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SOMMAIRE

Alors que les nanotechnologies émergentes ouvrent des voies prometteuses dans plusieurs
secteurs d’activité, des etudes suggerent que les nanoparticules (NP) qu’elles génerent pourraient
avoir des effets négatifs, notamment sur la santé et sur I’environnement. Celles-ci peuvent étre
générées lors de la fabrication, de la manutention et de I’assemblage de piéces métalliques
ordinaires et de celles a base de nanomateriaux. D’autres activités quotidiennes, telles que le
freinage des automobiles, peuvent aussi produire des NP. Il est donc urgent de trouver des
moyens de contréler ces risques. Cependant, les techniques et méthodes usuelles d'évaluation du
risque ne sont pas directement applicables aux NP. L’objectif de ce projet est d’établir une
méthode efficace de mesure, de controle et de caractérisation des NP applicable aux procédes de
fabrication industrielle.

Des tests d’usinage et de frottement en laboratoire, effectués sur des machines-outils de calibre
industriel, couplés avec des simulations du comportement des particules dans I’air et des
écoulements de I’air dans I’enceinte des machines, ont été necessaires pour réaliser cette étude.
Plusieurs équipements d’échantillonnage de particules (SMPS, APS, MOUDI) et de
caractérisation (microscope électronique a balayage — MEB, microscope électronique a
transmission — MET et microscope a force atomique — MFA) ont été utilisés. Le présent projet a,
entre autres, permis de :

v Constituer une procédure d’échantillonnage, de collecte et de mesure : développement de
méthodes de prélevement et de préparation des substrats adaptées aux NP et aux différents
microscopes utilisés (MEB, MET et MFA) ; amélioration de la mesure par le développement
de facteurs de correction de la forme et de la densité des particules.

v Déterminer les conditions qui entourent la génération des NP lors du frottement et de
I’usinage des piéces en alliage d’aluminium ainsi que les concentrations et les distributions
en diameétre aérodynamique de ces particules. Nous avons ainsi élaboré des stratégies de
réduction a la source des emissions de NP lors de I’usinage et du frottement, stratégies basées
sur le choix des conditions opératoires.

v' Démontrer que l’usinage d’alliages courants, qui ne sont pas considérés comme des
nanomatériaux, émet plus de NP que de particules de taille micrométrique et que la majorité
de ces NP ont une taille inférieure a 20 nanométres.

v Classer les opérations courantes d’usinage (fraisage, tournage et percage) et de frottement a
sec selon leur capacité d’émission de NP. Pour les alliages d’aluminium testés, le fraisage est
I’opération qui émet le plus de NP.

Ce travail a démontré la nécessité de connaitre la trajectoire des particules lors de leur émission
et la forme de celles-ci afin d’améliorer la captation et la précision de la mesure. 1l a également
mis en évidence la présence de particules ultrafines lors des opérations de mise en forme par
usinage des matériaux ordinaires ne contenant pas de NP. L’émission de ces particules dépend
des procédés et de leurs parametres, des matériaux coupants et des matériaux coupés, d’ou la
possibilité de pouvoir controler les émissions de ces particules. Les cas typiques des
nanomatériaux et des composites contenant ou pas de nanoparticules méritent d’étre examinés.

Dans le présent rapport, le terme nanoparticules (NP) désigne les particules ultrafines qui sont
émises lors de I’usinage de pieces métalliques (ou autres procédés) et qui sont de dimensions
nanomeétriques.
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1. INTRODUCTION

L’ apparition des nanomatériaux a permis d’ouvrir de nouvelles perspectives dans le monde
industriel, scientifique et méme social. En raison des risques associes a I’utilisation grandissante
des nanomatériaux, les organismes de régulation cherchent a établir de nouvelles normes pour les
particules dont la taille est inférieure a 100 nm. En effet, des nanoparticules (NP) sont présentes
lors de la fabrication, de la manutention et de I’assemblage de pieces métalliques ordinaires et de
celles a base de nanomatériaux. D’autres activités quotidiennes, telles que le freinage des
automobiles, peuvent aussi générer des NP. Il est donc urgent de rechercher des moyens de
maitrise ou de protection.

Des essais conduits au Laboratoire de fabrication et de caractérisation de matériaux composites
de I’Ecole de technologie supérieure (ETS) ont montré qu’il est possible de réduire a la source la
formation de particules de taille micromeétrique. Nous estimons qu’une reduction semblable
devrait étre également possible pour les NP. Toutefois, les connaissances sur les NP sont encore
au stade embryonnaire; il en est de méme des méthodes de mesures reproductibles et fiables. Il
est donc essentiel d’établir une procédure de mesure fiable pour valider les efforts de réduction a
la source des NP.

Le present rapport est divisé en neuf sections incluant une introduction. La Section 2 est
consacrée a la problématique de mesure des NP, aux connaissances scientifiques actuelles ainsi
qu’aux objectifs de la recherche. La Section 3 présente la méthodologie utilisée alors que la
Section 4 relate les résultats obtenus. La discussion est présentée a la Section 5. On y retrouve le
comportement aérodynamique des NP, les effets du procédé, du matériau coupé, de I’outil et des
conditions de coupe. Une conclusion (Section 6), I’applicabilité des résultats (Section 7), les
recommandations (Section 8) et les références (Section 9) complétent le rapport.
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2. PROBLEMATIQUE, ETAT DES CONNAISSANCES ET
OBJECTIFS DE LA RECHERCHE

2.1 Problématique
2.1.1 Les NP en milieu de travail

Les NP se retrouvent dans de nombreux milieux industriels, y compris ceux de la fabrication des
matériaux composites. Plusieurs travaux de recherches s’intéressent a I’interaction entre les NP
et la matrice dans les matériaux composites afin de mieux comprendre le phénoméne. Les NP
n’agissent pas comme de simples additifs conventionnels, mais aussi comme un important
renfort qui améliore significativement les propriétés mécaniques des matériaux (Bensadoun,
2011; Jancar et coll. 2010; Pustkova et coll. 2009; Laoutid et coll. 2009).

D’apres Witschger et coll., (2012) I’exposition aux NP peut avoir lieu lors de la synthése, de la
manipulation et de la mise en forme des nanomatériaux (incluant I’usinage, le poncage et le
polissage), ainsi que lors du nettoyage des équipements et lors de la collecte, du transport et des
traitements des dechets.

En 2010, a I’échelle mondiale, on évaluait a 20 000 le nombre de travailleurs du secteur des
nanotechnologies (Boczkowski et Lanone, 2010), mais le nombre de personnes qui peuvent étre
exposées aux NP est étonnamment plus élevé, a cause des procédés additionnels susceptibles
d’en produire. En effet, plusieurs procédés de fabrication génerent des aérosols (secs ou
humides) qui peuvent étre nuisibles a la santé des opeérateurs de machines-outils ou a
I’environnement. Ainsi, il a été prouvé que les procedés d’usinage des métaux produisent de
larges spectres de particules (Tonshoff et coll. 1997; Malshe et coll. 1998) dont certaines sont
des NP (Zaghbani et coll. 2009; Khettabi et coll. 2010); C’est aussi le cas pour le bois (Subra et
coll. 1999) dont I’usinage produit des poussiéres. Les résultats de tests d’usinage effectués en
laboratoire sur des meétaux ont cependant montré que I’émission de particules métalliques
diminue avec I’augmentation de la vitesse de coupe (Songmene et coll. 2008a; Zaghbani et coll.
2009). Ces resultats sont tres intéressants du point de vue pratique, car il est possible d’usiner des
piéces a de tres hautes vitesses de coupe, garantissant ainsi une trés grande productivité, et ce, en
réduisant la production de poussiéres nocives.

Aitken et coll. (2004) estiment qu’en Angleterre, environ un million d’employés seraient exposes
aux NP via des procédés tels que le soudage, I’élaboration ou le traitement des matériaux
métalliques. Les travaux de Malshe et coll. (1998) indiquent que la majorité des poussieres
générées lors de I’usinage sont constituées de tres fines particules (de moins de 1um de
diametre). Leur concentration numerique est de I’ordre de 10 a 35 fois plus élevée que celle des
plus grosses particules (de I’ordre de 5 um de diamétre) et dépend du type d’outil utilisé.

Alors que des pays comme I’Allemagne, les Etats-Unis et I’Angleterre ont fixé des limites (ou
des valeurs indicatives) d’exposition aux poussieres pour les travailleurs du secteur de la
fabrication, le Canada n’a pas encore de reglement spécifique a cet égard. Des travaux effectués
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par Tonshoff et coll. (1997), en Allemagne, ont montré que, sans un systeme d’aspiration,
I’émission des poussiéres de taille micrométrique lors de la rectification d’une piéce représentait
un réel danger pour la santé des opérateurs, car cette émission dépassait de 100 % la limite
permise en Allemagne, qui était de 6 mg/m®. Notons que la taille des particules étudiées par ces
auteurs variait de 0,03 a 16 micrometres.

Aux Etats-Unis, le National Institute for Occupational Safety and Health (NIOSH) a
recommandé des limites d’exposition de 1,5 mg/m3 pour le TiO, fin et de 0,1 mg/m3 pour le TiO,
ultrafin, en concentrations moyennes pondérées dans le temps, pour un maximum del0 h/j et
40 h/semaine’. De méme, I’ Agence européenne pour la sécurité et la santé du travail (EU-OSHA,
2009) indique aussi que des valeurs des références (ou valeurs limites d’exposition) ont été
proposées au Royaume-Uni (UK) pour quatre classes de nanomatériaux:

e Nanomatériaux insolubles : 0,066 x limite d'exposition professionnelle (VLEP) du
matériau de base de taille micrométrique correspondant (exprimé en concentration
massique);

e Nanomatériaux de type fibreux : 0,01 fibres/ml;
e Nanomatériaux trés solubles : 0,5 x VLEP;

e Nanomatériaux de type CMAR (carcinogenetic, mutagenic, asthmagenic or reproductive) :
0,1 x VLEP du matériau de base de taille micrometrique correspondant (exprime en
concentration massique).

Boczkowski et Lanone (2010), apres avoir regretté I’inexistence d’une valeur limite
professionnelle d’exposition spécifique aux NP, proposent d’adopter une attitude prudente vis-a-
vis des NP manufacturées en limitant les expositions en milieu industriel et en instaurant une
protection collective intégrée au procédé de fabrication.

En 2012, la Caisse nationale suisse d'assurance en cas d'accidents (SUVA, 2012) a publie des
valeurs de référence pour quelques NP (6 mg/m3 pour les poussiéres inertes; 2 mg/ms3 pour le
bois dur; 0,2 mg/m?3 pour les brouillards d’huiles mineérales, 0,15 mg/m? pour la silice cristalline
et 0,1 mg/m?3 pour le plomb).

D’apres la SUVA (2013), aucune limite n’a encore été établie ou publiée a I’échelle
internationale pour les NP. Par contre, la SUVA (2013) mentionne les limites indicatives
suivantes :

Poussiéres en général :
e Poussiére alvéolaire : 3 mg/m®

e Poussiére inhalable : 10 mg/m®

L NIOSH Current Intelligence Bulletin: Evaluation of Health Hazard and Recommendations for Occupational
Exposure to Titanium Dioxide. Draft, November 22, 2005.
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Nanoparticules :
e Nanotubes et nanofibres de carbone (longueur supérieure & 5 um, diamétre inférieur a
3 um, rapport entre longueur et diametre supérieur a 3:1) : 0,01 fibre/ml
 Nanoparticules de dioxyde de titane : 0,3 mg/m?® (fraction alvéolaire)

Dans le présent rapport, nous nous sommes concentrés sur les procédés de mise en forme par
usinage et sur le frottement mécanique entre deux matériaux métalliques. Le développement
d’une méthode de mesure des NP et la mise sur pied d’une banque de données sur les émissions
génerées lors de la fabrication et le frottement de piéces aideraient sans doute les législateurs
canadiens a proposer des reglements dans ce domaine. Ces résultats pourraient aussi
conscientiser les manufacturiers afin qu’ils implantent des moyens de correction ou de
prévention.

2.1.2 Mesure, contrble et réduction a la source des NP

La reduction a la source peut se faire a trois niveaux : la production, la substitution et les
pratiques de travail (OMS, 1999). Les procédés de production ou de fabrication peuvent étre
améliorés en appliquant des meéthodes qui genérent moins de particules. Pour ce qui est des
matériaux, ou de la nature des poussiéres, on peut changer les matériaux afin qu’ils génerent
moins de poussiére. Hoower et coll. (1990) ont montré que les matériaux fragiles produisent plus
de poussiére que les matériaux ductiles, et que les métaux en produisent davantage (de I’ordre de
500 fois plus) que les alliages. Si la substitution n’est pas possible, des stratégies de réduction a
la source des particules doivent étre recherchées ou développées (OMS, 1999).

Des essais d’usinage conduits au Laboratoire de fabrication de I’Ecole de technologie supérieure
(ETS), & Montréal, ont montré qu’il est possible de réduire a la source la formation de particules
de taille micrometrique, et ce, parfois par un facteur de 10, en modifiant les parameétres et les
stratégies d’usinage (Songmene et coll. 2008) ou en refroidissant localement les matériaux avant
I’usinage (Balout et coll. 2007). Nous estimons donc qu’il est également possible de réduire a la
source la génération des NP. Des travaux préliminaires (Zaghbani et coll. 2009; Khettabi et coll.
2007, 2008, 2009a) confirment cette hypothése pour quelques matériaux et dans certaines
conditions d’usinage. Songmene et coll. (2012) ont aussi montré qu’on peut réduire, sans effets
néfastes sur la productivité, les concentrations massiques des particules émises lors de I’usinage
en utilisant la bonne géométrie de I’outil ou en combinant judicieusement les parametres de
coupe : la vitesse et I’avance.

Toutefois, afin d’y arriver, il est primordial d’établir une procédure fiable de mesure des NP
parce qu’elles présentent un comportement différent des microparticules et qu’elles sont plus
difficiles a mesurer. Notons également que I’air ambiant, surtout celui des ateliers de fabrication,
contient déja de nombreuses NP de sources et de tailles variées. D’ou la nécessité, pour toute
étude portant sur le contréle ou la réduction a la source des NP d’étre conduite dans un
environnement contr6lé et le plus pres possible de la source de génération (par exemple,
I’enceinte de la machine-outil dans le cas de I’usinage). Ceci est nécessaire afin d’identifier la
méthode qui génere le moins de particules possible.
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Cependant, on connait peu I’interaction entre le procédé, le matériau et la formation des NP.
Cette lacune est encore plus préoccupante pour les nanomatériaux qui peuvent générer beaucoup
de NP. De plus, les méthodes employées habituellement en hygiéne du travail pour se proteger
contre les aérosols ne sont pas adaptées et ne permettent pas de détecter ou de caractériser
adéquatement les aérosols ultrafins, inférieurs a 0.1 um (Mark, 2004). Le potentiel de collecte de
ce type de particules est faible parce qu’on ne maitrise pas encore leur comportement dans I’air
(Witschger et Fabries, 2005b).

La maitrise des NP dans I’air ambiant par ventilation a la source ou par ventilation genérale pose
un défi en raison de leur comportement aérodynamique, associé généralement au comportement
d’un scalaire passif. A faible concentration, les NP ont tendance & se comporter comme un gaz
dans un écoulement d’air forcé, d’ou I’importance de modéliser la dispersion d’un gaz traceur
pour predire et améliorer I’efficacité des moyens de captation. Par ailleurs, selon Vincent (1989),
I’évaluation de I"exposition professionnelle aux aérosols est devenue plus complexe, car il faut
prendre en compte la nature des procédés mis en ceuvre au poste de travail et le type d"aérosol
qui se dégage.

2.2 Etat des connaissances scientifiques et techniques
2.2.1 Effets potentiellement nocifs des NP en relation avec leur taille

Les études épidémiologiques montrent que les poussieres métalliques, y compris celles produites
lors des procédes de fabrication, représentent un risque pour la santé des travailleurs (Ténshoff et
coll. 1997; Sutherland et coll. 2000; OMS, 1999; Ostiguy et coll. 2006). Leurs effets vont de la
simple irritation des voies respiratoires aux cancers, en incluant la bronchite et I’asthme.
L’Agence américaine de protection de I’environnement (EPA) confirme que méme de faibles
concentrations de certains metaux peuvent causer des effets pulmonaires aigus (Sutherland et
coll. 2000). Les personnes les plus a risque de développer le cancer de I’estomac, du pancréas, de
la prostate et du rectum sont celles qui sont souvent exposées aux particules métalliques de
coupe (Hands et coll. 1996; Mackerer, 1989).

A cause de ces problémes, les agences de régulation en matiére d’hygiéne et de sécurité du
travail incitent de plus en plus les manufacturiers a réduire I’émission de NP et de poussiéres
métalliques. 1l est bien connu que le niveau de pénétration des particules dans I’arbre respiratoire
est fonction de la taille des particules (Ostiguy et coll. 2006). De fagon générale, des particules
de moins de 2,5 um auront tendance a se déposer dans la région alvéolaire du poumon alors que
les plus grosses se déposeront dans les voies supérieures. Le chercheur Khettabi et ses collegues
(2007) ont mis sur pied un modele mathématique de prédiction de la génération de
microparticules. D’aprés les travaux de Witschger et Fabriés (2005a), les plages de tailles
auxquelles on doit préter une attention particuliere sont celle de 1 a 2,5 um, ainsi que celle de 5 a
20 nm, car les particules dont le diametre aérodynamique est inclus dans cette derniere plage se
déposent majoritairement dans les alvéoles. Il est donc tout a fait justifié de travailler avec des
NP de taille supérieure a 5 nm de diamétre lors d’études in vitro sur des cellules alvéolaires.
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Selon Zhang et coll. (2000), les NP seraient aussi dommageables que les microparticules, surtout
quand elles sont absorbées par les cellules du corps humain. Des études expérimentales réalisées
par Oberdorster et coll. (2005) ont montré que des particules, méme inertes, peuvent devenir
biologiquement actives quand elles sont de taille nanométrique. En raison de cette taille, les
nanoparticules peuvent entrer dans le corps humain par le nez, la bouche et a travers la peau, et
se disperser par la suite pour atteindre les alvéoles pulmonaires, le systéme sanguin, le foie, le
cerveau; elles peuvent méme traverser les parois intestinales et le placenta (Ostiguy et coll.
2006). Gatti (2004) a confirmé que certaines NP pouvaient migrer vers les reins et le pancréas.
Ahamed et coll. (2010) ont, quant a eux, confirmé le risque de pénétration des NP par voie
cutanée ainsi que le risque d’effets dommageables sur les organes vitaux.

Il a aussi été démontré qu’il est possible d’améliorer le facteur de pénétration de particules
thérapeutiques a travers la peau malade, en particulier par les ouvertures des follicules pileux, en
réduisant la taille de ces particules a I’échelle nano (Tarl et coll. 2011). Ces travaux font penser
aux risques de pénétration des NP meétalliques a travers la peau. Cependant, d’autres études,
incluant celle de Sadrieh et coll. (2010), ont conclu que des oxydes metalliques de taille
nanomeétrique, en particulier ceux de TiO, et ZnO, sont incapables de pénétrer une peau saine.
De méme, selon Lademann et coll. (2011) qui ont analysé la littérature sur les aspects de santé et
de sécurité des NP, il n’y a aucune indication que les particules de taille >100 nm puissent
traverser la barriere d’une peau saine. Pour des NP de taille <100 nm, les recherches se
poursuivent et on s’attend a ce que celles dont le diametre est <40 nm ne puissent pas non plus
traverser la peau.

Il reste également a réaliser des études similaires avec les NP qui ne sont pas générées de facon
intentionnelles, notamment celles produites lors de la mise en forme des matériaux. Elder et coll.
(2004) ont montré que la toxicité des NP est en relation directe avec leur nombre et leur surface
spécifique, et pas seulement en fonction de leur concentration massique comme c’est le cas avec
les microparticules. Il est aussi admis que la réactivité des particules augmente quand leur taille
diminue. En particulier, le degré d’oxydation s’accroit avec la diminution de la taille des
particules. Les particules métalliques s’oxydent et cette réaction se fait trés rapidement dans I’air;
la plupart du temps, elle est instantanee.

Une mesure adequate des NP permettrait éventuellement d’examiner les corrélations entre la
toxicité, la nature, la forme et la taille des NP, pour ensuite trouver des moyens pour prédire et
limiter la production de particules dangereuses. En I’absence de standard de mesures des
particules métalliques, en particulier de celles générées lors de la fabrication des pieces, il est
impossible :

e de comparer les résultats entre les différents laboratoires;

e de connaitre les matériaux ou les procédés qui émettent moins de ces particules
métalliques;

e d’identifier des techniques de fabrication propres et économiques.
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2.2.2 Lamesure et les parameétres caractéristiques

L’évaluation des émissions de particules métalliques en relation avec les procédés, les matériaux
ou toute autre variable contrélable doit se faire avec des méthodes a sensibilité élevée. Les
mesures prises a I’air libre et loin de la source sont intéressantes pour tester la qualité de I’air,
mais elles ne sont pas appropriées pour étudier I’émissivité des procédés ou des matériaux et ont
aussi pour effet d’accroitre le temps de mesure (Songmene et coll. 2007).

Le contrble de la qualité de I’air ou la caractérisation des particules en suspension dans I’air est
souvent fait en se servant de leur concentration comme parameétre principal. Dans le cas de
nombreux instruments, ce paramétre est évalué en comptant le nombre de particules repérées par
le détecteur de I’instrument de mesure qui aspire de I’air a un débit connu et en calculant la
concentration massique (mg/m®) & partir de la densité des particules, selon I’hypothése qu’elles
sont sphériques. La masse des particules est aussi déduite par calcul. Ces parametres (masse,
concentration) sont adéquats pour les particules larges ou fines, mais pas nécessairement pour les
NP (Witschger et Fabries, 2005a).

De nombreux chercheurs (Ostiguy et coll. 2006, Witschger et Fabries, 2005a) ont suggéré de
considérer la surface spécifique comme un parameétre essentiel pour les NP; il y aurait une
meilleure corrélation entre leur surface spécifique et leur toxicité, alors que ce n’est pas le cas
avec les mesures relatives a la masse des NP. Tel qu’illustrée a la Figure 1, la distribution des
particules varie selon qu’on s’intéresse au nombre, au diametre moyen, a la surface spécifique ou
a la masse de celles-ci.

Palmqvist et Gustafsson (1999) ont proposé un parameétre, le Dust Unit, qui indique la quantité de
poussieres générées par unité de volume de bois enlevé selon I’équation :

Dust Unit=A*K (1)

A = valeur mesurée de la concentration de poussiére ;

K = 100*(5,0/s)*(1,6/d), un parametre variant selon la vitesse (s) et la profondeur de
coupe (d). Le facteur K compenserait les valeurs des paramétres de coupe par rapport aux
valeurs de référence soient s=5,0 m/min et d=1,6 mm. Les auteurs n’ont pas spécifié
comment ces valeurs de référence ont été sélectionnées.
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Figure 1 — Distributions granulométriques moyennes des particules métalliques durant une
opération d’usinage d’aluminium (6061-T6), suivant les quatre modes de distribution :
(a) en nombre (M = 10°), (b) en diamétre moyen (mm/cm?®), (c) en surface spécifique
(B = 10° nm?cm?) et (d) en masse (ug/m®).
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Arumugan et coll. (2006) ont introduit un nouveau parameétre, le Green Factor, comme étant le
rapport entre le taux d’enlévement de métal (m®min) et la concentration massique des aérosols
(mg/m®). Plus ce facteur est important, moins élevée sera la concentration des particules dans
I’air et plus le travail ou le procédé sera écologique. Ce facteur a une dimension qui préte a
confusion (m* de métal x m® d’air x min™® x mg™ de particule) et n’a aucune interprétation
physique. C’est pour cette raison que des chercheurs de I’ETS (Khettabi et coll. 2007), puis
Rautio et coll. (2007), ont préféré utiliser un paramétre adimensionnel (Dust Unit ou D), défini
comme étant le rapport entre la masse des particules et celle des copeaux générés, ceci sachant
que le but de I’usinage est de donner une nouvelle forme a une piéce en enlevant du metal. Le
nouveau parameétre (que nous entendons utiliser dans ce projet, en plus de la concentration, de la
masse et de la surface spécifique) est défini par I’équation 2 :
Du = Toust )
mChip

ou:

Mpust (§) = Masse totale de poussieres mesurées (sous I’hypothése de perte négligeable),

Mchip (g) = masse des copeaux enleveés.

2.2.3 Progrés dans I'étude des particules métalliques générées lors de I'usinage

Tous les procédeés d’usinage génerent des aerosols (secs ou humides) qui peuvent étre nuisibles a
la santé des opérateurs des machines-outils ou qui détériorent I’environnement de travail
(Sutherland, 2000; Aitken et coll. 2006; Yue et coll. 2000). L'exposition professionnelle aux NP
est possible pour tous les procédés de fabrication et de manipulation des NP. En général, les NP
sont plus toxiques que les particules plus grosses de méme nature (Honnert, 2007). Les émissions
des NP liées a certains procédés industriels (usinage, poncage, polissage fin) sont aussi
dangereuses pour la santé des travailleurs que les émissions de NP manufacturées (Hervé-Bazin,
2007; Witschger et et Fabriés, 2005a). La nature, le degré et la probabilité d’exposition a ces
particules dépendent du procéde et de la phase de travail considéres (Derk, 2010).

Songmene et coll. (2008b) ont montreé qu’un outil usé a 50 % (usure en dépouille de 0.15 mm)
génere plus de particules métalliques lors de I’usinage qu’un outil neuf et que cette émission
varie en fonction du type de matériau, comme on peut le voir a la Figure 2. Les matériaux testés
dans le cas de la Figure 2 sont des alliages d’aluminium (6061-T6 et A356), le laiton 70/30 et
I’alliage de magnésium AZ91E.

De méme, Djebara et coll. (2013) ont démontré que les conditions d’usinage (revétement de
I’outil, vitesse de coupe, vitesse d’avance et les interactions entre ces conditions) affectent la
surface spécifique des particules fines (PM2.5). Il est donc intéressant de voir ce qu’il en est des
NP, surtout qu’il est recommandé d’utiliser cette métrique, ou & défaut la concentration en
nombre, pour étudier les NP et les particules ultrafines, car il est connu qu’il y a une meilleure
corrélation entre la surface spécifique de ces particules et leur toxicité (Witschger et Fabries,
2005a).
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Figure 2 — Influence de I’état de I’outil et des matériaux de la piéce sur les émissions de
microparticules (PM;s) lors du pergage (Songmene et coll. 2008b).

Balout et coll. (2007) et Songmene et coll. (2008a) ont expliqué la génération des poussiéres par
les phénoménes de cisaillement, de déformation et de friction. Les zones de friction génératrices
de poussiéres sont décrites a la Figure 3 et représentent les zones d’émission de particules dans le
cas d’une opération de fraisage par rainurage : zone de cisaillement, zone de déformation et
glissement des bandes de copeaux, zone de frottement outil-copeau et zone de frottement outil-
piece.

1: Cisaillement émission
2 : Déformation et frottement de copeau
#7 3: Frottement outil-copeau

S

4 : Frottement outil-piece

Cisaillement

—
V. : vitesse de coupe

Figure 3 - Zones de production de poussieres dans le cas du fraisage. Adapté de Balout et
coll. (2007) et Songmene et coll. (2008a), par Djebara (2012).

Il a été démontré qu’il existe une corrélation entre la forme des copeaux et I’émission de
particules lors de la coupe de composites & matrice métallique (Kremer, 2009; Kremer et
El Mansori, 2009). Si on contréle la formation des copeaux, on peut aussi maitriser les émissions
de particules (Balout et coll. 2007). Kremer (2009) a observé que des composites contenant
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25 % SiC et qui n’ont pas subi de traitement thermique produisent entre 3 et 23 fois moins de
poussiéres que ceux qui ont subi un durcissement structural (traitement T4). Notons que Kremer
(2009) n’a pas étudié les émissions de particules de taille nanométrique, ce qui reste encore a
faire.

Depuis 2002, des chercheurs de I’ETS étudient la génération de poussiéres lors de procédés
d’usinage a sec (moins colteux et offrant des possibilités de recyclage des copeaux) en vue de
réduire a la source la production de ces effluents. Ces études, portant majoritairement sur le
percage et centrees sur les microparticules, ont permis de :

e Développer de nouvelles stratégies de coupe qui réduisent la génération de particules
métalliques (PM2.5) par un facteur de 10, tout en maintenant une productivité compétitive
(Songmene et coll. 2008b; Balout et coll. 2007).

e FEtablir que la poussiére est produite par le micro-frottement des plans de déformation les
uns sur les autres (Balout et coll. 2003, 2007; Khettabi et coll. 2008). Tout mécanisme qui
supprime ce micro-frottement diminuera de fagon significative la production de particules.

e Montrer que, sous des conditions spécifiques de coupe, la production de poussiéres
diminue (Songmene et coll. 2007, 2008b; Khettabi et coll. 2007).

e Démontrer que les matériaux ductiles produisent plus de poussiéres micrométriques que les
matériaux fragiles. Nous avons d’ailleurs congu une nouvelle stratégie de coupe qui
favorise la génération des copeaux fragiles et qui réduit d’au moins 70 % le taux de
géneration de poussieres (Balout et coll. 2007).

2.2.4 Les progrés dans I’étude du comportement des NP dans I'air

La determination des niveaux d’exposition aux NP passe par le raffinement des techniques
expérimentales, notamment par [’utilisation de métriques d’expositions appropriées.
Parallélement au volet expérimental, la simulation numeérique peut étre avantageusement utilisée
comme un outil de prévision des niveaux d’exposition. Cependant, une caractérisation précise du
comportement aérodynamique des NP nécessite la prise en compte de plusieurs parametres.
Actuellement, il n’existe aucun modéle permettant de considérer simultanément tous les
phénomenes régissant le comportement aérodynamique des nano-aerosols. Dans I’état actuel des
connaissances, les travaux portent sur les parametres jugés les plus importants. L’un d’eux est la
diffusion Brownienne qui résulte du mouvement aléatoire (statistique) des particules soumises a
I’effet des collisions avec les molécules environnantes. Ce mouvement Brownien peut étre
caractérise par un coefficient de diffusion (Hervé-Bazin, 2007). Hinds (1999) fait appel a la
relation de Stokes-Einstein pour exprimer le coefficient de diffusion en fonction de la mobilité
particulaire. L expression résultante indique que le coefficient de diffusion est proportionnel a la
température du milieu et inversement proportionnel au carré du diametre de la particule. Rudyak
et coll. (2001) ont présenté les résultats d’une analyse basée sur la dynamique moléculaire pour
déterminer la diffusion des NP en milieu dense. Les auteurs ont comparé leur modele aux
coefficients de diffusion obtenus de la théorie d’Einstein.
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L’ensemble de ces travaux donnent des informations tres utiles sur I’ordre de grandeur du
coefficient de diffusion en fonction du diametre aérodynamique des NP. Cependant, les
coefficients obtenus varient selon I’approche utilisée. 1l est évident que d’autres travaux de
recherche seront nécessaires pour déterminer avec plus d’exactitude le coefficient de diffusion
des NP. De plus, bien que la diffusion soit responsable du transport des NP sur des distances de
I’ordre de quelques dizaines & quelques centaines de um, le transport & I’échelle macroscopique
est régi principalement par la «diffusion turbulente ». Compte tenu des vitesses d’écoulement
habituellement observées en ventilation industrielle, Vincent (1989) a estimé que ce coefficient
de diffusion «turbulent » est significativement plus élevé que celui caractérisant la diffusion
Brownienne. Ce constat indique, qu’en pratique, le processus de transport par diffusion des NP
est principalement régi par les effets turbulents.

Le mécanisme de coagulation est un autre facteur a considérer pour prévoir le comportement des
NP. Contrairement aux molécules de gaz, les particules d’un aérosol qui se heurtent auront
tendance a adhérer les unes aux autres pour former des agrégats, ce qui modifiera la distribution
granulométrique dans le temps. Il existe toutefois peu d’études sur le sujet. Citons les travaux de
Park et coll. (2002), qui présentent un modéle d’évolution temporelle de la granulométrie d’un
aerosol due a la coagulation Brownienne et turbulente. Hinds (1999) a insisté sur le fait qu’il est
nécessaire de différencier deux types de coagulation soit : a) la coagulation monodispersée, qui
implique des NP de diametre identique et b) la coagulation polydispersée pour laquelle le
diamétre des NP présente une certaine distribution. Dans le cas d’un aérosol monodispersé, les
données de Hinds (1999) suggérent que le phénoméne d’agglomération est négligeable si la
concentration des particules est inférieure & 10° particules/cm®. La coagulation polydispersée
implique, quant a elle, des relations tres complexes.

Il ressort de cette analyse que les progres dans la compréhension, la prévision et la réduction a la
source des particules de taille micrométrique sont remarquables, mais pour ce qui est des NP,
beaucoup reste a faire, notamment :

e Le raffinement de la méthode de mesure des nanoparticules;

e La caractérisation du comportement de ces particules dans I’air (au repos ou entrainées dans
un fluide en mouvement) et I’influence de ce comportement sur la mesure;

e Le développement d’un standard de mesure, incluant des facteurs de correction relatifs a la
forme, a la taille, a la densité, au degré d’agglomération et a la composition chimique;

e La conception de cartes d’émissions des procedés de fabrication courants, ainsi que
I’élaboration de stratégies de réduction des NP ou de prévention;

e La création d’instruments de détection rapides, efficaces, portables et accessibles aux petites
et moyennes entreprises.
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2.3 Objectifs de recherche

L’objectif principal du présent projet était de développer une procédure de mesure, de controle et
de caractérisation des NP. Cette procédure a par la suite été appliquée aux procédés de
fabrication et au frottement, afin de définir ces procédés en termes de production de NP. Les
objectifs spécifiques étaient de :

i)  Développer une procédure de mesure et de caractérisation des NP produites dans un
environnement contrdlé (enceinte fermée d’une machine-outil);

ii)  Etudier le comportement des NP dans I’air afin de raffiner la mesure et de limiter les
pertes de particules dans les différents systemes de mesure;

iii)  Appliquer la procédure a I’évaluation d’un procédé de fabrication de pieces métalliques et
a I’étude du frottement entre deux pieces, simulant ainsi certaines méethodes de freinage;

iv)  Concevoir des stratégies de reduction a la source des NP produites par les deux procédés
précités.

L’étude du procédé de fabrication par usinage nous a permis de dégager les influences de I’outil
(géométrie et revétement), des matériaux travaillés ainsi que des conditions et des parameétres de
mise en forme sur les émissions de NP. De méme, I’étude du frottement nous a permis de
quantifier sa contribution sur les émissions de NP lors de I’usinage en plus de nous renseigner
sur I’influence des parametres comme la vitesse de coupe.

Ce projet ne portait pas sur la toxicité des NP, mais plutdt sur le développement d’une méthode
efficace de mesure et de caractérisation, ainsi que la recherche des facteurs pouvant limiter la
génération des NP jugées dangereuses par les toxicologues. A plus long terme, nous prévoyons
élaborer des stratégies de réduction a la source des NP, en nous servant des effets des outils et
des conditions de coupe étudiés.
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3. METHODE DE RECHERCHE

3.1 Procédure d’étude des émissions de NP lors de I'usinage et lors
du frottement

Nous avons conduit des essais d’usinage et de frottement au Laboratoire de fabrication de I’ETS
sur des machines de calibre industriel (Fig. 4) : machine-outil haute vitesse (vitesse de rotation
maximale : 30 000 tours par minute; couple maximal que peut supporter la machine : 50 Nm).
Cette machine-outil était reliée a un systeme d’aspiration, de filtration et de traitement des
particules ayant une capacité de 1,5 m%h. Lors des essais d’usinage, I’outil coupait le métal et un
dispositif d’échantillonnage permettait d’apporter I’air, chargé de particules, vers des instruments
de mesure. Le Tableau 1 résume les parameétres et conditions d’usinage utiliseés.

Figure 4 - Dispositif expérimental : Machine-outil d’usinage et systeme de mesure des
particules : SMPS + DMA+ APS + CPC.

Tableau 1 : Parameétres d’usinage utilisés dans I’étude expérimentale.

Niveau de facteurs

Facteurs 1 2 3
A: Vitesse de coupe (m/min) 300 750 1200
B: Avance de coupe par dent (mm) 0.01 0.055 0.1
C: Profondeur de coupe (mm) 1 2
D: Matériau de la piéce Al 6061-T6 Al 2024-T351 Al 7075-T6
) Ref. IC 328 IC 908 IC 4050
(Elé;ftgé??éggi‘f Revétements |  TiCN TIAIN TICN+AI203+TiN
D.75-W.75-M): _ et du(;et(te) 2400 HV 3000 HV 2400 HV
3 dents ayon au bec
(mm) 0.5 0.83 05

F: Fluide de coupe Aucun
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Lors de I’étude du frottement, la piéce était montée dans la méme machine-outil mais, a la place
de I’outil, il y avait un pion qui tournait (Fig.5). Deux montages ont ainsi été étudiés: un
premier cas, appelé « montage 1 », dans lequel le pion tournait sur place, et un second cas,
appelé « montage 2 », dans lequel le pion était animé de deux mouvements : une rotation et une
translation. Le premier montage était similaire au mécanisme de freinage des autos et des trains,
alors que le deuxieme simulait le frottement qui se produit entre un outil et une piéce lors de
I’usinage (zone 4 de la Fig. 3). Les pieces etaient en alliage d’aluminium (6061-T6 et 7075-T6),
tandis que le pion consistait en un cylindre en carbure non revétu, ayant un diamétre de
19,05 mm. Dans le cas du montage 2, I’outil (pion) tournait a des vitesses de rotation
prédeterminées et se déplacait le long de la piéce a une vitesse d’avance constante de 50 m/min.

N N
f
\ W/ \/
Pion Pion
Piece Piece
Montage 1: Pion en rotation Montage 2: Pion en rotation
et en translation
f: Vitesse de translation ou vitesse d’avance: 50 m/min
N: Vitesse de rotation du pion: 1000-17000 tours par minute

Figure 5 - Montage de pieces utilisées pour I’étude du frottement (adapté de Kouam et coll.
2010).

Lors des essais décrits ci-dessus, on a aussi mesuré les forces de coupe afin d’estimer I’énergie
requise pour la coupe et pour le frottement. Les informations obtenues sur ces forces ont permis
de raffiner les modéles de prédiction des émissions de particules lors de I’usinage et du
frottement. Les copeaux ont aussi été collectés afin de corréler la formation de copeaux et les
déformations avec les émissions de particules.

3.2 FEtude du mouvement des particules dans un flux d’air et
intégration avec le systéme de mesure

Lors d’une procédure d’usinage, une difficulté supplémentaire a I’étude de la génération des
particules provient du fait que les procédés générent des turbulences dans I’air causées par le
mouvement relatif de I’outil-piece, ce qui modifie le comportement des particules et peut affecter
la précision de la mesure. Notons que, puisque les mesures étaient effectuées pendant I’usinage
(possibilité de turbulence des particules) et apres I’usinage, et ce, jusqu’a ce que la concentration
atteigne le méme niveau qu’avant I’opération de coupe, il y avait peu de chances que la
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concentration totale soit largement affectée par le mouvement de rotation de I’outil. Malgré cela,
une procédure permettant de visualiser le déplacement des particules et le mouvement de I’air
lors de I’usinage a été congue et appliquée (Fig. 6). Elle consistait a usiner des blocs de glace
séche et a filmer le mouvement de la poussiere qui était dégagée.

Rainurage

Figure 6 - Simulation de la direction prise par les particules émises lors du rainurage
(750 m/min, 0.165 mm/tour, diametre de I'outil de 19 mm).

En se servant de cette approche d’usinage des blocs de glace seche, Djebara et coll. (2012) ont
développé une procédure de mise en eévidence du comportement des microparticules et des NP au
voisinage de la zone de coupe. Cette procédure, appliquée au percage, au rainurage et au
surfacage par fraisage, a révélé que les trajectoires des NP sont régies par le type d’opération
d’usinage et le champ de vitesse créé par le mouvement de I’outil; elles dépendent donc aussi de
la géométrie de I’outil de coupe et des conditions d’usinage. Par exemple, dans le cas d’usinage
par rainurage (Fig. 6), la plupart des poussiéres produites est projetée suivant la fente usinée dans
le sens inverse de la vitesse d'avance de coupe. Il est a noter que sur cette figure, I’outil se
déplace de la droite du bloc vers sa gauche et est filmé aux positions 1, 2, 3 et 4. La connaissance
de ces trajectoires a permis de mieux positionner le systeme de captation et/ou de mesure des
particules métalliques lors des tests d’usinage par rainurage. Par contre, il a été montré que la
trajectoire et le mode de dispersion des particules changent avec les procédés (surfacage,
percage, etc.)

De méme, des modeles de simulation numériques ont été élaborés afin d’améliorer la fiabilité
des prédictions numériques en mettant I’accent sur les phénomenes de diffusion Brownienne et
turbulente des NP (Morency et Hallé, 2013; voir aussi Section 5.1 du présent rapport). Ce travail

? Djebara, thése de doctorat (2012), disponible sur le site Web de ’ETS (http://espace.etsmtl.ca/1014/) [Derniére
consultation ; 10 février 2014].
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a permis d’évaluer et de limiter les pertes dans les systemes d’eéchantillonnage et de mesure, en
limitant la longueur des tuyaux.

3.3 Procédures de captation et de préparation des échantillons de
particules pour microscopie

L’échantillonnage était assuré par pompage ou aspiration de I’air provenant de la zone de coupe
ou proche de cette zone. Une enceinte était utilisée afin de confiner le volume d’air qui contenait
les particules émises par le procédé d’usinage. Des instruments de mesure ont été utilisés afin de
classer les particules selon leur diametre aérodynamique ou selon leur mobilité électrique.

Une procédure de captation des particules a été développée au laboratoire en vue de récupérer les
particules sur des substrats afin qu’elles puissent étre analysées par microscopie (MFA et MEB)
ou par diffraction au rayon X, EDX classique. Deux types de substrats ont été utilisés lors de
I’échantillonnage et de la caractérisation : des substrats en metal (aluminium) et des substrats en
polycarbonate (PC). Le montage expérimental d’échantillonnage variait selon le type de substrat
nécessaire a I’analyse microscopique. Pour le substrat en aluminium, les particules étaient
directement dirigées vers I’échantillonneur (NAS) alors que pour celui en polycarbonate, une
cassette était utilisée en amont du NAS comme source de pompage, afin d’aspirer les particules

(Fig. 7).

Substraten Aluminium P Substraten PC

Classificateur Classificateur r

SMPS NAS SMPS Cassetteavec

A membraneen PC NAS

Echantillonnage Echantillonnage

e d
Zonede coupe Zonede coupe

a) Substrat en Aluminium b) Substrat en Polycarbonate

Figure 7 - Montages expérimentaux pour échantillonnage des NP par le SMPS et le NAS.

3.3.1 Montage des dispositifs de captation des NP

Spectrometre a mobilité (Scanning Mobility Particle Sizer, SMPS) : Le spectrometre a
mobilité mesure la distribution de la taille des particules selon leur mobilité électrique liée a leur
diametre, entre 2.5 et 1000 nm. Il utilise un chargeur bipolaire pour établir un équilibre de
charges connues pour I’aérosol échantillonné. Les particules sont classées sous I’effet d’un
champ électrique. Le systeme utilisant la mobilité électrique adopte comme hypothése que la
forme des particules est sphérique. 1l est possible de sélectionner la taille des particules selon la



18 Mesure, contrble et caractérisation des nanoparticules - IRSST
Procédure appliquée a I’'usinage et au frottement mécanique

difference de potentiel imposée par I’opérateur. De cette fagon, il est possible de cibler une plage
de tailles et d’utiliser une cassette avec un substrat afin de ne prélever que des particules de la
taille voulue. Celles-ci seront par la suite analysées par microscopie. Le SMPS couple une
technique de sélection des particules suivant leur mobilité a I’aide d’un analyseur de mobilité
differentiel (DMA) et d’un compteur de particule a noyau de condensation (CPC). La mesure est
précise, mais I’appareil est peu mobile et trés cher, au-dela de 100 000 $. Malgré ce codt élevé, le
SMPS est l'un des instruments les plus couramment utilisés pour mesurer les spectres des
aérosols dans la gamme de tailles allant de 2.5 a 1000 nm.

L'instrument se compose de trois parties principales: le chargeur de particules, la colonne de
classification et le systeme de détection des particules. L’échantillonnage se fait a travers un
impacteur (MOUDI). Les particules avec une grande inertie finissent leur parcours par une
impaction sur une plaque. Les plus petites particules ayant une faible inertie évitent tout contact
avec la plaque et sortent de I’impacteur suivant la ligne d’écoulement formée a 90°. L’aérosol
pénétre ensuite dans I'analyseur différentiel de mobilité (DMA) qui classe les particules en
fonction de leur mobilité électrique (proportionnel au diameétre de la particule). Le DMA existe
en deux types de colonne de classification : une longue colonne de classification (LDMA) ou une
petite colonne de classification (NDMA). Aprés la sortie de I'échantillon monodispersé du
classificateur DMA, I’aérosol monodispersé se dirige vers un compteur de particules qui mesure
la concentration en nombre des particules. Une fois I’unité activée, I'échantillon monodispersé
entre dans le saturateur ou il est exposé a une vapeur d’eau distillée. Le flux de particules et de
vapeur passent ensuite a travers le condenseur, ou la vapeur d’eau distillée se condense sur toutes
les particules. Ce phénomene augmente la taille initiale des particules. Ces gouttelettes de taille
plus importante traversent ensuite un faisceau laser et chaque gouttelette diffuse de la lumiére.
Les pics d’intensité de lumiére diffusée sont comptés en continu et exprimés en particules/cm®
par seconde. Pour plus d’informations sur le SMPS, se référer a Witschger et Fabries (2005b), a
Gorner et Fabriés (1990) ou au site Web du manufacturier TSI,

MOUDI : Cet appareil utilise des impacteurs en cascade afin de classer les particules selon leur
diametre aérodynamique (Fig. 8). Le MOUDI peut échantillonner des particules de diameétre
compris entre 56 m et 10 um (Tableau 2). Pour des tailles plus petites que 10 nm, le NANO-
MOUDI est utilisé. Ce dernier fonctionne selon le méme principe sauf que la basse pression est
utilisée pour les étages inférieurs. Une pompe d’aspiration ayant un debit de 30 I/min est reliée
aux impacteurs afin d’assurer la collecte des particules. Pour obtenir une meilleure efficacité du
MOUDI, une couche de graisse ou d'huile est appliquée délicatement sur les substrats pour éviter
les phénomeénes de rebond et de remise en suspension. Le MOUDI utilisé lors des essais
effectués au laboratoire d’usinage de I’ETS est le modele 110 rotatif avec 10 étages d’impaction.

3 http://www.tsi.com/scanning-mobility-particle-sizer-spectrometer-3936 [Derniére consultation : 10 février 2014].
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Figure 8 - Présentation du MOUDI : a) Description d'un étage individuel, b) Vue de

Etage Typique de MOUDI

Plagque d’impaction amovible
Feuille de substrat et

Bague de serrage

etage de de rotation

La buse de jet

étage stationnaire

I’ensemble de la structure des étages.

Pour les deux types de substrats, le montage est le méme pour le MOUDI. Les substrats sont
placés sur ses différents étages afin d’y récupérer les particules déposées (Fig. 9). Les substrats
doivent étre traités pour les préparer a la caractérisation microscopique.
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A

Zonede coupe | Echantillonnag 21

Substraten
Al/PC

Impacteurs
en cascade

Figure 9 - Montage expérimental pour échantillonnage des NP par le MOUDI.

Tableau 2 : Les dix étages d’impaction du MOUDI et les diameétres des particules qui
correspondent a chaque étage.

Diameétres aérodynamiques des
particules aux points de coupure (um)
18
10
5,6
3,2
1,8
1,0
0,56
0,32
0,18
10 0,1
Filtre 0,056

Etage du MOUDI

OO (N OB |IWIN|F-

Pour I'échantillonnage, un substrat est déposé sur chaque étage des impacteurs. Le substrat doit
étre plat et suffisamment fin pour étre emboité sur la plague de I’impacteur par une bague de
serrage. Généralement, les substrats en aluminium de diameétre de 35 mm ou de 47 mm sont
utilisés. Un jour avant leur utilisation, les substrats doivent étre trempés dans le méthanol, rincés
a l'eau distillée desionisée et secheés a I'étuve a 100°C pendant trois heures pour ensuite étre
stockés dans un endroit propre.

Nanometer Aerosol Sampler (NAS) : Avec I’échantillonneur NAS, un seul substrat est utilisé
pour recueillir les NP. Un impacteur sert a présélectionner les particules aspirées. Cet instrument
ne peut échantillonner que des particules chargées. Les trois possibilités sont:

e Utiliser directement le substrat du NAS;

e Utiliser un autre substrat métallique de forme plane, placé avant prélevement sur le substrat
du NAS : ceci permettra certaines manipulations comme |’application d’une couche de
métallisation ou pour faire une transparisation afin de I’utiliser sur le MET;

e Utiliser le NAS combiné au SMPS ou au APS, comme le montre la Figure 7.
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3.3.2 Procédure de préparation des substrats

Afin de caractériser les NP, il était nécessaire de les récupérer sur un substrat qui pouvait étre
utilisé en microscopie. Tel que mentionné précédemment, deux types de substrat ont été utilisés
lors de I’échantillonnage : en polycarbonate ou métallique. Les substrats en polycarbonate ont été
préparés pour étre utilisés au MET. Par contre, le MEB exige des substrats conducteurs, d’ou
I’utilisation de substrats minces en aluminium.

Pour les substrats en polycarbonate (PC), un protocole a été élaboré a I’IRSST, selon les étapes
suivantes :

e Premiere métallisation par couche de carbone sur le substrat vierge de PC afin d’obtenir
un filtre prémétallisé;

e Echantillonnage sur le filtre prémétallisé;
e Seconde métallisation apreés I’échantillonnage;

e Transparisation par transfert d’une partie du filtre sur une grille de cuivre. Celle-ci
supportait ainsi I’échantillon pris en sandwich entre deux couches de métallisation en
carbone.

Pour les substrats métalliques en aluminium, plusieurs essais ont été réalisés afin de développer
une méthode optimale de préparation et ainsi avoir une meilleure caractérisation par le MEB ou
par le MAF. La Figure 10 montre un substrat vierge avant échantillonnage.

Figure 10 - Substrat d’aluminium sans métallisation.

Pour le MEB, le substrat devait étre conducteur d’électricité, de forme plane et recouvert d’une
couche de métallisation aprés échantillonnage, afin d’assurer la fixation des particules
(Papplication du vide dans le MEB pouvant arracher les particules) (Fig. 11). Cette couche de
métallisation était une couche d’or appliquée par un dépét plasma (Sputter Coater EMITECH
K550x). L’épaisseur de cette couche varie en fonction de la taille des particules déposées. Donc,
pour assurer une meilleure analyse des NP, il était nécessaire d’établir I’épaisseur optimale de la
couche de métallisation. Pour les NP, différentes épaisseurs de couche de métallisation de
substrat ont été appliquées soit 7 nm, 14 nm et 21 nm, avec un substrat vierge (sans revétement).
Les résultats montrent qu’une couche de 14 ou 21 nm cache completement les particules
nanométriques et que la couche observée par le MEB n’est que celle de la métallisation (Fig. 12a
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et b). La couche de 7 nm laisse, quant a elle, un contraste entre les particules échantillonnées et
la couche de métallisation (Fig. 12c).

Figure 11 - Métallisation : a) métalliseur Sputter Coater EMITECH K550x, b) substrat
avec dép6t d’une couche d’or de I’ordre de 7 nm.

: a) S 15,40 173mm 110 b) S 151 186mm 110K c)
Figure 12 - Différentes épaisseurs de couche de métallisation : a) 21 nm, b) 14 nm et
c) 7nm.

3.4 Caractérisation des concentrations des NP par SMPS

Les NP émises lors de I’étude de I’usinage ou de I’étude du frottement ont été caractérisées en se
servant des instruments illustrés a la Figure 4 et décrits a la section suivante. Le systeme utilisé a
rassemblé deux équipements afin de couvrir les plages de 2,5 nm a 20 um. Un logiciel a permis
d’extraire toutes les informations provenant de ces deux instruments et de fusionner les résultats.
Ce systeme était constitué d’un granulomeétre & mobilité (SMPS) et d’un spectrometre (APS). Le
SMPS a permis d’obtenir directement la distribution granulométrique et le nombre de particules
mesurant entre 10 nm et 1 um alors que I’APS a permis de mesurer la distribution des particules
de diameétres aérodynamiques compris entre 0,5 et 20 pum.

Les particules ont ensuite été recueillies, soit sur un substrat placé sur le support de
I’échantillonneur (NAS TSI 3089) par précipitation électrostatique, soit directement sur un étage
du séparateur par impaction (MOUDI). Les substrats ont par la suite été analysés par
microscopie (a balayage, a transmission, a force atomique) en vue d’identifier la composition et
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le degré d’agglomération des particules ainsi que de confirmer leur taille et leur forme. Pour ce
faire, les méthodes de préparation de substrats et d’analyse microscopique ont été adaptées aux
NP.

Les premiéres analyses des NP effectuées pendant les opérations d’usinage et de frottement, en
utilisant le spectrometre SMPS, ont fourni la concentration en nombre, la concentration massique
et la concentration en surface spécifique en fonction des tailles mesurées (diameétre
aérodynamique). Ces concentrations ont été mesurées avant, pendant et apres le procédé de
coupe, jusqu’au retour a la concentration ambiante.

En premier lieu, le SMPS se base sur une classification des particules suivant leur mobilité
électrique pour déterminer leur diameétre. Ces particules sont ensuite quantifiées par un compteur,
CPC (Fig. 4) et le systeme donne la concentration des particules en nombre par centimétre cube
d’air (#/cm®) pour chaque taille (C7). Les autres métriques telles la concentration massique ou
masse totale des particules (C) et la concentration en surface spécifique moyenne ou
concentration surfacique (C°) ont été calculées en se servant des formules présentées au
Tableau 3.

Tableau 3 : Formules et métriques utilisées pour caractériser les NP par le SMPS.

Concentration

Concentration

Concentration

en nombre en surface speécifique en masse
c’ c® cV
(#cm?®) (nm?/cm®) (ng/m®)
u u 3
S a2 22 7D, ¢ ¢

C 9
.Zth

d.p

| 6 tQn

Ou:

¢ : Concentration en nombre des particules par taille (#/cm°)

n . Facteur d'efficacité

¢ Facteur de dilution

D, : Diametre de mobilité de la particule (nm)

Q : Débits d’échantillonnage (cm?/s)

t : Temps d’échantillonnage (s)

p : Densité de la particule (g/cm®)
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3.5 Autres consignes d’échantillonnage pour des appareils de type
SMPS ou MOUDI

3.5.1 Conditions de branchement et conditions opératoires des
instruments

Selon les études effectuées par les différents membres de notre équipe, il était nécessaire de
prendre en compte certaines regles pour augmenter I’efficacité de la mesure. Le Tableau 4
résume I’ensemble de ces regles dans le but d’assurer une démarche standard qui garantit la
conformité des mesures.

Tableau 4 : Regles expérimentales suggérées lors de I’utilisation des instruments SMPS et
MOUDI.

Régles générales a respecter Commentaires

Raccourcir la longueur du tuyau

1| o Afin d’éviter les pertes.
d'aspiration

9 Choisir la méthode de Récupérer les particules sur un substrat ou mesurer leur
prélevements concentration.

De 1,7 a 30 I/min pour augmenter I'efficacité de la

3 | Definir le débit d'aspiration
mesure.

N L’utilisation de deux systémes ou + résultera en un
Brancher un seul systéme de

4 mesure partage de la quantité générée. Les systéemes de mesure
sont limités par les plages de taille.
Calibrer les instruments de . . i
5 S'assurer que les appareils fonctionnent correctement.

mesure

S'assurer que le niveau de
6 | concentration est le méme et le
plus bas entre chaque essali

Pouvoir séparer les opérations et déterminer la quantité
génerée par une seule opeération.

S’assurer de la répétabilité des

, Vérifier les fluctuations des résultats de mesure.
résultats

Une étude réalisée par Frangois Morency et Stéphane Hallé de I’ETS (Morency et coll. 2008,
Morency et Hallé, 2010) a d’ailleurs déja montré que les pertes dans le tube d’échantillonnage
peuvent étre considérables si on néglige la longueur, la taille et la nature de ce tube. Pour
améliorer I’efficacité des mesures, il a donc fallu augmenter le débit, rendre le tube conducteur et
le raccourcir le plus possible. Par contre, I’augmentation du débit d’échantillonnage peut
engendrer une diminution du temps de séjour de I’air échantillonné dans I’appareil de mesure.
Pour certains appareils, ceci peut causer des erreurs de mesures. En effet, ces appareils sont
équipés d’un neutraliseur de charges électriques portées par I’aérosol et ils utilisent un chargeur
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radioactif bipolaire permettant ainsi de neutraliser les particules entrantes. Celles-ci sont donc
chargées sous I’influence d’un champ d’ions générés par une source radioactive de 3°Kr pour
satisfaire I’équilibre de Boltzmann. La précision et I’efficacité du neutraliseur exigent un
équilibre de la distribution de la charge, ce qui nécessite un temps de séjour suffisant dans
I’appareil de mesure.

3.5.2 Réglage de la charge, de la densité et de la forme des particules

Les appareils de mesure des NP présentent certaines limitations en raison de leur mode
d’utilisation, ainsi que de la charge, de la densité et de la forme des particules. Le SMPS est
considéré comme étant I’un des dispositifs les plus utilisés dans la mesure de NP avec les
impacteurs ELPI et NANO-MOUDI. Dans ce type d’instruments, la particule échantillonnée est
chargée, puis elle traverse un champ électrique. La capacité a traverser ce champ dépend donc de
la charge de la particule et la charge, a son tour, varie en fonction de la taille de la particule. Plus
la particule est grosse, plus elle peut étre chargée. Avant d’opérer les instruments, il était
nécessaire de configurer le logiciel de contrdle de ces appareils. Chaque instrument requiert une
procedure spécifique pour effectuer le réglage de la charge, de la densité et de la forme des
particules.

Le probleme de charge des particules est difficile a résoudre. Si la charge multiple est trop
élevée, la mesure peut étre erronée. En se servant du SMPS, la correction peut se faire
directement par la configuration adéquate de I’appareil, a condition que la polarité soit connue a
I’avance. D’autres procédés sont utilisés pour résoudre le probléme de la charge électrique élevée
tels que le chargement par diffusion électrostatique unipolaire (Covert, et coll. 1997; Kruis et
Fissan, 2001) ou le photo-chargement (Burtscher, 1992). La relation entre le champ électrique
applique et la taille des particules peut étre obtenue par I’équation suivante, pour le systéeme
SMPS (valable pour le long et le court DMA : LDMA et NDMA) :

D,  2NevL
C 3
© 3,quh In(rzj ( )
I

1

Ou: Dy, = Diametre de mobilité électrique;

V' = potentiel moyen du cylindre interne (V);

L = Longueur du classificateur (m);

qsh = Débit dans le classificateur (m*.s™);

r1 = Rayon interne (m);

r, = Rayon externe (m);

N = Nombre de charges élémentaires portées par la particule;
e = Charge élémentaire (1,6x10°C);

Cc = Facteur de correction de Cunningham;

u = Viscosité dynamique du fluide (x=1,832x10" Pas pour l'air, dans des conditions
standards de température et de pression).
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L’influence de I’activation ou non de la correction de charges multiples sur la mesure a été
verifiée en laboratoire. Pour le fraisage de I’alliage d’aluminium 2024-T351, aucune différence
significative n’a été observée entre les données corrigées et celles qui ne le sont pas (Fig. 13)
pour les tailles étudiées (diamétres de mobilité électrique inférieurs & 350 nm). Une légere
différence a ete observée pour des particules de taille comprise entre 50 et 200 nm de diamétre.
Pour les particules de taille supérieure a 200 nm, la correction donnée par le systeme d’analyse
du SMPS est largement suffisante. Plus la particule est grosse, moins la correction de charges
multiples semble nécessaire. 1l reste a confirmer ce résultat sur d’autres alliages utilisés en
industrie.

1,00E +008 . ; . ; . r . r . T . T T
—m— Sans correction de charge
—e— Avec correction de charge
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Figure 13 — Influence de la correction de charges multiples sur la distribution
granulométrique.

L’efficacité du neutraliseur de charge d’aérosol dans le cas du SMPS peut étre limitée par les
particules hautement chargées. Cependant, quand le débit est élevé, la performance du
neutraliseur de charges d’aérosol chute. Afin d’obtenir une distribution de charge équilibrée, il
est nécessaire d’avoir un temps de residence suffisant des particules dans le systeme. La
concentration d’ions et le temps de résidence doivent étre suffisamment élevés pour obtenir de
bons resultats. La correction de diffusion des particules est eégalement nécessaire et doit étre
réalisée pour les particules inférieures a 100 nm.

L’autre élément qui est aussi lié a la forme et a la nature de la particule et qui doit étre corrigé,
c’est la densité. Il est important de connaitre a I’avance la densité des particules pour introduire
cette donnée dans la configuration de I’appareil. La densité peut étre estimée seulement apres la
caractérisation de la particule échantillonnée. La forme et la réactivité des particules affectent
considérablement la densité. Si I’air échantillonné contient des particules de différentes densités,
la résolution devient compliquée voire impossible. La plupart des mesures donnent des
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concentrations en fonction du diamétre aérodynamique ou de la mobilité électrique des particules
(selon I’hypothése que les particules sont sphériques, ce qui n’est pas toujours le cas). A partir
des résultats d’analyse des formes de particules, des facteurs de correction tenant compte de la
forme et de la densité des particules peuvent étre développés.

La procedure et les équations de correction tenant compte de la forme et de la densité des
particules sont présentées en détails au Chapitre 3 de la thése de doctorat de Djebara (2012)*.

* These disponible sur le site Web de I’ETS (http://espace.etsmtl.ca/1014/) [Derniére consultation : 10 février 2014].



http://espace.etsmtl.ca/1014/
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4. RESULTATS ET ANALYSES

4.1 Caractérisation des formes et de la composition des particules
par microscopie

4.1.1 Caractérisation par microscopie électronique a balayage (MEB)

Le microscope électronique a balayage utilisé posséde un microanalyseur (EDX) qui permet de
récolter les photons produits par le faisceau d'électrons primaires. Le détecteur de rayon X est
capable de determiner I'énergie des photons qu'il recoit. En analysant ces rayons, on obtient des
informations sur la nature chimique de I’atome. Les Figures 14 et 15 montrent des particules
recueillies lors du fraisage d’une piéce qui ont eté analysées au MEB. Cette analyse permet de
faire les constats suivants :

e Les particules émises sont oxydeées (Fig. 14). L’analyse chimique effectuée démontre que la
particule est formée d’aluminium et d’oxygene (résultats quantitatifs, Fig. 14), donc d’oxyde
d’aluminium. Conséquemment, la densité introduite dans les instruments de mesure doit étre
ajustée afin de tenir compte du fait qu’il s’agit d’oxyde d’aluminium et non uniquement
d’aluminium.

e La forme, la distribution et le degré d’agglomération des particules obtenues durant le
fraisage varient en fonction de la vitesse de coupe (Fig. 15). La taille des particules est
géneralement inférieure a 100 nm (Fig. 15a, ¢ et d), mais selon le degré d’agglomération, il
est possible de trouver des agglomérats qui apparaissent comme étant de plus grandes tailles.

Résultats quantitatifs

Poids %
5 B8 &8 8 B

Figure 14 — Exemple de particule émise lors du fraisage de I’Al7075-T6, analysée au MEB
(Al : aluminium, O : oxygene).
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X 200,000 5.0kV SEI SEM WD 6.8mm

a) Vitesse : 100 m/min

X 100, 000 5.0kV SEI SEM WD 6.9mm

100 nm

b) Vitesse : 150 m/min

X 150.000 10.0kV SEI SEM WD 5.9mm

100 nm

X 120,000 15.0kV SE SEM WD 51.5mm ——

c) Vitesse : 300 m/min d) Vitesse : 750 m/min (agglomérat)

X 100,000 10.0kV SEI SEM WD 6.3mm 100 nm

e) Vitesse : 1200 m/min (agglomérat)

X 50,000 10.0kV SEI SEM WD 5.8mm Lom

f)  Vitesse : 750 m/min, distribution

Figure 15 — Images MEB des particules obtenues lors du fraisage, en fonction de la vitesse

de coupe.
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L’analyse au microscope a aussi montré des formes différentes de NP hétérogenes, en plus des
agglomérats (Fig. 16). Cette morphologie dépend a la fois de la nature du matériau qui les
constitue et du mécanisme de génération. De méme, I’agglomération des NP ne conduit pas plus
a la production de particules sphériques. En genéral, on a pu distinguer deux grandes familles
morphologiques :

e les particules nano-isométriques qui ont sensiblement les mémes dimensions selon les
trois dimensions (Fig. 16 a et b);

e les agglomérats (particules plates) : il s’agit de particules dont deux dimensions sont
grandes par rapport a la troisieme (Fig. 16c).

Ces informations sur la forme seront d’une grande utilité lors de la correction de la mesure
(Section 4.2 du présent rapport), car les données par défaut de plusieurs appareils sont basées sur
I’hypothese que la particule est sphérique.

Figure 16 — Familles morphologiques des particules produites pendant I’usinage :
(a, b) nanoparticules et (c) agglomérats.



IRSST -  Mesure, contrdle et caractérisation des nanoparticules 31
Procédure appliquée a I’'usinage et au frottement mécanique

4.1.2 Caractérisation par microscopie électronique a transmission
(MET)

Les substrats en polycarbonate n’ont pas donné de résultats satisfaisants ni avec le microscope
électronique a transmission ni avec le microscope électronique a balayage. Pour la MET, il n’a
pas été possible de détecter de particules. L’origine du probleme est peut-étre la preparation des
grilles. Ce point doit étre résolu pour pouvoir caractériser les NP métalliques générées par
usinage ou par frottement par MET.

4.1.3 Caractérisation par microscopie a force atomique (MFA)

Les mémes substrats analysés par MEB ont été utilisés en microscopie a force atomique (MFA).
La MFA est utilisée uniquement pour mieux visualiser la forme des particules et confirmer
I’existence des agglomérats. Des résultats similaires ont donc été obtenus par MFA, mais a trois
dimensions (Fig. 17). La forme, la distribution et le degré d’agglomération dépendent, entre
autres, de la vitesse de coupe. L’analyse de la forme des particules a trois dimensions augmente
la précision de la mesure et I’efficacité des appareils utilisés, permettant d’obtenir la taille des
NP dans la troisieme dimension, ce qui sert au calcul du facteur de correction avec une résolution
spatiale plus précise et un rapport d’erreur minimal.

¢) Vitesse : 300 m/min d) Vitesse : 750 m/min

Figure 17 — Images obtenues par MFA des particules générées lors de I’usinage, en fonction
de la vitesse de coupe.
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Dans notre étude, I’analyse bidimensionnelle a montré I’irrégularité de la forme des particules.
Le développement de la correction basé sur ces résultats a montré un grand succés, mais
I’exploitation future de la MFA permettra certainement augmenter la précision de la mesure.
L’analyse de la face extérieure d’un copeau produit lors du fraisage montre qu’il est fort
probable que I’émission d'une grande partie des poussiéres a lieu lors du cisaillement et de la
segmentation du copeau (voir les particules identifiées sur la face du copeau, Fig. 18).

Figure 18 - Image obtenue par MEB d’un copeau montrant des particules émises dans la
zone segmentée de ce copeau (Djebara, 2012).

4.2 Correction des données en fonction de la forme, de la
morphologie et de la nature des particules

Avant de présenter les résultats de correction, il est nécessaire de rappeler la théorie et les
hypothéses que la plupart des instruments de mesure utilisent. Généralement, les NP de nature
solide présentent des formes tres variables, contrairement aux NP liquides que I’on peut assimiler
a des spheres. La détermination des parametres qui caractérisent les NP solides fait donc appel a
différentes techniques afin d’assurer une correction par rapport a la morphologie. Une particule,
en mouvement a I’intérieur d’un instrument de mesure, est soumise a des forces réparties en
surface, selon le gaz environnant, son état physique, sa vitesse relative et, bien sir, la forme
corpusculaire et la rugosité de sa surface. La résultante de ces forces qui influencent la mesure
peut étre divisée en une composante dirigée en sens inverse de la vitesse, appelée résistance ou
trainée, et en une composante perpendiculaire appelée portance, en aérodynamique (Fig. 19).

Les particules non sphériques engendrent plus de trainée que leur volume ou leur masse
sphérique équivalents, car elles présentent une plus grande surface d'interaction avec I’air
environnant. Si la force de trainée est exprimée en fonction du diameétre d’un volume équivalent,
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un second facteur de correction doit étre utilisé pour compenser I'augmentation de la trainée due
a la forme non sphérique. Cette correction est liée a un facteur appelé le «facteur de forme
dynamique y » (Fuchs, 1964). Il est défini comme étant le rapport entre la force de résistance
F uance (force de trainée) sur la particule non sphérique considérée et la force de résistance
F*rainee €Xercée sur la particule sphérique ayant un volume équivalent, lorsque les deux se
déplacent a la méme vitesse relative par rapport au gaz (Hinds, 1999):

p
— F trainée
Fev o
trainée (4)

V4

Aerosol Out

Aerosol In

11l L1

"

Figure 19 — Représentation d’une particule en mouvement dans un instrument de mesure.

Le comportement physique des aérosols est établi, le plus souvent, pour des particules sphériques
alors qu’en réalité elles le sont rarement (voir Figs. 16 a 18 de la section précedente). Pour le
SMPS, la mesure de cette distribution repose sur le principe de la sélection des particules suivant
une mobilité électrique et en effectuant des hypotheses sur la forme sphérique et sur la densité
des particules. Les résultats ont été corrigés pour les deux formes suivantes :

e Pour une taille inférieure a 100 nm, la particule appartient a la famille morphologique
nano-isométrique (forme de sphere allongée);

e Pour une taille supérieure a 100 nm, la particule appartient a la famille morphologique
nano-platée (forme parallélépipédique mince ou disque mince).

Le Tableau 5 et la Figure 20 presentent des exemples de données corrigées. Les données brutes
du SMPS varient par classe de tailles. Il est important de se rappeler que dans le cas des
particules engendrées durant I’usinage, le diametre mesuré en est un de mobilité équivalent (Dp,),
c’est-a-dire le diametre d’une sphere qui aurait un comportement identique a celui de la particule
mesurée, si cette sphere se retrouvait dans le méme champ électrique. La concentration
particulaire est alors calculée a partir de la mesure de la charge électrique portée par les
particules (voir Eq. 3 et Tableau 3). L’analyse des particules par microscopie est utilisée pour
évaluer le parametre de taille appelé « diametre équivalent en volume » (Dg,). Il correspond au
diametre qu’aurait une sphere de méme volume que la particule et il permet une estimation de la
densité des particules.
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Dans le cas des particules engendrées durant I’usinage, le D¢, peut étre exprimé en fonction de la
forme de ces particules et il est calculé a partir des facteurs de correction introduits pour des
formes non sphériques. Les formes et les populations sont ensuite adaptées manuellement (a
I’aide du chiffrier Excel) pour décrire au mieux la distribution par le SMPS. La correction des
données brutes est ainsi appliquée a chaque réponse avant toute analyse.

Tableau 5 : Exemples de corrections des concentrations données par le SMPS pour une
distribution de particules métalliques d’usinage.

Données brutes Données corrigées

Diamétre c’ c® cM Diamétre c’ c® cV

Dn (nm) (#/cm3) (nm?/cm3) (ng/md) Dey (nmM) (#/cm3) | (nm?/cm3) | (pg/md)
14,1 1,62E+03 | 1,01E+06 0,0185 9,6 1,62E+03 | 4,65E+05 0,0018
14,6 1,46E+03 | 9,78E+05 0,0185 9,9 1,46E+03 | 4,50E+05 0,0058
15,1 4,76E+04 | 3,41E+07 0,6720 10,2 4,76E+04 | 1,57E+07 0,2096
49,6 2,29+05 | 1,77E+09 | 113,8216 33,6 2,29E+05 | 8,14E+08 | 35,4992
51,4 2,27E+05 | 1,88E+09 | 126,2952 34,9 2,27E+05 | 8,66E+08 | 39,3895
53,3 2,29E+05 | 2,04E+09 | 141,8872 36,1 2,29E+05 | 9,40E+08 | 44,2524
94,7 2,54E+05 | 7,16E+09 | 880,9480 64,2 2,54E+05 | 3,29E+09 | 274,7540
98,2 2,68E+05 | 8,12E+09 | 1036,8680 66,6 2,68E+05 | 3,73E+09 | 323,3831
101,8 2,81E+05 | 9,15E+09 | 1208,3800 69,0 2,81E+05 | 4,21E+09 | 376,8750
105,5 2,88E+05 | 1,01E+10 | 1379,8920 71,5 2,88E+05 | 4,63E+09 | 430,3669

D, : diamétre de mobilité équivalent ; D, : diamétre équivalent en volume

CP : concentration en nombre ; C® : concentration en surface spécifique ; CM: concentration en masse

Le Tableau 5 compare les résultats bruts et les résultats corrigés en se servant des équations du
Tableau 3. La correction manuelle des concentrations doit étre faite en fonction d'un diameétre
équivalent en volume, quel que soit le niveau de distribution. Comme on pouvait s’y attendre la
correction affecte la surface spécifique et la concentration massique des particules, mais pas la
concentration en nombre.

La Figure 20 représente la correction de nos résultats bruts. A partir de cette correction, on peut
remarquer que la morphologie des particules et leur densité ont des effets importants sur la
mesure des concentrations des particules (surestimation d’un facteur de 2) et sur la distribution
selon les diamétres de ces particules.
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Figure 20 — Effets de la correction de la forme sur la distribution en masse des particules
ultrafines en fonction de leur diametre (tiré de Djebara, 2012).
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4.3 Etude des émissions des NP lors du frottement

Plusieurs mécanismes font intervenir le frottement (freinage des autos et des trains, par
exemple). Lors du frottement, deux matériaux entrent en contact et les interactions interfaciales
jouent un role important. Les essais de frottement ont été conduits en se servant de la procédure
et du montage décrits a la Section 3.1. Rappelons que deux montages ont été utilisés: un
mécanisme similaire a celui permettant le freinage des autos et des trains (Fig. 5, montage 1) et
I’autre mécanisme simulant le frottement qui a lieu entre un outil et une piéece lors de I’usinage
(Fig. 5, montage 2). Dans le cas du montage 2, I’outil (pion) tournait a des vitesses de rotation
prédeterminées et se déplacait le long de la piéce a une vitesse d’avance constante de 50 m/min.

Les Figures 21 et 22 présentent les concentrations totales en nombre des NP émises au cours du
frottement des alliages d’aluminium 6061-T6 et 7075-T6, respectivement. La Figure 23 illustre
les concentrations en nombre des NP émises au cours du fraisage, comparées a celles obtenues
lors du frottement pour le cas de I’alliage d’aluminium 6061-T®6.
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Figure 21 - Concentration en nombre des NP (7-500 nm) geneérées lors du frottement avec
I’outil en rotation seul ou combiné a une translation, pour I’alliage d’aluminium 6061-T6.
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Matériau 7075-T6 : particules nanométrigues
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Figure 22 - Concentration en nombre des NP (7-500 nm) geneérées lors du frottement avec
I’outil en rotation seul ou combiné a une translation, pour I’alliage d’aluminium 7075-T6.
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Figure 23 - Concentration en nombre des NP (7-500 nm) générées lors du frottement (avec
ou sans translation) et du fraisage pour I’alliage d’aluminium 6061-T®6.
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Ces resultats ont permis de déemontrer que:

e En général, il y a plus d’émission de NP lorsque I’outil tourne sur place que lorsque I’outil
en rotation se déplace en translation (Figs. 21 et 22). Il s’ensuit donc que le frottement au
cours duquel la surface de contact est constamment renouvelée (cas du frottement entre
I’outil et la piéce lors de I’usinage), produit moins de NP que lorsque I’outil ou le pion
tourne sur place (Kouam et coll. 2011).

e | ’existence de vitesses de rotation critiques auxquelles les émissions de NP sont maximales
a été confirmée pour le frottement (Figs. 21 et 22). Dans le cas du frottement, en fonction de
la vitesse angulaire, I’émission de NP passe par un maximum correspondant a une vitesse
critique. La plage de vitesse intermédiaire entre les basses et hautes vitesses doit donc étre
évitée afin de réduire a la source la production de NP (Kouam et coll. 2011).

e Cependant, le frottement produit beaucoup moins de NP que le procédé de fraisage comme
le montre la Figure 23. Pour les alliages d’aluminium 6061-T6 et 7075-T6 testés, la
concentration en nombre des particules obtenues lors du frottement était de 2 a 10 fois plus
faible que celle obtenue lors du fraisage (Kouam et coll. 2011).

4.4 Etude des émissions de NP lors de la mise en forme par usinage

Nous avons présenté, a la Section 4.1, la caractérisation des différentes formes et la composition
des particules obtenues lors du fraisage. Les effets du matériau de la piéce et de I’outil, ainsi que
les effets des conditions de coupe ont également été étudiés pour d’autres procédés d’usinage
lors de ce projet. Les tests de percage effectués ont révelé que la présence d’un pre-trou entraine
I’émission d’une plus grande quantité de particules de taille inférieure a 10 um, mais la vitesse
de coupe critique pour laquelle les émissions sont maximales demeure inchangée (Figs. 24 et
25).

Les alliages d’aluminium de fonderie (Fig. 25), considérés comme étant des materiaux fragiles,
émettent toutefois moins de particules que les alliages de corroyages (Fig. 24), considérés
comme étant des matériaux ductiles. Ceci confirme les résultats de Balout et coll. (2007) selon
lesquels les matériaux ductiles produisent plus de microparticules que les matériaux fragiles.
Cette constatation confirme les hypotheses adoptéees lors de la modélisation ainsi que les résultats
des différents procédés de coupe et de frottement (Section 4.5). Il reste néanmoins a les
confirmer pour les NP.
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Figure 24 - Concentration en nombre des particules de taille comprise entre 0.5 et 10 pm,
émises lors du percage de deux alliages d’aluminium de corroyage : 6061-T6 et 7075-T6
(Kouam et coll. 2010b).
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Figure 25 - Concentration en nombre des particules de taille comprise entre 0.5 et 10 pm

lors du percage de deux alliages d’aluminium de fonderie : A356-T0 et A319-T0 (Kouam et
coll. 2010b).

Pour le fraisage, des essais ont été conduits dans les conditions décrites au Tableau 1
(Chapitre 3). Le but était de déterminer les conditions et les facteurs influengant la génération des
NP. Au total, 162 essais ont été effectués. Les courbes des effets de chaque paramétre sur la
concentration en nombre (Fig. 26) et sur la concentration en masse (Fig.27) des particules
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génerées font immediatement ressortir les facteurs influencant le plus I’émission des NP, soient
le matériau et le type d’outil. En effet, il ressort que :

e Un changement de matériau, par exemple en remplacant le 2024-T351 par le 7075-T®6,
permet d’obtenir une réduction d’émission des NP (de 4 x 10° & 0,2 x 108 particules par cc,
Fig. 26 ; soit une diminution de prés de 95 %) ;

e De méme, le changement d’un outil ayant un bec de petit rayon (IC328 ou 1C4050, dont le
rayon est de 0,5 mm) par un outil ayant un bec de rayon plus grand (IC908, dont le rayon
est de 0,83 mm), fait augmenter I’émission des NP.

Par contre, les courbes des effets des conditions de fraisage sur la concentration surfacique des
particules émises (Fig. 28) fait ressortir immédiatement les facteurs «vitesse de coupe »’,
« profondeur de coupe »’, «avance » et «outil » comme étant des paramétres influencant
grandement I’émission de NP lors du fraisage. Par contre, la concentration en surface spécifique
ne semble pas étre dépendante du matériau usine.
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Figure 26 - Effets des conditions de fraisage sur la concentration en nombre (C") des NP.
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Figure 28 - Effets des conditions de fraisage sur la concentration surfacique (C°) des NP.
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En examinant I’ensemble des 162 données obtenues, on constate que prés de 65 % des NP
produites ont des diameétres aérodynamiques inférieurs a 20 nm (Tableau 6).

Tableau 6 : Distribution du nombre de NP produites lors du fraisage, en fonction de leur
diametre (Djebara et coll. 2012).

Pourcentage du nombre

Plage de diametre . L
g total de particules générees

100 nm < @ <300 nm 15
20nm <®d < 100 nm 20
<20 nm 65

Une analyse de variance (ANOVA) a permis d’étudier les effets principaux des parametres
indépendants ainsi que leurs interactions, afin de connaitre leurs effets combinés sur la réponse
dépendante. L’ANOVA détermine lequel de ces effets dans le modele de regression est
statistiquement significatif en utilisant les probabilités (P) et les ratios F du Tableau 7. Plus le
ratio F est élevé, plus I’effet considéré influence fortement la réponse étudiée. Les résultats de
I’analyse de variance présentés au Tableau 7 montrent, pour I’alliage d’aluminium 2024-T351
analyse, I’importance prépondérante sur les concentrations des NP (en nombre et en masse) de la
vitesse de coupe parmi les principaux parameétres de fraisage que sont la vitesse, I’avance et la
profondeur. Pour ce qui est de la surface spécifique, les effets de la profondeur de coupe et des
interactions avec l’avance sont les plus significatifs. Les autres effets significatifs des
interactions incluant I’avance en ce qui concerne la surface spécifique sont: AAB (vitessex
vitessex avance), ABB (vitesse x avance x avance) et BBC (avance x avance x profondeur), AB
(vitesse x avance). L avance doit donc étre choisie avec soin si on veut contréler la concentration
en surface spécifique des NP produites lors du fraisage de I’alliage d’aluminium 2024-T351.
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Tableau 7 : Résultats des analyses de variance effectuées sur les facteurs influencant les
concentrations de NP émises lors du fraisage de I’alliage d’aluminium 2024-T351.

Analyse de variance de la concentration en nombre, C" (R2=0.7)
Facteurs somme - ppL F P
des carrés (x10™')
A:Vitesse 1,999 1 17,71 0,0012
B:Avance 0,104 1 0,92 0,3565
C:Profondeur 0,015 1 0,14 0,7175
BB : 0,967 1 8,56 0,0127
ABB 1,371 1 12,14 0,0045
Erreur totale 1,355 12
Analyse de variance de la concentration massique, C" (R2 = 0.88)
Somme
Facteurs des carrés (X1017) DDL F P
A:Vitesse 1,0307 1 51,89 0,0000
B: Avance 0,0862 1 4,34 0,0614
C:Profondeur 0,0014 1 0,07 0,7954
AA 0,1366 1 6,88 0,0237
BB 0,2977 1 14,99 0,0026
ABB 0,8550 1 43,05 0,0000
Erreur totale 0,2185 11
Analyse de variance de la concentration en surface spécifique, C° (R2 = 0.78)
Somme
Facteurs des carrés (x10%) DDL F P
A:Vitesse 9,92 1 9,92 0,0016
B:Avance 3,24 1 3,24 0,0719
C:Profondeur 10,14 1 10,14 0,0015
AA 4,27 1 4,27 0,0388
AB 37,41 1 37,41 0,0000
BB 13,56 1 13,57 0,0002
BC 11,80 1 11,80 0,0006
AAB 33,37 1 33,37 0,0000
ABB 7,59 1 7,59 0,0059
ABC 10,81 1 10,81 0,0010
BBC 48,30 1 48,30 0,0000
Erreur totale 86,25 6

DDL : degrés de liberté

Les diagrammes de Pareto présentés aux Figures 29 & 31 classent les facteurs testés et les
interactions entre eux par ordre d’importance. La ligne de reférence verticale apparaissant dans
chacun de ces diagrammes indique les effets qui sont statistiquement significatifs, avec un degré
de confiance de 95 %. Le diagramme de Pareto ou les coefficients sont classés par ordre de
valeur absolue décroissant aide a déterminer la valeur au-dessous de laquelle un facteur n’a pas
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un effet significatif sur la réponse étudiée; auquel cas le dit facteur peut étre supprimé du modéle
de prédiction.

Les paramétres du procédé et les conditions régissant la concentration en surface spécifique des
particules emises sont différents de ceux gouvernant les concentrations en nombre ou en masse
des particules (Figs. 29, 30 et 31). Ces dernieres sont gouvernées par le matériau usiné et le type
d’outil utilise (facteurs E et D, et interactions DDE, DD et EE, Figs. 29 et 30), alors que la
concentration en surface spécifique est régie par I’outil (facteur D) et les interactions entre I’outil
et I’avance (facteur BBD) d’une part et I’outil et la profondeur (facteur CDD) d’autre part. La
prescription des meilleures conditions opératoires devient donc difficile a identifier si la métrique
qui sera utilisée par les toxicologues n’est pas connue. Cette difficulté se reflete, par exemple, a
la Figure 32 qui montre I’influence de I’interaction entre I’avance d’usinage et le matériau sur la
concentration massique et sur la concentration en surface spécifique des NP. Ainsi, pour une
avance de 0.1 mm par dent de fraise, la coupe des alliages d’aluminium 2024-T351 et 7075-T6
génere des NP de méme concentration en surface spécifique (Fig. 32b), mais des concentrations
massiques tres différentes (Fig. 32a).
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CF'

Figure 29 - Diagramme de Pareto des effets des facteurs de fraisage sur la concentration en
nombre des particules émises (Djebara, 2012).
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Figure 30 - Diagramme de Pareto des effets des facteurs de fraisage sur la concentration en

masse des particules émises (Djebara, 2012).
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Figure 31 - Diagramme de Pareto des effets des facteurs de fraisage sur la concentration en
surface spécifique des particules émises (Djebara, 2012).
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Figure 32 - Effets de I’interaction avance (feed rate) -matériau sur les concentrations en
masse (a) et en surface spécifique (b) des NP émises lors du fraisage (Djebara et coll. 2012).

A la suite d’une analyse statistique complete, des modeles de régression prédisant les émissions
en fonction de I’outil, du matériau coupé et des conditions d’usinage ont été développés (pour les
détails méthodologiques de cette approche, consulter la thése de doctorat de Djebara, 2012). Ces
modeles ont servis a élaborer des courbes de surface telles que celles présentées aux Figures 33,
34 et 35.
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Figure 33 — Prédiction des concentrations en nombre et en surface spécifique des émissions
de NP lors du fraisage (outil 1C908) sur une piéce en alliage d’aluminium 2024-T351 :
Effets de la vitesse et de I’avance de coupe (Djebara et coll. 2010a).
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b) Concentration en surface spécifique (SN) pour I’alliage 6061-T®6.

Figure 34 — Prédiction des concentrations en nombre et en surface spécifique des émissions
de NP lors du fraisage (outil 1C908) sur une piéce en alliage d’aluminium 6061-T6 : Effets
de la vitesse et de I’avance de coupe (Djebara et coll. 2010a).
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b) Concentration en surface spécifique (SN) pour I’alliage 7075-T6

Figure 35 — Prédiction des concentrations en nombre et en surface spécifique des émissions
de NP lors du fraisage (outil 1C908) sur une piece en alliage d’aluminium 7075-T6 : Effets

de la vitesse et de I’avance de coupe (Djebara et coll. 2010a).
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Ces courbes de surface illustrent la variation des concentrations de NP, en fonction de la vitesse
de coupe et de I’avance. Elles démontrent une variation qui identifie des zones du domaine
experimental pour lesquelles I’émission des NP est maximale ou minimale selon le matériau
usiné. Les principales conclusions découlant de ces courbes sont :

e || existe des combinaisons de vitesse de coupe et d’avance pour lesquelles les émissions de
NP sont faibles.

e Dans le domaine expérimental considéré, les courbes de surface soulignent I’importance
des facteurs « matériau » et « outil » sur la vitesse de coupe atteint par I’émission des NP.

e Le facteur « profondeur de coupe » joue aussi un réle non négligeable dans I’obtention
d’une forte emission de NP, mais a un degré moindre par rapport a I’avance; ce qui peut
aussi s’expliquer par la plage de profondeur de coupe relativement faible qui a été testée.
Ceci nous permet de conclure que le facteur « vitesse de coupe » est important dans la
gestion des émissions et que I’existence d’une vitesse critique a laquelle ces émissions sont
maximales est a présent bien connue (Khettabi, 2009).

4.5 Modélisation et prédiction des émissions de particules

La prédiction des émissions de particules a été basee sur un indice congu par Khettabi et coll.
(2007) qui consiste a calculer la masse des particules émises par rapport a la masse du copeau
débité. Cet indice, appelé Du (Dust Unit), a été défini a I’équation 1 a la Section 2.2.2. L’étude
des émissions de microparticules et de NP durant ce projet a permis le développement d’un
modele prédictif servant a la réduction a la source des émissions. Cette modélisation a adopté
une approche hybride en intégrant I’aspect énergétique, les micro et macro frictions (Khettabi et
coll. 2010a).

L’aspect énergétique repose sur le fait que I’énergie fournie par I’outil de coupe doit étre
suffisante pour rompre les liaisons chimiques et former des corpuscules de différentes tailles. La
quantité de particules produites lors de I’usinage suit donc une loi exponentielle de type
Ea

Arrhénien (D, o« e E). Cette quantité de particules est fonction de I’énergie appliquée
(I’énergie de coupe E) par rapport & I’état énergeétique de la particule avant détachement (E»). On
doit admettre dans cette situation que les particules de méme taille qui se détachent de la méme
zone se retrouvent dans le méme état énergétique (méme énergie d’activation). En d’autres
termes, Ea dépend de la taille de la particule, de la zone d’émission (Ea & la surface est la moins
élevée) et du matériau.

L’influence des mécanismes multiples sur le processus de coupe rend la quantification difficile.
L’aspect énergétique est aussi lié a d’autres phénomenes responsables des émissions de NP. Cet
aspect doit donc étre couplé a I’effet des frottements macro et microscopiques. Le mode de
formation du copeau qui favorise la création de bandes de glissement de type alterné entre
couches molle et dure provoque aussi un microfrottement entre ces bandes. Le degré de
segmentation peut donner un caractere quantifiable a ce phénoméne. Un coefficient de
segmentation g, qui identifie I’apparition de la segmentation selon les conditions de coupe et le
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matériau élaboré par Xie et coll. (1996), a été utilisé en modélisation. L’effet du frottement a
I’interface outil-copeau sur les émissions de microparticules est régi par deux parameétres : la
densité de segmentation du #s et la rugosité de la face de coupe de I’outil R,. La corrélation entre
les différents aspects conduit a les combiner en adoptant le caractere multiplicatif afin de
concevoir un modéle général :

_EA

= ©)
tanp(1-C, sina)vV b—;h

o
D, :AX’B’“laXB—_ﬂx R, x 7 (\\//—Oj exp
c

ou A facteur de proportionnalité;
B : coefficient de segmentation qui identifie I’apparition de la segmentation selon les
conditions de coupe et le matériau de la piéce;
e (reps. Pmax ) - Valeur critique (resp. valeur maximale) pour laquelle le copeau devient
segmentg;
Ra : rugosité moyenne arithmétique du fini de surface;
ns . densité de segmentation;
V (resp. Vo) : Vitesse de coupe (resp. vitesse critique a laquelle les émissions de particules
sont maximales;
Ea : Energie d’activation du matériau;
¢ : angle de cisaillement lors de I’usinage;
Cy : Taux de compression du copeau;
a : angle de coupe de I’outil;
Fsn: Force de cisaillement;
b : largeur de coupe;
f: Vitesse d’avance;
d : parameétre du matériau qui caractérise sa capacité a produire des particules métalliques.

Le parametre 5 est déterminé expérimentalement et sa valeur permet de classer les matériaux de
la fagon suivante :

6>1.0— Matériau : Ductile

0.5< 8 <1— Matériau : semi —ductile (6)

%)
Il

0<d<0.5— Matériau: Fragile

Pour les alliages d’aluminium de fonderie, considérés fragiles, 0<6 <0.5 alors que pour les
alliages d’aluminium de corroyage, considérés ductiles, 6 >1.5 (exemple, pour 6061-T6:6=1.5).

Les parametres comme I’angle de coupe a, I’angle de cisaillement ¢, la vitesse de coupeV,
I’avance f, la rugosité R,, ainsi que fmax et Sc peuvent facilement étre déterminés. La force de
cisaillement et la température peuvent étre mesurées directement ou évaluées théoriquement.
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Néanmoins, la mesure est tres difficile dans certains procédés. Les équations constitutives de
Needelman-Lemonds peuvent étre utilisées afin d’estimer les efforts et la température. Le
développement d’un algorithme représente le comportement de certaines propriétés (Khettabi et
coll. 2011). Zaghbani et coll. (2009) ont proposé un modéle prédictif de la force — température
pour le fraisage a grande vitesse a sec des matériaux ductiles. Ce modele de coupe oblique est
transféré a un modéle de calcul afin de déterminer les efforts de cisaillement et la température
pour une coupe orthogonale. Les résultats des simulations (Fig.36) ont été validés
expérimentalement (Fig. 37). Pour plus d’informations, nous recommandons aux lecteurs de
consulter Khettabi et coll. (2010a).
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Figure 36 — Résultats des simulations (Eq. 5) de I’influence de la vitesse de coupe et de
I’avance sur les émissions de NP pour I’alliage AI6061-T6 (Khettabi et coll. 2010a).
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Figure 37 — Résultats expérimentaux et simulation des émissions de particules lors de
I’usinage a sec (Khettabi et coll. 2010a).
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5. DISCUSSION

Aux fins de la présente étude, la technique d’échantillonnage a été revue et améliorée afin de
correspondre aux principes théoriques et aux exigences expérimentales. Une procédure
permettant de visualiser le déplacement des particules et le mouvement de I’air lors de I’usinage
a aussi été développée et appliquée. Elle consiste a usiner des blocs de glace seche et a filmer le
mouvement des particules qui s’en dégagent. Cette étude a permis de mieux positionner le
systeme de mesure. De méme, des modeles ont été elaborés afin d’améliorer la fiabilite des
prédictions numériques en mettant I’accent sur les phénomeénes de diffusion Brownienne et
turbulente des NP. Ce travail a également permis d’évaluer et de limiter les pertes dans les
systemes d’échantillonnage et de mesure, en limitant la longueur des tuyaux.

Une procédure de captation des particules et de leur préparation pour observation aux
microscopes a éte concue et utilisée. L’étude des formes des particules et la simulation des
écoulements autour d’elles ont montré la nécessité de concevoir des algorithmes de correction,
des techniques d’échantillonnage mieux adaptées et méme des instruments de mesures plus
performants. Cependant, pour les substrats en polycarbonate, le protocole et/ou la méthode de
préparation doivent étre revus afin d’améliorer la caractérisation, notamment pour le microscope
électronique a transmission (MET).

Les résultats de cette étude ont montré que les conditions de frottement et celles de I’usinage
(géometrie de I’outil, procédé, matériau de la piece ainsi que son état thermique) affectent
considérablement les émissions des NP. La maitrise de ces effets aidera a mieux controler les
NP, a réduire a la source les émissions ou a cibler I’émission d’une taille particuliere, par
exemple, celle moins nocive. Le modele prédictif élaboré par Khettabi et coll. (2010a-d) montre
la corréelation entre ces différents parametres et I’émission de NP. De nouvelles stratégies
d’usinage et de frottement ont été développées dans le cadre de cette étude et elles permettront la
réduction a la source de la génération des NP (Khettabi, 2009; Khettabi et Songmene 2009,
Khettabi et coll. 2010a-d; Songmene et coll. 2008a,b; Kouam et coll. 2010a,b; Djebara et coll.
2010a,b).

5.1 Comportement aérodynamique des particules

Lors de la fabrication, une difficulté supplémentaire a I’étude de la géneration des particules
provient du fait que les procédés générent des turbulences dans I’air causées par le mouvement
relatif outil-piéce; ce qui modifie le comportement des particules et peut affecter la précision de
la mesure. Pour réduire cet effet indésirable, les mesures des concentrations étaient prises
quelques secondes avant le début du processus de coupe et I’échantillonnage continuait quelques
minutes aprés le processus (quand aucun élément de la machine n’était encore en rotation),
jusqu’a ce que la concentration soit équivalente a celle mesurée avant I’opération de coupe.

Comme mentionné dans la procédure expérimentale, une technique permettant de visualiser le
déplacement des particules et le mouvement de I’air lors de I'usinage a été développée et
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appliquee afin de déterminer comment positionner le systéme de mesure de fagcon optimale. De
méme, une modélisation et une simulation par gaz traceur ont été réalisées. Les particules de
petite taille ont tendance a se comporter comme un scalaire passif dans un écoulement d’air
forcé. Par conséquent, la modélisation de la dispersion d’un gaz traceur est susceptible de fournir
des informations tres utiles pour prédire la dispersion des NP selon les conditions opératoires
autour de la machine-outil. Parallélement a la caractérisation du comportement de ces particules
dans I’air et a I’influence de ce comportement sur la mesure, nous avons effectue des essais
expérimentaux avec un gaz traceur. Les modélisations du transport/diffusion des NP ont été
comparees aux concentrations locales d’un gaz traceur de fagon a 1) vérifier si la technique du
gaz traceur peut effectivement étre utilisée en milieu de travail pour évaluer I’exposition des
travailleurs aux NP et 2) déterminer les limites d’application de cette technique.

Il a été démontré que la modélisation de la dispersion d’un gaz traceur est en mesure de fournir
des informations trés utiles pour prédire le transport et la diffusion des NP selon les conditions de
ventilation (Hallé et coll. 2009, Morency et coll. 2010). La modélisation de I’écoulement dans
une enceinte d’usinage est trés complexe en raison i) de I’absence de symétrie dans le volume a
discrétiser et ii) de la difficulté associée a I’imposition des conditions frontieres, que ce soit lors
des opérations de percage, de fraisage ou de tournage. Par conséquent, les publications citées
plus haut se sont attardées a la modélisation de I’écoulement et du transport de NP aéroportées
dans une chambre d’inhalation qui représente une géométrie plus «simple » a modéliser. La
résolution numérique des équations de Navier-Stokes en régime turbulent, couplée a I’equation
de transport de masse des NP, ont permis la prédiction du transport et de la diffusion d’un
aerosol de TiO, de 30nm de diamétre (diametre aérodynamique), en tenant compte du
phénomeéne de capture des NP par les parois. Les résultats numériques ont été comparés a des
résultats expérimentaux obtenus a I’aide d’un impacteur en cascade Dekati. Les résultats ont
montré que I’accord entre les fractions massiques prédites numériqguement et les résultats
expérimentaux est excellent, soit 6,02x10®%kg de TiO./kg d’air (numérique) vs 5,59x10°® de
TiO,/kg d’air (expérimental).

Morency et coll. (2008) ont également évalué quatre modeles de diffusion Brownienne des NP.
Les coefficients de friction (f) et de diffusion (D) de trois modeles différents ont été comparés
aux prédictions de la théorie cinétique des gaz. Mis a part les résultats obtenus de la théorie
cinétique des gaz, il a été démontré que les coefficients f et D des différents modeles sont trés
comparables. Les différences les plus significatives ont été observées pour le modéle de Stokes
qui sous-estime légerement le coefficient de diffusion comparativement aux modéles de
Friedlander et Gussman, les écarts étant plus significatifs pour des diametres aérodynamiques
supérieurs a 60 nm. La Figure 38 compare les coefficients D pour des NP de TiO, en fonction du
diametre aérodynamique. Il a également été démontré que le coefficient de diffusion Brownienne
croit avec la température (Morency et Hallé, 2013). Cependant, cette dépendance ne devrait pas
affecter de facon significative le comportement aérodynamique des NP dans le contexte des
procédés d’usinage a haute vitesse.
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Figure 38 — Coefficient de diffusion Brownienne en fonction du diamétre aérodynamique
obtenu pour quatre modéles (Morency et Hallé, 2013).

Un autre volet de cette étude était I’application de la technique de gaz traceur pour la prédiction
du coefficient de dép6t des NP dans les systemes de mesure utilisant un tube d’aspiration pour la
collecte de I’aérosol tel que le SMPS. L’étude de ces pertes par diffusion laminaire et turbulente
dans un conduit circulaire de 1 cm de diametre a été publiée, en partie, par Morency et Hallé
(2010). La Figure 39 compare les résultats numériques obtenus aux corrélations de Friedlander
pour la fraction massique des NP, en fonction de la longueur du conduit d’aspiration. D’aprés ces
résultats, il ressort que plus le diametre du tuyau d’aspiration est grand, plus les pertes sont
petites. On pourrait donc utiliser des tubes plus longs. Par contre, pour des tubes de petits
diametres (p. ex. de I’ordre de 10 mm ou moins), on a intérét a ne pas dépasser un metre en
longueur.

Morency et Hallé (2013) ont également étudié le dépbt des NP par I’approche des gaz traceurs
dans des enceintes ventilées selon le principe de dilution. Une telle étude permet de mieux
visionner la dispersion des particules et pourrait aider a faire le choix du positionnement de
I’entrée et de la sortie d’air. Cependant, son application aux machines-outils doit étre raffinée
pour tenir compte des pieces en mouvement lors du processus de coupe par machine-outil.
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Figure 39 — Fraction massique des NP aéroportées dans une conduite circulaire (1 cm) en
fonction de la longueur (adapté de Morency et Hallé, 2010).

5.2 Effet du procédé et des stratégies de coupe

Le comportement du matériau de la piece lors de la déformation ainsi que le mode de formation
du copeau témoignent de la difficulté de comparer les differents procédés d’usinage. Du point de
vue de I’émission de particules, la comparaison est possible mais I’interprétation demeure
complexe. Il est important de rappeler que les procédés de frottement produisent beaucoup moins
de NP que les procédés d’usinage (Kouam et coll. 2011). Cependant, il serait préférable de
pouvoir classifier les procedés d’usinage selon leur pouvoir d’émission des particules.

Faisant suite a ce projet, Khettabi et coll. (2011) ont congu un modele d’évaluation de I’aspect
durable de I’usinage des alliages d’aluminium. Ce modeéle inclut les émissions de particules, les
colts d’usinage et les énergies requises pour la coupe. Avec ce modele, il est désormais possible
de classifier les matériaux et les procédés d’apres leurs aspects durables ainsi que leur émission
de particules (Fig. 40). A la suite de cette classification, le fraisage apparait comme étant le
procedé qui génere le plus de particules, suivi par le tournage. Le pergage, opération tres
courante dans I’industrie, émet peu de particules comparativement aux autres procedés.
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Figure 40 — Comparaison des émissions de différents procédeés, en se servant du Dust Unit
(EQ. 2) (Khettabi et coll. 2011).

La lubrification joue aussi un réle sur les émissions de particules (Fig. 41) (Kouam et coll. 2012).
En présence de lubrifiant, la quantité d’aérosol augmente en raison des gouttelettes produites lors
de I’impact du fluide sur la piéce ou lors du mouvement des éléments du systeme outil-piéce.
Cette augmentation d’aérosols formés de particules métalliques et de gouttelettes de fluide de
coupe est plus importante dans la coupe semi-lubrifiée (Fig. 41), car le fluide est projeté sur
I’outil sous forme de brouillard. Il serait nécessaire de faire une étude supplémentaire pour
déterminer exactement la proportion de particules métalliques dans I’ensemble des aérosols
mesurés en vue d’établir les effets du fluide de coupe et ses conditions d’application sur la
génération des NP (Kouam et coll. 2012).
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Figure 41 — Comparaison des emissions d’aerosols (PM,s) lors du tournage de I’aluminium
6061-T6 en fonction des conditions de lubrification (Kouam et coll. 2012).

5.3 Effet de I'outil : Géométrie et revétement

Les parametres de I’outil susceptibles d’influencer la formation des copeaux, le cisaillement, les
déformations, les efforts de coupe et la chaleur générée lors de I’usinage et, par conséquent, les
particules émises incluent sa géométrie (angle de coupe, angle de dépouille, angle d’hélice, rayon
de bec et préparation des arétes) et le revétement extérieur de I’outil. La figure 42 présente une
géomeétrie simplifiée de I’outil de coupe. Le copeau s’écoule sur la face de coupe de I’outil. Cette
face (qui peut étre revétue ou non) fait un angle de coupe ou rake angle (y) avec la normale de la
surface fraichement usinée. Cet angle de coupe peut étre positif ou négatif (comme indiqué a la
figure 42), ce qui va influencer la formation et I’écoulement des copeaux, le cisaillement du
matériau, la déformation de celui-ci et les énergies nécessaires pour la coupe.

Pour ce qui est du revétement de I’outil, Djebara et coll. (2013) ont testé deux outils de fraisage
de méme rayon de bec (0.5 mm), mais faits d’un revétement différent (TICN pour le grade 1C328
comparé aux multicouches TiCN/AILO3/TiN pour le grade 1C4050) sur des alliages d’aluminium.
Les resultats ont démontré que le revétement influence en premier la surface spécifique des
particules fines (PM2.5), devant les paramétres du procédé d’usinage (vitesse, avance,
profondeur) et le type de matériau usiné (alliages d’aluminium : 6061-T6, 7075-T6 et 2024-
T351) (Fig. 43). L’outil multicouche (1C4050) a généré des particules dont la surface spécifique
totale était plus élevée que celle des particules générées lors d’usinage avec I’outil revétu de
TICN (1C328). Cela s’explique par la difference entre les finis de surface de ces deux
revétements, ce qui modifie la surface réelle de contact.
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Figure 42 — Représentation schématique simplifiée de la géométrie de I’outil : angle de
coupe, angle de cisaillement, angle de dépouille et rayon du bec.
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Figure 43 — Effets des interactions entre la vitesse de coupe et le grade (revétement de

I’outil) sur la surface spécifique des particules fines (PM2.5) (Djebara et coll. 2013). Les
revétements sont TiCN pour le grade 1C328 et TiCN/AI,O3/TiN pour le grade 1C4050.

Pour ce qui est du rayon du bec de I’outil (r,, Fig. 42) , il a été montré, dans la partie Résultats
(Section 4) du présent rapport, qu’un changement d’outil de fraisage ayant un petit rayon de bec
(1C328 ou 1C4050, dont le rayon est de 0,5 mm) par un outil ayant un rayon de bec plus grand
(1C908, dont le rayon est de 0,83 mm), fait augmenter I’émission des NP (concentration en
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nombre, Fig. 26, et concentration massique, Fig. 27). En fait, plus le rayon de bec est grand, plus
les déformations dans la zone principale de coupe et le long du plan de cisaillement sont
importantes et plus les particules peuvent étre générées lors du procédé. Cependant, le fait
d’avoir plus de particules n’est pas synonyme d’une plus grande surface spécifique totale
(Fig. 28).

Pour ce qui est des forets utilisés pour le percage, on peut s’attendre a ce que le rayon de bec,
I’angle d’hélice ou la taille de I’ame influencent les émissions de particules. Par exemple, lors du
percage des alliages d’aluminium de corroyage et de fonderie, Kouam et coll. (2010b) ont
montré que le pré-trou a une influence considérable, en plus des conditions de coupe, sur les
émissions de particules de taille variant entre 0.5 et 20 micrometres. On sait qu’un pre-trou est
souvent fait en industrie pour améliorer la stabilité du procédé et la qualité des piéces, mais I’on
n’en sait que peu sur les émissions de particules qui en résultent. En genéral, pour chaque
matériau, la concentration maximale des particules émises a lieu toujours a la méme vitesse de
coupe et est du méme ordre de grandeur (Figs. 24 et 25). L’émission de particules au percage est
indépendante de I’ame du foret puisque le pré-trou enléve I’effet de I’ame. Ces résultats, trés
intéressants sur le plan pratique, devront étre vérifies ultérieurement afin de déterminer s’ils
s’appliquent aux NP.

Les effets des angles de coupe sur les émissions des particules ont été évalués. Les figures 44-46
présentent les effets d’un angle de coupe négatif (-7 degrés) ou positif (+7 degrés) sur les
concentrations en nombre, en surface spécifique et en concentration massique, et sur la
distribution granulométrique (diametre aérodynamique) des NP. Il ressort clairement que
I’utilisation d’un outil a angle de coupe positif (+7 degrés) génere plus des NP (concentrations en
nombre, Fig. 45, et en surface spécifique, Fig. 46) que dans le cas de la coupe avec un outil a
angle de coupe négatif (-7 degrés). Cela peut s’expliquer par la modification dans le processus de
formation et d’écoulement du copeau. Le fait d’avoir deux pics dans la plage des diameétres
aérodynamiques de 15 a 25 nm pour I’usinage a angle de coupe positif démontre I’existence de
deux processus de formation de particules dans ce cas comparé a celui de I’usinage a angle de
coupe négatif. Cette constatation mérite une investigation ultérieure.

Par contre, le changement de I’angle de coupe de I’outil, du moins pour cette opération de
tournage et pour les conditions testees, ne semble pas influencer la distribution granulométrique
des particules émises, mais plutét leurs concentrations. Ceci est valable pour les trois métriques
utilisees (concentration en nombre, Fig. 44; surface spécifique, Fig.45 et concentration
massique, Fig. 46).
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Figure 44 — Effet de I’angle de coupe (rake angle) de I’outil sur la concentration en nombre
et la distribution granulométrique des NP lors du tournage orthogonal de I’acier
AISI 1018 : a) angle négatif; b) angle positif (Khettabi et coll. 2010b).



IRSST -  Mesure, contrdle et caractérisation des nanoparticules

Procédure appliquée a I’'usinage et au frottement mécanique

63

AISI 1018

Wx 107 )
Rake angle - 7

Specific surface
ASIalog d (nm¥en)
o

Speed: 200 mdmin.
Feed : QL0508 mmirey

l

(a) L
Particle sire: d (i)
AISI 1018
30 x 10° Rake angle +7°
A 23
£ T 20
w £
= F 15
= ]
2 g
&30
<
5
il
15 23 i 55 5 131
(b)

Particle size: d (nm)

202 311 478

Speed 1 200 m'min

Feed ; 0,0508 mmyrey

02 31 478

Figure 45 — Effet de I’angle de coupe (rake angle) de I’outil sur la surface spécifique et la

distribution granulométrique des NP lors du tournage orthogonal de I’acier AISI 1018 :
a) angle négatif; b) angle positif (Khettabi et coll. 2010b).
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Figure 46 — Effet de I’angle de coupe (rake angle) de I’outil sur la concentration massique et
la distribution granulométrique des NP lors du tournage orthogonal de I’acier AISI 1018 :
a) angle négatif; b) angle positif (Khettabi et coll. 2010b).

5.4 Effet du matériau

Le matériau de la piéce et son état thermique affectent considérablement les emissions de NP
lors de I'usinage et du frottement. Un matériau fragile génére beaucoup moins de NP qu’un
matériau ductile. Dans une méme famille de matériaux, la ténacité semble étre I’indice qui
détermine I’émissivité de I’alliage. Ainsi, dans les alliages d’aluminium de corroyage, le 2024-
T351 produit plus de particules que le 6061-T6, qui en produit a son tour plus que le 7075-T6
(voir Fig. 26, 27, 33-35 et 47). La Figure 47 résume une telle comparaison dans le cas des
alliages d’aluminium. Par contre, les concentrations en surface spécifique difféerent peu d’un
alliage a I’autre. N’oublions pas que la vitesse d’avance utilisée peut affecter ces résultats (voir
Fig. 32). Il a aussi été démontré que c’est le matériau qui influence la valeur critique de la vitesse
associée a I’émission maximale (Khettabi et Songmene, 2009).
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La génération de particules lors des procédés de fabrication est a I’origine du frottement a deux
endroits, I’un a I’interface outil-copeau et I’autre entre les différentes bandes de glissement dans
le copeau lui-méme. La formation de particules passe donc par deux principales étapes qui
dépendent particulierement du matériau (Khettabi et coll. 2008). En premier lieu, les aspérités en
contact se déforment localement. Par la suite, si le matériau est ductile, les parties déformées
vont se modifier davantage et durcir par écrouissage ce qui les fragilisera localement et elles
finiront par se détacher. Par contre, si le matériau est fragile, la partie qui tend a se déformer va
se rompre en produisant de gros fragments. Donc, dans le cas d’un matériau fragile ou les bandes
de glissement dans le copeau n’existent pas et ou le frottement outil-copeau est limité, les
procédés ne peuvent produire que de grosses particules et, par consequent, presqu’aucune
particule nanométrique. Ceci explique pourquoi les matériaux ductiles produisent autant de NP.

A cause de leur taille, les NP émises lors du frottement ou de I’usinage sont trés réactives. Elles
s’oxydent instantanément lors de leur détachement de la piéce. Le matériau de la particule est
donc différent du matériau de la piéce (voir Fig. 14).
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Figure 47 — Comparaison de I’influence du matériau sur les émissions de NP lors du
fraisage de 2 alliages d’aluminium par rapport a I’alliage d’aluminium 2024-T351.

5.5 Vitesse critique et conditions expérimentales

Lors de I’usinage comme lors du frottement, la vitesse de coupe est le parametre le plus
déterminant. Elle influence la productivité, le fini de surface, la qualité de la piéce, le mode de
formation du copeau, la durée utile de I’outil et I’émission des aérosols ultrafins. La vitesse ainsi
que les conditions de coupe influencent la taille, la forme et la distribution des NP émises
(Khettabi et coll. 2010d; Djebara et coll. 2012). La quantité de particules émises par frottement
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Ou par usinage passe par un maximum qui correspond a une vitesse critique. Cette vitesse se
trouve dans une plage intermédiaire entre les basses et les hautes vitesses. Cependant, la vitesse
critique a laquelle la quantité de particules émises est maximale dépend beaucoup plus du
matériau de la piéce que du procédé (Khettabi et Songmene 2009). Cette quantité de particules
émises varie aussi en fonction de la métrique considérée (surface spécifique, concentration en
nombre ou en masse).

Les vitesses retenues pour générer les simulations apparaissant aux Figures 33 et 34 et sont des
moyennes et hautes vitesses. Si on examine les émissions de particules pour des vitesses plus
basses (<300 m/min), il y a d’abord une augmentation des émissions, puis une diminution a
partir d’une certaine vitesse qualifiée de critique (voir aussi Figs. 36 et 37). Le modele développé
(Eq. 5) ainsi que les résultats des simulations (voir Fig. 36) montrent que la vitesse critique est
identique pour un méme matériau. La variation des conditions de coupe pour un méme matériau
dans I’équation 5 affecte essentiellement la quantité de NP émises et non pas la vitesse critique.
Ces résultats ont aussi été confirmés lors du percage des alliages d’aluminium de corroyage (voir
Fig. 24) et de fonderie (voir Fig. 25), et lors du frottement (voir Fig. 22). La détermination exacte
de cette vitesse critique pour les applications de mise en forme courante permettra de mieux
prescrire les conditions qui émettent peu de particules non désirables et ouvrira ainsi une porte
vers la réduction a la source des émissions des NP.
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6. CONCLUSION

Les travaux de recherche réalisés lors de ce projet ont permis d’élaborer une méthode
d’échantillonnage tenant compte du comportement des particules (lors de la génération et de la
captation) et d’élaborer une procédure de caractérisation adaptée aux NP. Une procédure de
collecte, de transfert et de traitement des NP en vue de I’analyse microscopique (MET, MEB,
MFA) a également été mise en ceuvre. L’application de la technique de gaz traceur pour la
prédiction du coefficient de dép6t des NP dans les systémes de mesure a permis d’évaluer les
pertes dans le tuyau.

Ces méthodes, testées lors de I’usinage de quelques alliages d’aluminium et lors des essais de
frottement avec des pions en carbure sur des alliages d’aluminium ont permis de conclure que :

e L’échantillonnage et la captation de NP dépendent de I’instrument de mesure utilisé et sont
nécessaires pour I’analyse et la caractérisation par microscopie. Cependant, il faut prévoir
certaines particularités, comme I’application de nanocouches de métallisation afin d’assurer
la fixation des NP déposées.

e Les procédés d’usinage et de frottement générent des NP. En nombre, ces procédés
produisent plus de NP que de microparticules. Le frottement émet plus de NP (de I’ordre de
3x10® particules/cm® pour des particules de diamétre aérodynamique compris entre 10 et
100 nm) que de microparticules (une dizaine de particules par cm® pour des particules de
taille comprise entre 0.5 et 3 um). Cependant, le frottement produit beaucoup moins de NP
que les procedés d’usinage.

e Le degré d’agglomération est trés affecté par les conditions de coupe (vitesse de coupe).
Notons que cette agglomération peut se produire lors de la génération des particules, aprés la
géneration des particules (interactions selon leur comportement dans I’air), durant le
processus d’échantillonnage (aspiration) ou lors du dép6t sur le substrat. 1l n’a pas été
possible, dans le cadre de ce travail, d’identifier a quel niveau I’agglomération se produit. Il
serait souhaitable que des études ultérieures se penchent sur ce point.

e Les particules métalliques émises lors de I’usinage sont de formes variées (particules isolées,
agrégats ou particules agglomérées). En général, pour une taille inférieure a 100 nm, la
particule appartient a la famille morphologique nano-isométrique (sphére allongée) tandis
que pour une taille supérieure a 100 nm, la particule appartient a la famille morphologique
nano-platées (forme cubique ou disque mince). Cette variation impose une nécessité de
correction des données afin d’ameliorer I’efficacité de la mesure. 1l a été démontré qu’une
surestimation d’un facteur supérieur a 2 peut étre causée par la non-correction de la forme
(taille réelle, diamétre équivalent et diametre de mobilité électrique).

e Les parametres du procédé et les conditions gouvernant la surface spécifique des particules
émises sont différents de ceux contr6lant le nombre ou la masse spécifique. Pour les alliages
d’aluminium testés, il est ressorti, a la suite de I’analyse statistique, que le nombre et la
masse spécifique sont régis par le matériau et le type d’outil utilisés. La surface spécifique,
quant a elle, est dictée par I’outil, I’avance et la profondeur de coupe. Il s’ensuit que la
prescription de meilleures conditions opératoires devient difficile sans savoir la métrique
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(surface speécifique, concentration en nombre ou en masse) qu’utiliseront les toxicologues
pour déterminer les limites d’exposition.

La réduction a la source des NP est possible en utilisant de nouvelles stratégies d’usinage et
de frottement. Par exemple, la quantité de particules émises par frottement ou par usinage en
fonction de la vitesse passe par un maximum qui correspond a une vitesse critique. Cette
vitesse critique dépend plus du matériau de la piece et de la métrique considérée que du
procédé. Le choix de la plage de vitesse intermédiaire entre les basses et hautes vitesses doit
étre évité afin de réduire a la source la production de NP. Pour une optimisation complete, il
convient tout d’abord de choisir une métrique d’appréciation des émissions de NP.

L’exploitation des résultats de simulation & partir du modeéle développé (Eq.5) et les
résultats expérimentaux ont aussi montré que la géometrie de I’outil (angle de direction,
angle de coupe, rayon de bec) et son revétement affectent significativement la génération de
NP. Plus particulierement, le revétement de I’outil influence la surface spécifique des
particules tandis que la géométrie influence la concentration massique des particules emises.
La variation de I’angle de direction engendre le changement de I’épaisseur déformée du
copeau et, par conséquent, modifie les émissions de poussiéres. Quand la largeur du copeau
augmente, la surface du copeau émettrice de particules augmente a son tour, entrainant une
hausse des émissions. Il a été démontré qu’un angle de direction de 90° donne moins de
poussieres qu’un angle différent. Plus on s’éloigne de I’angle droit, plus la différence est
significative. De méme, lors d’une coupe orthogonale, un angle négatif (-7°) génere moins
de microparticules et de NP qu’un angle positif (+7°) ou nul. Ceci est di au degré tres élevé
de segmentation du copeau.

L’émission de NP est en relation directe avec I’énergie de coupe et le mode de formation du
copeau. Une description phénoménologique a été utilisée afin de concevoir un modéle
analytique hybride basé sur I’énergie d’activation et le frottement lors de la formation du
copeau. Une formulation nouvelle, décrivant I’émission de NP en fonction de la géométrie
de I’outil, des matériaux de la piece, de la densité de segmentation du copeau et des
conditions de coupe a été proposée et validée expérimentalement (Eq. 5).

L analyse des modéles de diffusion Brownienne des NP nous a permis de prédire les pertes par
dépbt sur les parois et de conclure que les coefficients obtenus de ces modeéles sont trés
comparables, mais difficilement applicables en situation industrielle. Les écoulements
rencontrés dans les procédes d’usinage sont turbulents et, par conséquent, ce sont ces effets
turbulents qui vont influencer la diffusion des NP. Il est nécessaire d’approfondir les études
permettant de prédire le transport et la diffusion des NP dans les écoulements rencontrés dans
les procédés de fabrication industriels.
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7. APPLICABILITE DES RESULTATS

Les travaux de recherche publiés dans le cadre de ce projet ont permis d’obtenir des résultats
satisfaisants sur les plans scientifique et industriel. La technique d’échantillonnage a été
améliorée afin d’assurer une meilleure caractérisation. La comparaison de plusieurs instruments
de mesure a montre les limites de chacun, d’ou la nécessité de développer des algorithmes de
correction de la mesure. Les procedures d’échantillonnage et de caractérisation des NP émises
lors des procedés de fabrication et lors du frottement, que I’équipe a développées, pourraient étre
utiles dans de nombreuses industries de fabrication, surtout pour les procédés qui génerent
beaucoup de poussiéres. Cette procédure peut également aider les hygiénistes a controler les
émissions et les risques d’exposition dans le milieu industriel.

Le projet a également permis de quantifier les émissions de NP et de relier leur concentration
avec leur taille; ces informations pourront étre utiles pour concevoir des moyens de protection et
de ventilation pour de tels procédés. Il a été prouvé que les particules émises lors de I’usinage et
du frottement possedent des tailles et des formes variées. Cette variété affecte la mesure, car
généralement les instruments de mesure considerent les particules comme étant de taille
sphérique. L’observation au microscope électronique a transmission ou a balayage a montré
différentes formes de NP parfaitement hétérogenes (sphériques, cubiques et planes) et en
agglomerats tres irréguliers. Il serait intéressant d’élaborer, a partir des analyses d’images et des
statistiques, des algorithmes de correction de la mesure.

L’ensemble de ce travail a permis d’appréhender les interactions entre les paramétres de coupe et
les modes de géneration des NP. La mise en évidence de la sensibilité du processus d’émission
aux variations des parametres de coupe démontre I’'importance de la procédure de mesure
(échantillonnage, captation, analyse de la forme des particules et correction des données de
concentration eu égard a la forme des particules). Le présent travail de recherche vient palier
cette lacune. Nous pensons, entre autres, aux découvertes suivantes :

e |l a été prouvé que les concentrations en nombre et en masse sont régies par des parametres
des procédés qui sont différents de ceux qui gouvernent la surface spécifique des NP. Il est
donc recommandé de fournir les informations sur toutes ces métriques.

e Sans une correction adéquate relative a la forme et a la densité des particules, les données
fournies par les appareils métrologiques testés surévaluent la taille des particules. L’ impact
d’une correction sur ces donnees s’est révélé important d’un point de vue quantitatif (facteur
de 2).

e Le suivi de particules dans la gamme 10-500 nm a été assuré durant un processus de
fraisage. Une base de données a ainsi été constituee et complétée par les parametres
métrologiques. Lors de cette opération, la concentration en nombre s’est étendue
essentiellement de 0,1x10% & 4,15x10® #/cm®. Une comparaison avec les observations
rapportées par d’autres études indique que ces résultats se situent a des niveaux elevés de
pollution (Khettabi et coll. 2011 ; Kouam et coll. 2011). D’autre part, on observe que les NP
(10-100 nm) sont dominantes dans la concentration en nombre. Par contre, les particules
plus grosses (100-500 nm) jouent visiblement un réle non négligeable en termes de masse.
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Ceci montre bien le fait que les moyens de surveillance actuels, basés sur la mesure de la
concentration massique, sont influences par les particules supérieures a 100 nm.

e Les resultats expérimentaux ont également demontreé I'existence d’une gamme de vitesse de
coupe et d'avance au fraisage pour laquelle les émissions de NP sont minimales. Ceci est une
avancée fort remarquable pour diminuer les émissions des particules lors de I’usinage.

Ce travail pourra soutenir des études ultérieures en toxicologie visant la mise en place d’une
norme sur les émissions de NP pour améliorer la qualité de I’air dans les ateliers d’usinage.
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8.

RECOMMANDATIONS

Ce projet démontre que la mesure et le contrdle des NP sont des problématiques pour lesquelles
plusieurs points devront étre progressivement résolus. Ainsi, les aspects suivants pourront étre
étudiés afin d’améliorer les connaissances dans ce domaine et d’accroitre I’applicabilité des
résultats:

Conduire des essais sur d’autres matériaux, procédés et conditions utilisés dans les industries
et confirmer la composition des NP par des analyses par rayons X. Nous pensons, entre
autres, aux modes de lubrification (a sec, semi-sec et complétement lubrifié), aux matériaux
composites, aux aciers et aux matériaux qui émettent beaucoup de poussieres comme les
granites et les électrodes en graphite.

Compléter I’analyse du comportement des NP lors du procédé et optimiser les montages
d’échantillonnage en fonction des procédés et des outils de coupe afin d’améliorer la
captation et la mesure. Dans le contexte du développement metrologique et de I’avancement
des connaissances sur les émissions de NP, il faut adapter un algorithme de correction
général aux données fournies par les instruments de mesure (comme le SMPS) afin
d’améliorer les mesures de granulométrie. L analyse d’images et la conception de logiciels
de corrections doivent également étre complétées. Une optimisation du temps de séjour ainsi
gu’une meilleure correction de la charge et de la densité de la particule sont nécessaires pour
les appareils qui utilisent la mobilité électrique. L’élaboration d’une procédure automatisee
pour I’analyse de I’image est également requise pour batir des algorithmes de correction
fiables. Pour ce faire, une méthode d’extraction des informations statistiques basée sur la
morphologie des particules par traitement automatique d’images (MEB ou MET) est
nécessaire.

Procéder a une analyse de la coagulation des NP. Lors de I’agitation Brownienne, les NP
peuvent se coaguler. La concentration en masse n’est pas affectée par ce phénomeéne. Par
contre, la coagulation entraine un grossissement des particules et une diminution de la
concentration numérique. Par conséquent, le spectre granulométrique d’un aérosol de taille
nanomeétrique ne peut étre considéré comme stationnaire si la concentration numérique est
trop élevée. 1l serait également intéressant d’estimer I’effet de parois et la sédimentation des
NP sur la coagulation. Une telle étude doit aussi examiner a quel moment la coagulation a
lieu, lors du procédé ou lors de I’échantillonnage.
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