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Introduction : 2 approches complémentaires

- Propriétés mécaniques des solides homogenes :

approximation des systemes monolithigues, négligeant la structure interne

- Propriétés des solides granulaires :

prise en compte de la structure interne divisée du solide




|. Notions de contraintes et de déformations



Le tenseur des contraintes
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La décomposition des forces permet d’obtenir
le tenseur des contraintes :
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L'élément de volume est en équilibre donc :
La somme des forces est nulle
La somme des moments des forces est nulle
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=>» Existence d’une orientation du systéeme d’axes qui permet de représenter la distribution des
contraintes uniquement par des contraintes normales ¢,, 6, G5 (contraintes principales) La plus

grande des 3 est |a contrainte principale majeure.



Le tenseur des déformations
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Le tenseur des contraintes et le tenseur des déformations
sont reliés par un opérateur matriciel R




Les difféerents types de deformation des solides

Déformation élastique :

Déformation réversible : le matériau retrouve sa forme initiale des l'arrét de la
sollicitation

Analogue mécanique : ressort

Tout matériau possede un domaine de déformation élastique

Solide élastique parfait : la déformation est proportionnelle a la contrainte
appliquée

Loi de Hooke : 0 = E'€

E est le module de Young (Young modulus). Il s’exprime en général en GPa



Les difféerents types de deformation des solides

b ¢

Déformation plastique :

Déformation irréversible sans variation de volume : le matériau conserve sa forme

a I'arrét de la sollicitation

Analogue mécanique : patin

La déformation est nulle ou élastique tant que la contrainte est inférieure a une
valeur seuil 6,

G, : contrainte seuil d’écoulement plastique
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--------- Matérau fragile

Materiau ductile

Confrainte (o)
'y

Rupture fragile

Limite d'élasticite

Rupture ductile

ks
™

Déformation (s)

< -
Déformation élastigue : Déformation plastique

Grandeurs caractéristiques :

Rupture fragile : la rupture
du matériau se produit dans
la zone de déformation
élastique

Rupture ductile : la rupture
survient dans le domaine de
déformation plastique

-Elasticité : rapport contrainte/déformation = E : module de Young

-Plasticité : contrainte seuil d’écoulement plastique : ¢

-Rupture : contrainte de rupture : ,

P



Exemple : déformation d’'une éprouvette en traction
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Exemple : déformation d’'une éprouvette en traction

Comportement Hookéen (déformation élastique)

AL
O, = ET

Lien entre la déformation radiale et la déformation axiale donné par le coefficient
de Poisson v

Bl
AL/L

- Solide déformable incompressible : v=10,5
- Matériaux pharmaceutiques : v = 0,3

Exx = €yy = TV&zz V=



. Caractérisation des proprietés meécaniques
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Caractérisation de |'élasticité : ’
Determination du module de Young (voung Modulus) %

Test de flexion 3 points: .

Ordre de grandeur pour les solides pharmaceutiques : 1 a 10 GPa
=>d est de l'ordre du micrometre
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Caractérisation des propriétés de surface : dureté

Dureté (Hardness) : capacité du matériau a résister a la pénétration d’'un autre
objet

Principe : on applique un indenteur avec une force donnée a la surface du
matériau de facon a former une empreinte permanente dont on mesure les
dimensions

Bille (Brinell)

-Indenteur plat (cylindrique)
- Ou test normalisé : test de Brinell, test de Vickers

Plat

Pointe (Viekers)
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Caractérisation des propriétés de surface : dureté Brinell

Dureté Brinell

F  F 2F
Sindentation niDh T[D(D — \/DZ — dz)

H, est une caracteristique intrinseque du materiau
S’exprime en général en MPa

H, est une approche du seuil d’écoulement plastique du solide
Propriétés de surface représentatives des propriétés volumiques ?
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Caractérisation des propriétés de surface : dureté Vickers

Pointe Vickers : indenteur pyramidal a base carrée de demi-angle au sommet 68°
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Dureté Vickers en MPa
_ 2Fsin(68°) En théorie H, = H,

Hy

d? H, # H, si matériau hétérogene ou anisotrope
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Caractérisation de la rupture

Contrainte

1]

Contrainte o

Déformation €

Déformation €

Rupture fragile : le matériau ne présente pas
de domaine de déformation plastique. La
rupture se produit dans le domaine
élastique.

Exemples : verre, céramiques

Rupture ductile : |a rupture se produit dans
le domaine des deéformations plastiques
(déformations irréversibles).

Exemples : la majoritée des métaux, des
alliages et des poudres pharmaceutiques
compactees



Caractérisation de la rupture : test de rupture diamétrale

[ Test de rupture diamétral aussi appelé test brésilien ou test de Schleuniger

4

Application d’une force croissante F jusqu’a une valeur entrainant la rupture,
F

La contrainte principale majeure responsable de la rupture est radiale
| Hypothese : rupture diamétrale en deux moitiés (diametre D, épaisseur h)

1

r

J
{
!
(

La force de rupture F, n’est pas caractéristique du matériau

(! souvent les industriels se contentent de F, appelée dureté par abus de
langage)

Tablet Hardness Tester

Contrainte de rupture (tensile strength) = caractéristique du
matériau, indépendante du test pour la mesurer

. 2F,
~ °T = TDh .




Caractérisation de la rupture : test de rupture en flexion
3 points

l Force (F) G 3 FIL_]
i 2 F = )
—J 2bh -
|1 PR .
/
o7 7
kli L=3445 mnT:r'

Test de flexion en trois points

En théorie la contrainte de rupture devrait étre identique dans un test de rupture
diamétral et dans un test de flexion 3 points

Dans la pratique ce n’est pas forcément le cas = important de préciser la nature du
test et les conditions de mesure
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Caractérisation de la rupture par propagation de fissure

La rupture intervient souvent avant d’atteindre la contrainte théorique de rupture

Role des défauts (ou micro-défauts) dans le solide : fragilisation

Concentration des contraintes au niveau d’une fissure, une entaille, un défaut, dans une
petite région au sein du matériau.

‘ Mode de rupture par propagation de fissure

3 modes de propagation de fissures (entailles)
Mode | : ouverture

Mode Il : cisaillement
Mode Ill : vissage




Caractérisation de la rupture par propagation de fissure

En propagation de mode | :
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G, = contrainte uniforme appliquée au solide
a : profondeur de I'entaille

K, = facteur d’intensite de contrainte Contrainte au point M (r, 8) :
Ki~204+/a .
I O\/_ OMm (r; e) Wf(e)

Mode | (mode un)
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Caractérisation de la rupture par propagation de fissure :
ténacité
Si la contrainte extérieure s, /' > K, /!

Situation critique quand les contraintes locales autour de |a fissure atteignent la contrainte seuil
de rupture o; du matériau :

‘ rupture du solide par propagation de fissure pour une contrainte appliquée critique
GC < GT

Valeur critique du facteur d’intensité de contrainte a la rupture :
K,c = facteur de ténacité du matériau.

K,c est une caractéristique intrinseque du matériau. Il ne dépend pas des contraintes et
des géomeétries.

La ténacité (fracture toughness) est la capacité d'un matériau a résister a la propagation
d'une fissure



Caracteérisation de la rupture par propagation de fissure :
Détermination du facteur de ténacité

Test de rupture en flexion 3 points sur une barrette avec un défaut programmé
(entaille de profondeur a)

- _7 i h
/] / /
e e S /
I/ F/_ L=3445 m-.r_if r
3F'. L , o
Oc = —— Facteur de ténacité
2bh?

KICNZO-C\/E en Pa.m?/2 )

F'. : force a la rupture de la barrette entaillée



Caractérisation de la rupture : énergie de rupture

Energie de rupture G,.: aire sous la courbe de

la contrainte en fonction de la déformation
* G, élevé : matériau ductile
G, faible : matériau fragile

Matériau fragile : G est faible comparé a un
matériau ductile méme si la contrainte a la
rupture est élevée

G, élevée =>» le matériau peut encaisser un
evénement pour lequel l|a contrainte est
élevee

(par ex : choc ou propagation de fissure)

Pourrait étre un indicateur de la tendance au
clivage des comprimeés

Tensile Strength
Tield Strength

Stress

4 L) Fracturne
b
]

. Toughness

L]
]
h v
7 m Elistic Remvery

* Modulus of Elastiaty ;
0.2% ofiset Sranune Strain

Ductibty (= 1I:II:PEFFL|LL|HE ]

Kic”
Gic = (1 —v?) TR

K, : facteur de ténacité
E : module de Young
v : coefficient de Poisson
(0,3 pour les solides pharmacéutiques)



1l. Prise en compte du caractere granulaire



Propriétés mécaniques des solides granulaires

Prise en compte de la structure interne divisée du solide :

‘ Influence de |la porosité du solide réel
(espaces interparticulaires)

Dans un systeme poreux, les prop. méca sont réduites, les forces de
cohésion étant limitées aux seules zones de contact.

Les propriétés mécaniques du solide homogene pourront étre considérées
comme la limite a porosité nulle des propriétés de solides réels avec porosité
résiduelle
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Modele de Ryshkewitch

A=A, ebe A : propriété mécanique (o, K., P, ...)
g : facteur de porosité
A, , b : constantes du modele

Modele empirique, traduisant la décroissance exponentielle observée des prop.
méca. avec la porosité du solide
Tres utilisé pour évaluer A, propriété intrinseque du matériau

A1 .
Pour le module de Young : modele de

A
0\ Spriggs
E=E, e -be




Modele de Ryshkewitch A=A, e¢-be

Différentes formes cristallines du lactose : lactose monohydrate o LaM, lactose anhydre o LaA,
lactose anhydre B LBM, lactose partiellement amorphe FF)

=
=
g
=
&
£
;
g
[
1 {] T T T 1
01,30 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3
Porosity
(M) LM, (L) LA, ( X ) LBA, (<) FF.
200 4 0.14 -
IEU n - Ball penetrator
£ 1604 £ R 0.12
l‘:ﬁ;‘ 140 4 I‘;L‘:'-“' Sample EE {]]ﬂ 7
£ 120- > 5 0,08 4
-E H}U‘ e |n\:;.eniarion cup & i i
£ g0 < 0.06 1 Busignies et al.,
2 604 J 0.04 EJPB, 2004
= 40+ oo 0.02 -
20 1 M
[] uuﬂ L} I L L
0.10 0.15 0.20 0.75 0.30 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30

Porosity Porosity



Exemple : comprimeés de Vivapur 12 ® (cellulose microcristalline)

Cartographie de la variation de
masse volumique au sein d’un

comprimé cylindrique -
— - Hy= 78,0805
‘: :: 51 - & - A = 08735
L. L gm i Porosité de surface
- du comprimé
_ § 30-
n“1 | n®1, Milisu 2 mim
i1 1.1
‘nc 1.2 {d} E 0 -
1.3 1.4
I I — Porosité moyenne totale
1.8 1.6
E, , i+ 10 - .
—zﬂ--s._.*__i du comprimé
— — I: 1 1 1 1 1 1
ni, B ) Ll . ¥ 0,05 0,1 0,15 02 0,25 D3
POrg Siss

Busignies, these 2006



Modele de Leuenberger

Modele semi-empirique, reposant sur un développement théorique
a partir d’'une représentation tres simplifiée

Hypotheses du modele :

-Un solide granulaire comporte
des contacts cohésifs (« liants » =),
et des contacts non cohésifs (« non liants »)

-La mise en forme du solide
transforme des contacts non liants
en contacts liants

-Cette transformation est assimilée
a une réaction d’ordre 1.
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Modele de Leuenberger : démonstration

N* contacts liants
N- contacts non liants

Application d’'une contrainte

Réduction de la porosité &,
de compression G ‘

augmentation de la densite p,

Variation relative des contacts non liants proportionnelle a la contrainte appliquée
et a 'augmentation de densité relative :

N _ 54 On suppose: N* + N™=cste= N,
N "7 G d(py) (hypothése de non fragmentation)

‘ N* = Ny(1 _e Y Oc pr) A = Amax(]_ — e_yo'cpr)

A : prop. méca proportionnelle a N* ”



Modele de Leuenberger

v = constante : susceptibité mécanique

A=A, (1— e Y0cPr) de la grandeur A a la pression.
Déterminée par la pente en représentation
A 4 log-log
max | 7T A, = valeur asymptotique a pression

infinie ou porosité nulle




Modele de Leuenberger : application a la dureté en

indentation

Hemax (MPa) v (MPa") Capacite de liaison
Faible (1 — 107 Faible (107) Trés faible
" Elevé (10°— 10°) Faible (107) Modérée
Faible (1 — 107 Elevé (107) Bonne
Eleve (10° - 10°) Elevé (10~ Trés bonne

Tableau A. 3. Valeurs de Hna, de yet capacite de liaison
(Levenberger, 1982"™; Jetzer et al., 1983 ")

Déformation plastique

Eragmeniaiiﬂn

Hpax (MPa)

0-10°

10° - 10°

v(MPa')

10

107

Tableau A. 4. Relation entre la nature de la deformation et les valeurs de Hpox ety

(Levenberger, 1982""™. Jatzer et al,, 1983 ")

X -Ball penetrator
I.f ¢
Lﬂ_—

Sample

b
,
™,

Indentation cup

H = Hpyax (1 — e7YcPr)
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Modele de Leuenberger : application a la contrainte de

rupture
Exemple : étude de comprimés oraux dispersibles

Tensile strength was calculated according to Eq. (4).

o 2-F
E'd'h ’ (4)

where ¢, is the tensile strength (MPa), F is the crushing force (N), d is
the diameter (mm) of the round tablets, and h the height of the round
tablet (mm). Powder compactibility was investigated by plotting tensile
strength as a function of compressive pressures (Leuenberger and
Rohera, 1986).

Deformation of the material under stress and bonding properties of
the material were obtained through compactibility and compression

susceptibility parameters from Leuenberger equation (Leuenberger and _ _ _
Rohera, 1986). ODTF : comprimés orodispersibles

Ready mix : granules (compactage par rouleaux)

carbonate de calcium, phosphate de calcium et Ac-DI-Sol
where o, is the tensile strength, Opne. is the tensile strength when (constituant majoritaire de ODTF)
compressive pressure (o) — o and relative density (p) = 1, y is the

compression susceptibility (MPa 1), and o is the applied compressive
nressire.

0 = Ulmm(l = e{_r.g.p'}) ) (5]

33
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Modele de Leuenberger : application a la contrainte de
rupture

Exemple : étude de comprimés oraux dispersibles

Données et ajustements avec I'équation de Leuenberger Parameters ReadyMix ODTF

Leuenberger analysis
Omay (MPa) £ SD 14.01 = 0.63 1349 = (.31
B = v (107 *MPa™ 1) 283 + 0.1 2.09 + 0.11
- . R* 0.999 0.999
o B
= 57 . * SD denotes standard deviation.
g Ready mix .~ -
E‘;_ 1 1 The results for 0,4, (13.49-14.01 MPa) are suggesting plastic be-
E e : ODTF havior, and the value for y (2.09-2.83 x 10~ >MPa ') is indicating
& 2 brittle behavior according to the suggestion in literature (Leuenberger
22 . and Rohera, 1986). Compared to the values from literature for Oma. of
A pure FCC (i.e. 8.55-13.92 MPa (Stirnimann et al., 2014)) and Opax of
sl @ g cellulose (i.e. 12.40 MPa (Stirnimann et al., 2014)) our values show
0 100 j - ' . A higher mechanical resistance (Stirnimann et al., 2014). The value for R?

compression pressure [MPal

in Table 2 is referred to the fitting of the average curve shown in Fig. 5.

34
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Modeles de percolation

Le systeme est décrit par un parametre lié a la structure: p

Phénomene de percolation : changement significatif
(quantitativement ou/et qualitativement) des propriétés du systéeme
a partir d’'une valeur critique p*: seuil de percolation

X=5(p—p*)

X : propriété étudiée autour du seuil de percolation
S : facteur d’échelle
g : exposant critique



Modeles de percolation appliqués aux propriétés
meécaniques

PERCOLATION PERCOLATION PERCOLATION

DE CONTACTS DE SITES DE PORES

g | pre,

réarrangement Fragmentation
et/ou
déformation plastique

Choix d’une variable d’état pertinente : densité relative p,
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Modeles de percolation appliqués aux propriétés
meécaniques

X=5(p—p*)
Premiers modeles des propriétés mécaniques: q=1
_ *

A=S5 (pr — Py )

. s "y Aq
Sip, — 1 A— A, : prop. méca a porosité nulle ‘ S = .

(1 o pr )
A Modele a deux parametres permettant de déterminer :

A= —  (P;— P - le seuil de percolation

E 3 ’ N oy 7
(1-p%) - la prop. méca a porosité nulle




Modeles de percolation appliqués aux propriétés
meécaniques

g =1 Mod¢éle de type percolation

- s
§1oo - g-f

Exemple : = sof 7
D)

Dureté Brinell =

. aa

de I'Avicel s
E 40
— 20 |

| 1 ezl PSS 1 1
250 « 35C 450 /;50 +650 -« 750 «.850 8950

P, p’. Densité relative (p,)
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