut, Des disques en

platine assurent les contacts avec 1l-échantillon., La liaison

avec les enclumes est réalisée par des cavaliers en cuivre,

Pour plus de précisions, on utilise un couple dlen~
clume pour l'amenée du courant, l'autre couple servant aux me-

sures,

‘La transition T1I-=> T1 II est obtenue normalement.

Courbes d'étalonnaze

Ces divers essais nous ont conduits aux conclusions

suivantes

Une courbe d'étalonnage ne doit &tre établie que :

v1°) aprés plusieurs cycles de montée et de descente
en pression; ' |
la valeur de la pression primaire nécessaire
pour produire une pression donnée dzans le wolunme
utile tend & se stabiliser.

Pression primaire
correspon”ant & une pression

donnée

>

=

3 1 2 3 4 5 6 7 nombre de
: cycles
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2°) pour des pressions croissantes

3°) dans un domaine de pression bien défini (1imites
inférieures et supérieures fixdes) '

4°) dans des conditions identiques de montage, en par-
ticulier avec un systdime de joints bien déterminé

(voir rapport & parattre).

‘ La position de 1'échantillon a également une grande im-
portance, car les milieux utilisés (pyrophyllite, talc), ne
transmettent pas la pression de fagon rigoureusement hydrosta-

tique.

On peut utiliser des phénomdnes autres que les transi-
tions pour établir des courbes d!'étalonnage, citons entre autres

la variation de la résistance d'un fil de platine pour mesurer

des pressions supérieures & 200 b,

La courbe 12 représente les courbes d'étalonnage obte-
nues avec l'enclume tétraédrique,

Essais divers

1°) Essais 3 température variable

Les essais ont été effectuds avec l'enclume tétraédrique.
Le probléme était de chauffer un volume de quelques dizaines de

millimétres cube (dimensions du four : ¢‘3 nm et hauteur 7 mm).

Ce four en nickel chauffé par effet Joule nous a permis
dl'atteindre une température de 1400°C, avec une puissance d'a-

limentation de 650 watts,
Le courant était alors de 320 ampdres,

Les mesures de températures ont été effectudes & la sur-
face du four & l'aide d'un thermocouple Platine-Platine rhodié,

les enclumes tétraédriques étant refroidies par circulation d'eau,
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Rappelons que le four éteit contenu dans un tétraddre

en pyrophyllite de 19 mm d'aréte.

20) llise en évidenca d'une transition de 1'iods

Les essais ont été effectués dans l'appareil dit

"enclume tétraddrique"..

La composition des cristaux d'iode utilisés (PROLABO)

est la suivante

Iode 99,8
Inmpuretés insolubles dans 50, 2 5 % 0,005
Résidu non volatile 0,01

Cl + Br 0,05

80, 0,002

CN : Essai négatif,

L'échantillon, un petit c¢ylindre d'iode de 3 mm de long
et de 15/10 dme mm de diamdtre, était placé au centre d'un té-
tratdre en pyrophyllite de 19 mm d'aréte. Les contacts électri-

~ques étaient en cuivre,

La résistance apparente da.l'échantillon est
passée de plus de 100 M{)Y 2 la pression ordinaire, &3 2 M QY

pour une pression de 25 Kb.

La courbe de la figure 13 établie avec "l'enclume té-~
traédrique’} a été également obtenue avec le dispositif dit

"Enclume simple®,

Le rapport du Centre de Vaujours du 26 Juin 1962 (5)
signale une diminution de résistance apparente de l'iode sous
1'effet d'une pression dynamique de 20 Xb et prévoit que 1l'on
“devrait retrouver un phénoméne analogue sous une pression sta-

tique de 235 Kb.

Cette dernidre valeur est donc trés différente de celle

que nous avons trouvée.



39) Autres essais

Nous avons mesuré les variations de la résistivité

du mercure et du fer,

Lé mercure, trés difficile & contenir, n'a encore ja=-
mais pu &tre étudié sous pression d'une fégon satisfeisante,.lNous
avons retrouvé entre 50,000 et 100,000 atm la méme pente de la
courbe DR en fonction de P, que celle donnée par BRIDGMAN (4),

R
R., - R
50”100 _ g,097
20

Le fer a ensuite été utilisé pour obtenir un point-éle-~
vé de la courbe d'étalonnage puisqu'il présente, d'aprés DRICKAMER,

une transition & 133,000 atm, L'étude est en cours.

D/ CONCLUSION

Les expériences faites sur des métaux dont les change-
ments de phases en fonction de la pression sont particulidrement
bien connus, nous ont permis de‘ccnnaitre les possibilités de nos
appareils & milieu transmetteur solide et d'en définir les limi-

tes d'utilisation,

Nous sommes en mesure actuellement de faire des mesures

dans les domaines de pression suivants :

Piston unique 0 &2 30 000 atm
Belt 20 & 120000 atm
Enclume tétraddrique 20 & 160000 atm
Enclume simple 20 & 3 ou 400 000 atm (?)

Dans la pkupart de ces appareils, il est possible :
~de chauffer jusqu'd une température de l'ordre de 1500°,
~de faire des mesures de résistivité et d'analyse thermique,
-parfois de mettre en évidence des discontinuités de compres-
- sibilité,
1. CONTRE
G. ROUX.
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