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Supprimer la distance, c'est augmenter la durée du temps. Désormais, on ne vivra

pas plus longtemps ; seulement, on vivra plus vite.

Alexandre Dumas

A Théo et a sa maman,
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Lexique

A

Alias : un alias est le fait que les résultats obtenus lors d’une expérimentation sont la

somme de prédicateurs (facteurs ou interactions) différents

Anastomoser : ctre joint en formant un abouchement de deux vaisseaux

B

Beam expander : systeme optique permettant de régler la position du beam waist
Beam waist : lieu ou le faisceau laser est le plus étriqué

Bioverres de Hench : en 1970 Hench utilise des verres basés sur des oxydes de silice qui
développent en surface une couche d’HA carbonatée identique a la phase minérale de

Pos

C

Canal de Havers : canal central de 'ostéon orienté selon le grand axe de 'os

Canal de Volkmann: canal transversaux situé dans lostéon pour permettre la

communication des canaux de Havers

Cellule bordante : clles sont les précurseurs des ostéoblastes, elles sont aplaties et

allongées

Collagene arciformes : se sont des fibres conjonctives enchassées dans la matrice osseuse

D

Diaphyse : La diaphyse est cylindrique, creusée en son centre d'une cavité médullaire

emplie de moelle osseuse
E
Epiphyses : extrémité d’un os long

F

Fibroblaste : cellule présente dans le tissu conjonctif, elle assure la cohérence et la

souplesse
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M
Métaphyse : région intermédiaire entre épiphyse et la diaphyse

Mitotique : cellule formée de plusieurs noyaux

O

Ostéoblaste : cellule osseux générant et transformant la matrice minérale osseuse
Ostéoclaste : cellule osseux responsable de la résorption osseuse

Ostéoconducteur : un biomatériau est ostéoconducteur lorsqu'il peut engendrer la

formation du tissu osseux s’il est mis au contact avec un os

Ostéocyte : est une cellule de tissu osseux issue de l'ostéoblaste, les ostéocytes sont
comme emmurés dans le tissu osseux, mais continuent une activité de synthése osseuse

plus modérée

Ostéons : c'est l'unité de structure de I'os compact. Cet ensemble de base, ou systeme de

P

Préostéoblaste : Les préostéoblastes sont issus de la division de cellules localisées dans la
moélle pour l'os trabéculaire. Ces préostéoblastes sont des cellules allongées situées au
contact des ostéoblastes matures. Ils sont capables de se diviser et expriment une

enzyme : la phosphatase alcaline.

Préostéoclaste : cellule de base pour la génération des ostéoclastes

Q

Quiescent : est une phase de repos correspondant au temps durant lequel la cellule arréte

de se diviser et sort du cycle cellulaire

T

Trabéculaire : en anatomie c’est ce qui est formée de travées plus ou moins

interconnectées dites en nid-d'abeilles

A"

Vascularisation périostée : sont les « cordons ombilicaux » de la membrane continue

fibro-¢lastique avec des cellules qui recouvre I'os auquel il est intimement lié¢
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Introduction générale

Introduction

De nos jours, I'utilisation des biomatériaux représente un enjeu important du 21¢me siecle.
Cette tendance prend tout particulierement son essor dans le domaine médical ou de
nombreuses recherches sont dédiées a la fourniture d’implants offrants des longévités de
plus en plus élevées. Cela est particulicrement da a accroissement de la durée de vie et au
besoin induit du développement soutenu de la chirurgie réparatrice. Le développement
cellulaire, qui est directement lié a l'interaction matériau /corps humain, est essentiel pour
permettre aux implants de s’intégrer aux systemes biologiques du receveur. Cette croissance
(cellulaire) devient donc la clef de tous les implants, suivant les propriétés de surface des
matériaux telle la rugosité moyenne, la porosité etc. De plus dans le cas particulier du
remodelage osseux, les propriétés mécaniques du matériau constituant I'implant sont
primordiales car I'implant a besoin d’étre stimulé mécaniquement pour favoriser le
développement cellulaire [1] afin de stresser I'organisme. De ce fait, il est nécessaire de
trouver un compromis entre les propriétés chimiques, mécaniques et structurales des
implants. Il est donc possible au travers des matériaux d’ajuster les infinités chimiques par
le contrdle de la composition. La forme et l'architecture des implants quant a elles

définissent les comportements mécaniques lorsqu’ils subissent une sollicitation.

Les matériaux répondant a ces exigences sont appelés biomatériaux et présentent des
interactions particuliéres avec ’hote. Ainsi, on distingue quatre grandes familles selon leurs
applications et leurs natures. Les polymeres [2] sont plus orientés vers la génération
d’implants résorbables pour des applications par exemple de type musculaire ou bien pour
améliorer les frottements des protheses. Leurs affinités chimiques au travers des chaines
carbonées et leurs souplesses en font des matériaux intéressants mais restent difficile a
utiliser pour des implants offrant une certaine résistance mécanique. La famille des
céramiques, quant a elle représente une vaste famille, ou les céramiques, en particulier de
type hydroxyapatite ou zircone, sont les leaders dans le domaine des biomatériaux de par
leurs bonnes affinités chimiques avec le corps humain. L’inertie chimique a été longtemps
lintérét premier des céramiques, plus récemment est apparue la stimulation chimique ou la
encore, les céramiques grace a leur complexité de composition offrent de grandes
possibilités. Cependant, leur fragilité rend difficile leurs utilisations exclusives dans la
plupart des applications, c’est pourquoi ils excellent plutdot dans le domaine des
revétements pour favoriser le remodelage tissulaire [3], [4]. Les matériaux dits naturels sont
bien certainement les mieux adaptés aux milieux organiques compte tenu de leur grande
compatibilité tissulaire [5]. Cependant, cette compatibilité est aussi directement liée au

donneur et impose une pureté ou une propreté des tissus rigoureuse qu’il peut étre parfois
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Introduction générale

difficile a obtenir. Enfin, la famille des matériaux métalliques est certainement la plus
ancienne et la plus large dans le domaine des biomatériaux avec, dans les premier temps,
Putilisation des matériaux purs (or, argent, platine). Puis sont apparus les aciers inoxydables
offrant des résistances a la corrosion intéressantes et de bonnes propriétés mécaniques.
Afin de palier certains problemes, de poids en particulier ou d’affinité chimique, de
nouveaux alliages sont recherchés comme les alliages de titane ou de cobalt. Dans ces
circonstances, de nombreuses recherches sont réalisées sur des biomatériaux métalliques de
titane pur (T40) et d’alliage de Cobalt (CoCrMo) qui ont une place particuliere dans le
domaine des implants grace aux propriétés mécaniques et des propriétés intéressantes de

biocompatibilité qu’ils présentent [6].

Les procédés de mise en forme de tous ces matériaux sont tres divers et touchent tous les
domaines. Dans un premier temps, les procédés traditionnels d’usinage, de déformation
(forgeage, matricage) ont été les acteurs principaux et ils sont adaptés surtout a la
production de grande série et aux picces de forme relativement simples. De nos jours,
I’émergence de nouvelles technologies telles que les fabrications additives offrent des
perspectives innovantes, en complexifiant les formes et répondant a de nouvelles
exigences, par exemple les implants de type « custom-designed ». La micro fusion sur lit de
poudre est apparue ces dernicres années comme une réelle alternative aux procédés
classiques d’¢laboration de pieces [7]—[9]. Cette technologie, basée sur la réalisation de
pieces couche par couche, utilise de manicre générale une source énergétique, qui en
réagissant avec le précurseur, fond localement la mati¢re et ainsi forme une picce de
géométrie complexe. A Porigine, cette technologie était orientée plutot vers la réalisation de
prototypes compte tenu des temps de fabrication relativement longs et des couts
significatifs. Néanmoins, I’évolution des outils informatiques pour la définition des modeles
3D et le pilotage de T'outil de production permettent aujourd’hui d’élargir le champ
d’applications [10]. De plus, 'amélioration des sources énergétiques (laser [11], faisceau
d’électrons [12], [13]) a permis d’améliorer la vitesse de réalisation des pieces ainsi que leurs
précisions. Ces outils de production s’orientent donc vers une fabrication fiable de petites
et moyennes séries de picces a part enticre. Cependant, la connaissance des phénomenes
thermiques mise en ceuvre durant la réalisation reste encore a développer, tant du point de
vue du refroidissement que des échanges thermiques. Différentes structures peuvent aussi
etre envisagées suivant les applications recherchées. Grace a la souplesse du procédé, il est
en effet possible, lors de I’élaboration d’une picce massive, de changer les parametres de la
source énergétique, voire dans certains cas de modifier le précurseur, pour modifier les

propriétés d’une ou plusieurs parties de la picce finale.

C’est pourquoi la fabrication additive par micro fusion laser sur lit de poudre est un

procédé intéressant car il offre de grandes perspectives, tant du point de vue de la
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complexité des formes géométriques générées, que de la diversité des matériaux pouvant
étre traités. Les caractéristiques mécaniques des picces, mises en forme grace a cette
technologie, peuvent étre choisies et adaptées en fonction de I'application recherchée.
Parmi les implants se distinguent différentes familles de matériaux selon les applications
voulues et les sollicitations mécaniques (prothese de hanche, prothese de phalange ou bien
calotte cranienne). Pour stimuler le remodelage osseux par exemple, il est nécessaire de
générer des implants dont le module de Young est maitrisé et proche de celui de l'os
cortical. Mais la complexité de la géométrie des pieces fait qu’il est difficile et couteux aussi
de réaliser des implants scaffold par des voies traditionnelles de type usinage. Ainsi, les
propriétés mécaniques intrinseques comme le module de Young, peuvent étre intégrées au
sein de structures géométriques mixtes alliant différentes caractéristiques, pour élaborer des
systemes disposant de propriétés mécaniques de rigidité particuliere. Il est en effet possible
d’influencer la rigidité d’une pic¢ce en controlant sa structure par exemple au travers du taux
de porosité. Pour ce faire, les procédés de fabrication additive deviennent donc une
alternative d’actualité car ils permettent la conception de picces tres complexes avec des
couts de fabrication qui tendent a diminuer [14], [15]. Deux voies peuvent alors étre
envisagées pour controler les structures, la premicre consiste a générer des porosités dans
le fichier 3D ; la seconde nécessite de contréler le taux de porosité grace aux parametres

opératoires dans le but d’obtenir une rigidité souhaitée [16]—[19].

C’est précisément cette seconde option qui tend a étre développée dans ce travail de these.
Cette étude propose donc en effet d’étudier la mise en ceuvre de matériaux métalliques
biocompatibles tels que le CoCrMo et le titane pur T40 par le procédé de micro fusion
laser en proposant une méthodologie permettant de balayer un large spectre de parametres.
Cette technique étant « ouverte », elle permet une grande flexibilité pour I'utilisation des
matériaux et des parametres opératoires. A ce titre, la méthode des plans d’expériences de
type Taguchi est utilisée afin de déterminer et de quantifier 'effet des parameétres sur un
objectif donné de mise en ceuvre (tel que la porosité) et de développer la compréhension
du procédé de micro fusion laser sur lit de poudre [20]—[23]. L’appréciation de I'influence
des parametres opératoires pour l'objectif donné en résultera et ainsi une estimation
prédictive pourra étre réalisée pour définir a posteriori objectif. Puis, une analyse des
phénomenes thermiques approfondis est réalisée au travers d’observations et de
modélisations numériques basées sur les éléments finis. Enfin, compte tenu des résultats,
des structures mixtes ont été envisagées et testées pour évaluer leurs pertinences dans le

domaine biomédical.
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Chapitre I : Etat de l'art

Chapitre I
Etat de Part

Ce chapitre s'articule en trois parties. Un bref état des lieux afin de présenter les notions biologiques est d'abord
exposé avee la description des différents mécanismes d’ostéogénése. La famille des matériaus: biocompatibles est
ensuite décrite dans ce manuscrit. Les procédés délaboration de revétements ou de structures « scaffold » sont
également présentés. Enfin une synthése des travaux réalisés par dantres équipes sur ['élaboration de matérianx bio

compatibles pour la réalisation d'implants sera réalisée.

I) Notions biologiques

1 1. Biologie et tissu osseux

Le corps peut étre appatenté a une « machine» majestueusement optimisée : l'os qui
constitue la structure de notre corps en est la preuve. En effet, il est nécessaire pour l'os
d'étre soumis a des contraintes pour se développer. Une certaine analogie peut étre faite
dans le domaine mécanique ; lors de la conception d’une poutre résistante, rigide et légere,
la géométrie de celle-ci doit étre prise en compte afin que les fonctionnalités du produit
considéré soient respectées. L’exemple pouvant étre mis en avant est le cas d’un tube et
d’une barre sollicités en flexion. Grace au calcul du moment quadratique de la section, il est
mis en évidence que la rigidité d’un tube est supérieure a celle d’une barre. Clest
précisément ce type de principe qui est développé pour I'os du corps humain. Celui-ci est
constitué de plusieurs parties présentant chacune des propriétés propres répondant a des
objectifs précis: une partie extérieure résistante, «l'os cortical », enrobant une partie
intérieure plus déformable, « 'os spongieux ou sont intégrés les canaux médullaires ». La

Figure 1 illustre cette organisation osseuse.
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lamelies concentriques Os cortical ( compact )
Lamalie =4 S { Os trabéculaire
Réseau de —&s ~ ( spongieux )
caneaux .
Ostéon /Ig Canal de
e Havers

Canal de Volkmann

Figure I Représentation schématique d'une partie compacte et spongieuse d'un os [24]

La porosité de la partie compacte est essentielle pour irriguer toutes les cellules. On
distingue une macro porosité (quelques centaines de micrometres) qui favorise le passage
des nerfs, vaisseaux sanguins, globules... et une micro porosité pour permettre une
irrigation complete. La connexion entre les porosités doit étre garantie afin que les cellules

solent alimentées au fil du temps.

L'os compact ou os cortical (80-85% de ’os)

11 constitue une enveloppe résistante composée de la juxtaposition d'ostéons* cylindriques
(de 200 a 300 um de diametre composé de lamelles concentriques) alignés parallelement a
la diaphyse* (Figure 1). Les fibres de collagéne sont orientées de fagon a conférer au tissu
cortical une résistance mécanique optimale. Chaque ostéon est centré sur un canal dit « de
Havers* » d’environ 50 um de diameétre. Les canaux de Havers sont reliés entre eux par des
canaux transversaux dits « de Volkmann* ». Chaque canal est centré sur un vaisseau innervé
qui communique a la fois avec la vascularisation périostée* et les vaisseaux de la moélle. La

Figure 2 met en évidence la morphologie de I'os cortical [25].

Jonction entre os trabécu!al:re el os cortical
(microscopie électronigque & hﬂl

travée osseuse

Figure 2 Image MEB d'une partie d'un os compact [26]
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L'os spongieux ou os trabéculaire

11 constitue les épiphyses* et les métaphyses* des os longs ainsi que l'intérieur des os plats
et des os courts. Il est constitué d'un réseau de plaques parallélépipédiques et de cylindres
anastomosés*. L'organisation, en trois dimensions de ces plaques osseuses entre elle,
constitue l'architecture trabéculaire* qui joue un réle important dans la résistance
mécanique de l'os. La Figure 3 est une représentation de l'os trabéculaire mettant en
évidence I’évolution des travées selon I’age. Leur orientation dépend des lignes de forces
mécaniques auxquelles est soumis l'os dés lors que les cellules qui les fabriquent (les

ostéoblastes) ont la capacité de percevoir ces contraintes.

Travers

sujet |eune:
anastomoss de irowkes en forme onastomose de trawtes en forme de cylindres
de ploques et de cylindres

Echantillons d'os trabéculaire issus de sujets d'age différent (imagerie par synchrotron
avec reconstruction tridimensionnelle. Dr F Peyrin, ESRF, Grenoble)

Figure 3 Reconstitution d'os trabéculaire selon l'dge des sujets [26]

Enfin on distingue le périoste qui constitue la membrane entourant 'os. Il a un role
fondamental dans la croissance en longueur et surtout circonférentielle des os. La totalité
du périoste est richement vascularisée afin d’alimenter les différentes cellules. Il est
constitué de fibres de collagene arciformes* pénétrant profondément dans le tissu osseux
(fibres de Sharpey), d’ostéoblastes*, quelques ostéoclastes* et des fibroblastes* jouant le
role de cellules souches qui sous les influences de différents stimuli (stress mécanique,

fracture) se différencient.

| 2. La mécanique cellulaire

Dans le corps, de nombreuses cellules existent, plus particulicrement pour les cellules
osseuses ou deux lignées peuvent étre définies. La premiere est la lignée ostéoblastique qui
comprend les préostéoblastes*, les ostéoblastes*, les ostéocytes* et les cellules bordantes*.
La deuxieme lignée, appelée lignée ostéoclastique, comprend les préostéoclastes* et les

ostéoclastes*.
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a) La lignée ostéoclastique

Cette lignée ostéoclastique a pour objectif de détruire le tissu osseux ancien. Ce sont de
grandes cellules post mitotiques* (100 um) plurinucléées (composées de 10 a 20 noyaux en

moyenne) issues de la fusion de cellules mononuclées (composées d’un seul noyau).

b) La lignée ostéoblastique

La lignée ostéoblastique est constituée de cellules bordantes, d’ostéoblastes et d’ostéocytes.
Cette lignée a pour but de contréler le remodelage osseux. Les cellules bordantes forment
une mono couche peu active a la surface du tissu osseux. Des ostéoblastes quiescents™*
prennent naissance dans cette mono couche. Lors de leur évolution, les ostéoblastes se
localisent en surface pour jouer un role dans la résorption et former la matrice osseuse.
Lorsque les ostéoblastes arrivent a maturation, ils se transforment en ostéocytes plus

profondément et maintiennent ’équilibre phosphocalcique.

| 3. Adhésion ostéoblastique

La compréhension du mécanisme d’adhésion des ostéoblastes est importante pour la
réalisation d’implants susceptibles d’étre insérés dans le corps. Cette adhésion est

caractérisée par deux vecteurs principaux : affinité chimique et I’état de surface (rugosité).

L’affinité chimique est essentielle a une bonne interaction entre I'implant et les fluides
corporels. De plus, le pH au voisinage de I'implant est directement lié a la composition
chimique de ce dernier et va plus ou moins favoriser la stimulation cellulaire [27], [28]. Pour
ce qui concerne la rugosité, elle permet d’augmenter la surface d’échange entre les deux

¢léments et de favoriser ainsi 'accroche mécanique des cellules osseuses [29].

Enfin, Paspect bio-mécanique est aussi important pour stimuler les cellules au voisinage de
I'implant en stressant Porganisme afin qu’il répondre, au mieux, aux sollicitations [30], [31].
Ce phénomene de stimulation cellulaire est en effet fondamental dans le processus de
remodelage osseux et est favorisé par des propriétés mécaniques de I'implant proches de
celles caractéristiques de I'os. Le module d’Young est donc un des critéres principaux a
prendre en compte afin de controler le remodelage osseux. Celui de I'os cortical s’éleve a

environ 20 GPa [32].

14. Le remodelage osseux

Dans le tissu osseux, de nombreuses cellules permettent la formation et la résorption de la
matrice osseuse. Ce remodelage a pour but de renouveler le tissu osseux et d’assurer, ainsi,
le maintien de la masse osseuse durant la vie d’un individu normal. Deux phases principales

ordonnancent le remodelage osseux: la résorption, consistant a dissoudre la matrice
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minérale (ostéoclaste) et la formation, consistant a assurer la croissance de la matrice

minérale (ostéoblaste). La Figure 4 schématise les deux phases de remodelage.

Cellules bordantes

o|o|o|o|eslnln]e

Preosteaclastes
Activation ‘v//
e

@
. \/ \.lc . |a
Ostéoide ! w .

T ;) Quiescence
Matrice =~ _ -
calcifiee e
nouvelle
Formation
Ostéoblastes Ostéoclastes Résorption

%\‘ 9 < Inversion ':: 5T

Figure 4 Schéma des différentes phases du remodelage osseux [33]

Lactivation des cellules bordantes constitue également une phase importante du processus.
Elle s’effectue lorsque des échanges de protéines au voisinage de la surface ont lieu. Selon
les affinités chimiques entre les cellules bordantes et le milieu, ces échanges vont favoriser
ou avoir un effet néfaste sur le remodelage osseux [25]. Le role des enzymes sur la

différentiation des cellules reste a ’heure actuelle encore mal connu mais leur contribution

est efficiente [34]—[37].

Une méthode pouvant positivement influencer le maintien et 'augmentation de la masse
osseuse est lactivité physique. C’est pourquoi, apres une implantation, une sollicitation

mécanique est imposée au travers d’une activité physique de rééducation.

Afin de réaliser des études pertinentes, il est nécessaire de prendre en compte
Ienvironnement dans lequel limplant devra remplir ses fonctionnalités, tout en
garantissant une bonne intégration. Un premier facteur peut concerner la nature méme des

matériaux constituant les implants.

Il) Les matériaux pour applications médicales

Divers matériaux peuvent en effet étre sélectionnés pour des applications biomédicales en
fonction de leur nature et leurs propriétés. Quatre familles se distinguent plus

particuliecrement et justifient alors diverses applications telles que des implants par exemple.

I1 1. Les biomatériaux

Le secteur des biomatériaux est un marché qui ne cesse de croitre en développant encore

aujourd’hui de nouvelles applications (outils chirurgicaux, implants). De nombreuses
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prothéses visant a « réparer » les parties du corps altérées sont de plus en plus utilisées.
Elles sont dues, d'une part a la population vieillissante et 'augmentation de la durée de vie,
et d’autre part au recours de plus en plus soutenu a la chirurgie des traumatismes vers un
public de plus en plus jeune nécessitant alors des protheses plus résistantes sur le long
terme. On dénombre a travers le monde environ 100 000 000 prothéses en service et pres
de 10 000 000 nouvelles protheses posées par an, toutes constituées de biomatériaux [38],
[39]. Mais le terme correspondant aux biomatériaux est vaste; il integre quasiment la

totalité des familles de matériaux, des polymeres aux céramiques en passant par les métaux.

La Conférence de Chester de la Société Européenne de Biomatériaux a retenu en 1986 la
définition suivante : « matériaux non vivants utilisés dans un dispositif médical destiné a
interagir avec les systemes biologiques » [40]. Au-dela de la définition formelle, cette notion
de biomatériaux s’étend donc sur la prise en compte du contact de ces matériaux avec des
tissus ou fluides vivants. Le terme de biocompatibilité « négative » est habituellement
employé des lors que linteraction entre le matériau et son environnement ne doit pas
générer de réaction inflammatoire, de toxicité... Les implants sont dits alors inertes.
Cependant, une évolution récente du langage a introduit le terme de biocompatibilité
« élargie » qui implique T'utilisation d’une nouvelle notion, celle de «bioactivité ». La
bioactivité vise a utiliser des matériaux n’étant plus nécessairement inertes mais au contraire
faisant réagir les tissus vivants avec une réponse appropriée de I'hote [41]. Les sutures
résorbables sont un exemple pour lesquels la réaction inflammatoire participe justement a

la résorption au méme titre que les ostéoconducteurs qui facilitent la croissance osseuse
[42].

Quatre grandes familles de matériaux peuvent alors étre envisagées :
e Jes matériaux polymeres,
e Les céramiques,
e Les matériaux d’origine naturelle,

e Jes métaux et alliages métalliques.

I'1a. Les polymeéres

Les applications des polymeres dans le domaine des biomatériaux sont tres nombreuses.

Deux catégories sont principalement employées selon leurs usages [43]—[45].

Les polymeres fonctionnels, ont pour vocation de générer des fonctions chimiques
patticulieres a linterface matériau / tissu vivant afin d’améliorer I'interaction avec les

ostéoblastes ou fibroblastes. De plus, il est possible d’enrichir le polymere avec des
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groupements ionisés tels que les orthophosphates, carbonates, carboxylates..., notamment

par implantation ionique ou par greffage modifiant ainsi leur état de surface [46].

Les polyméres résorbables, tels que les copolymeres d'acide lactique et d'acide glycolique
sont utilisés particuliecrement en chirurgie orthopédique traumatologique tandis que les
polyanhydrides et/ou polyaminoacides sont utilisés quant a eux pour des fonctions de
dissipations retardées de médicaments. IIs ont pour objectif d’étre assimilés enticrement

par ’hote lors du temps en interagissant avec celui-ci [47].

I11b. Les céramiques

Les céramiques sont des matériaux plus récents dans le domaine des biomatériaux car ils
sont relativement difficiles a mettre en ceuvre compte tenu de leur haut point de fusion et

de leur comportement fragile.

Trois principales céramiques apparaissent néanmoins de facon récurrente dans le domaine :
'alumine, la zircone et les céramiques a base de phosphate de calcium [48]. Cette dernicre
catégorie est constituée d’hydroxyapatite (HAP) et de phosphate tricalcique g (TCP),
matériaux tres intéressants pour leurs propriétés se rapprochant au plus pres de la matrice
minérale de 'os humain et présentant 'avantage d’¢tre ostéoconducteurs. Cependant le
tissu osseux, représentant 65% de la masse globale d’un individu, reste mal connu puisque
si la formule chimique s’apparente a celle de I’hydroxyapatite, 'agencement spatial est
différent. Les cristaux d’HAP sont accolés aux fibres de collagene. La difficulté principale
quant a la réalisation d’un implant sera donc de synthétiser une HAP tout en maitrisant la
taille de ses pores afin de favoriser la colonisation cellulaire. De plus, la structure cristalline
et la stabilité de la composition restent difficiles a maitriser selon les procédés de mise en
ceuvre. Pour ce faire, des bioverres de Hench* et des verres au phosphate peuvent étre

ajoutés a cette catégorie pour constituer une accroche quasi chimique avec le tissu osseux

[49]-[51].

I'1c. Les matériaux d’origine naturelle

Ils sont logiquement biocompatibles puisqu’ils constituent 'organisme [52], [53]. Il est
possible de dénombrer des tissus recyclés comme les valves porcines, carotide de beeuf,
veine ombilical... mais aussi les extraits d’origine naturelle comme la chitine
(polysaccharide extrait des coquilles de crabe utilisée pour les fils de suture, la chirurgie
reconstructive et la peau artificielle) ; les fucanes extrait des algues marines
(anticoagulant) ; cellulose pour les membranes de dialyse ; le collagéne animal (extrait de
la peau) ou humain (extrait du placenta) pour de nombreuses applications telles que les

implants oculaires, la cosmétologie, la peau artificielle. ..

IRTES-LERMPS UTBM JOGUET D. 11



Chapitre I : Etat de l'art

Ainsi suivant les matériaux mis en ceuvre et application, des implants ou protheses de
différentes caractéristiques peuvent ctre envisagés (résistance mécanique, affinités

chimiques, géométries complexes).

I11d. Les métaux et alliages métalliques

Différents matériaux métalliques ont été utilisés pour réaliser les premiers implants. Il est
possible de différencier deux familles: les métaux purs et les alliages métalliques.
Lenrichissement de métaux purs a pour objectif d’améliorer les propriétés mécaniques et
chimiques du matériau initial. En effet, selon Penvironnement dans lequel évolue I'implant,
différentes propriétés sont souhaitées. A titre d’exemple, parmi les matériaux offrant la
meilleure résistance a la corrosion se remarquent le titane suivi des alliages de cobalt-
chrome et finalement les aciers inoxydables [54]—[56]. Le Tableau 1 présente une liste non

exhaustive des matériaux métalliques avec leurs applications biomédicales.

Tableau 1Présentation non exhaustive des matériaux métalliques avec leurs applications

Matériaux Applications biomédicales Eléments

Prothéses de la hanche, vis,

Titane et alliages de titane . .
g implants dentaires

Titane, aluminium, vanadium

Stents, filtres a veine cave,

Nitinol . Nikel, titane
odontologie
. odontologie, prothése de Cobalt, chrome, molybdeéne, fer,
Alliages de cobalt-chrome g1, p . . Y
hanche, valves cardiaques nickel
. Stents, vis et plaques de Fer, chrome, nickel, manganése,
Alliages de cobalt-chrome - plag \ &
fixation, pompes, valves molybdéne

On distingue les aciers inoxydables qui représentent sans doute la plus large utilisation du
fait de leurs propriétés mécaniques intéressantes en particulier leur bonne ductilité. De plus,
la structure austénitique des aciers inoxydables facilite ainsi les examens médicaux (IRM)

contrairement aux matériaux ferromagnétiques.

Les alliages de cobalt quant a eux sont particulicrement utilisés lors de sollicitations
susceptibles de générer des problémes d’usure tels que rencontrés avec des prothéses de

hanche ou encore de valves cardiaques.

Enfin, se distinguent aussi les alliages de titane [57], [58], compte tenu de leurs bonnes
propriétés de biocompatibilité en offrant une adhésion spontanée de I'os [59]. De plus, leur
faible densité (4,3 g/cm3) est sans doute 'un des points forts de ces alliages. Des
compositions particulieres d’alliages de titane telles que le nitinol (titane + 55% de nickel)
utilisent aussi des propriétés de mémoire de forme. Cela est intéressant pour la mise en
place de dispositifs nécessitant une déformation pour leur introduction avant une reprise

de forme apres réchauffage.
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Cependant, malgré de nombreux avantages et applications de ces matériaux métalliques,
des problématiques liées a la dissolution d’ions métalliques indésirables dans le sang
perdurent [54], [55]. C’est pourquoi, la recherche de nouveaux alliages se développe
aujourd’hui afin de garantir tout de méme les propriétés mécaniques des systemes tout en

accroissant leur durée de vie [60].

A ce titre, le titane pur et 'alliage de CoCrMo présentent une excellente stabilité chimique

en formant une couche de passivation protectrice et isolante.

Il 2. Les prothéses

De nos jours, les implants ou prothéses sont présents partout dans le corps humain (Figure
5). Souvent ils permettent de remplacer une défaillance mécanique du corps (hanche,

genou...) et sont ainsi directement en contact avec les fluides corporels.

Fixation résorbable Boite cranienne

Prothése de hanche

Stents

Impla

Figure 5 Les différentes prothéses du corps humain

Il est possible de distinguer trois types de chirurgie : la chirurgie des traumatismes qui
survient a la suite d’'un traumatisme tel qu’un accident ; la chirurgie fonctionnelle qui est
orientée vers le remplacement des parties défectueuses utiles au mouvement et la dernicre
correspondant a la chirurgie reconstructrice pour améliorer la vie des personnes ayant des
malformations. De fait, de nombreux implants de fonctionnalités et structures tres diverses
peuvent voir aujourd’hui. Suivant ces différentes fonctions, plusieurs mécanismes
d’accroche du tissu osseux peuvent alors étre attendus. Le Tableau 2 expose quatre types
d’implant, leurs types d’attachement et des exemples de matériaux utilisés pour leurs mises

€n ceuvre.
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Tableau 2 Types d’attachement entre ['implant et les tissus biologiques [48]

Type d’implant Type d’attachement Exemples
Inert Accroche mécanique (fixation Métaux, Alumine, Zitrcon,
nerte
morphologique) Polyéthylene (PE)
Croissance des tissus dans les Hydroxyapatite (HA), métal

Poreux . . . A

pores (fixation biologique) poreux revétu ’HA
Bioactif Croissance de 'os a 'interface Verre bioactif, HA

phosphate tricalcique § (TCP),

Résorbable Remplacé par les tissus _ .
Acide polylactique (PLA)

D’une fagon générale, lorsque le corps est en contact avec un corps étranger, une réponse
est automatiquement générée. Différents processus réactionnels s’enchainent, des premiers

contacts avec les cellules sanguines a la régénération osseuses (Figure 6).

Temps

>

Figure 6 Processus réactionnels a l'interface os-implant (a) I’absorbation des protéines a partir du
sang et des fluides corporelle, (b) désorption des protéines, (c) changement de la surface, (d) réaction
inflammatoire, (e) réalisation d’une matrice de protéine et adsorption de certaines protéines BSP1 et
OPN2, (f) formation d’une membrane et adhésion ostéoblastique, (g) croissance de [’os du coté de
I’implant et de [’os, (h) remodelage osseux [61]

L’interface entre le biomatériau et le corps humain est une zone qui va définir la cinétique
du développement tissulaire. Les propriétés de surface d’un tel corps telles que sa rugosité,
ses propriétés chimiques et ses propriétés mécaniques sont donc des caractéristiques
essentielles pour une bonne intégration dans le corps humain [62], [63]. Plusieurs moyens
de mise ceuvre peuvent alors étre envisagés afin de répondre au mieux a ces différents
objectifs. Ainsi, dés la conception, les implants peuvent étre vus comme une structure

mixte offrant pour chaque partie des propriétés différentes.

1ea. s
Sialoprotéine osseuse
2 . . s . . .
Ostéopontine protéine d’adhérence du tissu osseux reliant I’'HAP aux cellules osseuses.
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lll)Mise en forme des biomatériaux

Parmi Pensemble des procédés de mise en forme susceptibles d’étre sélectionnés pour
I’élaboration de matériaux biocompatibles, différents objectifs peuvent étre envisagés.
Généralement avec un objectif tourné vers un contact optimum entre 'implant et le corps,
un traitement de surface avec revétement semble privilégié. A l'inverse, lorsque 'objectif
est plutét orienté vers une structure particuliere, la génération de scaffold est alors plutot

recherchée pour offrir un guide a la repousse tissulaire [64], [65].

Il 1. La fonderie

La fonderie est un procédé mettant en forme un alliage liquide par une empreinte [66].
Deux types de moulage sont alors utilisés, le moulage par moule permanent (utilisant des
moules généralement en acier) et le moulage par moule non permanent (en sable détruit a
chaque démoulage). C’est le principe du moulage non permanent qui permet de réaliser des
implants de géométries complexes. Cependant, les étapes de réalisation sont assez
nombreuses. Elles consistent tout d’abord en la réalisation d’'un modcle qui représente
I’étape clef du procédé de mise en forme. Afin de réaliser le modéle en résine calcinable ou
en cire, une empreinte est élaborée sur le patient et le modele est directement mis en forme.
Par la suite, les systemes d’alimentation sont définis et fixés puis une couche de matériau
réfractaire vient enrober les formes. Enfin, la derniere étape consiste a détruire le modele

afin d’obtenir une forme creuse qui recevra la matiere liquide.

La coulée consiste ensuite a injecter Ialliage liquide dans le moule préalablement généré.
Cette injection peut étre réalisée de différentes fagons: soit par gravité, par pression

dépression ou centrifugation.

Enfin, la derniere étape est le démoulage. Il consiste a détruire le moule dans lequel sont les
picces et ainsi récupérer 'ensemble. Un traitement thermique d’homogénéisation est enfin

souvent nécessaire.

Il 2. Le faconnage

Le faconnage consiste a former une picce en assemblant ou en déformant la mati¢re par
différentes méthodes [67]. Le fagonnage peut étre divisé en trois sous groupes. Se distingue
tout d’abord, l'assemblage (brasage, soudage) généralement utilisé avec des matériaux
métalliques. II est utilisé pour réaliser des formes complexes mais nécessite des reprises afin
de garantir les formes fonctionnelles. Puis le formage (estampage, matricage) sans
enlevement de maticre, consiste a déformer la matiere dans des matrices (ce type de
procédé est tourné vers la série et la difficulté reste les formes géométriques qui doivent

posséder un plan de démoulage). Pour finir l'usinage, par enlévement de matiere, est un
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procédé largement utilisé car il offre a 'heure actuelle, des résultats étonnants avec des
couts relativement bas. Cependant, un des inconvénients du faconnage reste la difficulté de

maitriser les structures intrinseques.

lll 3. Le frittage

Le frittage est un procédé basé sur la diffusion atomique a I’état solide [68]. A partir de
mati¢re sous forme de poudre, la cinétique de la migration des especes est principalement
ordonnée par la différence de concentration de celles-ci. I alliance d’une pression élevée,
d’une durée de maintien et d’une température de picce renforce alors le processus avec le
temps. Les difficultés liées au frittage sont néanmoins axées sur la maitrise des matrices, et
les transitions structurelles. Cependant, la mati¢re premicre sous forme de poudre peut
permettre de mettre en forme des implants de composition complexe avec la possibilité de

doper ou d’enrichir certaines compositions.

Il 4. La fabrication additive

LLa fabrication additive consiste enfin a générer une picce couche par couche et offre la
possibilité de construire une pi¢ce possédant des formes irréalisables traditionnellement.
Les maticres utilisées peuvent étre souvent tres diverses. Dans les années 90, la technique
était essentiellement orientée vers les résines organiques mais ces dernicres années les
matériaux métalliques prennent une place a part enticre en garantissant des propriétés

mécaniques proches de la matiere brute pour de nombreux alliages [69]—[74].

Les techniques peuvent étre décomposées selon la transformation de la matiere premicre
qui peut se faire avec fusion ou sans fusion. Le principe reste alors la transformation
couche par couche du précurseur en matériau semi fini ou fini par divers procédés :

radiation laser, faisceau d’électron, rayonnement UV, polymérisation du liant... (Figure 7)

[75].
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‘ Sans fusion ‘ Avec fusion

I
v _ _. v p v

( Réticulation { Faisceau I
‘ L ‘ Laser ‘ )z
_Polymérisation y d’électrons y
SLS : Selective SLM : CLAD ®: EBM :
Laser 3D printing Selective Construction Electron Bean
Sintering ) | Laser Melting Laser Additive L Melting

Figure 7 Classification des différents procédés selon leurs phénomeénes physiques

Ainsi, il est possible de comparer de manicre objective ces différents procédés afin de

mettre en évidence leurs caractéristiques globales lors de la transformation des précurseurs

(Tableau 3).

Tableau 3 Matrice de comparaison des procédés de fabrication additive

Critéeres 3D Printing
Dimensions
maximales des 1500*700*700 250*250*300 250%250*300 500*500*500
pieces (mm)
Uilie rr)lr.nrpale 0,3mm 0,2 mm 0,15 mm 0,4 mm
caractéristique
, C Validation de Piece bonne Piece bonne Re.(?hargement
Type d’application forme maticre maticre Piece bonne
matiere
Polymeéres, s el
Matériaux traités Métalliques, Metalhques, Métalliques Metalhques,
Cé X polymeéres polymeéres
éramiques
Etatde surface . Moyennement .
o Trés rugueux Peu rugueux Trés rugueux
(Rugosité) rugueux
Vitesse de . . . . . .
construction Tres rapide Rapide Rapide Tres rapide
Précision +/-0,2 mm +/-0,08 mm +/-0,15 mm +/-0,2 mm

Ces différents procédés présentent des caractéristiques particulicres pouvant répondre a

des objectifs spécifiques tant en termes de matériaux mise en forme quaux types

d’applications envisagées.

D’une fagon générale, la Figure 8 présente les différentes étapes propres a la fabrication

additive. I.a premiere étape correspond a la définition du modele numérique. Il peut étre
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réalisé en CAO ou par traitement de données numériques préalablement acquises. Le post
traitement est une étape primordiale ensuite consistant a définir les supports de fabrication
pour la plupart des procédés puis a découper le modele 3D couche par couche afin de
définir la trajectoire du traitement. La dernicre étape enfin consiste a produire la picce, le

traitement de la matiere premicre différant d’un procédé a I'autre.

Découpage
couche/ couche

Mise en place des
supports

Définition du
modele 3D

Elaboration des
pieces

Elaboration

Retrait des supports

Post
traitement

Conception

Figure 8 Etapes de fabrication d'une piece de la conception a la piece finie
Cas des transformations de matiére sans fusion

Les résines acrylates chargées sont souvent utilisées comme précurseurs pour de tels
procédés. Un faisceau émettant dans UV permet ensuite une polymérisation suivant la
forme géométrique souhaitée. Suivant le matériau considéré ou encore la géométrie définie
la piece peut étre directement utilisable ou nécessiter un traitement thermique de cuisson
afin de conférer de meilleures propriétés mécaniques a la structure générée. La Figure 9

synthétise le principe de fonctionnement d’une telle technologie.
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Hydmolque ~\ -h

Figure 9 Schéma de principe de la microstéréolithographie (StereoLithogrAphy ou SLA) [76]

Quelques applications ont d’ores et déja vu le jour dans le domaine médical en particulier
pour la fabrication de structures type «scaffold» (Figure 10) et laisse envisager de
nombreux développements matériaux [72], [73], [77]-[79]. Les derni¢res innovations pour
ces procédés consistent en l'utilisation de différentes matrices lors de la construction. La
couleur, les propriétés mécaniques sont autant de parametres pouvant étre mixés dans une

méme picce afin qu’elle réponde au mieux aux exigences.

Figure 10 Exemple de réalisation d'une piece scaffold réalisée par SLS (PPF/DEF) [72]

Cas de la transformation de la matiere par fusion

Afin de générer des picces complexes, plusieurs procédés sont basés sur la transformation
de la matiere premicere sous forme de poudre par fusion en une piecce homogene. Le
traitement de la poudre est généralement réalisé par une irradiation laser (CLAD, SLM), ou

encore par bombardement d’un faisceau d’électron (EBM) (Figure 11).
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Figure 11 Structure complexe réalisée en SLM [80]

Ce procédé par fusion de poudre consiste donc a injecter un filet de poudre dans le « beam
waist » du faisceau laser (zone la plus concentrée du rayonnement laser) pour faire fondre
au fur et a mesure la maticre et générer ainsi la picce. Grace a ce procédé, I'utilisation de

support n’est pas nécessaire et présente donc un avantage non négligeable dans certain cas.

Les procédés par fusion sur lit de poudre sont intéressants quant a eux en vue des larges
possibilités de génération de formes complexes pour divers matériaux (Figure 12). Les
procédés consistent a irradier une surface de poudre par un faisceau laser et de fondre ainsi
couche par couche la partie utile de la picce. Le controle de la trajectoire est réalisé par une
unité informatique dans laquelle est définie la stratégie de construction et le laser est piloté
par des miroirs (I'épaisseur de la couche peut varier de 10 a 100 um). Deux types de laser
sont majoritairement utilisés dans ce domaine pour le traitement des matériaux métalliques
qu’il s’agisse d’un laser a solide (Nd : YAG avec A=1,06 um) ou a gaz (CO2 avec A=10,6
um) [80].

Figure 12 Structure réalisée par SLM en Titane [81]

Il 1. Les structures de type « scaffold »

Les structures « scaffold » jouent le réle d’un tuteur pour la repousse des tissus vivants [32],
[82]—[84]. Ce type d’implant est largement utilisé dans le domaine médical pour la repousse

de cartilage, de muscle, et d’os. Des pores interconnectés d’environ 150 um sont
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nécessaires afin d’alimenter les cellules est ainsi former des sites primaires d’ossification.
Une rugosité minimale est néanmoins requise pour favoriser 'accroche mécanique des
cellules. En augmentant la surface d’échange entre 'implant et le corps un compromis doit

donc étre défini (Figure 13).
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Figure 13 Impact de la rugosité sur le développement cellulaire a. nombre d’ostéoblastes (rat) pour
différentes rugosités b. nombre de fibroblastes (humain) pour différentes rugosités [85]

Afin de bien comprendre les enjeux liés au scaffold et son milieu environnant, le schéma de
l'os met en évidence les géométries souhaitées (Figure 14). On distingue une partie dense
qui imite la partie corticale avec des canaux d’irrigation mais qui offre des caractéristiques
mécaniques insuffisantes (légerement inférieures aux propriétés de I'os) pour favoriser
Iostéogénese. Une seconde partie, poreuse, a pour objectif d’alléger la structure en
augmentant sa rigidité par le moment quadratique tout en offrant la possibilité au fluide
corporel d’alimenter les cellules [41], [61], [86]—[88].

» centre primaire d ossification

Figure 14 Schéma représentant un implant scaffold avec les différents canaux et sites primaires
d'ossification
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La réalisation de tels implants est tres difficile compte tenu de la complexité des formes
géométriques. Plusieurs procédés peuvent étre envisagés pour élaborer de tels implants
parmi lesquels il est possible de distinguer : la mise en forme par fonderie (a partir de
matiere a ’état liquide), le fagonnage (maticre a I’état solide), le frittage (a partir de maticre a
I’état pulvérulente) et plus récemment la fabrication additive (réalisation couche par couche

a partir de matiere pulvérulente).

Le choix du procédé de mise en forme s’effectue suivant les propriétés souhaitées pour
I'implant a réaliser. Le nombre de picces, la complexité, le cout, les matériaux, les
propriétés de surface sont autant de parameétres a prendre en compte pour le choix du
procédé. Certains implants alliant différentes caractéristiques nécessitent une gamme de
fabrication alliant plusieurs techniques afin d’induire des propriétés spécifiques a la surface

et d’autres intrinséques au travers des propriétés structurale particulieres.

IV) Conclusion et objectifs de la thése

Ainsi quels que soient les objectifs, de nombreux matériaux et procédés peuvent étre
envisagés pour la réalisation d’implants et autres structures biointégratrices. Un intérét
majeur porte sur la fabrication additive pour les opportunités qu’elle présente pour réaliser
des implants de formes complexes avec des propriétés intrinseques spécifiques. De nos
jours, les exigences en termes de durabilité et de qualité entrainent une amélioration
continue des procédés qui ouvre la voie a de nouvelles stratégies de conception [15], [89],
[90]. La réalisation d’implants de type scaffold permet une intégration optimale dans le
corps humain. Cependant, les phénomenes régissant I'ostéointégration restent encore mal

connus et nécessitent encore des études approfondies.

La rigidité, par exemple, est une des caractéristiques mécaniques importantes jouant un role
primordial dans la cinétique du remodelage osseux. Réaliser des implants ayant un module
de Young supérieur a I'os cortical peut limiter en effet le stress cellulaire et ainsi limiter
Postéointégration. A l'inverse, une structure de module de Young inférieur ou proche de
celui de T'os cortical peut permettre de stimuler les tissus osseux et ainsi favoriser
I'intégration de I'implant [91]-[94]. Un des objectifs de cette étude est donc de maitriser la

rigidité d’une structure et pour cela contréler son taux de porosité.

Ainsi, la fusion laser sur lit de poudre (SLM) se voit étre un axe de recherche intéressant
pour ce travail de theése. Mais les connaissances du procédé sont essentielles pour maitriser

la fiabilité et comprendre les différents comportements lors de la mise en forme.

Dans le domaine médical plusieurs matériaux peuvent étre envisagés pour la réalisation
d’implants. Le titane T40 et les alliages de Cobalt CoCrMo sont des matériaux reconnus

pour leurs vertus de biocompatibilité car ils offrent principalement une bonne résistance a
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l'oxydation. En effet, les implants évoluent dans un milieu agressif avec une grande
quantité d’ions de chlore en solution et un pH agressif (5,5 < pH < 8) [95] et doivent donc
présenter de bonnes propriétés chimiques pour favoriser les échanges et le développement
cellulaire. Les propriétés mécaniques sont aussi des critéres importants, non seulement

pour supporter les contraintes mécaniques, mais aussi pour stimuler le remodelage osseux.

C’est pourquoi, vue 'ensemble de ces contraintes, la réalisation d’implants en Titane ou en
CoCrMo peut apparaitre comme une voie intéressante. I.’os cortical présente un module de
Young d’environ 20 GPa tandis que les alliages métalliques sont nettement supérieurs. Par
le procédé de mise en forme il devient alors possible de contréler cette structure est ainsi
de se rapprocher au mieux des valeurs de l'os cortical. La Figure 15 positionne les

différentes familles de biomatériaux selon leurs modules de Young et leurs ténacités.
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Figure 15 Propriétés mécaniques des différentes familles de matériaux pour les applications médicales
[32]

Ainsi, dans cette étude, il sera étudié des matériaux de la famille métallique en particulier le
titane pur et l'alliage CoCrMo avec pour but de rapprocher les propriétés mécaniques des
nouvelles structures élaborées par fusion laser sur lit de poudre aux propriétés du corps

humain.
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Chapitre 11
Techniques expérimentales

et de caractérisation

Ce chapitre présente les différentes techniques d’élaboration utilisées dans ce travail de these. Le procédé utilisé pour
la réalisation des différents implants scaffold est la micro fusion laser sur lit de poudre SLNM. Les matérianx
considérés, lenr morphologie ainsi que lenr granulometrie seront alors présentés ainsi que les outils de caractérisation
des structures. Enfin la comprébension des phénomenes impligués grace a I'étude paramétrique an travers des plans

d’expériences de type Taguchi ainsi que les différentes équations liant les parametres du procédé seront abordeées.

) La_technigue de transformation des matériaux par la

micro fusion laser sur lit de poudre

Pour permettre la transformation de matériaux en vue de la réalisation de structures
biointégratrices (scaffold), une machine de fusion laser sur lit de poudre commercialisée par
REALIZER (Allemagne) a été sélectionnée. L’outil de mise en forme est équipé d’un laser
fibre Ytterbium continu (IPG) présentant une longueur d’onde A=1070 nm et une
puissance de 120 W maximum. La trajectoire du laser sur la surface de la picce est
commandée par un groupe de miroirs associés a un groupe optique « beam expander® »
afin de faire varier le diametre du faisceau (« beam waist* ») par rapport a une référence.
Indépendamment, la position du plateau de fabrication est réglable par rapport a la
référence sur 'axe z et permet de régler I’épaisseur des couches souhaitées. Lunité de
dépot dans lequel est stockée la poudre dépose une certaine quantité de poudre en bout de
course puis sur le retour, un racleur homogénéise la surface sur son passage. La Figure 16
représente, de manicre schématique, le principe de fonctionnement de l'outil de fabrication

additive utilisé.
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Miroirs

Piéce
! ‘ Supports de piéce

Poudre

Table de fabrication

Figure 16 Représentation schéematique de la SLM 250 (REALIZER)

Pour faciliter la tenue de la picce durant sa fabrication différents supports sont a envisager.
Plusieurs criteres doivent alors étre remplis pour fiabiliser I'outil de fabrication (diagramme
d'Ishikawa [96]) (Figure 17).

| Positionnement du plateau de fabrication| |Planéité et épaisseur du lit de poudre |

Référence / Plateau Positionnement du racleur

) Fiabilité de I’outil |

Diamétre du spot Procédures

Densité d’énergie

| caractéristique laser | Utilisateurs |

Figure 17 Diagramme d'Ishikawa mettant en évidence les points clef d'un procédé fiable

On distingue la position du plateau de fabrication par rapport a la référence, I’épaisseur du
lit de poudre (défini par la position du racleur), les caractéristiques du laser d’un point de
vue diametre du faisceau ou encore densité d’énergie et les utilisateurs qui définissent la
cinétique du laser, les stratégies de construction et les orientations de pieces. La position du
«beam waist » par rapport au positionnement possible du plateau de fabrication est un
critere primordial afin de sélectionner le diametre de spot laser et de fait la densité de
puissance déposée en surface de la picce. La Figure 18 illustre les différentes positions

possibles par rapport aux éléments mobiles du systeme.
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Lentille

Parametre = 4000 ‘
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Parameétre = 2700 ‘

Référence

Figure 18 Schéma des réglages possible avec la machine de référence (plateau de fabrication, beam
waist, référence)

Sur cette illustration, les parametres machine jouant sur la position du point focale et donc
sur la taille de spot sont présentés. Ainsi, la répartition d’énergie par unité de surface
irradiée peut étre adaptée selon I'objectif souhaité. Ia référence est toujours considérée
comme fixe tandis que le plateau de fabrication ainsi que la position du « beam waist »
peuvent étre réglés indépendamment. La taille de spot est donc directement liée aux
différentes positions. Ainsi quelque soit la puissance du laser, différents diametres de tache
laser peuvent étre attendus (de 34 pm a 80 pum) suivant la hauteur du plateau ou encore les

parametres machine (2700 a 4000) qui sont recenser au travers d’essai (Figure 19).
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Figure 19 Position du beam waist selon la hauteur du plateau de fabrication

La répartition énergétique du faisceau laser sous forme de gaussienne est observable en
réalisant des essais sur une plaque d’acier (Figure 20, Figure 21) ou sigma correspond a la

largeur a mi-hauteur de la courbe de Gauss.
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Figure 20 Définition du profil laser et de la taille du spot pour un diamétre de spot O=80um

Des essais sont réalisés a différentes positions puis une mesure des traces est effectuée.
Alors différentes transformations sont observable allant de la fusion au simple changement
de couleur produisant un traitement thermique. De fait, il est possible ainsi de déterminer

une énergie minimale de fusion.
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Figure 21 Représentation de la densité de puissance par rapport au rayon Sigma théorique du faisceau
laser
La puissance du laser peut ensuite étre estimé en intégrant le volume sous la courbe définit

par ’équation générale d’une gaussienne (Fquation 1).
Equation 1 Définition de la puissance selon le profil de distribution (gaussienne)

= 2m T (—Zr—zz)

P=["J, @e'\ 2%/ .r.dr.do (W)
avec P, la puissance (W), o le rayon du spot (um), Qo la hauteur de créte et r la variable de

la fonction.

Considérant ensuite la hauteur de créte, il peut étre estimé la valeur maximale de densité de

puissance (W/um?) selon Equation 2.

Equation 2 Valeur maximale de densité de puissance atteinte

P _ P
211'.02.(1—%) T 247.02

@0:

(W/um?)

| 1. Interaction laser matiére

Les lasers (Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation) ont pour origine
I’émission stimulée d’un corps par une source [97]. La matiere, sous leffet d’une onde
électromagnétique, se trouvera alors plus ou moins stimulée et l'interaction laser-maticre
sera fonction des propriétés de surface (rugosité, etc.), des propriétés intrinseques du
matériau considéré (coefficient d’absorption, etc.) et du laser utilisé (longueur d’onde, etc.)
[98]. Pour envisager la transformation dun matériau par un laser plusieurs grandeurs
doivent étre considérées. On distingue, 'énergie théorique transmise, ’énergie nécessaire a
la transformation d’une certaine quantité de maticre, les pertes liées aux caractéristiques

intrinséques du matériau considéré et a 'interaction du laser avec le matériau.
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| 1a. Energie transmise a la piéce

Considérant un laser continu, il est possible d’évaluer I’énergie initiale délivrée a la surface
de la piéce suivant la puissance du laser et son temps d’interaction. Cette énergie E;
(Equation 3) se définit par la relation ou E; est I’énergic moyenne transmise (J), P la

puissance moyenne du laser (W) et t le temps de traitement (s).
Equation 3 Formule générale de I'énergie transmise
E,=PXxt J)

Le temps t est le paramétre de I'équation clef permettant d’intégrer la cinétique de
déplacement du laser sur la surface. La Figure 22 schématise et présente les différents
parametres influant lors du traitement laser considéré dans le cadre de ce travail. On
distingue, r le rayon de spot, paist la distance entre chaque point, texpo le temps d’arrét sur
chaque point, s le pas de balayage entre chaque ligne et Vx la vitesse de liaison entre les

spots laser.

s pas de balayage

~—spot laser

Pdist

t eXpo > temps d'arrét sur les points
Vx = vitesse de liaison entre
point

Figure 22 Schéma du déplacement laser avec les paramétres associé

Ainsi, il est possible de déterminer le nombre de points associés a une surface afin de

déterminer le temps de traitement (Equation 4).

Equation 4 Temps estimé du traitement

_ Pdist
Lestimation = nbpoints X texpo + (nbpoints - 1) X Vy ©

avec nbpoint le nombre de points, texpo (s) le temps d’arrét sur les points, paist 1a distance

entre les points et Vx la vitesse de liaison entre chaque point lié au moteur pas a pas estimé
a1,5m/s.
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Considérant ensuite les dimensions de I’échantillon (L : longueur, 1: largeur), ’équation

peut alors se simplifier telle que mentionnée ci-dessous.

)

Ainsi, il est possible d’estimer de fagon générale la densité d’énergie théorique transmise a

l

N

X

L
nb,,; = (|
pomts Ddist

la surface d’'un matériau suivant la relation suivante Equation 5.

Equation 5 Densité d'énergie

(|P
X
[ dist

Et apres simplification

l

L
Nxt,. + (|

l

N

el

E =

N

)—Qx%] )

L
Pdist

l

N

X

) % (texpo +22)] )

Uy

5 =rx((

I1b. L’énerqgie théorique de transformation

Considérant I’énergie théorique transmise a la surface du matériau, Iénergie de
transformation du matériau peut aussi étre estimée d’un point de vue théorique. Cette
¢énergie correspond a DIénergie nécessaire pour transformer enticrement (fondre) une

certaine quantité de matiére (Fquation 6).
Equation 6 Energie massique théorique de fusion

Qe =Cyxmx (T —Tp) +Cr Xm )
avec Qc énergie (J), Cp la chaleur spécifique (J/kg.K), Tr la température de fusion du

matériau (°C), To a la température initiale (°C), Cr la chaleur latente de fusion (kJ/kg) et m

la masse considéré (kg).

Afin d’intégrer I’évolution de la chaleur spécifique de fusion en fonction de la température,

PPéquation peut s’écrire ensuite de fagon plus précise (Equation 7) :
Equation 7 Energie massique de fusion théorique avec Cp(T)
Q. =mx [.] Cp (Tydt + ¢ xm )

Mais si ces valeurs annoncent théoriquement les énergies nécessaires pour transformer une
certaine quantité de maticre, ce n’est pas sans intégrer quelques pertes qu’il importe de
considérer. Elle permet cependant de donner un ordre de grandeur des valeurs

énergétiques nécessaires pour faire fondre une quantité de matiere défini.

I 1c. Les pertes a considérer

L’interaction d’un laser sur une mati¢re dépend principalement du rayonnement laser et du

matériau considéré. D’un point de vue général, les pertes peuvent étre abordées sous quatre
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angles. Le premier aspect est I'absorption du rayonnement par le matériau suivant la
longueur d’onde du faisceau laser irradiant (ex: a A=1070 nm pour le laser Ytterbium
considéré ici 'absorption est A=30% pour le CoCrtMo et A=25% pour le titane T40) [99].
Cette ¢énergie absorbée alors par le matériau sera ensuite conduite par conduction
thermique sur I'épaisseur de la matiere de facon différente suivant la nature méme du
matériau (compte tenu des caractéristiques thermiques du matériau) et selon sa structure (lit
de poudre ou d’une picce massive). En effet, la conduction thermique en étant inférieure
dans le lit de poudre n’est pas équivalente a la conduction thermique du matériau massif
[100]. De plus, selon la morphologie de la surface (plane, rugueuse, lisse, irréguliére avec un
lit poudre, etc...) et selon I'angle d’impact du rayonnement, la réflexion directe et la
transmission du faisceau peuvent différer [101]. Enfin au contact de la maticre, le laser
forme de plus un plasma plus ou moins intense qui absorbe =30% de I’énergie du laser
[102]—[104]. La Figure 23 représente les différentes pertes envisagées, durant lirradiation

d’un laser sur un lit poudre.

Plasma

Poudre

Piece Conduction thermique

Figure 23 Schéma des pertes énergétiques lors de l'irradiation laser sur un lit de poudre

De manicre générale, les pertes sont assez considérables et une faible quantité d’énergie
reste réellement efficace pour la fusion du matériau. Cela est bien entendu fonction des
matériaux utilisés, de sa structure si il s’agit d’un matériau massif ou encore de la
morphologie des poudres et de la densité du lit de poudre (plus ou moins comprimé)
[105]-[108].
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Il) Précurseurs et préparation

I1 1. Matériaux

Les matériaux utilisés dans le cadre de cette étude se présentent tous sous forme
pulvérulente. Le titane pure T40 (VACTEX POWDER, réf : 22-00 Ti lot 8018W de grade 2)
présente plutot une forme irrégulicre (Figure 24) avec une granulométrie variant de 35 um

a 100 um avec un do,s=60 pm (Figure 25).

10um

Figure 24 Cliché MEB de la poudre du T40 a. vue générale b. vue en coupe apres attaque chimique

Particule: Alumina Accessoire: Scirocco 2000 (A) Obscuration; 271 %
Indice de réfraction particule: 1.780 Absorption: 01 Modéle de calcul: Analyse siandard
Dispersant : Dispersion séche Gamme: 0020 & 206500 um Résidue| pondéré: 0720 %
Indice de réfraction dispersant: 1.000
Concentration: 0.0058 %\ol Moyenne en volume D[4,3]: 66.376 pm Surface spécifique: 00459 mg
Span (10% - 90%): 1.084 Meyenne en surface D[3.2]: 56828 Wm Unifermité: 0.332
Type de distribution:  Volume
#01): 36479 um di0.5): 61.562 pm 09 103182 wm
Distribution granulométrique des particules
14
12
33 10
g 8
=2
4 6
4
2
0
0.1 1 10 100 300
Taille des particules {(pm)
- Ti - Moyenne, vendredi 6 mai 2011 14:42:58

Figure 25 Répartition granulométrique de la poudre de titane T40
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Le CoCrMo présente plutot une forme sphérique due au procédé de mise en forme par
atomisation. Cette poudre est réalisée au laboratoire LERMPS sous la réf: 091118-23-
300102PCoCr.

Figure 26 Cliché MEB de la poudre du CoCrMo a. vue générale b. vue en coupe

La granulométrie de la poudre s’étend de 5 um a 45 pm avec un do,5=15 pm. La Figure 27

représente la distribution granulométrique des particules.

Particule: Iran Accessaire: Scirocco 2000 (A) Obscuration: 537 %

Indice e réfraction particule: 2 860 Absorption: 1 Modéle de calcul: Analyse standard
Dispersant : Dispersion séche Gamme: 0020 & 512100 pm Reésiduel pondere: 0371 %
Indice de réfraction dispersant: 1.000

Concentration: 0.0019 %Vol Moyenne en volume D[4,3}: 19170 um Surface spécifique: D527 mig
Span (10% - 90%): 2682 Moyenne en surface D[3.2]: 11.377 i Uniformité: 0795

Type de distribution: Volume

@01) S840 um di0.5): 13.493 pm dipe); 42025 pm

Distribution granulométrique des particules

olume (%)
= NG & g o= WD

)

10 100

Taille des particules (um)
CoCrMo - Moyenne, mardi 10 mai 2011 15:54:56

=
-
-

Figure 27 Répartition granulométrique de la poudre de CoCrMo
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Dans cette étude, les poudres présentent des différences importantes de granulométrie et
de morphologie. La poudre de CoCrMo présente cependant des caractéristiques
intéressantes pour la fusion laser sur lit de poudre, car elle dispose d’une forme et d’une
granulométrie qui lui conférent une bonne coulabilité. Concernant la poudre de titane, il est
difficile de trouver des caractéristiques identiques. En effet, obtenir une poudre de titane de
morphologie sphérique implique des procédés complexes de mise en forme peu
disponibles dans le secteur industriel. Du fait de la morphologie irréguli¢re de la poudre de
titane T40, une granulométrie plus importante a donc été sélectionnée pour assurer une

coulabilité satisfaisante pour le procédé.

La morphologie des poudres est un parametre important dans les phénomenes optiques.
Mais les propriétés physiques intrinseques des matériaux sont primordiales et sont a
prendre en compte pour la compréhension des phénomenes thermiques mis en jeu par

Pirradiation laset.

Afin de présenter 'ensemble des propriétés physiques utiles au procédé, il est possible
d’estimer Iénergie nécessaire a la fusion des deux matériaux précurseurs. En appliquant
PEquation 7 pour un volume correspondant a un pavé de 10 mm? de surface par 0,05 mm

d’épaisseur, les valeurs obtenues sont répertoriées en Tableau 4 .

Tableau 4 Caractéristiques physiques et application numérique [100]

J/kg.K °C °C kJ/kg m”3 kg/m”~3 kg J
chaleur température température chaleur Masse .
e . : Volume ) masse Energie
spécifique de fusion ambiante latente volumique
T40 541 1670 20 370 5E-09 4520 0.0000226 29
CoCrMo 409 1470 20 409 5E-09 8300 0.0000415 42

Certains aprioris sont mis a mal avec le calcul de I'énergie pour transformer les matériaux
de Détat solide a Iétat liquide. En effet, comme le présentent les données ci-dessus, il
apparait que le titane T40 a un point de fusion plus élevé que le CoCrMo, une chaleur
spécifique plus élevée, une chaleur latente presque similaire mais une masse volumique
pratiquement deux fois plus faible. Ces valeurs peuvent faire penser alors que Iénergie
nécessaire a la transformation complete du titane T40 soit plus élevée, mais le constat en
est opposé. L’énergie de fusion pour le titane est de 29 | contre 42 ] environ pour le
CoCrMo. Ainsi, il semblerait que la masse volumique joue un role primordial et explique

Iécart important entre les deux matériaux.

Le traitement de ces matériaux par une irradiation laser met en jeu plusieurs parametres
opératoires qui traduisent une difficulté de maitrise et d’interprétation, c’est pourquoi la

méthode des plans d’expérience est utilisée.
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lll)Plan d’expériences

Dans cette partie, il est présenté les plans d'expériences utilisés afin de structurer la
recherche avec un nombre d'essai limité et un nombre élevé de parametres. D’un point de
vue général, les plans d’expériences sont basés sur une analyse statistique des résultats selon
les parametres considérés. Cette méthode est tres intéressante pour identifier et quantifier
I'impact des parameétres sur I'obtention d’un objectif. Dans cette étude, les plans de type
TAGUCHI [109]-[111] ont été utilisés. Une étude mettant en évidence linfluence des
parametres sur un objectif a été réalisée au travers des graphes des effets. L.a quantification
de la contribution a été conduite quant a elle apres I'analyse de la variance. Plusieurs plans
sont définis par la méthode TAGUCHI selon I'objectif visé et le nombre de parametres que
l'on souhaite étudier. Trois types de plan peuvent étre mis en évidence comme les plans
permettant une approche globale avec beaucoup de parameétres et de nombreux niveaux,
des plans plus précis en prenant compte les interaction et sans alias* et pour finir des plans
pour l'optimisation en prenant en compte des parametres « bruit ». Le niveau de chaque
parametre représente des valeurs différentes qu’ils peuvent prendre, le choix du nombre de
niveaux est lié a la linéarité de leffet du parametre. Lorsque effet est linéaire, seul deux
niveaux suffisent tandis que si Peffet suit une autre loi, alors le nombre de niveaux est
supérieur. L’organisation des essais est déterminée au travers des tables permettant de

limiter les alias et interactions indésirables.

I111a. La table L25 (5%

Cette table permet d’avoir un aspect global de leffet des parameétres « plan de
débroussaillage » sur un objectif. Elle permet au maximum d’analyser 6 parametres avec 5
niveaux en effectuant 25 essais au lieu de 15625 si le plan complet devait étre réalisé. Ce
plan d'expériences permet d'analyser l'effet de chaque parametre sélectionné sur l'objectif
sans alias, c'est a dire que l'effet d'un parametre n'est pas ambiglie avec d'autre. Dans cette
¢tude, 4 parametres avec 5 niveaux ont été sélectionnés tels que : la taille de spot (B), le pas
de balayage (C), la distance entre chaque point (D) et le temps d'exposition (E). 5 niveaux

sont nécessaires afin de vérifier la linéarité de l'effet de chaque parameétre sur la réponse.

Les caractéristiques des matériaux ne sont pas considérées dans cette étude, mais si cela
s’avere nécessaire une adaptation du plan sera réalisée, soit en intégrant les caractéristiques
de la poudre directement dans le plan, soit en considerent qu’ils sont des parametres
«bruit » c'est-a-dire qu’il est possible, afin de garantir la robustesse, le résultat selon les

propriétés des poudres.

Le Tableau 5 présente les valeurs des niveaux de chaque parametre pour balayer un large

éventail d’énergie tout en excluant les valeurs aberrantes.
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Tableau 5 Table des paramétres et niveaux de chaque paramétre associé L25 5°

. Niveau
Parameétres process
1 2 2 4 5
Spot (mm) B 0.035 0.040 0.045 0.050 0.055
Pas de balayage (mm) C 0.020 0.040 0.060 0.080 0.100
P dist (mm) D 0.005 0.020 0.035 0.050 0.065
T expo (s) E 0.000020 0.000090 0.000160 0.000230 0.000300

Le choix des essais est déterminé par la table fractionnelle, qui permet d'organiser le

déroulement de la campagne d'essais. La sélection des combinaisons est réalisée pour

limiter le nombre d’essais tout en garantissant statistiquement le résultat.

Tableau 6 Table L25 5° de la méthode TAGUCHI

Parameétres process
Expériences B(3) ci4) D{5) E(B)
Spot Pas de P dist T expo
balayage
1 1 = 2 ]
2 4 1 3 5
3 1 3 5 2
4 4 - - 4
5 2 3 3 1
& 3 3 3 3
7 i 2 4 1
8 2 1 5 4
9 -] 1 2 3
10 3 2 1 5
11 2 2 2 2
12 1 ] - 3
13 1 1 1 1
14 3 1 = 2
15 4 2 1 2
16 3 4 ] 1
17 4 3 2 1
18 3 5 2 4
19 2 3 = ]
20 2 - 1 3
21 4 2 5 3
22 1 2 3 4
23 5 £ 3 2
24 5 3 1 4
25 ] 2 ] ]

Afin de prendre en compte les interactions et de diminuer le nombre d’essais la table L8 a

ensuite été sélectionnée. Si la linéarité des effets est vérifiée, alors 2 niveaux pour chaque

parameétre peuvent ctre pris en compte.
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I 1b. Latable L8 (27)

Le plan L8 permet d’étudier les interactions et d’affiner ’étude de I'effet des parametres sur
un objectif. Ce plan étudie 7 parametres au maximum, le nombre de niveau est de 2 et
I’étude des interactions est possible. Afin de conserver une résolution satisfaisante de la

table, 4 parametres sont sélectionnés avec les niveaux correspondant aux colonnes 2 et 4 de

la table 1.25.

Tableau 7 Table des paramétres et niveau de chaque paramétre associé L8 2’

. Niveau
Parametres process
2 4
Spot (mm]) B 0.040 0.050
Pas de balayage (mm) C 0.040 0.080
P dist (mm) D 0.020 0.050
T expo (s) E 0.000030  0.000230

Ainsi de la méme maniere que pour la table L25, la table L8 permet d’organiser la

campagne d’essais pour garantir une étude pertinente.

Tableau 8 Table L8 27 de la méthode TAGUCHI

Paramétres process
- B(1) C(3) D(3) E(7)
Experiences Spot Pasde Pdist Texpo
balayage
1 1 1 1 1
2 1 1 2 2
3 1 2 1 2
4 1 2 2 1
3 2 2 2 2
B 2 2 1 1
7 2 1 2 1
a8 2 1 1 2

Les réponses sont les résultats des essais réels que les plans d’expérience utilisent pour
effectuer les différents calculs. Pour cela la caractérisation des matériaux est un point clef

afin de garantir la pertinence des analyses.

IV) Les moyens de caractérisation

Afin d’évaluer la qualité des structures générées lors de la fabrication par fusion laser sur lit
de poudre plusieurs techniques de caractérisation sont utilisées. Tout d’abord, la
caractérisation de la maticre initiale et particulierement sa granulométrie est étudiée.

Ensuite, les structures métallographiques sont observées pour quantifier les phénomenes
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thermiques et pour finir des caractérisations mécaniques ont été effectuées pour évaluer le

comportement des structures a une sollicitation mécanique.

IV 1. Mesure de la granulométrie

Les distributions granulométriques ont été mesurées avec un granulometre a diffraction
laser (Mastersizer 2000) équipé du module voie liquide (Hydro 2000) de la société Malvern

Instruments.

Le principe de cette technique repose sur la déviation de la lumicere par les particules.
Lorsque les particules passent devant le faisceau laser, elles dévient la lumiere d’un angle
inversement proportionnel a leur taille avec une intensité proportionnelle a leur taille.
L’interprétation de ces mesures est réalisée a I'aide de la théorie de Mie (implantée dans le
logiciel d’exploitation) et permet d’obtenir des distributions de tailles en volume et en

nombre. Cette caractérisation a permis de mesurer les différentes poudres utilisées.

IV 2. Microscopie électronique a balayage

ILa caractérisation microstructurale des échantillons est réalisée a I'aide d’un microscope
¢lectronique a balayage de type JEOL JSM 5800LV. Pour ce faire, les échantillons sont
découpés puis enrobés a froid sous vide dans une résine époxy. Le polissage est réalisé
manuellement suivant les étapes : papier SiC de granulométrie 600 puis 1200, draps tissés et
suspensions de diamant de 9 um, 3 um, 1 um et enfin 0,5 pm, afin d’atteindre un état de
surface miroir et révéler la microstructure aprés une attaque chimique. Enfin un film

conducteur de carbone est déposé a la surface de I’échantillon.

IV 3. Attaques chimiques

Les attaques chimiques utilisées ont permis de mettre en évidence les différentes
microstructures des matériaux. Apres un polissage miroir des échantillons. Une attaque au
réactif de Kroll’s a été réalisée pour le titane tandis qu’une attaque électrochimique a I’'acide

de Chromique (6 V, 6 second) a été nécessaire pour I'alliage de CoCrMo.

IV 4. Caractérisation microstructurale

Apres la préparation des échantillons, des images capturées au microscope optique sont
analysées afin de définir le taux de porosité par analyse d’image. Une série de huit images

est exécutée afin d’obtenir une bonne variabilité (Figure 28).
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4 5
Mombre d'image

Figure 28 Etude de variabilité pour la détermination du nombre d'image minimum

Avec le logiciel Matlab®, les images sont binarisées apres détermination du seuillage par la

méthode Otsu [112] car les images traitées ne présentent pas de caractéristiques

particuliecres avec un contraste et des fronticres bien définis. La porosité est alors

déterminée pour chaque image comme le rapport entre I'aire des surfaces noires (pores) et

aire totale de I'image. Cela permet enfin de calculer une moyenne et un écart type pour

chaque essai. La Figure 29a. illustre ’ensemble des étapes nécessaires pour I’analyse globale

de I’échantillon. Le taux de porosité est indiqué au-dessus de chaque image générée par le

logiciel a partir de 'image d’origine (Figure 29b. et Figure 29d.).
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Figure 29 Exemple de détermination du taux de porosité a) histogramme de I’image b) binarisation par

la méthode Otsu c) image de référence d) binarisation avec (moyenne-écart type)
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Une étude sur la répartition des pores est alors réalisée en observant la position du

barycentre des pores sur limage et permettre ainsi d’apprécier ’homogénéité de la
répartition (Figure 31).

Etude de la distribution des pores
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Figure 30 Distribution de la taille des pores d’une image

Ainsi, 2 la vue de cette distribution, il apparait que les pores sont majoritairement (95%) de
pp q p J
petite taille. Leur répartition apparait relativement homogene suivant la position du

barycentre des pores situé au centre de 'image ci-dessous (Figure 31).

Position du barycentre des pores

- )
- - L ‘_.
. = 8
. s R
' "y -
B

Figure 31 Position du barycentre des pores indiquant leurs répartitions spatial
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IV 5. Diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X est une méthode d'identification des phases cristallines. Elle
donne des informations sur la pureté, la cristallinité et la valeur des parametres
cristallographiques. Le dispositif employé (BRUKER AXS D8 FOCUS), est équipé d'un
compteur courbe et permet de faire des mesures sous une incidence fixe de 4. Le dispositif

est équipé d'une anticathode en cobalt (A= 0,17889 nm).

IV 6. Mesures thermiques

LLa mesure dynamique de la température de surface des échantillons est effectuée a I'aide
d’une caméra thermique (Flir system — Thermovision 320M). Le rayonnement émis par la
surface est capté et mesuré puis la température est déduite de ces informations. L’émissivité
des matériaux est une donnée importante du dispositif qui permet de déterminer la
température réelle de la surface. Ainsi un étalonnage avec un thermocouple a été nécessaire
afin d’ajuster au mieux ’émissivité. Cependant I’émissivité est fonction de la température
mais aussi de la topologie de surface qui doivent se rapprocher des valeurs expérimentales
pour limiter les erreurs. Pour cette étude une émissivité de 0,8 a été retenue pour chaque
matériau. Afin de garantir le positionnement de la caméra et de diminuer les risques liés a
I’émission laser, une porte dans laquelle vient se loger la caméra a été réalisée. Ainsi une
comparaison des essals entre eux en garantissant les mémes caractéristiques d’acquisition

(distance, angle) a pu étre assurée.

IV 7. Essais mécanigues

Les essais mécaniques permettent de définir les caractéristiques mécaniques des matériaux
nouvellement élaborés. Dans le cadre de cette étude, principalement deux parametres ont
¢été mesurés qu’il s’agisse de la limite d’élasticité (Re) et le module de Young (E). La limite
d’¢lasticité a été déterminée par un essai de traction avec des éprouvettes normalisées
cylindriques (Figure 32) sut une machine ZWICK/ROELL (Norme DIN EN 10002-1). Les
conditions d’essai utilisées sont une vitesse d’essai de 0,48 mm/min et avec une précharge
de 2 MPa.
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So

ki '

lo : longueur normalisée (= S*diamétre pour I'acier)
avec diameétre=3Imm

Figure 32 Eprouvette cylindrique utilisée pour les essais de traction

Afin d’estimer la limite a la rupture, 5 éprouvettes ont ¢été utilisées pour chaque

paramétrage afin d’extraire une moyenne et un écart type.

Pour compléter ensuite les caractérisations mécaniques, des essais ont été réalisés pour
déterminer le module de Young des matériaux [113]. Pour ce faire, des essais non
destructifs ont ¢été réalisés basés sur la linéarité des déformations (Figure 33) d’une
éprouvette rectangulaire de 140 mm de longueur avec une section de 15 mm de largeur et 2
mm d’épaisseur. Cing éprouvettes sont utilisées pour chaque condition afin d’estimer d’une

facon plus précise le module de Young des nouveau matériaux élaborés.

Eprouvette r

Figure 33 Dispositif de mesure de la déformation

Le déplacement est mesuré a laide d’'un comparateur qui selon différentes charges
appliquées (M1, M1+M2, M1+M2+M3, M1+M2+M3+M4) engendrera plus ou moins de
déplacement. Une relation mathématique permet alors de déterminer le module de Young
selon les déplacements enregistrés. L.e module de Young apparent estimé Es (MPa) est

calculé en fonction de la longueur déformée (L) entre I'encastrement et I'application de
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Peffort (F) ainsi que la largeur (I) et I'épaisseur (e) de I’éprouvette a partir de la relation
suivante FEquation 8 [114], [115].

Equation 8 Estimation du module de Young selon [’effort et le déplacement

_AFLd o 4ud

F
ES—W—k.Fouk=; (MPa)

Le déplacement du a Ieffort tranchant Vi n’impactant ce déplacement que de 0,1%, il sera
considéré majoritairement le moment fléchissant V, comme responsable du déplacement

(Equation 9).

Equation 9 Estimation du déplacement dii a Ueffort tranchant V,[114], [115]

E
V: = Fx avec 2(1+v) (mm)
651 S =28
6

Grace a ces deux essais mécaniques il sera donc possible d’avoir un ensemble de données

sur les propriétés mécaniques des éprouvettes.

Conclusion

Afin de contréler completement le processus de fabrication, il est important de
comprendre la cinématique du laser a la surface. Pour cela, Pestimation de I’énergie, en
tenant compte des parametres opératoires, est essentielle pour exploiter un maximum
d’information. Pour quantifier et évaluer 'impact des parameétres sur un objectif donné, la
méthode des plans d’expériences a été utilisée. I.’objectif ultime devient alors le contréle du

taux de porosité des picces tout en maitrisant les propriétés mécaniques apparentes.
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Chapitre III
Etude paramétrique

appliquée au CoCrMo et au
T40

Dans ce chapitre, l'application de la méthode TAGUCHI aux matériaux CoCrMo et T40 sera présentée afin de
déterminer limpact des parametres machines sur le taux de porosité des piéces élaborées. Pour chaque combinaison
Uénergie transmise par le laser est déterminée afin d’évaluer son impact sur I'état de fusion de la matiére. 1. effet de

chaque paramétre sera exposé au travers des graphs des effets et leurs contributions grace a I'analyse de la variance.

I) Interaction laser matiére

L’interaction du laser avec la maticre régit la qualité de fusion des picces produites.
g
L’¢énergie théorique transmise a la picce, par exemple, est fonction de nombreux
g > >
parametres et pour une meéme énergie, plusieurs combinaisons sont possibles. C’est
pourquoi lapplication d’'une méthode par plans d’expériences est intéressante pour

déterminer les parametres qu’il est judicieux de controler pour atteindre 'objectif fixé.

La Figure 34 tente de bien positionner la partie théorique coté laser (densité d’énergie sous
forme de gaussienne), les effets thermodynamiques dans la maticre et le cordon réalisé.
Généralement, la taille de la source laser (taille de spot) est plus petite que le cordon réalisé
compte tenu des phénomenes de diffusion thermique au sein de la matiere. Ce phénomene
est particulicrement lié¢ a la notion de temps mis en ceuvre et donc a la quantité d’énergie
délivrée. Ainsi, ensemble des parametres opératoires jouent un role essentiel dans les

phénomenes liés au procédé de fusion laser sur lit de poudre.
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Diametre théornque du spot laser
e

Diffusion de la température
selon le temps et le matériau

Poudre

Piece
Cordon réalisé par le passage
du laser

Figure 34 Représentation du cordon réalisé avec un rayonnement laser définit

Lorsque le laser irradie le lit de poudre en surface, un flux d’énergie pénctre la couche de
poudre et se traduit par une élévation de température localement. Les phénomenes
thermiques restant valides, la diffusion de la chaleur dans le lit de poudre et la convection
dans le bain fondu forment alors selon les parametres des cordons plus ou moins larges
[103], [116]—[118]. Il sera observable de la méme facon une diffusion du flux de chaleur
dans la partie massive préalablement réalisée qui permettra 'accroche des cordons plus ou

moins efficace selon 'amplitude des phénomenes.

A partir de cette étape, les notions thermodynamiques nécessaires a la compréhension des

phénomenes mis en jeu sont présentées, ainsi la réalisation d’essais peut donc étre réalisée.

11. Application de la table L25 aux matériaux CoCrMo et T40

Afin d’appliquer correctement la méthode des plans d’expériences, il est nécessaire de

respecter le déroulement suivant [109] :
e application de la table des essais pour I’élaboration des pieces,
e compilation des résultats et illustrations des effets sous formes de graphiques

e analyse de la variance et détermination de la contribution de chaque paramectre

sur 'objectif.

Pour chaque matériau la méme table est appliquée afin de pouvoir comparer les résultats.

La puissance laser est fixée a son maximum (120 W) afin de limiter le temps pour une
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fluence donnée. Quatre parametres influents ont été sélectionnés : B Ia taille du spot, C le
pas de balayage, D le distance entre point et E le temps d’exposition. Associée a chaque
combinaison, Iénergie théorique délivrée par le laser a été calculée suivant la relation

mentionnée en Equation 5.

Tableau 9 Table des paramétres avec les énergies correspondantes appliquées au CoCrMo et T40

—-y Paramétres Energie
B(3) C{4) D{5) E(5) EQ)
c1 0.035 0.080 0.020 0.000300 2310
d 0.050 0.020 0.035 0.000300 5383
2 0.035 0.060 0.065 0.000090 357
c4 0.056 0.020 0.050 0.000230G 50
5] 0.040 0.100 0.035 0.000020 117
Cé 0.045 0.060 0.035 0.0001606 994
c7 0.055 0.040 0.050 0.000020 240
c2 0.040 0.020 0.065 0.006230 2363
L] 0.055 0.020 0.020 0.000160 5040
Ci0 0.045 0.040 0.005 0.00G306 18120
Ci1 0.040 0.040 0.020 0.000030 1470
c12 0.035 0.100 D.050 0.000160 432
Ci3 0.035 0.020 0.005 0.000020 2640
ci4 0.045 0.020 0.050 0.00C090 1220
C15 0.050 0.100 0.005 0.000090 2208
Cib 0.045 0.080 0.065 0.000020 106
c17 0.050 0.080 0.020 0.000020 280
cig 0.045 0.100 0.020 0.00023G 1428
S 0.040 0.060 0.050 0.000300 1280
c20 0.040 0.680 0.005 0.000160 4360
€21 0.050 0.040 0.065 0.000160 858
c22 0.635 0.040 0.035 0.000230 2091
€23 0.055 0.030 0.035 0.000090 445
c2a 0.055 0.060 0.005 0.0002306 9280
€25 0.055 0.100 0.065 0.000200 602

Au travers de cette table il apparait qu’une large plage d’énergie est réalisée variant de 117 |

pour le minimum a 18120 | pour I’énergie 1a plus élevée.

Suite a I'application de cette table, plusieurs objectifs peuvent étre visés afin de déterminer
a posteriori leur influence. Dans cette étude deux objectifs quantitatifs seront traités au
travers de la rugosité (Ra) et de la porosité de chaque échantillon pour chaque matériau.
Les essais réalisés respectent la méme méthodologie afin de pouvoir effectuer des
comparaisons et comprendre les phénomenes mis en jeux. La Figure 35 présente une vue

d’ensemble des essais réalisés de la table 1.25 pour le CoCrMo et le T40.

IRTES-LERMPS UTBM JOGUET D. 47



Chapitre 111 : Etude parametrique par la méthode Taguchi appliquée an CoCrMo et T40

CoCrMo

c21 c22 c23 c2a 25

Figure 35 Vue d'ensemble des essais réalisés sur le CoCrMo et T40

Certains essais ne peuvent pas ¢tre traités pour des raisons de mauvaise fusion et de trop
forte déformation ce qui a conduit a 'arrét de P'essai. Ces constats sont communs aux deux
matériaux méme si un plus grand nombre de cubes a pu étre élaboré pour le CoCrMo. 11
est observable que la topologie des surfaces supérieures (perpendiculaire a la direction de
construction) ont un aspect nettement différent d’'un matériau a autre d’un point de vue
brillance et rugosité certainement da au contact du bain liquide avec latmosphere
environnant. Il est possible d’observer de la méme facon les différents passages du laser,
plus ou moins marqués, selon le pas de balayage et la taille de spot utilisés sur les surfaces

supérieures.

Les surfaces latérales présentent quant a elles un certains nombre d’agglomérat de particule
partielle fondu, car le bain liquide lors de la mise en ceuvre est en contact avec le lit de
poudre (Figure 306). Il apparait que les particules correspondent bien a la morphologie et

granulométrie des précurseurs utilités tend pour le T40 que pour le CoCrMo.
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Figure 36 Observation des surfaces latérale des échantillons du plan L25

Ainsi, la Figure 37 et la Figure 38 présentent les mesures de rugosité réalisées sur les picces
du plan 1.25.

Rugosité (CoCrMo) perpendiculaire a la direction de construction Rugosité (CoCrMo) paralléle & la direction de construction
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Figure 37 Mesure des rugosités des échantillons du CoCrMo pour les surfaces supérieures et les
surfaces latérales
Les rugosités de surfaces brutes de CoCrMo ainsi répertoriées varient pour la surface

supérieure d’'un Ra = 8 um a un Ra = 42 pm et pour les surfaces latérales d'un Ra = 7 um a
Ra = 38 um.
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Rugosite (T40) perpendiculaire a la direction de construction Rugosité (T40) paralliéle a la direction de construction
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Figure 38Mesure des rugosités des échantillons du titane T40 pour les surfaces supérieures et les
surfaces latérales

Dans le cas du titane T40, les rugosités de surface varient de facon similaire a I'alliage
métallique (d’'un Ra = 42 pm a un Ra = 8 pum) mais évoluent de facon nettement plus
recentrée pour les surfaces latérales variant d'un Ra = 26 um a un Ra = 6 um. Si les aspects
de surface ne semblent pas affectés particuliecrement par ces deux natures de matériaux, il
apparait néanmoins un impact significatif du matériau d’un point de vue mouillabilité,

vitesse de solidification pouvant ainsi justifier les différences latérales.

Par la suite, les cubes exploitables ainsi obtenus sont détachés, coupés puis enrobés afin de
quantifier le taux de porosité des différentes matrices. La Figure 39 expose les différentes

valeurs obtenues au travers des essais (C1, ..., C25) dans le cas de 'alliage a base de Cobalt.
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Figure 39 Répartition du taux de porosité du CoCrMo apres application de la table L25

A la vue des différents résultats, il semble que la porosité obtenue varie largement de 0,1%
a 9,7%. Variant de facon aléatoire suivant les différentes combinaisons de parametres, la
variabilité des résultats différe néanmoins significativement. Différents états de fusion de la

mati¢re peuvent donc étre obtenus selon les parametres utilisés (Figure 40).

Dense - Pore_nfx '

o |!2 Rl & T
' ' o ‘L

b J& | ﬁx,

o e LT
. 2

M- i v . - i “"\-\l I

Figure 40 Vue en coupe de piece en CoCrMo la plus poreuse et la plus dense

L’application de cette table de paramétres au titane pur T40 est illustrée en Figure 41. Si la
variabilité des résultats semble identique au CoCrMo selon les différentes combinaisons de

parametres, il apparait dans ce cas une plus forte amplitude des résultats variant de 0,2% a
30%.
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Figure 41 Répartition du taux de porosité du T40 aprés application de la table L25

La Figure 42 présente les observations extrémes obtenue des résultats de la table L.25.
Ainsi, il apparait que la répartition des porosités est homogene dans la totalité des

échantillons.

-
[ @

—— 100 pm

Figure 42 Vue en coupe de piece en T40 la plus poreuse et la plus dense

Les propriétés intrinseques des matériaux, la morphologie des poudres et leurs
granulométries, semblent donc jouer un role primordial sur I’état des picces élaborées.
Ainsi, les phénomenes optiques de type diffraction naturelle et transmission apparaissent

comme non négligeables.

Le détail des porosités laisse apparaitre des particules partiellement fondu agglomérer sur la

surface interne des porosités visible sur la Figure 43.
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Figure 43 Observation des porosités en détail

Afin d’approfondir cette analyse, Ueffet des différents parameétres sur le résultat visé peut
étre compilé sous forme graphique comme illustré Figure 44. Ainsi, il est présenté pour les
deux matériaux utilisés leurs positionnements relatifs selon les parametres opératoires qu’il

s’agisse de I’énergie du laser, du rapport Paise/D (D = diametre de spot) correspondant au

recouvrement des taches laser et le taux de porosité.

CoCrio T40

Taux de porosite (%)
Taux de porosité (%)

107 g Energie (J) Rapport Pdist/D 10t b

Energie (1)

Figure 44 Représentation du taux de porosité selon l'énergie et le rapport Py/D pour le CoCrMo et le
740

A la vue de ces résultats et compte tenu de la grande diversité de valeurs, 'ensemble de ces
parametres semble significativement influent. En effet, lorsque I’énergie augmente et que le
taux de recouvrement diminue, c’est a dire que I'énergie déposée en surface est la plus
homogene possible, il apparait que plusieurs états de la maticre existent. Quantifié d’un
point de vue porosité, ce parametre traduit une diversité des états de la matiere variant
d’une fusion homogene a une fusion partielle. L’énergie semble donc un parameétre

important a controler. Ainsi, une énergie trop faible risque de ne pas permettre une fusion
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suffisante (fusion partielle) de la matiere qui engendrera une picce poreuse voir inexistante,
tandis qu’une énergie trop ¢levée peut a 'inverse piéger des vapeurs et former aussi des

porosités. De ce fait, 'ajustement de I’énergie est primordial pour la maitrise du résultat.

Afin de confirmer ces différentes tendances, des vues en deux dimensions avec pour axes

des ordonnés le taux de porosité et pour axe des abscisses le rapport Paise/D et Iénergie

sont illustrées Figure 45.

CaCrho

Taux de porosité (%)
Taux de porosité ()

Taux de porosité (%)
Taux de porosita (32)

10° 10 10t 10° 10 10° 10t 100
Energie (1) Energie ()

Figure 45 Répartition des essais selon l'énergie délivrée, le taux de porosité et le rapport Pdist/D pour
le CoCrMo et le T40

Comme Iillustre les différents graphs, des tendances communes apparaissent pour le
CoCrMo et le T40. En premier lieu il apparait que le taux de porosité tend a diminuer
lorsque le rapport Pdist/D diminue, ce qui témoigne de 'importance du recouvrement des
taches laser (0,5-1,5). De la méme fagon, 'augmentation de Iénergie laser déposée en
surface produit une diminution du taux de porosité. Cependant, pour un méme résultat

plusieurs combinaisons peuvent ¢tre envisagées.

| 2. Principaux parameétres influents

Le Tableau 11 permet de répertorier les différentes valeurs utilisées pour établir le graph
des effets (Figure 47). La premicre partie du tableau correspond a la moyenne des réponses
lorsque le parametre est a un niveau (i). La deuxiéme partie du tableau représente I'effet du

parametre selon son niveau sur la moyenne de la porosité de 'ensemble des mesures.
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CoCrMo

Tableau 10 Tableau des moyennes avec le calcul des effets moyen pour le CoCrMo avec objectif de
rugosité

CoCrMo Parametres
ableau de oyenne B C D E
Moyenne facteur niveau 1 24.4 25.4 28.8 27.4
Moyenne facteur niveau 2 26.4 29.2 16.8 26.2
Moyenne facteur niveau 3 21.8 21.6 28.2 24.8
Moyenne facteur niveau 4 26.8 21.4 21.3 25.2
Moyenne facteur niveau 5 24.6 26.4 26.8 20.4
Effet du facteur niveau 1 -0.4 0.6 4.0 2.6
Effet du facteur niveau 2 1.6 4.4 -8.0 1.4
Effet du facteur niveau 3 -3.0 -3.2 3.4 0.0
Effet du facteur niveau 4 2.0 -3.4 -3.5 0.4
Effet du facteur niveau 5 -0.2 1.6 2.0 -4.4
Moyenne de la rugosité 24.8

Tableau 11 Tableau des moyennes avec le calcul des effets moyen pour le CoCrMo avec objectif de
porosité

CoCrMo Parametres
ableau de 0)Y/2 g B C D E
Moyenne facteur niveau 1 2.1 3.4 0.3 6.7
Moyenne facteur niveau 2 3.1 4.2 0.8 4.1
Moyenne facteur niveau 3 4.1 2.5 2.7 2.4
Moyenne facteur niveau 4 3.0 2.5 3.2 1.2
Moyenne facteur niveau 5 2.7 2.6 6.9 0.7
Effet du facteur niveau 1 -0.9 0.4 -2.7 3.7
Effet du facteur niveau 2 0.1 1.1 -2.2 1.1
Effet du facteur niveau 3 1.1 -0.5 -0.3 -0.7
Effet du facteur niveau 4 0.0 -0.5 0.2 -1.8
Effet du facteur niveau 5 -0.3 -0.4 3.9 -2.3
Moyenne de la porosité 3.0

Tableau 12 Tableau des moyennes avec le calcul des effets moyen pour le T40 avec objectif de rugosité
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T40
T40 Parametres
bleau de svenne B C D E
Moyenne facteur niveau 1 16.6 18.0 20.2 15.0
Moyenne facteur niveau 2 18.0 13.8 16.2 16.8
Moyenne facteur niveau 3 16.0 15.2 16.2 22.4
Moyenne facteur niveau 4 13.4 16.2 12.3 16.2
Moyenne facteur niveau 5 19.2 20.0 16.2 12.8
Effet de facteur niveau 1 0.0 1.4 3.6 -1.6
Effet de facteur niveau 2 1.4 -2.8 -0.4 0.2
Effet de facteur niveau 3 -0.6 -1.4 -0.4 5.8
Effet de facteur niveau 4 -3.2 -0.4 -4.4 -04
Effet de facteur niveau 5 2.6 3.4 -0.4 -3.8
Moyenne de la rugosité 16.6

Tableau 13 Tableau des moyennes avec le calcul des effets moyen pour le T40 avec objectif de porosité

T40 Parameétres
ableau de ovenne B C D E

Moyenne facteur niveau 1 22.1 3.3 2.1 36.7
Moyenne facteur niveau 2 8.2 30.4 10.9 14.2
Moyenne facteur niveau 3 12.8 21.7 18.7 12.0
Moyenne facteur niveau 4 22.9 14.5 12.0 13.2
Moyenne facteur niveau 5 13.7 ©.S 32.9 3.6
Effet de facteur niveau 1 6.2 -12.6 -13.9 20.7
Effet de facteur niveau 2 -7.7 14.4 -5.1 -1.7
Effet de facteur niveau 3 -3.2 5.7 2.8 -3.9
Effet de facteur niveau 4 7.0 -1.5 -4.0 -2.8
Effet de facteur niveau 5 -2.3 -6.1 16.9 -12.3

Moyenne de la porosité 15.9

Ces tableaux permettent d’exposer les valeurs qui seront utilisées dans le graph des effets.
Cette représentation permet de visualiser chaque parametre indépendamment des uns des
autres afin d’apprécier leffet individuel des parametres. Pour ce faire, une courbe
correspondant a effet du parametre sur la moyenne des essais est tracée ainsi que la droite
correspondant a la moyenne (Figure 47, Figure 49). Pour chaque graph une courbe de
tendance est déterminée dont le coefficient directeur donne une information sur la fenétre
paramétrique. Ainsi, une pente importante indique que la fenétre paramétrique est étroite,
et donc qu’une faible variation du parametre considéré implique une grande variation de la
réponse. .Sur les graphs des effets moyens, il est représenté la moyenne des essais, 'effet du

parametre selon son niveau sur la réponse et la courbe de tendance.
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CoCrMo
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Figure 46 Graphs des effets du plan L25 appliqué au CoCrMo cas de la rugosité
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Figure 47 Graphs des effets du plan L25 appliqué au CoCrMo cas de la porosité

Dans le cas du CoCrMo (Figure 47), il apparait que seulement 2 parametres tels que le Paist

et le texpo influent significativement le résultat de manicre linéaire. La taille de spot ainsi que
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le pas de balayage quant a eux n’offrent qu’un effet limité compte tenu de la faible variation

paramétrique. De plus, la linéarité de I'effet des parametres est confirmée ce qui permet de

diminuer le nombre de niveaux et de pouvoir tenir compte des interactions. Enfin il

apparait que lorsque la valeur du tespo augmente et la valeur du Pgis: diminue, le taux de

porosité tend a diminuer.
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Figure 48 Graphs des effets du plan L25 appliqué au T40 cas de la rugosité

Dans le cas du titane T40 (Figure 49), 3 parameétres apparaissent comme influant sur la

moyenne de la porosité. Cette tendance est observable sur les graphs des effets de la Figure

49.
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Figure 49 Graphs des effets du plan L25 appliqué au T40 cas de la porositée

De la méme manicre que pour le CoCrMo les tendances sont similaires pour le Pgis et le
texpo auxquelles vient se rajouter la taille du spot. Cependant I'influence de la taille du spot
ne semble pas linéaire en vue du graphique de I'effet moyen de C. Cette effet non linéaire

mis en évidence est peut étre lié¢ a la morphologie de la poudre plutot irréguliere.

Mais a cette étape, la contribution de chaque parametre n’est pas encore établit. Pour ce

faire, une étape supplémentaire est alors nécessaire au travers de 'analyse de la variance.

| 3. Impact des principaux parameétres

La quantification de 'impact de chaque parametre est effectuée grace a Iétude de la
variance par comparaison de la variance de chaque essai a la variance théorique de
Iensemble. La premiere colonne synthétise les parametres testés avec en plus le facteur
RES correspondant au résiduel et T, la somme totale. Puis est représenté le facteur S(i)
correspondant a la somme carré des parametres au niveau (i) qui est principalement utilisé
pour déterminer le pourcentage de la contribution du parameétre sur la réponse en colonne
(%0). Enfin est quantifié le degré de liberté du parametre identifié (colonne dll) et V la
variance. Les deux dernieres colonnes correspondent enfin au test de Fisher Snedecor qui a
pour objectif de vérifier par un test probabiliste la signification d’un parametre. Le test est

basé sur la comparaison de la valeur théorique a celle de I’essai concerné (cf. annexe). Le
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seuil de confiance est fixé a 80%, la valeur pour une série de 4 parametres du test de Fisher
Snedecor Fs; prob=1,92 lorsque la valeur du Fisher expérimental Feyp est inférieur (Fs; prop >

Fexp) alors le paramétre n’est pas signifiant.
P g

Tableau 14 Etude de la variance de la rugosité du CoCrMo

Etude de la variance rugosité CoCrMo Prob 0.8
Sources S (i) % ddl Vv F exp F St Prob Signification

B (Spot) 79 5.4 4 20 032 1.92 Non

C (Pas de balayage) 220 15.0 4 55 0.90 1.92 Non

D (P dist) 540 36.7 4 135 2.19 1.92 Oui

E (t expo) 141 9.6 4 35 057 1.92 Non

RES 492 334 g 62
T 1472 100.0 24

Tableau 15 Etude de la variance de la porosité du CoCrMo

Etude de la variance porosité CoCrMo Prob 0.8
Sources S (i) % ddl \Y F exp F St Prob Signification

B (Spot) 10 2.7 4 3 0.20 1.92 Non

C (Pas de balayage) 11 2.8 4 3 0.21 1.92 Non

D (P dist) 140 36.6 4 35 2.69 1.92 Oui

E (t expo) 118 30.7 4 29 2.26 1.92 Oui

RES 104 27.2 8 13
T 383 100.0 24

Dans le cas de lalliage CoCrMo (Tableau 15), il apparait que =70% du procédé est
expliqué par 2 parametres (Paist et texpo) €t que =30% restent inexpliqué en I'état. Le test
statistique permet donc d’affirmer qu’avec un seuil de confiance de 80% seuls ces deux

parametres sont significatifs.

Dans les Tableau 16 et Tableau 17 sont présentée I'analyse appliquée au titane T40 pour le

cas de la rugosité et le taux de porosité.

Tableau 16 Etude de la variance de la rugosité du titane T40

Etude de la variance rugosité Titane T40 Prob 0.8
Sources S (i) % ddl \Y F exp F St Prob Signification
B (Spot) 97 13.2 4 24 1.88 1.92 Non
C (Pas de balayage) 117 16.0 4 29 2.29 1.92 Qui
D (P dist) 161 22.0 4 40 3.14 1.92 Oui
E (t expo) 254 347 4 64 495 1.92 Oui
RES 103 14.0 8 13
T 732 100.0 24
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Tableau 17 Etude de la variance de la porosité du titane T40

Etude de la variance porosité Titane T40 Prob 0.8
Sources S (i) % ddl Vv F exp F St Prob Signification

B (Spot) 811 8.1 4 203 1.23 1.92 Non

C (Pas de balayage) 2199 22.0 4 550 3.33 1.92 Oui

D (P dist) 2642 26.4 4 661 4.01 1.92 Oui

E (t expo) 3038 30.3 4 759 4.61 1.92 Oui

RES 1319 13.2 8 165
T 10009 100.0 24

Dans ce cas, il apparait que =80% du procédé est expliqué par 3 parametres (Paist, texpo €t le
pas de balayage) et qu’ils sont tous trois significatifs avec le seuil de confiance de 80%. La
partie inexpliquée « résiduel » est plus faible que pour le CoCrMo avec un taux de £15% et
la taille de spot (apparaissant comme non significatif), contribue tout de méme pour 8%.
Ainsi, la partie résiduelle se voit augmenter pour atteindre =23% se rapprochant ainsi du
résiduel du CoCrMo.

Une partie du résiduel peut correspondre aux propriétés des précurseurs utilisés. Ainsi, des
différences de comportement dues a la granulométrie plutot dispersée des matériaux
précurseurs donneraient des résultats non homogenes. De plus, la morphologie des
poudres donne des propriétés optiques différentes, modifiant les phénomenes d’interaction

avec le rayonnement laser.

Apres avoir effectué 'étude de la variance il est possible enfin de déterminer une loi
permettant de prédire le taux de porosité en écartant les parametres peu influents. Chaque
loi peut étre définit de la méme fagon quelque soit le matériau considéré avec pour premier
terme la moyenne des essais puis chaque effet par niveau des paramétres influant (Equation

11 et Equation 13).

Equation 10 Estimation de la rugosité pour le CoCrMo apreés analyse de la variance
[ 4

-8

3,4

173

Equation 11 Estimation du taux de porosité pour le CoCrMo aprés analyse de la variance

s$Rugosit é __
Yeocrmo = 248+ D

[—2,72] [ 3,66 ]

- [-2,24] | 1,10 |
VEoosite = 3,02 4+1-0,29|D +|-0,66|E
021 | |-182|

30931 [-229]
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Equation 12 Estimation de la rugosité pour le T40 aprés analyse de la variance

[ 1,4 ] [ 3,6 ] [—1,6]

/Y{;Zgoswez 16,6+|_114|C+|_0’4|D+| 5;8 |E
0,4 44 0,4

341 |04l |38l

Equation 13 Estimation du taux de porosité pour le T40 aprés analyse de la variance

12,62 -13,87 20,73
N 14,44 —-5,09 ] [ -1,74 l
??Z?}aswe =1595+1| 573 |IC+!| 2,77 |ID+1| -3,90 |E

L46_| [—396J [—277J
—6,09 16,93 —12,32
Ainsi, en effectuant la somme des effets de chaque niveau sélectionné a la moyenne une

valeur estimative peut ¢tre déterminée du taux de porosité.

Enfin, 'analyse réalisée avec la méthode des plans d’expériences montre qu’il est possible
de maitriser le taux de porosité de deux matériaux métalliques en controlant les parameétres
opératoires (Puist, texpo, pas de balayage). L’étude met en évidence que les matériaux ne
réagissent pas de la méme fagon au rayonnement laser en générant des picces avec des
propriétés différentes. Cette méthode permet alors de déterminer une cartographie des
parametres les plus influents selon les objectifs visés. ILa table 1.8 est appliquée par la suite
afin d’affiner Peffet des parametres et valider ainsi les tendances observées précédemment.
11 apparait bien que la taille de spot n’a pas un effet notable tandis que le pas de balayage, la
distance entre les points (Paisr) et le temps d’exposition (texpo) Ont un impact sur la
moyenne. Ainsi, il apparait qu'avec les 3 parametres influant, en limitant le nombre de
niveaux (2), il est possible de contrdler le taux de porosité des structures nouvellement

élaborées.
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Figure 50 Graph des effets du plan L8 appliqué au CoCrMo

Afin de compléter les caractéristiques des échantillons pour répondre a 'objectif principal
de réalisation d’un implant Iétat de surface et les structures métallographiques sont des

propriétés importantes qu’il est nécessaire d’évaluer.

| 4. Caractérisation des échantillons

Dans un premier temps, la surface des échantillons va étre observée pour évaluer la surface
qui sera en contact intime avec le corps humain. Pour ce faire, des observations MEB
permettent de d’apprécier la morphologie des constituants mettent en évidence une
apparence rugueuse. Il apparait trés nettement que des particules infondues sont
agglomérées a la surface des échantillons laissant apparaitre des particules. La Figure 51
présente les états généralement observés de surfaces des deux matériaux utilisés, le
CoCrMo avec des particules fines plutot sphériques et le titane avec des particules plutot

irrégulicres.
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100 mﬁ

Figure 51 Image MEB de la surface des échantillons CoCrMo et T40

D’un point de vue structurel, les structures extrémes (de la structure la plus dense a la plus
poreuse) générées par le passage du laser sont observables Figure 52. L’empilement de
couches successives constituées de cordons fondus forme a terme une structure plus ou
moins homogene selon les parametres sélectionnés et donc la qualité de fusion des
couches. Plusieurs taux de porosité peuvent alors étre mesurés selon les conditions de

traitement (Figure 52).

Figure 52 Structure observée par microscopie optique du CoCrMo (cube 13 et cube 8) a) dense et b)
poreux

Dans le cas du titane T40, la structure engendrée par I'empilement de couches est plus
difficile a observer (Figure 53) que dans le cas du CoCrMo. Les propriétés thermiques
expliquent certainement les différences de comportement du titane lors de son irradiation
qui par des phénomenes de préférence de germination « épitaxie» ne permet pas
d’observer les cordons de fusion [119]. Des dendrites typiques de la structure titane o sont

tout de méme observables.
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Figure 53 Structure observée par microscopie optique du T40 (cube 2 et cube 8) a) dense et b) poreux

Plus en profondeur, I’étude des porosités met aussi en évidence des agglomérats
observables a I'intérieur de celles-ci et piégés dans la picce. La Figure 54 présente des
clichés MEB observant l'intérieur des porosités du CoCrMo. Des particules initiales

parfaitement sphériques peuvent alors étre identifiées.

Figure 54 Cliché MEB d'une porosité mettant en évidence des aggloméras de poudre

Selon les phénomeénes thermiques mis en jeu lors des différents essais, une interprétation
est possible aussi selon les phases structurales mesurées au sein du matériau par analyse par
diffraction des rayons X [120]-[124]. Une premicre approximation des champs de
température et de refroidissement peut alors étre estimée. La Figure 55 présente les
diffractogrammes de rayons X du CoCrMo et permet de comparer la poudre aux
¢chantillons traités par laser du plus faible au plus fort niveau énergétique. Ainsi, les

¢chantillons C1, C10 et C23 sont analysés puis présentés ci-dessous.
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Figure 55 Diffractogrammes de rayons X de la poudre et de différents échantillons de CoCrMo

A la vue des clichés, il est a remarquer que deux structures différentes apparaissent. La

poudre présente exclusivement une structure cubique (x Co). Les échantillons quant a eux

présentent deux phases, la phase (« Co) et une nouvelle structure hexagonale (¢ Co) (Figure

56).

Co, 28-30% Cr, 5-6% Mo

Co-Cr K. Ishida and T. Nishizawa, 1990
Atomic Percent Chromium Composition, - Spue
o I‘ﬂ' 20 %0 40 S‘D o0 70 !P 7‘0 [ wt% Cr .y-bql poacie
1863°C (aCo) 0 to 40 cF4 Fm3m
18004 ,,/ (eCo) 0to 36 hP2 P63/mmc
% i («Cr) 43.9 10 100 o2 Imm
o 505 t0 63 P30 Pdoyjmnm
S Metastable phases =
e (aCr) ~16 cl2 ImJ_m
£ um; (aCo) 4010 62.9 cF4 Frim
E (8Cr) 5410100 P8 Pmin
i CosCr? 23 hP8 P63/mmc
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&

.0 % ) 70 ] % 100
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Figure 56 Diagramme de phase du Co-Cr [120]

Les propriétés structurales de la poudre peuvent certainement s’expliquer par le

refroidissement rapide imposé lors de leur mise en forme par atomisation. Dans le cas des

cordons et donc apres traitement laser, 'apparition d’une nouvelle phase hexagonale (¢ Co)

témoigne plutot d’une transformation a basse température de lalliage. De plus, il apparait

que lorsque énergie délivrée par le laser est élevée, la phase se formant a plus haute

température (x Co) semble moins présente dans l'alliage. Un équilibre du surplus d’énergie,

apres la fusion de la matiere, semble alors s’opérer au sein du matériau pour se dissiper
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progressivement au cours du processus de refroidissement (vitesse de refroidissement

relativement lente).

Dans le cas du titane, la Figure 57 présente les différentes structures cristallographiques du

matériau selon la température. Deux domaines se distinguent alors fortement :

e au-dessus de 882°C, et jusqu’a sa température de fusion (1670°C), le titane pur
présente une structure stable a de type cubique centrée (0,332 nm de parametre

cristallin) appelée phase B,

e au-dessous de 882°C (et donc au voisinage de 'ambiante), une autre structure de
type hexagonale pseudo-compacte (appelée phase «), de parametres a = 0,295 0
nm et ¢ = 0,468 2 nm se développe.

Température (°C §
i

1670+ .

.

| j

Transus |} B

882 +
E
[ 7}
& etat liguids

B phass foublgue pentrés (5 = 0.332 nmil
. phase a hexagonales pseudo-compacte
{a=0,286 nm, c= 04682 pm, ¢fa = 1637

Figure 57 Cristallographie du titane [125]

Appliquée au titane T40, Panalyse DRX (Figure 58) a donc permis de mettre en évidence
que la poudre analysée ainsi que les différents cordons élaborés apparaissent relativement
homogenes avec une structure hexagonale majoritaire de type o Ti [57], [120]. Cependant, il
apparait que I'intensité des pics (20 = 45° et 20 = 47°) est inversée entre la poudre initiale
et la matiere transformée, ce qui laisse supposer peut étre une orientation privilégiée de la
matiere lors de sa mise en forme. De plus, il apparait nettement que lorsque I'énergie laser

est élevée, organisation structurale semble plus efficiente.
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Figure 58 Diffractogrammes de rayons X de la poudre et de différents échantillons de titane T40

Conclusion

Cette étude met en évidence qu’il est possible de contréler le taux de porosité des pieces
fabriquées en SLM au travers de la maitrise des parametres opératoires. Le controle du taux
de porosité étant une étape avant la maitrise des propriétés mécaniques finales d’un
systeme composé de structures mixtes, cette démarche alors s'impose d’elle-méme lors de
la mise en ceuvre. L’application de la méthode TAGUCHI montre de facon générale que 3
parametres (pas de balayage, Paist et texpo) sont principalement influant et expliquent prét de
70% du procédé pour controler le taux de porosité. Ainsi, il est possible de démontrer la
fiabilit¢ du procédé pour la réalisation de picces réelles telles que des implants en

garantissant un taux de porosité retenu avec un seuil de confiance égal a 80%.

La génération des picces couche par couche engendre des structures visibles d’empilement
de cordons fusionnés de maticre juxtaposés les uns au dessus des autres. Les structures
engendrées par la méthode de mise en forme par fusion laser sur lit de poudre génerent
plutot des structures de phase se formant a des températures élevées. La vitesse de
refroidissement se voit donc étre relativement élevée mais n’est pas homogene pour autant
compte tenu des orientations privilégiées observables et caractéristiques des phases se
formant plutot a des températures plus faibles. L’aspect thermique apparait donc comme

un facteur primordial a la maitrise et la compréhension du procédé.
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Chapitre IV
Modélisation et
compréhension de

P’interaction laser matiere

Ce chapitre présente une modélisation permettant de visualiser les phénomenes wiis en jeux lors de lirradiation du
faiscean laser sur un lit de poudre. Ainst, il est possible de visualiser leffet des parametres opératoires intégrés dans le
modéle sur les températures atteintes. De plus, le modele permet de visualiser les effets d’une source thermique sur la
matiere tout en permettant d’observer ['évolution des phénomenes thermiques a des échelles temporelles inenvisageables
dans la réalité. Une définition du modele est proposée enfin suivi de son application sur le titane pur ave

confrontation des résultats réels par caméra thermique.

I) Modélisation humérique

La modélisation s’effectue a I'aide du logiciel ANSYS Fluent basé sur un calcul par
¢léments finis. Ce logiciel intégrant de nombreux modeles numériques peut faire face a
divers aspects de la mécanique des fluides. Dans cette étude, la simulation se limitera au

transfert de chaleur et la modélisation du comportement du matériau.

1 1. Définition du modéle

Le modele est constitué d’une source de chaleur symbolisant lirradiation laser et d’une

picce intégrant le lit de poudre.

| 1a. Modélisation de l'irradiation laser

Le laser se déplacant a la surface de la picce peut étre modélisé par un flux de chaleur. Afin
de se rapprocher au mieux de la réalité, la source de chaleur integre la répartition du flux

sous forme d’une gaussienne. Un coefficient R; traduit le taux d’absorption qui sera fixé a

une réduction de 20% du flux total (R=0,8) [101].

Equation 14 Formule générale du flux de chaleur intégrant le coefficient d'absorption

)
f(r) = R;. Dy. e(_m)

IRTES-LERMPS UTBM JOGUET D. 69



Chapitre IV : Modélisation et compréhension de I'bistoire thermique

La Figure 59 représente la répartition d’énergie sous forme gaussienne avec deux diametres
de spot différents. Lorsque le diametre de la tache diminue, la hauteur de créte de la
fonction se voit fortement augmentée, ce qui induit une énergie plus concentrée au centre
du spot. Inversement, lorsque le diametre de la tache est plus important une répartition
plus homogene de I'énergie se dessine. Cependant, il apparait que la zone effective a
0,025W/um? (cotrrespondant au diameétre de la répartition d’énergie), est moins sensible par

le changement de diameétre en approchant les 100 um dans les deux cas.

Répartition du flux de chalsur (P=120W r=25um) Répartition du flux de chaleur (P=1200 r=17um)

015, (R R B o5
o

01

0.05 0.0s

Densite de puissance (WWum=)
Densite de puissance (WVium2)

100 100

Distance pm Distance pm

-100 100 Distance pm -1000 100 Distance prm

Figure 59 Représentation du flux de chaleur selon le rayon de spot considéré

Le déplacement de la source de chaleur est une étape clef afin de traduire au mieux la
réalité. Ainsi, afin de contréler le déplacement de cette source de chaleur, un programme en
C++ est interprété dans Fluent avec comme variable principale le temps. Dans ce
programme, il est défini la source de chaleur (gaussienne) et le déplacement de cette source
sur la surface avec les parameétres machines (Paist, texpo) comme variables. Ce flux de chaleur

est appliqué sur la limite supérieure de la piece.

I 1b. Modélisation de la piece

La piece, sur laquelle est appliqué le flux, est constituée dans la réalité d’une partie massique
et d’un lit de poudre de 50 um d’épaisseur. Afin de modéliser ces deux parties, deux
géométries distinctes sont définies avec des propriétés de conduction thermique et de
densité différentes. La Figure 60 présente les conditions limites du modele avec les faces
gauche, dessous, droite respectant les propriétés de conduction (matiére/matiére) et la

surface supérieure respectant les conditions de convection (matiére/air). La surface de
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contact entre les deux parties (lit de poudre et picce massive) est considérée comme

commune.

mm Conduction

Lit de poudre

Piéce massive

Figure 60 Conditions limite du modéle

Le maillage (Figure 61) est constitué ensuite de mailles de 10 pm de coté pour le lit de
poudre afin de correspondre a 4 mailles pour la source thermique et ainsi avoir une bonne
résolution. Un maillage évolutif dans la picce massive de 10 pm a 100 um pour les
extrémités basses de la picce est choisi afin de diminuer le temps de calcul tout en

conservant dans la partie supérieure une bonne résolution.

Figure 61 Définition du maillage du modéle numérique
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Les propriétés physiques utilisées dans le modele sont celles du titane pur. Ainsi, une
densité de Ppassive =4520 kg/m?3 est considérée pour la partie massive de la piece et une
densité moindre mesuré de Ppoyare =2400 kg/m? pour le lit de poudre. En effet, pour un
méme volume de mati¢re massive le poids est presque 2 fois plus faible ce qui induit une

. 1 . . .
densité de poudre de ppoydre = 7+ Pmassive - Enfin, la conduction thermique est fonction

de la température tout comme la chaleur spécifique. Pour cela une représentation graphique

est donc proposée en Figure 62.

Conduction thermigue du Titane en fonction de la température Chaleur spécifiqgue du Titane en fonction de la termpérature

111 SO S — — — ]
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Conduction thermigue (Wm. k)
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Figure 62 Conduction thermique et chaleur spécifique du titane T40 en fonction de la température

La conduction thermique selon la température diminue dans lintervalle d’utilisation [300
K': 1800 K] pour ensuite remonter au dela. Pour intégrer cette évolution dans le modele
numérique, des coefficients de polynomes sont utilisés dans la définition des propriétés
thermiques du matériau. La chaleur latente de fusion quant a elle ne peut pas ¢tre intégrée
directement dans le mod¢le numérique qui ne donne pas la possibilité de tenir compte de
ce parametre. En revanche, la chaleur spécifique peut tenir compte de ce changement d’état
de solide a liquide. Dans l'intervalle de température ou la mati¢re est solide, la valeur de Cp
évolue de maniére a atteindre Cp=1300 J/kg.K sur la plage de températures variant de 300
K a 1700 K (température de fusion). Puis il est possible de tenir compte du passage de
I’état solide a I’état liquide en imposant, de 1700 K a 1760 K, une valeur de Cp=6000
J/ke.K et ainsi permette d’intégrer, dans cet intervalle, la chaleur latente de fusion du titane
de Lf=36 KJ/kg. Ainsi, dans le modele numérique de Fluent, par interpolation linéaire par
morceaux, la chaleur spécifique et la chaleur latente de fusion sont intégrées. Cela permet
ainsi de suivre ’évolution des températures atteintes et d’observer I’évolution du flux de

chaleur dans la piece de fagon la plus cohérente possible.
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| 2. Application du modéle

Lapplication du modéle est fonction du temps. Ainsi, pour controler précisément la
cinématique, il faut tenir compte de la durée d’un cycle. Pour ce faire, un cycle a été définit
par lirradiation d’un point (texpo) associée a un déplacement entre points de fagon a définir
un motif qui sera démultiplié sur la surface. I’Equation 15 permet de calculer selon les

arametres opératoires Pdist et texpo 1a durée d’un cycle.
p y

Equation 15 Durée d'un cycle de simulation

Cycle = toyp, + p{d/% (s)

Afin de vérifier la justesse du modéle en ce qui concerne le déplacement de la source de
chaleur selon les paramétres opératoires plusieurs, plusieurs simulations ont été réalisées.
La Figure 63 présente I'application d’une source de chaleur pendant un temps définit
correspondant au tespo a la surface de la picce sans déplacement. Une vue de la surface
supérieure permet de visualiser I'élévation de température sous forme de dégradé de
couleurs ce qui confirme bien la répartition du flux de chaleur sous la forme d’une
gaussienne respectant les échelles réelle. De plus, une vue en coupe permet d’observer la
pénétration du flux thermique dans la matiere qui semble tres localisé sur 'extréme surface
(=20pm).

S Taille de spot = 40um

1918403
1830403 texpo = 300us
1 Tde+03

166e+03

1 57e+03

149e+03

P Vue en coupe
1.32e+03

1 23e+03

1148+03

1 06e+03

8 73e+02

B8.87e+02

B8.02e+02

7 16e+02

6 302402 ]’
5450402 i
4 598+02

3 Tde+02

2 8ge+02

P=120W
Durée d’une 1itération = 10us

30 itérations

Surface supérieure

Contours of Static Temperature (k) (Time=3.0000e-04)
Figure 63 Application du flux de chaleur sans mouvement

Maintenant que la vérification du flux de chaleur est réalisée, il faut montrer que la
cinématique de déplacement sur la surface supérieure est correcte. Pour cela application
du modele est réalisée avec un Pgise élevé de 200 um de facon a visualiser clairement les
taches d’impacts du flux de chaleur et permette ainsi de valider la bonne interprétation des
valeurs paramétriques. Sur la Figure 64, 6 points d’arrét de la source de chaleur sont
observables alors que 8 ont été programmeés initialement. Ainsi, les effets de conduction et
de refroidissement sont clairement visibles du fait que les premieres taches d’impact sont

déja refroidit. De plus, il apparait que la cinématique de déplacement de la source de
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chaleur correspond bien aux parameétres opératoires en étant cohérente avec les dimensions
programmeées. Les observations des phénomenes de diffusion sont évidemment fonction
des propriétés thermiques intrinseques du matériau sélectionné et permettent d’anticiper au

mieux le comportement de ce dernier soumis a une source énergétique.

2.008+03
1 91e+03
1 832403
1 Tde+03
1 66e+03
157e+03
1.49e+03
1.40e+03
1322403
123e+03
1 148403
1 06e+03
9.73e+02
8.87e+02
B.02e+02
7168402

6.30e+02
545e+02
4 598+02
3 7de+02
288e+02

Contours of Static Temperature (k) (Time=3.2000e-03)

Taille de spot = 40pm
texpo = 300us

pdist = 200pm
P=120W

1

Vue en coupe

Durée d’une itération = 10ps

347 itérations
8 cycles

s

Surface supérieure

Figure 64 Application du flux de chaleur apres 8 cycles

Ainsi, par le biais de ces deux tests, il semble que le mouvement du flux de chaleur induit
par le laser peut étre correctement simulé au regard des conditions réelles de traitement.
Une application concréte des conditions expérimentales de traitement peut donc étre
envisagée afin de visualiser les modifications induites dans la maticre a des échelles

inobservables pour le moment.

| 3. Résultats

Afin de visualiser les effets induits par le laser, deux configurations extrémes (faible énergie,
haute énergie) ont été modélisées dans le cas du traitement du matériau titane pur. Les
résultats sont présentés Figure 65 et Figure 66. Une vue de la surface supérieure est (ou est
appliquée la source de chaleur) et une vue en coupe du matériau sont observables pour
permettre Pobservation de la pénétration du flux. Afin de comparer les cas, la démarche
retenue a été de faire parcourir la méme distance par la source de chaleur a la surface de la
picce. Le premier constat qu’il est possible de faire est que pour parcourir une distance de
1,6 mm, une durée de 1,06X10-2s est nécessaire dans le premier cas (Figure 65) tandis que
seulement 1,56X10-3 s sont utiles pour le deuxiéme cas (Figure 66). D’un point de vue
énergétique, cela signifie que = 1,3 J sont transmis a la surface de la piece pour le premier

cas contre seulement = 0,2 | pour le second.
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:w;ﬁ Taille de spot = 40pum
(ke texpo = 300us
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| §7e«03
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Contours of Static Temperature (k) (Time=1.0600e-02)

- .
Mesas

Zoom vue en coupe

Figure 65 Modeéle appliqué (t,.,,=300 us et P,;,=50 um) avec une durée de cycle de 1,061 0° s

Les propriétés thermiques différentes du lit de poudre et de la partie massive impliquent
bien une différence de comportement visible sur Pextréme surface (vue zoomée). Ainsi,
Pessentiel du processus thermique et de transformation de la matiére reste concentré au
sein du lit de poudre. Néanmoins, il est a noter que la zone affectée par les champs de
température est plus importante dans le cas le plus énergétique.
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Figure 66 Modeéle appliqué (t..,,=20 us et P;,=65 um) avec une durée de cycle de 1,56 %1 07 s
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Les deux figures ci-dessus présentent bien la trace laissée par la source de chaleur sur la
méme distance de traitement. Cependant, suivant les conditions choisies, il apparait que les
comportements thermiques différent fortement. Ainsi, la longueur de la trainée differe
légerement dun cas a lautre variant de 0,8mm dans le premier cas a 0,9mm pour le
deuxieme cas. Les différences sont nettement plus importantes, en ce qui concerne la
largeur et la profondeur des traces (champ de température), ou une largeur de = 120 pm et
une profondeur = 130 pm a pu étre estimée dans le premier cas contre des dimensions =
50 um dans le deuxi¢me cas. De plus, il est observable que le champ de température le plus
élevé reste concentré dans la partie correspondant a la poudre (50um) ce qui est
certainement di a sa faible conduction thermique. Du point de vue thermique, les
températures atteintes au centre du spot apparaissent aussi variables de 'ordre de = 1600°C
dans le premier cas contre = 1400°C pour le deuxieme cas. Contenu de la température de
fusion du matériau (1670°C) les conséquences sur la transformation du titane sont alors
implicites d’un point de vue porosité par exemple due a une fusion plus ou moins
efficiente. En revanche, en ce qui concerne la trainée de température visible sur la vue
supérieure, la température atteint dans les deux cas = 600°K. La Figure 67 propose une
représentation sous forme graphique (pour plus de précision) des températures atteintes
durant le déplacement de la source de chaleur par rapport a la distance longitudinale de la
zone irradiée. Les niveaux de température sont alors dissociés dans I’axe radial. Il apparait
ainsi que sur la trainée de la tache (de 0 a 1,2 mm), les températures sont équivalentes pour

ensuite se distinguer a partir de 1,6 mm en fin de course.
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Direction radiale
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Figure 67 Champs de température atteint durant l'irradiation sur la surface supérieure du modele

Afin de conforter le modele, il est nécessaire de valider les valeurs numériques par des

observations. Pour ce faire, des mesures a 'aide d’une caméra thermique sont réalisées.

Il) Analyse de la température

Les mesures de température ont été réalisées avec une caméra thermique traitant les
infrarouges émis pour donner une température équivalente. La fréquence d’acquisition est
de 50 Hz, c'est-a-dire qu’une image est traitée toutes les 0,02 secondes. Or, les échelles
temporelles mises en ceuvre lors du procédé SLM sont de 'ordre du 1/1000¢me de seconde.
Dans le cas présent, il est donc difficile, voire impossible, de réaliser une mesure précise et
instantanée de la température de surface. Par conséquent, les mesures réalisées témoignent
seulement d’une température moyenne de la surface susceptible d’étre atteinte lors de

Pirradiation laser.

Néanmoins, malgré ces considérations, un enregistrement de la température de surface a

été réalisé sur I'application du plan L8 précédemment exposé. La Figure 68 présente cet
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enregistrement ou les 8 essais sont représentés avec des durées correspondant bien a la

durée théorique d’irradiation.

Enregistrement des températures

1400 I I

1200

1000 —

Température (*C)
g

)
=]
=

400 |- ‘ —
0 | | | | | !
0 S : |

03 L':4|50(:5 C6 7490 | 180 g 120|
Temps (s)

Figure 68 Enregistrement de la température d'une couche complete du plan L8

Pour chaque essai, les champs de températures enregistrés présentent une tendance
commune montrant une augmentation de la température durant le déroulement des
opérations. Bien que I'énergie déposée a la surface de la picce soit en partie liée a la durée
d’irradiation, les températures enregistrées ne traduisent pas nettement cette évolution. En
effet, hormis la différence d’un point de vue temporel, les niveaux énergétiques mesurés ne
différent pas de facon significative. Comme en témoigne la modélisation, la température
visuellement enregistrée par la caméra thermique correspond plutot a la trainée thermique
laissée par le laser, la résolution de la caméra dans ces conditions ne permettant pas
d’observer le point irradié. Cela explique donc que les champs de températures enregistrés

en surface de la trainée ne different pas énormément d’un essai a l'autre.

Une partie intéressante correspondant au refroidissement de la surface est néanmoins
observable sur les courbes. En effet, comme lillustre la Figure 69, il est possible de
visualiser les vitesses de refroidissement de chaque essai. Si les parametres de traitement ne
semblent pas influencer significativement ces phénomenes (aucune différence n’est
clairement observée entre les courbes), il apparait néanmoins que des vitesses importantes
de Pordre de -1500°C/s, puissent étre atteintes et ce quelques soient les conditions de
traitement. Ainsi, il est possible de dire que la vitesse a laquelle le refroidissement s’effectue

est manifestement assez rapide.
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Figure 69 Courbes de refroidissement observées par caméra thermique pour les différentes conditions
expérimentales testées dans le plan d’expériences L8
Cependant, il ne faut pas perdre de vue que les valeurs de refroidissement ainsi déterminée

sont des valeurs calculées avec des enregistrements relatifs.

Conclusion

Ce chapitre présentant la modélisation des effets thermiques est essentiel pour observer les
phénomenes mis en jeu a des échelles de temps difficilement observables. Cette étude
montre qu’il est possible d’intégrer les parametres opératoires de la trajectoire laser sur la
surface d’un lit de poudre. Le flux de chaleur correspondant a I'irradiation laser tient
compte des propriétés optiques des matériaux avec des coefficients intégrant ces
phénomenes. De plus, I'irradiation laser se traduit par un flux de chaleur ayant la méme
définition mathématique qu’une représentation gaussienne. Ainsi, le taux de porosité des
picces peut étre lié a la température atteinte du matériau par une fusion partielle ou totale.
Les observations réalisées avec la caméra thermique valident bien le modele car les
températures observées sont celles correspondantes a la trainée du faisceau laser. De plus, il
devient possible d’observer et d’estimer la vitesse de refroidissement du matériau lors des
essais. Ainsi, si un systéme est mis en place pour gérer la température du lit de poudre alors

il sera possible d’évaluer sa pertinence avec ces analyses thermiques.
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Chapitre V

Réalisation d’un implant
hybride de type scaffold en
CoCrMo et T40

Les informations recueillies an chapitre précédent ont permis une meilleure compréhension du procédé de fusion laser
sur lit de poudre tel que développé an sein du laboratoire. Fort de cette étude, des implants ont donc été élaborés dans
Lobjectif de développer des pieces présentant des caractéristiques optimales pour une application visée. Pour ce faire, les
parameétres de la SLM ont done été étudiés et ajustés et font lobjet de la description de ce chapitre. Les variables du
processus optimisées ont ensuite servi a constituer des implants ayant des conceptions diverses afin d’obtenir différentes

caractéristiques meécanigues.

I) Conception

La conception hybride est une étape clef dans le processus de conception de produit
permettant de contrdler et d’atteindre une valeur cible de propriétés mécaniques se
rapprochant au mieux de celles du corps humain. Cette nouvelle structure peut étre
assimilée a un composite généré par la somme de plusieurs parties dont les propriétés
mécaniques sont différentes. L’intérét premier d’un tel processus devient donc la maitrise
des propriétés mécaniques sans changer le précurseur mais uniquement les parameétres
opératoires. Ainsi, dans un méme implant il peut étre envisagé de générer des structures
différentes distinguant la peau de I'implant nécessitant des propriétés de rugosité
particulieres de la partie interne nécessitant des propriétés mécaniques spécifiques comme
un module de Young différent. Le but concernant la réalisation d’implants osseux est de
cibler un cahier des charges, pour chaque partie, afin de déterminer leurs meilleures
propriétés et de répondre au mieux aux conditions d’intégration de I'implant par le corps

humain.

11. Les structures denses et poreuses

Afin de caractériser les propriétés mécaniques de ce type de structures, plusieurs
éprouvettes normalisées ont été réalisées. Les propriétés liées aux limites conventionnelles

d’¢lasticité et de rupture ont été testées par essais de traction sur des éprouvettes
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cylindriques. Pour estimer le module de Young, des éprouvettes rectangulaires ont ensuite
été réalisées afin de déterminer, a partir des déformations élastiques, le module de Young
équivalant (Figure 70). Toutes les éprouvettes sont réalisées et testées directement apres
fabrication par fusion laser sur lit de poudre. Le choix des géométries et de taille des
éprouvettes s’est opéré afin de limiter le temps de fabrication des picces et donc le risque
de défauts.

Eprouvette cylindrique Eprouvette plate (Young)
@6mm
E
acE @3mm

Figure 70 Définition des éprouvettes élaborées pour déterminer le module de Young

Différentes structures de picces ont donc ensuite été élaborées afin de quantifier les
propriétés mécaniques. Pour cela, des combinaisons de parametres sont utilisées et
répertoriées dans le tableau ci-dessous pour chaque partie. Les porosités attendues et

annoncées ont été initialement mesurées lors du développement du plan d’expérience.

CoCrMo T40
Parametre ) ) Parametre ) )
Energie Porosité Energie Porosité
du plan L.25 du plan L.25
C20 4860 | 0,1 % C11 1470 J 0,3 %
€3 357] 8 % C5 117] 14 %

Cinq échantillons ont été réalisés systématiquement quelque soit les paramétres
sélectionnés afin d’effectuer les différentes mesures de manicre statistique. Comme il
pouvait étre envisagé, il apparait que le taux de porosité influence directement les
propriétés mécaniques. Les courbes du CoCrMo, illustrées en Figure 71, démontrent en
effet que la limite conventionnelle a la rupture est plus élevée de 890 = 20 MPa dans le cas
de picces denses par rapport a 760 = 8 MPa pour les parties poreuses. Au regard de la

déformation, les parties poreuses acceptent moins de complaisance et demeurent donc

IRTES-LERMPS UTBM JOGUET D. 82



Chapitre V" : Réalisation d’un implant hybride de type scaffold en CoCrMo et T40

moins déformables que les parties denses. Les valeurs de déformations enregistrées sans
extensometre pour les essais de traction ne sont pas a prendre en compte car la

déformation de la machine est additionnée a celle des échantillons.

CoCrivio Dense

= Rm=890 + 20 Mpa
=3 . _ : ; : .
E a0k ............. ............. e P RRRIN: ............. .....
= . : - N . .
*g :
3 | | | |

D 1 I I 1 I 1

Déformation
CoCrivlo Porelx
IDDEI T T T | T T

T ' Rm=760 + 8 Mpa ' '
= : : : : : :
E S0k ............. ............. ........... T ............. .....
E 5
© 5

0 ] | i

Déformation

Figure 71 Courbe de traction enregistrée du CoCrMo pour les parties denses et poreuses

Le CoCrMo a un comportement plutot fragile par clivage illustré sur la Figure 72, cela est
en cohérence avec les propriétés standards de ce type d’alliage [127]. De plus, ces valeurs
offrent une amplitude élevée d’une structure poreuse a dense. Cette tendance s’expliquera
certainement par un nombre plus élevé de particules partiellement fondues dans la zone

traitée favorisant ainsi leur déchaussement comme illustre la Figure 72.

-

Pa

rﬁ;ukp

" if
g N
.

Figure 72 Observation des facies type de rupture du CoCrMo

Les tendances sont observables de la méme facon pour le T40 (Figure 73). La limite
conventionnelle a la rupture est pour la partie dense de Rn=570 £ 3 MPa et la partie
poreuse de Rn=140 + 5 MPa.
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T40 Dense
500

600

400

200

Cantrainte (MPa)

Déformation

T40 P;:)reux

800 T T .
OOk ............... RH'1=14015 Mpa :

A0k .............. .............. .............. ...............

Contrainte (MFa)

0k e e ............... .............. ..............

Déformation

Figure 73 Courbe de traction enregistrée du T40 pour les parties denses et poreuses

Les valeurs ainsi présentées montrent une grande différence de comportement entre le
CoCtMo et le T40. 11 apparait ainsi une plus grande sensibilité du titane vis-a-vis de la
porosité en comparaison au CoCrMo. De plus, comme il pouvait étre attendu, il est mis en
¢vidence que le taux de porosité influence directement les propriétés mécaniques des
structures. Dans le cas du titane une rupture de type ductile est plutot présente qui en
cohérence avec la littérature [128]. De plus, les observations des faci¢s de rupture du titane
mettent en évidence un nombre élevé de particules partiellement fondues fragilisant ainsi la

structure poreuse Figure 74.

Figure 74 Observation des facies type de rupture du T40

Un des critéres importants pour 'implantation d’un corps étranger en interaction avec son
hoéte est le module de Young. Pour cela des mesures ont donc été réalisées par déformation

non destructrice de 3 échantillons de structures distinctes (denses et poreuses). Quatre

IRTES-LERMPS UTBM JOGUET D. 84



Chapitre V" : Réalisation d’un implant hybride de type scaffold en CoCrMo et T40

masses différentes de sollicitation sont utilisées et la déformation correspondante est

enregistrée comme l'illustrent les graphiques proposés pour le CoCrMo (Figure 75) et pour
le titane (Figure 76). La moyenne des coefficients directeurs k des droites a permis alors de

calculer les modules de Young équivalents de chacune des structures globales (Es)

(Equation 8).
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Figure 75 Droites représentant le déplacement par rapport aux efforts du CoCrMo (dense, poreux)

Dans le cas de I'alliage CoCrMo (Figure 75), la représentation du déplacement par rapport a
Peffort témoigne que la réponse du matériau n’est pas la méme pour la partie poreuse ou
partie dense. Méme si les résultats apparaissent fortement reproductibles, I’évolution de
chacune des catégories differe significativement. Ainsi, il apparait que la baisse du module
de Young apparent est effective dans le cas de picces poreuses variant de Es dense=200 GPa
a Es poreux=110 GPa. De la méme manicre, une complaisance plus grande est observable

pour la partie poreuse en comparaison avec la partie dense avec une raideur variant de

Kdense=0,013 N/um 2 kporeux=0,007 N /um.
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Figure 76 Droites représentant le déplacement par rapport aux efforts du T40 (dense, poreux)

Dans le cas du titane pur (T40), une grande sensibilité au taux de porosité apparait se

traduisant par une variation notable du module de Young.

A la vue des différentes courbes retracant les efforts en fonction des déplacements, il est
démontré que le module de Young est fortement affecté par le taux de porosité [129].
Ainsi, par la maitrise du taux de porosité, il semble possible de contréler la valeur du
module de Young d’une structure. La Figure 77 représente les différentes valeurs possibles

de module de Young susceptibles d’étre atteintes pour différentes valeurs de taux de

porosité selon le matériau envisagé.
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Module de Young / Taux de porosité

CaCria
| T40

Module de Young (GFa)

IO ................................................... ...................................................

Tawx de porosite %
Figure 77 Représentation du module de Young par rapport au taux de porosité du CoCrMo et T40
Afin d’observer le positionnement des propri¢tés mécaniques des objets générés avec le
matériau massif (Référence) ou encore l'os cortical, un histogramme recense les extrémes
pouvant étre atteintes durant les essais (Figure 78).
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Figure 78 Histogramme représentant les valeurs des propriétés mécaniques par rapport a l'os cortical
du T40 et CoCrMo [130], [131]
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Le CoCtMo présente des propriétés nettement supérieures a 'os cortical, cependant les
structures poreuses abaissent ces propriétés pour se rapprocher de celle de l'os cortical.
Pour le titane, les propriétés mécaniques semblent supérieures a celles de 'os cortical, mais
a l'observation des résultats, la structure poreuse présente des propriétés équivalentes a

celle de I’os corticale.

Ainsi, tous ces résultats montrent qu’il semble possible d’adapter les propriétés mécaniques
des pieces selon l'objectif voulu. Pour cela des structures mixtes ont alors étre envisagées

au méme titre que les composites.

Il) Structure mixte

Différentes structures mixtes ont été réalisées avec différents parametres et ainsi plusieurs
taux de porosité ont été obtenus. Ainsi, il a été possible d’obtenir des valeurs de module de
Young variant d’une structure a autre au moyen de picces présentant des taux de porosité
distincts variant de 20% a 0,8% directement par fusion laser sur lit de poudre (Figure 79).
La différence entre les parties est assurée principalement par le changement des parameétres
opératoires qui influencent Papport d’énergie et la cinétique thermique imposée a la piece
(Equation 13). La matiére sous forme pulvérulente reste la méme quelles que soient les
conditions d’¢élaboration et I’épaisseur des couches est de 50 um. Ainsi, sur une méme
picce, différentes parties ont pu étre réalisées comportant au centre, un cylindre avec un

taux élevé de porosité et en périphérie un taux plus faible. Les échantillons formés ont

donc ensuite été découpés puis observés pour caractérisations.

IRTES-LERMPS UTBM JOGUET D. 38



Chapitre V" : Réalisation d’un implant hybride de type scaffold en CoCrMo et T40

Partie dense

Partie poreuse

Figure 79 Structures mixtes réalisées avec différents taux de porosités

Au travers de ces essais, il est mis en évidence qu’il est possible de faire varier le taux de
porosité dans une méme picce (de 0,8% a 20%). Les propriétés mécaniques peuvent donc
alors étre modifiées au gré du concepteur. Afin d’illustrer et d’estimer les différences de
comportement entre les structures, une modélisation a été réalisée par la méthode des
¢léments finis grace au logiciel ANSYS. Le modele est constitué de 2 parties, la premicre est
un tube de 24 mm de diametre et 2 mm d’épaisseur, la deuxieme partie est un cylindre de
20 mm de diameétre. Ainsi, le modele est appliqué selon 3 cas, le premier correspond a une
structure dense (les 2 parties ont les mémes propriétés mécaniques), le deuxieme cas est
mixte (le tube correspond a la partie dense tandis que le cylindre a les propriétés d’une
structure poreuse) et le troisicme cas correspond a une structure poreuse (les 2 parties ont
les propriétés mécaniques d’une structure poreuse). Cette modélisation permet rapidement
de visualiser le comportement d’une structure composite en affectant différentes propriétés

mécaniques et offre la possibilité d’intégrer des formes complexes (Figure 80).
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Figure 80 Modélisation des déformations d’une structure dense, mixte, poreuse

La référence est en A et B puis un effort linéaire de 5000 N est appliqué sur I'autre coté
afin de solliciter la structure en flexion (condition initiale). Compte tenu de la
microstructure de chacune des picces, il apparait alors, dans les mémes conditions de
calculs, que la déformation subie par le matériau lors de la sollicitation varie nettement
d’une configuration a Pautre. La partie poreuse se déforme en effet plus que la structure
dense et il est possible d’ajuster cela avec une conception mixte. A terme cela permet
d’ajuster selon I'objectif visé une structure répondant au mieux aux exigences souhaitées en
adaptant, soit la forme géométrique, soit les propriétés mécaniques des constituants ou
bien méme en ajustant ces deux moyens. Pour ce faire, la raideur de la structure mixte
(k=F/d avec F la force et d la déformation) doit tendre vers la raideur de la structure de
référence ayant les propriétés mécaniques souhaitées. Bien entendu, plusieurs conceptions
peuvent avoir le méme résultat et donc un choix devra étre fait sur des criteres

supplémentaires.

lll) Architecture 3D

Des essais préliminaires ont donc été réalisés pour obtenir une architecture 3D avec un
controle de la répartition et de la forme des porosités. Pour ce faire, il a été généré des
structures avec des porosités connectées d’une certaine taille x (100 um < x < 1 mm), en
incluant les porosités (forme et répartition) dans le modele 3D. Cette structure particulicre
est présentée sur la Figure 81 ou des porosités connectées cylindriques de 200 um de
diametre sont présentes. Le probleme majeur est la présence de poudre dans les différents
canaux qu’il faut retirer pour ainsi garantir la propreté de ceux-ci. C’est pourquoi, une taille
de porosité de 200 pm est considérée au travers de la piece susceptible de favoriser

I’évacuation des grains de poudre de taille =80pum.
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Opération booléen
de soustraction

Figure 81 Vue en coupe du modeéle 3D incluant les porosités connectées

La Figure 82 présente une observation par microscopie optique d’une structure réalisée par

Iinterprétation d’un fichier définissant des porosités et leurs répartitions.

Figure 82 Observations de microscopie optique d'essai préliminaires d'une structure 3D générée a
partir du fichier CAO
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Au travers de cette application préliminaire il est mis en évidence qu’il est possible de
générer des structures poreuses connectées dont la taille peut étre controlée. Ainsi, il
apparait possible d’obtenir des structures variables, mixant différentes gammes de
parametres afin de réaliser de nouvelles picces mieux adaptées aux sollicitations. Bien
entendu chaque zone devra étre définie avec précision par un cahier des charges qui
sectorisera les zones selon leurs roles. Dans le cas d’un implant par exemple, les différentes
parties correspondant a la surface, la zone extérieure ou encore la zone intérieure
présentent des contraintes spécifiques qu’il est important de définir avec précision pour
une conception la plus adaptée possible au besoin. Se distinguent ainsi la surface par son
affinité chimique et rugosité, la partie extérieure se rapprochant de 'os cortical et la partie

intérieure associée a la partie spongieuse.

Conclusion

Apres la réalisation de structures denses et poreuses, une caractérisation mécanique est
réalisée et démontre que ces propriétés sont directement liées au taux de porosité. Ainsi,
lorsque le taux de porosité augmente, la fragilité suit la méme tendance au regard du
module de Young qui se voit diminué et se rapproche de la complaisance de I'os cortical.
Quoi qu’il en soit, I'effet du taux de porosité semble nettement plus efficace pour le titane
que pour le CoCrMo. Les propriétés mécaniques d’élongation expliquent bien que la
complaisance a la déformation est meilleure pour le CoCtMo que pour le titane [132].
Ainsi, Pobjectif de stimulation du corps humain peut étre atteint par des implants qui sous
la contrainte réagissent de la méme fagon et sollicitent donc un renforcement immédiat de
I’hote. Des études mécaniques permettent ainsi de générer des structures répondant au
mieux au cahier des charges pour chaque partie présentant des exigences structurales et

mécaniques particulicres.
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Conclusions et perspectives

La mise en forme de biomatériaux pour la réalisation d’implants nécessite de nombreuses
¢tudes pour controler et comprendre toutes les interactions entre les implants et ’hote. Les
propriétés chimiques et mécaniques régissent les phénomenes d’acceptation ou de rejet
d’un corps étranger, c’est pourquoi ces caractéristiques doivent étre prises en compte dés la
conception des implants. Pour cela, tenir compte de tous ces parametres avec une méthode
de fabrication additive est possible en alliant les structures, la chimie et un large panel de

matériaux.

C’est précisément l'objet de cette étude qui a donc porté sur la réalisation d’implants
métalliques (tels que le titane et CoCrMo) de type scaffold par fabrication additive. Le
controle des propriétés mécaniques de la piece (module de Young et limite a la rupture) au
travers du taux de porosité de la structure a donc été nécessaire. Cest pourquoi, une

maitrise du procédé s’impose.

Afin d’identifier et de quantifier 'impact des paramctres influant, la compréhension du
procédé a tout d’abord été développée en utilisant une méthode statistique de type
TAGUCHL Au travers de I'analyse paramétrique des variables, trois parametres opératoires,
(temps d’exposition texpo, distance entre points Paist et pas de balayage) expliquent a eux
seuls pres de 70% du procédé pour le controle du taux de porosité. Ainsi I'énergie
transmise sur le lit de poudre et le taux de recouvrement des spots lasers apparaissent
comme importants pour controler la fusion de la matiere. Cependant, la gestion des phases
cristallographiques et de la structure métallographique du matériau (porosité) est
difficilement contrélable par la seule énergie transmise et donc la température atteinte. Elle
joue certes un role essentiel mais la cinétique de refroidissement que le matériau subit
durant ces changements d’états est certainement le parametre le plus important pour
favoriser certaines phases. Afin de tenter d’observer les champs de températures atteints
durant les essais, une caméra thermique a été utilisée. Cependant, des données insuffisantes
en résultent car la résolution de la caméra ne permet pas d’observer la plume du faisceau
mais une valeur moyenne de la température. Ainsi, pour comprendre et évaluer ces
températures, une modélisation intégrant les parametres opératoires a été réalisée. Celle-ci a
mis en évidence le fait que le flux thermique reste localisé dans le lit de poudres et que les
champs de températures observés par la caméra thermique correspondent plutot a la

trainée du spot qu’a la zone irradiée.

Ainsi, il apparait que sous l'effet des parametres opératoires et donc les phénomenes
thermiques associés qu’il est alors possible de contréler avec précision le taux de

porosité. Les propriétés mécaniques telles que le module de Young et la résistance a la
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rupture, sont bien évidemment directement liées au taux de porosité. Ces caractéristiques,
peuvent donc étre modifiées d’une structure a lautre. De la méme fagon, une structure
poreuse définie par un fichier CAO permet de controler la taille et la répartition des pores
mais aussi de réaliser des porosités interconnectées. En revanche, le fait de travailler sur un
lit de poudre devient une contrainte importante car lors de I’élaboration d’une architecture
fermée, la poudre peut rester piégée au sein méme de la structure et la propreté des picces
apparait alors difficile a garantir. Toutes ces caractéristiques peuvent donc étre
définies en amont lors de la conception d’implants par fabrication additive. Ainsi, il
peut étre envisagé une structure complexe alliant différentes parties de morphologie

spécifique pour atteindre un objectif global.

En perspective, les outils laser offrent de nombreuses possibilités et ne cessent d’évoluer
[133]—-[137]. La fusion laser sur lit de poudre donne une grande souplesse malgré des
contraintes inhérentes telles que le rayonnement et sa longueur d’onde qui peut limiter
Iélaboration de picces selon la nature méme du matériau envisagé (interaction laser

matiere).

Des structures multi-matériaux semblent aussi possibles mais nécessitent des procédures
d’élaboration complexes en particulier sur la mise en place de la poudre et son traitement

par laser.

De plus, il apparait que la morphologie des poudres soit un parametre important qui doit
étre étudié, aussi bien du point de vue de sa coulabilité¢, de son interaction avec le
rayonnement laser que de son impact sur les caractéristiques des picces élaborées. Des
études seraient donc intéressantes pour mettre en valeur ces effets. De la méme manicre,
I'impact de la température peut aussi faire 'objet d’investigations pour un meilleur controle
des flux thermiques (chauffage + refroidissement) laissant envisager alors de nouvelles
structures voire méme le traitement de nouveaux matériaux (céramique). Cet axe de
recherche permettrait alors d’étendre le champ d’applications de la fabrication additive par

fusion laser.
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Annexe
Formules utilisées par la méthode Taguchi
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Diagrammes de phases du CoCrMo

Annexes
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RESUME DE LA THESE

TITRE DE LA THESE : MAITRISE STRUCTURALE DE MATERIAUX PAR FABRICATION ADDITIVE EN
VUE D’APPLICATIONS BIO-MEDICALES

De nos jours, le domaine des implants est un des enjeux important pour notre civilisation
pour permettre d’améliorer notre quotidien. Pour ce faire, une large offre de matériaux et
de technologies existe offrant de nombreuses possibilités afin de répondre aux attentes
chirurgicales. Plusieurs familles de matériaux coexistent : les polymeres, les céramiques et
les matériaux métalliques ainsi que différents procédés de mise en forme. Parmi ceux-ci, le
procédé de micro fusion laser sur lit de poudre est un procédé prometteur permettant de
réaliser des picces de géométries complexes. Cest précisément cette technologie qui a été
retenue. Pour cela, afin d’approfondir la connaissance du procédé et évaluer 'impact des
parameétres sur les structures métallographiques, une orientation se tournant vers des

matériaux métalliques tels que le CoCrMo et le titane T40 a été envisagée.

Ainsi, les objectifs de la thése ont été de générer un matériau possédant de bonnes
caractéristiques mécaniques ainsi qu’en faciliter son intégration dans un milieu biologique
(implants). Pour ce faire, une structure de porosité controlée (pour faciliter le
développement tissulaire) avec des propriétés mécaniques adaptées aux sollicitations est
nécessaire. Le premier travail effectué fut donc une recherche préliminaire afin
d’approfondir la connaissance du procédé, en particulier d’un point de vue énergétique et
thermique. Afin d’identifier et d’évaluer I'impact des parametres sur le taux de porosité et
donc les propriétés mécaniques de la piece, une méthode statistique de type Taguchi a été
utilisée. Au travers de cette analyse, il est apparu que 3 parametres inhérents au procédé (la
distance entre tache laser, temps d’exposition et le pas de balayage) expliquent prét de 80%
des résultats. De plus, il est mis en évidence que les propriétés mécaniques d’une structure
(module de Young et résistance a la rupture) peuvent étre maitrisées grace au taux de
porosité de cette dernicre et permettre ainsi un rapprochement des propriétés mécaniques
de l'os cortical. Pour ce faire, des caractérisations mécaniques ont donc été réalisées pour
évaluer le module de Young et la résistance a la rupture des picces avec différentes
structures. Une maitrise des propriétés peut donc étre envisagée et peut méme étre adaptée

en réalisant des structures mixtes alliant partie dense et partie poreuse.
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