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La mesure de la perméabilité d’un lit de poudre tassé a un courant de
gaz laminaire constitue la base de la présente Norme internationale. La
détermination peut se faire a perte de charge constante (écoulement
permanent) ou & perte de charge variable (volume constant).

La perméabilité mesurée dépend de la porosité du lit de poudre. Pour
une forme donnée de particule, on peut se servir des valeurs de per-

méabilité et de porosité pour calculer, a I'aide d’équations de différents
types, la surface spécifique de la poudre.

L’aire ainsi calculée n’englobe que les parois des pores du lit balayés
par le courant gazeux. Elle ne tient pas compte des pores fermés ou
borgnes. Elle se définit comme la surface spécifique d’enveloppe et peut
étre trés différente de la surface totale des particules mesurée, par
exemple, par.les méthodes/d adsorption de gaz.

Lesyméthodes normalisées décrites ne se fondent que sur une seule
equation et fixent certaines limites quant au type de poudre (forme des
particules) et a la porosité du lit auquel elles se rapportent. Ce ne sont
donc pas'des'méthodes absolues, et le résultat qu’elles donnent dépend
duwmodecopératoireet:des:hypothésés retenues.

Une fois déterminée, la surface spécifique peut étre convertie en dia-
metre sphérique moyen équivalent (voir définitions, article 3).
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Poudres métalliques — Détermination de la surface
spécifique d’enveloppe a partir de mesures de la perméabilité
a l’air d’un lit de poudre dans des conditions d’écoulement

permanent

1 Domaine d’application

1.1 La présente Norme internationale prescrit une
méthode de mesure de la perméabilité-a |’air et de
la porosité d’un lit de poudre métallique/tasse, mé-
thode permettant de déduire une valeur de la sur-
face spécifique d’enveloppe. La perméabilité “est
déterminée dans des conditions d’écoulement per-
manent, a I'aide d’un débit d’air laminaire a. une
pression voisine de la pression atmosphérique, La
présente Norme internationale ne traite pas de.la
mesure de la perméabilité a volume constant.

Plusieurs méthodes sont proposées pour remplir
I'objectif fixé. De nombreux appareils, disponibles
dans le commerce, permettent de mener a bien la
détermination. Ces appareils donnent des résultats
similaires et reproductibles dans la mesure ou les
instructions générales données dans la présente
Norme internationale sont respectées et ou les pa-
rametres d’essai sont identiques.

Il n"est pas possible, dans la présente Norme inter-
nationale, de se limiter a un appareil du commerce
particulier et au mode opératoire d’essai corres-
pondant. Pour aider néanmoins ['utilisateur, une
annexe est prévue (annexe A) pour donner un cer-
tain nombre de renseignements pratiques sur trois
méthodes spécifiques:

— la méthode Lea et Nurse, impliquant un appa-
reillage construit en laboratoire (voir A.1);

— la méthode Zhang Ruifu, utilisant un appareillage
similaire (voir A.2);

— la méthode Gooden et Smith impliquant un ap-
pareillage qui peut éire construit en laboratoire,
mais qui correspond aussi a un modele du com-
merce (voir A.3).

Ces méthodes sont données uniquement a titre
d’exemple et n’excluent pas I'emploi d’autres ma-
tériels commercialisés dans d’autres pays et
conformes a la présente Norme internationale.

1.2 1ba présente, méthode est applicable a toutes
les poudres métalliques, y compris les poudres de
meétaux, durs, jusqu’a 1000 pum de diameétre, mais
est généralement réservée aux particules de dia-
métre compris entre 0,2 um et 50 um. Elle n’est, en
principe, pas employée pour les poudres compo-
séestde particules.cdont la forme s’écarte trop de
lI"équiaxialité, par exemple du type flocons ou fibres.
Dans ce cas, il est admis de ne |'utiliser que par
accord entre les parties concernées.

La méthode n’est pas ttilisable pour les mélanges
de poudres métalliques différentes ou de poudres
renfermant des liants ou lubrifiants.

Lorsque la poudre contient des agglomérats, la
surface mesurée peut éitre affectée par le degré
d’agglomération. Si la poudre est soumise a un
traitement de désagglomération (voir annexe B), la
méthode utilisée doit étre subordonnée a I’accord
des parties concernées.

2 Reéférences normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite,
constituent des dispositions valables pour la pré-
sente Norme internationale. Au moment de la pu-
blication, les éditions indiquées étaient en vigueur.
Toute norme est sujette a révision et les parties
prenantes des accords fondés sur la présente
Norme internationale sont invitées a rechercher la
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes
des normes indiquées ci-aprés. Les membres de la
CEl et de I'ISO possédent le registre des Normes
internationales en vigueur a un moment donné.
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ISO 3252:1982, Métallurgie des poudres — Vocabu-
laire.

ISO 3954:1977, Poudres pour emploi en métallurgie
des poudres — Echantillonnage.

1ISO 4022:1987, Matériaux métalliques frittés permé-
ables — Détermination de la perméabilité aux
fluides.

3 Définitions

Pour les besoins de la présente Norme internatio-
nale, les définitions suivantes s’appliquent.

3.1 perméabilité: Capacité d’'un matériau poreux a
étre traversé par un fluide.

NOTE1 Dans la présente Norme internationale, le
fluide utilisé est de I’air sec.

3.2 interstices: Espaces entre les particules d’un lit
de poudre, a travers lesquels circule I"air.

3.3 porosité perméable: Quotient du volume des
interstices au volume du lit de poudre.

3.4 volume de 'enveloppe: Volume occupé, par les
particules dans un lit de poudre, sans tenircompte
du volume des interstices. En perméamétrie, le vo-
lume de I'enveloppe comprend le volume des ma-
tieres solides augmenté du volume de  tous. les
pores qui ne contribuent pas a la circulation du,gaz

(pores fermés, pores borgnes, micropores, micro-
pores ou rugosités superficiels, etc.). Ce volume ne
pouvant étre mesuré par aucune technique connue,
il est considéré, dans la présente Norme internatio-
nale, égal au volume utile déterminé par
pycnomeétrie liquide.

3.5 masse volumique de I’enveloppe: Quotient de
la masse d’un lit de poudre par le volume de l'en-
veloppe. La masse volumique de I'enveloppe peut
étre inférieure a la masse volumique du solide si les
particules renferment des pores qui ne contribuent
pas au passage du gaz a travers le lit.

3.6 surface spécifique massique: Quotient de |'aire
de surface d’une poudre par sa masse. Cette aire
dépend du type de méthode utilisée pour la déter-
miner.

3.7 surface spécifique de I’enveloppe: Aire de la
surface spécifique déterminée conformément aux
regles de la présente Norme internationale par
perméamétrie gazeuse.

3.8 surface spécifique volumique: Rapport de l'aire
de la surface, spécifique .d’une poudre a son volume
utile (c’est-a~dire a son.volume d’enveloppe).

3.90 diametre- sphérique équivalent: Diamétre de
particules sphériques identiques, non poreuses qui,
mesurées par la méme méthode perméamétrique,
présenteraient la-méme, surface spécifique volumi-
que que la poudre étudiée.



4 Symboles et désignations
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Tableau 1 — Symboles utilisés dans le texte

Symbole Désignation Unité Observations
Lit de poudre
A Aire de la section transversale m? Aire de la section transversale to-
tale du lit, perpendiculairement au
sens d’écoulement
2
A= Lf_
d Diamétre de la celluie de mesure m
L Epaisseur (ou hauteur) m
m Masse de la poudre kg
06 Masse volumique de |'enveloppe kg/m3
0 Masse volumique du solide kg/m3
e . m
€p Porosité perméable =1~ Alo,
£ Porosité totale e=1 A’Z@
Débit gazeux
q Débit volumigue msls Exprimé dans les conditions nor-
males (TRN)
p Pression moyenne du gaz N/m2
Ap Perte de charge N/m2
n Viscosité du gaz Ns/m?2
T Température du gaz K
M Masseimolaire dugaz kglmbl M= 0,029 kg/mol pour Iair
R Constante molaire'du gaz J _ J
—_— R=831 ——-
mol - K mol * K
Calcul
K Coefficient de Kozeny-Carman Dans la présente Norme interna-
tionale, K =5,0
6K, Constante du composé Dans la présente Norme interna-
tionale, on utilise la valeur géné-
ralement acceptée de 2,25
Sw Surface spécifique massique mzlkg
Sy Surface spécifique volumique m1 Sy = 0eSw
L4 Perméabilité m?
D Diamétre de sphere équivalent m n="8 __6
SV geSw
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5 Principes généraux

5.1 La perméamétrie permet fondamentalement
de déterminer, de facon expérimentale, la permé-
abilité @ d’un lit de poudre dont on connait la poro-
sité.

La perméabilité s’obtient par mesure du débit volu-
mique ¢ et de la perte de charge Ap d’un écou-
lement laminaire de gaz sec (en général de I'air)
traversant le lit en continu.

Le coefficient de perméabilité est donné par la loi
de Darcy:
gL

® =iy ()

5.2 L’équation de Carman-Arnell relie la surface
spécifique massique a la porosité et a la perméabi-
lité d’un lit de poudre tassé et tient compte a la fois
de la viscosité en régimes d’écoulement visqueux
et moléculaire. Cette équation peut s’écrire:

2

‘p Ep 8 2RT
= —* 12 X
B | SH—ey "3 N aM
ke
x _ 0% % 1 (2)
pSy(1 —ep)

La solution de I"équation (2) qui impliqgue une équa-
tion quadratique en S, peut 'étre“simplifiee ‘par
I’évaluation séparée de deux termes: la constante
de Kozeny Sy et I’écoulement moléculaire S,,, suivie
d’une combinaison de ceux-ci pour obtenir S,.

La constante de Kozeny, S, est donnée par I'équa-

tion
AAp e
SK=\/ p2° ... (3)
K(1—e)'Lng

Ce terme est identique & I’équation donnée par
Kozeny-Carman pour Sy, et quantifie l'influence d’un
écoulement en ligne sur I’aire de la poudre.

L’écoulement moléculaire, S, est donné par
I’équation

AA 5k 2
Sy=—L 8 J2RT o ()
KLg = 3 M (1 —¢p)
ou, pour l"air,
(1—¢e)n
2 p.
S, =81 SKTJT .. (5)
Sy est donc déterminé par I"équation
S 52
Sy=—5"+ T’“+S,"} ... (6)

La surface spécifique massique est

o (D)

Le diamétre de sphére moyen équivalent, D, est
donné par

6 6
— — . e 8
Sy 0eSw ®

D

L’équation de Carman-Arnell (2) doit étre utilisée
lorsque la surface spécifique volumique est supé-
rieure a 10° m™' (taille moyenne de particule infé-
rieure a 6pum), car Vleffet de [I'écoulement
moléculaire de la perméabilité devient significatif a
coté de l'effet de I"écoulement visqueux.

Pour les poudres plus grossiéres on peut, sous ré-
serve d’accord entre les parties concernées, utiliser
I’équation de Kozeny-Carman (3). L’erreur commise
si I'on néglige !'effet de I’écoulement moléculaire
est d’environ 10 % au niveau de 6 pm et augmente
au fur et a mesure que la poudre devient plus fine.

La surface spécifiqgue massique, S,,, est donnée par

s?,A Ap
o= : 3 ... (9)
5.0-(1"—"ep) g Log

5.3 Les méthodes et les appareils utilisés dans la
pratique, different selon le principe de mesure du
débit volumique du gaz et de la perte de charge.
L’annexe A décrit, a titre d’exemple, trois métho-
des: la’ méthode de Lea et Nurse, la méthode de
Zhang Ruifu et la méthode de Gooden et Smith.

5.4 L’équation de Kozeny-Carman s’applique de
facon optimale aux poudres équiaxiales et seu-
lement sur une plage restreinte de porosité du lit,
fonction du type de poudre considéré. Le coefficient
de Kozeny varie avec la forme des particules et leur
répartition granulométrique. Dans la présente
Norme internationale, la valeur retenue pour K est
5,0 mais d’autres valeurs peuvent étre utilisées par
accord entre les parties concernées.

5.5 Compte tenu des restrictions indiquées en 5.4,
il convient en premier lieu de déterminer expéri-
mentalement la variation de la surface spécifique
en fonction de la porosité pour le type particulier de
poudre a mesurer.

On peut, a titre d’exemple, procéder a des détermi-
nations successives de la perméabilité sur des pri-
ses d’essai de masse identique d’un échantillon de
laboratoire donné, en tassant le lit de poudre a dif-
férents niveaux de porosité décroissante. Dans une
certaine plage de porosité, la surface spécifique
demeure pratiquement constante en fonction de la
porosité. Les déterminations ne sont donc valables
que lorsque la porosité se trouve dans cette plage



de valeurs correspondant a une surface spécifique
pratiquement constante.

5.6 Les équations précédentes font intervenir la
porosité perméable du lit de poudre ¢, et la masse
volumique de l’enveloppe des particules, p,. Ces
paramétres sont liés par I’équation

m
Tio ... (10)

gp=1—
La masse volumique de I’enveloppe o, n’est égale
a la masse volumique du solide, ¢, que pour les
particules non poreuses et lisses. Dans ce cas,

8p=8.

Dans tous les autres cas, la masse volumique de
I’enveloppe g, doit étre mesurée par une méthode
pycnométrique appropriée. On peut, par accord en-
tre les parties concernées, adopter a la place de la
masse volumique de I’enveloppe, la masse volumi-
que de solide, p, ou n’importe quelle autre masse
volumique convenue.

6 Mode opératoire

6.1 Préparation de la prise d’essai

L’échantillonnage doit avoir été effectué conformé-
ment a I'ISO 3954.

La prise d’essai doit étrg prélevée dans I'échantillon
pour laboratoire a |’état brut de livrajson. Le,sé-
chage en atmospheéere appropriée ou la désagglo-
mération (voir annexe B) ne sont permis que sur
accord entre les parties concernées.

Peser a 0,1 % prés, la totalité de la prise d’essai de
poudre.

6.2 Préparation du lit de poudre tassé

L’épaisseur, L, du lit ne doit pas étre inférieure a
50 fois le diameétre moyen des particules et le dia-
meétre du lit ne doit pas étre inférieur a 100 fois le
diameétre moyen des particules.

NOTE 2 Des discontinuités se produisent, 3 la surface
du lit, qui peuvent entrainer des effets de paroi et de bord.
Ces effets sont négligeables (donnant une erreur de
moins de 2 % sur la valeur de la perméabilité) si le dia-
metre et la hauteur du lit correspondent aux prescriptions
qui précédent.

Maintenir la prise d’essai en place dans la cellule
en placant a chaque extrémité un disque en papier
poreux et au fond une plaque rigide perforée.

En général, remplir la cellule en une seule fois de
toute la masse de la prise d’essai, en tapotant dou-
cement la paroi pour tasser la poudre. Recouvrir le
lit d’un disque en papier poreux et comprimer le tout
a I'aide d’un piston. Ce piston doit avoir des rainu-
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res ou des trous pour facilier I’évacuation du gaz
pendant 'opération de tassement. Tasser la poudre
en appliquant lentement I’effort sur le piston jusqu’a
une valeur donnant une porosité de la gamme dési-
rée et/ou un tassement uniforme du lit.

NOTE 3 S’il apparait que la porosité du lit n’est pas
homogeéne, il est recommandé de procéder au remplis-
sage de la cuve par compactages progressifs.

Extraire le piston en lui imprimant un mouvement
rotatif pour déranger le moins possible le lit de
poudre.

6.3 Détermination

Mesurer I’épaisseur du lit a 0,25 % prés. La tempé-
rature pendant I’essai ne doit pas varier de plus de
+ 3 °C par rapport a la température ambiante ou se
fait I’étalonnage.

Faire circuler a travers le lit de poudre un débit
constant de gaz. Mesurer le débit et la perte de
charge. La perte de charge doit étre faible par rap-
port a la pression atmosphérique (moins de
4000 N/m? environ), de facon que la compressibilité
du gaz ‘puisse’ étre négligée (voir I'annexe A, A.2,
si I’on doit tenir compte de la compressibilité et en
corrigeriles effets).

Effectuer, si besoin est, un essai a blanc pour corri-
ger I'effet du disque en papier.

7 Expression des résultats

La surface spécifique de la poudre se calcule a
I’'aide des équations (3), (5) et (6) ou de
I’équation (9).

Le résultat doit étre exprimé dans une ou plusieurs
des unités suivantes:

— surface spécifique massique S,,, en metres car-
rés par kilogramme ou en meétres carrés par
gramme;

— surface spécifique volumique Sy, en métres car-
rés par métre cube ou en centimétres carrés par
centimétre cube;

— diamétre de sphére équivalent D (équation 8),
en métres ou en micrometres.

8 Rapport d’essai

Le rapport d’essai doit contenir les informations
suivantes:

a) référence a la présente Norme internationale;

b) tous les détails nécessaires a lidentification
complete de I"échantillon;
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c) la méthode et I’appareillage utilisés;

d) le mode de séchage et de désagglomération
éventuel,;

e) la masse volumique adoptée (voir 5.6);
f) la porosité perméable ¢, du lit;

g) l’équation utilisée pour le calcul de la surface
spécifique;

h) la valeur du coefficient de Kozeny-Carman, s’il
est différent de 5,0 (voir 5.4);

i) le résultat obtenu;

j) le détail de tout phénomeéne susceptible d’avoir
affecté le résultat obtenu;

k) toutes les opérations non spécifiées dans la
présente Norme internationale ou considérées
comme facultatives.
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Annexe A
(informative)

Exemples de méthodes de détermination de la perméabilité

A1 Méthode de Lea et Nurse (voir
figure A1)

Dans cette méthode, on fait passer un débit perma-
nent d’air sec d’abord dans le lit de poudre puis sur
la résistance capillaire fixe d’un débitmeétre ouvert
sur I'atmosphére. La perte de charge Ap a travers
le lit est mesurée au manomeétre (indication 4,) et le
débit ¢ est mesuré par le débitmetre a capillaire
(indication A,). La relation entre le débit g et I'indi-
cation A, du manomeétre se détermine par un éta-
lonnage approprié. Dans le cas considéré,
I'indication donnée par linstrument est absolue,
tous les facteurs de I’équation (A.1) étant soit
connus, soit mesurés:

agC,h,A

82 = (A9
Y50 (1—¢)’Con Lo?
ou
C, est le coefficient. d’étalonnage du.-mano-
meétre mesurant la perte deo<change

(Ap = Cihy);

G, est le coefficient d’étalonnage du débit-
meétre a capillaire (¢ = Gh,);

les autres symboles sont définis au ta-
bleau 1.

Pour augmenter la précision de la détermination de
la perméabilité, il est recommandé de régler le débit
de facon a obtenir trois valeurs différentes de /, et
trois relevés correspondants du manométre A,.
C’est la moyenne des trois rapports expérimentaux
h,lh, qui est utilisée dans I’équation (A.1).

NOTES

4  Pour contréler I’'uniformité du lit, il convient de répéter
la détermination sur différentes quantités de poudre tas-
sée a la méme porosité ou sous la méme force de com-
pression. Si le lit est uniforme, les résultats seront les
mémes.

5 Lorsqu’on contréle un nouveau type de poudre, il est
recommandé de déterminer sa surface spécifique a poro-

sité décroissante. La plage de porosité sur laquelle se fait
le controle standard est définie par la plage de porosité
correspondant a une valeur quasi constante de la surface
spécifique. En général, la porosité du lit doit étre comprise
entre 0,45 et 0,7.

6 Un rapport linéaire entre le débit et la perte de charge
est le signe d’un écoulement non turbulent qui permet le
recours a I’équation de Carman-Arnell (2) ou a I’équation
de Kozeny-Carman (9).

7 Il est recommandé d’utiliser, de facon périodique, des
poudres de référence certifiées pour vérifier la précision
et le bon fonctionnement de I'instrument.

A.2 Méthode de Zhang Ruifu

A.2.1. La ‘méthode/met en ceuvre un appareillage
similaire a celui de Lea et Nurse, mais la perte de
Chargendans le lit de poudre, Ap, peut atteindre
20 000 N/mm?®. Par ailleurs, par simple détermi-
nation d’un diameétre équivalent apparent, Dy, a une
valeur connue de ¢,, la méthode permet la mesure
directe’de-divers'types de valeurs de surface spéci-
fique’et de diametre.

Pour tenir compte de la compressibilité de I’air, on
réécrit la relation fondamentale de Carman-Arnell
[(2) en 5.2] sous la forme

2

£ £ €
D= | st x 72
So1 =g’ Se(1—ep)

ou, pour I"air a température ambiante:

7 est le coefficient d’écoulement molé-
culaire (égal a 3,4);

A est le libre parcours moyen, exprimé en
metres, des molécules dans l'air, a la
pression moyenne p du lit de poudre,
soit:

D

)i
1=0097x10" " x—,)l

ou p, est la_pression atmosphérique normale
(101 300 N/m”).
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