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s 0 J.1 !'·i A IRE 

L'in~ro d uction d ' un o i1icu trGns~e:teur solide dn~s le 

dO::.8. ine des hau:es p res s ion ::: ;:b:. ti c.ues , :':'~ e e:; c r 2.nde partic 

n ux tra v a ux de P. H. BRIDG;::~::! ; , n e ::: ' es t n~c':"J_i~e GUC - -
De s considerations dc c08presGi~ili:G et de fri ction • .L 

ln~erne 

president au choix de cc oilieu s ol ide . 

Ce choi x fait , il i oport e de conna !tre l'inf l uen ce de 

diff6 .· ents parao~ tres sur le co ~porteDe nt de 1 _ c el l u l e h~u te 

pression, af in de se placer d ~ ns l es ceilleurcs c ond i~ ions de 

rCndeDe!1t . 

La reproductibilite de la pres~ o n es t ~u3s i tres 

pour l' 6tablisse~cnt d ' une courbe d ' eta lo ~nage , d l0~ l ' interOt 

d ' citudicr l e o~canis~e de for~~tion des join~s e t l a stab ilit ~ ~ 

Une 6tude syst~~atique de c es pr obl ~~es , tout en porta nt 

8ur un ~aterie1 bien defini , percct de tirer des conclusions 
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1 0 - I1!TRODUCT10N 

Les tres hautes pressions statiques presenten: un interet 

indeniable, tan~ pour la recherche scientifique que pour 

l'industrie. Pour beaucoup, leur iDportance est li ee ~ la reussite 

de la synthese du dia~ant ; c'est pourtant l~ un aspect bien 

restreint. En Physique, en Chioie, en Geo~hysique, en Nede cine, 

mene , leur co ntribution est aussi fructueuse que c elle des 

hautes temperatures, des ultravides ou des sources ~ hautes 

energies. 

Cert a ins l aboratoires sont d 'ores et deja parvenus a main­

tenir des subst a nces ~ des pres~ions ~ :ales et o&oe superieures 

a 200.000 atoospheres. Dans de telles cor.ditions, les forces 

d'interaction a tooique de la plupart des solides sont contre­

bal a nces. L' s ction co oo inee de la te op~ra ture per~et d 'obt e nir 

de no~breuses transfor~ations et syntheses qui, parfois , sont 

ther~ o Qynam iquement stables dans les conditions nor~ales : la 

synthese du dianant en est un exemp le. La realisat ion de 

materiaux plus durs per~et aussi le perfectionne:Jent des appa­

reils gonerateurs des hautes pressions eux-meoes o 

L'obtention de ces pression~ utceGsite un appare ill ag e 

parfaiteIJent etudie du fait des contraintes enormes auxquel les 

i1 est souo is o La 1i tt6rature donne de nombreux execples de 

realisation, Dais la p lupart du teops~ _es tours de nains et 

les particularites de ~ ont age sont passes s c ~s si1 ence o Pour 

eviter un tatonnenent hasardeux et un choix empirique des para ­

metres , nous avons entrepris une etude cysteoatique qui , tout 

en faisant le p o int sur les possibilites d ' un app a reil hien 

deter ine , doit · nous permettre de tirer des conclusions plus 

.. / .. 
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La r~alisation de pressions ~lev~es et p a r surcroit hydros­

tatiques. au sein d'un solide nlest a priori pas tres logique. 

Des trois etets : gazeux , liquide, et solide , le plus dense . 
et le moins hydrostatique est le dernier . Ainsi, lleau a la 

temperature arnbiante bout sous une pression de 20 mm de mereure , 

devient liquide a la pression noroa le et solide sous 7 a 8 000 

atmospheres . L'et e. t soli de apparait done co mme le resultat final 

dlune compression~ 

. . 
Gaz et liquides transnettent l a presslon dlune manibre parfai-

tenent hydrostatique et elest a eux que lIon pense tout d'abord 

conne mi lieu tran smetteur des pressions. Leur utili s ation 

presente n~anmoins de grosses difficultes notarnment en ce qUi 

concerne l' etancheite d es cellules. La pression est realisee 

le plus souvent au moyen du deplaeement ~'un piston dans un cylindre 

Les charGes appliquees sur le piston sont force men t liDit~es pa r 

l a tenus mecanique de celui-ei. Pratiquement on ne peut gue re 

depusser 30.000 kg/cm2 dans ce genre d'appareil o 

C'est au Dr P.W BRIDG~AN que l'on doit l'o ricina lite de 

l'introduction dans ce domaine du milieu solide . Bien d ' autres 

savants avan t lui ont essaye de sournettre des solides, notaDoe rit 

des pouc.res B- des compression s l:JARTI<IANN, ( 1859 ) AI·IAGAT ( 1869 ). 

SPRU:G (1 880 ) fut des preT"liers a atteindre des pressions de 

l ' ordre <ie 7.000 kg/ c ;n2 ; avant Bil l DG::AU I la pression la plus 

elcvec atteinte, ne depassuit pas 10.000 kc/cn2 (1904) EVE et 

ADAVS obtinrent 22.000 kg/co2 en 1907. C'est done ~ juste titre 

que l'on qualifie BRIDGMAN de "pionier" car son oeuvre daus le 

domaine des hautes pressions est coloscale. Rappelons qu'elle 

lui a valu le Prix Nobe l de Physique en 1946. Gr~cc a l'enclume * 

-------------------------------------------- -------------- ----------------------
• Snclu~e : ter e couraD~ent'utilise pour d~signer les parties d 'un 

appBreil qui sont dirccte~ent en contact u vec la zone 
de tr~s h&ute prcssion . 

. .. / ... 
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qui porte 20n non, il a cttcint des pressions de l'ordre de 

200.000 kg/ cm2. Son appareil, ~inple , se conposair de deux 

pistons trongoniques qui, dans leur d~plecement l'un vers 

l'autre, comprimeient un di~que de catlinite (pipest one) 

contenant l'e6hantillon (fig. I). 

Cet appareil fur repris et modifie par differents chercheurs. 

HALL lui fit subir , lui aussi, un cert a in nombre de transfor­

mations qui le firent eboutir ~ l' app~reil dit UBelt" (fi g . 2)(2) 

instrunent de la r eus site de le synthese du diamant en 1953. 
Avec ce Genre diappareil on depasse couramment la pression de 

100.000 kg/ c ~2 dans un volume de que lques millimetres cube. 

DRIGKAHER a porte cette limite ~ 600 000 kg/cm2 avec un 

appareil derive de l'enclume de BRIDGfAN , ~ais , dans un volume 

plus faible (fi g . 3)(2) 0 

L'introduction du nilieu solide dans le do~aine des hautes 

pressions a effoctue une veritable revolution puisque la limite 

superi eure des pressions obt enues en laboratoire est pasGee de 

qualques milliers d 'at no~phcres ~ des c enta ines de milliers. Les 

progres realises en n~tallurgie sur les a ciers speciaux et les 

materiaux nouveaux, tres durs, ta l que le carbure de tungstene, 

l'alumine frittc et le borazon, ont egalement contribue a etendre le 

domaine de ces pre ssions. 

A noter que les materiaux qui entrent dans I ," co mp o s ition des 

enclumes travaillent ~ des taux tre s superieurs ~ leur resist an ce 

~ la co mp ression qUi est au micux pour les aciers tr~s durs 

250 kg/mm2 et pour le catbure de tungst~ne 400 kg/ mm 2 G 

Co nment se fait-il alors que l'on puisse rcaliser ues pressions 

plus de 10 fois suucrieures ~ l eur li ~ite 1. 

C'e Gt ce que nous verrons plus loin. 

,~ ______ ~~ ______ ----------------------------.. ,L 
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11.- CO~;S';'ITUTIO!,r D'UHZ CELLULE HAUTE PRESSION 

Parmi les nonbreux appareils generateurs de haute pression 

nous allons examiner l'~ne du dispositif i~agine pa r le 

Dr H.T. HALL : le "Belt" ( * )0 Nous ne d6crirons pas en detail 

cet appareil (fig. 2) qui est constitue de 2 enclu~es ou 

pistons (Pr)' (F 2 ) qui se dcplacent l'un vers l' a utre en 

conprimant une c ellule (C) enserree dans une chambre annulaire 

(A). Pistons et chambre sont en carbure de tungstene. 

La cellul e (fi g.4 ) qui nous interesse plus particuli~rement 

ici~ peut etre decomposee en trois part ies. 

le joint superieur 

le corps c ~' lindrique 

- le joint inferieur. 

l'ense~ble est de revolution autour de yyl et presente une 

symetrie par rapport au plan perpendi culair c a yy' en O. 

Le corps cylindri que renfarne le volume laborat oire. 

Nous parlerons plus loin des materiaux qui 

entrent dans la fabrication de cette cellule. A priori, disons 

qu'il saGit d 'un aGGloccrat de gra ins tres fins et durs o Ce 

solide est le milieu transmetteur de la pression . 

Sous l'action des efforts axiaux Fl, F 2 , les 

pistons Pl,F
2 

co mpriment l'ens emb le de la cellule et se 

rapprochent l ' un de l'autreoLe frotteoent des grains du solide 

entre eux - tlfriction interne" - et le frottement de ces me~es 

grains sur les surfaces des enclumes et de la chcmbre croent 

un gradient de pression. Cello-ci augmente proGressiye~ent de 

l'ext~rieur vers l'interieur8 c'eat ce que nous cherchions o 

( ~ ) "Belt" not 2ncl a is qui 8i&nifie ceinture~annea~ 
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De ces seuIes conciderations, nous pouvons tirer 

quelques remarques propres a ameliorer le fonctionn eme nt des 

differents elements 

1 0 / Le corns cvlindrioue 

11 a pour rOle essentiel de tra nsnettre la pres­

sion d ' une fa90n la plus hydrostatique possible. 11 faudra 

choisir , par consequent, un materiau qui ne transmet pas 

les efforts de cisaill e~ent don c a faible coefficient de 

~riction in'; er~e * . Cctte condition ne peut etre realisee dans 

les solides qu ' avec une certa~ne approximation. De ce fait , 

il devient necessaire Q'avoir un milieu peu compressible afin 

que les deforma t ions non elastiaues de celui-ci n ' entralnent 

pas de trop gran~es defornations de l' e chantillon o , 

Sans plus de details nous donnons ci-apres 

la liste des principales cara cteristiques d'un nilieu trans­

metteur de p ression : il ~oit 

Transmettre la pression d'une naniere 

hydrostatique . 

- Avoir une co mp ressibilite faitle. 

- Avoir une tres f aible conductivite thernique 

- Avoir une tres f a ible conductivite e I e ctriaue 

- Avoir un point de fusion eleve qui, de plus, 

augnent e ave c l~ pressi on . 

Etre c hinique ment inerte. 

- Etre therniquene nt stab le. 

Etre st~b le a l a pression o 

S'usiner f2cilencnt o 

- Et re tra nsparent a~x r ay ons X (6v e ntuellenent) 

. Co effi ci en t de friction int ~rne = c'est ~ci, le rarport de la 
cG~-r~i~te de ci 3a ille~e~t su r une se ction ~ la press ion 
ex ere 6e su r cctte se ction' 
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rl ous reviendrons pluG loin sur l e choix de ce 
.L' • mc.l.er l. a u. 

,l-

II apparait auss i necess a ir e q~e le c o r ps 

cyli ndri ~ue soit parfaite~en t contenu, ce s era le r81e des 

jointso 

Leur fonctio~ tr~s i oportan t ~ est t riple 

a ) lIs contie~nent ~nerFi G~c=~~ t 'e cor ~G c c~ tral et 

llempecne ce fluer. 11 ne peuvent templir cette mis sion 

que s 'ils sont peu co npressibles et s ' il s s'accrochent s uffi­

suff i saoDen t , par frottc ~e nt, sur les surfaces des enclumes 

et de l a chambreo 

b) lIs ne doivent n~s eou@ cher l'av ~ nce d~s nis tons. 

Ce ci n 'e st c oncevable que s 'ils sont co mpress ibles ou s 'il s o n t 

la possibilite de fluer o Leur ecra ece nt devra stre suff i san t 

p our permettre la i. ' tlOnl"Ge en pression du corps c entral ave c un 

rende Dcn t k maximum . 

k = Effort reel cxerce su r le cor n s centra l ----------------------- ----------------
Eff ort tota l exer c e sur l ' apparei l 

c) lIs doivcnt supno~ter lec nistons ou enc luDes 

Clest la l e point essentiel qui peroet justeoent de faire 

travailler les oater i ~ ux b ien a u ce l a de l eur linit c de 

resist an ce. En affet , lleffort d ' ecrasement des joints a 

pour resultat un au tofrettage des pistons , autofrettage qUi les 

rend plus r0sistants et plus durs. Ainsi, le gradien t d e 

pression r ealise da~s le joint ne presente pas de trop fortes 

discontinuites. Les efforts inportants auxquels sont sou~is 

l es pistons , vont en decroissa nt procre3sive~ent lorsqu ' on 

s ' 61 oi Gne de l' aXQ de r6volution. Ce Gradie~t d :~e nd ~ la fois 



- TABL£:AU 1.-

COEFFICIENT DE FRIC~ION INTERNE JE DIVERSES SU B3TAliCES 

A 25.000 kg/cm 2 

Oxyde de fer en poudre 0,71 

Oxyde de zinc " 0,58 

Pierre p o :.ce " 0,52 

Oxyde c~1 rocique " 0,50 

Pyrophyllite " 0,25 

Py rophyllite en b loc 0,47 

Bri que " 0,47 

Bioxyde de pl or.l b " 0, 4 6 

Bioxyde ce nanganes e " 0,46 

Bioxycie de titane " 0,45 

Trioxyde de nolybdene " 0, 4 2 

O;::yde d. 1et :;. in " 0,41 

Car bu re de Bore " 0, 40 

AluIJine " 0,39 

Hi cro pou 3s ieres 0,37 

Hyci r oxyde de ca lciur.l n 0,27 

Permagel !I 0,18 

Acide borique n 0,14 

KCl 11 0,12 

UaCl It 0,12 

Hica en feuille 0,07 

lJ itrure de bore " 0,07 

Graphite n 0,04 

Ei3ulfure ClC nolybclenc " 0,04 

Chlo:,ure ci ' argent " 0,03 

Indiur:: en f cu ille 0 ,01 
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des dioensions et des carncteristiques mecaniques du nateri~u 

des joints. La encore , un choix judicieux s 'impose quant a 

la matiere , nous y reviendrons plus loin. 

A ces trois r81es importants, il faut en ajouter 

un quatrieme qui est l'isolation electrique car les pistons 

et la chambre servent souvent d'amenees de courant. 

Nous allons rechercher mainten~nt les nateriaux 

susceptibles de satisfaire au mieux aux exigences ci-dessus; 

3 0 / Choix d'une substance Dour la cellule 

De noobreuses etudes ont ete faites dans le but ( 

de deteroiner les caracteristiques sous pression de diverse s 

substances susceptibles de servir de milieu transmetteur de la 

pression ou de matiere premiere pour les joints. 

Des mesures de resistance au cisaillenent ont 

ete faites par P.W BRIDG~ANN et RoB WENTORF. Elles ont montre 

que cette resistance augoentait ave c la pression ( fig. 5)2. 
BYD2 et eHO ont montrc qu'on pouvait en deduire les efforts 

de friction interne sous pression o Les v a leurs obtenues a 

25.000 kg/cm
2 

sont concignee s dans le tableau I. 

Pour fabriquer 1 0s join ts , on utilise des 

substances dont le coefficient de friction interne est de 

l'ordre de 0,25 a 0,50. Pour le milieu trans metteur de la 

pression, on utilise des substances a coeff icient de fric­

tion plus faible (fig. 6)3. ra lheureuse ~ent , leur cornpressi­

bilite est bien souvent trop forte . Un co~proGis doit etre 

fait et lIon prend la plupnrt du tenps le merne nater i au que 

pour les joints en se contentnnt d'enrober l'echantillon 

d 'un e substance h coefficient de friction interne plu3 faible • 

. . / .. 
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Pour ameliorer les performances des joints, 

on augmente leur frottement sur les enclunes et la chaobre en 

les recouvrant d'une couc he d'oxyde de fer (rouge d 'Angleterre ) 

produit qUi est en tete du tab leau I. Pour bien contenir le 

corps central, le joint doit, a priori, etre de faible 

epaisseur, mais on limite du meme coup la course des pistons 

et par la, les dinensions de la cha~bre. Pour augmente r ces 

derni~res, on a recours 'au joint di t "sandwich" dans Jequel 

une coupelle de meta l est interposee entre aeux joints de 

faible epaisseur (r,5 a 2nn) tailles dans la substa~ ce choisie 

pour transmettre la pression. On peut multiplier ainsi le 

nombre de couches et la nature des materiaux composants 

s ans oub lier de badigeonner les surfaces en contact avec 

du rouge * (fig o 10). 

Le tableau 11 donne les conpressibilites de 

differentes sUbstances m esur ~ es par P.W BRIDGMAN (r) 

Dan s notre etude, nous av on s choisi co mm e 

materiau pour nos cellules : la Pyrophyllite ·0 C'est un 

genre de lave que l'on trouve dans le Transvaal (pres de 

Johannesburg) en Californie, a u Tennessee , et eGalement en 

SUiSS9. Sa co mp osition est consignee dans le tableau III (2) 

EIle se presente s ,us l a forme de blocs a grains tres fins 

et doux au ~ oucher,elle est facile ment usinable et est un 

bon i s olant e lect r i qu e (f = 85.10~c~ ) et th erm ique (1,002 a 
-1 -I -I) 0,011 c a l °C sec Cm • Sa densite est de 2,8. 

~ La rouge d'An gleterre est ro is en suspension dans de l'ac 6tone ou 

de llea u avant d'etre app lique a u pinceau o 

* RY£Qphyllite : du g ree pyro = feu, phyllon = feuille, et 

lithos = pierre 



- TABL EAU 11-

Co mpressibilite de civers miueraux sous pression 

~-----------------------------~------------------------------------------------

( 

Natu re 

Ce.tlinite 

(pi pest one) 

~ca ;re refra c t :::. ire 

Solenhofen Limestone) 

Basalt 

III 
= 

10 

~l 

10 

tJ 1 
= 10 

t11 
= 

10 

Coopressibilite linea ire 

p en kg/c;2 

-7 -2 2 
6,50.10 p - 5,81.10 p 

-7 -2 2 
=6,89.10 p - 5,81.10 p 

-7 4,46 .10 p 

-7 4,64.10 p 

a 30 0 c 

a 75°C 

a 30 0 c 

a 75°C 

JL1 _ -7 -12 2 1 - 3,2.10 P - 4, 47.10 p a 30 0 c 
o 

~ _ -7 -12 2 a 30 0 c 
1 - 6,3.10 p - 10,76.10 p 

o 

II aux plans de cliva ge 

~l 6 -7 _ 5, 4 9. 10 - 12p2 1 = 5, 9.10 p 
o 

a 30 0 

~ aux pl ~ n s d e clivage 

Dt apr ~ s ~RIDG~Arr~ - Ec f.6 



- TABL EA U 111-

CO MPO S ITION DE LA ? YROPHYL LITE D' AFR I QUE 

Silice 54-56 % en poids 

Alumine 32-33 
Oxyde de Titane 2,0 -2,6 

Oxyde Ferrique 0,6-2,4 

Chaux 0,3-0,7 

Hagnes ie 0,36-0,78 

Produit volatil 6,5-6,8 

Sulfures 0,06-0,I7 

Formule genera le 
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Son point de fusion I o 400 0 c a l a pressi on ordinaire , augnente 

avec la pression (fi g . 7). R.H WENTORF a ~tudi~ en d~tail 

le comportement thernique de la pyrophyl lite (fig.B) 

retiendrons seulenent que son utilisation est possible 

jusqula 2 05 00 0 c a 50 0000 kg/cm2
0 

IIIo~ ETUDE SYSTE;: ATIQUE 

10) Int e r~t et but d ' une tells etude · 

nous 

Dans les p&ragra phes pr~cedents, n .us avons donn~ 

quel~ues notions sur la technique des hautes pressi ons 

et nous avons mis en evidence un cert ain nonbre de conditions 

plus ou n oins contradictoires relatives au fonctionne2ent 

des joints. Nous avons notamnent exa~in~ leurs diff~rentes 

fonctions mais ce seul exaoen ne nous renseigne pas sur les 

dimensions a leur donner o Or, clest justeDe nt cette question 

qui se po s e lorsqu'on . e trouve en presence d , un appare il 

generateur de hautes pressions . Comment choisir les diDensions 

des elements pour a voir le rendement oaximum ? Bien sar , 

qu e lques publications a oericaines, russes, anglaises pernettent 

de d egrossir le probleme , quoique dans la plupart des cas, 

on somble avoir pro c e de par tatonneoents et sans me thode . Le 

but de cette etude e s t justencnt de faire l a lumiere sur 

les pos s ibilites et les lioites des joints dont le r81e est 

prinordial dans une cellule haute pression o 

Le rcproche que l'on peut , d'or e s et dej~ f ~ ire a 
une t e l le etude, est son n anque de g6ncralite~ ~l l e ne sera 

pas c ; nerale p car elle a ura ete faite sur un ~ ppa reil bien 

particuli c r et un ma teriau bien d4fini ( pyro phyllite ). ~eanD oin~ 

nous nous so mm es efforce, da ns la o esure du p o ss ible, d e n ous 

pl a cer de. ns le C 2. S ci cs c e llul e s les p lus c OlL ·e.n tcs e t d e tirer 

d es conclusi o n s gci n ~ r2 1es chalu e fois qu e c
l

6tai t p o .: s ibl e o 

.. / .. 
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20) Dcscri -:lti on c:. e ' I .:; "!)n~ rei 1 : l ti 12.s8 ( hoto I ) 

L' o.p~)ul.'ei l utilize e st ana lo ,;ue au " Be lt" de H.T 

HALL. 11 en est u ne v ers ion sinplifi~e ( f i g . 9); t out en 

lui ~tant c hronolo ciquenent ulterieur . Le3 pisto~s sont 

tron~o n i qu es et l a c hanbre ?oGs~ de deux parties c oniques 

et une partie cylindri que. L' ense~ble e s t en c arbu re de 

tungstene a 3% de coba lt , frette par des couronnes c on -

c entriques en a c ie r. Hous verrons que c er t u ins r tsult~ts 

et co nclusi o ns de notre et ude nous ume nerons a prSvoir des 

mo difications propres a augnenter l es perf or ~an c es de c et 

app a reil, e t a nous r app rocher du " Be lt" initi a l. 

3°) M o nt~~e oxn6ri mcn t a l a dout6 

a) Ca r a c t6 ri stiaues des join ts utilises 

Afin de lin iter a u maxi mu m l es parametres, n ous 

avons ad o p t~ un joint simple entie~enent en pyr o phyllit e 

To u t e f 0 i s 9 po u r pr <5 v en i r 1 a d es t ru c t i on d u j 0 i n t a s c. :? . ~ r i · 

pherie, nous le s out en on s par une bague d e t e flon. Le 

t ~flon 
, .L. .L eu nnu beaucoup :;; lu s co mp ressible e t moins r esistant 

qu e la py rophy11ite, a une in f luence ill s i gn ifi ~nte sur 

l es mesures . Son epaiss eur r ~ di a le est de 2 mm dans tou s 

l es essais . (f ig . II ). Nous ferons v a ri r l e di ame tre 

ex t~rieur e t l ' epa iss e ur de py rophy l lite de c e joint 

" nixte" . 

b) Desc riution du c orns c ulindri~ue 

11 est usin 6 dans de la pyrophyll it e (fig. 12). 11 

e st per ce d ' un trou de ~ 0,15 mo et co mp ort e deux logenent. 

c y1indriques . 

LI ~ c hantil1on ( en bismuth ) "est c oul~ ~u ns le trou 

centra l de ~ 0,15 ~m (t empo de fu s ion du bi sDu th : 27I,3°C . 

Sa lo nGueur es t de 5 om . De pa rt et d ' autre de 11 8 chan t ill< 

l' eche ntil1on ••• / ••• 



-11-

de bismuth , sont p l ac6s 2 contacts en cuivre de m@ne ~ e t de 

5 ~m de long. L'ens enb le Bi + 2 co nta c ts a une hauteur de 15 nn 

Boit l a hauteur de l a part i e cylin l rique de l a chambre ( f i g.9 ) . 

Les de ux lo genents terminaux Bont con9us p our recevoir 

des petit s pistons en a cier dur, dont le ~ sera toujours de 

8 mm ma i s dont Itepaisseur sera celle du joint utili se . 

L7 e nsemb le joints et cor ps doit etre u s ine avec une bo nne p~eci-

sion (1/10) Ba :;ue en tiflon 

Joint en pyr o phyl lite 

Cor ps en pyrophyllite 

Echa ntillon de Bi smuth 

Pi s ton d lacier 

Details du n ontage 
(v oir ega l enent fig. 11 et 12) 

c) Aseemb lag~ 

Le corps cyl i ndrique prealab l e ment enduit de molikote 

(lubrifiant a ba se de S2Mo) est introduit dans le chambre dont 

les parties co niques sont enduit e s de rouge. Les joint s , enduits 

de rouge ega1ement , sont ensuite mis en place. L'appareil une 

fois ferme est pret. La presse utilisee est une pres s e Ciblat­

et Foubert de 600t) (p hot o 2) 

... / . ~ 
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4 °) ~ode oni r a toir e 

a) Prin c jv8 

\ 

Pour pouvoir ap pr e ci e r l'efficacite des joints, il f a ut 

pouvoir li e r la forae appliqu c e sur l' a pp a r e il, a l a pre s sion ef­

f ective qui rhgne ~ l'int ~ rieur de la chambre. Ca probl~me e st 

resolu coura r1 ment da n s le do naine d e s hautes pr es sions g r d ce 

aux tra nsforma tions allotropiqu e a connues de cert a ins metaux. 

Le tableau ci-des s ou s donn e les valeurs de la pression pour 

lesquelles on obtient ceG transforma tions (ou tra nsitions). 

Les courb e s d ' etalonna ge obtenues a partir de ces 

pression s de transition sont sensiblenent des droites ( fig 13 ) 

Laur extra polation vers les ch ~ rges nulles coupe l' axe OP en 

un point different de l ' ori g ine 0 ; ceci est dQ au fait qu ' en 

dessous d ' une certa ine valeur de la pression , la fonction qui 

l ie P ~ l a c harge est plus ou ~oins c onplexe. 

Done , pour pouvo~r defin~r l a pente de la partle r ect~llgne , II 

f a ut conna1tre deux points M ( FM' PM ) et IT ( FH, PU ) , c hoisis aus s i 

610i 'n6s l ' un de l ' a utre que possible. Le point rt ( F
M

, PM )' 

(fig o I3 ) nous per~et d'apyrecier la rapidite ave c laquelle la . 
pressi on Pest att e inte . La pente de la droite OM doit @tre 

maximum. 

m = P l.1 . naXlr:!um . 

Ff.1 

Le p o int N( F
N

, P
N

) . nous pern et d' appre c ier la fa c ilite ave c 

l aquelle evolue l a pression ~ partir du point M. La pente de 

l a droi~e NN d o it ~tre na xinum . 

tt = maximum 
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Les qualit6s d'un sy8t~~e de joint peuvent done ~tre 

definies a partir des deux rapports 

( 1 ) et 6P 'l ::: (2) 

Des considerat ions de commodite, de rapidite et de 

simplicite nous ont aDene a choisir le bisDUth comme neta l de 

transition pour reperer la pression interne. De plus, ce metal 

presente 2 transforoations allotropiques a deux pressions qui 

different de 1,500 kg/ cm2 (.6. p ) 

- Bil --7 Bill 

B i 1 l-_;;-Bir r 1 

a. 25.300 kg/cm
2 

a. 26 .. 800 kg/ cm
2 

c e qui est tres interessant car un montage unique nous permet de 

connaitre m et ~. 

Les nombreu ses experiences effectue~s nous ont permis d 

etudier un certain nombre de parametres en fonction du diametre 

~ et de l'epaisseur e des jointso 

b) Hesures 

Les transiti ons allotropiques du Bi ont ete reperees 

gr~ce a la variation de resistivite conco~mitante. On a enre­

gistre pour c~la la resistance apparente de l' echantillon 

par le nontage de la fi gure 14. Les mesures ont ete faites a la 

temperature ambiante (23°C environ)o 

c) Mode d'application de la cha rge - les c ycles . 

De nombreuses experiences anteri e ures a cett e etude nou 

ont permis de nous rendre comp : e de l'imp ort ahee des cycle s f 

montee et descente en pression. Leur nombre et leur amplitude 

ont une incidence directe sur la reproductibilite et la stabilit 

de la c ourbe d'etalonnage o L'amplitude, c'est-a-d ire la charge 

maximum appliquee sur l' appareil a la premiere lItOntee en pressio ; 

.. 1, 
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int ervient dans l a for~ation des j o ints et doitg de c e fait, 

~tre suffi3ante . De nene , l a deco~pression qui suit ne do it pa s 

etre co mp l ete pour evi t er le relachement total des joints , 

rel Achecent dQ en parti e ~ la non-~lasticit 6 de la pyrophyllite. 

Dans les es sa is qui int e rc 3sent n ot re e tude, nous avo ns 

li n ite l'amp litude de la pre miere mont e e a 136 tonnes. La decom­

pression a ete arr~tee immediatenen t ap res la fin de la trans i­

t ion inverse Bi1 1--> Bi 1 • 

Les qu a tre montees suivantes ont eu des amplitudes 

succe3sives croiss an tes ~ 182, 20 4 , 227 tonnes. Le fait d'avoir 

pris des amplitudes croi ssantes pr6sente un inconv e nient car il 

nuit ~ l a stabili sa tion ; pa r contre, il permet de se rendre 

co mpte d e l'et ~ t d' a cheve nen t de l a for ma tion du joint. 

Pr e ci sons , pour fixer les idees, qu'une cha rge de 136 

ton nes , s i elle e tait appliq~ee uniquement sur les petits 

pi stons d' a cier de 8 nn de dia metre , produirait une pression de 

F p=S- 13 6~, I03 
= 11 (8)2 

4 

= 272.10 3 2 
kg/cm 

En realite, une grande partie de la force est absorbee 

par les joints et la friction interne de la pyrophyllite o 

Dans le c as le plus favorable, la premiere transition 

du Bi a 25,3 kb est obtenue a vec une cha rge de 21 tonnes, d 'o u 

P vraie • 25,3 kb • 
P c a lculce 21 0 103 

soit un rendement de 

1£ r8 22 = 
4 

A2 - 25.3 = 0,66 
25,3 

5°) Resultats cxnerirentaux - Discussion. 

42 kb 

Le tableau ci-apres donne le s cara cteri sti~ues des 

differents coupl e s de joints nix te s utilises : (x) 

.. / .. 
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I 
~- de u7 ro nhyl lite 
f6 de bHlon 

r::l!1 

0 
1.£ 

18 ~ l.4. 
16 20 22 2ll 28 

-

3 mm x x x x 

4 mm x x x x 

5 mm x x x x x 

6 :lm x x x x x 

7 mm x x x x x 

8 mm x x x x :x 

a ) Mise en evidenc o d ' une courbe li~ite 

Co mme nous l' av ons dit pre c ede mment (c hap. IV. par. 4), 

l'effica cit e d 1 un. systene de joint peut ~tre etablie en c onside­

r an t les rapports 

, = PN P
i1 

F}I - FH 

__ P", b P ou m x t'\. H 

FM DF 

en realit e les pressions PM et PH ( pressions de trans ition 

1-->11 et II--~II du Bi ) etant fixees et invariables durant 

tou s l es essais nous avons tra c e leG courb es : 

FI ( charge neces sai r e pour obteni r l a pressi on de la 1 0 

transition) en f onction : soit des di ame tres a epa i sseur 

constante, soit des epaisseurs a dia metre co nstant~ 

~ F - F2 - FI ( co mplem en t d e charge necessaire pour obt enir 13 

2 0 trans it ion e n pa rtant de la 1 0 ), en fonction ega lemen 

des dianetres et des epa isseurs o 

FI et D F etant resp e ctive ment inversement proportionnel a m et ~ 

Le syste~e de joint id e al sera atteint si on a , a l a 

foi s , FI et D F minimur:: ou en cor e FI x Ll F mi n i mun . 

. . / .. 
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C'est pour~uoi nous avons cgale~ent trace les courbes 

F1 x b F en fonction des dian~tres et des ~paisseurso 

Nous allons tout d'abord discuter les courbes obtenues 

en fonction des diametres a epaisseur constantes . 

Elles for~ent une famille c roissante sans mininun 

apparento Les courbes e= 6, e= 7, e= 8~ sont sensibl ement 

des droites aux erreurs d'experience pres. Nous voyons que la 

1° transition du Bi est a tteinte le plus facil emen t sans joint 

de pyrophyllite. 11 est a remarquer que cet appareil a ete 

initialenent con9u par les savants Americains pour fonctionner 

avec un joint uniquement en teflon. 

f3) Consid crons l es courbes A F = f{)6)(figeI6 ) et F1 x A F = 
f (l1J (fi g.I7) 

Nous avons aussi des fanilles de courbes mais cell es-ci 

presentent un mininum et un point d'inflexion plus ou moins mar­

que, suivant llepaisseur. 

Pour les faibles diametres, la concavite des courbes 

est dirigee vers les ~ F >0. Hais, pour l e s diametres supe­

rieur s nous avons une i nflexion avec changement de concavite. 

Les courbes presentent un minimum moins prononce pour 

les fortes ; paisseurs, mais il existe neanmoins. La courbe qui 

joint ces ninimum est tres importante (courbe en pointille) car 

elle delinite deux zones, 

Une zone de fluage du corps cylindrique 

Une zone de non-fluage du corps cylindrique. 

Pour saisir l'i~portance dlune telle co urbe, il fa ut 

revenir a la cellule haute pression . Nous avions vu qu'elle 

.. / .. 
-J 
:' 
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etait for mee d'un corps cylindrique et de 2 joints (fi e .IBa) 

Pour des joints de diam~tre [aible, les frotte ments de ceux-ci 

sur les pistons et la chanbre sont insuffisants pour conteni r 

le corps cylindrique d'o~ un fluage de ce dernier entre les 

enclumes ( fig. IB b). Suiva nt l ' epaisneur du joint, i1 e x i s te 

donc un diagetre limitc pour lcquel le corps est parfaitegent 

co ntenu ( fig. IBc) • Ces cond i tions optima Bont obt enues lors ­

qu'on se place sur l a courbe linite envisagee plus ha ut~ D'ou 

l'existance des zones de fIuage et de non-f lua ~ e du corps 

cylindriqueo 

L'inter~t de c e joint optinum reside non seulement d a n ­

son rendene nt maximum mais aussi et surtout d a ns le fait que le 

volume l a boratoire ne subira que de faibles deformations, 

deformations dues seulement ~ l a compres3ibilit6 du milieu 

solide utilise. 

Le c haneenent de c oncavitc des courb es peut auss! ~tre 

explique. Precedemment, nous a vions envisage le fluage du co rps 

cen tral mais le flu a ge des joint3 vers l'int erieur peut aussi 

intervenir (fi g . IBd). Ce fluage vers l'interieur facilite la 

montee en pression cans la chanbre d'ou inflexion des courbes o 

Ce phenomene est surtout marque pour les fortes epaiseeurs de 

jointso 

Renp.rq~ : Les courbe s,1F = f (~) s'inflechissent pour les diame­

tres ioport a nts c e qui l aisse prevoir une inflexion des courb es 

FI 6 F pour des diametres superieurs. Nous retrouvons l ~ les 

condition s de f onctionnenent de l'enclume de Drickamer. Encluoe 

qui, rappelons le, fonctio~ne avec u n joint tres epais et un 

fort diametre par r apport au volume laboratoire . Nous pouvons 

prevoir d'apres les cour bes que le debut de l~ montee en 

pression sera penible, mais c elle-ci croitra ensuite tres 

rapide ~ ent . La couroe d~etalonnaGe d'un tel appareil j oit ~voi ~ 

l'a llure de c elle de l a figure 19., c' est c e que montre l'expe_ 

ricnce. La t enue n~cDnioue des _pistons li o itera la pression 
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nazinun po ~ sibleo 

- 'Y) c 011 re e s F I = f ( e ) I tJ. F = f ( e) et F I fj F = f (e) " d i D.:::: C t r e 

con t t~. (fig. 20,21,22) 

Nous donnons ces courbes ~ titre d'inforoation car elle s 

n'apportent rien de plus a la discuGsion ci-desous: 

b) Stabilisation de la nre s sion da ns une cellule 

La stabilisation de la pression dans une cellule est 

un prob l eme important pour l'experimentateur qui coopte sur une 

courbe d'~talonnage pour conna1tre cette pression . Nous ne 

l'avion s pas encore siGnale mais les nesures diro ctes de pression 

dans les c ellules sont tr~s difficiles J d 'o ~ l'etalonnage 

prealable des appareils. 

La stabilisation depend de plusieurs f a ct eurs qui Gont 

le no nbre de cycl es effectues ~ charge ma xinum 

cons t ante 

la charge naximu~ appliquee . 

le tem.ps. 

la tenperature. 

Nous avons etudie l'infl uence des trois pre~iers f ac­

t eurs sur la stabilisation de l ~ pression de trans ition 1---)11 

du Bi, leB r esultat s sont les suivants 

- a) Pour une c harge max i nun donnee la pression se stabilise au 

bout de trois ou quatre cycl es (fi g. 23), les cara ct e ris­

tiques d es joints intervenant peu. 

- ~) 11 e x i ste une v ~ leur de l a charge maximum appliquee sur 

l'appare il ~ partir de laquelle la stabilisa ti o n est 

ob tenue. Cette valeur d6pend des cara ct eristiques des joi n ~~ 

dans c e but , nous avons f a it subir ~ c haque c ellule un 

certain nombre de cycle s en au ~~entant ~ c ha oue fois la 

charge naxi ~u~ app li qu6eo 

.. / .. 
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1er cycle charge Daxiou~ 135 tonnes. 

2eoe " 11 " 182 tonnes 

3e me 11 " 
11 204 tonnes 

4eoe " tI " 227 tonnes 

5eme 11 " " 227 tonnes 

Pour chaque valeur du diam~tre des joints nous avons 

un r~seau de courbes (fi g. 24, 25, 26 , 27). Nous constat ons que 

la stabilis ~ tion e~t plus rapide ~our les joints de faibles 

diam~tres. Ainsi, pour des joints de diam~tre inf 6rieur ~ 16 mn 

une cha rge maxioum de 182 tonnes suffit, par contre, il faut 

204 to nnes pour ceux d'un diacetre de 18 mn et 227 tonnes ne 

suffisent pas pour stabiliser des joints de 20 mm. On voit par 

la l'imp ort ~n c e de la valeur de la c harge maxioum dans la 

stabilisation . £lle est liee a la f oroati on du joint qui dans le 

cernier cas n'est pas tern inee. Cette notion de for~ation des 

joints est delicate surtout si l'on tient coopte de c e que la py­

rophylli te n'est pas un ~ateriau elastique. 

- 7) la variation ie la press ion dans la cell u le en fonctio n du 

temps est faible. 11 faut plusieurs heures pour discerner une 

certaine ba ;s3 e. Celle- c i est sans doute dne a un rel~cheoent 

pro Gressif des join ts . 

c)"Extrusion" des ,joints 

L'ex~men des courbes F1 ~F = f (_) (fi g . 17) montre un 

rende ment meilleur avec les joints de forte dpa isseu~. Malheu­

reuseoent une limite intervient rapideoent car un phenomene 

"d'extrusion" du joint, a~pa rait , accoopagne d'une forte explo­

sion. Ce co ~portenent des joints epais est souvent nefaste a 

l'a~parei l ;"l'extrusion" d'un joint de 18 mm de diaobtre 

en 6 mm d' §paisseur pour une charge de 21 0 tonnes a nis hors 

d'usage l a c haobre et endocD.J.ge les pistons en carbure de 

t ungst 8ne o 

On peut interpreter c e phenom~ne en c onsiderant les 

effort s qui s 'exerc e~t su~ un clenent ds de la surface interne 

.. / .. 
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du joint en cont a ct a v e c le corp s cy lindriq u e ( f i g c 28 ). Cet 

ele n e n t d s e s t s oumis , d'u n e pa rt, a l a p r essi on i nterne 

du corp s % et d'au t re pa rt, a l a pression i nte r ne d u joint 

P. o 11 en r~ sulte deux forces F et F telles qu e : 
J c j 

F = P x ds sineT et F . = P .• ds sin er-
e e J J 

Lorsque le fluage est ine xist nnt, on a 

F Iof F. 
e J 

les forces s t equ ilibr ent et la frontiere corps- joint e st 

stationnaire. On peut supposer que, si eet t e conditio n est 

r~alisee a un mo ment do nne, elle l'e s t h tout mocent.Mn is, l es 

forces F. dependent des frotte c cnts du joint s ur les p ~ rois 
J 

des enclumes et de la chacbre, il peut done arriver a ue ceux-ei 

n'augmentent pas aus s i rapide n ent que la pression da ~ s le 

ehambro (fig. 29) et deviennent insuffisants pour c on t e nir la 

poussee F 0 Ce relaehement du joint serait subit. On peut repre -
c 

senter cela par les courbes de F et F. en f onction de la 
c J 

c harge pour differe ntes epai s seurs ( fig. 30)0 

Pour l e s joints etudies , n ous avons "trace la courbe 

qui passe ?ar les dif f erents points d'explosion ~ 'un joint 

de 18 mm de di a netre en f oncti n n de la charge ( fig. 31 ). 

I CO ] CLUS10::r 7 

Les r esultats que nous avons obtenus pre sentent un 

doutle int e r~t : 

10) ~nt6 ret ~art;culier : ils percettent d e fi~er les co~ci ­

tions de fonctionn G ~ent o p ti nu ~ de l'appareil utili s e da n s 

cett e etude t le "Belt" h e ncluc es tronconi q u e s. Les c a r a c­

teristiques des joints s ont dict~s par l'ens enbl e des 

c ourbes ex p~ ri ~en t a les, e t le s cond i tions d'6t a lo ~ nnge 

.. / .. 
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sont bien determinees, a suvoir nombre de cycles de stabili-

sation et charge maximum de forma tion. 

Les limites inf6rieurs et superieures du soma ine 

d'utilisation sont aussi c onnues o 

2 0 ) Un int~rftt general : i18 font apparattre des phenom~nes propres 

a la plupart des apparcils eenerateurs de pression en mi li eu 

so li de 0 Chacun de cc s appareils n~cessi t era peut-~tre une 

etude semblable t m~ is celle-ci pourra &tre plus succinte ca r ell e 

se lioitera a un domaine plus restreint. 

11 est bien evident que tout cha ngement dans l a nature d 

materiau et du systeme de joint entra1ne des modifications plus 

ou moins profondes des resultats. Remarquons que l e syst ome de 

joint dit "sandwich" (ch. III par . 2) est une amelioration du 

joint mixte. En effet , un joint de 6 mm d'epaisseur peut etre 

obtenu·en intercala nt un coin d'acier entre deux joints de 3 mo. 

Ceci est interessant pour repousser la limit e d~e a l'extrusion 

du joint mixte de 6 om • 

Cette etude permet aussi d'envisager d es modifications 

de structure propres a ameliorer les perforoances de l'appareil 

utilise ici s modification d'angles ou de dimensions. A ce 

sujet, nous fe~ons remarquer que le "bel t" de H.T HALL peut ~tre 

dans un e cert ~ ine mesure pr e vu et deduit a partir de ce s 

modifications. 

Nous avons egalement signale que les courbes des 

fi gures 16 et 17 laissaient prevoir un appare il fonctionnant 

avec des jOints de grand dianetre r appela nt l'enclume de 

Drickamer. 

Enfin, c ette e tude permet de fixer les idees sur le 

comport ement des cellules a hautes pression , et sur l' exist c nc c 

de conditions opti ma de fonctionne~ent. Elle est susceptible 
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aussi de gu i de r l'ex? ~ ri~entnteur dans la conception . ' appnr c il s 
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unIT~S ~~ PR~S3IOJ 

Les unit es de pres sion g6ncira1emcnt uti1is~es sont 

bar (bar ) 6 = 10 dynes p2r c ent imet re c a r re 

- ki1obQ.r ( kb) = 1000 bars 

- atmosphere ( atm. ) 

- ki1oatmosphere ( ka t) = 1000 atm 
2 

- ki1o cr2moe par c entimetre c a rre ( kc/cm ) 

- pound per square inch ( psi ) 

( Les abreviations utilisces sont notees entre parentheses)o 

Le t ableau des co rrespondancos est 1 0 suivant 

Bar 

I bar I 

I atm 1,0133 

I kg/cm 
2 

0,98066 5 

I psi 0,068 947 

ECH~ LLE D~S ?RSSSIONS 

Faibles pressions 

Basses pressions 

Noyennes press ions 

Hautes pressions 

Tres hautes pressions 

Ultra pressions 

atm kg/CJ;l2 

0,98692 1,0197 

I 1,0332 

0,96784 I 

0,068046 0,070307 

L I atm 

I a roo atm 

roo a 1000 atm 

1000 a 100000 atm 

100000a 500000 atn 

7 500000 atm 

psi 

14,504 

14,696 

14,223 

I 

La Conf eren c e Int e rn a tionale tenue ~ New York en juin 

1960 IIPro gress in very high pres3ure researcn" c reco mLc nde l'ut i 

li sat ion du kQ. cO wne unite de haute pression. 
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