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ETALONNAGE DE 0 ~ 100 KB DE DIV ERS APPAREILS 

GENE RATEURS DE PRESSION STATIQUE EN MILIEU SOLIDE. 

SOEHAIRE 

Pour etalonner en pression nos differents appareils, nous 

avona reproduit diverses transi~ions allotropiques connues du 

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

Nous avons par ailleurs mesure la resistance du Hg de 

50 ~ 100 kb, celle de llIode de 0 a 50 kb , et obtenu une tempe

rature de 1400 0 dans un milieu soumis a une pression de 55 Kb). 

Diverses etudes sont dlores et deja en cours de O. ~ 100 Kt 

et de 0 a 1500 0 c. 

AI NECESSITE DE L I r:TALOHiiAG~ 

Le groupe possede divers appareils ' generateurs de pres-

8ion statique en milieu solide (I), inspires d!appareils sembla

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

Dans tous ces appareils la mssure directe de la pression 

est irrealisable. On n e peut que nesurer une grandeur (en gen6r~ 1 

la pression primaire d'huile dans un pot de presse) dont on ss~t 

seulement que la pression a mesurer en est une fonction croiss&ntc < 
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11 faut donc etablir une correspondan c.e entre l a pres

si on ~riuaire et la pression r~elle, clest-~-dire ~talonner 

chaque a)pareil a l'aide de points fixes de l'echelle des pres

sions, d i tero ines dans des appareils de typ~differents. 

Prec~sons immediatemen t qu1un etalonnage n'est valable 

que ?our un montage bien determine sur un appareil particu

lier. 

BI POI NTS FIXES DE L'ECHELLE DES PRESSIOHS 

Plusieurs laboratoires aux Etats-Unis (NB~ Wa5hington 

DC et UCLA Los Ang~les - California) s'emploient a etablir 

avec precision des points fixes reperes dans l'echelle des 

pressions (3). Jusqu1a present ces points sont ceux auxquelq 

ont lieu des transitions allotropiques de metaux. Mais l'in

certitude sur les valeurs est encore grande pour tous les 

points autres que ceux correspondant aux deux premieres tran

sitions du bismuth (Bi I ~Bi 11, Bi II ~Bi Ill) 

Bi I ~Bi 11 25,3 !Cb 

Bi 11 ~Bi III 26,8 Kb 

Les autres transitions utilisees sont 

TI 11 -7111 37 Kb --
Cs I -;;. I I 41,8 Kb 

Ba 11 --7111 59 Kb 

Bi VI~Vl11 89 Kb 

mais 1es valeurs des pressions different souvent de 30 % d'un 

auteur a l'autre. Les valeurs indiquees sont celles de la re

ference 3. 

cl RESULTATS EXPERIMENTAUX 

Ces diverses transitions ont ete retrouvees pour nos 

appareils dans les conditions que nous decrivons maintenant t 
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-Transit io ns I -~ 11 et 11 ----+ III du bismuth 

(courbe I). 

L'echantillon, un fil de 10/10 mm de diametre 

et de 20 mn de longueur, est place dans un cylindre de talc 

(Pyrenees) noye dans ~pyrophyllite. 

La cha mbre d1experience est un cyIindre de 

13 mm de .diametre et de 26 mm de hauteur. 

-Transitions I ~II, 11 ~I1I et V1~VII1 du 

.bismuth (courb es 2 et 3). 

-Transition 11--=;;>111 du thallium (courbe 4). 

L'echantillon de Bismuth eu de Thallium est 

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

La chambre dtessai, ou la pression est sensi

b1ement hydrostatique, est un cy1indre de 10 mm de diame-

tre et de 10 mm de hauteur. La troisieme transition (90000atm) 

correspond au passage Bi VI -7 Bi VIII. 

-Transitions L-.'?I1 et 11-7111 du bismuth 

(courbe 5) 

~Transition II~III du thallium (courbe 6). 

L1echantillon (0 15/10 mm - longueur 15 mm) 

est coule dans un cyIindre en pyrophy1Iite de 12,5 mm de 

diametre et 21 mm de longueur. 

Les contacts sont assures par 1es pistons co

niques et par des lames de cuivre. 
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Dans ces co nditions on obtient facilem e nt les 

tran sitions I ~I1 et 11 -7-1II. 

Tout efois, llampl itude de la variation de resis

tivite au monent d es transi tions est un peu inferi eu re a 
la valeur generalement admise. 

-Transitions I ---"-----,,.. 11 et 11-~111 et VI-7VI1I du 

bismuth (courbe 7) 
-Transition 11 -:>111 dn thallium (courbe 8). 

Ce dispositif nous a permis dtobtenir facilement 

les 3 transitions du bismuth. 

Llechantillon etait place soit verticalement,soit 

horizontalellent au centre du joint en pyrophyllite de 5 a 
10/10 mm d'epaisseur. 

L1echantillon de thallium (~ 10/10 mm, hauteur 

5/10 mm) est place verticalement au centre d'un joint en 

pyrophyllite, Les contacts avec les pistons sont assures 

-par des rondelles en platine. La transition Tl I--~Tl 11 

a ete obtenue aisement. 

-Transitions I -'»11 et 11 ---?>111 du bismuth 

(courbe 9) 

-Transi t ion 11 -:;.. 111 du thallium (c ourbe la), 
.r 

Les deux premieres transitions Bi I ~Bi 11 et 

B i I I -=;;-;. B i I I Ion t e t e 0 b t e nu e s en p 1 a 9 ant l' e c ha n till 0 n 

(un fil de ~ 10/10 mm et de longueur 5 mm)dans un tetra

edre de 19 mm dlarete~ 

Les contacts evec les enclumes etaient assures 

par des lamelles de cuivre. 
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Avec ce disposit if, nous avons pu faire des essais 

de c hauffage sous pression ( temperature atteinte 700 0 0 ), ce 

qui nous n pero is d 'o btenir quelques ~oints du dia granme 

d1et at (p, T) du bisQuth. 

L'echantil 1 0n de thallium est place au c entre d'un 

tetra§dre en pyrophyllite dans un logeoent cylind riqu e de 10/ 

10 eme de mm d e diametre et de 7 mm de haut. De s disques en 

pla tine assurent l es contacts avec l:echantillon. La liaison 

avec les enclumes est reali see pa r des c avaliers en ouivr e , 

Pour plus de precisions, on utilise un couple d1 en

clume pour l'amenee du courant, l'autre couple servant aux me-

surest 

-La transition TII~ Tl 11 est obtenue normalemen t. 

Qourbes dletalonna~e 

Ces divers essais nous ont conduits aux conclusions 

suivantes : 

Une courbe d'e~alonnage ne doit Otre etablie que: 

10) apres plusieurs cycles de montee et de descent e 

en pressionj 

la valeur de la pression prima ire necessaire 

pour produire une press ion donnee dans le volume 

utile tend a se stabiliser. 

press~on prima ire 
correspon? ant a une pression 
donnee 

2 3 4 5 6 7 no mbre de 
cycles 
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20) pour de s pr e s s io n s croissan t e s 

3°) dans un do ma in e de pression bien defini (limit e s 

inf~rieures et superieures fi x e es ) 

4°) dans des conditions identiqu e s de monta g e, en p a r

ticulier avec un syste me de joints bien determine 

(voir rapport a para~tre). 

La position de l'echantillon a egalem ent une grande im

portance, car les milieux utilises (pyrophyllite, talc), ne 

transmettent pas la pression de fa90n rigoureusement hydrosta

tique. 

On peut utiliser des phenomenes autres que les transi

tions pour etablir des courbes d1etalonnage, citons entre autres 

la variation de la resistance "d'un fil de platine pour mesurer 

des pressions superieures a 200 ~b. 

La courbe 12 represente les courbes d'etalonnage obte

nues avec l'enclume tetraedrique • 

. Essais divers, 

1°) Essai.s. a temperature var~able 

Les essais ont ~te effectues avec l'enclume tetraedrique. 

Le probleme etait de chauffer un volume de quelques dizaines de 

millimetres cube (dimensions du four : ~ 3 mm et hauteur 7 mm) • 
. 

Ce four en nickel chauffe par effet Joule nous a permis 

d'atteindre une temperature de l400 oC, avec une puissance d'a-

limentation de 650 watts. 

Le courant etait alors de 320 amperes. 

Lea mesures de temperatures ont ete effectuees a la sur

face du four a l'aide d1un thermocouple Platine-Platine rhodie, 

les enclumes tetraedriques et ant refroidies par ciroulation d'eau . 
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Rappelon s que le four eteit contenu dans un tetraedre 

en pyrophyl1it e de 19 mm d ' arete. 

2 0 ) 11is8 en evidencn: d ' une trans ition de l':ioode 

Les essais ont ete effectues dans l'apparei 1 dit 

uenclume tetraeOd rique lf • 0 

La co mposition des cristaux d'iode utilises (PROLABO ) 

est l a suivante : 

lode 

lmpuretes insolubles dans S02 a 5 % 
Residu non volatile 

Cl + Br 

50
4 

CN 

99,8 

0,005 

0,01 

0,05 

0,002 

Essai negatif. 

L'echantillon, un petit cy1indre d'iode de 3 mm de long 

et de 15/10 erne mm de diametre, etait place au centre d'un te

traedre en pyrophyllite de 19 mm dTar~te. Les contacts e1ectri

° ques etaient en cuivre. 

La resis~ance apparente dQ.1'echantillon est 

pa s see de p 1 u s del 0 0 M Cl. a 1 a pr e s s ion 0 r din air e, a 2 M 0. 

pour une pression de 25 Kb. 

La courbe de la figure 13 etablie avec "l'enclume · te~ 

traedrique~ a ete egale ment obtenue avec le dispositif dit 

"Enclume simple". 

Le rapport du Centre de Vaujours du 26 Juin 1962 (5) 

signa1e une diminution de resistance apparente d~ l'iode sous 

1'effet d'une pression dynamique de 20 Kb et prevoit que l'on 

. devrait retrouver un phenomene analogue sous une pression sta

tique de 235 Kb. 

Cette derniere valeur est done tres differente de celle 

que nous avons trouvee. 
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3°) Autres essais 

Nous avons mesure les variations de la r~sistivite 

du mercure et du fer. 

Le mercure, tres difficile a contenir, n'a encore ja

mais pu @tre etudie sous pression d'une fa~on satisfaisante.Nous 

avons retrouve entre 50.000 et 100.000 atm la meme pente de la 

eourbe ~ en fonction de P, que celle donnee par BRIDGr1AN (4), 
R 

0,097 

Le fer a ensuite ete utilise pour obtenir un pOint"ele

ve de la courbe d'etalonnage puisqu'il presente, d'apres DRICKAMER, 

une transition a 133.000 atm. L'etude est en cours. 

D/ conCLUSION 

Les experiences faites sur des metaux dont les change

ments de phases en fonction de la pression sont particulierement 

bien connus, nous ont permis de ccnna1tre les possibi1ites de nos 

appareils a milieu transmetteur solide et dlen definir les limi

tes d'utilisation. 

Nous sommes en mesure actuellement de faire des mesures 

dans les domaines de pression suivants 

Piston unique 0 
, 

30 000 atm a 

Belt 20 
, 

120000 atm a 

Enclume tetraedrique 20 
, 

160000 atm a 

Enclume simple 20 
, 

3 ou 400 000 atm (1) a 

Dans la p~upart de ces appareils, il est possible 

-de chauffer jusqu'a une temperature de l'ordre de 1500°. 

-de faire des mesures de resistivite et d1analyse thermique. 

-parfois de mettre en evidence des discontinuites de co mpres-

sibilite. 

H . CO nT RB 
C. ROUX 
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