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Evolutions structurales et micros-structurales de matériaux

pharmaceutiques sous broyage mécaniques from X-ray powder

data as a quantitative alternative for single crystal data.

Example of odd-numbered fatty acids.

Le broyage mécanique est souvent utilisé dans l'industrie pharmaceutique pour réduire
la taille des particules. Cependant, ce traitement entraîne aussi souvent une modi�cation de
l'état structural des matériaux[1, 2]. Par exemple de nombreux matériaux s'amorphisent sous
broyage alors que d'autres subissent des transformations polymorphiques. Nous présentons ici
une étude des évolutions structurales et microstructurales qui accompagnent ces deux types de
transformations en prenant l'exemple du sorbitol et du lactose. Les résultats ont été obtenus par
di�raction des rayons X sur poudres et par analyse enthalpique di�érentielle.

Le sorbitol[3] subit une transformation polymorphique de la forme γ vers la forme α
sous broyage mécanique. L'analyse de l'évolution microstructurale de ces deux formes au cours
de la transformation a clairement révélé l'existence de deux régimes. Le premier correspond à
un changement de morphologie des cristallites de la forme γ qui s'a�nent dans deux directions
mais se développent transitoirement dans la troisième. Le deuxième régime correspond à la crois-
sance progressive des cristallites de la forme α dont la taille �nale est très nettement supérieure
à celle des cristallites de la forme γ déterminée juste après l'étape initiale de nano structura-
tion. L'évolution des tailles de cristallites dans ces deux étapes ne peut s'expliquer que par une
redistribution de matière permettant la reconstruction des cristallites au cours du broyage. Ce
résultat laisse penser que les transformations polymorphiques sous broyage mettent en jeu une
étape d'amorphisation transitoire à la surface des cristallites.

Le lactose[4] subit une transformation directe cristal → verre sous broyage mécanique.
L'analyse structurale et microstructurale de cette transformation met en évidence deux étapes
dans l'évolution microstructurale (taille des cristallites et déformations) des échantillons au cours
des premiers temps du broyage. La première étape montre une diminution forte de la taille
des cristallites et une augmentation des déformations. La deuxième étape montre au contraire
l'approche d'une taille de cristallite stationnaire et une diminution forte des déformations. Ce
comportement est tout à fait semblable à celui observé lors du broyage mécanique des métaux et
peut s'interpréter par l'accumulation de dislocations contre les joints de grains dans un premier
temps, puis la libération brusque de ces dislocations au-delà d'un taux critique de dislocations.
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