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Leur stru cture il. tempel'ature ordinaire est a lors hexa
gona le simple, Le reseau metalliqlte cst pelt compact 
et, vraisemblablement, doit pOltvoir se transformer 
SO ltS haute pression en faveur de la structure cltbiqu c, 
De nouveaux composes pourraient ainsi etre prepares, 
mais rien ne permet de prejltgel' des possibilites de les 
consel'ver a l' etat metastable a la pression ord in aire. 

Nous ch erchons act uell ement a reali ser des mesurcs 
de resistance eIectrique sur les metaux W, To, He, Ta, 
Nb (1) jusqu'il. la pl'essiol1 de 60-70 kilobars et dans Ull 
domaine de temperature depassant, si po sible, 2 000 0c. 
Ceci devrait nOlts permettre d'explorer une zone impor
tante des diagrammes (P, T ), ( fig. 1). Nou u tili sons 
dans ces essais des materiaux de haute purete, fournis 
notamment par les Societes « Ugine )l, « Pechiney », 
« Kuhlman », « Minerais et Metaux ». 

Nous etudierons de la me me maniel'e les carbures 
TiC, TaC (structure NaCl let wc (structure hexagonalc) 
qui presentent actuellement un important develop
pement industri'el , notamment pour la co nstruction 
des appareils pour hautes pressions, ainsi que les borures 
TiB2' ZrB2 interessants pour leur haute resistance 
il. l'oxydation. 

Techniques experimentales 

La realisation de mesures physiques dans des condi
ti ons de temperatures et de pressions elevees est un 
probleme difficile en raison surtout du volume util e 
extremement reduit des appareils pour tres hautes 
pressions (2) et de la nature du milieu transmetteur .de 
pression qui est neeessairement un solid e. 

Au dela de quelques centaines de degres centigrades 
Ie ehauffage doit etre efl'ectue il. l'interieur de l'appareil 
sous peine de deterioration de l'enceinte. Encore est-i l 
nece saire de limiter autant que possible la zone chaudc 
a la region centrale, eloignee des parois en carbure de 
tungstene et d'effectuer des montces rapides en tempe
rature tout en evitant les chocs t hermiqu es. D'autre part 
au-dessus de 1 200 °C environ , on doit resoudre des 
problemes li es il. 1'i oleIn ent electriqu e des circui ts 
de mesurc (thermocouples, etc ) pal' rapport aux elements 
chauffants. 

La contamination par diffusion des echantill ons 
lorsqu'i ls sont metaJliques surtout et des fils de ther
mocouples est egalemen t di fficile a eviter a temperature 
clevee. Un exemple de cette contamination est donne 
par les resultats de Strong (ArneI'. Scientist, 48, nO 1, 
1960) qui a determine la courbe de fusion du rhodium 
jusqu' il. 2300 °C et jusqu'il. 70 kil obars. Bien que Ie 
rhodium ait une {aible reactivite chimique, la tempe
rature de fusion extrapolee jusqu 'a la pression ordin ai re 

1. Celte etude est realisee sw:vant (tn conlrat de la D.R.M.E. 

2. Le volume interne de l'appareil de type « Belt )) dans lequel 
sont eflectuiJs les travail ... '/; est 1111. cylindre de 9 min de diametre 
et 11 mm de hauteur. 
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F ig. 2. - Appareil haute pression a pistons profiles avec, 
a gauche, les dispositijs de commande et de conlrole (pho ! . Xl. 

fOUl'nit une valeu l' infcl'i eu l'c de 100 °C ~\ la va leur 
mesuree dans des condit ions normales (1). 

Pour limiter la corrosion des metaux au co urs de nos 
e sais, nOlls envisageons de les enfermer dans des che
mises en alumine ou magnesie frittees. Les carbu I'e et 
les borures, plus I'esi tants a la cOt'l'osion spront gaines 
par du nitruJ'e de bore ou du graphite. 

En fin un e derniere difficulte concern e la connaissance 
des temperatures mesurees sous pression au moyen de 
thermocouples. L'cfTet de la pression sur la f. e. m. 
de ces thermocouples est en gcneral important et n'a 
ete determine appl'oximativement pour Ie systeme 
PtRh 10 % /Pt qu e jusqu'a 1300 °C ct 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 (fig. 2 et 3). Deux 
pistons profiles en ca l'bu I'e de tungstene Iritte viennent 
romp rimer la cellule de compression au centre d'unf' 
matricr. ega lement en carbure. Les p istons et la matrice 
sont fl'cttes avec des frettes cn acicr. Des joints en 
pyrophyllite evitent l'extrusion de la cellule, et per
mcttent Ie passage des Ills ervant aux diverses mcsul'es 

1. Celle difficulte expliqlw petit-eire que les etudes SOI./.S /!Cwte 
pression et a haute temperature aient j usqu' ici surtout porte 
sur les materiau,'/; non metalliques et peu modifies par les i mpu
retes comme c'est Ie cas pour la synthese du diamant Olt du 
nitrure de bore ettbique (1500-2000 0C et 50-100 kb ) . 
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Fig. 3. - Appareil haute pression 
Ii pistons profiles : 

A, B : pistons Ii carbure de 
tungstene j 

C chambre en carbllJ'e de 
tungstime j 

D D' frettes en acier. 

Fig. 4. - Cellule nO 1 pour mesure 
de resistil';/.8 d'un carbure en chaul
lage direct SOlIS haute pression. 
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electriques. Le courant de chauffage du foul' contenu 
dans la cellule est introduit par l'intermediaire des 
pistons. 

Trois types de cellules ont 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 it 
etudier, qui est traverse par un courant alternatif sous 
hasse tension. Deux fils en tantale servent it meSUl'er 
la difference de potentiel aux extremites de l'echantillon, 
Ie courant alternatif etant mesure it l'aide d'un trans
formateur d'intensite. Les enregistrements simultanes 
de la force electromotrice du thermocouple, de la tension 
et de l'intensite dans l'echantillon permettent d'ohtenir 
la variation de resistance electl'ique en fonction de la 
temperature. 
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