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Résumé

Au cours de la derniere décennie, le procédé de fabrication additive par fusion
sélective d'un lit de poudre SLM a attiré une grande attention dans le domaine de
I'industrie, car il permet de produire rapidement des pieces de formes complexes. Le
but de ce travail est d'étendre les performances des procédés SLM en étudiant la
possibilité d'élaborer des pieces en atmosphere raréfiée. Pour atteindre cet objectif
une approche théorique et expérimentale a été développée, avec la mise en place d'une
machine de fusion sélective par laser capable de travailler dans le domaine de
pression de 1 & Fombar.

Le travail sous vide permet d'éviter la formation du "bouclier" de plasma généré a
partir de I'atmosphere de gaz ionisé par I'énergie du laser. Ceci permet d'une part
d'éviter la contamination chimique du matériau (oxydation, nitruration,...) au cours
des processus de fusion et d'autre part de réduire le taux de porosité.

L'effet des paramétres du laser et des variables d'environnement sur la qualité de
pieces a été étudié en considérant le cas du fer pur, de I'acier Inox 316L et du titane.
Par ailleurs nous avons étudié la possibilité d'obtenir des alliages in-situ au cours de la
fabrication par la technigue SLM a partir de mélanges de poudres.

Des essais ont été conduits a partir de mélanges Mg/Al, Fe/Ni et Ti/Ni. Dans tous les
cas nous avons pu obtenir des alliages in-situ pour les domaines de composition visés
qui correspondent a des applications pratiques (structures légéres, alliage magnétique
a faible coercivité, alliage a mémoire de forme). Les propriétés des matériaux obtenus,

d'aprés les premieres caractérisations effectuées, se comparent de fagon favorable par



rapport aux techniques classiques d'é¢laboration et de mise en ceuvre.
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Abstract

During the last decade, selective laser melting attracted attention in industry because
it could allow producing parts with complex shapes rapidly and accurately. The aim of
this work is to obtain parts with desired properties by SLM technology. To achieve
this point, a theoretical and experimental approach was developed concerning a new
process which carries out the selective laser melting process at pressures in the range
1 to 1x10° mbar.

Vacuum operating under allows avoiding the plasma shield generated from the gas
atmosphere ionized by the high laser energy, which on the one hand avoids the
chemical contamination (oxidizingitriding...) during the melting process and on the
other hand reduces the porosity rate.

The effect of laser parameters and environment variables on the quality of parts was
studied by considering the case of pure iron, stainless steel 316L and titanium.
Moreover, we studied the possibility of obtainingsitu alloys during the SLM
manufacturing technique from mixtures of powders.

Tests were conducted from mixtures Mg/Al, Fe/Ni and Ti/Ni. In all cases we were
able to obtain in-situ alloys for areas covered composition corresponding to practical
applications (lightweight structures, low coercivity magnetic alloy, shape memory
alloy). The properties of material obtained from the characterizations performed,

which are comparable with the conventional development and implementation.
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Introduction Générale

Introduction

La fusion sélective par laser (SLM) est a présent connue comme une technologie
unigue permettant de produire des objets complexes a partir de poudres métalliques
avec des propriétés mécaniques intéressantes. Cette technologie offre de nombreux
avantages par rapport aux techniques classiques de fabrication: moins de temps avant
la mise sur le marché, utilisation de matériaux peu codteux, polyvalence, haute
précision, capacité a produire plus de fonctionnalités avec un design unique, etc. Il est
ainsi possible de créer des pieces fonctionnelles directement a partir de poudres
métalligues sans utiliser de liants intermédiaires ou des étapes de traitement
supplémentaires apres l'opération de fusion laser.

Toutefois, une combinaison de propriétés mécaniques telles que la plasticité et la
dureté, la ténacité et I'élasticité est d'une importance capitale pour les composants
métalliques et cette combinaison n'est pas toujours facile a obtenir bien que ce
procédé soit étudié depuis plus de vingt ans. C'est pourquoi notre travail s'est focalisé
principalement sur une évolution de cette technologie dans un environnement de trés
faible pression afin d'éliminer ou tout au moins de réduire l'interaction du matériau
fondu avec lI'atmosphere environnante, en particulier I'oxg/géen

Pour ce faire nous avons tenu compte des progres dans la maitrise des systemes de
pompage, des alimentations électrigues, des systemes d'automatisation, des
régulations en ligne, etc.

Par ailleurs, compte tenu des délais importants inhérents aux processus de
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transformation des machines complexes, nous avons été amené a nous pencher sur le
réle des différents parametres du procédeé, en particulier celui de la qualité d'énergie
transmise au lit de poudre et conduisant a sa transformation, aussi bien au chauffage
gu'au refroidissement.

Nous avons aussi accordé une attention particuliere aux caractéristigues du matériau
précurseur et en particulier exploré la possibilité de produire des alliages in-situ afin
d'ouvrir de nouvelles perspectives et éventuellement de réduire le colt des matieres

premieres dans le procédeé.

Pour présenter ce travail, ce mémoire a été organisé en cinqg chapitres :

Le premier est consacré a la présentation de 1’état de I’art. La technique de fabrication

additive y est présentée avec son contexte historique.

Le développement technologique concernant la mise sous vide d'un systéme SLM est
décrit dans le second chapitre. Une breve description des conditions de travail des
installations sous vide et des systémes techniques associés est tout d’abord donnée.

Ensuite les concepts et le cahier des charges du systéme SLM sous vide sont présentés.
Les problemes de conception liés a 1’enceinte, a la régulation du vide, aux systémes
d’asservissement et aux systémes de pompage sont décrits ainsi que les solutions

techniques choisies et validées.
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Le troisieme chapitre présente une étude des processus impliqués dans I'élaboration
d'une piéce par SLM. Cette étude est organisée en considérant I'évolution des
structures observées en fusion/solidification dans I'ordre peimbrdon— surface

— volume. La transmission du faisceau laser a travers la couche de poudre, la

formation du cordon de fusion; la qualité de surface; la densité et la microstructure du

matériau formé ont été considérées. pasires de fer et d’acier Inox 316 L ont servi

de support a cette étude et pour terminer, les observations effectuées ont été
appliguées a la réalisation d'échantillons d'acier inox présentant des caractéristiques

"bonnes matieres".

Le quatrieme chapitre est consacré a I'étude des phénomenes particuliers intervenant
lors d'un travail sous tres basse pression. Le titane ayant servi de base a cette étude,
les observations effectuées ne sont pas nécessairement transposables a tous les
matériaux mais, d'une facon générale, il a été mis en évidence le fait que la
transmission d'énergie au lit de poudre et le comportement de ce dernier sont

nettement modifiés en I'absence d'atmosphére.

Le cinquieme chapitre présente les essais exploratoires effectués en vue de la synthése
directe d'alliages en cours de fabrication par I'utilisation de mélanges de poudres. Les
résultats obtenus qui ont montré la faisabilité d'alliages Mg-Al, Fe-Ni et Ti-Ni

semblent tout a fait prometteurs.
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CHAPITRE I Etude Bibliographique

Ce chapitre présente une revue bibliographique des différents sujets traités dans le
cadre de cette these. Un panorama concernant les progres les plus récents en matiere
de technologies de fabrication additive est réalisé. Ce chapitre inclut notamment : les
avanceées du prototypage rapide, le principe et le développement de la fusion sélective

par laser (SLM), les matériaux utilisés enVBL

I.1 Technologie de prototypage rapide (RP)

1.1.1 Introduction

A partir de la fin du 2Dsiecle, latechnologie d’usinage fait face a un grand défi a

cause de la concurrence sur le marché quleeslus en plus féroce. D’une part il y a

la diversification et de la personnalisation de la demande des consommateurs et
d’autre part les fabricants s'engagent dans une concurrence portant sur un marché
global. Afin d’occuper rapidement le marché, le cycle de développement des produits

et le cycle de production doivent étre raccourcis.

Depuis 1960, date ou le premier laser était inventé par Theodore Maiman [1], les
recherches scientifiques sur I’interaction entre le rayonnement laser et les matériaux

sont devenues un point focal. Toutefois 1’application des technologies laser dans
I’ingénierie s'est seulement développée aux cours des 10 dernieéres années, parce que

les phénomenephysiques impliqués dans le processus d’interaction entre laser et
matériaux sont trés complexesinsi, encore aujourd’hui, C’est un challenge pour les
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physiciens.

Le prototypage rapide a été exploité dans ce contexte. Il utilise des lasers, ordinateurs
transmissions de précision et contrbles numeériques, integre la conception assistée par
ordinateur (CAD) et la fabrication assistée par ordinateur (CAM) afin de réaliser
I'élaboration de produits dans un cycle tres court. La technologie offre une nouvelle
opportunité de design car son principernsonte les problémes de [’usinage
traditionnel, de la coulée, de la forge, de la chaudronnerie, etc. et elle permet
d'élaboer rapidement des pieces complexes et fonctionnelles selon les modéles 3D

formés par I’ordinateur, sans outillage de spécifique [2].

RP&M

Matériau
nouveau

CAD
Figure 1.1 Technologie de fabrication laser
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Etant donné les avantages du prototypage rapide, les Etats2Buaisp¢ et le Japon

ont rapidement appliqué cette technologie dans les domdind3aviation, de
l'automobile, de la mécanique [3]. En 1992, les appareils de prototypage rapide ont
été utilisés dans 500 projets sur 17 pays.1894, le nombre d’appareils s'éléve a

1600, la plupart de ceux-ci étant utilisés aux Etats-Unis. A la fin de 2002, il y avait

plus de 10000 systémes installés dans le monde comme le tadfitrere 1.2.

12000 -

10000

8000 -

6000 -

4000

2000 +~

Figure 1.2 Statistique de développement des systemes de prototypage rapide [3]

[.1.2 Introduction a la technologie du prototypage rapide

Pendant le processus de fabrication additive, la machine lit les données a partir d'un
fichier de CAO et établit des couches successives de liquide, poudre, ou tble. Et de
cette facon s'accumule une série de couches transversales. Ces couches, qui
correspondent a la section virtuelle du modéle CAO, sont réunies ou fusionnées pour
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créer la forme finale. Le principal avantage de la fabrication additive est sa capacité a
créer presque n'importe quelle forme ou fonction géométrique.

L'interface standard de données entre les logiciels de CAO et les machines est le
format de fichier .stl . Un fichier .stl se rapproche de la forme d'une piéce ou d'un
assemblage en utilisant des facettes triangulaires. Les petites facettes produisent une
surface de qualité supérieure. Les fichiers .vrml (ou .wrl) plus modernes sont utilisés
comme entrée pour les technologies d'impression 3D qui sont capables d'imprimer en
couleur.

Le mot “rapide” est relatif: la construction d'un modéle peut en effet prendre de
plusieurs heures a plusieurs jours, selon la méthode utilisée, la taille et la complexité
du modéle.

La figure 1.3 présente la structure générigue des procedes de prototypage rapide.
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f ’

Fabrication d’une

Modele CAD couche unitaire
Découpage en Multicouches
tranches superposé

| v

Traitement de
|I’information

| |

Planification de la
trajectoire
|

Figure 1.3 Schéma général du procédé de prototypage rapide

Forme originale

Piece

Quelguefois deux matériaux sont utilisés: le premier matériau est le matériau de la
piece et le second est le matériau servant a fabriquer des supports (pour soutenir les
parois en cours de construction en saillie). Le matériau support est enlevé plus tard
par la chaleur ou pas dissolution dans un solvant ou tans |

Le moulage par injection peut étre moins colteux pour la fabrication de produits en
grande quantité maia fabrication additive peut étre plus rapide et moins codteuse
pour la production de petites quantités de pieces. Les imprimantes 3D donnent aux
concepteurs et aux équipes de développement la capacité a produire des pieces et des
modeles conceptuels en utilisant une imprimante adaptée a la taille d'un bureau.

Le prototypage rapide est désormais entré dans le domaine de la fabrication rapide qui
est considéré par de nombreux experts comme le "niveau suivant" de la technologie
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[4].

.2 Les différentes techniques de prototypage rapide
Actuellement, la classification des procédés de prototypage rapide est basée sur les

matériaux utilisés et sur la source laser, comme le mianfigure 1.4.

g

Figure 1.4 Classification des technologies de prototypage rapide

1.2.1 Stéréo lithographie (SLA)

Ce procédé a été breveté par Charles W. Hull aux Etats-Unis en 1984 [5]. Comme il

s'agit de la technologie primitive, SLA est le procédé de prototypage rapide le plus

mature et le plus utilisé au monde depuis que le premier prototype (SLA-250) a été

lancé par la compagnie 3D Systéraad988 [6].

Ce procédé utilise une résine photosensible comme matiére premiére qui est solidifiée
par un laser ultraviolet contrdlé par ordinateur. Le procédé peut élaborer rapidement et
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automatiquement des pieces complexes avec une haute précision et une bonne qualité
de surface.

Comparée aux autres technologies de prototypage rapide, SLA présente les avantages
d'une bonne qualité de surface, d'un procédé de solidification stable, d'une haute
précision. Mais la matiere premiére de ce procédé est limitée a une variété de résines
photosensibles qui présente une certaine toxicité et qui ont besoin de protection contre
la lumiére. Les propriétés mécaniques des pieces SLA sont aussi plus faibles que
celles des plastique industriels, elles sont fragiles et peu résistantes. Cette technologie
est donc souvent utilisée pour élaborer des moules de coulée et des piéces décoratives
[7]. Des images de machines et de pieces fabriquées par SLA sont montrées en

Figures 1.5 et.6.

Miroir ) Laser
|

o’

Elévateur
Polymere liquide

Racleur

Plateau

Figure 1.5 Schéma d'une machine de Stéréo lithographie [6]
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(@) (b)

Figure 1.6(a) Mode¢le d’implant osseux artificiel ; (b) Modele d’enceinte de moteur

[8]

1.2.2 Dépbt de fil FDM (fused deposition Modeling)

Cette technique consiste a faire fondre un polymere thermofusible a travers une buse
chauffée. Un filament en fusion (de l'ordre du dixieme de millimetre) en sort. Ce fil

est déposé en ligne et vient se coller sur ce qui a été déposé au préalable, comme
montré a la Figure I. 7. Le FDM est une technique brevetée par la société Stratasys
Ces machines sont destinées aussi bien au prototypage rapide qu'a la production
directe de piéces. Le gros intérét du FDM est de permettre de créer des piéces en
bonne matiere, disposant de caractéristiques mécaniques, thermiques et d'une stabilité
voisines de celles des piéces thermoplastiques injectées. Les supports nécessaires a la
production des pieces sont dans la plupart des cas constitués d'une matiére soluble. La

densité des pieces est également réglable car cette technique autorise a ne remplir que
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partiellement les volumes en créant un réseau de type nid d'abeille - un gain apprécié

pour le temps de production et la |égereté des pieces realigées [9

Tete liquéfacteur (mouvement X-Y)

d

Buses
d’extrusion

su S
v

Foam slab

Plate-forme
{(mouvement Z)

Bobinede -~
matériau de
support

|
Figure 1.7-Schéma d'une machine FDM [10]

Bobine de matériau de
construction
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1.2.3 Dépot direct de métal (direct metal deposition, DMD)

Le procédé DMD est un processus permettant d'obtenir un composant métallique
directement a partir d'un modele 3-D CAD [11]. Ce processus utilise une alimentation
en poudre continue dans la zone de fusion (melt pool) que le faisceau laser produit sur
la surface, comme montré a la Figure 1.8. Le traitement est effectué généralement sous
un gaz inerte (argon, hélium, ou azote) pour réduire l'oxydation. Plusieurs
compositions de poudre peuvent étre alimentées simultanément ou successivement
pour produire un alliage dans la zone de fusion ou fournir des choix de matériaux
relatifs a une localisation au sein d'une partie désirée. Le taux d'alimentation en
poudre, la vitesse de balayage, la températule @&ébit de gaz sont les parameétres

clés qui doivent étre contrblés pour assurer la qualité du dégot [12

Unité de
|| traitement
r . Laser ]‘ —
\\Poudle / L i e
i / e ol
Moteur S—d Ull'llte (.je
; détection
de hauteur
Camera CCD

Bain de fusion

Figure I. 8-Schéma du procédé DMD [13]
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Ce procédé a été employé avec succes pour des applications aéronautiques et
biomédicales notamment avec l'alliage de titane Ti-6Al-4V (Figure 1.9 a). Toutefois,

une porosité subsiste parfois dans les matériaux déposés, ce qui peut dégrader
fortement leur résistance mécanique et leur résistance a la fatigue. Des images des

pieces fabriquées par DMD sont présentées dans la Figure 1.9 (b).

(b)
Figure 1.9 (a) Procédé DMD; (b) Piéce produite par DMD [14]
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1.2.4 Frittage de poudres plastiques par laser (Selective laser sintering, SLS)

Comparée a la stéréo lithographie (SLA), cette technologie élargit beaucoup le choix
de matériaux. L’appareil SLS se compose principalement d'un systeme de répartition

de poudre et d'un laser @Oqui permet d'assurer le processus de frittage, comme le
montre la figure 1.10. Les matériaux classiques incluent le polyamide, le
polycarbonate, le polystyréne et le PEEK. Selon les conditions de traitement et les
matériaux, un post-traitement thermique et une finition de surface comme le rodage
ou le sablage sont nécessaires. Quelques propriétés mécaniques de pieces fabriquées

par SLS sont données en table I.1.

lentille

g
Y
AR Balayage miroir X-Y
Laser Faisceau laser

/

Part

Racleur

Alimentation en poudre Poudre couche

piston
piston
Chambre de ;

travail piston Alimentation en poudre

Figure I. 10-Schéma d'un systeme SLS [15]
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Tableau 1.1 Propriétés du polyamide SL$4]

Polyamide avec fibre d

Propriété Polyamide a cristaux
verre
Résistance a la tractio 44 N/mnf 38 N/mnf
Module d’élasticité 1600 N/mmi 5910 N/mni
Allongement 9% 2%
Module de flexion 1285 N/mni 3300N/mn?

1.2.5 Frittage sélectif indirect par laser (Indirect selective laser sintering, ISLS)

Le but du frittage indirect sélectif par laser (ISLS) est de fabriquer des pieces
métalliques. Ce processus utilise un premier assemblage de particules de poudres
métalliques qui sont enrobées par une matiere plastique. La taille des particules

métalliques est’&nviron50 um et 1’épaisseur du revétement plastique entret30

um [17.

‘ . ° P ’ 3
Figure I. 11- Poudre métalligue enrobée par une matiére plastique pour le
ISLS
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Au cours du frittage, le revétement plastique est fondu par le rayon laser (CO2,
puissance maximale 100W) et connecte les particules de poudre métallique qui sont
ainsi plaquées ensemble. Parce que la résistance mécanique de la piece agglomérée
par le madriau plastique est trés faible, elle a besoin d’étre frittée a haute température

aprés évaporation du liant plastique. Ultérieurement, un autre auwatéétallique a

bas point de fusion peut étre utilisé pour remplir les cavités résiduelles et remplacer |
matérau plastique. Aprés le traitement thermique, les dimensions de la piece auront
changé par suite des contractions qui se produisent au cours du frittage [17]. Quelques

propriétés mécaniques de pieces fabriquées par ISLS sont données en table 1.2.

Tableau 1.2 Propriétés de pieces réalisées par ISL8 |

Propriétés Values Propriétés Values
Resistance & I 510 N/mnd Allongement 10%
traction
Elastique (0.2%) 305 N/mnf | Dureté 87RB

1.2.6 Frittage sélectif direct par laser (Direct selective laser sintering, DSLS)

Les matériaux fondus par frittage sélectif direct par laser sont des mélanges de
poudres, l'une avec un haut point de fusion et l'autre avec un bas point de fusion; la
poudre a bapoint de fusion constitue 1’adhésif. Le processus est basé sur le principe

du frittage en phase liquide qui permet une densification élevée de la couche de

poudre par le « réarrangement » de la poudre a haut point de fusion dans la phase
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liquide a bas point de fusion.

Poudre avec haut Porosité
point de fusion restante

Poudre avec bas
point de fusion

Figure I. 12 Schéma du procédé DSLS

Afin d’optimiser les propriétés mécaniques divers mélanges de poudres ont été
développés, par exemples Cu-(Sn/Pb) [19], Cu-Sn [20], Cu-Fe [21], et Bronze-Ni [22].
La technologie DSLS est principalement appliq@e moules et aux piéces en
petites quantités. Par rapport au SLS simple, 1’avantage du DSLS est d'éviter un
chauffage apres fabrication. Quelques propriétés mécaniques de pieces fabriquées par

ISLS sont données dans le tableau 1.3.
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Tableau 1.3 Propriétés mécaniques de pieces DSLS |

Propriétés Poudre a base de fel Poudre a base de bron
Porosité 2%~5% 20%~25%
Résistance a la tractio  500~550 N/mrh 120~180 N/mrh
Allongement 7% 4.2%
RugositéRz 50pum 50~60um

1.2.7 Fusion sélective par laser (Selective laser melting, SLM)

L’¢laboration rapide de pieces de précision gagne de plus en plus d’importance pour
répondre aux besoins du marché. Néanmoins, les technologies de RP ne peuvent pas
satisfaire tous les besoins car les propriétés du produit élaboré par SLA, SLS, ISLS ou
DSLS respectent rarement les exigences d’application courantes. Une nouvelle
technologie est donc nécessaire pour élaborer des piéces métalliques disposant de
bonnes propriétés mécaniques. La technologie de fusion sélective par laser utilise une
seule poudre métalliqgue, comme I'INOX [23], l'acier [24], le Ti [25], I'aluminium [26],

etc. Elle n’a pas besoin d’ajouter un matériau de remplissage ou un adhésif dans la

poudre métallique. Afin d’augmenter le taux d’absorption de I'énergie laser par la

poudre métaltjue, un laser Nd:YAG avec une longueur d’onde de 1064nm est utilisé.

La technique SLM offre une capacité d’¢laboration trés rapide de piéces de précision

pour une large gamme de matériaux. Les propriétés des piéces obtenues sont
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similaires aux propriétés des produits obtenus par les procédés conventionnels.
Pendant le processus de fusion, le laser neréqras seulement la couche de poudre,

mais aussi une partie de la couche sous-jacente. Ou obtient alors une liaison
métallurgique entre les cordons de balayage et les couches précédentes. Selon les
propriétés des matieres premieres, la densité des piéces peut atteindre 100% et il n'est
pas nécessaire de recourir a des post-traitements pour améliorer la densité des pieces.
Quelgues propriétés mécaniques typiques de pieces fabriqguées par SLM sont données

dans le tableau 1.4.

Tableau 1.4 Propriétés de pieces élaborées par SLM [18]

INOX Acier a outils Titane

Propriete X2CrNiMo17-13-2 X38CrMoV5-1 TIAIBV4

Résistance a la tractior 550 N/mn? 1720 N/mni 1140 N/mmi

Limite conventionnelle
d’élasticité

Allongement 15% 2.3% 6%

450 N/mn7 1000 N/mmi 1040 N/mm

Dureté 240 HVO0.1 52HRC 435 HV10

La technologie SLM offre en outre l'avantage d'une grande variété de matiéres
premiéres, quasiment sans limites géométriqgues pour le modele deméceles
applications de prothéses chirurgicales, la technologie SLM permet de fabriquer
directement des substituts osseux personnalisés a partir des données de tomographie.
La premiere application en volume de cette technologie se situe dans le domaine
dentaire [27.
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.3 Caractéristiques du procédé SLM

1.3.1 La technologie

La figure I. 13 présente un systeme SLM commercial fabriqué par la société
MCP-Allemagne. Un systéme a@@&culation d’atmosphére contrélée offre un espace

confiné rempli par différents gaz tels qug Mr, H,. La pression de la chambre peut

étre contrblée entred 20 mbar. Le laser NOYAG d’IPG laser GmbH dispose d'une
puissance maximale de 120W. Les dimensions du banc de travail sont de 200
mmx200 mm (Longueur x Largeur). Le diamétre du faisceau laser peut varier de 35
pm a 100 pm. Selon les conditions de fonctionnement, 1’épaisseur de la couche de
poudre peut étre réglée sur trois niveaux, 50 pum ; 75 um et 100 um. Quelques pieces

fabriquées par SLM sont montrées dans la Figure. 1.14.

X-y Scanner == Laser

Racler
Laser de verre

Chambre de travaux

Poudre métallique

B Piece SLM
Rayon laser

N

N

Plateformerétractable

Figure 1.13 Schéma d'un systeme SLM de MCP-Allemagne [28]

Gazinerte
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Figure 1.14 Quelques piéces élaborées par SLM [28]

1.3.2 Les facteurs d'influence du processus SLM

Les parametres du processus peuvent étre regroupés en trois sections: les paramétres
laser; les parameétres systéme; les paramétres d’environnement. Les parametres laser,

tels que la puissance, la vitesse de balayage, le diameétre du faisceau déterminent la
largeur du cordon de balayage (repéré D dans la figure 1.15). La vitesse ddifabrica

a un rapport avec la vitesse de balayage. Les paramétres systeme concernent
I’épaisseur de la couche de poudre (C), le surface de poudre traitée (a, b), la distance

entre deux cordons adjacents (HS); ces paramétres influent sur la qualité de la piece.
La figure 1.16 présente trois modes de balayage: (a) un mode de trame courte dans la
direction X, (b) un mode de trame longue dans la direction Y, (c) une alternance
d'orientations, en commencant avec un mode de trame courte pour la premiére couche.
L'espacement des lignes de balayage en X et Y est égal. Les parametres
d’environnement comportent la température de préchauffage, 1’atmosphere et la
pression de gaz [29].
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Balayage laser

Figure 1.15 Les parametres SLM

1]

Figure 1.16 Quelques méthodes de balayage

LERMPS-UTBM Page 28 B.C. ZHANG




Chapitre | Etude Bibliographique

1.3.3 Elaboration d'une piéce
L'élaboration d'une piece par SLM peut étre divisée en trois parties: prétraitement,

fusion de la poudre, post-traitement.

1.3.3.1 Prétraitement

Le prétraitement inclut la conversion des données du modéle CAO; la détermination
de l'orientation de la piece; I'addition de supports; le tranchage. En tant que source des
données, le modele 3D de la piéce est construit par un logiciel CAD tel que Catia,
Pro-E, UG, etc. comme montré sur la Figure 1.17(a). Cependant le modéele numérique
original ne peut pas étre lu par le systeme SLM,; il doit étre converti en format STL.
Le traitement des données STL utilise des plaques triangulaires pour approcher la
surface du modele. Le positionnement de la piece par rapport au plan de construction
influence le temps de fabrication et la qualité de surface de la piece, comme le montre
la Figure 1.17(b). Généralement, la direction la plus courte est la dimension choisie
comme direction-Y. Mais quelques fois la direction de la longueur peut étre choisie
afin d'améliorer la précision; il est aussi possible de placer le modéle de facon inclinée
pour réduire les supports et économisenietriaux. L’addition de supports est la clé

du procédé de fabrication parce qu’elle influence fortement le succes d'élaboration

comme le montre la Figure 1.17(c). Dans le prinelp&’addition de supports proposé

par la compagnie EOS, la limite de 1’angle de contact des supports est de 135°. Afin

d’éliminer facilement les supports et d'obtenir une surface lisse, les supports sont fixés
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de fagon ponctuelle. Apres I’addition des supports, le logiciel tranche le modele selon

I’épaisseur de couche choisie comme montre la Figure 1.17(d).

Figure 1.17 Prétraitement des données pour la technologie SLM [29]

1.3.3.2 Fabrication du modéle

Avant de débuter la fabrication la poudre est préchauffée pour limiter les déformations.
Ensuite le laser fond la couche de poudre avec les parametres définis selon les
trajectoires établies a partir du modele. Les particules fondues sous le rayon laser
forment une trace solide, comme le montre la Figure 1.18. Le procédé est contrdlé par

un logiciel qui arréte le processus quand la derniére couche est fihie [30
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Rayon laser
A O
Solidification
Direction de balayage supplémentaire

2
why
i

Figure 1.18 Formation de pieces par SLM [31]

1.3.3.3 Post-traitement
Apres le procédé de frittage, il est nécessaire de nettoyer la piece, d'enlever les
supports et de polir la surface. Les piéces fabriquées par SLM peuvent aussi subir un

traitement thermique afin d'éliminer les contraintes internes et réduire la porosité.
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1.3.4 Développement de la technologie SLM

La machine MicroFORM" de la société 3D MICROMAC est un poste de travail
permettant de réaliser le processus SLM sous vide pour la production de prototypes
ainsi que des lots de petites piéces (Figure 1.20). Le processus SLM sous vide a de
nombreux avantages. La poudre fondue par le laser dans le vide n'est pas affectée par
la présence de gaz. Par ailleurs le bouclier d'absorption provoqué par la formation
d'un plasma de gaz peut étre réduit, ce qui signifie qu'il est possible d'augmenter la
puissance du laser. Toutefois les dimensions de la chambre de travail sont ici limitées
a 25 mm ou 50 mm (diametre) & 40 mm (hauteur) [32].

Depuis que la technologie SLM/SLS a été inventée a la fin des années 80 du siecle
dernier, les équipements ont évolué comme en période de révolution industrielle. Les
fournisseurgrincipaux d’équipements commerciaux Sont concentrés en Europe, tels

gue (EOS, Germany); Phenix (Phenix system, France); MCP (MCP HEK-GMBH). La
figure 1.21 présente les évolutions de quelques machines SLS/SLM. La premiére
génération de machine SLM EOS M270 EOSINT comportait une source laser de
200W (Yb-fibre) et une chambre de travail 250 mm*250 mm*215 mm. En 2011 la
deuxieme génération (EOSINT M280) a été lancée avec une source laser de puissance
plus élevée (400 W) et une plus grande chambre de travail (250 mm * 250 mm * 325
mm). La tendance d'évolution des machines SLM est donc une augmentation de la
puissance laser et une augmentation du volume de travailJB8jtendance similaire

peut étre observée pour d'autres sociétés comme Phénix ou MCP tel que montré dans
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la figure 1.21 (c-d) et (e-f). Une puissance laser plus élevée conduit a une meilleur
densité des pieces et a une plus haute vitesse de balayage qui permet accélérer la

vitesse de fabrication et de diminuer les contraintes résiduelles.

®

3lj-Micr0r11ac

Figure 1.19 Image de la machine SLM MicroFORM et exemple de piéce
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EOS

(d) (f)
Figure 1.20 Evolution des machines SLM fabriquées par EOS, Phenix et MCP
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.4 Les matériaux utilisés en SLM
De nombreux métaux sont actuellement utilisés en SLM. lls peuvent étre répartis dans
guatre catégories: les bases fer, les bases aluminium, les bases cuivre et les bases

titane.

1.4.1 Matériaux de structure a base de Fer

Etant donné leurs nombreuses applications industrielles, les alliages a base de fer ont
été les premiers matériaux étudiés quand la technique SLM a été inventée. A présent,
les alliages a base de Fer qui peuvent étre utilisés en SLM incluent les INOX, les
aciers ordinaires, les aciers rapides [34], les alliages Fer-Nickel [35], etc. Les pieces
élaborées par SLM avec des poudres d'alliages a base fer présentent une faible
porosité a cause de la bonne mouillabilité du fer. Les caractéristigues mécaniques des
alliages fabriqués par SLM, aprés optimisation des parametres, peuvent étre
meilleures que celles des alliages fabriqués par les méthodes traditioritretkEison

de la particularité du processus SLM, le niveau de dureté ne peut pas étre le méme
gue celui obtenu avec les méthodes classiques de traitement thermique [29]. Par
ailleurs la porosité, la dureté et les caractéristiques mécaniques des alliages a base de
fer dépendent de la teneur en carbone. Une haute teneur en carbone peut augmenter le
taux d’absorption du rayonnement laser ainsi que la mouillabilit¢é comme montré dans

les figures 1.21, 22, 23.
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Fer-1.6wt% carbone

Figure 1.22 Image MEB montrant I'évolution de la qualité de surface en fonction
teneur en carbone de l'alliage [36]
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(@) (b)

Figure 1.23 (a) Echantillons de traction en fer SLM; (b) moule de roue dentée
SLM [36]

1.4.2 Matériaux a base d'aluminium

Les alliages a base d'aluminium sont largement utilisés dans les industries automobile,
aéronautique et mécanique, mais la précision des pieces fabriquées par fonderie ou
décolletage est difficile a contrdler. Le colt de production pourrait donc étre diminué
par la technique SLM car elle permet d'obtenir des petites pieces avec précision sans
post-traitement. La combinaison SLM-alliages d'aluminium pourrait particulierement
résoudre les probléemes de fabrication de pieces complexes dans les applications
aérospatiales. Cependant cette technique présente encore quelques difficultés comme
le faible taux d'absorption du faisceau laser par I'aluminium, l'affinité élevée du métal
pour I'oxygene et la mouillabilité relativement faible de I'aluminium fondu. La @ualit

de surface d’échantillons est montrée dans la Figure. .24 (a). Des agglomérats de

métal et des pores interconnectés peuvent étre observés. La taille des agglomérats se

situe entre 200 et 400 um [37]. La microstructure présente des grains colonnaires
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(Figure. 1.24 (b)) avec une largeur moyenne de grain de 4 um. Un exenpécee

fabriquée par SLM est montré dans la figure 1.25.

(@) (b)

Figure. .24 (a) Morphologies de surface d'éprouvettes en aluminium frittées pa
(b) Micrographie optique montrant la microstructure [37]

Figure 1.25 Ventilateur en aluminium réalise par SLM. [28]
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1.4.3 Alliages a base de cuivre

Les matériaux a base de cuivre sont attrayants en raison de la bonne conductivité
thermique et conductivité électrique de cet élément. La faisabilité de la production de
pieces métalliques a base de Cu par SLM a été démontrée pour des alliages tels que
Cu-Sn, bronze et Cu-H13 [38, 39]. Toutefois les contraintes résiduelles sont difficiles

a surmonter et les pieéces disposent généralement d'une densité relative assez faible
(70-80%). Les pieces poreuses doivent alors étre densifiées, par frittage
complémentaire ou par infiltration. L'avantage de l'infiltration est un faible retrait et
des caractéristiques de précision plus élevées comparée au frittage. Les résines époxy
sont souvent utilisées comme matiére d'infiltration en raison d'un bon mouillage pour

les matériaux métalliques.

l.4.4 Matériaux a base de titane pour applications médicales

Les matériaux utilisés en dentisterie ou pour des dispositifs implantables dans I'os
doivent posséder des propriétés mécaniques et physico-chimiques permettant
d'atteindre un haut degré de biocompatibilité et de bio-fonctionnalité. Le titane et ses
alliages sont de ce fait largement utilisés pour les implants orthopédiques et dentaires
parce qu'ils possedent une faible densité, de bonnes propriétés mécaniques (module
d'élasticité, la dureté et résistance a la fatigue) et une bonne inertie biologique et
chimique. Par ailleurs, la surface de Ti@fre un substrat idéal pour la formation de
cristaux de phosphate de calcium, a travers des processus spécifiques d'échange
chimigue avec les constituants des fluides corporels [40]. Bien que les alliages
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disposent de propriétés physiques et mécaniques supérieures, le titane
commercialement pur est universellement considéré comme le matériau de choix dans
I'implantologie dentaire, en raison de sa résistance exceptionnelle a la corrosion et de
sa biocompatibilité [41]. Jusqu'a récemment, les implants ont été produits a partir de
tiges en titane usinées. Différents traitements de surface ou des revétements sont
ensuite appliqgués pour améliorer la stabilité et I'ostéointégration. Au cours des
dernieres années le développement de la technique SLM a sensiblement élargi le
champ d'application des alliages de titane car les implants peuvent alors étre produits
plus économiquement que par les techniques traditionné&tegffet, la technique

SLM offre de grands avantages dans le domaine des biomatériaux, en particulier dans
l'implantologie dentaire, en raison de sa capacité a construire directement en trois
dimensions (3D) des composants métalligues avec peu ou pas de processus de
post-traitement, comme montré dans la Figure |. 26.

La formation de grains colonnaires le long de la direction de construction peut étre
observée a la fois a la surface (Figure 1.27 (a)) et dans le ceeur de I'échantillon (Figure

.27 (b)). Ceci est typique de l'alliage Ti-6Al-4V et se trouve déterminé par le
refroidissement directionnel et par I'écart relativement important entre les liquides et
le solidus de l'alliage. Ce dernier définit la solidification de l'alliage qui a tendance a
s'initier sur les solides existants (la couche précédente) plutét que de former de

nouveaux germes [42].
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Figure 1.26 Modéle physique 3D construit en TA6V [41]

Figure 1.27 Micrographies d'un échantillon de TA6V SLM [42]
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CHAPITRE 1l Matériaux et Equipements Expérimentaux

Ce deuxiéme chapitre est divisé en trois parties. Tout d'abord, le processus de mise
sous vide du systeme de fusion sélective par laser est présenté. Dans un deuxieme
temps, nous présentons les méthodes de mesure et les techniques de caractérisation
des propriétés des éprouvettes élaborées. Enfin, la troisieme partie présente les

morphologies et les distributions granulométriques des poudres utilisées par la suite.

Il.1 Mise sous vide de la machine SLM

[1.1.1 Introduction

Mise a part ’influence des quantités de pieces a fabriquer (production en petite ou
grande série), le colit d’utilisation des différents procédés de fabrication des picces est
directement lié a la complexité des équipements, correspondant a un investissement
(prix d’équipement, main d’ceuvre qualifiée, maintenance) auquel il faut ajouter le

prix des consommables (gaz, poudres).etc.

D’un point de vue technologique, le procédé de fusion sélective par laser sous faible
pression résiduelle se distingue du procédé SLM atmosphérique principalement par la
complexité¢ de 1’équipement nécessaire. L’élément indispensable est la chambre de

travail qui doit étre étanche. Différents équipements comme des systémes de pompage,
de refroidissement, de régulation de pression, d’alimentation en courant électrique, de

pilotage et de contréle, et aussi de filtration, de ventilation, etc. doivent y étre
associés.
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En fait, les installations standard actuelles ne sont pas adaptées pour une utilisation a
tres faible pression, ce qui rend difficile les essais en atmosphere raréfiée dans les
installations conventionnelles.

Dans ce chapitre, nous allons donc présenter 1’ensemble des travaux de conception et

de réalisation effectués dans la premiére phase de cette étude a caractere
technologique. Les parameétres du systeme SLM commercial ; les travaux de transfert
des ensembles du systeme sous yideparamétres de mise en ceuvre de la machine

SLM sous vide seront également abordés.

[1.1.2 Le systéme SLM original

La machine SLM Realizer Il 250 développée par MCP permet de fabriquer des
composants métalliques couche - par - couche directement a partir de données CAO
3D. Ce procédé permet la production de géométries complexes quasiment sans
limitation de forme. Le matériau de départ utilisé dans le procédé SLM est une poudre
gui est déposée en couches minces (environ 50 pm) sur une plaque support. La poudre
est alors localement fondue par le balayage d'un faisceau laser selon le modele CAD

sous une atmosphere plus ou moins inerte (voir Figure. 11.1).

LERMPS-UTBM Page 50 B.C. ZHANG




Chapitre Il Développement des moyens expérimentaux et Matériaux

Dépdbt d'une Fusion de la poudre

couche de poudre par un faisceau laser

Modele CAO 3D

en tranches

Piéce finie

Poudre Abaissement

Figure 1l.1 Représentation schématique du processus SLM [1]

Apres chaque étape de balayage, la plague support est abaissée d'une épaisseur de
couche et une nouvelle couche de poudre est déposée au-dessus de la précédente.
Cette couche est alors sélectivement fondue et métallurgiguement liée a la couche en
dessous. Le sens du balayage est alterné apres chaque couche afin de limiter les
imperfections qui peuvent se produire pendant le processus de fusion. Par conséquent
la piéce est construite par de nombreuses couches. L'utilisation de poudres de
granulométrie adaptée et la fusion compléte permettent d'obtenir une densité proche
de 100% de la valeur théorique.

La machine Realizer 1l 250, MCP Ltd, posséde une chambre de travail fermée. Du gaz
argon est soufflé vers la plate-forme de construction pour maintenir le niveaend'O
dessous de 0,9% avant le début du processus de fusion locale. La machine MCP
Realizer Il SLM 250 dispose d'une stratégie de balayage pour chaque couche qui

commence dans le coin inférieur gauche de la piéce, comme schématisé suela Figur
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II.2. Ce schéma montre également la définition de l'espacement des lignes de
balayage qui a un effet important sur les propriétés de la piece fabriquée.

L'espacement des lignes de balayage a été fixé a 80 um dans la suite de notre étude.

Offset de cordon de balayage Remp”ssage du contour
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P > Espace des cordons de balayage

AL LY
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Cordon de balayage

Offset de remplissage du contour

Figure 11.2 Stratégie de balayage et définition des espacements.

Le systeme d’alimentation en poudre de la chambre de travail utilise un tambour
entrainé par moteur, comme le montre la Figure 11.3. La qualité de poudre étalée peut
étre adaptée selon les dimensions de la piéce. La surface maximale est de 250

mmx250 mm (X-Y).
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tr

Figure 1.3 Photo de la chambre de travail

Le faisceau laser est transporté par fibre optique a partir de la source de las&r, comm
le montre la Figure 11.4. Un dispositif a deux miroirs dont le mouvement est controlé
par un logiciel selon les données du modele 3D permet d'assurer le balayage de la
surface de travail. Un groupe de lentilles platédessus de la surface de travalil
assure la focalisation du faisceau sur le plan de travail. Tableau Il.1 présente les

caractéristiques principales de la machine MCP Realizer Il 250.
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Tableau I1.1 Caractéristiques principales de la machine MCP Realizer |l

250 [2]

Zone de fabrication

(Maximale)

250 x 250 x 300 mm (X, Y, Z), axe z

extensible a 360 mm

Vitesse de construction

5 cms3 a 20 cm?d par heure

Vitesse de balayage

Jusqu’a 2000 mm/s

Epaisseur de couche 20-100 pm
Diametre du faisceau laser [50um
Puissance du laser 120W max

Dimensions extérieures

1700 x 800 x 2025 mm (L, W, H)

Poids

1100 kg

Fourniture de puissance

230V1PH, 16 A

Matériaux disponibles

INOX 316L and 17-4PH, H13 tool stee
aluminumAl-Si-12, titanium CP,
Ti-6Al-4V and Ti-6AI-7Nb,
cobalt-chrome (ASTM75), Inconel 718

and 625
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Figure 1.4 Systeme optique de la machine MCP Realizer 11 250

[1.1.3 Enceinte a vide et systémes d’asservissement

Au départ de ce travail, une enceinte a vide utilisée originellement pour une
application PVD arc a été déshabillée afin d'accueillir la machine SLM. La figure 1.5
montre l'aspect de I'enceinte de vide originelle. Cette enceinte est une chambre
étanche de forme cylindrique avec un diametre intérieur @ 1200 mm pour un volume

de 1.4 m. Elle est équipée de trois petits ports (anciennement cibles de I'arc) et d'un
grand port pour le service. Une bride latérale de diaméetre @ 320 mm est disponible

pour la liaison a un systéme de pompage. Afin d’installateur la machine SLM dans

I’enceinte, tous ses ¢léments (table, cables, systeme de refroidissement, optique) ont
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été désassembléSn tuyau de diamétre @ 320 mm, longueur 1000 mm comportant

trois brides latérales de diamétre @ 100 mm a été congu fabriqué et fixé au fond de
I'enceinte afin d'accuelllir 'axe Z de la machine SLM 250. Deux hublots transparents
permettent 1’observation de l'intérieur de l'enceinte. Le systeme de contréle
d'atmosphere d'origine a été conserveé et donc les atmosphéres conventionnelles (argon,
azote) peuvent étre aussi utilisées avec la nouvelle installation en condition de

pression atmosphérique.

Figure 11.5 Chambre disponible au début de 1’¢tude

Afin d'adapter a la chambre la structure du systéme de déplacement de l'axe Z,
certaines parties ont da étre découpées, comme le montrent les parties marquées dans
figure 11.6. Un calcul de résistance de la structure a bien entendu été effectué
auparavant.
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7

Appuidu bac
de travall

Assemblage
par chevilles
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decoupees

Figure 11.6 Schéma d'adaptation du plateau élévateur de la machine SLN
I'enceinte

Les éléments de la structure ont été dimensionnés a partir d'un calcul de résistance des
matériaux et les résultats de la modélisation ont été interprétés a l'aide des logiciels
Catia V5R14 et Ansys v12.1. La charge de poudre maxithateW x H x densité de

poudre x g) a été évaluée a 617 kg. La déformation du systéme de transmission sous
cette charge est montrée dans la figure 1.7. Environ 20 um de déformation sont

attendus apres une hauteur de 360 mm de construction (hauteur maximale).
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200,00 400,00 (rim)

100.00 300.00

Figure 1.7 Modélisation de la déformation du support du plateau de constructio
une charge de poudre de 617 kg.

La stabilité de la machine dans 1’enceinte est assurée par des cales de hauteur réglable

et un support de plateau tels que présentés dans la Figure 11.10.
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I1.1.4 Processus de mise sous vide de la machine SLM

II.1.4.1 Groupes de pompage et étanchéité de I'enceinte

La figure 1.8 présente le schéma du systeme de pompage et de régulation. Deux
passages sont connectés avec le groupe des pompes; ce design est basé sur la
vulnérabilité de I'équipement SLM aux changements de pression. De ce fait, la vitesse
de pompage sur les lentilles, le scanner, les miroirs et les moteurs est ralentie en phase

de pompage primaire par l'utilisation d'une canalisation de faible diamétre.

Conduite  primaire
Jauge de pression de pompage

® Smm
Jauges de

g ™ @ pression
_® Pompe gpdettes
Raccord a5

Enceinte a vide

voies
@ 100mm
Vanne Pompe Roots
\ S
Vanrie Vanne anti
+Injection Air retour+Echappement

Figure 11.8 Schéma du systeme de pompage et de régulation de la pression

Une vanne a tiroir permet de changer de régime lorsque la pression atteint 1 mbar. Le
groupe de pompage est constitué de 1’association d'une pompe Roots et d'une pompe a

palettes. Cette combinaison permet d'obtenir une pression d'enceinte trés faible. Afin

de diminuer la pression a 1 mbar lentement, la pompe est d'abord connectée avec un
tuyau de faible diamétre (® Smm). A la suite de la diminution de la pression a 0.9
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mbar, la pompe de deuxiéme étage (pompe Roots) peut étre démarrée. En méme
temps la vanne a passage de grand diamétre peut étre ouverte (®@100mm), ce qui

permet de diminuer le temps de mise sous vide.

Le niveau d'étanchéit®& I’enceinte sous vide peut étre apprécié a partir du graphique

de la Figure 11.9. Apres avoir amené la pression d’enceinte a la valeur minimale, le
pompage est coupé. On observe une évolution de la pression de 0.01lmbar a 0.1 mbar
apres trois heures, ce qui représente une performance acceptable compte tenu des

nombreuses ouvertures et passages de l'enceinte.
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Figure I1.9 Changement de pression de I’enceinte a vide apreés création d’une
dépression.
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Pour terminer, un mode opératoire a été élaboré répertoriant les étapes précédant la

manipulation:

Vérifier quela vanne d'entrée d'air ou de gaz est fermée

- Installation du substrat et chargement de la poudre

- Vérifier chaque joint de la porte

- Tourner le commutateur de vanne a la position 0, fermer la vanne de la
conduite principale, conserver uniqguement la conduite de faible diametre
connectée avec la pompe. (Ceci vise a protéger les éléments internes de la
machine SLM).

- Ouvrir la pompe a vide a palettes

- Quand le baromeétre est descendu a 0.9 mbar, tourner le commutateur de
vanne a la position 1 et ouvrir la pompe a vide du deuxieme étage (Roots)

- Quand le barométre électronique indique I*Ifibar, ouvrir I’interrupteur
laser et lancer le programme de construction.

- Quand le processus SLM est fini, fermer les pompes a vide, retourner le

commutateur de vanne a la position 0 et ouvrir les vannes d'entrée d’air.
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[I.1.4.2Conception et travaux d’installation

Les travaux de transformation de la machine SLM pour sa mise sous vide ont été

programmeés en quatre phases principales :

1. La premiére phase a concerné la conception de I’ensemble et le design des
accessoires nécessaires.

2. Au cours de la deuxieme phase, I’enceinte a vide originelle a été préparée et
nettoyeée.

3. Un tuyau d'adaptation a la dimension de l'axe z de la machine SLM a été
commandé chez un sous-traitant. Le plateau support et le niveau de réglage ont été
assemblés en interne au LERMPS. Tous les connecteurs de courant ont été
installés dans la bride pleine DN320.

4. La quatrieme phase a consister a mettre en place le couvercle, le systeme pompage,

puis a connecter les cables et la fibre du laser.

Il est a noter que l'une des contraintes de travail était que la machine SLM reste

opérationnelle en condition atmosphérique pendant les travaux de préparation. La

figure I1.11 présente I’installation SLM sous vide et des photos des parties principales.
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Figure 11.11 Installation SLM sous vide.
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[I.2 Techniques de caractérisation

[1.2.1 Observation de la microstructure

Une microscopie optique (MO) (Nikon, Japon) couplé a un appareil photo a été

employé pour 1’observation primaire des dépots jusqu’a un grossissement de 600.

En raison de la limitation de grossissement de la MO, les morphologies
microstructurales des dépodts et des poudres ont été mieux observées par un
microscope électronique a balayage (MEB) de marque JEOL JSM-5800LV (Japon) en
électrons secondaires ou rétrodiffusés. Ce MEB est couplé a un détecteur de photons
X qui permet ’analyse chimique élémentaire (EDS) de la plupart des ¢éléments de la
classification périodique a partir du carbone. Ainsi il est possible de faire des analyses
gualitatives ou quantitatives en plein écran, en pointé, sur un profil, etc., et de réaliser

des cartographies élémentaires.

L’observation optique d’échantillons nécessite un polissage trés poussé des surfaces
(poli miroir). Au MEB, pour les poudres et les dépots isolants, il est nécessaire de
faire une meétallisation préalable a I’or ou une évaporation de carbone (appareil

SCDO005/ CEA035, Baltec).

Les images MEB peuvent donner les -caractéristiques microstructurales des
échantillons, y compris la section, la fracture, la surface, et la taille des particules de

poudre et leur distribution, notamment a pattime analyse d'image.
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[1.2.2 Analyses par diffraction de Rayons X

La diffraction de rayons XDRX) est une méthode générale d’identification des

phases cristallines. Elle donne des informations sur la pureté, la cristallinité et la
valeur des parametres cristallographiques.

Un diffractomeétre Bruker AXS D8 Focus (Allemagnéjuipé d’un compteur courbe
permettant de faire des mesures sous une incidence fixe de 4° a été utilisé pour la
caractérisation des dépots et des poudres. Ce diffractomeétre est équipé d'une source de
radiation Cu Ka (A = 1,5406 A). Dans le cas d’une identification simple des phases,

un domaine angulaire de 20 a 80° (en 20) a été balay¢ par pas de 0,02°.

[1.2.3 Analyses granulométriques

Les distributions granulométriques des poudres ont été mesurées par granulométrie
laser (MASTERSIZER 2000, Malvern Instruments LtdK). L’appareillage peut
mesurer des tailles de particules allant de 0,04 a 500 um. Les mesures sont effectuées
en milieu liquide (eau distillée comme dispersant), apres désagglomération par

ultrasons pendant 30 secondes.

La granulométrie des poudres peut égalementeStimée a partir d’images MEB.
Les poudres doivent alors subir une métallisation a 1I’or ou au carbone afin de les

rendre conductrices électroniques.
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[1.2.4 Estimation de la porosité

La méthodel’analyse d’image (Al) a été utilisée pour estimer le taux de porosité des
dépdts a partir du logiciel Scion Image (NIH, Bethesda, MD), décrit en détail par

Zhang et al. [3,4].

[1.2.5 Rugosité et profil de surface

Le profilometre 3D est un appareil de mesure de rugosité et topographie a balayage.
Le capteumnesure I’altitude d’un point de 1I’échantillon a un instant donné et la platine
sur laquelle il est positionné permet de déplacer 1’objet a étudier pour palper

complétement la zone de mesure.

Dans cette étude les dépbts réalisés ont été caractérisés par leur rugosité arithmétique

moyenne (Ra) eu utilisant un testeur Altisurf 500 produit par Altimet.

[1.2.6 Microdureté Vickers et indentation

La dureté est un parametre permettant de caractériser les matériaux. Il existe plusieurs
maniéeres de déterminer lardt¢ d’un matériau dont certaines font I’objet de normes

précises [5], par exemple, dureté de Mohs, de Brinell, de Vickers, de Knoop, de
Rockwell B et C, etc. Pour les films ou les dépdts minces, les méthodes de dureté

Vickers et Knoop, ou la nano-indentation sont fréquemment utilisées.
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La dureté Vickers est caractérisée par I’empreinte faite par un indenter sous une
chargedonnée durant 15 secondes. L’indenter est formé d’une pyramide en diamant a
base carrée dont les faces opposées font un angle de 136°, comme indiqué dans la

Figure 11.12.La dureté Vickers (HV) est calculée a I’aide de la formule suivante:

oF . sin(5)

1 HV :g_—d} (Eq. 11.1)

Ou F est la chae appliquée (N), d est une moyenne des diagonales de I’empreinte
(mm), g =l'accélération terrestre. (9.80665 m/s2). Cette méthode est appliquée
principalementux matériaux métalliques, mais peut 1’étre également aux céramiques

avec de tres faibles charges.

N

Figure 11.12. Principe de la dureté Vickers.
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Dans la présente étude la microdureté a été mesurée en utilisant un testeur de
microdureté Vickers (Leitz, Allemagne). Des charges de 50 a 300 grammes et une

durée de 15 secondes ont été sélectionnés pour tous les échantillons. Premiérement,
dix indentations, au moins, ont été faites au hasard. Ensuite les deux diagoe#les d

d> pour chaque indentation ont été mesurées par microscopie optique et la valeur

moyenne de longueur des diagonales a été appliquée au calcul de la dureté.

Finalement, une valeur de dureté moyenne a été retenue pour la caractérisation des

échantillons.

I1.2.7 Caractéristique mécanique

Des éprouvettes d'essai de traction ont été construites sur la plate-forme avec la forme
d'os de chien proposé par I'lSO 6892-1:2009 (Figure 1. 13) [6]. Une machine LLOYD.
Instruments Corp. LR 50K a été utilisée pour mesurer les propriétés mécaniques. La

vitesse de traction a été fixée a 2 mm/min.
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Figure 11.13 Photo d'une éprouvette de traction standard réalisée par SLI
photo de machine d'essai LLOYD. Instruments Corp. LR 50K (B)

[1.2.8 Caractéristique magnétique

Les mesures des propriétés magnétiques ont été réalisées a l'aide d'un appareil Bull

hysteresimeter M 2000/2010 qui a permis de mesurer la coercivité et I'aimantation a
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saturation. Tous les échantillons ont été découpés en tranches puis ces tranches ont été
démaigri pour obtenir une épaisseur de 1 mm. Trois tranches de différentes parties (au
milieu et sur les c6tés) pour chaque échantillon ont été utilisées pour les mesures et

les résultats ont été exprimés a l'aide d'une valeur moyenne.

[1.2.9 Caractéristiquesthermodynamiques
Le comportement de transformation de phase a été étudié a l'aide d'un calorimétre
différentiel a balayage de type DSC-Q10 (société TA, USA) équipé d'un systeme de

chauffage et de refroidissement de 10 ° C/ min de -150 ° C a 150 ° C.

I1.3 Poudres utilisées

Quatre poudres principales ont été utilisées dans cette étude : INOX 316L, TA6YV, Fe
pur et Ti pur. Des poudres de magnésium et d'aluminium ont également étre mises en
ceuvre ainsi qui une poudre de nickel.

La poudre d'INOX (316L) est une poudre fabriquée par la technologie d’atomisation

au gaz en interne au LERMPS, présentant une taille moyenne de particules de 18 pm.
La figure I11.14 (a) présente la morphologie des particules. La distribution
granulométrique de la poudre est donnée par la Figure 11.14 (b). La composition est

donnée dans le Tableau I1.2.
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dp5=18.8um

Fraction volumiaue %

Taille de particule (Lm)

Figure 11.14 (a) Image MEB de la poudre dINOX 316L; (b) Distribut
granulométrique de la poudre

Tableau I1.2 Composition de la poudre d'INOX 316L

Composition (w%)

C Mn | Si Ni Cr Mo | S P Fe

<0.03|<2.0|<0.75| 12-14| 16-18 | 2-3 | <0.03| <0.045| Complement

La poudre de Fe (99.96%) a également été fabriquée au LERMPS. La Figure 11.15

montre la morphologie de cette poudre ainsi que sa distribution granulométrique.
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Deux fractions granulométriques, une de granularité élevée (poudre A) et une de
faible granularité (poudre B) ont été utilisées, avec une taille moyenne des particules

de respectivement 30 um et 12 pm.

“—_—
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Figure 11.15 (a) Image MEB de la poudre de Fe; (b) Distributions granulométr
utilisées

La poudre de Ti pur a été fournie par Sulzer-Metco. Sa distribution granulométrique
est comprise entre 10 et 50 um et sa morphologie est de forme sphérique, telle que
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montrée sur la figure 11.16.
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Figure 11.16 (a) Image MEB de la poudre de Ti; (b) Distribution granulométrique
poudre

Le magnésium disponible dans le commerce a été approvisionné chez Fusen Co.Ltd.
La figure 11.17 (a) montre la morphologie des particules avec une forme irréguliere.
La figure 11.17 (b) montre la poudre d'aluminium sphérique €élaborée dans le
laboratoire LERMPS par le processus d'atomisation au gaz sous pression. Les tailles

moyennes de particules de deux poudres sont de 42 g €D17 um (),
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respectivement. Ces deux poudres ont été mélangées selon rapport pondéral Mg 91:
Al 9 dans un récipient cylindrique rotatif reli€ a un systeme de pompage sous vide
pendant 45 minutes afin d'étudier la formation éventuelle d'un alliage sous le faisceau

laser.

(b)

Figure 11.17 (a) Image MEB de la poudre de Mg; (b) Image MEB de la poudre ds
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Une poudre Fer avec une granulométrie moyenng) (@& 35 um et une poudre
Nickel avec une taille moyenne de particulegg(@le 30 um ont aussi été utilisées

pour certains essais. Les deux poudres ont été meélangées dans un mélangeur
Tumbling pendant 45 min. La figure 11.18 montre un aspect du mélange des patrticules

Fe-Ni.

Une poudre de Ti pur @@ = 35 um) et une poudre de Nickel = 30 um)
(approvisionnées chez Sulzer Metco Technologies Co. Ltd, Suisse) ont aussi été
utilisés dans ce travail. Ces deux poudres ont été mélangées selon la proportion en
poids de Ni: Ti = 55:45 (proportion atomique 1:1) dans un mélangeur a tonneau

pendant 45 minutes. La figure 11.19 présente les morphologies de ces deux poudres.

LERMPS-UTBM Page 76 B.C. ZHANG




Chapitre Il Développement des moyens expérimentaux et Matériaux

(b)

Figure 11.19 (a) Image MEB de la poudre de Ti; (b) Image MEB de la poudre de

I1.4 Autre matériaux utilisés

Des substrats en acier doux ont été utilisés pour I'étude des dimensions de sections de
cordons. lls ont été découpés de sorte a obtenir des plaques rectangulaires de
dimensions 50x30x5 mm. La composition du substrat en acier est donnée dans le
Tableau 11.3. Des substrats cylindriques en acier doux, en INOX et TA6V ont aussi été
utilisés avec les dimensions @ 70 mm, H 15mm. Ces substrats ont été dégraissés et

sablés au corindon avant utilisation, de sorte a obtenir une surface propre et rugueuse
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permettant’absorption du rayonnement laser.

Tableau Il 3. Composition du substrat en acier doux

Composition  (w%)

Acier doux au C Mn Si S P
carbone 0.40~0.50| <0.40 <0.35 <0.030 <0.035
LERMPS-UTBM Page 78 B.C. ZHANG




Chapitre Il Développement des moyens expérimentaux et Matériaux

Références bibliographiques du chapitre |l

[1] Philipp Lott, Henrich Schleifenbaum, Wilhelm Meiners, Konrad Wissenbach,
Christian Hinke, Jan Bultmann, Physics Procedia, 12 (2011) 683.

[2] MCP Realizer SLM Manual €1104; http://www.mcp-group.com

[3] B. Zhang, H. Liao, C. Coddet, Mater & Des, 34 (2012) 753.

[4] B. Zhang, N. Fenineche, L. Zhu, H. Liao, C. Coddet, J. Magn. Magn. Mater, 324
(2012) 495.

[5] http://fr.wikipedia.org/wiki/Durete_(matériau).

[6] http://www.iso.org/iso/lhome/store/catalogue_tc/catalogue_detail.htm?

csnumber=51081

LERMPS-UTBM Page 79 B.C. ZHANG



http://www.mcp-group.com/
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0261306911004699
http://fr.wikipedia.org/wiki/Dureté_(matériau)

Chapitre Il Développement des moyens expérimentaux et Matériaux

LERMPS-UTBM Page 80 B.C. ZHANG




Chapitre 11T Etude des Processus Impliqués dans 1’Elaboration de Piéces par SLM

CHAPITREIII
Etude des Processus Impliqués dans
I'Elaboration de Pieces par SLM
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CHAPITRE 1ll Etude des processus impliqués dans I'élaboration de pieces par

SLM

Ce troisieme chapitre est divisé en deux parties: tout d'abord, une partie de
recherches théoriques sur I'évolution du processus de construction dans l'ordre point
— cordon— surface— volume, qui inclut la question de la transmission du faisceau
laser au travers de la couche de poudre; la formation du cordon de fusion; la qualité
de surface; la densité et la microstructure; en considérant le cas du fer pur. Une
deuxieme partie presente les resultats expérimentaux concernant [’analyse
paramétrique et [’élaboration de pieces a base d'acier INOX Afin d’obtenir des

pieces disposant de bonnes propriétés mécaniques, les caractéristiques d'un cordon
formé par une seule trajectoire du faisceau du laser ont été étudiées. Une fois les
conditions optimales déterminées, l'influence des parametres comme la nature de
'atmosphére et la température de préchauffage sur la densité du cordon et sa
précision dimensionnelle a été étudiée. La microstructure des pieces a été observée

dans le but de caractériser le mécanisme de fusion-solidification.

LERMPS-UTBM Page 83 B.C. ZHANG




Chapitre I1I Etude des Processus Impliqués dans I’Elaboration de Piéces par SLM

[11.1 Introduction

La technologie SLM présente un grand potentiel pour la fabrication "net-shape” a
partir de métaux a hautes caractéristiques mécaniques qui ne peuvent pas étre
facilement élaborés par d'autres méthodes classiques [1-2]. Toutefois, bien que le
procédeé ait été considérablement amélioré ces dernieres années, plusieurs défauts
peuvent subsister, notamment des porosités, des déformations et des fissurations qui
empéchent parfois le processus de fabrication de tenir ses promesses. Toutefois le
processus SLM implique un grand nombre de variables telles que la puissance du
laser, la vitesse de balayage, le mode de balayage, I'épaisseur de la couche élémentaire,
etc. et les interactions entre ces paraméirest donc pas encore été totalement
élucidées a ce jour, méme si plusieurs études y ont été consacrées, notamment en ce
gui concerne le "balling effect" [3], la pénétration du rayonnement laser dans le lit de
poudre [4], ou encore le mécanisme de couplage entre les caractéristiques du faisceau
laser [5] et I'état de solidification de la poudre sur le substrat [6].

Dans notre étude deux poudres, une de Fe pur et l'autre d'INOX 316L, ont été choisies
comme matériau de départ. Le choix de la poudre de fer pur a été dicté par son taux
d’absorption du rayonnement laser, son excellente fluidité et son faible codt. L'acier
inoxydable 316L est par ailleurs largement utilisé dans plusieurs domaines industriels
et en particulier le domaine biomédicaux; la poudre possede en outre une excellente

coulabilité et fluidité.
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[11.2 Etude a partir du fer pur

[11.2.1 Transmission du faisceau laser au travers de la couche poudre

L’analyse de la transmission du faisceau laser a travers la couche de poudre est
’objectif premier de cette étude. Afin d’atteindre cet objectif, le faisceau du laser a été

orienté sur une couche de poudre de fer pur placée sur une plague de verre
transparente au faisceau laser. Un calorimetre a été placé sous la plaque de verre,

comme le montre la Figure 111.1.

Faisceau laser

Couchede
poudre 50 um

==

Verretransparent i ]

/ Systeme de

refroidissement

Figure 1ll.1 Schéma de la mesure de transmission

Ainsi, le calorimetre peut enregistrer la puissance transmise quand le laser irradie la
couche de poudre. Lorsque la poudre commenoadae sous l'effet de I’irradiation
laser, le faisceau du laser doit en principe étre occulté par la formation duebain d

fusion si ce dernier est continu.
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Six courbes sont présentées sur la Figure III.2 qui montrent I’évolution de la
puissance transmise a partir du faisceau laser d’origine au travers (1) de la plague de
verre; (2) de la poudre A (+30m-60 pum, ds=30 um, cf. chapitre 11.3) en couche de
50 um; (3) de la poudre B (#6m-30 um, ds=12 um, cf. chapitre 11.3) en couche de
50 um; (4) de la poudre A en couche deufibd’épaisseur et (5) de la poudre A en

couche de 100m d’épaisseur.
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Puissance du faisceau laser orignel (W)
Figure 111.2 Transmission du faisceau laser a travers une couche de poudre de"
différentes puissances du faisceau, différentes granularités de la poudre (A fir
grosse) et difféerentes épaisseurs de couche (50, 75 et 100 pum)

A partir de ce diagramme, on constatemi¢rement que 1’effet de 1’absorption par le
verre peut étre ignoré (1%84) et ensuite qu’au moins 80% de 1’énergie du laser est

arrétée par la couche de poudre dans tous les cas. La puissance transmise s'éleve a 15%
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pour la poudre de faible granulométrie (poudre A) en couche de 50 um; a environ 18%
pour la poudre de granulométrie élevée (poudre B) en couche de 50 pm; mais elle est
réduite respectivement a 4.5% et 0% lorsque 1’épaisseur de la couche de poudre passe

a 75 puis a 100 um. L'énergie transmise disponible pour le chauffage ou la fusion du

substrat ou de la couche sous-jacente est donc réduite rapidement avec I'épaisseur de

la couche.
Réflexions t.  Epaisseur de la
multiples du couche de poudre
faisceau laser

Substrat

Figure 111.3 Pénétration optique d'un faisceau laser dans une couche de poud
des effets d'orientations et de réflexions multiples [4].

Toutefois, on remarque que la profondeur de pénétration optique dans une couche de
poudre est beaucoup plus grande que danslide en raison de I’effet des réflexions
multiples, comme le montre la Figure IIl.3. Il est a noter qu'une poudre avec des
particules de grande taille posséde une transmission plus grande qu'une poudre de
faible granulométrie en raison de sa masse volumique apparente plus faible qui

conduit a un plus grand espace entre les particules. Bien entendu, plus I'épaisseur de
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la couche de poudre est élevée, plus la transmission de I'énergie du faisceau est faible.
Sous l'effet du faisceau laser, lorsque la densité d'énergie est suffisante, une partie de
la couche de poudre est fondue. La figure Ill.4 montre la morphologie de la masse de

meétal fondu sous l'effet d'un faisceau de puissance 100 W appliqué pendant une

seconde. La zone correspondant au diametre focal du faisceau est totalement fondue.
Sur la base des morphologies observées, la partie affectée thermiquement peut étre
divisée en trois zones: une zone non fondue (C), une zone partiellement fondue (B) et
une zone totalement fondue (A). Dans la ztmtalement fondue (A) on observe des

petits cristaux équiaxes en raison d'un refroidissement rapide.
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Figure 1.4 Zones effectées thermiquement apreés l'irradiation laser de la ¢
de poudre
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[11.2.2 Evolution des dimensions des cordons

Des cordons uniques ont été formés avec la poudre A sur un sehstcar doux (cf.

section 11.4).
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Figure 111.5 Evolution de la hauteur des cordons pour différents parameétr
faisceau laser
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La figure IIl.5 montre I'évolution de la hauteur des cordons pour différents parametres
du faisceau laser: 0.05 m/s a 0.8 m/s pawitesse de balayage; 50 a 110 W pour la
puissance du laser.

Pour une faible vitesse de balayage (moins denls2zone A), les hauteurs de cordon
augmentent quand la vitesse de balayage diminue et quand la puissance du laser
augmente. Pour une vitesse de balayage moyenne, un phénoméne de "balling" peut
étre observé dans la section transversale du cordon, en particulier quand une faible
puissance du laser est utilisée. Pour une vitesse de balayageimportante (>0.5m/s),
toutes les sections transversales montrent un phénomene de "balling".

Les figures 111.6 et 7 montrent I'évolution de la largeur et de la profondeur de
pénétration des cordons selon les parametres du faisceau laser. En général la largeur et
la profondeur diminuent avec la diminution de la puissance du laSeag@hentation

de la vitesse de balayage. Pour une faible vitesse de balayage (<0.4 m/s), la densité
d'énergie du laser est suffisante pour ferld poudre ete substrat en méme temps et
former un ensemble compact; la largeur et la profondeur de la domeraction
correspond donc aux dimensions du bain de fusion. Lorsque la vitesse de balayage
augmente, la largeur et la profondeur des cordons diminuent. La liaison entre le
cordon ete substrat devient alors tres fragile. Les piéces élaborées avec ce type de

parametres présentent donc toujours des fissures.
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[11.2.3 Microstructure de la section d'un cordon de fusion
Une image d'une section de cordon élaboré sur un substrat en acier doux (cf. section
I1.4) est présentée dans la figure I11.8. Ce cordon a été élaboré avec la pauthe A

vitesse de balayage de 0,05 m/s et avec une puissance laser de 100 W.

1 (b)

Figure 111.8 (a) Microstructure transversale d'un cordon pour une vitesse de ba
de 0,05m/set une puissance de 100 W; (b) partie agrandie de I'image (a) a l'int
avec le substrat
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Trois zones peuvent étre considéréew zone fondue (région I); une zone affectée

par la chaleur (régiorl) et la zone du substrat non affect@gégion IIl). La
microstructure de la région | révélée par attaque chimique correspond a une
martensite homogéne. En effet, la grande différence de volume entre le substrat et le
bain de fusion conduit a un refroidissement trés rapide du cordon. En principe le
carbone du substrat devrait diffuser dans le bain fusion de par la différence de teneur
en carbone entre le substrat (acier a 0.45% de carbone) et la poudre (fer pur). Le
calcul du temps d'exposition au faisceau laser, pour une vitesse de balayage de 0,05
m/s et un diamétre du faisceau de 50 micrometres, donne une valeur de 1 ms. Du fait
de ce temps d'exposition trés bref, le phénoméne de diffusion du carbone n'est observé
gue sur le fond du bain de fusi(mégion 1). Dans la régioH, il peut étre constaté que

la microstructure est composée de perlite et de ferrite fine. Cette distinction entre les
régions | etll provient de leur histoire thermique différente. La régibra été
chauffée par transfert depuis la région I. Lorsque le laser irradie le bain de Fasion,
ferrite etla cémentite de la régiol sont chauffes entre le point de fusion et la
température de transformation austénitique. Lorsque le laser s'éloigne du bain de
fusion, l'austénite est trég au refroidissement avec une vitesse pluségegue dans

la région |, donc une ferrite n&lde perlite fine est précigiedans cette région.
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[11.2.4 Morphologie de la surface de la couche fondue

Dans cette section, I'objet des expériences est de rechercher les parametres laser
préférables par rapport a la qualité de surface correspondante, comme indiqué dans la
Figure I11.9. Une couche complétée est donc formée par la juxtaposition de cordons

paralleles.

Figure I11.9 Images de surface de la premiére couche a base de poudre A giman!
différents parametres laser: (a) 0,05 m/s, (b) 0,20 m/s, (c) 0,80 m/s pour une pu
de 100 W, (d) 0,05 m/s, (e) 0,20 m/s, (f) 0,80 m/s pour une puissance de 70 W.
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La distance entre deux cordons adjacents ("hatch distance”) a été fixée a 80
micrométres. D'aprés les observations de sections d'un seul cordon, la largeur des
cordons évolue entre 30 um et 250 um (figure 111.6). Ainsi une faible vitesse de
balayage (0,05 m/s) avec une puissance élevée (100 W) conduit a plus de 75% de
chevauchement entre chaque cordon (Figure 111.9). Comparativement, un espace entre
les cordons apparait lorsque la vitesse de balayage passe a 0,40 m/s. Une
augmentation de la vitesse de balayage a 0,80 m/s conduit quant a elle une trés grande

distance entre les cordons adjacents et donc a une couche discontinue.
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Figure.lll.10 Evolution de la rugosité de surface avec la vitesse de balayage
puissances laser différentes.

Les valeurs de la rugosité de surface sont indiquées dans la Fig.lll.10. Il peut étre
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constaté que la rugosité augmente avec la vitesse de balayage sous une relation de
premier ordre. Une surface lisse et continue avec le plus bas Ra (12.5 um) peut étre
observée quand une vitesse de balayage faible (0,05 m/s) est employée. La diminution
de la vitesse de balayage permet d'apporter suffisamment d'énergie pour refondre les
cordons adjacents ainsi que le substrat ou la chaleur est amenée par la poudre en
fusion. Lorsque le taux de chevauchement dépasse 50%, les cordons ont été assez

refondus pour obtenir une faible rugosité de surface (figure 111.9 a-b).

[11.2.5 Evolution de la densité et de la microstructure d'une couche de fer

[11.2.5.1 Densité

La Figure 111.11 montre I'évolution de la densité d'un dépot SLM de fer pour différents
parametres laser. Il peut étre constaté qu'une densité supérieure a 99% de la valeur de
la densité théorique peut étre obtenue avec une puissance de 100 W et une basse
vitesse de balayage. La microstructure caractéristique de la section correspondante est
présentée dans la figure Il1.11 (b). Avec l'augmentation de la vitesse de balayage et la
diminution de la puissance du laser, une porosité apparait et devient de plus en plus

grande.
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Figure Ill. 11 Evolution de la densité d'un dép6t SLM de fer et microstructure
sections correspondantes selon la puissance laser et la vitesse de balayage.
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[11.2.5.2 Microstructure
La structure cristalline caractéristique de pieces en fer observée dans des conditions

de construction différentes est présentée dans la Figure 111.9.

! -‘_. 5.00 ym
P el

() 110 W, 0.05 m/s (b) 80 W, 0.20 m/s

y & 5.00 um

(c) 50 W, 0.40 m/s
Figure 111.12 Images MEB de la microstructure de dépbts de fer aprés a
chimique

Pour une vitesse de balayage relativement faible et une puissance laser élevée, une
structure de sorbite fine secondaire est observée (Figure 11.12 a). Sous l'effet des
irradiations laser multiples dans les zones de recouvrement, les cordons peuvent étre
refondus plusieurs fois. Ainsi, la martensite des cordons primaires, comme le montre
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la Figure 111.8 (b), est transformée en partie en ferrite et en sorbite en mélange avec de
la cémentite. Une martensite fine peut néanmoins subsister en raison de la diminution
de la densité d'énergie déposée. Quand une vitesse encore plus élevée de balayage
(0,40 m/s) et une plus faible puissance laser (50 W) sont utilisées, la structure
cristalline de la perlite est observée (Figure 1l11.12 c). En dessous de ce niveau
d'énergie déposée la poudre est seulement fondue partiellement et la structure de la
poudre d'origine est donc conservée. Considérant que la perlite peut étre obtenue sous
I'effet d'un refroidissement rapide, les caractéristiques microstructurales du fer déposé
suivent une évolution: sorbite secondaire martensite— perlite, dans le sens

d'une décroissance de la quantité d'énergie déposée.
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[Il .2.6 Analyse théorique de I'évolution de la microstructure

La Figure 111.13 présente I'évolution du processus de formation des sdodatus.

Ce processus peut étre divisé en deux types de conditions qui se référent a I'évolution
de I'angle de mouillage a l'interface entre le substrat et la poudre fondue.

Selon I'équation de Young [7], la relation entre la tension interfaciale et I'angle de

contact 0 est la suivante:

013 — 033
cosg =——————

c12: la tension interfaciale gaz-liquide

o13: la tension interfaciale gaz-solide

023: la tension interfaciale solide-liquide

Cette équation montre que 1'angle de mouillage 0 entre la surface solide et la surface

du liquide correspond au minimum d'énergie librelalsurface du bain en fusion.
Dans le procédé SLM, linterface liquide-solide (poudre-substrat) est transformée en
l'interface liquide-liquide lorsque I'énergie du laser est suffisamment élevée pour
fondre la surface du substrat. Sur la base du changement d'état de l'interface, I'angle
de contact 8 diminue et une interface lisse gaz-liquide est formée. Par opposition,
I'interface solide-liquide peut entraver la croissance de la partie liquide en profondeur
lorsque la densité d'énergie laser est faible. La surface du bain de fusion se

prolongeant dans le sens horizontal par suite du déplacement du faisceau laser, la
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surface du bain évolue, ce qui conduit a une augmentation correspondante de I'énergie
libre, de sorte qu'une sphere ayant le méme volume remplacera le bain de fusion
initial. En réalité, le bain de fusion dans cet état est proche d'une portion de cylindre,
comme le montre la Figure 111.13 (e), par suite du déplacement du faisceau laser.

Les cordons adjacents déposés sous haute densité d'énergie laser constituent donc une
surface lisse grace a la refusions de la couche sous-jacente, comme le montrent les
Figures 111.9 (a) et (d). Par contre, la surface composée de cordons réaliséaeavec
faible densité d'énergie demeure accidentée par suite d'un faible mouillage et des
écarts résiduels entre les cordons adjacents, comme le montrent les Figures 111.9 (c) et
(.

Sous l'effet d'une alternance d'orientations de balayage X-Y, I'écart entre les cordons
adjacents peut étre rempli par la couche fondue suivante, comme le montre la Figure
[11.13 (d). Toutefois, en cas de faible densité d'énergie, la fluidité du bain et la section
des cordons demeurent relativement faibles et ainsi la porosité correspondant a I'écart
entre les cordons adjacents sera conservée lorsque la couche suivante aura été déposée.
Comme représenté sur la Figure 111.13 (g), la porosité devient donc plus importante

lorsque la densité d'énergie déposée diminue.
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[11.3 Etude a partir de 'INOX 316L

Il .3.1 Influence des parameétres du procédé sur la géométrie des dépots
monocouches

L’étude de I’influence des paramétres de fabrication d'échantillons en inox 316L a été

faite a 1’aide d’un plan d’expériences complet a 3 paramétres. Les trois paramétres

pris en considération dans sont: la puissance du laser (P), la vitesse de balayage (V) et
I’épaisseur de la couche de poudre (E). Le changement de ces paramétres induit des
variations de la géométrie des dépbts réalisés. Trois valeurs ont été fixées pour chaque
parameétre et toutes les combinaisons possibles ont été réalisées. Les vitesses de
balayage considérées ont été fixées entre 0.1 m/s et 0.3 m/s sur la base des

expériences antérieures.

Tableau lll.1 Paramétres laser pour I'analyse des cordons

Séries P (W) Surface du substrat E (um)
A 100 sablé 50
B 80 sablé 50
C 100 poli 50
D 100 sablé 75
E 100 sablé 100
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Chaque dépot réalisé a été trongonné a différents niveaux afin d’obtenir des coupes
métallographiques et d'évaluer ses caractéristiques géométriques. Une attaque au Nital
a 5% permet de révéler les grains de ferrite du substrat et ainsi de distinguer cet acier
de I’acier 316L déposé. La zone fondue apparaitra en clair sur les micrographies. La
figure III. 14 présente un schéma des caractéristiques géométriques d’une coupe

métallographique.

0T —

O |
=

£

w —— s,

Figure I1l.14 Caractéristigues géométriques de la coupe transversale d'un cordc

» H, la hauteur du dép6t

> W, la largeur du dép6t

» S, la surface supérieure du dépot

> &, la surface inférieure de la zone fondue
» Hs, la profondeur de la zone fondue

» @, I’angle représentatif de la portion de disque, enréeg
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Pour chaque dépdt deux coupes sont réalisées; les mesures sont effectuées a 1’aide
d’un microscope optique etd’un logiciel d’analyse d’image. Les valeurs données dans

le tableau 1l1.2 ci-aprés sont des valeurs moyennes calculées a partir des deux coupes.
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Tableau 1ll.2 : Parametres du procédé et caractéristiques géométriques

du dépot
Dépot P \Y E W H Hf (0]
W m/s nm Hm Hm um °
Al 100 0.1 50 285.7 40 17.1 73
A2 100 0.2 50 217.1 | 45.7 5.7 103
A3 100 0.3 50 160 62.8 4.5 153
Bl 80 0.1 50 262.8 | 57.1 20 94
B2 80 0.2 50 240 51.4 3 96
B3 80 0.3 50 182.8 | 62.8 0 131
C1 100 0.1 50 228.5 | 14.3 8.5 34
C2 100 0.2 50 1314 | 37.1 0 106
C3 100 0.3 50 85.7 | 485 0 186
D1 100 0.1 75 262.8 | 228 | 22.8 46
D2 100 0.2 75 234.2 | 514 5.7 98
D3 100 0.3 75 160 57.1 0 160
E1l 100 0.1 100 360 1085 | 11.4 126
E2 100 0.2 100 | 257.1 | 97.1 0 149
E3 100 0.3 100 171.4 | 137.1 0 277
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————

96,09

Figure 111.15 Coupes métallographiques des dépots réalisés en fonction des di
parameétres. La zone fondue apparait en clair.

En premier lieu, il apparait que la partie déposée au-dessus du substrat a la forme

d’une portion de disque. La cause de cette géométrie particuliere sera examinée en

LERMPS-UTBM Page 108 B.C. ZHANG




Chapitre I1I Etude des Processus Impliqués dans I’Elaboration de Piéces par SLM

détails dans la section prochaine. Pour un certain nombre de dépots la forme circulaire
est trés évidente a cause d’un rétrécissement du dépot a sa base, juste au-dessus du
substrat. Ce type de dépoét est observable en particulier au niveau des images du coin

inférieur gauche de la figure 111.15.

Selon la théorie du plateau de Rayleigh, I’instabilité capillaire d’un cylindre circulaire
d’un liquide dépend du rapport de la longueur axiale du cylindre a la circonférence
inférieure du cylindre [8]. Le point critique de I’instabilité capillaire peut étre

représenté par 1’équation.

—>1

Dans cette équation D est le diamétre et L est la longueur axiale du cylindre. Cette
équation peut étre développée en considérant I’angle de contact de la base par rapport
a la surfacemouillée. Si ’angle de contact @ est tel que ® <180° (surface de la
section du cordon inférieure a un demi-disque), le cylindre segmentaire est stable dans

toute sa longueur. Toutefois, si @ >180°, le point critique peut étre transformé en [9]:

>
L

D V3 0.5¢(1 + cos®) — sind
®(2 + cos®) — 3sin®

Afin d'étudier l'instabilité capillaire du cylindre segmentaire, les angles de contact ©
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pour difféerent parameétres de balayage ont été mesurés. Sur les sections transversales
des cordond’INOX 316L sur substrat en acier présentées dans la figure II1.15, il peut

étre facilement constaté que les angles de contact @ augmentent avec 1'augmentation

de la vitesse de balayage dans toutes les séries. Une densité de puissance faible du
laser conduit a un angle élevé, ce qui signifie une trajectoire en instabilité capillaire,
comme le montre la série B. Ainsi, lorsque la vitesse de balayage est supérieure a 0,3
m/s, la masse fondue forme un cylindre avec un rap’fg%m, donc linstabilité
capillaire apparaiten cas d'une épaisseur de poudre élevée (séries D et E), il est
difficile de trouver une trace fondue dans le substrat pour toute la gamme de vitesse
de balayage. Il peut étre raisonnable d'en déduire que la densité d'énergie déposée est
suffisante pour faire fondre la couche de poudre mais qu'elle ne peut pas pénétrer a
travers cette couche pour fondre le substrat et créer un couple stable en fusion.

A partir de l'observation des cordons déposés en trace unique il apparait que les
parameétres optimaux d'un dépot d'acier INOX 316L peuvent étre, dans les limites des
parametres considérés: puissance du laser P = 100 W; vitesse de batagagm/s;

densité d'énergie = 6,67 ¥LInt; épaisseur de la couche de poudre: 50 pm.
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[11.3.2 Analyse microstructurale de dép6ts d'INOX 316L

La figure 111.16 montre la microstructure d'un dépot d'inox 316L pour une vitesse de

balayage de 0,3 m/s et une puissance laser de 100 W.

B 19
fapg s Y

Y

Qum| [DMRM X100S| 1
Figure 1I1.16 Images de microscopie optiqgue montrant les microstruc

caractéristiques de sections transversales de dép6ts d'INOX 316L pour une vit
balayage de 0,3 m /s et une de puissance laser de 100 W.

Les caractéristiques typiques de la structure en couches peuvent étre observées sur les

Figures II1.16 (A) et (B). Les sections montrent des couches liees de facon
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métallurgique, avec des microstructures homogenes, sans pores entre les couches
(Figure 111.16 (A)). Une image a fort grandissement montre des cellules monophasées
austénitiques avec une gamme de taille de 5 a 10 um, qui se développent a peu prés
perpendiculairement au fond de ’interface du cordon de balayage avec le substrat ou

avec la couche précédente (Figures Il1.16 C et D). L'observation de la région
d'interface (soulignée dans la figure II1.16 (D)) montre que ’avant-garde du bain de

fusion s'étend sur une distance de moins de 5 um a partir de la couche précédente. En
fait, la solidification monophasée austénitique peut apparaitre sous une vitesse de
refroidissement relativement faible, la transformation ferritique étant bloquée par la
haute teneur en Ni de l'inox 316L. Un gradient de température du fond du bain de
fusion a la surface supérieure peut conduire a une force motrice de la croissance des
grains lorsque le faisceau laser irradie le bain en fusion. Toutefois, la vitesse de
solidification du bain de fusion peut atteindre des valeurs aussi élevées®quedo

K/s lorsque le laser a quitté zone d'interaction [1]. Le développement de cristaux
importants d'austénite est donc évidemment limité en raison du manque de temps pour

la croissance des grains.
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[11.3.3 Effet de la variable d'environnement

[11.3.3.1 Effet de la nature des gaz

Afin d'étudier le role de la nature de I'atmosphére environnante sur le processus, les
trois gaz frequemment utilisées en protection (As, @i He) etl’hydrogéne H,
(comme désoxydant) ont été meélangés dans des proportions variables pour former 10

types d’atmosphere controlée.

Densité relative %
-|ll§302
80 =
60
40
20
0 o L1111 Wy
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
@ Argon 1l Nitrogen - Helium = Hydrogen

Figure 111.17 Evolution de la densité relative de dépbts d'INOX 316L dans différe
atmosphéres avec une puissance laser de 100 W et une vitesse de balayage d¢
le pourcentage indique le taux d'hydrogene dans I'atmosphére
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La figure 1ll.17 présente I'évolution de la densité relative de dépbts d'inox 316L
réalisés avec une vitesse de balayage de 0,3 m/s et une puissance laser de 100 W, en

fonction de la composition de I'atmosphere de protection.

Figure 111.18 Microstructure de dépbts d'inox 316L obtenus sous différ
compositions d'atmosphére de protection (A, Ne, H) pour des parametres las
identiques (0.3 m/s, 100 W).

Il apparait que les échantillons réalisés sous Ar gtefNleur mélange avec,H
disposent d'une densité relative supérieure a 99% (Figures 111.18 (a) et (b)), alors que
les densités des échantillons réalisés sous He ou en mélangesbig/ldu-dessous 90%
avec les mémes parametres laser. La formation des porosités dans les échantillons
réalisés sous He ettest vraisemblablement provoquée par une densité d'énergie trop
faible. Ceci illustre donc le role de I'atmosphere dans la transmission d'énergie du
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faisceau laser. En fait, sous l'influence de la haute température de surface dans la zone
dimpact du faisceau laser, l'atmosphere environnante peut étre ionisée. Cette
ionisation a alors un double effet: d'une part elle occulte une partie du rayonnement
laser en direction de la surface (effet de "bouclier”), d'autre part elle permet
d'améliorer le transfert d'énergie par l'intermédiaire des chocs des especes excitées
avec la surface.

Les différents gaz possedent des densités électroniques moyennes différentes
lorsqu'ils sont ionisés avec une méme quantité d'énergie. Les énergies d'ionisation des
guatre gaz utilisés dans nos essais sont présentées dans le tableau 4. Un plasma étant
formé, il apparait important que sa conductivité électronique et donc thermique soit
maximale et constante. Selon Romboutsa [10], la clé du maintien de I'équilibre du
plasma est un apport d'énergie continue. Si le plasma est séparé du bain de fusion, le
transfert de I'énergie sera réduit. C'est déductivement la raison de la chaine des pores
observée dans les pieces traitées sous He (Figures 111.18 (c) et (d)). En regard, une
connexion entre le bain de fusion et le plasma plus facilement formé par Ay ou N
peut renforcer’hpport d’énergie du laser. Ainsi, une densité maximale des pieces est
obtenue avec ces deux gaz. L'influence de démme désoxydant apparait
relativement faible en raison de la faible teneur en oxygéne au cours des expériences
(<0.5%) et peut étre d'une localisation préférentielle dans la partie supérieure de la

chambre de travail en raison de sa faible densité.
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Tableau I11.3 Energies d'ionisation des gaz de protecidi

Gaz de protection Ar N, He H,

Energies d'ionisation /eV ~ 15.7 15.5 24.5 14.9

111.3.3.2 Effet d'un préchauffage de la poudre sur la densité et la précision
dimensionnelle des dépots

La figure 111.19 montre l'effet de la température de préchauffage de la poudre sur la
densification des dépbts d'inox 316L. Une petite chaine de pores alignés dans la
direction de balayage peut étre observée dans la section de I'éprouvette sans
préchauffage qui présente un taux de densification de 98,6%. Quand la température de
préchauffage est portée a 100°C, la ligne intermédiaire de pores est réduite, résultant
en une augmentation de la densité apparente jusqu'a 99%. Lorsque la température de
préchauffage est augmentée a 150 °C, la section transversale présente une structure

homogene et la densité apparente s'éleve a 99,4% et pour 200°C a 99,7%.
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Figure 111.19 Evolution de la densité des échantillons en fonction de la températ
préchauffage de la poudre
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Figure 111.20 Evolution de la précision dimensionnelle des échantillons en fonction
température de préchauffage
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La figure 111.20 montre l'effet de la température de préchauffage de la poudre sur la
précision dimensionnelle des piéces SLM. Il peut étre constaté que le pied de
I’éprouvette de traction a été fortement déformé en l'absence de préchauffage
(température de la chambre 20 °C), avec un taux de déformation qui peut atteindre
environ 15%. Quand le lit de poudre est chauffé a 150 °C, le taux de déformation est
fortement diminué vers environ 7%. D'une facon générale une vitesse élevée de
refroidissement peut causer de fortes contraintes thermiques résiduelles pendant le
processus et donc des déformations. Ainsi ce phénomeéne peut conduire non seulement
a une faible précision dimensionnelle mais aussi a une obstruction lors de la mise en
place de la couche de poudre suivante. Une fois les paramétres laser optimum
sélectionnés, l'augmentation de la température du lit de poudre peut donc étre
considérée comme une méthode efficace d'amélioration de la qualité des dép6ts.
Shiomi [12] a montré par exemple que le taux de contrainte thermique résiduelle peut
étre réduit de 40% lorsque le substrat est chauffé a environ 160 ° C; cette observation
correspond bien au changement de taux de déformation (15% a 7%) observé dans

notre travail.
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[11.3.4 Résistance a la traction et module d'Young des dépbts SLM d'inox 316L

Deux positions des éprouvettes de traction (A et B, figure 111.21) ont été utilisées. Le
principe d'un positionnement vertical (position A) est le plus communément utilisé en
fabrication additive a cause de sa faible interaction avec le support de construction, ce
qui facilite la production de quantités importantes. Le positionnement horizontal (B)
implique moins de couches et correspond donc a une vitesse de fabrication plus rapide
pour une seule piéce. Ainsi les positionnements A et B avec préchauffages a la

température de 50 ° C et 150 ° C ont été considérés dans cette section.

Figure 111.21 Positionnement des éprouvettes de traction
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Figure 111.22 Photographie d'une éprouvette de traction apres le test
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Figure I11.23 Courbes contrainte-déformation des échantillons de traction en
316L
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Tableau I11.4 Résultats des essais de traction

Résistance a  Module de Young Allongement %

traction (MPa) (GPa)
Position A avec 0
préchauffage 4 50°C 501.148.3 151.5+13.1 9.48%
Position B avec
préchauffage 4 50°C 547.6+4.9 193.1+4.1 10.27%
Position A avec
préchauffage & 150°C 594.9+35.2 194.8+14.5 11.13%
INOX 316L 500-550 200 59%-10%
moulé [13]

Les courbes typiques contrainte-déformation des éprouvettes de traction en inox 316L
sont présentées dans la Figure 111.18. Tous les échantillons présentent un module
d"Young compris entre 150 et 200 GPa, une résistance a la traction située entre 500 et
600 MPa et un allongement a rupture environ 10%. La résistance a la traction et le
module apparaissent relativement indépendants du positionnement de I'éprouvette et
de la température de préchauffage; la rupture en traction a lieu au milieu de
I'eéchantillon, comme en témoigne la Figure 111.22. Le tableau Ill.4 compare les
propriétés mécaniques des éprouvettes SLM avec le procédé de coulée conventionnel.
Les éprouvettes de traction selon la position A possédent une relativement plus faible
résistance a la traction et un plus faible module de Young. Il est probable qu'un
gradient de température se forme dans le sens de la direction de fabrication de
I'éprouvette par suite de I'éloignement de la plaque support qui contient le dispositif
de chauffage et conduise a une plus faible température de préchauffage de la partie

supérieure des piéces, ce qui correspond a plus de défauts dans cette partie de
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I'éprouvette. Les éprouvettes de traction réalisées avec la position B possedent une
résistance a la traction et un module de Young semblables a ceux obtenus avec le
procédé de coulée. La partie principale des éprouvettes de traction est appuyée dans
ce cas sur la plaque de base de la machine; on peut donc obtenir la méme température
de préchauffage sur toutes les parties de I'éprouvettsi Winins de défauts et de
contraintes internes se produisent dans les pieces construites selon la position B par
apport a la position A. Les échantillons selon la position A, avec une température de
préchauffage de 150 ° C, possedent une excellente résistance a la traction et un
module d'Young constant. Le dépdt est soumis a un processus de refroidissement
rapide qui conduit a une cristallisation plus fine par rapport a la méthode de coulée.
L'affinage du grain peut conduire a un faible taux de contraintes internes et a
d'excellentes propriétés mécaniques. Une combinaison de grains affinés et d'une faible
porosité correspondant a une température de préchauffage élevée peut donc conduire a
une résistance a la traction élevée se comparant favorablement avec les méthodes de

fabrication conventionnelles.
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Figure 111.24 Morphologie de la fracture des éprouvettes selon la position A de constructic

Les surfaces de fracture ont également été observées par MEB afin d’identifier les

modes de propagation des fissures. Les figures 1ll.24, 25 et 26 présentent les
morphologies de fracture des échantillons selon les deux orientations de fabrication et
pour une température de préchauffage de 150°C (Tableau 111.4). Il est évident que la
taille et la quantité de défauts dans I'échantillon construit selon la position A (Figure
[11.24) sont plus grandes que ceux des deux autres types d'échantillons (Figures I11.25

et 26).
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Des indices de fragilité peuvent étre observés sur la surface de fracturecis&épr

construite selon la position A, comme I’agrandissement le montre en Figure I11.24. La

valeur relativement faible du module de Young et de la résistance a la traction des
échantillons élaborés selon la position A sans préchauffage confirme le fait que les
défauts et une rupture fragile sont les principales causes des propriétés mécaniques

réduites des échantillons correspondants.
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Figure 111.26 Morphologie de la fracture des éprouvettes selon la position A de constructic
une température de préchauffage de 150°C.
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I11.4 Conclusion

Selon les observations effectuées lord’daboration par SLM d’échantillons en fer

et en Inox 316 L, sept points importants ont été identifiés:

() La transmission du faisceau laser au travers de la couche de poudre diminue
lorsque la poudre devient plus fine et I'épaisseur de la couche plus élevée
conduisant a une diminution de la capacité a refondre la couche sous-jacente.

(i) La section des cordons fondus peut étre schématisée en trois parties selon leur
histoire thermique: une zone fondue, une zone non fondue et une zone
intermédiaire ou les particules de poudre peuvent étre agrégées sans étre
totalement fondues.

(i) Les caractéristigues microstructurales de la piece évoluent en fonction de la
densité d'énergie apportée par le faisceau laser (par exemple martensite secondaire
— sorbite — perlite avec une diminution de la densité d'énergie).

(iv) L'analyse de la formation de cordons indique qu'une puissance laser élevée et une
faible vitesse de balayage sont nécessaires pour obtenir un angle de contact faible
et donc un dépdt peu rugueux avec une faible porosité. Pour les matériaux
considérés et dans le cadre des moyens utilisés, les parametres optimaux sont les
suivants: puissance laser P = 100 W, vitesse de balayage v = 0,3 m/s, épaisseur de

la couche de poudre e =50 um
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(v) Le plasma formé dans l'atmosphére au contact de la piéce joue un réle important
en ce qul participe aux processus d'échange énergétique. De ce fait une
atmosphere d'argon apparait préférable a une atmosphere d'hélium.

(vi) La densité et la précision dimensionnelle des piéces peuvent étre améliorées par
l'utilisation d'une température de préchauffage élevée.

(vi) Les essais de traction réalisés avec des échantillons élaborés avec une
température de préchauffage élevée démontignpossibilité d’obtenir une

résistance a la traction élevée et un module de Young stable.
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CHAPITRE IV Cas des la fusion sélective du titane sous vide

Ce guatrieme chapitre porte principalement sur l'utilisation de la nouvelle machine

de fusion sélective sous vide destinée a élaborer principalement des pieces en titane.
La qualité des pieces en titane obtenues a été analysée en termes de morphologie et
de densité. L'effet de la pression est discuté du point de vue des plasmas et de la

thermodynamique.

IV.1 Introduction

Le Ti pur et ses alliages, en raison de leur rapport résistance-poids élevé sont
largement utilisés dans I'aéronautique et d'autres domaines comme le biomédical par
exemple [1, 2]. Les applications aérospatiales et aéronautiques comprennent
principalement les turbines a gaz pour les avions militaires et commerciaux et d'autres
moteurs pour les missiles et autres véhicules [3, 4]. Dans la plupart des moteurs
d'avions, les piéces en Ti et alliages constituent 20 a 30% du poids du moteur.
Cependant, l'application des processus de métallurgie des poudres dans ce domaine
est tres limitée car les processus de fabrication des poudres de Ti sont colteux [5-7].
Une autre considération importante dans la fabrication de pieces en titane par la
métallurgie des poudres est le contrdle de la teneur en oxygéne [8]. Le développement
d'un systéme SLM sous vide, objet de notre travail, devrait permettre de fabriquer des
piéces métalliques dans un environnement de trés faible pression (enviréhbaxjL0

Les phénomenes d'oxydation devraient donc pouvoir étre évités. Par ailleurs,
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I'élimination du gaz entre les particules devrait permettre aussi d'éviter les éjections de
particules sous l'effet de I'expansion provoquée par l'irradiation laser. De méme, la
présence de bulles de gaz conduisant a des porosités devrait pouvoir étre éliminée
grace a l'environnement a basse pression lorsque le bain fondu est formé. Toutefois, le
point d'ébullition du métal sous vide sera abaissé et de nouveaux phénomenes
physiques pourront sans doute étre observés.

La poudre utilisée a été deécrite dans la section 11.3’agit de Ti pur de forme
sphérique dans la gamme de taille allantl@eum a 60 um (©&=30.4 um). Les

parametres laser utilisés dans cette section sont présentés dans le tableau IV.1.

Tableau V.1 Parametres lasentilisés pour 1’étude de réalisation

d’échantillons de titane en SLM sous vide.

Puissance de laser (P) 70-100 W
Vitesse de balayage (V) 0.010.2 m/s
Faisceau de laser (@) 50um

Epaisseur de couche de poudre (E) |50um
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IV.2 Analyse de phases

Une série d'échantillons en titane a été réalisée pour des vitesses de balayage de 0,01
m/s; 0,10 m/s et 0,10 m/s en double balayage. Seuls les pics de diffraction
correspondant a la phase hexagonale compacte (hcp) du Ti sont observés dans les

diffractogrammes (figure V)1
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Figure IV.1 Diffractogramme de RX pour les échantillons de titane élaborés sous vide
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IV.3 Morphologie et rugosité des surfaces de Ti élaborées sous vide pour
différents parametres laser
La comparaison d'évolution de la rugosité de surface des échantillons élaborés sous

vide et sous argon est présentée dans la Figure IV.2.
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Figure IV.2 Rugosité de surface des échantillons pour différentes vitesses de b
et 2 puissances laser sous vide et sous argon (les données des essais sous arg
fournies par Gu).

La rugosité de surface pour une puissance laser 100 W sous vide est réduite de 17.6
um a 6.5 um quand la vitesse de balayage passe de 0.20 m/s a 0.01 m/s. Pour une
puissance de 70 W sous vide, cette évolution est encore plus accentuée. A titre de

comparaison, la rugosité de surfatéchantillons élaborés par SLM sous argon suit

une évolution comparable mais avec une évolution plus limitée. Ainsi la rugosité est
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réduite de 38um a 22um lorsque dans la vitesse de balayage passe de 0.8 a 0.1 m/s.

_Balls at liquid front

(a) 90W, 0.10 m/s, argon

SRR S

=) Clusters of balls

o
e s 4 = -.-’/:"\.h
. s ] 7

5
&

(b) 90W, 0.20 m/s, argon
Figure IV.3 Morphologies de surface des échantillons élaborés souséagpgession
atmosphérique pour différentes vitesde balayage et puissances laser [9].

Fait intéressant, la morphologie de surface des échantillons élaborés sous vide est trés
différente de celle des échantillons élaborés sous argon. Il est évident que les
imperfections de surface des échantillons élaborés par SLM traditionnelle sont
principalement dues au phénomeéne de "balling”, déja mentionné par Gu [9], comme
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montré dans la figure IV.3. Deux typds phénomene "balling" peuvent se produire

sur la surface des piéces élaborées par SLM.

A faible vitesse de balayage, la viscosité dynamique du Ti liquide diminue. La
combinaison de la surchaeffrésultant d'une longue durée d'exposition du bain
liquide, avec une faible viscosité conduit a une instabilité élevée du bain fondu. Des
gouttelettes de liquide de petite taille ont alors tendance a éclabousser la surface,
comme le montre la figure V.3 (a).

Lorsque la poudre est fondue sous le faisceau laser, des gradients de température
importants se forment a l'intérieur du bain de fusion. Ces gradients de température
dans le bain ajoutés aux gradients de tension de surface chefende convection

dit de Marangoni. La formation de ces courants de convection a l'intérieur bain a
tendance a augmenter la valeur de la force thermocapillaire et l'instabilité du liquide
[10]. Plus la vitesse de balayage est importante, plus la convection de Marangoni et
l'instabilité capillaire sont fortes. Le courant radial intérieur conduit alors a la
sphéroidisation du liquide vers le centre du faisceau laser et augmente la tendance a la
formation de billes relativement plus grossieres, comme montré dans la figure IV.3
(b).

Au contraire, I'utilisation d'une trés faible vitesse de balayage et d'une puissance laser
élevée sous vide conduit & un bain de fusion stable et Iémpigarition des deux
phénomenes de "balling".

Les figures IV. 4, 5 et 6 illustrent les morphologies de surface caractéristiques des
échantillons de Ti élaborés sous vide. Les petites billes métalliques (diamétre 100 pm)
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produites sur la surface pendant le processus SLM sous argon a pression
atmosphérique disparaissent sous vide. Pour une faible vitesse de balayage (0.01 m/s),
les échantillons présentent une surface lisse sans porosité. Par contre une porosité a
grande échelle apparait avec l'augmentation de la vitesse de balayage (Figure IV.5).
Ceci semble indiquer un faible taux de fusion de la poudre et un mécanisme de
frittage en phase semi-liquide. Probablement en raison de la faible conductivité
thermique du Ti pur (21.9 WA(K)) [11], on constate qu'un double balayage ne

change paiquement pas la morphologie des échantillons (Figure 111.6).
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A 100 W, 0.01 m/s B 100 W, 0Y02 m/s

300 pm

C 100 W, 0.04 m/s D 100 W, 0.06 m/s™ /

‘ L7

E/lOO:W, 0.1 m/s

4

Figure IV. 4 Morphologie de surface des échantillons pour différentes vitess
balayage et une puissance laser de 100 W
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A70W, 0.0r'm/s ‘ B 70 W, 0.02 m/s

./

C 70 W, 0.04 mis
oY

E\70 W, 0.1 m/s

G 70 W, 044 mls
i 34

Figure IV. 5 Morphologie de surface des échantillons pour différentes vitess
balayage et une puissance laser de 70 W
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Figure IV. 6 Morphologle de surface des echantlllons pour dlfferentes vitesses
balayage et deux puissances laser pour un double balayage
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IV.4 Evolution de la densité des échantillons élaborés sous vide

L'évolution de la densité des pieces en Ti élaborées sous vide selon différents
parameétres SLM est présentée dans la figure IV.7. Pour de tres faibles vitesses de
balayage, le taux de densification obtenu est proche de 100%. Pour des vitesses de
balayage passant de 0,1 a 0,6 m/s la porosité augmente tres rapidement, passant de 5%
a 35%. En cas de double balayage, tres curieusement le taux de porosité apparent a
plutét tendance a augmenter, ce qui pourrait peetiémoigner d’un processus de

vaporisation du métal.

| X I ! Ll ! | y I ¥ I ! 1

100 ? —=— 100W ]
1 7 ¥pex, o 70W )

95 Y: ‘i!‘i 100W deux balayage| |
- —w— 70W deux balayage

=) ] I L ]

SE

g 85+ I ‘! ~ |

T s \

© g0 i Tl ; : ]

Q i /7\ S

g 75+ T U T4 [ 3 R ’m»\{ ]
70 I” t ]

65 - }

60 I T I 1 I T | T | 1 I T |
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 05 06
Vitesse de balayage (m/s)

Figure IV.7 Evolution de la densité des échantillons élaborés sous vide en fonc
la vitesse de balayage
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IV.5 Evolution de la microstructure des échantillons

Les structures cristallines de la poudre initiale et des échantillons sont présentées dans
les figures IV.8 et IV.9. La structure initiale de la poudre est complétement
transformée apres le traitement SLM sous vide. Des grains homogenes affinés en
forme de lattes avec une longueur d'environ 20 pm sont observés pour une tres faible
vitesse de balayage (0,01 m/s), comme le montre la figure IV.9 (a). Ces grains
correspondent a la phase o hcp du titane. Lorsque la vitesse passe a 0,02 m/s, la taille

de grain augmente de 20 a 100 um environ (figure 1V.9 (b)). Selon Litjering [12], le
titane présente une transformation allotropique de phase a 882,5 °C, passant d'une
structure hexagonale compacte (hgghage o) & une structure cubique centrée (bcc)
(phase B). Le flux du liquide et la vitesse de solidification déterminent donc la
formation des phases observées a I'état solide. Selon Greenwald et al. [13], la vitesse
de solidification d'un bain de fusion soumis a un gradidnpeut étre exprimée par la

formule empirique:

3
2abcz2

AT =— = (2.07 x 10HV12  (Eq V1)

tZ—CZ

Dans cette relation les valeurs a, b, ¢ sont des constantes obtenues par simulation; t est
le temps d'existence du courant chaud. Pour une vitesse de balayage de Q01 m/s,

= 2,3 X 10" °C/s. Donc quand une faible vitesse de balayage est utilisée, I'énergie
déposée localement est élevée, ce qui conduit a une thermalisation élevée et a une
température importante du bain. En raison de cette importante accumulation

thermique dans le bain de fusion, le refroidissement qui se produit par conduction de

LERMPS-UTBM Page 142 B.C. ZHANG




Chapitre IV Cas de la fusion sélective du titane sous vide

la chaleur du bain vers le substrat est lent ce qui permet une transformation complete

de la phase B enphase a apres solidification.

Figure 1V.8 Microstructure de la poudre de Ti initiale

Pour une vitesse de balayage plus importante (0,10 m/s et 0.12 m/s) la transformation
martensitique intervient et la phase o est en partie remplacée par une structure
aciculaire relativement fine (phase a’), comme le montrent les figures V. 9 (c) et I\

(d). Selon la relation Eq. V.1, pour une vitesse de balayage de 0.lamfseut
atteindre 3,45X 10° °C / s. Le renforcement du gradient de température conduit
ainsi a la transformation martensitique identifiée par la présence de la phase o'.

Pour un double balayage (figures IV.9 g et h), on observe un grossissement des grains.
Cette augmentation de la taille de grain peut étre vue comme un processus de revenu

conduisant a une évolution normale de la taille de grain.
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IV.6 Réle de "bouclier" du plasma et de I'évaporation sous vide

Comme nous l'avons vu précédemment, par suite des réflexions multiples entre les
particules de la couche de poudre, la profondeur de pénétration optique du faisceau
laser est plus importante que pour un solide compact. Dans nos expériences, la durée
de l'irradiation laser varie de 0,1 a 4 ms pour des vitesses de balayage allant de 0,01
m/s a 0,6 m/s. Ainsi, le temps de diffusion thermique pour une couche de poudre avec
une diffusivité thermique de 0,5 & 1 x®16%s est d'environ 40 & 80 ms [14]. Dans un
temps aussi court, la profondeur de diffusion thermique pendant 1’interaction avec le

faisceau laser est considérablement plus courte que le diamétre des particules (< 35
pKm), ce qui conduit a un chauffage trés rapide de la surface des particules. L'énergie
absorbée est ensuite transférée aux particules adjacentes par diffusion thermique. La
température de surface des particules peut donc facilement dépasser la température de
fusion et atteindre méme la température d'ébullition sachant que le taux d'absorption
du rayonnement laser est plus important pour le liquide que pour le solide. Selon la

relation de Clausius-Clapeyron [15]

in(5) = (52) < (7 -7) Ewva

Pour P1 (pression standard) = 1 barsB560 K et A Hyap = 431 kJ/mol (variation
d'enthalpie de passage de |'état liquideétat gazeux Pour B = 10* bar, T devient

2348 K. Ainsi, le point d'ébullition du bain de fusion diminue plus de 1000 K sous
vide. Une vapeur de Ti intense est donc formée a partir du bain de fusion car le point
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d'ébullition est tres bas.

Cette étape d'évaporation est suivie par la formation d'un plasma et son expansion
rapide dans le vide. Les observations faites au cours des expériences permettent de
schématiser la formation de plasma selon 3 modes: (i) sous une pression relativement
élevée de 1 mbar, un plasma se forme au-dessus du bain et participe au couplage
énergétique, par le biais de sa bonne absorptivité du rayonnement laser et de sa
conductivité élevée au contact du bain métallique; (ii) sous plus faible pression (0.2
mbar), un plasma se forme également et absorbe une grande partie de I'énergie du
faisceau laser mais son contact avec la surface métallique est réduit et par conséquent
la transmission d'énergie est faible, ce phénomene est appelé "bouclier plasma”. (iii)
sous trés faible pression (iMbar), le panache de plasma se dilate et sa densité se
réduit et par conséquent le faisceau laser peut traverser le plasma et atteindre la
surface du bain de fusion sous perte importante d'énergie. La figure IV. 10 schématise

ces trois types de comportement.
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3 77> Faisceau laser

Couche de poudre

(@) (b) (€)

Figure IV. 10 Schéma da forme du panache de plasma sous différentes pressions, (a) 1
(b) 0.2 mbar; (c) 1xI®mbar

IV.7 Evolution de la viscosité du bain de fusion sous vide

La figure IV.11 présente les sections superposées de 2 cordons uniques réalisés d'une
part sous argon gazeux a la pression atmosphérique normale et d'autre part sous vide
dans les mémes autres conditions expérimentales (puissance laser 100 W et vitesse de
balayage de 0,1 m/s). La partie A présente la section du cordon sous argon et la partie

B celle du cordon réalisé sous vide. Il est évident que le cordon fondu sous vide

présente une plus faible hauteur et une plus faible largeur.
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Ae
- "_‘

Figure 1V.11 Evolution des profils de la section transversale de cordons réalisé
la pression normale (A) et sous vide (B).

L'angle de contact @ du cordon fondu sous vide est aussi plus grand que celui du
cordon fondu a la pression atmosphérique d'argon ce qui pourrait étre associé a la
viscosité dynamique p du bain de fusion qui dépend de la température T et peut étre

évaluée par équation [16]

16 m
w=_ /KTT (EalV.3)

Dans laquelle mest la masse atomique (du titane) et y est la tension superficielle du
liquide. Selon le processus décrit préecédemment, la diminution de pression conduit a
un abaissement du point d'ébullition, et donc probablement de la température du bain.
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Ainsi, la viscosité dynamique p du liquide a I'intérieur du bain de fusion pourrait étre
augmentée sous vide. L'influence combinée d'une évaporation forte et d'une haute
viscosité pourrait donc étre le motif de la faible dimension transversale et de I'angle

de contact plus élevé du cordon fabriqué sous vide.
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V.8 Conclusions:

Le comportement a la fusion et I'évolution de la microstructure du titane élaboré par
SLM dans un environnement sous vide ont été explorés dans le présent chapitre et les
trois conclusions suivantes peuvent étre tirées:

1. Une surface lisse peut étre obtenue sous vide, sous réserve d'une faible vitesse de
balayage. En effet, le phénoméne de "balling” est alors évité en raison de la basse
température et de la haute viscosité du bain de fusion.

2. Avec une faible vitesse de balayage il est possible d'obtenir des piéces sans fissure
et sans défaut. Par contre, une vitesse élevée de balayage ou une faible puissance
laser conduisent a une tres faible densité de piéces (fusion incompléte des grains de
poudre).

3. L'évolution de la microdureté des piéces en titane réalisées par SLM sous vide
correspond a la variation de la microstructure. La transformation de la structure
cristalline o hexagonale fine en phase o' martensitique avec l'augmentation de la
vitesse de balayage conduit a une élévation de la dureté en dépit d'une porosité plus

élevée.
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CHAPITRE V Exploration de I'élaboration de piéces en alliages par mélanges de

poudres

Ce cinquieme chapitre présente les études exploratoires de trois types d'alliages
(alliage léger; alliage magnétique; alliage a mémoire de forme) élaborésradpart
mélanges de poudres. Ces travaux ont été conduits pendant les délais importants

imposeés par centaines opérations de réalisation de la machine SLM sous vide

V.1 Cas de l'alliage Mg-9% Al

V.1.1 Introduction

Le magnésium (Mg) est le sixieme élément le plus abondant sur la surface de la terre
(2,5% de la composition) [1]. Par ailleurs le Mg et ses alliages possedent un grand
potentiel en tant que matériaux de construction en raison d'un excellent rapport
résistance-poids qui suscite une grand intérét pour les composants aérospatiaux,
l'industrie automobile, l'informatique de poche, etc. [2]. Cependant, les médiocres
propriétés de surface comme une faible résistance a l'usure et a la corrosion, une
réactivité chimique élevée a I'état fondu, restreignent leurs domaines d'application [3,
4]. A I'neure actuelle, c'est le procédé de fonderie qui est utilisé principalement pour
fabriquer des piéces en alliages de Mg mais la qualité du produit est dégradée par
l'influence des additifs utilisés lors de la fusion et par I'oxydation. En outre, il est
difficile de fabriquer des pieces de précision. L'utilisation de la fabrication additive,

notamment par SLM, pourrait donc s'avérer intéressante pour ces alliages.
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Dans la présente étude, un mélange de poudres de magnésium et d'aluminium (9%) a
été sélectionné comme base de travail. Les effets de la puissance du laser et de la
vitesse de balayage sur les caractéristiques structurales et les propriétés mécaniques
des alliagedMg-Al ainsi élaborés ont été explorés a titre préliminaire afin de tester le

potentiel d'une telle approche.

V.1.2 Choix des parametres
56 échantillons ont été élaborés par SLM selon différents parametres tels que
présentés dans la figure V.1. Sept échelles de processus ont été définies, selon les

gammes de puissances laser et les vitesses de balayage.

b
Agglomération

Il. Fumée et

oxydation
V. ¥

Fragile

I. Evaporation

mis

Ill. Pas solidifié

m/s

Figure V.1 Cartographie des processus observésladiage Mg-9%Al en fonctior
de la puissance laser etldevitesse de balayage.
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(I, I Zones de haute densité d'énergie: la densité d'énergie déposée est tres élevee
dans cette zone avec une haute puissance laser, surtout pour les faibles vitesses
de balayage. Pendant |'expérience, beaucoup de poudre est évaporée en raison
de la faible température d'ébullition de Mg, et ensuite oxydée sous forme de
MgO qui remplit la chambre de travail. Seule une fine couche de poudre

métalliquesesolidifie sur le substrat en formant une surface irréguliére.

(1, 1V, V) Zones de faible densité d'énergie: la densité d'énergie dépostbésst
dans cette zone en raison d'une faible puissance laser et d'une vitesse de
balayage élevée. Les échantillons obtenus présentent une structure
d'agglomérats de particulés, sans aucune résistance mécanique dans les zones lli

et IV et une structure de Iéger frittage dans la zone V.

(A, B, C, D, VI, VIl) Zones de moyenne densité d'énergie: la densité d'énergie déposée
est moyenne dans ces zones qui correspondent a une faible énergie du faisceau
laser (10 W a 20 W) & une faible une vitesse de balayage (0,01 m/s a 0,04
m/s). Dans la zone Ill, les échantillons sont cassants en raison d'une
stratification de la piéce (absence d'interaction entre les couches successives).
Dans la zone VII, les échantillons présentent une surface rugueuse
correspondant a un phénoméne de "balling" consécutif a une longue durée de
vie de la phase liquide et a une tension de surface élevée du matériau [5]. Enfin,
guatre zones (A, B, C, D) correspondant a des densités d'énergie laser de: 20
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Jimnt; 15 J/mnf; 10 J/mnf; 7,5 J/mm, respectivement, permettent d'obtenir
des structures d'apparence solide. Les échantillons correspondant ont été
sélectionnés pour évaluer la microstructure, la composition de phase et le

comportement mécanique du matériau élaboré avec ces parametres.

V.1.3 Etude des phases formées

La figure V.2 montre les diagrammes de diffraction des rayons X correspondant aux
échantillons A, B, C, D élaborés selon différents parametres. On peut constater que
ces quatre échantillons, outre la phase majoritaire de Mg, contiennent un
intermétallique du type MgAl1,, ainsi que les oxydes MgO et 8. Selonle
diagramme de phase entre Mg et Al (figure V.3), le composg&Ag est bien le
composé susceptible de se former pour le domaine de composition retenu. Al et Mg
ont donc bien réagi pour former M#l,, dans le cas d'un apport d'énergie élevé
permettant la fusion des particules de poudre. Il peut également étre constaté que la
phase AIO; n'est détectée que dans I'échantillon D (et en traceldghsntillon C)
correspondant a une puissance faible et une vitesse de balayage élevée. Pour une
énergie déposée plus importante cette phase est remplacée par MgO, ce qui pourrait

indiquer la formation préférentielle de la phase intermétallique.
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Figure V.2. Diagrammes DRX des échantillons Mg-Al SLM pour différe
parametres: (a) 10 W, 0.01 m/s (zone A); (b) 15 W, 0.02 m/s (zone B); (c) 20 W
m/s (zone C) et (d) 15 W, 0.04 m/s (zone D).
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Figure V.3 Diagramme de phase Mg-Al [6]
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V.1.4 Morphologie de surface des échantillons

La figure V.4 présente les morphologies de surface des échantillons obtenus pour les
différents parametres opératoires sélectionnés. Deux phénomenes particuliers peuvent
étre notés. Tout d'abord il peut étre constaté que des grains trés fins en forme de
"chou-fleur" ont été formés a la surface des échantillons (figures V.4 (a) et (b)). Ce
phénomene est tres probablement le résultat  d'un processus
d'évaporation-condensation. En effet, en dépit d'une faible absorption de I'énergie du
laser dont une grande partie est réfléchie [7], les particules de Mg et Al sont fondues,
puis le bain de fusion qui absorbe plus efficacement I'énergie laser peut rapidement
dépasser la température de 1107 °C (point d'ébullition de Mg) et donc subir une
évaporation intense. A 620°C la pression de vapeur de Mg est de 0,13 kPa; a 1107°C,
elle atteint 51 kPa [8], de sorte que beaucoup de Mg sera évaporé. Apres lgebalaya
laser la vapeur de magnésium se dépose sur la surface du métal solide sous la forme
de "chou-fleur". Les figures V.4 (c) et (d) montrent une grande quantité de
projections sphériques (diamétre: 10~20 um) autour de la surface fondue. Avec
'augmentation de la vitesse de balayage, la densité linéaire d'énergie déposée par le
faisceau laser diminue, ce qui entraine un accroissement du retrait transversal dans les
zones inter-particulaires en raison de l'instabilité capillaire du cordon liquide [9]. Dans
ces conditions, des gouttelettes de liquide de petite taille ont tendance a éclabousser la

surface.
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Figure V.4.Images MEB montrant la microstructure caractéristiquadrface des
échantillons Mg-Al pour différents paramétres du procédé: (a) 10 W, 0.01 m/s
A); (b) 15 W, 0.02 m/s (zone B); (c) 20 W, 0.04 m/s (zone C); (d) 15 W, 0.0«
(zone D).

V.1.5 Répartition des éléments Mg et Al dans les échantillons

La figure V.5 présente I'analyse EDS des éléments Mg et Al dans I'échantillon B. Ces
deux éléments apparaissent répartis uniformément dans le matériau avec un rapport de
9:1. En considérant les résultats de DRX (Figure V.2), il apparait donc que l'alliage

Mg-9%Al a été obtenu a partir du mélange de poudres.
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(a) (b)
Figure V.5. Images EDS montrant les microstures caractéristiques d'échantillon
(a) distribution de Mg; (b) distribution de Al (élaboration selon les conditons B)

V.1.6 Effet des parametres d'élaboration sur la porosité

L'effet de la vitesse de balayage et de la puissance du faisceau laser sur la porosité des
échantillons est présenté dans la figure V.6. Il peut étre constaté que la porosité
diminue de 25,5% a 18% lorsque la densité d'énergie augmente 7,5 Jaris

J/mnt, mais qu'elle augmente de 18% a 23,9% lorsque la densité d'énergie augmente
de 15 J/mrha 20 J/mrf Cette évolution contradictoire pourrait étre liée d'une part a
une amélioration des caractéristiques de mouillage liquide-solide et une meilleure
fluidité de fusion [10] dans un premier temps et d'autre part a un effet défavorable de
I'évaporation du métal lorsque la denglt&nergie devient importante, en raison du
faible point d'ébullition des matériaux utilisés. Un compromis s'avéré donc nécessaire

entre la puissance de faisceau laser et la vitesse de balayage.
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Figure V.6 Effet de la densité d'énergie sur la porosité des échantillons

V.2 Cas d'un alliage FeNi

V.2.1 Introduction

Les alliages Fe-Ni, en tant que matériaux magnétiques doux, possedent une
perméabilité élevée et une faible coercivité en champ magnétique faible. lls sont donc
largement utilisés dans l'industrie. Cependant, les méthodes classiques de fabrication
rendent difficile I'obtention de piéces de formes complexes et/ou de propriétés
magnétiques optimales par suite des phénomenes [11-13] d'écrouissage. La possibilité
d'élaborer ce type de matériau avec les techniques SLM / SLS présente donc un
potentiel intéressant pour la fabrication d'articles complexes dans un cycle de

production réduit. Jusqu'a présent, ['‘élaboration d'alliages Fe-Ni a caractere

ferromagnétique a été peu rapportée dans la littérature. Dans ce travail, un mélange de
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poudres de Fer et de Nickel a 30% en poids a été utilisé pour préparer un alliage
Fe30Ni en raison du niveau de perméabilité magnétique maximal correspondant a
cette composition [14]. Les caractéristiques microstructurales de cet alliage, élaboré
selon différents parameétres, ont été déterminées et les évolutions microstructurales

analysées.

V.2.2 Nature des phases formées

La figure V.7 présente les diagrammes de diffraction des rayons X de 3 échantillons
élaborés avec une puissance laser de 110 W et différentes vitesses de balayage (0,1
m/s, 0,4 m/s, et 1,6 m/s). Les pics de diffraction intenses correspondant aux composés
FeNiz; (JCPDS Card No. 65-7251) et ;Re; (JCPDS Card No. 65-5131) sont

clairement détectés dans les échantillons.
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Figure V.7 Diagrammes de diffraction des RX des échantillikerNi élaborés seloi
différents parametres laser (puissance 110 W, vitesse de balayags- 0.6 m/s)

Toutefois, en considérant l'intensité des pics de diffraction, on peut observer que la
proportion entre les composés intermétalliques différe d'un échantillon a l'autre: une
faible vitesse de balayage du laser entraine une faible intensité des pics d#odiffrac
pour FgNi,. Ainsi, il pourrait étre considéré que les réactions de synthése dans le
systeme Fe-Ni s'effectuent en deux étapes:

3Fe+2Ni=FgNi, (Eq.V.1)

3FeNi,+6Fe=2FNi; (Eqg.V.2)

La réaction selon (Eq.V.1) peut intervenir aisément en raison d'une énergie libre de
Gibbs fortement négative [16]. Par contre, I'énergie libre de Gibbs pour la réaction
selon (Eq.V.2) est beaucoup moins négative. Par conséquent, la réaction selon (Eq.V.2)
est moins favorisée et nécessite probablement un temps de réaction plus long. Une
faible vitesse de balayage du laser est donc plus appropriée pour produire un alliage
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Fe/Niz. Comparativement, le pic intensif de la ph&seNi, est détecté dans les
échantillons obtenus avec des vitesses de balayage de 0.4 m/s et 1.6 m/s. En outre, il
peut étre observé que les pics correspondant au fer et a laRgRdgecoincident

dans le diffractiogramme de RX. Dongc, il peut étre déduit que la réaction (Eqg.V.1)
intervient rapidement quanié bain de fusion est formé et que la réaction selon

(Eq.V.2) intervient dans une deuxieme étape.

V.2.3 Microstructure des alliages

La figure V.8 présente les caractéristiques microstructurales des échantillons apres
attaque chimique. Des grains dendritiques homogenes sont observés pour une vitesse
de balayage de 0,1 m/s, alors que des grains grossiers sont distribués dans une matrice
a grain fin pour les vitesses de balayage de 0,4 m/s et 1,6 m/s. Afin de déterminer les
distributions élémentaires, des mesures ponctuelles ont été effectuées par EDS. Les
résultats montrent que la proportion atomique des éléments Fe et Ni pour la vitesse de
balayage de 0,1 m/s est homogéne et proche de la proportion atomique de 7:3. Ceci
est en correspondance avec les résultats de diffraction des rayons X qui mettent en
évidence essentiellement la phasg\tg la répartition des éléments Fe et Ni dans la
matrice [points 1 dans les figures V.8 (b) et (c)] pour les vitesses de balayage de 0,4
m/s et 1,6 m/s est également dans la proportion 7:3. Toutefois, les grains plus
grossiers a l'intérieur de cette matrice présentent un rapport atomique plus faible

d'environ 3:2 [points 2 dans les figures V.8 (b) et (c)].
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Figure V.8 Micrographies MEB présentant la microstructure des échantillons ol
pour une puissance laser de 110 W et les vitesses de balayage (a) 0.1m/s, (b)
(c) 1.6 m/s.
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V.2.4 Etude des caractéristiques magnétiques

La figure V.9 montre I'évolution de I'aimantation de saturation et de la coercitivité des
échantillons obtenus avec différentes vitesses de balayage. Il peut étre constaté que la
valeur de I'aimantation a saturation pour la vitesse de balayage de 0,1 m/s est presque
semblable a celle obtenue classiquement pour la pha$ds;Ha&7]. Par contre,
'aimantation a saturation élevée de la phasdliceonduit a un pic sur la courbe de
magnétisation pour la vitesse de balayage de 0,4 m/s. La combinaison des phases
Fe/Niz et FeNi,, avec un taux de porosité relativement élevé (figure V.10), conduit a
une aimantation a saturation relativement faible pour la vitesse de balayage de 1.6 m/s.
En effet, la valeur de coercivité des matériaux magnétiqgues doux dépend fortement
des caractéristiques microstructurales des matériaux telles que la taille de grain et sa
répartition, le nombre de défauts (trous intra- et inter-granulaires, inclusions, lacunes,
dislocations, etc.) car le déplacement des domaines magnétiques peut étre bloqué par

ces défauts.
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Figure V.9. Courbes de saturation d'aimantation et de coercivité des alliages
obtenus pour différentes vitesses de balayage du laser.
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V.3 Cas d'un alliage TiNi

V.3.1 Introduction

L'alliage TiNi 50/50 qui présente une bonne compatibilité biologique est largement
utilisé dans le domaine médical, notamment pour la réalisation d'outils de chirurgie et
d’implants correcteurs comme les appareils dentaires, en raison notamment de son
excellente résistance a la corrosion et de sa forte hyperélasticité [18]. En outre,
l'alliage TiNi a microstructure martensitique possede une caractéristique particuliére:
I'effet mémoire de forme. Toutefois, la proportion de ce type d'application dans le
domaine médical est seulement d'environ 10% par suite des difficultés de traitement et
des colts élevés d'élaboration [19, 20].

Le procédé SLM pourrait donc présenter une alternative économique intéressante
pour I'élaboration de ce type d'alliage. Toutefois, a I'heure actuelle, aucun résultat n'a
été publié en ce sens. Ce travail constitue donc une phase exploratoire dans laquelle
nous avons tenté de réaliser directement des piéces en alliage Ti-Ni a partir d'un

mélange de poudres.
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V.3.2 Etude des phases

La figure V.11 présente les diffractogrammes de rayons X de différents échantillons
élaborés a partir de mélanges de poudres. On observe que la phase principale TiNi
peut étre trouvée dans les échantillons élaborés avec de faibles vitesses de balayage
(0.05 m/s-0.2 m/s) alors que des pics de diffraction intenses correspondant au
composé TBNi sont clairement identifiés dans les échantillons réalisés avec des
vitesses de balayage élevées (0.25 m/s-0.4 m/s). Les pics de diffraction des phases
pures Ti et Ni ne sont pas observés. Les réactions chimiques probables sont donc les

suivantes:

2Ti+Ni=TpNi (Eq.V.3)

Ti+Ni=TiNi (Eq.V.4)

Selon le diagramme de phase binaire (figure V.12), la température de précipitation de
la phase ENi selon la réaction Eq.V.3 est beaucoup plus basse que la température de
précipitation de la phase TiNi selon la réaction Eq.V.4. Ainsi, il semble raisonnable de

conclure que la température du bain de fusion formé par le mélange des poudres
dépend de la vitesse de balayage qui gouverne la qualité d'énergie disponible pour la

fusion.
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Figure V.12 Diagramme de phase de Ti-Ni [21]

Tableau V.1 Données thermochimiques des substances pures dans le

systéme réactionn@&i-Ni [22]

Substance Ti Ni TioNI TiNi TiNi3

G(kd/mol) -9.171 -8.907 -105.282  -83.624 -170.095

H(kJ/mol) O 0 -80.333 -67.781 -138.909

D'apres le tableau V.1, la variation de I'énergie libre de Gibl&S)(pour la réaction
(EQ.V.3) est -78,03 kJ / mol, et pour la réaction (Eq.V.4) -71,54 kJ / mol. Les deux
réactions ont dea G négatives voisines indiquant une réaction spontanée. La phase
TiNi3 frequemment observée dans les méthodes classiques de synthese des alliages

Ti-Ni [23, 24] n'est pas observée dans nos échantillons. Ceci est probablement lié a la

LERMPS-UTBM Page 173 B.C. ZHANG




Chapitre V Exploration de 1’¢élaboration de piéces en alliages par mélanges de poudres

température de formation de Tg\supérieure a celle de;Ni. Ainsi, la phase BNi
formée en premier lieu pourrait entraver le processus de formation de la phase TiNi
Par contre la phase TiNpeut étre transformée en TiNi selon I'équation de réaction

suivante:

2 Ti + TiNis= 3 TiNi  (Eq.V.5)

Le changement dan&nergie libre de Gibbs {\ G) de cette réaction est de -62,435

kJ / mol, ce qui signifie que la réaction peut intervenir spontanément.

Ni + TiNi = 2 TiNi (Eq.V.6)

Par contre, I'énergie libre de Gibb& (G) de la réaction de transformation deNTi
selon Eq.V.6 est de + 44.152 kJ / mol. Donc, la phagé €st bien préservée une

pois qu'elle est formée.

V.3.3 Densité des piéces en Ti-Ni élaborées par SLM

La figure V.13 présente les densités des échantillons élaborés avec différentes vitesses
de balayage (0,05 m/s a 0,4 m/s) pour une puissance laser de 100 W. Il peut étre
constaté qu'une densité relativement élevée (supérieure a 99%) peut étre obtenue en

utilisant une vitesse de balayage inférieure a 0,2 m/s.
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Figure V.13 Densité des échantillons obtenus avec différentes vitesses de bala
laser et une puissance de 100 W.

V.3.4 Température de transformation martensitique

La figure V.14 présente les courbes de DSC des alliages TiNi élaborés par SLM selon
différentes vitesses de balayage du faisceau laser. Ces courbes présentent toutes un
seul pic endothermique ou exothermique selon le sens de balayage, sauf pour les
échantillons élaborés a la vitesse la plus élevée de balayage (0.4 m/s) qui ne
présentent aucune transformation. Au refroidissement, le pic exothermique (Mp, vers
le haut) est dO a la transformation de la phase austénite (phase de haute température)
en phase martensitigue (phase de basse température). Au chauffage, le pic
endothermique (Ap, vers le bas) est di a la transformation de la phase martensitique
en phase austénitique. Les pics marqués dans les courbes attestent donc aussi que les
alliagesTi-Ni sont bien formés par SLM, sauf dans le cas de I'échantillon élaboré
avec une vitesse de 0.4 m/s.
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Figure V.14 Courbes de calorimétrie différentielle des huit échantillons d'alliage

La figure V.15 présente I'évolution de la température de transformation en fonction de
la vitesse de balayage du laser lors de I|'élaboration des échantillons. Il peut étre
constaté que le pic exothermique sur la courbe de DSC (Figure V.15) observé au cours
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du processus de refroidissement correspond une température de transformation
martensitique relativement constante d'environ 55 °C (Mp). La transformation inverse
intervient pour une température d'environ 85 °C (Ap). Ainsi I'hystérésis entre les
températures de transition est d'environ 30 °C. La température de transformation des
alliages Ti-Ni SLM apparait donc assez stable et indépendante des conditions
d'élaboration, ce qui pourrait indiquer un niveau relativement faible de contraintes
internes. En effet, selon Vaidyanathan [25], cette hystérésis est essentiellement
fonction des contraintes internes.

La figure V.16 présente I'enthalpie de transformation de phase déterminée a partir de
I'aire des pics de DSC pour les différentes vitesses de balayage du faisceau laser lors
de I'élaboration des échantillons. Cette énergie est réduite de 17.3 J/g a 5.6 J/g au
refroidissement et de 15.8 J/g a 4.6 J/g, au chauffage pour une augmentation de la
vitesse de balayage de 0,05 m/s a 0,4 m/s. Ce phénoméne est probablement a relier a

I'évolution de la taille de grain avec les vitesses de refroidissement [10].
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échantillons sur la température de transformation M /A
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V.4 Conclusions

Sur la base de cette étude exploratoire, trois points principaux peuvent étre soulignés:

() Il est possible d'élaborer un alliage Mg-Al par SLM a partir d'un mélange de
poudres. Toutefois la porosité des piéces est élevée (environ 15%) en raison d'un
taux trés bas d'absorption de I'énergie du laser et des phénoménes de vaporisation.

(i) Un matériau magnétique doux de type Fe-Ni peut étre réalisé par SLM a partir
d'un mélange de poudreavec des propriétés favorables (Ms = 550°%m) Hc =
75 A/m) correspondant a une microstructure a grain fin et un faible taux de
porosité.

(i) Un alliage @ mémoire de forme de type TiNi a aussi été réalisé par SLM a partir
d'un mélange de poudres. Une microstructure de martensite fine est obtenue en
utilisant une vitesse de balayage assez faible. Les températures de transformation
endothermique (Mp) et exothermique (Ap) sont stables avec une valeur de Mp

d'environ 55 ° C et une valeur de Ap d'environ 85° C.
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Cette étude avait pour objectif principal le développement d'un procédé de fusion
sélective par laser sous vide afin de permettre I'élaboration de pieces en métaux et
alliages a hautes caractéristiques mécaniques.

Dans la premiére phase de ce travail une enceinte de grandes dimensions a été
ameénageée. Tous les systemes d'asservissement de la machine SLM d'origine ont été
adaptés pour fonctionner dans les conditions de vide et installés dans cette enceinte.
Dans une deuxieme étape, les processus fondamentaux conduiskntoamations

d'une piece a partir de la fusion locale d'un lit de poudre ont été "décortiqués” dans le
sens point-cordon-couche-piece et les parameétres influant comme la puissance du
laser, la nature des poudres, l'atmosphere environnante, la température de
préchauffage, considérés.

Le systeme SLM sous vide a ensuite été employé pour élaborer des dépdts de titane et
effectuer des comparaisons avec une élaboration classique en condition
atmosphériqgue. En premiere approche, sous réserve d'adapter les parametres
d'élaboration, les dépbts obtenus sous vide semblent a la fois plus lisses et plus denses
gu'en atmosphere d'argon a pression standard.

Dans une derniere partie nous avons recherché la possibilité d'élaborer des pieces de
gualité en alliages métalliques par interaction in-situ a partir d'un mélange de poudre.
Les résultats obtenus ont montré la faisabilité d'alliages de type Mg-Al, bien que les
caractéristiques obtenues restent limitéesIpartomportement du magnésium a la
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fusion. La réalisation d'un alliage Fe-Ni a par contre été couronnée de succes avec
'obtention d'un matériau disposant d'une aimantation a saturation élevée et d'une
faible coercivité. Un alliage a mémoire de forme de type TiNi avec une microstructure
en martensite fine a également été obtenu qui dispose de caractéristiques comparables
a celles d'un matériau élaboré selon des voies plus classiques, démontrant ainsi tout le
potentiel de la technique SLM.

Compte tenu des délais de réalisation des équipements, les essais de fabrication sous
vide n’ont pas pu étre développés de facon intensive et un important travail
d'évduation reste donc a effectuer.

En patrticulier, le réle de I'atmosphere dans les échanges faisceau laser- lit de poudre
pourra a présent étre exploré, avec une prise en compte de l'effet de la ppeission
joue certainement un réle déterminant.

La réalisation d'alliages in-situ a partir de mélanges de poudres semble elle aussi

porteuse de nombreuses études complémentaires, notamment en ce qui concerne les

interactions entre cinétique&laboration et cinétiques de diffusion.
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