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Influence du vacuum dans la cavité d’un moule sur les porosités dans les mélanges
utilisés en moulage par injection des poudres métalliques

Marianne COUTU

RESUME

Le moulage par injection de poudre métallique (MIM) est un procédé de mise en forme réalisé
par quatre étapes. D’abord, les poudres métalliques sont mélangées avec un liant. Ce mélange
est ensuite injecté dans un moule pour lui donner la forme désirée. Les deux dernicres étapes
consistent a retirer le liant puis a densifier la piéce par frittage de la poudre. L’injection peut
entrainer des défauts qui ne seront pas corrigibles aux étapes subséquentes. Un défaut tres
commun est la présence de bulles, ou de porosités, dans la piece injectée. Ces porosités,
toujours présentes dans les pieces finales, impactent négativement les propriétés mécaniques
de la piece. L’utilisation d’un vacuum dans le moule avant et durant I’injection est explorée
dans ce projet dans le but de retirer 1’air qui permettrait de former les porosités. Ce procédé est
basé sur un procédé similaire utilisé en micromoulage par injection de polymeére et moulage
métallique sous haute pression, mais qui n’a jamais ¢t¢ documenté en MIM. Une presse
d’injection a été adaptée et un moule sous vide a été congu et fabriqué. Les expériences ont été
entreprises avec un mélange non dégaz¢ pour mieux comprendre les phénomenes en jeu. Une
zone affectée par le vacuum est visible dans les pi¢ces. Sa forme et sa position varient en
fonction de la taille de moule. Cette zone est causée par le gonflement des bulles sous 1’absence
de pression. Pour un mélange non dégazé, une séquence optimale, qui consiste a injecter une
certaine proportion de la piece a pression atmosphérique et de terminer ensuite 1’injection sous
vide, permet d’¢éliminer la majorité des bulles. Pour un mélange standard dégazé, 1’utilisation
du vacuum a permis d’éliminer pratiquement toutes les porosités plus grandes que 2.5 mm et

a permis de réduire la quantité totale de porosités de 48% par rapport au procédé standard.

Mots-clés : Moulage par injection de poudre métallique (MIM), vacuum, porosité






Influence of the vacuum applied in the cavity of a mold on the porosities present in the
feedstocks used in injection molding of metal powders

Marianne COUTU

ABSTRACT

Metal injection molding (MIM) is a four-step forming process. First, the metal powders are
mixed with a binder. This mixture is then injected into a mold to give it the desired shape. The
last two steps consist of removing the binder and then densifying the part by sintering of the
powder. The injection can lead to defects that cannot be corrected in subsequent steps. One of
the most common defects is the presence of bubbles or porosities in the injected part. These
porosities, always present in the final parts, have a negative impact on the mechanical
properties of the part. The use of a vacuum in the mold before and throughout the injection is
explored in this project in order to remove the air that would allow the formation of porosities.
This process is based on a similar one used in micro injection molding of polymers and high
pressure die casting of metals, but which has never been documented in MIM. To do this, an
injection press was adapted, and a vacuum mold was designed and manufactured. The
experiments were undertaken with a non-degassed mixture to better understand the
phenomena. A vacuum affected area is visible in the parts. Its shape and its position vary
depending on the mold size. This area is caused by the swelling of the bubbles under the
absence of pressure. For a non-degassed mixture, an optimal sequence which consists of
injecting a certain proportion of the part at atmospheric pressure and then finish the injection
under vacuum eliminates a large majority of the bubbles. For a standard degassed mixture, the
use of vacuum eliminated all porosities greater than 2.5 mm and reduced the total number of

porosities by 48% compared to the standard process.

Keywords: Metal powder injection molding (MIM), vacuum, porosity
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INTRODUCTION

Le moulage par injection des poudres métalliques (ou en anglais Metal Injection Molding,
MIM) permet de fabriquer des pieces a forte valeur ajoutée qui sont difficiles ou coliteuses a
produire par les procédés de mise en forme traditionnelle. Le procédé MIM est utilis¢ depuis
plusieurs années dans les domaines de pointes comme 1’aérospatiale. Il se divise en quatre
¢tapes. Premiérement, la préparation du mélange consiste a mélanger une poudre métallique
avec un liant polymérique fondu. Deuxiémement, ce mélange a I’état fondu est injecté dans un
moule pour générer la géométrie de la piece. Troisiemement, le procédé de déliantage permet
de retirer le liant ne laissant presque qu’exclusivement la poudre pour former une piece fragile.
Notons ainsi que le liant polymérique sert de médias de transport de la poudre métallique, mais
que ce dernier n’est pas présent dans la piece finale. Quatriemement, le procédé de frittage
permet une densification de la piéce pour refermer 1’espace présent entre les poudres et
produire une piece métallique dense a plus de 95 % de la densité théorique. Si des défauts sont
créés a I’étape d’injection, celles-ci ne seront pas corrigées par les étapes de déliantage et de
frittage. Pour cette raison, il est important d’adresser le probléme a la source et d’éliminer les
défauts causés par I’injection. Une solution envisageable pour réduire les bulles dans la piece
injectée est d’appliquer un vacuum dans le moule, une option utilisée en moulage a haute
pression et en micro-injection de plastique, mais jamais étudié en MIM. Ce travail vise donc a

investiguer 1’effet d’un vacuum dans le moule pour réduire la quantité et la taille des porosités.

Le premier chapitre présente une revue de littérature de toutes les étapes du procédé MIM, de
la formation des bulles lors de I’injection, des solutions qui existent pour retirer les bulles dans
d’autres procédés puis les techniques employées pour produire un vide dans un moule lors
d’une injection. Le second chapitre définit la problématique en plus des objectifs du projet. Le
troisiéme chapitre décrit la méthodologie utilisée pour atteindre les objectifs. Le quatrieme
chapitre présente les résultats des analyses de toutes les expériences effectuées. Finalement, le
cinquiéme chapitre présente une discussion sur 1’ensemble des résultats et un retour sur la

problématique initiale.






CHAPITRE 1

REVUE DE LITTERATURE
1.1 Contexte du projet

L’utilisation de piéces de formes complexes et de matériaux dispendieux ou difficiles a mettre
en forme représente des défis auxquels les fabricants de moteurs d’avions font face. La
compagnie Pratt & Whitney Canada (P&WC) cherche a réduire les cofits de fabrication de ses
picces sans compromis sur la qualité finale de ses assemblages. L’une des techniques utilisées
est le procédé de fabrication par moulage par injection de poudres métalliques (ou en anglais
Metal Injection Molding, MIM). Ce procédé permet de réduire les colts d’outillage et possede
un excellent ratio d’utilisation du matériau (connu aussi sous le nom ratio buy-to-fly). Bien que
ce procédé soit mature et qu’il soit déja utilisé depuis plusieurs années, il présente encore
aujourd’hui plusieurs défis, dont un probléme récurrent de présence de bulles d’air, ou de
porosités, dans les pieces injectées qui se retrouvent dans les piéces métalliques finales. Dans
le cadre d’un projet CRSNG-RDC comportant plusieurs volets, la compagnie P&WC a
demandé a I’ETS de les épauler dans I’étude d’une nouvelle approche utilisant un vacuum dans

la cavité d’un moule pendant la phase d’injection.

1.2 Description du procédé MIM

Le procédé MIM est une branche spécifique du moulage par injection des poudres (ou en
anglais Powder Injection Molding, PIM) qui comprend I’injection de pieces métalliques et
I’injection de pieces céramiques (en anglais Ceramic Injection Molding, CIM) illustrée a la
Figure 1.1. L’injection de poudre de céramique a été mise en place dans les années 60 pour
fabriquer des bougies d’allumage alors que les poudres métalliques ont commencé a étre
utilisées dans les années 1970. Dans les deux cas, ces procédés ont connu un succes industriel
marqué dans les années 1990 (R.M. German, 2003). Aujourd’hui, environ 80 % des

compagnies utilisant le PIM se spécialisent dans le procédé MIM (Heaney, 2019).
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Figure 1.1 Déclinaisons du moulage par injection des poudres

L’avantage du procédé MIM est d’utiliser un procédé analogue a I’injection de plastique, mais
pour fabriquer des pieces métalliques qui requiérent des propriétés mécaniques beaucoup plus
¢levées. Il permet la production de masse de pieces de forme complexe ou de détails qui
nécessiterait des étapes supplémentaires dans d’autres procédés comme des filets, des détails
de surface et méme le numéro de piéce ou le logo de la compagnie (Randall M. German &
Bose, 1997). 1l est principalement utilis¢ sur des matériaux a haute performance, difficiles a
mettre en forme par les procédés conventionnels, tels les aciers inoxydables, les superalliages
ou les alliages de titane (R.M. German, 2003). D’autres métaux utilisés sont des aciers
faiblement alli¢s, des aciers outils ou des alliages de cuivre. Le métal le plus communément

utilisé est I’acier inoxydable avec prés de 50 % du marché (Heaney, 2019).

Le MIM est généralement compétitif par rapport aux autres procédés de fabrication
conventionnels lorsque ceux-ci atteignent leurs limites techniques. Par exemple, il permet une
meilleure résistance mécanique que le moulage sous pression, un meilleur fini de surface que
le moulage au sable et une meilleure complexité que la majorité des autres procédés
conventionnels (excluant la fonderie) en plus d’étre généralement moins dispendieux (Heaney,
2019). Le colt de fabrication est moindre, car il permet de réduire ou d’éviter les étapes
d’usinage. De plus, il est possible de recycler les chemins de coulées et les pieces injectées
contenant des défauts ce qui permet d’atteindre un ratio d’utilisation de matiere pres de 100 %

(R.M. German, 2003).



Le procédé se divise en plusieurs étapes. D’abord, la poudre métallique est mélangée avec un
liant pour former le mélange MIM. Ensuite, ce mélange est injecté dans la cavité d’un moule.
Suite au démoulage, le liant est retiré par le processus de déliantage. Finalement, le frittage
permet d’obtenir une piéce métallique dense. Les sections suivantes décrivent plus en détail

ces quatre étapes.

1.2.1 Caractéristiques du mélange

Il existe une vaste possibilit¢ de formulation pour le MIM. Dans tous les cas, le mélange
(nomm¢é en anglais feedstock) est fabriqué de poudre métallique en suspension dans un liant
de polymére. Les caractéristiques du mélange sont définies par plusieurs éléments, dont le type
de poudre, le liant, la fraction volumique et la qualité du mélange. Pour qu’il soit optimal, le
mélange fondu doit étre assez fluide pour s’injecter dans le moule, mais assez résistant a ’état
solide pour maintenir sa forme pendant le démoulage. La fraction volumique est définie par le
volume de poudre par rapport au volume total du mélange. Si celle-ci est trop élevée, le
mélange devient trés visqueux et difficile a injecter. Si elle est trop basse, il y a un risque de
déformation importante pendant les étapes de déliantage et frittage dii au rétrécissement
important (Randall M. German & Bose, 1997). Cette proportion de poudre doit se trouver au-
dessus de 50 % pour permettre le déliantage et le frittage (R.M. German, 2003), mais en
dessous d’une valeur critique a ne pas dépasser. A la Figure 1.2a, la densité du mélange est
mesurée avec différentes fractions volumiques. La Figure 1.2b-d représente schématiquement
la distribution du mélange pour trois situations différentes. D’abord pour un mélange possédant
trop de liant, la masse volumique mesurée est équivalente a la masse volumique théorique et
les poudres ont trés peu de contacts entre elles (Figure 1.2b). En ajoutant la poudre, la masse
volumique du mélange augmente de manicre linéaire comme indiqué par la droite théorique et
schématisée par la section 1 de la Figure 1.2a. Cependant, a partir d’une certaine concentration,
la masse volumique mesurée se détache de la masse volumique théorique (section 2 de la
Figure 1.2a). Cette concentration est la fraction volumique critique ou les poudres ont
beaucoup de contact entre elles et le liant est présent de maniere uniforme (Figure 1.2¢). Toute

augmentation de la quantité de poudre au-dessus de ce point fait en sorte que le liant n'est plus



en mesure de faire le lien entre les poudres, des vides se forment entre celles-ci (illustré sur la
Figure 1.2d) et la masse volumique est donc plus basse que sa valeur théorique (section 3 de
la Figure 1.2a). La fraction critique varie d’un mélange a 1’autre et dépend de la géométrie de
la poudre, de sa taille et de la distribution de celle-ci. La fraction volumique utilisée (aussi
nommé la fraction volumique maximale) se trouve généralement un peu en dessous de la

fraction critique (Randall M. German & Bose, 1997).
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Figure 1.2 Effet de la fraction volumique critique sur (a) la masse volumique et illustration
du mélange poudre-liant lorsqu’il y a (b) peu de poudre, (c¢) une quantité optimale de poudre
et (d) trop de poudre

Adapté de Randall M. German et Bose (1997)

Le mélange se doit aussi d’étre homogene pour éviter la création des défauts dans la piece
finale. Un mélange non homogene peut €tre causé par une séparation entre le liant et la poudre
(ségrégation) ou I’agglomération de particules. L’inhomogénéité du mélange ou les porosités
dans celui-ci peuvent entrainer des défauts dans la piéce qui ne peuvent pas étre corrigés aux
étapes subséquentes (Randall M. German & Bose, 1997). Le mélange permet d’enrober
uniformément les poudres du liant, de mélanger les différents liants entre eux en plus de défaire

les agglomérations et d’empécher la ségrégation (Heaney, 2019).



La forme de la poudre est I’un des paramétres les plus importants. Une poudre sphérique
permet une plus grande masse volumique et une viscosité plus faible, cependant, elle crée des
picces déliantées plus fragiles. Les poudres sphériques ont aussi I’avantage de ne pas s’orienter
a I’injection ce qui aurait pour effet de former des pieces anisotropes (Randall M. German &
Bose, 1997). La taille de la poudre utilisée en MIM est assez fine, typiquement le diamétre de
celle-ci est en inférieure a 22 pum, mais il est possible d’utiliser des poudres jusqu’a 45 um

(Heaney, 2019).

Le liant est un véhicule temporaire qui permet de déplacer la poudre dans le moule et de
maintenir la poudre en place entre 1’injection et le frittage. Ce liant ne doit pas étre présent
dans la piece finale alors il doit étre en mesure d’étre retiré sans laisser de résidu. Idéalement,
il est inerte en ce sens ou il n’absorbe pas d’humidité, ne crée pas de vapeur, ne se dégrade pas
a température d’injection, n’est pas toxique et n’interagit pas avec la poudre ou le moule. Il
doit étre facilement nettoyable et avoir une dilatation thermique minimale pour faciliter le
déliantage. Le liant est généralement constitué de plusieurs polymeres. La cire est le liant de
base le plus commun dans I’industrie, on peut noter par exemple la cire de paraffine, la cire
d’abeille ou la cire de carnauba. Il est largement utilisé pour ses diverses qualités comme son
point de fusion bas, ces bonnes propriétés de mouillage, sa basse viscosité et sa faible dilatation
thermique. Un surfactant peut étre nécessaire pour aider a faire le lien entre la poudre et le
liant. L’acide stéarique est un surfactant largement utilisé, qui aide aussi a réduire 'usure du
moule (Randall M. German & Bose, 1997). Finalement, un polymeére secondaire (appelé le
squelette) est généralement utilisé pour maintenir la forme de la piéce entre les étapes de

déliantage et frittage.

1.2.2 Etape de I’injection

L’¢étape d’injection permet la mise en forme du mélange dans un moule. Le mélange est chauffé
a une température (T,,.) au-dela du point de fusion du liant, mais bien en deca de celui du

métal. Le liant permet de lubrifier le moule et les poudre pour les transporter dans celui-ci.



Apres son refroidissement, la piéce est solidifiée et est démoulée, elle se nomme piece a vert

(R.M. German, 2003).

Les parametres d’injection exercent une grande influence sur la qualité de la piece produite.
Ils vont influencer la masse volumique de la picce, le rétrécissement et la déformation de celle-
ci (Heaney, 2019). La température d’injection (7;) et la température du moule (7},,) doivent se
trouver en dessous de la température de dégradation de tous les polymeres du liant. Les
températures varient donc en fonction du mélange et sont définies pour obtenir une viscosité
idéale a I’'injection, généralement autour de 100 Pa-s (Randall M. German & Bose, 1997). La
température d’injection se trouve 10 a 20 °C au-dessus de la température de fusion du liant.
Pour un liant a base de cire, la température du moule se situe entre 25 et 55 °C. Des
températures trop basses entrainent des lignes d’écoulement, des porosités ou des pieces
incompletes alors qu’une température trop haute cause un rétrécissement a vert plus important,
des fuites du mélange, une séparation du liant et de la poudre ou méme la dégradation du liant

(Heaney, 2019).

En MIM conventionnel, la pression d’injection varie de 2 a 60 MPa (R.M. German, 2003). Une
pression trop importante peut entrainer une fuite de polymere a I’extérieur du moule, créant un
défaut sur la surface de la piece. Cette pression doit étre maintenue jusqu’a ce que le point
d’injection solidifie pour éviter tout retrait du matériau (Heaney, 2019). Il est possible d’utiliser
une variante de MIM a basse pression (en anglais Low-pressure Metal Injection Molding, LP-
MIM). Le mélange en LP-MIM posséde une viscosité plus basse ce qui permet d’utiliser des
pressions plus faibles, aussi basses que 0,3 MPa. Son principal avantage est qu’il n’utilise pas
de vis pour acheminer le mélange dans le moule comme a la Figure 1.3a, il s’agit plutét d’un
piston qui pousse le mélange comme a la Figure 1.3b, ce qui a pour effet une machine plus
simple. Le LP-MIM est idéal pour les pieces plus petites ou trés grosses, car il permet de
réduire les colits (Randall M. German & Bose, 1997). Ce procédé a basse pression est utilisé

par environ 15 % de I’industrie (R.M. German, 2003).
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Figure 1.3 Différents mécanismes pour l'injection du mélange dans le moule (a) par vis et (b)
par piston

Adapté de Heaney (2019)

Une vitesse d’injection (V;) trop basse permet au mélange de se solidifier trop tot ce qui
entraine des lignes d’écoulement, des lignes de fusion ou des piéces incomplétes. Une vitesse
trop ¢élevée entraine la séparation du liant et de la poudre et un giclage du mélange dans le
moule.

Plusieurs défauts causés par le moulage sont détectables seulement aux étapes suivantes. Il est

donc nécessaire d’optimiser et de contrdler tous les paramétres d’injection (Heaney, 2019).

Le moule assure plusieurs roles dont la définition de la forme de la piece et 1’échange de
chaleur entre le mélange chaud et la piece et permet le démoulage de la piéce. Les moules
utilisés en MIM sont similaires a ceux utilisés en moulage par injection de plastique, sauf que
la cavité doit étre significativement plus grande que la pi¢ce finale pour compenser le
rétrécissement lors du frittage et le rétrécissement a vert qui peut aller jusqu’a 1 % (Heaney,
2019). Tout comme en moulage par injection de polymere, des évents sont utilisés pour sortir
I’air de la cavité pendant qu’elle se remplit du mélange. Celles-ci doivent étre suffisamment
grandes pour permettre a 1’air de sortir, mais pas trop pour éviter le risque de fuite du mélange.
Elles ont typiquement 0,015 mm de profondeur et 12 mm de largeur. Il est primordial de
comprendre le déplacement du mélange a travers le moule pour optimiser le positionnement
du point d’injection et des évents, sinon il y a risque de porosités ou de zones non remplies

(Randall M. German & Bose, 1997). La pi¢ce a vert est nettement plus fragile qu’une piece de
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polymere ce qui la rend plus difficile a démouler. Il est nécessaire d’attendre que le moule et
la piece soient refroidis avant de la démouler pour éviter de la déformer, mais si elle est trop

froide, elle devient trés fragile et difficile & démouler (Heaney, 2019).

1.2.3 Etape du déliantage

L’étape du déliantage permet de retrier le liant polymérique de la piece. L’objectif est de
dégrader le liant pour laisser principalement un réseau de poudre métallique produisant ainsi
une piece poreuse, nommeée piéce a brun (R.M. German, 2003). Il existe trois types de
déliantages. D’abord, le déliantage par solvant qui consiste a dissoudre le liant en placant la
piece dans un solvant. Ce solvant se trouve a une température pour laquelle le liant est sous
phase liquide pour qu’il puisse se dissoudre dans le solvant. Les pi¢ces sont séchées avant
d’étre placées au four pour le frittage. Ce séchage se fait souvent sous vide ou sous atmosphere
controlée pour éviter d’exposer 1’environnement aux vapeurs du solvant. Des exemples de
solvants couramment utilisés sont I’hexane, des alcools ou de I’acétone. Ensuite, le déliantage
thermique qui consiste a faire évaporer le liant a haute température. La piece a vert est placée
au four a une température permettant de faire évaporer les liants. Puisque chaque liant a une
température de dégradation différente, le cycle de déliantage est formé de différents paliers
avec une température spécifique pour chaque liant. Finalement, le déliantage catalytique ou le
liant est décomposé chimiquement dans le four sous l'acide nitrique. Ce dernier est le plus
utilisé dans 1’industrie, mais fonctionne seulement avec un type de liant spécifique. Ce liant
est composé de deux parties soit un polyoxyméthyléne (POM), qui se dégrade en présence
d’acide nitrique pour des températures de 100 a 140 °C et une polyoléfine qui permettra de

maintenir I’intégrité de la piece a brun jusqu’au déliantage (Heaney, 2019).

L’ordre de dégradation des polymeéres est important a considérer. Le premier polymeére, avec
une température de dégradation plus basse, doit sortir en laissant des porosités pour que le
second liant puisse sortir de la piéce (Heaney, 2019). Autrement, ce dernier liant risque de
demeurer dans la picce et d’entrainer, pendant le chauffage, des défauts tels des fissures ou des

cloques tels qu’illustrés a la Figure 1.4. Suite au déliantage, une faible partie du liant est
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toujours présente pour maintenir 1’intégrité de la piece a brun. La derniére étape du déliantage

se fera avec le frittage (Randall M. German & Bose, 1997).
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Figure 1.4 Défauts causés par le déliantage sur une picce en alumine (a) fissure et (b) cloques
Adapté de Randall M. German et Bose (2020)

1.24 Etape du frittage

L’¢étape du frittage permet de densifier la piéce poreuse et de consolider les vides laissés par le
liant. Il permet de créer idéalement une picce solide qui ne contient ni porosité ni cavité. Le
rétrécissement de la piece dépend de la fraction volumique de poudre utilisée, mais se situe
généralement entre 12 et 18 % linéaire. Des erreurs a la mise en forme ou au déliantage peuvent
causer des rétrécissements anisotropies lors de cette derniere étape du frittage (R.M. German,

2003).

La température de frittage est largement plus élevée que la température de déliantage. Elle se
situe généralement juste en dessous de la température de fusion du métal. Le frittage se fait
sous atmosphere controlée pour éviter I’oxydation ou les autres réactions de surfaces (Randall
M. German & Bose, 1997). La Figure 1.5 illustre les quatre étapes du frittage. D’abord, les

poudres se replacent de maniére optimale et commencent a se souder par le mécanisme de
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diffusion a 1’état solide. Les joints interparticulaires se transforment lentement en joint de

grains emprisonnant ainsi des porosités (Heaney, 2019).
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Figure 1.5 Schémas des étapes du frittage (a), repositionnement de la poudre, (b) liaison des
poudres, (c) formation de joints interparticulaires et grossissement des liaisons et (d)
fermeture des porosités et création des joints de grains

Adapté de Randall M. German et Bose (1997)

Il est commun que le frittage ne permette pas de retirer toutes les porosités et que la masse
volumique théorique ne soit pas atteinte. Celle-ci se trouve typiquement entre 95 et 100 % de
la densité théorique (Randall M. German & Bose, 1997). Les porosités sont nuisibles a la
majorité des propriétés mécaniques. Par exemple, en passant d’une densité de 85 % a 100 %,
la résistance en traction peut doubler (Randall M. German & Bose, 2020). Il est possible
d’effectuer un traitement de pressage isostatique a chaud (en anglais Hot Isostatique Pressing,
HIP) pour densifier davantage la piece. Il consiste a faire chauffer la piéce sous une pression
de gaz d’environ 100 MPa. Puisque cette pression est isostatique, le rétrécissement et
I’amélioration de propriété mécaniques le seront aussi (Heaney, 2019). Ni le frittage ni le HIP
ne permettent de corriger les fissures qui peuvent étre dues a I’injection ou au déliantage. Au
contraire, le rétrécissement entraine souvent I’ouverture et le grossissement de ce type de

défaut (Randall M. German & Bose, 1997).
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1.3 Formation de bulles et solution actuelles

L’étape de I’injection est une étape critique dans laquelle plusieurs défauts comme des retraits,
des lignes de fusion, des déformations, des fissures ou des porosités peuvent étre créés.
Plusieurs de ses défauts ne seront pas effacés par les étapes subséquentes de déliantage ou de
frittage. Il devient donc nécessaire de les éliminer a la source avant ou pendant 1’injection du
mélange (Sardarian, Mirzaee, & Habibolahzadeh, 2016). Encore aujourd’hui, les porosités sont
un probléme critique pour les utilisateurs du MIM de méme que pour les utilisateurs des pieces
finales (Seerane & Machaka, 2019). En effets, les porosités présentes dans la picce métallique
finale vont influencer différentes propriétés mécaniques. D’abord, la durée de vie en fatigue
est réduite, car les porosités deviennent des points d’initiation pour la formation et la
propagation des fissures. La Figure 1.6 illustre schématiquement I’initiation d’une fissure dans
une porosité importante présente a la frontiére d’un joint interparticulaire, puis la propagation
de cette dernicre a travers les porosités adjacentes (Xu, Ebel, Pyczak, Willumeit-Rémer, & Yu,
2022). La Figure 1.6 b montre une fissure ayant ét¢ initiée dans une large porosité causée par
le procédé de fusion au laser sur lit de poudre en titane (Ti-6Al-4V). Cette figure s’est ensuite

propagée a travers les plus petites porosités adjacentes indiquées par les fleches noires.
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Figure 1.6 (a) Schéma d’initiation et propagation de fissure a travers des porosités et (b)
fissure ayant initi¢ dans un large défaut et propagé a travers des porosités

Adaptée de Xu et al. (2022) et de Akgun, Zhang, Lowe, Zhang, et Doré¢ (2022)
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Les porosités ont aussi un négatif sur les propriétés mécaniques monotones. T. Yoon, Lee,
Ahn, Lee, et Lee (2003) ont étudié I’effet de la quantité de porosités sur les propriétés
mécaniques de pieces MIM en acier inoxydable 316L. En créant des pieces avec des niveaux
de porosités différentes, ils ont ét¢ en mesure de quantifier 1’évolution des propriétés
mécaniques en traction selon le taux de porosité tel que présenté a la Figure 1.7. Il est possible
de noter une nette amélioration de la résistance mécanique et de 1’allongement a la rupture
avec la réduction de la quantité de porosité. Selon les chercheurs, cette diminution de porosités
devrait aussi s’accompagner avec une augmentation de la limite d’écoulement. Cependant, ils
ont remarqué une augmentation de la taille des grains avec la réduction des porosités ce qui

avait pour effet d’affecter négativement la limite d’écoulement.
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Figure 1.7 Effet de la quantité de porosités sur les propriétés mécaniques monotones pour
une piece MIM en acier inoxydable grade 316L

Adaptée de T. Yoon et al. (2003)

Les mécanismes de formation des porosités dans les pieces a vert sont multiples. Parmi celles-
ci, le phénomene de giclée (ou en anglais jetting) dans le chemin de coulée est I'une des causes

principales de formation de porosités. Le phénoméne de giclé du mélange se produit lorsque
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le mélange liquide est injecté a trop grande vitesse qui fait ensuite contact avec la face opposée
du moule, puis commence a remplir le moule par le fond jusqu’au point d’injection au lieu du
contraire. Dans ce mécanisme de remplissage inversé, des bulles d’air peuvent rester
emprisonnées dans le mélange qui peut étre qualifi¢ de turbulent (Dvorak, Barriere, & Gelin,
2008; Sardarian et al., 2016). Chung, Kato, et Ohtake (2001) ont établi que ces bulles se
déplaceraient dans le mélange pour éclater au front d’injection. Ainsi, les bulles qui ne
réussissent pas a se rendre au front restent piégées dans le mélange et deviennent des porosités,
alors que les bulles qui éclatent au front causent une surface rugueuse sur la piece finale. La
Figure 1.8 montre une piece produite par moulage par injection de poudres de céramique
(CIM) utilisant de la poudre d’alumine. Le disque complet a un diametre de 130 mm et une
¢épaisseur de 2 mm. Le point d’injection se trouve au centre du disque, en haut de la piéce. La
Figure 1.8a montre une vue de dessus de cette piece ou 1'on y voit la surface rugueuse sur la
partie extérieure de la piece causée par les bulles qui y auraient éclaté. La Figure 1.8 b montre
une vue de coupe de la piece ou l'on peut y apercevoir des porosités internes qui y sont plus

nombreuses sur le pourtour de la picce, c.-a-d., €éloignées du point d’injection.

Point
d’injection

Figure 1.8 Disque d'alumine produite par CIM (a) quart de la piéce comportant des défauts
sur la surface extérieure et (b) vue de coupe A-A du disque avec des porosités

Adaptée de Chung et al. (2001)

La Figure 1.9 montre une autre piece produite par le procédé CIM basse pression ou la piece

rectangulaire en alumine posséde une porosité centrale importante causée par le phénomene
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de giclé. La Figure 1.9a montre cette porosité sur la vue transversale tandis que la Figure 1.9 b
présente cette méme porosité centrale sur la vue longitudinale qui confirme sa grande taille
relativement aux dimensions de la piéce. En effet, un tel défaut représentant environ 3 % du

volume de la pi¢ce aura un impact significatif sur les propriétés mécaniques de la picce.

(b)
Porosité |
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Figure 1.9 Piece en alumine produite par le procédé CIM basse pression montrant une
porosité importante sur les vues en coupe (a) transversale et (b) longitudinale

Adaptée de Sardarian et al. (2016)

Un deuxiéme mécanisme de formation de porosités est souvent recensé a la rencontre de deux
lignes de fusion telles que montrées a la Figure 1.10. Une ligne de fusion correspond en fait a
la rencontre de deux fronts de mélange MIM liquide pour lequel I’air peut se faire emprisonner
a cette interface si la ventilation du moule n’est pas adéquate. La Figure 1.10a représente
schématiquement le mécanisme d’emprisonnement des bulles a la ligne de fusion qui créeront
une faiblesse dans la piece dans une zone déja affaiblie. Chung et al. (2001) montrent un
exemple de ce phénomene sur une vue de coupe de la Figure 1.10 b qui permet d’apercevoir

les porosités prés de la ligne de fusion.
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Figure 1.10 Effet des lignes de fusion sur le positionnement des porosités (a) schéma des
différents défauts en lien avec les lignes de fusion et (b) vue de coupe d'une piece d'alumine
avec défauts submillimétriques visibles

Adaptée de Chung et al. (2001)

Pour minimiser ce phénomene, les chercheurs (Chung et al., 2001) ont utilisé¢ une pression
positive dans le moule pour contrer le phénomene de giclée dans le chemin de coulée. La
Figure 1.11 montre le résultat de différentes pressions sur la quantité de porosités dans la piéce.
Une pression de 10 MPa semble suffisante pour éliminer les porosités pour des vitesses

d’injections plus basses et plus hautes.

8 SV — .
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Figure 1.11 Effet d'une contre-pression dans le moule pour réduire le phénomene de giclée et
le nombre de porosités

Adaptée de Chung et al. (2001)



18

L’utilisation de mauvais parametres d’injections est souvent considérée comme un troisiéme
mécanisme de formation de porosités. Par exemple, une pression trop faible, de mauvaises
conditions d’évacuation d’air dans le moule et/ou une température trop faible peuvent toutes
entrainer des pieces incompléetes pour les sections plus minces ou des porosités importantes
dans des pieces plus épaisses. Les solutions proposées dans la littérature sont listées ici :

e Augmenter la pression de maintien pour contrer le rétrécissement,

e Réduire la vitesse d’injection ou augmenter la taille du point d’injection pour réduire

I’occurrence du phénomene de giclée,
e Augmenter la température du moule pour retarder la solidification

e Déplacer le point d’injection vers une autre partie du moule pour changer le parcours

du mélange dans le moule (Hwang, 2012).

Ani, Muchtar, Muhamad, et Ghani (2012) ont étudi¢ I’effet de la température et la pression
d’injection sur les défauts des piéces a vert produites par CIM. La Figure 1.12 montre
I’évolution de la masse volumique des pieces en fonction de la température et de la pression
d’injection. La Figure 1.12a montre qu’une augmentation de la température et de la pression
produit une augmentation de la densité a vert. De la méme maniére, la Figure 1.12 b montre
qu’une augmentation de la pression engendre une augmentation de la densité a vert pour toutes

les températures jusqu’a 110 MPa, apres quoi la pression maximale est atteinte et la densité a

vert se stabilise.

(a) 2.68 (b)2.68
8 2.66 . 2 % 2.66 -
of — b
2 564 —~+-90MPa | £
= P — A z 2.64
_g .,,. —&- 100 MPa E —0-150°C
£ 162 P —A-110MPa| =, o ——160°C
- ~®-120MPa | = —#-170°C
- -
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Injection temperature [°C] Injection pressure [MPa]

Figure 1.12 Influence de (a) la température d'injection et (b) la pression d'injection sur la
densité des piéces a vert

Adaptée de Ani et al. (2012)
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Il a été noté qu’a moins d’avoir atteint la température et la pression optimales, des porosités
peuvent étre causées par le rétrécissement de la piéce a vert. En effet, plus la température du
mélange est importante, plus le rétrécissement sera important. Cependant, une température trop
faible apporte un refroidissement rapide ce qui peut causer des pieces incomplétes ou des vides
importants dans les détails ou aux lignes de fusion. L’utilisation d’une pression ¢élevée et le
maintien de cette pression permettent de comprimer les bulles présentes dans le mélange et
d’en réduire son occurrence dans la pi¢ce injectée. Par contre, une pression trop élevée peut
entrainer des contraintes résiduelles importantes et des fissures dans la piece. En plus des
solutions présentées plus haut, certains groupes de recherche se sont penchés sur I’utilisation

d’un vacuum pendant la phase d’injection dans d’autres procédés de moulage par injection.

1.4 Solutions existantes pour éliminer les bulles d’air a I’aide d’un vacuum

Il existe plusieurs procédés de fabrication de moulage rencontrant les mémes problemes de
porosités ou d’emprisonnement d’air dans le moule. Parmi ceux-ci, le moulage par injection
de polymeéres ou le moulage sous pression de métal en fusion. Le moulage des polymeres
s’apparente au procédé MIM par la taille des piéces, la vitesse d’injection, les pressions
d’injections, le type de machine, les moules et les cycles d’injections (R.M. German, 2003).
Bien que relativement différent du procédé MIM, le moulage sous pression de métal en fusion
présente des problémes de porosités dans les pieces finales trés similaires a ceux rencontrés
dans le procédé MIM. L’une des solutions communes a tous ces procédés est d’appliquer un
vacuum dans la cavité du moule pendant la phase d’injection. Bien que cette solution ait montré
des effets positifs pour ces technologies de fabrication, elle n’a jamais été testée dans le procédé
MIM. Cette section présente donc une revue de la littérature des principaux procédés ayant

utilisé cette approche de vacuum pendant I’injection de polymeére ou de métal fondu.

1.4.1 Micromoulage par injection

Le micromoulage par injection (ou en anglais Micro-Injection Molding, uIM), est une branche

spécifique de I’injection de polymeére dans lequel les pieces ont des dimensions totales de
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I’ordre du millimetre et des détails possédant des dimensions comprises entre le nanomeétre et
le micrométre. La Figure 1.13a présente un disque en polystyréne muni de détails entre 4 et
300 um de largeur et entre 8.8 et 9.8 um de hauteur produits par le procédé u/M. La Figure
1.13 b montre une image MEB de I’insert d’acier du moule servant a faire ces petits détails.
Typiquement, la vitesse d’injection se trouve entre 0.7 m/s et 2m/s et la température
d’injection se trouve entre 240 et 300 °C selon le type de polymeére utilisé (Sorgato, Masato,
& Lucchetta, 2016; Yokoi, Han, Takahashi, & Kim, 2006). Notons que des vitesses
d’injections aussi grandes sont utilisées pour permettre une meilleure reproductibilité des
détails (Sha, Dimov, Griffiths, & Packianather, 2007). La température d’injection est
déterminée en fonction de la température de transition vitreuse du polymeére et de sa

température de dégradation.

(2)

10 mm

Figure 1.13 Piéce produite par uIM avec détails en surface : (a) disque en polystyréne et (b)
image MEB de I’insert métallique servant a faire la piece

Adaptée de S. H. Yoon, Padmanabha, Cha, Mead, et Barry (2011)

Lors de I’injection du polymere, la couche externe en contact avec le moule se solidifie en
premier di a la différence de température entre le moule et le polymeére (c.-a-d., le moule joue
le role de puits de chaleur). Cela peut créer une peau solide tout le tour de la piece dans lequel
le ceeur est encore liquide. Si cette peau se forme trop rapidement, elle bloque 1’acces aux
différentes cavités internes du moule, dont les détails microscopiques en surface qui ne peuvent
pas se remplir. La Figure 1.14 illustre une injection de polymere (gris) dans un moule (hachur¢)
des détails en surface sont représentés. Di a cette formation de peau, le polymere se solidifie

dans les détails et ne parvient pas a les remplir aux complets.
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Détails en
surface

Direction d’injection

Figure 1.14 Schématisation du phénomene de remplissage incomplet des détails
microscopiques en surface d’une piece pIM causés par la formation trop rapide de la peau
externe (effet d’hésitation)

Adaptée de Sorgato, Masato, et al. (2016)

Sorgato, Babenko, Lucchetta, et Whiteside (2016) proposent donc de conserver le moule
chaud, d’augmenter la vitesse d’injection et/ou d'augmenter la mouillabilit¢ du moule. Dans
un premier temps, le maintien de la température du moule au-dessus de la température de

transition vitreuse (Ty) du polymeére permet de maintenir le polymere dans un €tat ramolli, de

favoriser sa fluidité et de garantir un meilleur écoulement. Deuxiémement, I’augmentation de
la vitesse d’injection permet d’éviter la formation précoce de la peau sur le tour de la piece qui
n’apas le temps de se former. En d’autres mots, I’augmentation de la vitesse d’injection produit
indirectement le méme phénomene de retardement de la solidification qu’une augmentation ou
un maintien de la température qui permet finalement une meilleure reproductibilité des détails.
Finalement, une bonne mouillabilité¢ entre le polymere et le moule permet de maintenir le
contact entre ceux-ci et d’assurer que le polymeére suive la surface jusqu’au fond des détails.
La mouillabilit¢ dépend du polymeére injecté et du matériel utilisé pour faire le moule. Certains
polymeres sont donc mieux adaptés pour ce type de procédé et il est important de choisir le
matériel du moule en fonction du polymeére (Sorgato, Masato, et al., 2016). Bien que ces
solutions réglent beaucoup de problémes, certains persistent. D’abord, I’air présent dans le

moule offre une certaine résistance a 1’écoulement. Dans les pi¢ces de tailles moyennes (ex. :
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2 X 2 X 2cm), des évents sont généralement présents pour évacuer l’air et permettre
I’écoulement du polymeére. S. H. Yoon et al. (2011) mentionnent qu’il est souvent impossible,
dans les picces avec des petits détails, d’y placer des évents, car les détails sont si petits que
les évents deviendraient impossibles a fabriquer. L’air reste donc emprisonné dans le fond de
ces cavités. La Figure 1.15 schématise le remplissage a différentes étapes d’un moule rempli
d’air (gris) dans lequel on injecte un polymere (noir) qui contient des évents. La Figure 1.15a
montre le début de I’injection ou le polymeére se déplace 1’air vers 1’avant du moule (c.-a-d., de
gauche a droite sur le schéma). Dans les sections larges du moule, cet air peut sortir par les
évents ou se déplacer vers d’autres parties du moule qui n’ont pas encore été remplies comme
les détails en surface. La Figure 1.15 b représente la fin de 1’injection ou la majorité de 1’air
est sorti par les évents pour laisser place au polymeére, mais ou 1’air présent dans les détails
submillimétriques ne peut pas s’échapper. A cet instant, I’air emprisonné se comprime et
bloque ’acces au polymeére. En restreignant 1’écoulement, 1’air peut créer des bulles, des
défauts de surface ou engendrer des pieces incomplétes. Une nouvelle solution apportée est
donc de retirer ’air présent dans le moule avant I’injection. Ainsi, toute résistance apportée

par I’air devrait étre ¢liminée.

Détails en A1r.
surface comprimé

o Ny

(a)

Events

Figure 1.15 Représentation schématique du déplacement d'air dans un moule en (a) début
d'injection et en (b) fin d'injection
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Plusieurs chercheurs (Sorgato, Masato, et al., 2016; S. H. Yoon et al., 2011) utilisent le
parametre du ratio de transfert pour mesurer I’efficacité de I’injection sous vide, soit la hauteur
du paramétre mesuré sur la piece par rapport a la hauteur du méme parameétre mesuré sur le
moule, tel qu’illustré a la Figure 1.16. La partie supérieure représente la picce moulée de
polymere et la partie inférieure représente les détails présents dans le moule. Lors d’une
injection parfaite, la longueur de détail sur la piece (D,,,) serait la méme que celle dans le moule
(Dy), pour un ratio de transfert de TR = 1. En cas de détail incomplet comme celui encerclé

a la Figure 1.16, le ratio de transfert est inférieur a 1.

Transcription ratio 7R = D,,/D,

VAEP

Piéce

Moule

Figure 1.16 Représentation schématique du ratio de transfert
Adaptée de Yokoi et al. (2006)

A ce jour, le probléme majeur en lien avec I’application d’un vide dans le moule est la
variabilité des résultats d’une équipe a I’autre. En effet, certaines recherches en tirent des
résultats positifs alors que d’autres n’observent pas de différences ou méme concluent par des
résultats négatifs. Par exemple, a la Figure 1.17, Sorgato, Babenko, et al. (2016) une sensibilité
de I’efficacité du vacuum par rapport aux autres parametres d’injection. En effet, pour une
température de moule plus élevée, 1’application du vacuum permet d’améliorer le ratio de
transfert alors que pour une température plus basse, le vacuum réduit le ratio de transfert. De
I’autre coté, Ying Choi, Zhang, Toner, Dunne, et Gilchrist (2016) ont noté une amélioration de

ratio de transfert avec la diminution de la pression absolue dans le moule.
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Figure 1.17 Comparaison d'un résultat négatif et d'un résultat positif de l'effet de I'injection
sous-vide sur le ratio de transfert

Adapté de Sorgato, Babenko, et al. (2016) et de Ying Choi et al. (2016)

Dans les cavités plus petites, I’air comprimé se réchauffe produisant ainsi une 1égére surchauffe
du liquide qui conduit en une diminution de sa viscosité (Sorgato, Masato, et al., 2016).
Sorgato, Babenko, et al. (2016) ont démontré qu’en retirant I’air, ce réchauffement ne se fait
pas et le liquide refroidit plus vite I’empéchant ainsi de se rendre dans 1’enticreté des cavités.
La Figure 1.18 montre I’effet de différents paramétres sur la température maximale atteinte par
le copolymeére d'oléfine cyclique dans le moule. Lors de ’injection, la température du polymere
augmente di a la friction avec le moule et avec 1’air. A la Figure 1.18a, tous les paramétres
d’injections sont maintenus constants, seule I’application du vacuum est modifiée. Dans cette
condition, il est possible de remarquer qu’en appliquant un vacuum dans le moule pendant
I’injection, la température maximale diminue, puisque la friction entre le polymeére et 1’air ne
se fait plus. Pour contrer ce phénomene, ils ont proposé d’augmenter la vitesse d’injection pour
créer un chauffage plus important causé par le frottement entre le polymere et le moule ou
d’augmenter la température du moule. La Figure 1.18 b montre I’effet de ces deux paramétres
sur la température du polymere lors d’une injection sous vide. Comme attendu, la température

du polymeére augmente lorsque la vitesse d’injection et la température du moule augmentent.
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Figure 1.18 Température maximale du polymeére lors de I’injection en fonction de (a)
I’application d’un vacuum et (b) la vitesse d’injection et la température du moule

Adaptée de Sorgato, Babenko, et al. (2016)

Une autre conclusion importante est que 1’injection sous vide ne permet pas de contrer de
mauvais parametres d’injections. En effet, pour la majorité des études, il est conclu que si la
température du moule, la vitesse d’injection ou le matériau ne sont pas optimisés, le vide

produit moins d'influence ou aucune influence (Sorgato, Masato, et al., 2016).
1.4.2 Moulage sous pression

Le procédé de moulage sous pression (ou en anglais High Pressure Die Casting, HPDC) est un
procédé d’injection de métal en fusion a haute vitesse dans un moule. Lors de la solidification,
la haute pression est maintenue dans le moule afin de compenser le retrait pendant la
solidification (Szalva & Orbulov, 2019). Ce procéd¢ est largement utilisé dans le domaine de
I’automobile et de 1’¢lectronique. Il existe depuis le début du 20° siecle et a été largement
popularisé dans les années 1950 (Laihua Wang & Nguyen, 2005). Typiquement, les vitesses
d’injections sont de 1’ordre de 1 a 4 m/s, la pression peut atteindre 800 bars et la température
du métal se situe autour de 700 °C (Altuncu, Dogan, & Ekmen, 2019; Kim, Choi, & Kang,
2013; Szalva & Orbulov, 2019). Bien évidemment, comme il s’agit de métal en fusion, la

température du procédé est supérieure a celle utilisée en MIM et méme en injection des
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plastiques. De plus, comme les pieces produites par HPDC sont plus grandes que celles

produites par MIM, les vitesses d’injection y sont aussi plus importantes.

Tout comme les pieces fabriquées par le procédé MIM, celles produites par HPDC comportent
souvent des porosités. Kim et al. (2013) ont démontré que ces porosités peuvent étre dues au
rétrécissement de la piéce. L’option utilisée pour compenser ce rétrécissement dans 1’industrie
est I'utilisation d’un pressage additionnel (en anglais, squeeze). Lors de I’injection, la couche
externe se solidifie en premier alors que le cceur peut rester liquide. Comme le métal se
comprime en refroidissant, le cceur liquide peut créer des porosités. L utilisation d’une pression
sur la picce lors du refroidissement permet de compenser le rétrécissement. Elles peuvent aussi
avoir été formées a partir des gaz emprisonnés/dissous a haute température, a la vapeur dus au
procédé, a I’évaporation du lubrifiant ou a I’air qui se mélangent avec le métal di a la vitesse
d’injection élevée et a 1’écoulement turbulent. Altuncu et al. (2019) ont corrigé ces
phénomeénes par un meilleur design de moule, une modification des parametres d’injection,
comme la vitesse d’injection, ou a une meilleure évacuation de 1’air. Tout comme en MIM, les
porosités dans les pieces entrainent des concentrateurs de contraintes qui peuvent apporter une
réduction des propriétés mécaniques de la picce finale. Pour cette raison, il est important de
minimiser la taille et la quantité de porosités (Bar-Meir, Eckert, & Goldstein, 1996; Szalva &

Orbulov, 2019).

L’utilisation d’une pression négative dans le procédé HPDC (ou en anglais vacuum HPDC ou
VPDC) est largement utilisée dans 1’industrie depuis les années 1960. 1l est souvent utilisé en
concordance avec le pressage additionnel pour minimiser les porosités dues au rétrécissement.
A la Figure 1.19, il est possible d’observer I’effet du vacuum et du pressage sur un rotor de
moteur a induction en aluminium pur. La Figure 1.19a montre la métallographie d’une picce
telle que moulée sans aucune étape subséquente tandis que la Figure 1.19b-c montre le résultat
métallographique respectivement avec un pressage et une combinaison de pressage-vacuum.
Dans la condition telle que coulée, les porosités sont de diverses tailles avec certaines de plus
de 100 um de diametre montrées en noir sur la Figure 1.19a. Le pressage permet clairement

de réduire la taille des porosités, mais elles sont toujours présentes en quantité élevée. La
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combinaison d’un pressage et d’un vacuum appliqué avant I’injection favorise la diminution

de la taille, mais aussi de 1’occurrence des porosités.
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Figure 1.19 Piéce d’aluminium pur coulé (a) tel quel, (b) pressée et (c) pressé avec vacuum

dans le moule

Adaptée de Kim et al. (2013)

Possédant un niveau de maturité technologique ¢élevé, il est convenu que I’injection sous vide

appliquée au procédé HPDC permet de diminuer la quantité et la taille des porosités. Cela peut

étre quantifi¢ en mesurant la masse volumique des piéces ou par analyses tomographiques

(Szalva & Orbulov, 2019). La Figure 1.19 montre une image obtenue par tomographie d’une

picce telle que coulée en aluminium. Cette technologie est largement utilisée pour quantifier

les porosités dans une piéce, leur taille et les positions. Dans cet exemple, des porosités trés

larges sont observables en périphérie alors qu’un plus petit nombre de porosités plus petites

sont présentes au centre.
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Détails de

- Porosités
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Figure 1.20 Piece HPDC en aluminium comportant des porosités
Adaptée de Bandara, Kan, Morii, Koike, et Aoki (2019)

La Figure 1.21 montre que I’efficacité du VPDC sur I’enlévement des porosités est influencée
par la qualité du vide, soit la quantité d’air restante dans le moule. A pression atmosphérique
(1000 mbar), le pourcentage de porosité est d’environ 1.1 %. En appliquant une pression
partielle de 170 mbar, il est possible de diminuer cette proportion a 0.7 %. Par la suite, plus le
vacuum est important, plus la quantité de porosité diminue pour atteindre une moyenne de
0.45 %. Considérant la taille et la complexité des moules utilisées pour le procédé VPDC, il
n’est pas possible d’obtenir des pressions aussi faibles qu’en uIM. Le vacuum utilisé est donc
partiel et le procédé d’injection VPDC sous vide ne permet pas d’¢liminer 100 % des porosités

(Dubay & Winkler, 2005).
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Figure 1.21 Effet du niveau de vide dans le moule sur la quantité de porosité dans une piece
en aluminium (Al-9Si-3Cu-Fe)

Adaptée de Szalva et Orbulov (2019)

1.5 Méthode permettant d’appliquer le vide dans un moule

Il existe plusieurs systémes disponibles sur le marché pour faire le vide dans un moule. Ces
systémes ne sont pas les mémes pour le moulage de métal fondu et le uIM considérant la

différence de taille des pieces fabriquées.

1.5.1 Moules avec valves

Pour les moules de VPDC, il est nécessaire d’utiliser une valve pour bloquer I’acces du métal
liquide vers la pompe (Altuncu et al., 2019). Cette valve peut étre actionnée par un contact de
fin de course qui détecte la position du piston, par un minuteur, un PLC, ou une combinaison
de ces ¢éléments (Dubay & Winkler, 2005). Considérant la taille des moules de moulage sous
pression, la fuite de vide peut étre de I’ordre de 230 mbar/s, il est donc primordial de fermer la
valve le plus tard possible. Dans les années 1980, une valve mécanique qui permet de détecter

la position du métal a été inventée, cette valve est plus efficace, car le contrdle du moment de
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la fermeture de la valve est plus précis, mais elle est moins fiable a cause de la complexité du

mécanisme, alors elle est peu utilisée (Laihua Wang & Nguyen, 2005).

Au début des années 1990, un systéme sans valve a été inventé. La Figure 1.22 montre ce
systeme dans lequel la valve est remplacée par une longue ouverture en zigzag. Puisque celle-
ci est mince et longue a traverser, le métal solidifie dans cette ouverture qui joue ensuite le role
de valve en scellant le vide et en bloquant 1’accés du métal liquide vers la pompe (Dubay &
Winkler, 2005). 11 est ensuite possible de démouler cette partie avec le restant de la piece et de

la retirer en méme temps que les chemins de coulée.

Figure 1.22 Remplacement de valve pour le VPDC
Tirée de Dubay et Winkler (2005)

1.5.2 Moules a cavité isolée

Le systéme utilisé en pIM consiste a isoler la cavité du moule au plan de joint avec un joint
annulaire et a évacuer I’air par un orifice qui se trouve sur la surface de la cavité ou au plan de
joint (Ying Choi et al., 2016). Ce type de systéme est représenté a la Figure 1.23 ou, dans ce
cas particulier, I’évent de 1’air vers la pompe a vacuum se fait par le tour des tiges d’¢jection.
La Figure 1.23a montre les deux parties du moule ou la partie mobile (& gauche) contient le

joint torique qui assure I’étanchéité entre les deux parties, les 4 tiges d’¢éjections qui servent
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d’évent, le détail nanométrique indiqué par la fleche et les détails micrométriques sur la bande
encerclée. La partie fixe (a droite sur la Figure 1.23a) contient la cavité pour la picce. La
Figure 1.23 b est une représentation schématique de la vue de coupe de ce moule ou 1'on peut
apercevoir les canaux servant a pomper 1’air vers I’extérieur du moule par les cotés du moule.
L’avantage principal de ce moule est la capacité a changer facilement I’insert avec les détails

nanométriques, sans aucune influence sur le systéme complexe de vacuum.

r Moule
" Insert
s " Joint
Oted torrique
* ]
Vacuum Vacuum

Partie mobile Partie fixe

Figure 1.23 Moule sous vide (a) en position ouverte et (b) représentation schématique du
systéme de vacuum

Adaptée de Ying Choi et al. (2016)

La Figure 1.24 montre une autre version d’un moule a cavité isolée plus simple que le
précédent ne possédant pas de tiges d’¢jection. La piece est injectée par le trou au centre de la
partie fixe « A ». L’air est évacué par le jeu entre les deux parties jusqu’au port de vacuum et
un joint torique permet d’assurer 1’étanchéité entre les deux parties. La partie mobile « B »
contient un insert pour former la piéce de méme que les détails. Ce moule permet de fabriquer

la piece présentée plus haut a la Figure 1.13.
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Figure 1.24 Photo d’un moule a cavité isolée
Tirée de S. H. Yoon et al. (2011)

Pour conclure, la revue de littérature a permis de démontrer qu’il existe une problématique de
porosité dans les pieces MIM qui apparaissent au moment de I’injection. Plusieurs solutions
sont proposées en MIM haute pression, en micromoulage par injection et en moulage haute

pression.



CHAPITRE 2

Problématique et objectifs
2.1 Problématique

Tel que montré a la revue de la littérature, les porosités présentent dans les pieces produites
par MIM basse pression peuvent étre produites par le phénomene de giclée, par I’utilisation de
mauvais parameétres d’injections ou par des bulles déja existantes dans le mélange. Ces défauts
posent un probléme de qualité des pieces qui se traduit souvent par une perte de propriétés en
service des pieces moulées. L’une des solutions proposées dans la littérature est d’appliquer
une pression positive de 10 MPa dans le moule pour contrer le phénomene de giclée. Pour le
MIM basse pression, cette approche n’est pas envisageable, car une telle pression positive
représente une valeur d’environ 10 a 100 fois celle qui est utilisée pendant la phase d’injection.
En d’autres mots, cette pression positive dans le moule empécherait simplement toute forme

de remplissage du moule en MIM basse pression.

Les piéces a vert présentant des bulles lors de 1’inspection doivent étre simplement rejetées.
Bien que ces picces puissent étre recyclées, les étapes d’injection et d’inspection de ces picces
rejetées sont des étapes a non-valeur ajoutée qui entrainent des cofits supplémentaires en perte
d’efficacité brute du procédé. A ce jour, aucune solution proposée dans la littérature ne permet
de réduire de manicre satisfaisante la quantité de picces rejetées dans le procédé de MIM basse
pression. D’autres procédés comme le micromoulage par injection des polymeres (LIM) et le
moulage sous pression de métal fondu (HPDC) ont démontré que I’utilisation d’un vacuum
dans le moule pouvait diminuer significativement la taille et ’occurrence des porosités. Par
contre, les performances de cette approche prometteuse n’ont jamais encore été testées dans le

procédé MIM.
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2.2 Objectifs

L’objectif principal de ce projet est donc d’explorer 1’utilisation d’un vacuum dans un moule
MIM et de quantifier les performances d’un tel systéme a réduire la quantité et la taille des
porosités dans les pieces MIM a vert.
Pour ce faire, les sous-objectifs suivants devront étre atteints :

e Concevoir un systéme permettant de faire le vide dans un moule MIM.

e Etudier I’influence du vacuum sur la taille et I’occurrence des porosités dans le mélange

e Déterminer une séquence d’injection optimale minimisant les porosités dans les picces

MIM a vert



CHAPITRE 3

Méthodologie

Les différentes étapes de la méthodologie seront présentées a cette section. D’abord, les étapes
de la préparation du mélange ainsi que ses constituants sont décrites. Puis, les différentes étapes
menant a 1’injection de piéce sous vide sont expliquées. Ces étapes incluent une modification
de la presse pour permettre le vacuum, la conception d’un moule sous vide, des injections

préliminaires pour bien cerner le probléme et un plan de tests complet.

3.1 Préparation du mélange

Tel que mentionné précédemment, le mélange est constitué de poudre métallique et d’un liant
polymérique. Dans cette étude, la poudre utilisée est une poudre d’acier inoxydable 17-4PH
atomisée a I'eau présentant une forme quasi sphérique et allongée (Figure 3.1a). Cette poudre
a ¢t¢ fournie par Epson Atmix Corp. (Japon) et est largement utilisée en MIM grace a sa
résistance adéquate a la corrosion et ses propriétés mécaniques €levées requises dans plusieurs
domaines industriels tels que 'aérospatial, la chimie, la pétrochimie, I'agroalimentaire, et bien
d'autres. La granulométrie de la poudre présentée a la Figure 3.1 b confirme une taille médiane
de particule Dso=11.8 pm qui est bien adaptée a ce procédé de fabrication. Le liant est formulé
a partir de trois constituants. D’abord la cire de paraffine qui sert de polymere principal
puisqu’il permet une bonne fluidité lors de I’injection en plus d’étre largement utilis¢ dans
I’industrie. Ensuite I’acide stérique qui sert d’agent surfactant permettant une meilleure
homogénéité du mélange en améliorant la mouillabilité de la poudre. Finalement, 1’éthyléne-
acétate de vinyle sert d’agent épaississant permettant d’augmenter la viscosité et de diminuer

les risques de ségrégation. Les composantes du mélange utilis¢ se trouvent au Tableau 3.1.
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Figure 3.1 (a) Observation MEB de la poudre utilisée dans ce projet et (b) granulométrie de
la poudre

Tableau 3.1 Constituants du mélange utilisé pour l'injection

Polymére Fraction volumique (%) | Fournisseur

Acier inoxydable 17-4PH 65 Epson Atmix Corp.
Cire de paraffine (PW) 29 Sigma-Aldrich
Acide stérique (SA) 1 Sigma-Aldrich
Ethyléne-acétate de vinyle (EVA) 5 Dupont

Un calorimétre différentiel a balayage (DSC) de modéele Perkin Elmer Pyris 1 a été utilisé pour
déterminer le point de fusion de chacun des polyméres. Pour fabriquer le mélange, les trois
constituants polymériques ont été fondus puis mélangés manuellement avec la poudre d’acier
inoxydable. Le mélange final a été¢ mis dans le réservoir de la presse d’injection, tel qu’illustré
a la Figure 3.2, et mélangé pendant une heure supplémentaire a pression atmosphérique pour
assurer une bonne homogénéité. Il est a noter qu’aucun vacuum n’a été appliqué sur le mélange
pour dégazer et retirer les bulles, car 1’objectif premier de cette étude était de quantifier
I’enlévement des bulles par ’approche d’un vacuum dans le moule. Le mélange a été mélangé
un minimum de 15 minutes avant I’injection selon les résultats de I’étude présentée en

ANNEXE I.
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Figure 3.2 Vue de coupe du réservoir de la presse a injection

3.2 Injection

3.2.1 Presse a injection

La presse a injection utilisée dans ce projet est un équipement de laboratoire développé et
fabriqué par Francis Arés dans le cadre de son projet de maitrise. Celle-ci représente une
amélioration du prototype initial congu par un autre étudiant a la maitrise Lamarre (2016). La
Figure 3.3a montre une vue d’ensemble du montage de la presse dans le laboratoire et la Figure
3.3b est un schéma explicatif des différentes composantes du systeme. Le mélange
préalablement préparé avec cet équipement se situe dans le réservoir chauffé¢ afin de le
maintenir a 1’état liquide et a la température constante d’injection de 90 °C. Le mélangeur
permet de brasser le mélange afin d’assurer son homogénéité et d’éviter la ségrégation des
poudres entre les injections. Lors d’un cycle d’injection normal, ce réservoir est mis sous vide
pendant environ 1 heure pour réduire la quantité de bulles présentes dans le mélange. Dans ce
projet par contre, cette étape a été¢ annulée pendant les phases 1 a 7 du plan de tests présenté
plus bas au Tableau 3.2 afin de produire intentionnellement un mélange contenant plusieurs

bulles. Lorsque le mélange est prét a étre injecté, le cylindre est placé sous le mélangeur et,
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comme une seringue, se remplit de la quantité de mélange nécessaire pour remplir le moule.
La table glissante est ensuite déplacée afin d’aligner le cylindre vis-a-vis I’entrée du moule
avant de le serrer contre la presse. A ce moment, la vitesse de piston est controlée pour injecter
le mélange dans le moule. Lorsque le cylindre est vide ou le moule est rempli, la table glissante
est repoussée pour mettre le cylindre sous le réservoir. Toute quantité de mélange restant dans
le cylindre est réintroduite dans le réservoir afin d’étre brassée de nouveau jusqu’a la prochaine

injection.

(b)
Mélangeur Moule
Appui-
moule
Table glissante
Réservoir
Cylindre

d’injection

Figure 3.3 Presse a injection MIM (a) photo du montage et (b) schéma explicatif

3.2.2 Moule et piéces

Comme discuté a la section 1.5, il existe plusieurs types de moules capables d’appliquer un
vide dans la cavité du moule. Entre autres, les moules avec valves utilisés en VPDC et les
moules a cavité isolée utilisés en uIM. Les valves utilisées en VPDC sont nécessaires vu la trés
basse viscosité du métal liquide pour I’empécher de se rendre a la pompe. En pIM, la viscosité
du polymeére est beaucoup plus élevée et les évents suffisent pour I’empécher de sortir par ces

orifices. La viscosité du mélange MIM se rapproche beaucoup plus de celle d’un polymeére que
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d’un métal fondu. Pour cette raison, le moule a cavité isolé a été choisi pour ce projet. La
Figure 3.4a est un schéma de fonctionnement du moule sous vide pour le MIM. 11 est composé
de trois sections qui ont été congues, fabriquées et valider dans le cadre de ce projet. D’abord,
la section du bas qui contient le point d’injection (piece verte). Ensuite la section centrale
(pieces rose et mauve) qui permet de définir la forme et 1’épaisseur de la piece en plus de
contenir les évents et le canal d’échappement d'air. Finalement, la partie supérieure (picce

bleue) contient le port de connexion pour le systéme de vacuum.

Toutes les sections montrées a la Figure 3.4a sont séparées par des joints toriques pour assurer
I’étanchéité du moule. Un premier joint est placé entre la base du moule et la table d’injection
tandis qu’un second joint est placé entre la base et le milieu du moule. Finalement, un troisiéme
joint torique est placé entre le haut et le milieu du moule. Les rainures de méme que le
dimensionnement des joints toriques ont été faits en accord avec la norme AS568 (SAE, 2020).
L’air présent dans le moule sera évacué par les évents du moule jusqu’a dans une rainure qui
permet de connecter les évents au port de vacuum. Ce chemin est indiqué par les fléches rouges
de la Figure 3.4 b. Lors de I’injection, le mélange entrera par le point d’injection pour remplir
la cavité tel qu’illustrés par les vues de coupes des Figure 3.4c et d. Tout air présent dans le
mélange pourra continuer a étre évacué par les évents durant I’injection. S’inspirant des moules
complexes utilisés en puIM, la partie centrale contient des inserts modulables permettant de
modifier la taille et la forme de la piece injectées. Cette section a aussi été produite en deux
épaisseurs différentes. Une version modifiée du bas du moule a aussi été congue pour permettre
de faire des picces plus complexes. Les dessins de détail de ce moule sont disponibles en

ANNEXE II.
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Figure 3.4 Schéma fonctionnel du moule sous-vide (a) vue explosée de composantes, (b)
chemin de l'air vers le vacuum, (c) et (d) vues de coupe du moule avec la piece

Pour vérifier 1’étanchéité du moule et le fonctionnement de celui-ci, des tests de vacuum ont
été¢ effectués. Dans la littérature, pour les moules sous vide, ce genre de test n’est pas
documenté. Sachant que les moules industriels utilisés en pIM peuvent atteindre des pressions
absolues de 6 mbar, que la pression obtenue dans les moules de HPDC est d’au minimum
50 mbar et que le moule est utilisé au plus 20 secondes a la fois, 1’objectif était d’obtenir un
moule pouvant atteindre une pression de 10 mbar avec un taux de fuite maximale de 10 mbar
a I’heure. Le résultat des tests de fuite fut trés concluant, la pression atteinte dans le moule est
de moins de 1 mbar et les fuites sont de moins de 1 mbar a I’heure. Il est donc possible d’en
conclure qu’il ne reste pratiquement pas d’air dans le moule au début de I’injection et que,

pratiquement, aucun air n’entrera dans le moule durant I’injection.
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3.2.3 Adaptation du systéme de vacuum

Pour ce projet, le systéme de vacuum de la presse disponible au laboratoire MIM de I’ETS a
¢té modifié pour accommoder le nouveau moule sous vide présenté a la section précédente. La
Figure 3.5 schématise le systéme d’origine et ce nouveau systéme. A ’origine, la pompe sous
vide retire 1’air du réservoir selon le schéma montré a la Figure 3.5a. Une jauge de pression est
utilisée pour connaitre la pression dans le systéme, une valve principale permet d’isoler le
réservoir de la pompe et une valve d’échappement permet de ramener le réservoir a pression
atmosphérique. Dans le systéme modifié schématisé a la Figure 3.5 b, un raccord en T (en
rouge) a été ajouté pour permettre de dévier la pression négative du récipient vers le moule. La
Figure 3.5¢ montre les différents circuits pour le vacuum ; le circuit provenant de la pompe
sous vide (en jaune) qui peut se connecter au réservoir par le circuit bleu ou au moule par le
circuit rouge. La nouvelle séquence de manipulation lors d’une injection sous vide serait la
suivante :

e Fermer le raccorden T

e Remettre le réservoir sous pression atmosphérique

e Remplir le cylindre de mélange

e Déplacer la table vers la position moule

e Connecter le moule au systeme de vacuum et le positionner avec le cylindre

e Mettre le raccord en T en position « moule »

e Injecter le mélange dans le moule

e Fermer le raccorden T

e Déconnecter le moule du systéme sous vide et démouler la pi¢ce

e Déplacer la table vers la position réservoir

e Vider le cylindre dans le réservoir

e Fermer la valve du réservoir et mettre le raccord en T en position « réservoir »
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Figure 3.5 Représentation schématique du systéme de vacuum (a) d'origine et (b) apres
modification pour le moule et (¢) photo du montage modifié sur la presse

En pIM, la procédure pour appliquer et maintenir le vide dans le moule est bien définie par
divers chercheurs. Sorgato et Lucchetta (2015) proposent de faire le vide 10 secondes avant le
début de I’injection et de le maintenir tout le long de I’injection et de la solidification. Ce temps
de 10 secondes se base sur plusieurs recherches qui ont démontré que 1’efficacité du procédé
est proportionnelle au temps de maintien avant I’injection. Cette proportionnalité se stabilise
aprés un certain temps, dépendant du moule et du matériau. Les 10 secondes permettent
d’assurer que la pression minimale est obtenue pour toutes les moules et tous les montages
(Ying Choi et al., 2016). La pression absolue atteinte dans le moule est de 6 mbar (Sorgato,
Babenko, et al., 2016). Pour ce faire, des pompes avec un débit de 0.95 mm?>/s et une capacité

de 0.5 mm® sont utilisées. Puisque les pieces produites par HPDC sont nettement plus larges
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que celles produites en uIM, le niveau de vide qu’il est possible d’obtenir est moins important,
de I’ordre de 200 mbar (Szalva & Orbulov, 2019). Un réservoir entre la pompe et le moule
pour réduire la force de la pompe, peut aussi €tre utilisé. Ce type de systeme a été utilisé par
Bar-Meir et al. (1996) et lui a permis d’obtenir des pressions de 50 mbar. Dans le cas du MIM,
les moules sont plus petits qu’en HPDC et plus simples qu’en uIM. Pour cette raison, le présent
projet s’est inspiré des techniques et des équipements du pIM, I’injection sera faite dés que la

pression dans le moule sera en bas de 2 mbar, ce qui prend environ 7 secondes.

33 Injections préliminaires (criblage) et plan d’essais

Puisqu’il n’y a aucune information disponible dans la littérature sur I’effet d’un vacuum dans
un moule pendant I’injection du procédé MIM, des injections préliminaires ont été faites pour
mieux baliser I’étendue du projet. La Figure 3.6 montre une vue isométrique de la picece
injectée ainsi que le résultat préliminaire de la premiere piece injectée dans un moule sous vide.
Il est a noter que les parametres d’injections ainsi que les parametres du vacuum n’ont pas été
optimisés pour ces pieces. La Figure 3.6b est montrée en vue de dessus de la piece alors que la
Figure 3.6¢c est montrée en vue de dessous. Il est possible de remarquer trois zones distinctes.
Une premicre zone a gauche de I’image montre une partie poreuse et foncée. Une deuxieme
zone au centre est représentée par une partie plus pale dont la texture en surface n’est pas lisse.
Une troisiéme zone prés du point d’injection montre une autre partie poreuse, mais plus pale
particuliérement visible sur la Figure 3.6¢c. Cette derniére section n’est pas visible sur la
Figure 3.6a puisqu’elle est cachée par le mélange provenant du chemin d’injection (c.-a-d.,

partie cylindrique massive attachée a la piéce rectangulaire).
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Figure 3.6 (a) vue isométrique de la piece injectée, et résultat préliminaire d'une injection
dans le moule sous vide montrant les vues de (b) dessus et (¢) dessous (zone 1 : partie
poreuse en bout de pieces ; zone 2 : partie centrale avec défauts en surface ; zone 3 : point
d’injection poreux)

Ces essais préliminaires ont permis d’établir le plan de tests présenté au Tableau 3.2, le but est
de mieux comprendre 1’effet du vacuum sur la qualité générale de la piéce et sur la présence et
la distribution des bulles. Les injections seront séparées en huit (8) phases comportant chacune
un objectif principal. D’autres expériences ont aussi été réalisées, elles sont présentées en
ANNEXE III. Une analyse du comportement du mélange MIM liquide sous vide sera faite en
premier lieu afin de mieux comprendre 1’évolution d’un mélange lorsqu'il est soumis a un
vacuum. Dans ce test ou aucune injection n’est prévue, le mélange sera observé sous vide afin
de discrétiser le comportement du mélange des effets du moule. Un mélange standard et un
mélange comportant un grand nombre de bulles (c.-a-d., 2 mélanges différents) seront placés
sous une cloche a vide, a la température d’injection, et seront observés de la pression
atmosphérique jusqu’a la pression absolue minimale atteignable par la cloche pour une durée

totale de 5 minutes.
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Deuxiémement, I’effet du niveau de vide variant d’un vide absolu a I’utilisation d’une pression
partielle sur la piéce sera étudié. L’une des hypothéses derriére cette phase de test est que le
niveau de vide absolu obtenu dans la moule soit significativement plus faible que celui utilisé
dans les procédés uIM ou VPDC (présenté plus haut) et, qu’il est possible que les défauts soient
causés par ce niveau de vide trop intense. Des piéces seront donc injectées en utilisant
11 niveaux de vide entre un vacuum absolu et une pression atmosphérique et les défauts des
différentes picces seront observés. Troisiemement, des pieces de différentes tailles seront
injectées sous vide pour tenter de quantifier si ce parametre influence la qualité de la piece.
Plusieurs parametres comme la surface de la piece en contact avec la cavité sous vide, le
volume de la piece et la masse de mélange dans le cylindre ou encore I’écoulement du mélange
dans le moule peuvent ainsi produire un impact sur la qualité de la piece. Pour ce faire, la piece
standard de 100 X 16 X 3 mm sera comparée avec une picce de méme taille, mais avec une
¢paisseur de 5 mm puis une picce de méme épaisseur, mais mesurant 150 X 25 mm.
Quatriémement, le temps d’incubation du mélange sous vide avant d’étre injecté sera modifié

dans le but d’observer si la longueur de la partie poreuse est influencée par ce parametre.

Cinquiémement, une zone tampon chaude sera ajoutée entre le cylindre et le moule dans
I’objectif de faire monter la partie poreuse dans cette section pour éviter qu’elle ne solidifie
immédiatement dans le moule. Sixiémement, I’effet de la quantité de bulles dans le mélange
sur le résultat des pieces sera étudi€. Pour ce faire, le mélange subira divers temps de dégazage
avant I’injection sous vide. Septiémement, la séquence d’injection et d’application du vide sera
modifiée. Tel que schématisé a la Figure 3.7, la pi¢ce sera partiellement injectée a pression

atmosphérique, puis le restant de la piece sera injecté sous vide.
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Figure 3.7 Séquence d'injection complexe

LT

Finalement, 1’effet de I’injection sous vide sur un mélange initialement dégazé (mélange
proche des conditions de production) possédant trés peu de bulles sur la quantité de porosités
finales sera analysé. A partir du méme mélange, des picces seront injectées a pression
atmosphérique et sous vide. La quantité, la taille et la position des porosités seront qualifiés a

I’aide d’observations par rayons X.

Tableau 3.2 Plan de tests proposé

Phase Titre Objectif Paramétre Variable
(Section) modifié
1 Effet du vacuum Comprendre le comportement du | Quantité de bulles | Aucun
§4.1) sur le mélange mélange MIM a température dans le mélange dégazage —
d’injection, lorsque placé sous (Temps de 3hde
vide dégazage) dégazage
2 Effet de la pression | Etudier ’effet de différentes Pression dans le 2 mbar a
(§4.2) partielle sur les pressions partielles dans le moule | moule 1000 mbar
piéces
3 Effet de la taille des | Etudier I’influence de la taille et Epaisseur du 3 mm a5 mm
(§4.3) picces de la force des piéces moule
4 Effet du temps sous | Etudier ’influence du temps entre | Temps sous-vide | 3 secondes a
(§4.4 vide le vide et I’injection 30 secondes
5 Ajout d’une zone Explorer la possibilité d’ajouter Longueur de la 25mma75
(§4.5 tampon une zone chaude entre le cylindre | zone mm
et ’entrée du moule
6 Effet de la quantité | Etudier ’effet de la quantité de Temps de Oha3h
(§ 4.6) de bulles dans le bulles présentes dans le mélange | dégazage et 10 mma 75
mélange avant |’injection longueur du mm
cylindre
7 Injections avec des | Etudier la possibilité de faire des | Volume injecté 10 % a 75%
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CHAPITRE 4

Résultats

Dans cette section, les résultats des différents tests définis au Tableau 3.2 sont décrits et

analysés étape par étape ou une discussion est ensuite proposée au Chapitre 5.

4.1 Effet du vacuum sur le mélange poudre-liant

Dans le but de mieux comprendre les résultats préliminaires montrant une zone poreuse
(Figure 3.6), un mélange non dégazé a été chauffé jusqu’a la température d’injection de 90°C
et placé sous une cloche a vide a pression atmosphérique telle qu’illustrée a la Figure 4.1a. Le
vide a ensuite été appliqué (c.-a-d., air complétement retiré de la cloche) puis I’image présentée
a la Figure 4.1b a été prise 5 minutes apres le début de I’expérience. 1l est possible d’observer
un gonflement significatif du mélange en plus d’une surface poreuse qui ressemble a celle de
la zone 1 identifiée a la Figure 3.6 sur des barres injectées. L hypothése posée est que le
vacuum affecte le mélange présent dans le cylindre de la presse a injection qui se gonfle
jusqu’au moule. Le moule étant plus froid que le cylindre (40°C au lieu de 90 °C), le mélange
gonflé refroidit dans le moule et commence a se solidifier. Lors de I’injection subséquente, il
est donc possible que le mélange non affecté pousse cette zone de mélange affectée en avant
de la piece pour créer la zone deux de la Figure 3.6. Dans le cadre de cette ¢tude, cette zone
caractéristique de la piece a ét¢é nommée Zone affectée par le vacuum (ZAV). Deux
phénomeénes pourraient expliquer ce gonflement. D’abord, 1’absence de pression pourrait faire
« bouillir » le polymére en dessous de 90°C. Cependant, la littérature ne fait pas question de
point d’ébullition de polymeére a pression atmosphérique ou sous vide. L’autre phénoméne
serait I’absence de pression sur I’air présent dans le mélange qui permet aux bulles de gonfler.
Pour confirmer cette hypothese, le mélange de la Figure 4.1b a été mélangé sous vide pendant
2 heures dans le but de retirer le plus de bulles possibles. Ce mélange dégazé a de nouveau été
placé a 90 °C dans la cloche a pression atmosphérique (Figure 4.1¢) et mis sous vide durant
5 minutes. Le résultat, comme illustré a la Figure 4.1d est bien différent du mélange avec

bulles. En effet, le gonflement ne se produit pas et la surface n’est pas poreuse. Quelques bulles
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sont tout de méme apparues en pourtour du bol. Cela laisse présager que méme apres 2 heures,
il reste encore quelques bulles dans le mélange et que, sous vide, ces bulles montent a la
surface, mais n’éclatent pas, méme apres 5 minutes. Cela pourrait aussi porter a croire que la
partie poreuse de la zone 1 de la Figure 3.6 serait notablement plus petite, voire inexistant sur

un mélange dégazé.

Figure 4.1 (a) Mélange avec bulles a pression atmosphérique, (b) mélange avec bulles sous
vide, (c) mélange dégazé a pression atmosphérique et (d) mélange dégazé sous vide

Pour mieux comprendre la dynamique du mélange, les trois polyméres ont été placés
individuellement sous vide durant 5 minutes. Pour la cire de paraffine et ’acide stérique, de
petites bulles montaient continuellement vers la surface pour ensuite éclater rapidement. Ces
bulles sont encerclées par des cercles rouges sur la Figure 4.2a-b. L’éthyléne-acétate de vinyle,
montré a la Figure 4.2¢, se comporte bien différemment. En effet, I’air présent dans le mélange
fondu ne semble pas étre en mesure de s’échapper, probablement di a sa viscosité plus élevée,
et gonfle sous I’absence de pression atmosphérique. Le gonflement et la texture de la surface
sont trés similaires au phénomene observé sur le mélange poudre-liant montré a la Figure 4.1b.
Ce résultat confirme que ’EVA est probablement la cause de ce phénoméne, mais aussi que
les résultats présentés dans ce rapport pourraient varier en fonction de la nature des polymeres

utilisés et de la viscosité du mélange.
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Figure 4.2 Etat des trois liants polymériques non dégazés lors d’une mise sous vide : (a) cire
de paraffine, (b) acide stérique et (c) éthyléne-acétate de vinyle

4.2 Effet du niveau de vide sur la ZAV

Tel que mentionné précédemment, le niveau de vide atteint dans les injections préliminaires
¢tait plus important que celui atteint normalement en pIM. Il a donc été proposé de réduire le
niveau de vacuum afin de possiblement réduire la taille de la ZAV, voire éliminer, tout en
garantissant une force de vacuum assez importante pour retirer les bulles de la piece injectée.
Pour vérifier cette hypothése, le moule et le cylindre remplis ont été¢ placés en position
d’injection (Figure 4.3a), le vacuum a ét¢ appliqué (Figure 4.3b) puis la piece a été démoulée
sans jamais avoir été injectée. En d’autres mots, seuls le vacuum et le phénoméene de

gonflement ont permis de transporter le mélange dans le moule, le cas échéant.
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(a) (b)
_—7AV
Mélange Meélange
Piston Piston

Figure 4.3 Schéma en vue de coupe du moule et du cylindre avant l'injection (a) a pression
atmosphérique et (b) apres l'application du vacuum

La Figure 4.4 illustre la taille de la ZAV, soit de la piece obtenue en fonction du niveau de
vide. Il est possible de remarquer que la longueur de la ZAV demeure relativement stable
jusqu’a une pression absolue de 45 mbar ce qui est supérieur aux pressions utilisées en pulM,
mais toujours inférieures a celles obtenues en VPDC. A 100 mbar, la ZAV est notablement
plus petite, mais toujours présente. Pour des niveaux de vide entre 250 et 500 mbar, la ZAV
ne monte plus dans la partie de la piece et reste dans le chemin d’injection. Des tests a 750 mbar
et 1000 mbar (pression atmosphérique) ont aussi été effectués, rien n’était présent dans le
moule ou le chemin d’injection. En conclusion, un niveau de vide supérieur a 500 mbar ne

permet plus de faire monter le mélange dans le moule, la ZAV peut donc étre évitée.

1
250 500 7501000

1 10 100 1000
Pression absolue (mbar)

Figure 4.4 Taille de la ZAV en fonction du niveau de vide dans le moule
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Pour quantifier 1’effet de divers niveaux de vide sur les porosités dans la piece, quatre (4)
injections a des niveaux de vacuum de moins de 2 mbar, de 45 mbar, de 250 mbar puis une
injection a pression atmosphérique ont été réalisées. Les piéces montrées aux Figure 4.5a-d,
appuient les résultats de I’expérience précédente. En effet, la ZAV est visible sur les piéces
injectées en bas de 100 mbar, mais n’est pas visible en haut de cette pression. Les rayons X de
ces injections, présentés aux Figure 4.5e-h, montrent ce pendant que la corrélation entre le
niveau de vide, la position et la quantité des porosités n’est pas claire. Pour un vacuum complet,
la piéce semble avoir moins de bulles que pour toutes les autres conditions de vide. Pour le
vacuum a 45 mbar, beaucoup de bulles sont présentes, et elles ont une forte tendance a
s’agglomérer dans la ZAV. Pour celle injectée a 250 mbar, les porosités sont plus grosses et il
est possible de remarquer de gros défauts en bout de piece. Finalement, dans la piéce injectée
sans vacuum, les bulles semblent dispersées uniformément et plus grosses que pour la picece

sous un vide complet. Dans tous les cas, des bulles sont encore présentes dans la picce.
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Figure 4.5 Photos et rayons X de pieces injectées sous des niveaux de vacuum

4.3 Effet de la taille des pieces injectées sur la ZAV

Les picces présentées aux sections précédentes possédaient une dimension constante de 100 X
16 X 3 mm et la ZAV ¢était toujours de méme taille en plus d’étre au méme endroit pour les
mémes paramétres d’injection. En augmentant la taille des piéces, le volume de mélange dans

le cylindre en attente d’injection augmente (possiblement plus de bulles au total) et la section
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transversale sur laquelle le vacuum est appliqué augmente aussi. Dans un premier temps, la
largeur de la piece a été gardée constante a 16 mm, mais 1’épaisseur a été¢ augmentée a 5 mm
et dans un deuxieme temps, 1’épaisseur a été maintenue constante a 3 mm, mais la largeur et
la longueur ont été augmentées a 25 et 150 mm, respectivement. Les Figure 4.6a-c, montrent
le moule et le cylindre aprés I’étape de mise sous vide, mais sans injection pour ces trois
différentes géométries. On remarque que la longueur de la ZAV reste sensiblement la méme
et donc que le volume de celle-ci change. L hypothése soulevée est que la résistance de
frottement entre le moule et le mélange pourrait avoir plus d’impact que les autres paramétres

sur la taille de la ZAV.

Les Figure 4.6d-f, montrent le moule et le cylindre aprés 1’étape de mise sous vide et une
injection équivalente a 50 % du volume total de la piece injectée (c.-a-d., injections
interrompues) encore une fois pour ces trois différentes géométries. On remarque plus de
changement entre les pieces. En effet, les deux pi¢ces minces se comportent de la méme
maniére au niveau de la ZAV, mais la forme du joint entre la ZAV et le reste de la piéce est
inversée. Puisque la forme de la ZAV était la méme avant I’injection, ce résultat est surprenant.
Une premiere cause possible pourrait s’expliquer par un refroidissement plus vite ou un
changement dans 1’écoulement du mélange, les deux en lien avec une plus grande surface de
contact entre le moule et le mélange. Une autre explication pourrait étre que les cotés du point
d’injection se remplissent en premier alors le restant du mélange pousserait seulement sur la
partie centrale, expliquant du méme coup aussi la ZAV restante sur les cotés du point
d’injection. Pour la piece plus épaisse (Figure 4.6f), la ZAV semble remplir le volume complet
de la piece alors qu’il était plus petit avant ’injection. Pour les deux pieces plus minces, la
ZAV avant I’injection a la méme épaisseur que le moule, ce qui n’est pas le cas pour la piece
plus épaisse (Figure 4.6d & f vs Figure 4.6¢). On peut donc poser 1’hypothése que le vacuum
est présent dans le moule au-dessus de la piéce au cours de I’injection et qu’elle continue de

faire gonfler le mélange alors qu’il se fait injecter dans le moule.

Les résultats présentés aux Figure 4.6g-1 semblent confirmer les hypothéses émises jusqu’a

maintenant dans cette section. Ces pic¢ces ont été produites aprés une mise sous vide et une
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injection compléte des piéces. Pour la petite piece mince (Figure 4.6g), la ZAV remplit la
section du moule et crée un bouchon qui se fait pousser jusqu’au bout de la piece. Pour cette
méme largeur de pi¢ce, mais plus épaisse (Figure 4.6h), la ZAV ne remplit pas complétement
I’épaisseur. Le mélange peut donc passer par-dessus lors de 1’injection et le vacuum continue
de I’affecter. A un certain point, le mélange passe par-dessus la ZAV sans étre affecté,
possiblement parce qu’il n’y a plus assez de bulles dans le mélange. I1 est possible de remarquer
quelques petites ZAV en bout de la piéce. 11 est possible que 1’écoulement du mélange lisse se
soit mélangé avec quelques petites parties poreuses qui se seraient fait emporter vers le bout
de la piece. Pour la grande piece mince (Figure 4.61), une certaine partie de la ZAV se trouve
des deux c6tés du point d’injection, car aucune force ne la pousse vers le bout de la piéce et le
restant de la ZAV se trouve en bout de piéce comme pour la plus petite. Le positionnement et
la taille de la ZAV sur une piece plus complexe qu’une barre rectangulaire pourrait étre treés

difficile a prédire.

Taux de remplissage

100 %
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Figure 4.6 Résultats des injections partielles et complétes montrant la ZAV pour différentes
dimensions de piéces

Dimensions (mm)

4.4 Effet du temps d’application du vide sur la ZAV

La pompe a vacuum utilisée dans ce projet requiert un temps total de 7 secondes pour vider
compleétement 1’air dans le moule et dans les conduits pour obtenir une pression de moins de
2 mbar. Apres cette période, I’injection est démarrée. Puisque 1’objectif du vacuum est de faire
sortir toutes les bulles ou, du moins de les apporter dans la ZAV, il est possible que la picece

contienne moins de bulles si un délai est ajouté entre le moment ou la pression minimale est
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atteinte et le moment d’injection. Ainsi les bulles auraient plus de temps pour se déplacer ce
qui pourrait aussi causer une ZAV plus grande. Des piéces ont donc été injectées a 50 % du
volume avec des délais de 3, 5, 15 puis 30 secondes avant I’injection. En comparant les
Figure 4.7a-d, il est d’abord possible de remarquer que la ZAV ne grossit pas, ce qui indique
que, des que la pression minimale est obtenue, un équilibre des forces est déja présent et que
le mélange ne continue pas de monter dans le moule. Une ligne foncée présente entre la ZAV
et la partie lisse semble grossir avec 1’augmentation du temps sous vide. Cela pourrait en partie
étre di au fait que la ZAV a plus de temps pour refroidir dans le moule alors que le reste du
mélange est encore chaud. Cette ligne serait donc simplement une faiblesse dans la piece qui
s’accentue avec la différence de température, un peu comme une ligne de fusion qui est souvent
rencontrée en moulage par injection des poudres. En observant les rayons X correspondants
aux Figure 4.7°-h, on voit la ZAV pratiquement inchangée et le joint entre les deux parties qui
semble aussi s’élargir a mesure que le temps d’attente augmente. En observant la taille et la
quantité de bulles présentes, il est possible de noter trois faits. D’abord, autant de bulles sont
présentes dans la ZAV que dans le reste de la pi¢éce, donc bien que la piece semble visiblement
lisse, elle est réalité encore pleine de porosités. Ensuite, avec I’augmentation du délai
d’injection, les bulles semblent se déplacer de plus en plus vers la ZAV sans nécessairement
traverser la ligne entre les deux zones. Cela indique que la force du vacuum tire effectivement
sur les bulles et que celles-ci se déplacent vers la téte de la piece. Finalement, les bulles
présentes a la Figure 4.7h semblent plus fines que celles de la Figure 4.7e. Ce phénomeéne
pourrait étre causé par le refroidissement du mélange preés du moule qui s’accentue avec le
temps, faisant en sorte que plus le mélange est froid, plus I’air dans les bulles est froid et, pour

une pression constante, le volume de celle-ci diminue.
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Délais d’injection (s)

Figure 4.7 Photos et rayons X de demi-injections avec un délai entre I’application du vacuum
et I’injection

4.5 Ajout d’une zone tampon

En poursuivant I’hypothése que la ZAV est causée par un refroidissement du mélange gonflé
dans le moule, une zone plus chaude a été créée afin d’éviter la formation de la ZAV et donc
la formation du joint entre celle-ci et le reste de la piece qui semble empécher la progression
des bulles. La premiére option serait de chauffer le moule, mais cela rendrait les pieces
difficiles, voire impossibles a démouler. La deuxiéme option serait d’ajouter une zone chaude
entre le cylindre et le mélange tel qu’illustré a la Figure 4.8. Cette zone sera nommée zone
tampon. Le mélange est placé dans le cylindre comme a 1’habitude, puis la table est déplacée
vers la zone d’injection. Le piston du cylindre est déplacé vers le bas de la longueur de la zone
tampon dans le but de créer une partie chaude sans mélange avant le moule. Par la suite, le

vacuum est enclenché et 1’injection est faite selon la procédure normale.
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— Mélange ZAV\ — Zone tampon
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Figure 4.8 Schéma en vue de coupe du moule et du cylindre (a) en condition standard et (b)
avec 1’ajout d’une zone tampon

Des piéces avec des zones tampons de 25, 50 et 100 mm ont été injectées. A la Figure 4.9a
(montré par une fleche), on peut voir que la piéce avec la zone tampon la plus courte présente
encore une petite ZAV similaire a celle observée a la Figure 4.6h. Ce résultat confirme que la
zone tampon était probablement trop courte et que le mélange aurait monté Iégérement dans le
moule. La partie refroidie serait alors trop petite et trop peu mécaniquement résistante pour
faire un bouchon étanche et donc qui s’est probablement mélangé partiellement avec le
mélange chaud pendant I’injection. En observant les Figure 4.9a-c, il est possible de remarquer
que la ZAV en bout de piece n’est pas visible, ce qui indique que la zone tampon fonctionne
pour éliminer la partie poreuse visible. Cependant, les résultats des rayons X présentés aux
Figure 4.9d-f confirment que ’ajout de la zone tampon n’aide pas vraiment le retrait des bulles
du mélange, qui est rappelons le, I’objectif principal de ce projet de recherche. En outre, la
piece fabriquée avec la plus courte zone tampon montre quelques traces de ZAV, mais posséde
le moins de bulles. En allongeant la zone tampon, la quantité de bulles semble augmenter, ce
qui est a priori difficile a expliquer. La premiére hypothese est que I’allongement de la zone
tampon produit un allongement artificiel du canal d’injection ce qui peut favoriser le

phénomene de giclée et pourrait entrainer des turbulences causant des bulles. La deuxiéme
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hypothese serait une fuite d’air dans le systéme entre le moule et le cylindre. Cependant, les
tests de fuite de vacuum avaient été faits avec des cylindres pleins et des cylindres vides alors

cette cause est peu probable.
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Figure 4.9 Photos et rayons X de pieces injectées avec une zone tampon chaude
4.6 Effet de la quantité de bulles dans le mélange sur la ZAV

Comme indiqué a la section 4.1, le mélange sous vide ne se comporte pas de la méme maniere
s’il est plein de bulles ou s’il a été¢ dégazé. Pour mieux comprendre cette perspective, deux
expériences ont été réalisées. D’abord, des picces avec divers temps de dégazage ont été mises
sous vacuum dans le moule, sans injection pour obtenir seulement la ZAV. En observant les
différentes picces, on peut remarquer qu'un temps de dégazage jusqu’a 1 heure (Figure 4.10a-
c¢) produit des ZAV similaires, alors qu’un dégazage de 2 heures (Figure 4.10d) ne produit
aucune ZAV. Ce résultat nous améne a formuler 1’observation que la taille de la ZAV ne
semble finalement pas proportionnelle a la quantité de bulles. Il semble donc y avoir un
équilibre pour lequel la quantité de bulles dans le mélange ne le fait plus gonfler. Pour la Figure
4.10e, presque qu’aucun mélange n’est monté dans le moule ce qui laisse croire qu’il n’y a
presque plus de bulles. Pour la Figure 4.10f, le mélange a été¢ dégaz¢é durant 3 heures puis
mélangé a pression atmosphérique durant 15 minutes. Une ZAV semble alors présente, mais
elle n’a pas la méme texture que normalement. En effet, les défauts semblent plutot de formes
linéaires plutdt que des bulles sphériques. La présence d’une ZAV indique que le mélangeur a
induit de I’air dans le mélange. La forme des bulles pourrait étre due au temps de mélange tres

court qui a permis d’introduire de grosses bulles qui se sont allongées en mélangeant ou dans
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le cylindre. Possiblement qu’un temps de mélange plus important aurait permis de défaire ces

bulles en plus petites bulles bien distribuées.

Temps de dégazage (h)

3 heures, puis 15 minutes

0 0,5 ! 2 3 de brassage

st Rmoms O ©

Figure 4.10 ZAV seulement apres différents temps de dégazage

La seconde expérience consiste & varier la quantité de mélange dans le cylindre. Puisque les
bulles sont distribuées uniformément dans le mélange, la quantité¢ absolue de bulles devrait
donc étre proportionnelle au volume de mélange. L unité de mesure choisie pour comparer les
pieces est la longueur du cylindre d’injection tel que montré a la Figure 4.11. Celle-ci est
proportionnelle au volume et donc a la quantité de bulles. Pour référence, la longueur utilisée

pour remplir le moule normalement est de 40 mm.

Longueur du cylindre

Figure 4.11 Schéma montrant la longueur du cylindre contenant le mélange dans le piston
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L’expérience a ét¢ faite avec des longueurs de cylindre rempli & 10, 20 30, 50 et 75 mm. Les
ZAV pour les deux longueurs de cylindre plus courtes, présentées aux Figure 4.12a-b sont plus
petites alors que les trois autres (Figure 4.12c-¢) ont tous sensiblement la méme longueur. Cela
pourrait étre en lien avec le volume de mélange dans le cylindre et non la quantité de bulles.
En effet, pour des volumes plus faibles, le vacuum fait gonfler le mélange, mais comme il a un
volume limité, il ne peut pas remplir le moule au complet. Pour des volumes plus grands, le
mélange gonfle et monte dans le moule jusqu’a atteindre un équilibre de force. La gravité
tendrait a conserver une quantité¢ de mélange dans le cylindre alors que le vacuum tire sur le
mélange dans la moule et fait gonfler les bulles d’air qui n’ont pas le choix de monter vers le
moule. Cet équilibre des forces dépendrait donc de la concentration de bulles dans le mélange

et non de la quantité de bulles totales.

Longueur du cylindre (mm)

10 20 30 50 75
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Figure 4.12 ZAV seulement pour différentes longueurs de cylindre

4.7 Injections avec des séquences complexes

Dans le but de conserver la capacité du vacuum a retirer les bulles, mais d’éviter la formation
de la ZAV, I'utilisation d’une séquence complexe en deux parties, comme expliquée par la
Figure 3.7 a été explorée. Pour la Figure 4.13a, une injection de 10 % du volume total de la
picce a été injectée a pression atmosphérique, le vacuum a été activé, puis le 90 % restant a été

injecté sous vide. La méme expérience a été réalisée pour 25 %, 50 % et 75 % du volume
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injecté a pression atmosphérique puis le reste injecté sous vacuum. Des injections avec une
séquence inversée (i.e., début de I’injection sous vide puis le reste a pression atmosphérique).

Les résultats sont disponibles en ANNEXE IV.

Dans les trois premiers cas, une ZAV poreuse n’est pas visible, mais il existe tout de méme
une démarcation entre la ZAV lisse et le restant dans la piéce. Cette démarcation indiquée avec
une fleche varie en fonction du moment d’activation du vacuum. Pour la Figure 4.13d, cette
ligne n’est pas visible, puisqu’elle se retrouve dans le chemin d’injection. Plus le vacuum a été
activé tot, plus les bulles semblent avoir été transportées vers la pointe et méme ¢éliminées. Une

analyse détaillée du phénomene sera faite au chapitre suivant.

Taux d’injection avant
le vacuum
25% 50% 75%

10%

Figure 4.13 Photos et rayons X des injections avec séquence complexe



CHAPITRE 5

Discussions

Cette section vise a souligner les grandes lignes du projet et les résultats les plus prometteurs
du MIM injecté dans un moule sous vide. Une analyse du procédé dans un contexte industriel

sera aussi faite.

5.1 Analyse de la ZAV et des porosités

Au fil des différents tests réalisés dans le cadre de cette étude, plusieurs aspects récurrents ont
¢té observés qui permettent de mieux comprendre les phénoménes en jeu. D’abord, comme
illustrées a la Figure 5.1, les bulles ont une tendance a se dégager des cotés de la picce et se
trouver au centre de la piéce. Lors de I’injection sous vide, plusieurs forcent agissent sur le
mélange. D’abord, la force d’injection qui pousse le mélange du cylindre vers le moule. Ensuite
la force de vacuum qui a tendance a aspirer le mélange et les bulles dans la direction
d’injection. Finalement, la force de friction existe entre les parois du moule et le mélange qui
tendent a le ralentir prés des surfaces du moule. Di a ce ralentissement, le mélange se déplace
plus vite au centre et les bulles semblent avoir tendance a se faire aspirer dans cet écoulement

plutot que de rester sur les cotés.

Figure 5.1 Concentration des bulles au centre de la picce

Un autre motif récurrent est la formation de lignes de bulles en zigzag. En superposant la
position des évents aux images rayons X, représentés par les fleches noires sur la Figure 5.2,
il est possible de remarquer une tendance ou les bulles sont plus proches des parois vis-a-vis

les évents et plus proche du centre entre ceux-ci. Faisant suite a 1I’hypothése du paragraphe
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précédent, une quatrieme force peut étre considérée, soit celle du vacuum par les évents. Les
bulles présentes au centre de la piece a la fin de I’injection pourraient étre tirées par le vacuum
des vents durant le refroidissement de la piéce créant ainsi une ou méme deux lignes en forme

de zigzag avec les pointes vis-a-vis les évents.

Position des évents

Figure 5.2 Déplacement des bulles en zigzag

Un autre ¢lément observé est les lignes de trainées, telles que décrites précédemment a la
section 4.3. Si les bulles continuent de se faire tirer par le vacuum alors que la piéce commence
a se refroidir, celles-ci se déplacent dans un mélange trés visqueux, laissant derriére elle une
marque. Ces lignes de trainées, comme observées a la Figure 5.3, indiqueraient donc la
direction de déplacement des bulles dans le sens de I’injection d’application, soit par le bout

de la piece, soit par les évents tel qu’expliqué au paragraphe précédent.

Figure 5.3 Chemin de trainée des porosités

Finalement, il est souvent possible d’observer une concentration de bulles en bout de piece
comme sur la Figure 5.4. Cela permet de confirmer, une fois de plus, que le vacuum est en
mesure de tirer sur les bulles, mais qu’il n’est pas toujours facile ou possible pour les bulles de

sortir de la piece.
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Figure 5.4 Concentration des bulles en bout de piéce

5.2 Séquence complexe d’injection

Bien que toutes les figures de la section 5.1 présentent des effets du vacuum sur les bulles,
dans aucun cas le vacuum n’a permis de produire des piéces sans porosités. En se référant a la
Figure 4.13b & f, la séquence complexe d’injection en deux parties semble avoir donné les
meilleurs résultats. En effet, aucune bulle n’est visible dans le corps de la piece, une ZAV
poreuse n’est pas présente et trés peu de bulles sont encore présentes en bout de piéce. Pour
mieux comprendre ce résultat, la séquence d’injection peut étre divisée en quatre parties telles
qu’illustrées a la Figure 5.5. Avant I’injection, le mélange se trouve dans le cylindre avec les
bulles distribuées de maniére uniforme. Durant I’injection a pression atmosphérique (Figure
5.5a), 25 % du volume est injecté et les bulles sont toujours distribuées uniformément. Par la
suite, le vacuum est enclenché et les bulles sont tirées vers I’avant (Figure 5.5b). Comme le
mélange est circonscrit dans une section plus petite que le chemin de coulée, les forces de
friction avec les parois pourraient empécher le mélange de trop gonfler et de former la ZAV
poreuse. Comme seulement 25 % du volume a été injecté, le mélange est encore assez chaud
pour permettre aux bulles de se déplacer librement. La prochaine étape est I’injection sous vide
(Figure 5.5¢c). Le mélange remplit le moule alors que le vacuum continue de tirer sur les bulles.
Selon I’image rayons X, il serait logique de croire que les bulles vont non seulement se déplacer
vers 1’avant, mais sont aussi en mesure de sortir du mélange. Finalement, lorsque le moule est

completement rempli (Figure 5.5d), il ne reste que quelques porosités en bout de piéce.

Cette séquence ne fonctionne pas pour les pieces injectées a 50 ou 75 % avant ’activation du
vacuum, car le mélange est trop froid. En effet, puisque le moule est plus froid que le mélange,
le transfert de chaleur et le refroidissement du mélange commencent des le début de I’injection.

Plus il y a de temps entre les Figure 5.5a et b, plus le mélange a le temps de refroidir et plus il
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y a de mélange dans le moule, plus la surface de contact entre ceux-ci est importante et plus le
transfert de chaleur est efficace. Pour les situations a 50 et 75 %, 1’étape de la Figure 5.5b n’est
pas aussi efficace, car la force nécessaire pour tirer les bulles dans le mélange plus visqueux

est trop importante.

Mélange Bulles

N\

S
%o
o

Figure 5.5 Positionnement et déplacement des bulles dans le mélange pour les 4 étapes de
l'injection complexe (a) l'injection a pression atmosphérique, (b) l'activation du vacuum, (c)
l'injection sous vide et (d) la piece finale

5.3 Effet du vacuum sur les porosités d’un mélange standard

Jusqu’a maintenant dans cette étude, les injections sous vide ont été réalisées sur des mélanges
contenant artificiellement beaucoup de bulles, principalement dans le but de mieux
comprendre les phénomenes en jeu, mais aussi d’explorer 1’option de remplacer le dégazage
par une injection sous vide. Dans cette section du rapport, un mélange industriel standard a été
utilisé. Ce mélange a été¢ dégazé en mélangeant durant 30 minutes puis injecté dans le méme
moule, mais en utilisant une presse industrielle standard. Ce mélange devrait donc comporter
trés peu de bulles. Ainsi, 100 pieéces ont été injectées, 50 sous vide et 50 a pression
atmosphérique. Pour éviter I’apparition de biais de séquence et ainsi influencer les résultats,
les picces ont ét¢ injectées en alternant 5 pieces sous vide et 5 pieces sans vacuum. Il est
important de noter que les parametres d’injections utilisés sont ceux utilisés dans les moules

industriels et n’ont pas été optimisés pour ce moule. Finalement, les résultats des rayons X des
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pieces ont été analysés par un opérateur de la compagnie ne connaissant ni le projet ni la

présence de deux lots différents. Toutes les porosités ont été identifiées et dimensionnées.

La Figure 5.6 compare la quantité absolue de porosités pour le lot de 50 piéces injectées sans
vacuum et le lot de 50 picces injectées sous vide en fonction de la taille. Il est possible de
remarquer que, pour les plus petites porosités (inférieure a 800 um), le vacuum a permis de
réduire la quantité de porosités de maniére significative. En effet, pour les porosités de moins
de 250 um, la quantité de bulles a été réduite de plus de la moitié passant d’une moyenne de
1,44 porosités par piece, lorsqu’injecté en condition standard, a 0,66 porosité par picce
lorsqu’injecté sous vide. Pour ce qui est des porosités moyennes (variant entre 250 et 800 pm),
la quantité de porosités dans les deux lots est trop faible pour en tirer une conclusion claire.
Des porosités tres larges (entre 6 a 8§ mm) ont €té observées dans 6 pieces non consécutives a
travers le lot des piéces sans vacuum. En comparaison, la plus grande porosité obtenue sous-
vide était de 2.5 mm. Il est difficile d’expliquer la cause de ces trés grandes porosités, mais
elles pourraient étre dues, entre autres a une vitesse d’injection trop grande causant
I’emprisonnement d’une bulle d’air dans un mélange turbulent. En retirant I’air du moule,
méme si le mélange a un écoulement turbulent, les bulles d’air ne peuvent pas rester

emprisonnées dans le mélange.
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Figure 5.6 Fréquence des porosités en fonction de la taille pour 50 pieces injectées avec et
sans vacuum

Il existe plusieurs critéres pour déterminer si une piéce est acceptée. Une technique
couramment utilisée est I’utilisation de rayons X et d’un critére de sélection. Par exemple, toute
piece contenant une ou des porosités de taille supérieure a 250 um sera rejetée. Un taux
d’acceptation peut étre calculé pour déterminer quel pourcentage de piece est retenu. Les
picces rejetées doivent Etre recyclées et réinjectées. Plus le taux d’acceptation est élevé, plus
le procédé est économique. A partir des données présentées a la Figure 5.7, il est clair que le
vacuum permet d’augmenter le taux d’acceptation de manicre significative, peu importe le

critére d’acceptation requis.
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Figure 5.7 Taux d'acceptation des lots avec et sans vacuum en fonction de la plus grande

porosité acceptable






CONCLUSION

L’effet d’un vacuum appliqué dans le moule lors du moulage par injection de poudres
métalliques a basse pression (LP-MIM) a été étudié. Pour ce faire, un moule permettant
I’application du vacuum sans fuites a été congu et fabriqué. Un systeme de vacuum a aussi été
ajouté a la presse a injection du laboratoire MIM de I’ETS pour pouvoir accueillir le moule.
Des injections préliminaires ont été faites pour mieux cerner le probléme et définir un plan de
tests en huit phases. Pour un mélange non dégazé, ces essais ont permis de révéler I’apparition
d’une zone affectée par le vacuum (ZAV) en bout de piece. Les différentes phases du plan de
tests ont permis de mieux comprendre les parametres qui affectent la formation de cette ZAV
et de tirer les conclusions suivantes :

e La ZAV existe seulement lorsque le mélange injecté contient initialement une grande
quantité de bulles. Le phénomeéne ne se produit donc pas dans un mélange bien dégagé.

e LaZAV estune conséquence des bulles présentes dans le mélange qui se gonflent sous
I’absence de pression, qui montent dans le moule et qui solidifie.

e La ZAV existe seulement en dessous d’un niveau de vide critique, ici autour de
100 mbar. Cette pression varie probablement en fonction du type de mélange par le
changement de viscosité.

e [’¢écoulement dans le moule change la position et la forme de la ZAV. Ainsi,
dépendamment de la forme et de la taille de la piece injectée, la ZAV peut se trouver
pres de point d’injection, en bout de pi¢ce ou réparti a travers la picce.

e La présence visuelle d’'une ZAV n’est pas une indication de la présence de bulles. Il
peut y avoir une ZAV avec seulement quelques bulles dans celle-ci ou il peut y avoir

une ZAV alors qu’il y a des bulles a travers la piéce.

Pour un mélange non dégazé avec beaucoup de bulles, une séquence optimale a été trouvée
pour limiter le nombre de bulles présentes dans le corps de la piéce. Cette séquence consiste a
injecter 25 % du volume de la pi¢ce a pression atmosphérique puis de terminer 1’injection sous
un vide complet (vide < 2 mbar). Lors de cette s€quence, une démarcation entre la ZAV et le

reste de la piece est visible, mais n’est pas détectable au toucher ou au rayon X. En utilisant
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ces conditions, seulement un trés faible nombre de bulles est présent dans le dernier 75 % de
la piece et un tres faible nombre de trés petites bulles se trouvent dans le bout de la piéce.

Finalement, des injections sous vide ont été effectuées avec un mélange industriel standard
dégazé et comparées avec des injections standard. L’application du vacuum a permis de réduire
le nombre de porosités de 48 % en plus d’éliminer les treés grosses porosités (> 2.5 mm). Le
taux d’acceptation des picces a aussi été amélioré, passant de 45 % a 58 % pour une porosité

maximale acceptable de 0.25 mm.

Bien que I’utilisation du vacuum dans le moule pour le procédé LP-MIM permette de réduire
la quantité de bulles dans les piéces, il ne permet pas de remplacer 1’étape du dégazage. De
plus, la conception d’un moule étanche pour des pieces de formes complexes peut étre difficile
ou simplement impossible a mettre en ceuvre limitant ainsi I’industrialisation de cette approche

en production.



ANNEXE I

Effet du temps de mélange sur les bulles

Dans le but d’¢éliminer la variable du temps de mélange sur la quantité de bulles lors des
différents essais, une étude de la quantité de bulles présentes en fonction du temps de mélange

avant I’injection.

1.1 Procédure

Le mélange a été produit et mélangé selon la recette standard utilisée dans cette étude. Le
mélange a ensuite été placé dans le baril du mélangeur. Ce dernier a été activé durant 5 minutes,
sans vacuum puis une premicre piece a été injectée. Le mélange a continué d’étre mélange
pour un autre 5 minutes avant I’injection de la deuxiéme picce, celle-ci ayant subi un temps de
mélange total de 10 minutes. La procédure a ét¢ maintenu pour le reste des pieéces jusqu’a un

total de 60 minutes de mélange.
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1.2 Résultats

Temps de mélangeage (minutes)

5 10 15 30 45 60

@Y Yo o Jo R0

Figure-A I-1 Rayons X de piéces injectées a pression atmosphérique pour différents de temps
de mélange avant I’injection

1.3 Conclusion

Apres un 15 minutes de brassage, la taille, la forme, la quantité et la distribution des bulles ne
varient plus. Pour assurer une bonne validité des résultats, le mélange sera toujours brassé un

minimum de 15 minutes avant de faire les expériences.



ANNEXE I1

Dessins de détail du moule sous vide
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Figure-A 1I-3 Dessin de détail des inserts pour pieces 100 X 16 X 3 mm
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ANNEXE III

Autres expériences effectuées

I11.1 Augmentation de la température du mélange

III.1.1  Objectif

Garder la température du mélange plus haute plus longtemps dans le moule pour éviter que la

ZAV ne fige trop vite

I11.1.2  Résultat

Température du
mélange (°C)

Figure-A III-1 Photos et rayons X de piéces injectées avec différentes températures de
mélange

e 100°C
o ZAV toujours visible, mais séparée en plusieurs morceaux
o Grosses porosités présentes dans les pieces
e 120°C
o Température trés proche de la température de dégradation. Il n’est pas viable

d’injecter a ces températures.
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I11.2 Augmentation de la température du moule

I11.2.1  Objectif

Garder la température du mélange plus haute plus longtemps dans le moule pour éviter que la

ZAV ne solidifie trop vite

I11.2.2  Résultat

Dessous et
milieu de la
piece

Figure-A III-2 Démoulage d'une piéce injectée dans un moule a 60°C

e Le mélange reste collé sur le moule et la piece devient impossible a démouler
e Latexture de la coupe de la piece laisse percevoir une présence de ZAV a travers toute

la piece, mais il est difficile de le prouver



ANNEXE 1V

Séquences d’injections complexes
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Figure-A IV-1 Photos de rayons X des injections avec séquence complexe inversée
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