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ETUDE PAR DIFFRACTION X DE MONOCRISTAUX 
A HAUTE PRESSION ET HAUTE TEMPERATURE 

R. FOURME et M. RENAUD 

Laboratoire de Chimie 
Physique de l'Universit~ PARIS VI, Orsay 

Le groupe de Radiocristallographie de notre labora­
toire a oriente der-uis quelques annees son activite 
vers l'etude des structures cristallines et du poly­
morphisme de composes moleculaires organiques 
simples. Diverses techniques permettant les recher­
ches de routine a basse temperature ont etc develop­
pee s de 1963 a 1967 (l) ; l'extension naturelle fut de 
faire varier un second parametre physique important 
la pression. Le present expose fait Ie point des 
travaux efiectues dans cette direction depuis 1965. 

I. INTRODUCTION: 

L'objectif pour5uivi n'est pas tant d'obtenir des 
pressions et temperatures tres elevees que des ren­
seignements reellement quantitatifs sur des struc­
tures moleculaires dans des conditions physiques 
bien determinees, Ie domaine explore thant limite a. 
35-40 kbars et 250 -300 • C. 
Nous insisterons donc sur troi s points essentiels : 

- L'appareillage permet de conserver et d'etudier 
par diffraction X une phase cristalline dans son 
domaine de stabilite thermodynamique et non dans 
un etat metastable "piege". L' echantillon est mono­
cristallin , soumis a. une pression hydrostatique de 
valeur connue et porte a une temperature determinee. 

- Les caracteristiques des donnees de diffractionobte- ' 
nues sont discutees au point de vue du volume de 
l'information (nombre de r eflexions independantes) 
et de la precision (correction des effets physiques 
affectant leur intensi te, et notamment de l'absorption). 

- L'exploitation des donnees corrigees. c'est-a.-dire 
la resolution et l'affinement des structures. ne peut 
s'effectuer de maniere conventionnelle en raison du 
nombre restreint de reflexions experimentalement 
accessibles. Une approche permettant de pallier 
en partie ces difficu tes est proposee. 

II. APPAREILLAGE : 

- La cellule haute pression. representee dans sa 
version actuelle sur la figure 1. a 6te con~ue pour 
6quiper une chambrc a. pr6cession standard (2,3). 
Le systeme de compression est constitue par deux 
enclumes opposces en diamant montees dans des 
supports metalliqucs dont l'un est boulonne au corps 
de cellule et l'autre repose sur un piston annulaire 
ma par de l'azote comprime. 
L'appareil, compact, leger et de symetrie axiale 
est relie par un tuyau flexible a. un cylindre de gaz 
(150 bars) muni d'un manomHre detmdeur (1-20 bars) 
et d 'une valve a. fuite reglable. 

Lea avantages de la commande pneumatique sont de 
trois ordrea : 

- Les variations de pression sont comm ~ ndees it dis­
tance, sans qu'aucun couple ne s'exerce sur la cellul ,~, 

- Une simple lecture du cadran du manome tre indique, 
a. un facteur constant pres, l'ordre de grandeur de la 
poussee appliquee au porte-diamant mobile, 

- l'equivalent d'une trempe peut etre realis e ainsi 
il suffit d'ouvrir la valve , de visser la commande 
du manometre, puis de refermer brusqueme nt la 
valve. La pression dans Ie circuit pneumatique, 

(donc la force de compression), varie tres rapidement. 

La cellule est munie d'un dispositif chauffant, cons­
titue par un anne au de laiton, autour duquel sont 
bobines une resistance en Thermocoax, et un ther­
mocouple Fer -Constantan. L'un des porte -diama nt 
est muni d'un capuchon de laiton qui s'embofte e las­
tiquement dans I' anneau lor s du char geITEnt de la 
cellule. 
Les indications du the rmocouple sont en reg i str e e s et 
pilotent un dispositif de regulation. 

- La tete goniometrique, dans laquelle la cellule 
prend place de mani'ere reproductible, est un berceau 
monte" a. la Cardan " qui pe~met de centrer et 
d'orienter la cellule et, par suite, Ie cristal comrrim e , 
L' un dea reglages angulaires est obtenu par simple 
rotation de la cellule (amplitude du debattement : :!' 90°) 
La tete est suspendue symetriquement sur deux paliers; 
Ie montage obtenu est rigide, depourvu de porte-a.-faux 
et Ie centre de gravite de l'ensemble col'ncide sensi­
blement avec Ie cristal. La figure 2 montre la chambre 
a precession equipee de la cellule haute pression. 

III. TECHNIQUE EXPER IMENT ALE: 

La discussion sera limitee a. la fabrication de cristaux 
a partir de ,composes initialement liquides. 
Les monocristaux sont obtenus grAce a une technique 
dont Ie principe est dO a Van Valkenburg (4) et qui 
a ete appliquee aux etudes de diffraction X par Weir 
et ColI. (5,6). 
Un joint metallique est insere entre les deux diamants . 

Sous une poussee suffisante - elle depend de la nature 
du metal- Ie diamant mobile (dont la surface d'appui 
est la plus petite)" dessine son emprcintc d a ns Ie 
joint. 
Apres demontage du joint, un trou cst perCl~ a u 
centre de l'empreinte et Ie joint est pos e sur Ie dia­
mant inferieur de maniere que l'empreinte retrouve 
exactement sa position initiale. Unc goutte du liquide 
thudie est deposee sur la cavitc, Ie porte diamant 
superieur est remonte et une poussee moderee scelle 

Ie " sandwich" diamant-metal-diamant. Le trou 
menage dans Ie joint constitue une chambre e tanche 
emplie de liquide. La compression du joint a pour 
effet de reduire Ie volume de la cavite, entrainant 
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