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Leur st ['u ctllre a temperature ordinaire est a lors h exa­
gonale simple. Le resea u m etallique est peu compa ct 
et, vrai emblablemenl, doit pouvoir se tra nsfol'mel' 
sous hautc pression en faveur dc la s tl'ucture cubiqll('. 
De nouveaux composes pOllrraient ainsi etre prepare, 
mais rien ne permet de prej uger des possibilites de les 
conserver a I' etat m e tastable a la pression ol'dinaire. 

ous ch el'chon s actllell em ent a realiser des m esures 
de resistance electriqll e surles m etaux W , Mo, He, Ta, 
Nb (1) jusqu'a la pl'cssion de 60-70 kilobars et dans un 
domaine de tcmpera lu I'e depassant, si possible, 2 000 DC. 
Ceci devrait nous pel'mettre d'explol'er une zon e impor­
tante des diagrammes (P , '1' ), ( fi g. 1), Nous utili sons 
dans ces essais des materiaux de haute puret c, foul'nis 
notamment par les Societes « Ugine », « P echill ey », 
« Kuhlman », « Minel'ai s et Metaux », 

Nous etudierons de la meme maniel'e les carbul'es 
TiC , TaC (structure NaCI let wc (s tructure h exagonale) 
qui preselltent actuellement un important develop­
pem ent industl'i el, notamment pour la construction 
des apparei ls pour hautes pressions, ainsi que les borures 
TiB2, ZrB2 interes, ants pour leur haute resistance 
a l'oxydation. 

Techniques experiment ales 

La realisation de mesures physiques dans des condi­
ti ons de temperatures et de pressions elevees est un 
probleme difficilc en raison surtout d u volume utile 
extremement reduit des appareils pour tl'es hautes 
pressions (2) et de la nature du mili eu transmetteur de 
pression qui est necessairement un solide. 

Au dela de quelques centaines de degres centicrrad cs 
Ie chauffage doit etre effectue a l'interieur de l'appareil 
sous peine de deterioration de l' enceinte, Encore est-il 
n ecessaire de limiter autant que possible la zone chaude 
a la r egion centrale, eloignee des parois en carbure de 
tungstene et d 'effectu er des montees rapides en tempe­
rature tout en evitant les chocs thermiques, D 'autl'e part 
au-d essus de 1 200 °C environ, on doit resoudre des 
problemes li es a l'i solem ent electrique des circuits 
de mesure (thermocouples, e t c) pal' rapport aux elements 
chauffant , 

La contamination par diffusion des echantillons 
lorsqu' ils sont metalliques surtout et des fils de ther­
mocouples est egalement difficil e a eviter a temperature 
elevee , Un exemple de cette contamination est donne 
par les resultats de Strong (ArneI'. Scientist, 48, nO 1, 
1960) qui a determin e la combe de fu sion du rhodium 
jusqu 'a 2300 °C et jusqu'a 70 kilobars. Bien qu e Ie 
rhodium ait une faibl e r eactivite chimique, la tempe­
rature de fu sion extl'apolee jusqu'a la pression ordinaire 

1. CeUe etude est I'ealisee suivant un contrat de la D.R. l\tl.E . 

2, L e volume interne de l' appareil de type « B elt » dans lequel 
sont etlectues les tral'all,'V est 1I,n cylindre de 9 mrn de dia.metre 
et 11 mm de hauteur. 
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Fig. 2. - Appareil haute press ion a pistons profiles avec, 
a gauche, les dispositi/s de commande et de controle (ph ol. X ). 

foumjt un e va lelll' inferieure de 100 °C a la valeur 
m esuree dans des conditions n ormales (1). 

Pour limiter la co rrosion des m etaux au cours de nos 
cssais , nOlls envisageons de les en fermer dall S des ch e­
mises en alumine ou magnesie fritt ees. Les carbures e t 
les borlll'es, p lus resis tants a la cO l'l'osion sero nt ga ines 
par du nitrure de bore ou du graphite. 

En fin un e demiere diffi culte concernc la connai ssan ce 
des temperatures m esurees sous pression an moyen de 
th ermocouples. L ' efTct de la pression sur la r. e. rn. 
de ces thermocouples est en gen eral important et n'a 
et e determine appl'oximativement pour Ie sys teme 
PtRh 10 % / Pt que jllSqu'a 1 300 °C et 50 kilobars. 

Les hautes pressions sont obtenues dans un appareil 
a pistons profiles de type « Belt » realise et mis au point 
au laboratoire des Hautes Pressions ( fi g. 2 et 3). Deux 
pistons profiles en ca rbure de tungsten e fritte viennent 
com primer la cellule de compression au centre d 'une 
matri ce egalement en carbure. Les pistons et la matrice 
sont frettes avec des fr ettes en acier. Des joints en 
pyrophyllite evitent l'extrusion el e la cellule, et per ­
mettent Ie passage des fils servant a ux diverses mesures 

1 , Cette difficulte explique peut-etre lJue les etudes sous haute 
pression et Ii haute temperature aient j uslJu' ici surtout porte 
surles materiau.'V non metalliques et peu modifies par les impu­
retes comme c'est Ie cas POW' la synthese clu cliamant on du 
nitrlll'e de bore cubique (1500-2 000 oC et 50-100 Irb ), 
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Fig. 3. - Appareil haute pression 
Ii pistons pro files : 

A, B : pistons Ii car bure de 
tungstene; 

C chambre en carbure de 
tungstene; 

D D' Ireltes en [Leier. 

Fig. 4. - Cellule nO 1 pOttr mesul'e 
de resistivite d'un carbul'e en chaul­
lage direct sous haute pression. 

-

ANNALES DES MINES 

D' 
~ 
--

To 

78 

electriques. Le courant de chauffage du four contenu 
dans la cell ule est introduit par l'intermediaire des 
pistons. 

Trois types de celJules out ete envisages pour detecter 
des changements de phases par mesures de resistance 
electrique sous hautes temperatures et hautes pressions : 

a) Cellule n O 1 (fig. 4 ) 

E lle utilise Ie chauffage direct de l'echantillon a 
etu dier, qui est traverse par un courant alternatif SOllS 
basse tension. Deux fi ls en tan tale servent a meSUl'er 
la difference de potentiel aux extremites de l'echantillon, 
Ie courant alternatif etant mesure a l'aide d'un trans­
formate ur d'intensite. Les enregistrements simuItanes 
de la force electromotrice du thermocouple, de Ia tension 
et de l'intensite dans l' echantillon permettent d'obtenir 
Ia variation de resistance electrique en fonction de la 
temperature. 
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