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Nomenclature

Arupture

AM
ASTRID
CIC
EBSD
EDS

FA
GDMS
ICP-OES
HD
MEB
MET
MO

RCC-MRXx

Rm
RpO,Z

SLM

Allongement a la rupture

Additive manufacturing

Advanced Sodium Technological for Industrial Demonstration
Compression Isostatique a Chaud

Electron BackScatter Diffraction

Energy Dispersive X-ray Spectroscopy

Fabrication Additive

Glow Discharge Mass Spectrometry

Inductively Coupled Plasma — optical emission spectrometry
Hatching Distance (distance entre deux traits laser successifs)
Microscope Electronique a Balayage

Microscope Electronique a Transmission

Microscope Optique

Reégles de conception et de construction des matériels mécaniques des
installations nucléaires hautes températures, expérimentales et de fusion

Résistance mécanique maximale
Limite d’élasticité

Selective Laser Melting

Vil






Introduction générale

La fabrication additive est une technologie qui permet de concevoir des pieces par
ajout de matiére contrairement aux procédés « classiques » (usinage, forgeage, laminage, ...)
qui se caractérisent par un retrait de matiere (procédés soustractifs). Elle offre la possibilité
d’élaborer des piéces avec des gé¢ométries complexes impossibles a réaliser avec les procédés
conventionnels. En raison des possibilités qu’ils offrent d’un point de vue technique et
économique, les procédés de fabrication additive sont en plein essor depuis les années 80.
Ces procédés de mise en forme des matériaux innovant sont utilisés dans différents secteurs
industriels notamment les milieux médicaux, aéronautiques et spatiaux.

L’exploitation des procédés de fabrication additive pour des applications dans
I'industrie nucléaire est envisagée depuis plusieurs années. Le département de I'énergie (DOE)
des Etats-Unis a débuté une étude sur le comportement de pieces fabriquées par fabrication
additive de différents matériaux (aciers inoxydables et superalliages Inconel) en vue
d’applications nucléaires dés 2012 [1,2]. L’analyse de la microstructure et des propriétés
mécaniques et la fabrication par prototypage rapide de grilles d’assemblage en acier 316L ont
été réalisées par Lockheed Martin en collaboration avec le DOE. D’autres études dans
différents pays ont également été menées. Des travaux portant sur la démonstration de
fabricabilité de composants pour réacteur de Génération IV ont été réalisés en Inde ou une
grille d’accrochage en acier 304L [3,4] a été fabriquée par fabrication additive. La compagnie
nucléaire chinoise a également procédé a un essai de faisabilité prometteur de grille
d’assemblage par fabrication additive pour le réacteur CAP1400 [5]. Une présentation faite
par I'EPRI (Electric Power Research Institute) [6] émet I’hypothése que la fabrication additive
pourrait étre utilisée pour des applications nucléaires notamment pour produire des
composants internes tels que des canaux de refroidissement pour des réacteurs de
Génération IV ou des composants d’assemblage du combustible. Enfin, Zhong et al. [7] ont
exploré la possibilité de fabriquer des cuves pour le prototype de fusion ITER (International
Thermonuclear Experimental Reactor) et les résultats sont prometteurs.

Bien que les procédés de fabrication additive métallique se développent de maniéere
soutenue, la caractérisation microstructurale et la qualification des propriétés mécaniques de
matériaux élaborés par ces procédés sont actuellement insuffisantes. Dans le domaine de
I'industrie nucléaire, les procédés de fabrication et les caractéristiques des matériaux sont
soumis a une spécification particuliere régit par le code RCC-MRx (Régles de conception et de
construction des matériels mécaniques des installations nucléaires hautes températures,
expérimentales et de fusion). Ce document est le référentiel technique pour la réalisation des
composants mécaniques des réacteurs innovants de Génération IV. En I'absence de normes
spécifiquement établies pour les matériaux métalliques issus de fabrication additive, les
propriétés mécaniques et la composition chimique des échantillons élaborés par fabrication
additive présentées dans le cadre de cette thése sont comparées a celles préconisées dans
le code RCC-MRXx pour un acier 316L forgé.



Les travaux de recherche proposés dans le cadre de cette thése visent a déterminer
I'apport potentiel des procédés de fabrication additive pour la réalisation de composants
métalliques pour les réacteurs actuels et les réacteurs du futur. Plus précisément, I'objectif
de cette thése est de caractériser et valider les propriétés mécaniques de pieces élaborées
par fabrication additive et de comprendre les interactions entre les parameétres
d’élaboration et les propriétés microstructurales et mécaniques des matériaux élaborés.

L’acier inoxydable 316L est le matériau sélectionné dans le cadre de cette these. C’est
un acier trés utilisé dans le domaine du nucléaire, notamment pour son bon comportement
sous corrosion et ses bonnes propriétés mécaniques. De plus, la poudre d’acier inoxydable
316L est disponible sur le marché de la fabrication additive, ce qui en fait un matériau
fréquemment utilisé pour ce procédé.

Les travaux effectués dans cette theése sont réalisés sur le procédé de fusion laser
sélective sur lit de poudre. Il s’agit du procédé de fabrication additive le plus utilisé et le plus
prometteur dans les domaines aéronautiques et spatiaux.

La chaine du procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre peut étre décomposée
en deux parties: la conception et la fabrication. La premiere partie traite des aspects
fonctionnels des pieces (design, optimisation topologique, ...). La seconde étape se focalise
sur la construction des pieces a partir de la poudre utilisée comme matiére premiéere jusqu’aux
post-traitements. Cette derniére branche comporte les paramétres susceptibles d’influencer
les comportements microstructurales et mécaniques des piéces élaborées par fabrication
additive.

Les travaux présentés dans le présent manuscrit portent notamment sur I'étude de
trois parameétres d’élaboration : les parameétres du procédé, les caractéristiques de la poudre
et les post-traitements. Leur influence sur la microstructure et les propriétés mécaniques de
I'acier inoxydable 316L élaboré par fusion laser sélective sur lit de poudre est étudiée afin de
comprendre les interactions entre ces trois paramétres d’élaboration et les propriétés finales
de I'acier 316L.

Ce manuscrit s’articule en cing parties principales.

Le premier chapitre est une synthése bibliographique. Il dresse un état de I'art des
procédés de fabrication additive métallique et plus spécifiguement du procédé SLM. La
microstructure et les propriétés finales de I'acier 316L élaboré par SLM sont présentées et
comparées a celles de I'acier 316L obtenu par voie conventionnelle.

Le chapitre 2 est dédié a la description des méthodes expérimentales utilisées dans le
cadre de cette these.

Les chapitres suivants sont consacrés a la présentation des résultats expérimentaux.

Le chapitre 3 traite de l'influence des principaux parametres du procédé (puissance,
vitesse de balayage, stratégie de balayage, distance entre deux cordons de lasage) sur la
microstructure et les propriétés en traction de I'acier 316L élaboré par SLM. Cette partie vise
a déterminer la robustesse du procédé en termes de propriétés mécaniques et a mieux
comprendre les interactions entre les paramétres SLM et les propriétés finales de I'acier 316L.



Le chapitre 4 aborde I'influence des caractéristiques de la poudre sur la microstructure
et les propriétés en traction de I’acier 316L élaboré par SLM. Onze poudres commerciales sont
caractérisées et deux d’entre elles sont sélectionnées suivant des criteres spécifiques. Deux
aciers 316L sont élaborés, avec des parametres SLM identiques, a partir de ces deux poudres
d’aciers 316L. Les propriétés microstructurales et mécaniques de ces deux aciers 316L sont
comparées et discutées. Cette partie vise a corréler les caractéristiques de la poudre aux
propriétés finales des matériaux élaborés.

Enfin, le chapitre 5 évalue l'influence de deux post-traitements thermiques sur la
microstructure et les propriétés mécaniques des deux aciers présentés dans le chapitre 4. Les
différences microstructurales et mécaniques obtenues sur ces deux aciers 316L sont analysées
et étudiées.
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.1 Introduction

Ce premier chapitre est dédié a une étude bibliographique portant sur les procédés de
fabrication additive métallique et sur les caractéristiques de I'acier inoxydable 316L.
Premierement, les différents procédés de fabrication additive et plus spécifiquement le
procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre (SLM) utilisé dans le cadre de cette these
sont présentés. Dans une seconde partie, les principaux parameétres du procédé SLM sont
décrits et les propriétés générales des matériaux métalliques élaborés par SLM sont exposées.
Ensuite, les microstructures de I'acier inoxydable 316L obtenu par procédé conventionnel et
par SLM sont comparées. L'accent est porté notamment sur l'influence des parametres de
fabrication sur la microstructure de I'acier 316L obtenu par SLM. Un état de I'art recense dans
une cinquieme partie I'impact des trois parametres d’élaboration : les caractéristiques de la
poudre, les parameétres du procédé SLM et les post-traitements thermiques sur les propriétés
en traction de I'acier inoxydable 316L élaboré par SLM.

.2  Fabrication additive métallique

[.2.1  Définition

Le terme Fabrication Additive (en anglais, Additive Manufacturing) communément
appelée impression 3D, comme décrit par I'« Union de Normalisation de la Mécanique » (NF
E 67-001) regroupe « I'ensemble des procédés permettant de fabriquer, couche par couche,
par ajout de matiere, un objet physique a partir d’un objet numérique ».

La fabrication additive est une technologie qui permet de concevoir des pieces par
ajout de matiére contrairement aux procédés « classiques » (usinage, forgeage, laminage, ...)
qui se caractérisent par un retrait de matiere (procédés soustractifs). Cette technologie est en
plein essor depuis les années 80 et nous pouvons dorénavant trouver ces procédés dans
différents secteurs de I'industrie notamment les milieux médicaux, aéronautiques et spatiaux.
La fabrication additive permet I'utilisation de nombreux matériaux : métalliques, céramiques
et polymeres.

Le concept de la fabrication additive, présenté sur la figure 1 se divise en deux parties
: la conception puis la fabrication de la piéce.
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Données numériques Conception

Fichier CAO 3D - STL

Préparation des fichiers . .

Carrection fichiers, orientation, MEthOdOIOQIe

placement pieces, support, tranchage

Fabrication Stratégie
SUPPORTS

Finitions Propriétés

Nettoyage, enléevement des supports, -

sablage, usinage,.. flna!es

Figure 1 De la conception a I'impression : les différentes étapes de la fabrication additive [8].

La premiere étape consiste a créer le fichier CAO (Conception Assistée par Ordinateur)
puis I'enregistrer sous format STL. Il est ensuite nécessaire de découper couche par couche
I’objet numérique grace a un logiciel (Builder) qui est propre a I'imprimante 3D. L'impression
peut étre lancée une fois ces étapes effectuées. Des post-traitements peuvent étre envisagés
pour améliorer les propriétés des piéces consolidées (sablage, usinage, traitements
thermiques).

[.2.2  Avantages et limites

La fabrication additive propose de nombreux avantages qui en font une technologie
trés compétitive. L'un des principaux bénéfices de la FA est le gain financier et temporel. La
construction des piéces par FA se fait en une seule étape contrairement aux procédés
conventionnels qui nécessitent plusieurs étapes. Le nombre d’étapes de fabrication est réduit
en FA, ce qui permet de diminuer le temps nécessaire a la réalisation d’une piéce. La FA
permet une grande liberté dans le design des pieces. La forme des pieces n’est pas un facteur
limitant pour ce procédé. Le design peut ainsi étre optimisé en fonction de I'application dans
le but de créer de nouvelles fonctionnalités, d’améliorer les performances (mécaniques,
thermiques, optiques ...) ou de réduire la masse des pieces. Ceci peut donner lieu a la
conception de pieces avec des formes complexes et innovantes. Enfin, la construction couche
par couche permet de limiter la quantité de déchets. Peu de matiére est perdu lors de
I’élaboration de piéces par FA contrairement aux procédés soustractifs, ce qui en fait un
procédé écologique. Par ailleurs, pour certains procédés de FA, la matiere non utilisée pour la
construction d’une piéce est récupérée et réutilisée pour I'élaboration de nouvelles piéces.

Bien qu’innovant, la FA posséde toutefois quelques limites. L’état de surface des pieces
apres fabrication est hétérogene et tres rugueux. Des post-traitements sont nécessaires pour

6
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améliorer I'état de surface des piéces. De plus, pour certaines géométries, il est nécessaire de

construire des supports de construction pour maintenir la piece lors de la fabrication. Ces

supports sont parfois localisés dans des zones difficiles d’acces. Il est alors trés difficile de les

retirer apres fabrication. Enfin, le volume de la piece a construire peut-étre un facteur critique.

La taille des pieces est limitée par le volume de la chambre de construction de I'imprimante

de FA.

1.2.3  Procédés de fabrication additive métallique

Source
Catégorie A . Exemple de technologie
g d’énergie P g
SLM
(Selective laser Melting)
Faisceau
. . DMLS
Fusion sur lit de poudre laser
. Direct Métal Laser
(Powder Bed Fusion) ( . .
Sintering)
Faisceau EBM
d’électrons | (Electron Beam Melting)
LDMD
Faisceau
laser (Laser Direct Metal
o Deposition)
Dépot de
poudre Plasma
Faisceau EBM
d’électrons | (Electron Beam Melting)
Dépobt de matiere slous énergie LWAM
concentree Faisceau
(Direct E b ition) laser (Laser Wire Additive
irect Energy Deposition Manufacturing)
o Faisceau EBAM (Electron Beam
Dépdtde | gglectrons | Additive Manufacturing)
fil
Plasma
WAAM
Arc
électrique (Wire and Arc Additive
Manufacturing

Tableau 1 Les différents types de procédés de fabrication additive métallique existants actuellement

[9].
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Il existe une multitude de procédés de fabrication additive métallique. Ils peuvent étre
divisés en deux familles répertoriées par la commission F42 (2013) selon la norme ASTM
F2792-12A[9,10] : la fusion sur lit de poudre métallique et le dépo6t de matiére sous énergie
controlée. Le tableau 1 présente les deux catégories des procédés de FA métallique avec un
exemple de technologie pour chaque procédé.

1.2.4  Procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre (SLM)

Le procédé de fusion laser sur lit de poudre illustré figure 2 est le procédé de
fabrication additive utilisé dans le cadre de cette these.

Laser

Lit de

Bac
d’approvisionnement  Racleur
en poudres

poudre Piéce en
/’ construction

A v

Le
piston Le piston
monte descend

Figure 2 Principe du procédé de fusion sur lit de poudre avec source laser [11].

Ce procédé figure comme |'un des plus répandus dans le monde pour I'élaboration de
pieces métalliques (base fer, nickel, aluminium, titane...) par fabrication additive. Aprés dépot
d’un lit de poudre de quelques micrometres d’épaisseur a I'aide d’un racleur sur un plateau,
certaines régions (identifiées en amont lors de I'étape de programmation) de ce lit de poudre
sont fusionnées par un faisceau énergétique localisé. Les machines sont généralement
équipées d’un laser fibre Ytterbium avec une longueur d’onde de 1,07 um et une puissance
variant de 50 a 500 W selon les fabricants. Le substrat descend ensuite de quelques microns
puis une nouvelle couche est déposée sur la précédente qui subit a son tour une fusion
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localisée. Pendant I'impression, I'enceinte de fabrication est toujours sous atmospheéere
controlée. Le plus souvent I'argon ou |'azote sont choisis comme gaz protecteurs car ils
permettent de limiter I'oxydation du matériau pendant la fabrication [12]. Une fois la
construction terminée, la piece est dissociée du plateau de construction. De fortes contraintes
thermomeécaniques résiduelles, dues aux processus de fusion et solidification rapides des
couches, sont présentes au sein des pieces apres fabrication. Des post-traitements thermiques
sont parfois réalisés avant la découpe des piéces afin de relaxer ces contraintes résiduelles et
éviter les déformations des piéces.

Un comparatif des avantages et des inconvénients des procédés de fabrication additive
métallique de fusion sur lit de poudre (laser et faisceau d’électron) et de dépo6t de matiere
sous énergie concentrée est proposé dans le tableau 2.

— SLM EBM Dépot de matiére sous
Caractéristiques , . .
. énergie concentrée
. (Selective laser | (Electron Beam
(++++ => meilleur) . . . -
Melting) Melting) (Direct Energy Deposition)
Epaisseur des couches ++++ +++ ++
Vitesse de
] + ++ +++
construction
Rugosité ++++ +++ ++
Contraintes
L. +++ ++ +++
résiduelles
Forme complexe des
" ++++ +++ ++
piéces
Réparation des piéces 0 0 +++
Taille des pieces ++ + +++
Structure lattice ++++ ++ 0
Précision ++++ +++ +

Tableau 2 Comparatif des technologies de fabrication additive métallique [10].

Ce tableau met en avant la complémentarité de chacun de ces trois procédés. Le
procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre offre I'avantage de produire des piéces
de formes complexes a forte valeur ajoutée avec un état de surface satisfaisant.
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.3  Pieces métalliques consolidées par SLM

[.3.1 Meécanisme de solidification

Le procédé SLM repose sur le principe de fusion de la poudre puis solidification rapide
de la matiere. La poudre est fusionnée instantanément et un bain de fusion liquide se forme
apres le passage du faisceau laser. La figure 3 est une représentation simplifiée de la formation
d’un bain liquide.

Atmospheére

contrblée Evaporation
Réflexion

Balayage

Front de solidification

P TR . Absorptign
Couche n _Bain liquide PN P Poudre
solide 4 Cc‘&nvectlcrgn
Zone N - . zZ
Couche n-1 solide e , L
F 3 v X

Figure 3 Représentation simplifiée d’un bain de fusion.

Plusieurs phénomenes physiques sont impliqués dans ce processus : absorption et
réflexion optique, conduction, convection, évaporation de la matiere [13,14]. La géométrie du
bain de fusion obtenue (profondeur, largeur et forme) est contrélée par les parametres du
procédé SLM (puissance laser, vitesse de balayage, ...). Le bain de fusion refroidit apres le
passage du faisceau laser (figure 4).

Solidification front Melt pool

Powder

Figure 4 Schéma représentant un bain de fusion (vue de dessus) adapté d’apres [14].

10
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Un gradient thermique se forme entre le centre et les bords mais également entre le
bas et le haut du bain de fusion. Ce gradient thermique impose en partie la direction de
solidification.

[.3.2  Porosités

L’objectif majeur de la fabrication par fusion laser sélective sur lit de poudre est
d’obtenir un matériau avec une densité relative supérieure a 99%, présentant une bonne
tenue mécanique et un bon état de surface, directement apres fabrication. Cependant, malgré
I'optimisation de la densité, les porosités sont des défauts inévitables que I'on retrouve
toujours dans les pieces élaborées par SLM. D’apres Debroy et al. [13] et Kudzal et al. [15], on
retrouve trois types de porosités au sein des piéces élaborées par SLM (figure 5) :

Lack of Gas
fusion induced
pores porosity

500um
Figure 5 Porosités a) Keyhole, b) manque de fusion et gaz [13].

e Type |: (figure 5.a) Ce sont des porosités induites par I'effet Keyhole. Quand des
puissances ou des densités volumiques d’énergie élevées sont utilisées, il peut se
former une vaporisation excessive qui conduit a un percage du bain liquide dit
« Keyhole » qui peut entrainer la formation de porosités sous le bain de fusion. Ces
porosités sont de formes sphériques. La taille des porosités dépend de la forme et de
la taille du Keyhole.

e Type Il : (figure 5.b) Ces porosités renferment du gaz provenant de I'atmosphére de la
chambre de construction ou initialement présent dans la poudre.

e Type Il : (figure 5.b) Ces porosités sont induites par les parameétres du procédé de
fusion laser sur lit de poudre. Elles peuvent provenir d’'un manque de fusion de la
couche de poudre n-1 di a l'utilisation d’une densité d’énergie trop faible, ce qui
conduit a la formation de pores allongés horizontalement entre les couches n-1/n [16].
Un manque de recouvrement entre deux bains de fusion successifs peut également
étre a I'origine de la formation de porosités alignées verticalement. Ces porosités sont

11
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généralement de formes irrégulieres et de taille sub-micrométriques voire
macroscopiques. Elles entrainent une mauvaise cohésion des couches.

Ces porosités ont un effet néfaste sur les propriétés mécaniques des piéces
puisqu’elles participent notamment a la propagation de fissures [12]. Les piéces élaborées par
fusion laser sélective sur lit de poudre atteignent des densités relatives supérieures a 99%
lorsque I'ensemble des parameétres de la chaine de fabrication est optimisé.

1.3.3  Parameétres influant sur les propriétés des pieces élaborées par SLM

La figure 6 illustre les multiples interactions possibles entre les parameétres et les
conditions propres au procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre.

Matiere premiére Procédé SLM Environnement
#  Composition chimique > laser: »  Stratégies de balayage » Préchauffage du support
»  Morphologie +  Puissance laser »  Epaisseur du lit de poudre » Positionnement de la piéce
> Granulométrie +  Vitesse de balayage ¥ Hatching Distance : sur le support
> Coulabilité +  Diametre du faisceau distance entre deux traits » Teneur en oxygéne dans la
k »  Densité laser successifs chambre de construction
\ ]

Microstructure spécifique
ﬂ Post traitements

thermiques

Propriétés mécaniques
Propriétés en corrosion
Comportement sous irradiation

Figure 6 Schéma représentant les interactions possibles entre les paramétres du procédé de fusion sur
lit de poudre et leurs influences sur les propriétés finales de piéces consolidées.

Ces interactions aboutissent a I'élaboration d’'un matériau avec une microstructure
particuliére a l'origine de propriétés spécifiques (mécanique, corrosion, irradiation, ...). Ces
propriétés sont influencées par un trés grand nombre de parameétres dont I'un des principaux
est la matiere premiere : la poudre métallique. Les paramétres du procédé de fusion laser
sélective sur lit de poudre et les post-traitements thermiques figurent également parmi les
parameétres les plus influents sur les propriétés finales des piéces élaborées par SLM. L’étude
des parametres du procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre a fait I'objet de plusieurs
travaux [17-19]. Elle est primordiale pour assurer une meilleure connaissance du procédé et
garantir une reproductibilité des propriétés des pieces.

12
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I.3.4 Influence des caractéristiques de la poudre

La microstructure des pieces métalliques élaborées par FA est influencée par les
caractéristiques de la matiére premiére. Cela inclut entre autre le procédé de fabrication de
la poudre, sa taille, sa morphologie, sa composition chimique et d’autres caractéristiques
(coulabilité, densité) [13]. La détermination des caractéristiques optimales intrinséques a la
poudre pour des applications en fabrication additive a fait I'objet de nombreuses études [20—
22] dont I'objectif principal se limite a I'obtention d’un lit de poudre le plus dense possible.
L'épaisseur du lit de poudre varie entre 20 um et 70 um selon le type de machine et le
matériau utilisés. L'épaisseur du lit de poudre est dépendante des caractéristiques de
I'imprimante notamment de la puissance et du diameétre du spot laser. Si les paramétres de
I'imprimante le permettent (puissance et diameétre du spot élevés), on privilégiera une grande
épaisseur du lit de poudre si I’on souhaite gagner en temps de construction.

1.3.4.1 Elaboration des poudres

Les poudres utilisées pour le procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre sont
généralement atomisées par gaz (azote ou argon) et parfois par eau. Les poudres atomisées
par eau ont un co(t plus faible que celles atomisées par gaz. Cependant, elles se caractérisent
par une agglomération importante des particules de poudre, un nombre important de
satellites en surface des particules et des formes irrégulieres [23]. Un satellite se forme quand
une particule plus petite se colle a une autre d’un volume plus important au cours de la
solidification. Leur taux d’oxygene est par ailleurs plus élevé que celui de poudres atomisées
par gaz [21], ce qui peut favoriser la formation d’oxyde dans les pieces élaborées par SLM. I
n’est également pas anodin d’observer une fine couche d’oxydes (Cr, Si, Mn, S) de 20 a 100
nm en surface de poudres atomisées par gaz [24]. Cette couche est d’épaisseur plus
importante sur la poudre atomisée par eau.

Avec des paramétres SLM identiques, les piéces élaborées par SLM a partir de poudres
atomisées par gaz possedent une meilleure densité relative que celles consolidées a partir de
poudres atomisées par eau [25]. Compte tenu de ces résultats, les poudres atomisées par gaz
sont largement privilégiées pour le procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre [22].

1.3.4.2 Densité apparente et coulabilité de la poudre

e Densité apparente :

La densité apparente est I'une des caractéristiques de la poudre reflétant la
densification du lit de poudre. Cette densité apparente doit étre la plus élevée possible
[20,21].

13
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e Coulabilité :

La coulabilité désigne I'aptitude d’'une poudre a s’écouler librement et de fagon
constante sous forme de particules individuelles. La coulabilité de la poudre affecte
I’'homogénéité de la mise en couche sur I’ensemble du plateau de construction avant passage
du faisceau laser. Si la coulabilité n’est pas bonne, la poudre sera difficile a étaler sur le plateau
de construction. Ceci engendrera un lit de poudre inhomogeéne sur I'ensemble du plateau de
construction [18]. Elle est influencée par plusieurs caractéristiques de la poudre [18] :

- laforme : plus les particules de poudre sont sphériques et meilleure est la coulabilité,

- la quantité d’oxydes en surface des particules : plus la densité d’oxydes est élevée et
plus la coulabilité est mauvaise,

- I'humidité de la poudre : I'humidité en surface augmente les forces inter-particulaires,
ce qui dégrade la coulabilité des particules,

- la granulométrie : des particules de poudre trés fines (<20 um) affectent la coulabilité
de la poudre. Les forces inter-particulaires de type Van des Waals sont plus fortes pour
ces fines particules. Ceci entraine la formation d’agglomérats et dégrade la coulabilité
de la poudre.

La coulabilité et la densité apparente de la poudre pourraient avoir un réle significatif
sur les propriétés des pieces élaborées par SLM. Baitimerov et al. [26] démontrent, a partir de
I’étude de 3 lots de poudre, que les échantillons les plus denses sont obtenus pour le lot
disposant de la meilleure combinaison coulabilité/densité apparente. Pour cette étude, la
poudre est approvisionnée par gravité et un racleur est utilisé pour étaler la poudre sur le
plateau de construction.

Les poudres présentant une bonne coulabilité sont recommandées pour le procédé
SLM. Cependant, I'impact de la coulabilité sur les propriétés finales des pieces obtenues par
SLM reste aujourd’hui inconnu. Il est également important de souligner que la mesure et la
pertinence du critere de la coulabilité sont a considérer en fonction du systeme de mise en
couche (caractéristiques du racleur, rouleau, ...) et du systéme d’approvisionnement de la
poudre sur le plateau de construction (gravité, piston) [27].

1.3.4.3  Granulométrie et morphologie de la poudre

Afin d‘assurer une bonne coulabilité de la poudre et une bonne densification du lit de
poudre avant passage du faisceau laser, la distribution granulométrique de la poudre doit étre
idéalement de type Gaussienne et la poudre doit étre la plus sphérique possible [12,28,29].

e Granulométrie :

Les particules de poudre utilisées pour le procédé de fusion laser sélective sur lit de
poudre ont un dgo (diameétre pour lequel 90% des grains en nombre sont plus petits) inférieur
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a 50 um [21] quelle que soit I'épaisseur du lit de poudre définie. La taille et la distribution
granulométrique des particules ont une forte incidence sur la coulabilité de la poudre. Les
particules de faibles tailles (diameétres inférieurs a 5 um) auront tendance a former des clusters
et ainsi empécher un dépo6t uniforme de la poudre sur le plateau de construction [30]. Un
mélange de petites et de grandes particules de poudre est a privilégier pour le procédé de
fusion sur lit de poudre, ou les petites particules percolent a travers les particules plus larges
pour combler les pores inter-particulaires [31,32] et atteindre une densité de lit de poudre
optimale.

La granulométrie de la poudre a une influence sur la densité finale des pieces élaborées
par SLM. En effet, Chen et al. [33] ont comparé I'influence de deux lots de poudre de tailles
différentes sur la densité des pieces finales avec des parametres SLM fixes. Le lot contenant
des particules de taille moyenne inférieure a 16 um a conduit a I'obtention de piéces plus
denses que le lot de poudre de taille moyenne 48 um.

A parametres SLM fixes, des poudres de granulométries différentes conduiront a la
formation de pieces de densités différentes. Des poudres de différentes granulométries
peuvent toutefois étre utilisées sur une méme imprimante SLM mais les parameétres du
procédé doivent étre ajustés et optimisés pour chaque lot de poudre [34]. C'est le cas de
I’étude de Spierings et al. [20] qui obtiennent avec trois lots de poudre de granulométries
différentes (dso = 15, 28 et 37 um) des piéces denses a plus de 99 % en ajustant seulement la
puissance et la vitesse de balayage du procédé SLM. De facon similaire, Kamath et al [35]
élaborent des pieces en acier 316L a partir de deux lots de poudre de granulométries
différentes. Ils obtiennent des piéces denses a plus de 99% pour les deux lots de poudre en
utilisant une puissance laser supérieure a 250 W. L’énergie déposée est suffisante pour
fusionner toutes les particules de poudre et conduire a un matériau dense.

e Morphologie :

La forme des particules de poudre présente une influence sur la densité finale des
pieces élaborées par SLM. Olakanmi et al. [28] démontrent que la densité des pieces est
diminuée lorsque les particules de poudre sont de formes hétérogenes. Les particules
sphériques facilitent la densification des couches car elles engendrent peu de frictions inter
particules et ont une meilleure mobilité [36].

[.3.5 Influence des parameétres du procédé SLM

De nombreuses études ont été menées pour déterminer les parameétres les plus
influents sur la microstructure des piéces consolidées par SLM. La stratégie de balayage et les
parameétres SLM suivants : puissance, vitesse de balayage, distance entre deux traits laser
successifs et épaisseur du lit de poudre sont ceux qui affectent le plus la microstructure des
piéces élaborées par SLM [19,37].
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La densité volumique d’énergie E, (1) est une grandeur clé trés largement utilisée dans
la littérature qui regroupe quatre des cinq parameétres principaux du procédé SLM cités
précédemment [20,23,38,39] :

_ P
T exXUvXHD

(1)

v

avec : Ey:densité volumique d’énergie (J/mm?3),
P : puissance (W),
e : épaisseur de la couche de poudre (mm),
v : vitesse de balayage (mm/s),
HD : Hatching Distance (mm).

C'est 'une des grandeurs les plus utilisées dans la littérature pour décrire et optimiser
les parametres du procédé SLM [40,41]. C’est notamment a partir de cette densité volumique
d’énergie que I'on cherche a optimiser la densité des pieces [41,42]. Cette grandeur permet
d’avoir des comparaisons avec la littérature et les différentes machines SLM.

La stratégie de balayage a des répercussions sur la microstructure des pieces élaborées
par SLM. En effet, a densité volumique d’énergie constante, la stratégie de balayage peut
influencer les vitesses de refroidissement et les caractéristiques des défauts au sein des pieces
(taille, localisation) [15].

[.3.6  Influence des post-traitements thermiques

Un recours a des traitements thermiques est souvent utile pour optimiser les
propriétés des pieces élaborées par SLM.

Les post-traitements thermiques sont couramment utilisés pour les pieces métalliques
élaborées par fusion laser sélective sur lit de poudre. Ills permettent entre autres de relaxer
les contraintes résiduelles et de diminuer les anisotropies microstructurales et mécaniques
[43]. Les pieces métalliques élaborées par SLM contiennent de fortes contraintes résiduelles
induites par le processus rapide de fusion/solidification durant la fabrication. Ces contraintes
affectent le matériau pendant et apres la fabrication : délamination des couches durant la
construction, distorsions et fissures aprés dissociation de la piéce du plateau et perte des
tolérances géométriques [13]. Les post-traitements thermiques sont réalisés pour
principalement atténuer ces contraintes résiduelles [44].

Le procédé de CIC (Compression Isostatique a Chaud) est un procédé de densification
des matériaux tres utilisé dans la métallurgie des poudres [45]. Il peut également étre utilisé
sur des matériaux massifs. Il permet dans ce cas de traiter des pieces présentant des défauts
résiduels et améliore les performances mécaniques (ductilité, ténacité, résistance a la
fatigue,..) tout en réduisant la dispersion des propriétés [46]. Le traitement de CIC permet de
réduire et/ou éliminer les porosités et de relaxer les contraintes résiduelles [47-49]. Le
traitement de CIC est souvent une étape inévitable en fabrication additive. La pression permet

16



Chapitre | - Etude bibliographique

de réduire la taille des cavités. C'est un post-traitement parfaitement adapté pour les pieces
élaborées par SLM qui présentent des défauts résiduels. La température permet une
homogénéisation de la microstructure grace aux phénomenes de restauration,
recristallisation, dissolution de phases secondaires et de micro-ségrégations d’éléments. Ce
traitement thermique peut étre utilisé a des fins d’optimisation microstructurale [48]. Le
traitement de CIC peut en effet modifier la taille et la forme des grains des pieces métalliques
élaborées par SLM.

.4  Microstructures de I'acier inoxydable 316L

4.1 Généralités

L’acier inoxydable 316 possede de nombreuses variantes en termes de composition
chimique. Le tableau 3 présente les compositions chimiques de certaines variantes de I'acier
316.

Pourcentage massique Ppm massique
Elément Cr Ni Mn Mo Si Cu N C P S B Co
316
Norme EN 1168’55' 11(; <2 225 <1 - | <1100 <700 <450 <150 - -
10088-2 !
316L 10-
ASTM A240 16-18 14 <2 2-3 <0,75 - <1000 <300 <450 <300 - -
[38]
316L Norme 16,50 - 10 - 2 -
RCC-MRx 18,50 13 <2 250 <1 <1 | <1100 <300 <300 <150 - -
316L(N)
Norme RCC- | 17-18 12- 16 23 <05 <1 600- 300 <300 <150 <20 <2000
MRx 12,5 2 2,7 800

Tableau 3 Composition chimique en % massique de I'acier 316, 316L, et 316L(N).

L’acier 316 est un alliage base fer composé majoritairement de chrome et de nickel. Ce
dernier est un élément Y-géne, primordiale pour stabiliser la structure austénitique de I'acier
a température ambiante.

L'acier 316L (« L » pour « Low carbone ») possede une teneur en carbone inférieure a
300 ppm qui lui permet de réduire significativement la formation de carbures de chrome et
ainsi éviter les phénomenes de déchromisation aux joints de grains. Ceci lui confere une
meilleure résistance a la corrosion intergranulaire. L'acier austénitique 316L est une nuance
d’acier inoxydable austénitique qui conserve a température ambiante une structure
austénitique cubique a faces centrées. Ce matériau est utilisé dans différents secteurs
d’activité tels que les industries pétrolieres, chimiques, pharmaceutiques, et nucléaires. Il
présente en effet une trés bonne résistance a la corrosion grace a sa teneur élevée en chrome
(>16%) permettant la formation d’une couche protectrice d’oxyde Cr,03 en surface tout en
conservant des propriétés mécaniques élevées [12].
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La composition chimique de I'acier 316L utilisé pour les réacteurs de Génération IV est
soumise aux spécifications du code nucléaire RCC-MRXx (tableau 3). Cet acier est désigné sous
la nomination 316L(N). Les teneurs de tous les éléments chimiques sont restreintes et une
teneur maximale pour les éléments cuivre, cobalt, et bore est imposée. La teneur en cuivre
est limitée dans le but de réduire les risques de fragilisation sous irradiation. Le bore et le
cobalt sont réduits pour des risques d’activation neutronique.

L’acier 316L(N) est un matériau utilisé pour la réalisation de composants pour les
réacteurs a neutrons rapides refroidis au sodium. En France, le développement de ces
réacteurs de 4°™¢ génération est porté par le projet ASTRID (Advanced Sodium Technological
Reactor for Industrial Demonstration). Ce projet a pour objectif de relancer la filiere des
réacteurs a neutrons rapides au sodium, suite aux réacteurs Rapsodie, Phénix et Superphénix.
Le développement des réacteurs de 4°m¢ génération vise a assurer l'indépendance
énergétique en optimisant |'utilisation des ressources en combustible, a améliorer la sGreté
des installations, a minimiser la production des déchets nucléaires et augmenter les
rendements énergétiques, tout en limitant les émissions de gaz a effet de serre. Le réacteur
ASTRID contient de nombreuses piéces en acier inoxydable 316L(N) [50]. De par leurs
nombreux avantages, les procédés de fabrication additive peuvent étre mis a profit pour
permettre I’élaboration de piéces a géométries complexes en acier 316L(N) pour les
réacteurs de Génération IV. La maitrise de ces procédés de fabrication est donc cruciale et
présente un grand intérét pour le domaine nucléaire.

La poudre d’acier inoxydable 316L est disponible sur le marché contrairement a la
poudre d’acier 316L(N) beaucoup plus onéreuse et qui nécessite une coulée sur demande.
Dans le cadre de cette thése, une étude préliminaire est menée sur I'acier inoxydable 316L
(norme RCC-MRXx) afin d’apporter une meilleure connaissance du procédé de fusion laser
sélective sur lit de poudre.

1.4.2  Acier inoxydable 316L élaboré par voie conventionnelle

La structure austénitique des aciers 316L est généralement obtenue par hypertrempe.
Cette étape a pour but d’obtenir a température ambiante une phase austénitique homogéne,
ou tous les éléments, en particulier carbone et azote, se trouvent en solution solide [51]. En
effet, le carbone peut précipiter sous forme de carbures ou de carbonitrures de chromes
intergranulaires de type M7Cs ou M33Cs, provoquant une sensibilisation a la corrosion par
appauvrissement en chrome au niveau des joints de grains. Ces carbures sont solubles a
hautes températures et cette mise en solution peut étre conservée a température ambiante
en effectuant une trempe permettant ainsi d’éviter la précipitation et la sensibilisation a la
corrosion. L’hypertrempe peut également étre utilisée pour agir sur la taille des grains. Pour
I'acier inoxydable 316L, la température de maintien est fixée entre 1050 et 1150°C pour
dissoudre les phases intermétalliques. Ce traitement est interrompu par une trempe a I'eau
[52].
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L’acier austénitique possede une conductivité thermique faible comparée aux aciers de
nuances ferritiques et ferrito-martensitiques. Le temps de maintien doit par conséquent étre
relativement élevé comparé aux autres nuances d’aciers pour permettre une température
homogene dans toute la piece. Généralement, ce temps oscille entre 0,7 et 2,5 min par
millimétre d’épaisseur [12]. Le temps de maintien influence significativement les
caractéristiques microstructurales et mécaniques du matériau. Ainsi, une augmentation de la
durée de maintien entraine, d’'une part, une diminution des contraintes résiduelles du
composant et d’autre part, une augmentation de la taille de grains.

L'amélioration des propriétés mécaniques a température ambiante est obtenue par une
précipitation fine des carbures ou carbonitrures, réparties de fagon homogene dans la matrice
métallique. Cet état microstructural est obtenu par une mise en solution des carbures lors du
traitement d’hypertrempe puis par précipitation de carbures au cours d’un traitement de
revenu a une température comprise entre 650 et 750°C. Ce traitement a un effet trés
favorable sur la tenue en fluage.

L'acier inoxydable 316L élaboré par voie traditionnelle est constitué d’une
microstructure équiaxe, illustrée figure 7, avec des grains fins de taille moyenne d’environ 29
um. Cet acier ne possede pas de texture cristallographique.

Figure 7 Microstructures d’un acier inoxydable 316L élaboré par forgeage [53].

19



Chapitre | - Etude bibliographique

1.4.3  Acier inoxydable 316L élaboré par SLM

1.4.3.1 Composition chimique

La composition chimique des piéces en acier inoxydable 316L obtenues par SLM est
stable et similaire a celle de la poudre de départ [54,55]. Cependant, on note parfois un
appauvrissement en éléments a faible température d’évaporation : manganeése (2061°C),
chrome (2671°C), nickel (2913°C) et un enrichissement en éléments a haute température
d’évaporation : molybdéne (4639°C) et silicium (3265°C) [56]. Lorsque la densité d’énergie
fournie par le procédé SLM est suffisamment élevée, la température sous le faisceau peut
dépasser les 3000°C. Les éléments possédant une basse température d’évaporation
s’évaporent, ce qui explique la diminution de leur concentration dans 'acier 316L massif.

1.4.3.2  Microstructure
1.4.3.2.1 Généralités

L’acier 316L élaboré par fusion laser sélective sur lit de poudre possede une structure
austénitique cubique a faces centrées [42,57,58]. Cet acier est constitué d’'une microstructure
hétérogeéne et hiérarchique (macro, micro et nanométrique) [54]. Celle-ci differe de celle
obtenue par des procédés conventionnels d’élaboration. D’autre part, il existe une anisotropie
microstructurale selon le plan d’observation pour ces matériaux. Deux plans d’observation
((//2), 1e long de la direction de construction) et ((LZ) : axe XY, perpendiculaire a la direction
de construction) sont nécessaires pour décrire la microstructure de I'acier 316L élaboré par
fusion laser sélective sur lit de poudre. La microstructure de I'acier 316L élaboré par SLM est
détaillée de facon hiérarchique dans la suite de cette partie.

Dans les plans (LZ) ou (//Z), on observe les bains de fusion sur les figure 8.a et .b qui
sont les traces générées par le passage du faisceau laser.

a) (/12) b) (L2)

Figure 8 Observations MEB de bains de fusion a) (//Z) et b) (L Z) [59].
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La géométrie des bains de fusion est importante car elle affecte la vitesse locale de

refroidissement. Cette derniére contrdle en partie la forme et la taille des grains [60]. Les
dimensions du bain de fusion dépendent des parameétres du procédé.
Dans le plan (//Z), les grains sont de formes colonnaires, allongés le long de direction de
construction (figure 8.a et figure 9). Lors de la fusion d’une couche de poudre n, les couches
inférieures (n-1, n-2, ...) se retrouvent affectées thermiquement [61]. Ceci provoque la
naissance d’un gradient thermique le long de la direction de construction qui favorise la
croissance colonnaire des grains [62]. Cette croissance se fait par épitaxie et les grains peuvent
traverser plusieurs bains de fusion [63,64]. L'acier 316L élaboré par SLM possede une
orientation cristallographique préférentielle le long de la direction de construction comme
illustré sur la Figure 9.

Figure 9 IPF montrant la forme colonnaire des grains et la texture (101) (//Z) [37].

Les orientations préférentielles majoritairement rencontrées pour I'acier 316L élaboré
par SLM sont (101) [37,65,66] ou (001) le long de la direction de construction [67—71]. Pour
une structure austénitique (cubique a faces centrées), l'orientation cristallographique
préférentielle le long de la direction du gradient thermique est (100). La croissance par
épitaxie des grains contribue significativement a la formation d’une texture pour les matériaux
élaborés par SLM. On retrouve des textures similaires pour d’autres matériaux élaborés par
SLM. L'inconel 625 est texturé (110) [72] et aluminium AISi1OMg (100) [73] le long de la
direction de construction. Cette texture est donc fortement induite par le procédé de
fabrication additive et peu dépendante de la nature du matériau. Elle est controlée par les
parameétres thermiques tels que la vitesse de refroidissement et le gradient thermique eux-
mémes déterminés par les parametres du procédé.

Pour les analyses EBSD, le choix de I’angle de désorientation pour définir un grain
differe selon les auteurs. Wang et al. [74] définissent un grain avec un angle de
désorientation des joints >10° et Pham et al. [65] avec un angle de désorientation >5°. Dans
le cadre de cette thése, les grains sont définis pour un angle de désorientation >5°.
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Les grains de l'acier 316L élaboré par SLM sont constitués de cellules sub-
micrométriques, présentées sur la figure 10, de diameétres inférieurs a 1 um [54].

Dislocations

k Nano-

précipités

Cellules

Figure 10 Images MET de la sous-structure cellulaire et des oxydes riches en Si et Mn [75].

Cette sous-structure intragranulaire est essentiellement due aux processus rapides de
fusion et solidification. Ces cellules peuvent également croitre par épitaxie en traversant
plusieurs bains de fusion. Deux paramétres liés au processus de solidification influencent les
caractéristiques de cette sous-structure (figure 11) : le gradient de température a l'interface
solide/liquide G en K/mm et la vitesse de déplacement du front de solidification R en mm/s
[13,76]. Le produit G/R (K.s/mm?) contrdle la morphologie des grains. La sous-structure de
solidification peut étre planaire, cellulaire, dendritique colonnaire, ou dendritique équiaxe
lorsque I'on diminue le rapport G/R.
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G/R determines morphology
of solidification structure
GxR determines size of

solidification structure

Tempsrature gradient, G

Growth rate, R

Figure 11 Effet du gradient de température a l'interface solide/liquide G en K/mm et de la vitesse de
déplacement du front de solidification R en mm/s sur la morphologie et la taille de la microstructure
de solidification [13].

Pour le procédé SLM, le rapport G/R est suffisamment élevé pour faciliter la croissance
cellulaire des grains. Le produit GxR (K/s) représente la vitesse de refroidissement et controéle
la taille de cette sous-structure [60]. La taille de cette structure diminue quand le produit GxR
augmente, c’'est-a-dire quand la vitesse de refroidissement augmente. La vitesse de
refroidissement estimée pour le procédé de SLM est de 'ordre de 10° K/s [44,60,74,76,77].

Une forte densité de dislocations ancrées essentiellement sur les joints de ces cellules
est observée sur la figure 10. Ceci est en partie due a la ségrégation d’éléments lourds comme
le molybdéne dans les joints de cellules qui stoppent le mouvement des dislocations [74,78—
81]. On retrouve des dislocations en plus faible densité également a I'intérieur de ces cellules
[58].

L’acier 316L élaboré par fusion laser sélective sur lit de poudre contient des nano-
précipités sphériques et amorphes répartis de fagon homogéne dans la matrice et les joints
des cellules [58,82—-84]. Il s’agit majoritairement de nano-oxydes riches en silicium et
manganese (figure 10) et de tailles variant entre une dizaine et plusieurs centaines de
nanometres [47,66]. Le silicium et le manganése ont une grande affinité avec I'oxygéne. Ces
deux éléments réagissent a des températures élevées, dans le bain de fusion liquide, avec
I'oxygene résiduel présent dans la chambre de construction. La composition chimique de ces
oxydes differe selon les auteurs. Les oxydes majoritairement observés dans la littérature pour
I'acier 316L élaboré par SLM sont composés de chrome, titane, nickel, fer ou encore
aluminium [79,84]. La quantité d’oxygéne dans la chambre de construction a une influence
directe sur les caractéristiques des nano-précipités présents dans les pieces. Si la teneur en
oxygéne est élevée (1000-2000 ppm) alors les nano-précipités seront nombreux mais de
petites tailles (50-100 nm). Si la teneur est au contraire faible (300-500 ppm) alors il y a aura
moins de précipités mais de tailles plus conséquentes (50 nm-2 um) [84].
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Ces nano-oxydes ont un impact sur les propriétés des pieces élaborées par SLM. Les
nano-précipités ont un effet néfaste sur la résilience et sur la corrosion sous contrainte
lorsqu’ils sont localisés dans les joints de grains [47]. Cependant, ils peuvent durcir le matériau
en bloquant le mouvement des dislocations pendant la déformation [75] ou favoriser I'effet
« pinning » qui inhibe la croissance des grains [79]. Par conséquent, les propriétés en traction
du matériau sont améliorées.

1.4.3.2.2 Influence des parameétres du procédé SLM

Les propriétés microstructurales des pieces en acier 316L sont influencées par les
parametres du procédé SLM. La puissance du laser, la vitesse de balayage, la hatching distance
HD (distance entre deux traits laser successifs), I'épaisseur du lit de poudre et la stratégie de
balayage figurent parmi les paramétres essentiels de ce procédé de fabrication additive
métallique.

e Puissance laser et vitesse de balayage :

Ces deux parameétres sont souvent combinés [85]. Ce sont les plus influents sur la
microstructure des aciers 316L élaborés par SLM [35].

L'optimisation de ces deux parametres, puissance et vitesse, suffit a obtenir un
matériau dense a plus de 99% [2,86]. Li et al. [22] suggérent d’utiliser une puissance élevée et
une faible vitesse de balayage afin d’éviter I'effet « balling », c’est-a-dire la formation de
gouttelettes de liquide éclaboussant a la surface pendant la fabrication [87]. Ces défauts
induisent des porosités qui engendrent une baisse de la densité du matériau consolidé [88].

L'impact de la puissance sur la microstructure est reconnu par plusieurs auteurs.
Montero-Sistiaga et al. [89] font varier la puissance de 400 W a 1 kW. Quand la puissance
utilisée est faible, la microstructure de I’acier 316L élaboré par SLM est fine. A 'opposé, quand
la puissance atteint 1 kW, les grains sont plus allongés dans la direction de construction. Kong
et al. [90] constatent le méme résultat. En passant d’une puissance laser de 120 W a 220 W,
la largeur des grains de |'acier augmente et passe de 32 a 56 um. Pour Choo et al. [91], la
diminution de la puissance de 380 W a 200 W a permis d’affiner la taille des cellules de 1,5 um
a 0,75 um.

La puissance a également un impact sur la texture. Comme I’attestent Niendorf et al.
[71] une puissance de 1000 W donne des grains trés allongés le long de la direction de
construction avec une intensité de texture (100) élevée comparé a une puissance de 400 W
ou les grains sont beaucoup moins allongés et plus petits. Outre 'intensité de texture, il est
possible de modifier la texture des grains en modifiant la puissance du laser. C’'est ce que
démontrent Sun et al. [67]. lls réussissent a texturer I'acier 316L selon <011> (initialement
<001>) en utilisant une puissance de 950 W (initialement 380W).
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e Hatching distance HD :

Tucho et al. [82] ont constaté qu’une HD tres élevée favorise la formation de porosités
entre les bains de fusion. Cependant, la variation du HD doit étre assez élevée pour observer
une différence sur le taux de porosités. En effet, Liverani et al. [42] n’ont observé aucune
différence sur la densité des pieces pour une légére variation du HD (50 a 70 um).

e Epaisseur du lit de poudre :

Il existe une corrélation entre I'épaisseur du lit de poudre et la densité finale des pieces
obtenues par SLM. Plus I'épaisseur du lit de poudre est faible et meilleure sera la densité de
la piéce. Ce résultat est validé par Cacace et al. [25] et Sufiiarov et al [92]. En augmentant
I’épaisseur du lit de poudre de 30 um a 70 um, Sutton et al. [93] remarquent que la densité
apparente du lit de poudre diminue, ce qui conduit a la consolidation de piéces plus poreuses.

e Densité volumique d’énergie :

Les paramétres précédents peuvent étre regroupés sous la grandeur de la densité volumique
d’énergie E,. La microstructure de I'acier 316L élaboré par SLM est influencée de la facon
suivante :

- densité : accroitre la densité volumique d’énergie permet d’augmenter la densité des
pieéces [82]. A l'inverse, une trop faible densité volumique d’énergie engendre la
formation de défauts par manque de fusion des particules [38],

- morphologie des grains : accroitre la densité volumique d’énergie augmente le ratio

longueur/largeur des grains [79],

- texture : accroitre la densité volumique d’énergie augmente l'intensité de texture
<001> selon la direction de construction [79],

- taille des cellules : accroitre la densité volumique d’énergie diminue la vitesse de

refroidissement, ce qui fait grossir la taille des cellules [60]. Wang et al. [94] font
accroitre la taille des cellules de 310 a 740 nm en augmentant la densité volumique
d’énergie de 75 J/mm3,

- morphologie des bains de fusion [54] [95] : accroitre la densité volumique d’énergie

(de 50 a 250 J/mm3) augmente la largeur des bains de fusion de facon linéaire (70 a
175 um) [38].
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e Stratégie de balayage :

Les stratégies de balayage majoritairement employées sont présentées sur la figure 12
[PIL16].

croisée a 90 en damier

n+1 Vo =7
n ////////75//,/
NNy = r—7/77
==

Alternance

F
¢
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Figure 12 Stratégies de balayage les plus rencontrés pour le procédé de fusion laser sélective sur lit de
poudre [12].

La stratégie sans damiers permet de réduire I'anisotropie des propriétés mécaniques
en X et Y et d’éviter la formation de porosités entre les lignes des bains de fusion [12,96]. Ali
et al. [97] ont démontré que la stratégie de balayage avec rotation de 90° entre chaque couche
induit le moins de contraintes résiduelles dans la piece finale. Montero-Sistiaga et al. [89] ont
étudié l'influence de l'angle de rotation entre chaque couche (0°, 45°, et 90°) sur la
microstructure de I'acier 316L élaboré par SLM. Sans rotation des couches (0°), le matériau
possede des porosités alignées le long de la direction de construction mesurant jusqu’a 1 mm
de longueur et une texture (100) trés prononcée. La rotation entre chaque couche permet de
diminuer ou modifier I'intensité de texture et la longueur des grains car cela altére la direction
du gradient thermique. Ce résultat est confirmé par d’autres auteurs [72,95,98]. La stratégie
avec damiers est souvent employée pour de grandes pieces. Cette stratégie permet de mieux
répartir les contraintes résiduelles et d’homogénéiser la thermique durant la fabrication [99].
Les damiers sont généralement des carrés de quelques millimetres de coté.
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1.4.3.2.3 Influence des post-traitements thermiques

e Traitement thermique :

Un inventaire non-exhaustif des traitements thermiques effectués sur I'acier 316L
élaboré par SLM est présenté. Cette liste est classée dans |'ordre croissant des températures
de traitement.

- Les traitements thermiques réalisés entre 470°C et 800°C avec des temps de maintien
inférieurs a 10h relaxent les contraintes résiduelles mais n’entrainent aucune
modification microstructurale significative [68,100-104]. La phase austénitique est
conservée et on observe toujours la structure hiérarchique et hétérogene de |'acier
316L brut de construction. Man et al. [105] notent toutefois la formation de carbures
de type M23Cs aux joints de grains de I'acier 316L élaboré par SLM et traité a 650°C
pendant 20h.

- Les modifications microstructurales notables débutent a partir de 900°C. A partir de
cette température la sous-structure cellulaire tend a grossir [104] et elle disparait
complétement pour une température supérieure a 950/1000°C (figure 13) [83,106].
On note un grossissement conséquent de la taille des grains a partir de 1100°C (figure
14) [48].

' As-SLM

Figure 13 Grossissement des cellules d’un acier 316L élaboré par SLM aprés différents traitements
thermiques a) brut de construction, b) 300°C (6h), c) 600°C (6h) et disparition des cellules apres des
traitements thermiques a d) 1000°C (6h), e) 1100°C (6h) et f) 1400°C (6h) [83].
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Figure 14 Grossissement de la taille des grains d’un acier 316L élaboré par SLM aprés différents
traitements thermiques a) brut de construction, b) 300°C (6h), c) 600°C (6h), d) 1000°C (6h), e) 1100°C
(6h) et f) 1400°C (6h) [83].

- A 1200°C, Yan et al. [66] remarquent une diminution de l'intensité de texture avec
I’augmentation de la durée de maintien du traitement. Plus cette durée augmente et
plus les grains sont équiaxes. La texture diminue car un phénomene de recristallisation
se produit. De nouveaux grains équiaxes apparaissent avec des orientations
cristallographiques aléatoires. Kong et al. [107] effectuent un traitement thermique a
1200°C pendant 2h sur I'acier 316L. A I'issue de ce traitement, les grains sont équiaxes
et mesurent environ 60 um. Les contraintes résiduelles diminuent drastiqguement
apres ce traitement.

- Enfin d’autres traitements sont pratiqués a plus haute température [58,83]. L'acier

316L conserve sa phase austénitique méme avec un traitement a 1400°C. Les grains
sont équiaxes et grossissent avec la température de traitement.

¢ Traitement thermique de compression isostatique a chaud (CIC) :

Un inventaire des traitements thermiques de CIC réalisés sur I’acier 316L consolidé par
SLM est présenté. Les traitements thermiques de CIC sur 'acier 316L élaboré par SLM sont
effectués a des températures comprises entre 1100 et 1150°C avec des durées de maintien
allant de quelques minutes a 4h.
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- Influence de traitements de CIC sur la densité :

Le traitement thermique de CIC diminue le taux de porosités dans les aciers 316L
élaborés par SLM. Apres un traitement a 1150°C pendant 4h a 1000 Bar sous argon le taux de
porosités est réduit de 0.1 % par rapport a I'acier brut de construction (0,19 a 0,08 % de
porosités) [47]. Il est diminué de 1% par rapport a l'acier brut de construction pour une
pression de 1370 Bar a 1125°C pendant 4h [41].

- Influence de traitements de CIC sur la microstructure :

Le traitement thermique de CIC entraine des modifications microstructurales
significatives sur 'acier 316L élaboré par SLM. Les grains des aciers 316L apres CIC sont
systématiquement équiaxes [47,68,101,102,108]. Lou et al. [47] (1150°C/4h/1000Bar) et
Rottger et al. [108] (1150°C/3h/1500Bar) observent des grains équiaxes de tailles moyennes
de 70 um et 47 um (figure 15).

Figure 15 IPF d’un acier 316L élaboré par SLM le long de la direction de construction a) brut de
construction et b) aprés CIC a 1150°C, 3h sous 1500 Bar. Les grains colonnaires bruts de construction
sont équiaxes aprés CIC [108].

Ces grains équiaxes sont le fruit d’une recristallisation de la microstructure. De plus, la
sous-structure cellulaire disparaft totalement aprés traitement de CIC [89]. Les avis divergent
concernant I'effet du traitement de CIC sur la texture de I'acier 316L. Pour certains auteurs, la
CIC élimine la texture cristallographique initialement présente sur I'acier 316L brut de
construction (CIC a 1150°C pendant 4h sous 1000 Bar) [68,101]. Ce n’est pas le cas pour
Montero-Sistiaga et al. [89] qui constatent une légere conservation de la texture (100) le long
de la direction de construction pour un traitement a 1155°C pendant 3h sous 1000 Bar.
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I.5 Propriétés mécaniques de 'acier inoxydable 316L élaboré par SLM

[.5.1 Généralités

L’essai de traction est un moyen simple et efficace de contréler la tenue mécanique en
statique des pieces réalisées par fusion laser sélective sur lit de poudre. On distingue dans la
littérature deux principales directions de construction d’éprouvettes (figure 16) :

Plateau de construction

Figure 16 Schéma représentant les deux principales directions de construction des éprouvettes de
traction.

- paralléle a la direction de construction Z : I'éprouvette est verticale sur le plateau de

construction. On nommera cette direction de construction : « (//Z) » dans la suite du
manuscrit,

- perpendiculaire a la direction de construction Z : I'éprouvette est horizontale sur le

plateau de construction. Elle peut étre parallele a I'axe X ou a I'axe Y. Dans le cadre de
notre étude, aucune distinction n’est faite entre ces deux directions X et Y. On
nommera cette direction « (LZ) » dans la suite du manuscrit.

La forme des éprouvettes élaborées par fusion laser sélective influe sur les propriétés
en traction. Lavery et al. [41] ont constaté de meilleures propriétés sur des éprouvettes en
acier 316L de formes cylindriques comparé a des éprouvettes de formes rectangulaires. Dans
le cadre de cette these, les éprouvettes de traction sont de formes cylindriques.

Dans les parties suivantes, quelques résultats d’essais de traction réalisés sur des
éprouvettes en acier 316L élaborées par fusion laser sélective sur lit de poudre sont présentés

en fonction de trois parameétres : la poudre, les paramétres du procédé SLM, et les post-
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traitements thermiques. Les résultats sont classés par ordre chronologique et comparés a
ceux d’un acier 316L forgé.

Les propriétés en traction de pieces brutes de construction élaborées par SLM sont
encourageantes.
Les valeurs de résistance mécanique maximale Rn et de limite d’élasticité Rpo2 sont
supérieures a celles requises par les normes ASTM A666-15/A240 [76] et RCC-MRXx (tableau 4,
tableau 5 et tableau 6) et du méme ordre de grandeur que celles de 'acier 316L forgé [109].
Ce bon comportement mécanique en traction est attribué a la microstructure hétérogéne et
hiérarchique de I'acier 316L élaboré par SLM [61,69,75,79,90,110,111]. La forte densité de
dislocations 10 m/mm?3? [80] contenues dans les structures cellulaires contribue
majoritairement a la hausse de Rm et Rpo2 [69,74]. Plus cette structure cellulaire est fine et
meilleure est la limite d’élasticité [19,54]. De plus, Eo et al. [112] ont constaté une
augmentation linéaire de la limite d’élasticité avec la densité de nano-oxydes présents dans
I'acier 316L.
L'allongement a la rupture Arupture €St généralement inférieur a celui de I'acier 316L forgé
(tableau 4, tableau 5 et tableau 6). Certaines valeurs d’Arypture SONt toutefois supérieures aux
normes ASTM A666-15/A240 [76] et RCC-MRx. Cette baisse de ductilité par rapport a I'acier
316 forgé est associée a la présence de porosités qui sont des zones préférentielles de rupture
[90].

I.5.2 Influence de la poudre

Le recyclage de la poudre non fusionnée a fait I'objet de plusieurs études disponibles
dans la littérature. Liu et al. [113] ont comparé les propriétés mécaniques en traction
d’éprouvettes en acier inoxydable 316L construites avec de la poudre neuve et de la poudre
recyclée 5 fois sans tamisage et avec les mémes paramétres SLM. Les propriétés mécaniques
de pieces élaborées avec de la poudre recyclée sont significativement inférieures a celles de
pieces fabriquées avec de la poudre neuve (tableau 4).
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Source Condition Rm (MPa) Rpo2 (MPa)  Arupture (%) Machine

Direction de construction (//2) (L12) (//2) (L2) (//72) (L2)

Norme RCC-MRx
Valeurs minimales
Norme ASTM Acier 316L

490 490 190 190 45 45

A666-15/A240 [76] forgé 485 485 170 170 40 40
Valeurs minimales
Acier forgé [109] 611 611 279 279 74 74
Influence de la poudre
i‘l‘:‘i;e 665 - 489 - 29 -
2015 Recyclée 5 DiMetal-
[113] fois sans 500 - 436 - 14 - 100
tamisage
:Oel:f\l/ree 600 - 450 - 43 -
2019 Recvclée 30 ProX DMP
[114] Y 200
fois avec 587 - 449 - 50 -
tamisage

Tableau 4 Propriétés en traction d'éprouvettes en acier inoxydable 316L fabriquées avec de la poudre
neuve et de la poudre recyclée.

Heiden et al. [114] ont comparé les propriétés de deux aciers 316L élaborés a partir de
poudres neuves et recyclées 30 fois avec tamisage entre chaque cycle. lls constatent une
diminution de la densité finale de la piece fabriquée avec la poudre recyclée. Cependant, la
ductilité, la limite d’élasticité et la résistance mécanique maximale sont stables quelle que soit
la poudre utilisée (tableau 4). Le tamisage a permis de filtrer les « mauvaises » particules et
« impuretés » des poudres réutilisées qui auraient pu mener a une dégradation des propriétés
mécaniques. Cette variation de propriétés peut étre expliquée par les différences de
caractéristiques entre les poudres neuves et recyclées. Slotwinski et al. [115] ont démontré
gue la poudre d’acier inoxydable recyclée 8 fois présente des caractéristiques différentes de
celles de la poudre initiale. En effet, la distribution en taille des particules augmente avec le
nombre de cycles. La poudre recyclée présente beaucoup plus de satellites et de particules
lies par fusion. Heiden et al. [114] constatent peu de changement entre la poudre neuve et
la poudre recyclée 30 fois. La distribution de la taille des particules et la composition chimique
sont similaires. Cependant, le nombre de particules de formes irréguliéres, la teneur en
oxygene en surface et la densité apparente augmentent apres recyclage.

Ces résultats démontrent une influence des caractéristiques de la poudre sur les
propriétés finales de pieces en acier 316L élaborées par SLM.
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1.5.3

I.5.3.1 Anisotropie
Il existe une anisotropie des propriétés en traction selon 'orientation de I'éprouvette

[116] (tableau 5).

Influence des parameétres du procédé SLM

Source Condition Rm (MPa)  Rpo2(MPa)  Arupture (%)  Machine
Direction de construction (//2) (L2) (//2) (L2) (//2) (L2)
Norme RCC-
MRx 490 490 190 190 45 45
Valeurs
minimales
Normes ASTM . ,
A666-15/A240 Acier 316L forgé
[76] 485 485 170 170 40 40
Valeurs
minimales
Acier forgé
611 611 279 279 74 74
[109]
Influence de la direction de construction
Renishaw
2016 [59] 581 685 - 554 26 36 AM250
2017 [40] 634 512 516 439 33 12 SL'\|/I_|L280
2018 [98] 548 640 490 495 44 57 Non défini
2019 [102] 660 760 540 630 23 37 Non défini
Influence des parameétres procédé
P=175W 482 - 419 - 9 -
2016 [57] P=185W 556 - 470 - 12 - EOS M270
P=195W 581 696 486 575 18 35
P=129W - 280 - 265 - 0,68 PXM
201 ;
016 [88] P=189 W - 647 - 524 - 16 Phenix
Sans damiers
(rotation de 90°
2017 [116] entre les 622 509 512 430 20 12 Concept
laser
couches)
Avec damiers 668 528 536 449 25 12
P=120W - 610 - 473.1 - 37
2018 [90] P=195W - 619 - 487.1 - 56 EOS M230
65 J/mm?3 619 - 492 - 46
5 SLM 125
2019 [76] 202 J/mm 529 441 21 HL
556 J/mm?3 633 - 517 - 74

Tableau 5 Influence des parameétres du procédé sur les propriétés en traction d'éprouvettes en acier
inoxydable 316L fabriquées par SLM.
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Les résultats divergent selon les auteurs. Pour certains, les éprouvettes élaborées dans
la direction (//Z) montrent de meilleurs résultats en traction que celles construites dans la
direction (1Z) [40,116]. Pour une autre large majorité d’auteurs, les meilleurs propriétés en
traction sont observées pour la direction (LZ) [41,59,94,98,102,107]. Lors de la construction
d’une piece, la cohésion entre les couches déposées ne se fait pas souvent de maniere
optimale. Les zones inter-couches sont susceptibles de contenir une plus forte concentration
de défauts (porosités, fissures) liés au recouvrement inhomogéne des couches déposées. Les
éprouvettes élaborées dans la direction (//Z) sont constituées d’un plus grand nombre de
couches que les éprouvettes construites (LZ). Elles présentent donc plus de points sensibles
a la rupture lors d’une sollicitation mécanique perpendiculaire a la direction de dépot des
couches, ce qui explique leur moins bon comportement en traction.

Par ailleurs, I'acier 316L peut également présenter de meilleurs résultats de limite
d’élasticité et de résistance mécanique maximale dans le sens (LZ) mais un meilleur
allongement a la rupture dans le sens (//Z) comme le soulignent Lavery et al. [41] et Tolosa et
al. [117]. Hanzl et al. [118] vont plus loin dans I'analyse et constatent que |’anisotropie varie
selon le matériau. Sur une méme machine EOS et avec des parametres SLM identiques, ils
démontrent que I'acier 316L présente de meilleurs résultats en traction dans la direction (LZ)
mais que le Ti6AI4V est meilleur lorsqu’il est orienté dans la direction (//Z).

1.5.3.2 Influence des parametres

Le tableau 5 présente les résultats d’essais de traction en fonction de certains
parameétres du procédé : la densité volumique d’énergie, la puissance laser et la stratégie de
balayage.

La densité volumique d’énergie influence les propriétés en traction [79,82].
Cependant, Bertoli et al. [76] ne décélent pas de tendance particuliére lors d’une
augmentation de la densité volumique d’énergie. La puissance du laser est le parametre
procédé le plus influent sur les propriétés en traction [42,57,88]. Une augmentation de la
puissance entraine une amélioration des propriétés en traction quelle que soit I'orientation
de I'éprouvette. Les pieces sont en effet moins poreuses lorsque la puissance est élevée [88].
La stratégie de balayage influe sur les propriétés en traction [15,118]. Suryawanshi et al. [116]
ont démontré qu’une stratégie de balayage en damiers apporte de meilleures propriétés en
traction qu’une stratégie sans damiers.

I.5.4 Influence des post-traitements thermiques

De nombreux traitements thermiques ont été réalisés sur |’acier 316L élaboré par SLM.
Le tableau 6 regroupe une liste, la plus exhaustive possible, des résultats d’essais de traction
réalisés apres un traitement thermique sur des pieces en acier 316L brut de construction.
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Source Condition Rm (MPa) Rpo,2 (MPa) Arupture (%) Machine
Direction de construction (//2) (L2) (//2) (L2) (//2) (L2)
Norme RCC-
MRx 490 490 190 190 45 45
Valeurs
minimales
Normes .
ASTM A666- Ac'firr;;&
15/A240 485 485 170 170 40 40
[76]
Valeurs
minimales
Acier forgé
[109] 611 611 279 279 74 74
Post-traitements thermiques
Brut 565 - 462 - 53,7 - SLM 250
2016 [101] 650°C/2h 595 - 443 - 48,6 - HL
Brut 687 - 517 - 32 - Realizer Il
2018 [79] 800°C/5h 687 - 463 - 25 - 250
Brut 573 - 453 - 46 - ProX®DMP
2019 [100] 470°C/5h 570 - 449 - 48 - 320
Brut 1016 - 550 - 50 -

2019 300°C/6h 969 - 459 - - - SLM 250
[83] 600°C/6h 941 - 440 - - - HL
1100°C/6h 814 - 243 - - -

Brut 620 723 500 586 67,7 42,7
982°C
2019 [119] 25 min i 673 i 440 i 2 £0s M290
1093. ¢ - 665 - 420 - 56
25min
Post-traitements de CIC
Brut - 510 - 406 - 18 Realizer
2016 [108] 1150°C/3h
1500 Bar - 428 - 201 - 38 SLM 100
Brut 550/600 - 510/540 - 5/14 - .
2017 [41]  1125°C/4h Renishaw
1370 Bar 600 - 270 - 50/60 - AM250
Brut 620 723 500 586 67,7 42,7
2019 [119]  1190°C/4h o0 o a0 9g3 g7 53 EOSM290
1450 Bar

Tableau 6 Influence des post-traitements thermiques sur les propriétés en traction d'éprouvettes en
acier inoxydable 316L fabriquées par SLM.
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Les post-traitements thermiques entrainent généralement une diminution de la limite
d’élasticité et une amélioration de I'allongement a la rupture [79,83,120]. La résistance
mécanique maximale et la limite d’élasticité diminuent lorsque la température du traitement
thermique augmente. Ceci est attribué au grossissement de la microstructure, a la disparition
des cellules et a la diminution de la densité de dislocations ancrées sur les joints des cellules
[106,119].

Les post-traitements de CIC ont des répercussions similaires a celles de post-
traitements thermiques. On observe une diminution de la limite d’élasticité avec en
contrepartie une amélioration de la ductilité [41,108]. Apres CIC, le taux de porosité est réduit
et on a une meilleure cohésion inter-couches, ce qui explique I'optimisation de I’ Arupture [120].
De plus, on constate une réduction de l'anisotropie des propriétés en traction selon
I'orientation des éprouvettes de traction grace a la formation de grains équiaxes [119].
L’anisotropie est réduite mais pas supprimée. Lavery et al. [41] remarquent toujours une
différence de 100 MPa pour la résistance mécanique maximale entre les deux principales
directions de construction aprés traitement de CIC.
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1.6 Synthése

La fabrication additive et plus précisément le procédé de fusion laser sélective sur lit
de poudre est un procédé de mise en forme des matériaux trés prometteur. Il permet
d’élaborer des piéces en acier 316L avec une microstructure singuliére et des propriétés en
traction encourageantes.

L'acier 316L consolidé par SLM présente une microstructure hétérogene et
hiérarchique constituée de grains colonnaires texturés selon la direction de construction. Ces
grains sont composés d’une forte densité de dislocations ancrées essentiellement sur les joints
de la sous-structure cellulaire. Ce résultat témoigne d’un processus de solidification rapide.
Des nano-oxydes sont également dispersés de fagon homogene dans toute la matrice.

Les propriétés microstructurales et mécaniques de I’acier 316L sont influencées par les
parameétres du procédé : puissance, vitesse, stratégie de balayage, etc. Néanmoins, chaque
imprimante a ses propres caractéristiques. L'étape d’optimisation et de caractérisation
paramétrique est donc incontournable pour chaque machine SLM.

Les caractéristiques de la poudre ont une influence sur I'étape de mise en couche et
sur la densité des piéces finales. Cependant, I'influence des caractéristiques de la poudre sur
la microstructure et les propriétés finales des piéces en acier 316L reste méconnue.

Enfin, les post-traitements thermiques sur I'acier 316L brut de construction ont un
effet bénéfique sur les propriétés en traction. On note une amélioration de la ductilité et une
baisse de I'anisotropie selon la direction de construction des éprouvettes au détriment d’une
diminution de la limite d’élasticité. L'influence de deux traitements thermiques sur les
propriétés finales de deux aciers 316L élaborés par SLM sera étudiée en derniére partie.
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1.1 Introduction

Ce chapitre présente les matériels et les méthodes utilisés dans le cadre de cette thése.
Les caractéristiques de I'imprimante de fusion laser sélective sur lit de poudre Trumpf TruPrint
Série 1000 sont détaillées dans la premiére partie. La préparation des échantillons mais
également I'ensemble des outils nécessaires a I'observation des matériaux sont exposés en
deuxiéme partie. Les techniques d’analyses de la poudre et de I'acier 316L massif sont décrites
dans la derniere partie.

1.2 Imprimante de fusion laser sélective sur lit de poudre Trumpf TruPrint Série 1000

[1.2.1 Procédé

L'imprimante SLM utilisée pour toute cette étude est une machine Trumpf TruPrint
Série 1000 (figure 17).

a) b)
O

@ Truprint 1000

1 Revéteur Cylindre de construction avec
2 Aspiration plaque de substrat
3 Bac de trop-plein 5 Cylindre de réserve

Figure 17 a) Imprimante SLM Trumpf TruPrint Série 1000 et b) chambre de construction de
Iimprimante.

Elle est équipée d’une fibre laser Ytterbium de longueur d’onde 1064 nm et d’un spot
laser de 55 um. Le laser possede une puissance maximale de 200 W. Cette machine ne dispose
pas de plateau chauffant. Les constructions sont effectuées sur un plateau a température
ambiante. La taille maximale des pieces construites sur cette imprimante est de 100 mm de
diametre et 100 mm de hauteur. Toutes les constructions sont élaborées sous argon. La teneur
en oxygene dans la chambre de construction est imposée a 100 ppm durant toute la
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fabrication des pieces (teneur minimale imposable). De plus, I’épaisseur du lit de poudre est
fixée a 20 um pour toutes les études menées dans cette these. Enfin, avant leur utilisation, les
poudres sont tamisées a 50 um puis mises a I’étuve a 60°C pendant 24h.

L'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000 est constituée de trois cylindres (figure 17.b).
La poudre utilisée comme matiere premiére est déposée dans le cylindre de gauche « cylindre
de réserve ». Le cylindre du milieu est le « cylindre de construction ». Le substrat en acier
inoxydable 316L de diamétre 100 mm est fixé sur ce cylindre. Le cylindre a droite est un bac
de trop-plein. La poudre excédentaire est collectée dans ce réservoir.

Le racleur visualisé figure 18 est constitué d’'un composant d’enduction en caoutchouc.

1 Ecrous moletés pour composant d'enduction 2 Composant d'enduction
Figure 18 Racleur de I'imprimante Trumpf TruPrint série 1000.

Le principe de mise en couche est schématisé figure 19.

A Application de poudre 1 Cylindre de réserve 3 Bac de trop-plein

B Retour du revéteur 2 Cylindre de construction avec
plague de substrat

Figure 19 Processus de mise en couche sur I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000.

Lors du dépot de la poudre, le racleur (ou revéteur) étale une couche de poudre sur le
substrat. La poudre excédentaire est déposée dans le bac de trop-plein. A l'issue de cette
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étape, le laser fusionne localement certaines régions identifiées en amont lors de |'étape de
programmation. Lors du retour, le racleur bascule afin d’éviter tout contact avec la piéce en
construction. Au méme moment, le cylindre de réserve monte d’un cran et le cylindre de
construction se déplace vers le bas pour le dép6t de la couche suivante.

[1.2.2 Elaboration des échantillons

Les pieces sont en amont congues sur le logiciel Magics. Ce logiciel permet de définir
I'emplacement et I'orientation de chacune des piéces sur le plateau de construction. Les
parameétres de I'imprimante (puissance, vitesse de balayage, HD, stratégie de balayage, ...)
utilisés pour construire ces pieces sont choisis a I'aide de I'outil « build processor » rattaché a
Magics. Le « build processor » contient des parameétres propres a la machine Trumpf TruPrint
Série 1000.

Il est important de souligner que la géométrie et le volume des piéces pourraient avoir
une influence sur les résultats. En vue d’'une étude expérimentale et pour des questions
opératoires, on a fait le choix d’élaborer des échantillons cubiques de 1 cm? pour les analyses
microstructurales. Pour chaque étude, entre trois et cing échantillons cubiques de 1 cm? sont
ainsi construits pour les analyses microstructurales afin d’obtenir une bonne répétabilité des
résultats (figure 20.a).

a)

Figure 20 Photographies de piéces en acier 316L élaborées par SLM a) échantillons cubiques destinés
aux analyses microstructurales et b) cubes et éprouvettes cylindriques.

Entre trois et cinq éprouvettes cylindriques (longueur =40 mm et largeur =8 mm) sont
construites (//Z) et/ou (LZ) pour les essais de traction (figure 20.b). Les échantillons sont
construits directement sur le plateau afin de s’affranchir de I'influence des supports et de se
concentrer exclusivement sur l'influence des parametres d’étude. Les plateaux de
construction sont en acier 316L de diameétre 100 mm (figure 20). Aprés fabrication, toutes les
piéces sont dissociées du substrat, puis nettoyées a I'acétone et a I'éthanol dans un bac a
ultrasons.
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1.3 Observations métallographiques

Les observations présentées dans ce manuscrit sont réalisées a l'aide de trois
microscopes : un microscope optique (MO), un microscope électronique a balayage (MEB) et
un microscope électronique en transmission (MET).

[1.3.1 Préparation des échantillons

Toutes les pieces sont dissociées du plateau de construction aprés fabrication sans
aucun traitement thermique. Les échantillons sont nettoyés a I'éthanol dans un bac a
ultrasons puis séchés a I'air libre. Les échantillons sont découpés dans les plans paralléles a la
direction de construction (//Z) et perpendiculaires a la direction de construction (1Z) afin
d’observer la microstructure dans chacune de ces deux directions. Ils sont ensuite enrobés
dans de la résine PolyFast puis polis mécaniquement. Le polissage débute avec du papier 500,
puis on diminue la taille des particules abrasives jusqu’au diamant 1 um. A l'issue de cette
derniére étape, les échantillons sont :

- soit polis a I’'OP-S (silice colloidale) pour obtenir un polissage miroir. Ce polissage a été
utilisé pour les observations des défauts au MO et au MEB, pour les analyses EBSD et
pour les analyses de microduretés,

- soit attaqués chimiquement a I'eau régale : 2/3 HCL + 1/3 HNOs3 pendant 1 a 5
secondes. Cette attaque permet de révéler la microstructure (grains, bains de fusion,
sous- structure cellulaire) de I'acier 316L élaboré par SLM [121,122]. Les observations
des échantillons attaqués sont effectuées au MO et au MEB.

11.3.2 Microscope optique

Les premiéres observations des échantillons ont été effectuées sur un microscope
optique Zeiss Axio Imager. Les surfaces ont été observées sous lumiére blanche aprés
polissage. Les observations au MO ont permis d’avoir un apercu des caractéristiques des
défauts (taille, localisation) au sein du matériau. Elles ont également été utiles pour visualiser
la taille et la forme des grains et des bains de fusions sur les échantillons attaqués
chimiquement.

[1.3.3 Microscope électronique a balayage

Le MEB permet d’obtenir des images avec une importante profondeur de champ. Les
observations ont été réalisées sur un MEB FEG JEOL JSM-7000F sous vide secondaire a la fois
en électrons rétrodiffusés (contraste chimique) et en électrons secondaires (topographie). Ces
deux modes ont été utilisés pour observer les particules de poudre et I'acier 316L aprés
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attaque chimique a I'’eau régale. Les parametres de réglage choisis pour notre étude sont 0,5
a 2 nA pour l'intensité du courant et 10 a 20 kV pour la tension d'accélération des électrons.

Les analyses EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) ont été effectuées pour
déterminer certaines compositions chimiques élémentaires sur ce microscope avec une
tension d’accélération de 10 kV et une intensité de 2 nA.

Ce MEB est également équipé d’un détecteur EBSD (Electron BackScatter Diffraction)
Brucker Nano « Quantax ». Une tension d’accélération de 20 kV et une intensité du courant
de 7 nA ont été utilisées pour les analyses EBSD. Le temps d’intégration utilisé était de 6 ms.
Les post-traitements des données EBSD ont été effectués avec le logiciel Esprit 2.0. Les grains
ont été définis pour un angle de désorientation des joints >5° et les macles n’ont pas été pris
en compte dans la mesure de la taille des grains. La taille des grains a été mesurée par la
méthode des interceptes a partir de trois images EBSD de grains. Les analyses EBSD ont permis
notamment de caractériser la microstructure des aciers 316L : taille des grains, texture
cristallographique et nature des phases.

[1.3.4 Microscope électronique a transmission

Les échantillons pour les analyses MET nécessitent une préparation spécifique. La
premiére étape consiste a préparer une fine lame circulaire de 3 mm de diameétre et de 100
um d’épaisseur par polissage mécanique. Ensuite, cette fine lame est polie par voie
électrolytique dans un bain contenant 90 % d’acide acétique et 10 % d’eau a l'aide d’un
amincisseur de type Tenupol. L'amincissement de la lame est réalisé avec une tension
d’accélération de 15 V. Le polissage est effectué des deux cotés de la lame. Il est
automatiquement interrompu lorsqu’un trou apparait dans la lame grace a un systéeme de
détection par infrarouge.

Les analyses MET ont été réalisées a I'Université de Rennes sur un MET JEOL 2100 avec
une tension d’accélération de 200 kV. Ce MET est équipé d’une pointe LaBes. Le MET a été
utilisé pour observer a I’échelle nanométrique les structures cellulaires et les nano-précipités
sur les aciers 316L élaborés a partir des poudres fournies par Trumpf et Praxair. L’appareil est
couplé a un détecteur EDS qui a permis de déterminer la nature chimique de ces précipités.

.4 Techniques d’analyses

II.4.1 Composition chimique

La composition chimique des poudres et des aciers 316L massifs en éléments majeurs
a été déterminée par ICP-OES (Inductively Coupled Plasma — Optical Emission Spectrometry).
Celle des gaz (oxygéne/azote) et du carbone ont été mesurées par analyseur chimique Horiba
EMGA-920 et IGA. La composition en éléments mineurs a été déterminée par GDMS (Glow
Discharge Mass Spectrometry) Element GD Plus, Thermo Scientific.
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I1.4.2 Caractérisations des poudres

Les poudres utilisées pour le procédé SLM ont été caractérisées avec différents
instruments.
La densité réelle de la poudre a été mesurée par pycnomeétre a hélium Accupyc Il 1340. La
distribution granulométrique des poudres a été mesurée par voie seche par granulométrie
laser Partica LA960. Cet appareil peut mesurer des particules de taille comprise entre 0,01 pm
a 5000 um. La coulabilité de Hall a été mesurée selon la norme ASTM B213. Le principe
consiste a mesurer le temps nécessaire a 50 g de poudre pour s’écouler a travers un orifice
calibré (2,54 mm de diameétre) d’un entonnoir. La densité apparente a été évaluée selon la
norme ASTM B212. Le principe consiste a écouler un volume de poudre dans un récipient de
volume défini en conditions contrélées. La masse de poudre par unité de volume est
déterminée et reportée comme densité apparente de Hall.

[1.4.3 Densité des échantillons

La densité des échantillons massifs est mesurée par la méthode d’Archiméde. Les
résultats obtenus par cette méthode sont sous-estimés par rapport aux résultats fournis par
des analyses par imagerie [111]. En choisissant cette méthode, on se place donc dans le cas le
plus défavorable. 3 mesures ont été effectuées pour chaque condition expérimentale. La
densité est déterminée a partir de I’équation (2) :

m \
Densité = seche.Peau (2)

Mpymide — Msous eau

avec: Mseche, la masse de I'échantillon sous airen g,
Msous eau, 1@ Masse de I’échantillon sous eau en g,
Mhumide, la masse de I"échantillon sous air aprées avoir été trempé dans de 'eau en g,
Peau, la Mmasse volumique de I'eau a 19°C : 0,998406 g/cm?3.

[1.4.4 Microdureté

Les mesures de microdureté Vickers ont été effectuées sur un appareil DuraScan G5.
Nous avons appliqué une charge de 1 kg pendant 10 secondes. 15 mesures ont été effectuées
pour chaque échantillon et une distance de 2 mm est imposée entre chaque empreinte.
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[1.4.5 Essais de traction

L’essai de traction est un moyen simple et efficace de controler la tenue mécanique en
statique des pieces réalisées par fusion laser sélective sur lit de poudre. Pour chaque condition
d’étude, entre 3 et 5 éprouvettes cylindriques en acier 316L sont élaborées sur I'imprimante
Trumpf TruPrint Série 1000. Les éprouvettes sont construites (//Z) et/ou (LZ) selon I'étude
réalisée. Les éprouvettes de traction sont toutes construites cylindriques sur le plateau de
construction (longueur = 40 mm et diamétre = 10 mm). Aprées découpe du plateau, elles sont
usinées comme illustré sur les figure 21 etfigure 22.

a) b)

I

I3 4

Figure 21 a) Eprouvette de traction cylindrique brut de construction et b) Eprouvette de traction aprés
usinage.
’ 29
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Figure 22 Dimension des éprouvettes pour les essais de traction.

Pour I'étude de I'influence des traitements thermiques sur les propriétés en traction,
les éprouvettes cylindriques ont subi un traitement thermique de relaxation a 700°C pendant
1 h ou un traitement thermique de CIC a 1100°C pendant 3h sous 1800 Bar avant d’étre
usinées.
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Les essais de traction présentés dans cette these sont conduits sur une machine
INSTRON 4204 a température ambiante. La vitesse de déformation imposée est de 10352,
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[1I.1 Introduction

L’état de I'art a permis d’identifier certains parametres clés du procédé SLM qui
influencent les propriétés des matériaux élaborés. La stratégie de balayage, la puissance, la
vitesse de balayage, hatching distance (HD) et I’épaisseur du lit de poudre sont les paramétres
de fabrication qui affectent le plus la microstructure des pieces élaborées par SLM. Il est
primordial de connaitre précisément I'influence de chacun de ces paramétres afin de mieux
maitriser le procédé SLM afin de garantir une bonne reproductibilité des résultats.

Bien que ce soit un parameétre fondamental, I'influence de I'épaisseur du lit de poudre
sur les caractéristiques des matériaux consolidés n’est pas étudiée dans cette partie.
L’épaisseur du lit de poudre pour le procédé SLM est généralement comprise entre 20 um et
70 pm selon le type de machine et le matériau utilisé. Il a été démontré que plus I'épaisseur
du lit de poudre est petite et meilleure est la densité de la piéce [25,92]. Dans le cadre de ces
travaux, I'épaisseur du lit de poudre a été fixée a 20 um, suivant les préconisations du
constructeur. L'étude se focalise sur quatre autres parametres d’élaboration :

- la puissance du laser (P),

- lavitesse de balayage du faisceau laser (V),

- la distance entre deux traits lasers successifs, Hatching Distance (HD),
- la stratégie de balayage.

Cette étude a pour but d’évaluer I'influence de ces quatre parameétres du procédé SLM
sur les propriétés microstructurales et mécaniques de l'acier 316L. Elle est menée sur
I'imprimante Trumpf Truprint Série 1000. L'objectif vise a évaluer la robustesse de
I'imprimante Trumpf Truprint Série 1000 utilisée pour I'ensemble des consolidations réalisées
dans le cadre de cette these. Pour cela, I'intervalle paramétrique étudié est centré autour des
parameétres fournis par le constructeur machine pour élaborer des piéces en acier inoxydable
316L. On évalue comment les criteres de sortie, a savoir la microstructure (densité, taille des
grains et cellules, texture cristallographique) et les propriétés en traction de I'acier 316L,
varient en fonction des parametres de I'équipement.

[1.2 Protocole expérimental

Pour cette étude, certains parametres du procédé SLM ont été fixés. La poudre d’acier
316L utilisée est celle fournie par le constructeur Trumpf de granulométrie 20-45 um. Le taux
d’oxygene dans la chambre de construction est imposé a 100 ppm, soit la teneur minimale
imposable sur la machine. La chambre de construction est balayée par un flux constant
d’argon 6.0 et I'épaisseur du lit de poudre est fixée a 20 um. Les paramétres de fabrication
préconisés par le fournisseur Trumpf pour élaborer I'acier 316Lsont : P=150 W, V=675 mm/s
et HD = 55 um. Dans le cadre de ce travail, on élargit I'intervalle de chacun de ces paramétres.
La plage paramétrigue est présentée dans le tableau 7 et la figure 23.

48



Chapitre Il - Influence des paramétres SLM sur les propriétés de I'acier 316L

Stratégie de Puissance laser Vitesse de balayage  Distance entre deux traits
balayage (w) (mm/s) laser (HD) (um)
4 stratégies de
balayage 753200 W 400 a 900 mm/s 30390 um
(Figure 23)

Tableau 7 Paramétres d’étude du procédé SLM, imprimante Trumpf TruPrint Série 1000.

.. >
- -
-
-
-
P —
.
- -
-
— -
vlele > r ] ] y

Stratégie 1 Couche n Couche n+1
Damiers de 5 mm de cété Stratégie 2
Sans damiers

Incrémentation de 90° entre chaque
couche

r L L y — T L

r r r r

Couche n Couche n+1 Couche n Couche n+1
Stratégie 3 Stratégie 4
Sans damiers Sans damiers
Incrémentation de 45° entre chaque Incrémentation de 15° entre chaque
couche couche

Figure 23 Stratégies de balayage étudiées.

Les quatre stratégies de balayage étudiées sont celles majoritairement rencontrées
dans la littérature [12]. La stratégie sans damiers permet d’éviter la formation de porosités
entre les lignes des bains de fusion [12,96]. La stratégie avec damiers permet de mieux répartir
les contraintes résiduelles et d’homogénéiser la thermique durant la fabrication [99].
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1.3 Influence des paramétres SLM sur la densité

[1.3.1 Influence de la stratégie de balayage

La figure 24 regroupe les résultats de densité en fonction des quatre stratégies de
balayage employées. Les autres parametres d’étude sont fixés : P =150 W, V = 675 mm/s, HD
=55 um.

Densité (g/cm?3)

7,96

Avec Sans damiers
7,94 - damiers 7,93 792
7,92 4

79 - 7,89

7,88 A

7,86 -

1 2 3 4
Stratégie de balayage

Figure 24 Evolution de la densité des cubes en fonction de la stratégie de balayage avec P =150 W, V
=675 mm/s, HD = 55 um.

On constate tout d’abord que la construction avec damiers (stratégie 1) entraine
I’obtention d’'un matériau consolidé avec une densité |égerement moindre que les matériaux
obtenus avec une stratégie sans damiers (stratégies 2, 3 et 4). Ensuite parmi les stratégies sans
damiers, I'incrémentation de 90° entre chaque couche (stratégie 2) donne le meilleur résultat
en termes de densité. La densité augmente avec I'angle d’incrémentation (stratégie 4 : 15°,
stratégie 3 : 45°). La densité expérimentale se rapproche de celle d’un acier 316L obtenue par
forgeage (8 g/cm?3) [55]. Elles sont également trés proches de la valeur de densité de la poudre
initiale 7,99 + 0,03 g/cm?3.

La stratégie de balayage numéro 2 avec rotation de 90° entre chaque couche conduit a la
densité optimale de I'acier 316L élaboré par SLM. Cette stratégie a été sélectionnée pour
I'ensemble de I'étude paramétrique a suivre.

[1.3.2 Influence de la densité volumique d’énergie

L'influence de la puissance, de la vitesse de balayage et de HD sur la densité est
exprimée a travers la densité volumique d’énergie E, (3). C’est une grandeur qui combine
I’ensemble des parameétres d’analyse :
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P

E,=—— (3
v exVxHD()

avec: E:densité volumique d’énergie (J/mm3),
P : puissance (W),
e : épaisseur de la couche de poudre (mm),
V : vitesse de balayage (mm/s),
HD : Hatching Distance (mm).

Au total, 16 combinaisons de parameétres ont été étudiées (tableau 8). Les densités
volumiques d’énergie varient entre 101 et 370 J/mm3.

Puissance (W) Vitesse (mm/s) HD (um) Ev (J/mm3)
75 675 55 101
100 675 55 135
125 675 55 168
150 675 55 202
175 675 55 236
200 675 55 269
150 400 55 341
150 500 55 273
150 600 55 227
150 800 55 170
150 900 55 152
150 675 30 370
150 675 40 278
150 675 50 222
150 675 70 159
150 675 90 123

Tableau 8 Parameétres SLM étudiés. Les paramétres fournisseurs apparaissent en gras.

La figure 25 montre I’évolution de la densité des cubes d’acier 316L en fonction de la
densité volumique d’énergie appliquée.
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Densité (g/cm3)

7,94

7,92 A 1 I T 711 s

7,9 A T 1 L
7,88 A
7,86 A

7,84 b

7'82 I I I I I I I I I I I I I I
100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Densité volumique d'énergie (J/mm3)
Figure 25 Densité des pieces élaborées par SLM en fonction de la densité volumique d’énergie.

Il existe un intervalle de densité volumique d’énergie [168-278 J/mm?] ou la densité
des échantillons ne varie pas significativement et reste supérieure a 7,92 g/cm3 (densité
relative supérieure a 99%). Des valeurs similaires de densité mesurées sur des piéces en acier
316L fabriquées par SLM sont mentionnées dans la littérature [20].

Une densité volumique de 202 J/mm3 (P = 150W, V = 675 mm/s, stratégie de balayage
numéro 2, et HD de 55 um) conduit a la meilleure densité expérimentale d’acier 316L élaboré
par SLM, soit 7,93 + 0,01 g/cm?3. Au-dessous de 168 J/mm?3, la densité des échantillons diminue.
L'énergie déposée n’est pas suffisante pour fusionner toutes les particules de poudre et
permettre de consolider des pieces sans former de porosités. Ce manque de fusion est visible
sur la figure 26.b pour I’échantillon élaboré avec la plus faible densité volumique d’énergie de
101 J/mm?3. L'échantillon le plus dense (E,=202 J/mm?3) est présenté figure 26.a 3 titre de
comparaison.
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Figure 26 Observations au MO de deux coupes longitudinales (//Z) d’échantillons d’aciers 316L
élaborés avec une densité volumique d’énergie de a) 202 J/mm?3et b) 101 J/mm>.

Pour I’échantillon le moins dense, de nombreuses porosités sont réparties de facon
homogene dans la matrice. Elles sont trés majoritairement de formes irréguliéres et allongées
perpendiculairement a la direction de construction. Elles témoignent d’'un manque de fusion
des particules de poudre de la « couche n » lors du passage du faisceau laser entrainant la
formation de pores entre les couches n et n+1. Leurs tailles peuvent atteindre une centaine
de micrometres pour I'échantillon le moins dense et une dizaine de micrométres pour le
matériau le plus dense. La densité diminue également pour Ey au-dessus de 280 J/mm3. Dans
ce cas de figure, la densité volumique d’énergie est au contraire trés élevée. Une hypothése
est proposée pour expliquer cette tendance. Lorsque I'énergie déposée est élevée, la matiere
commence a fondre sous le faisceau laser puis la vaporisation de I'acier commence lorsque de
hautes températures sont atteintes dans le bain liquide [61]. Dans le cas d’une vaporisation
excessive, la vapeur exerce une pression sur la surface fondue. La pression de vapeur accélere
la fusion et crée un pergage du bain liquide appelé « Keyhole » (figure 27) [123].
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Figure 27 Différentes étapes du mode « keyhole » : a) formation d’un bain de fusion profond/percage
du bain liquide - b),c),d) Refroidissement et solidification - e) état final : porosité piégée en bas du
bain de fusion [124].

Le bain de fusion créé est alors plus profond. Lors du refroidissement et solidification
de ce bain de fusion, I’argon utilisé comme gaz de protection se retrouve piégé en bas du bain
de fusion, ce qui engendre la formation d’une porosité dans la piéce finale. L'effet « keyhole »
pourrait étre a l'origine de cette diminution de densité pour des densités volumiques
d’énergie supérieures a 278 J/mm3,

11.3.3 Influence de HD, puissance, et vitesse de balayage

Les densités volumiques d’énergie de 123 J/mm?3 et 370 J/mm? (figure 25) ne sont pas
comprises dans l'intervalle optimal [168-278 J/mm3]. Pourtant les densités mesurées pour ces
deux densités volumiques d’énergie sont bonnes puisqu’elles atteignent environ 7,92 g/cm3.
Ces deux valeurs de densités volumiques d’énergie correspondent a des valeurs de HD
respectives de 90 um et 30 um. Le graphique présenté en figure 28 montre I'évolution de la
densité en fonction de HD a puissance et vitesse fixées (P = 150 W et V = 675 mm/s).

7,94
7,92 1 f—---i----{-i ------- -{ --------- —{
7,9
7,88 -
7,86 -
7,84 -

7,82 T T T T T T
25 35 45 55 65 75 85 95

HD (um)

P =150W -V =675 mm/s

Figure 28 Evolution de la densité (g/cm?) en fonction de HD avec P = 150 W et V = 675 mm/s.
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En tenant compte de la dispersion des résultats, la variation de HD entre 30 et 90 um
n’a aucune incidence sur la densité de I'acier 316L élaboré par SLM. Dans cet intervalle de
valeur, le recouvrement des cordons n’a pas d’influence sur la densité du matériau pour les
HD comprises entre 30 et 90 um. La densité reste en effet constante a 7,92 + 0,01 g/cm?3 quelle
gue soit la HD utilisée entre 30 et 90 um. Ce résultat rejoint celui de Liverani et al. [42] qui
n’observent aucune variation de la densité lorsque la HD est modifiée de 50 a 70 um. Ce
résultat démontre également que la densité volumique d’énergie n’est pas adaptée pour
décrire I'influence de HD sur la densité des pieces.

Les évolutions des densités des piéces en acier 316L en fonction de la puissance (HD et
V fixées) et de la vitesse (HD et P fixées) sont représentées figure 29 et figure 30.
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7,92 - } % ______ f _____ + ______ }

7,9 A
7,88 A ’
7,86 - 4

7,84 - }’/

7,82 T T T T T T
70 90 110 130 150 170 190 210
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Figure 29 Evolution de la densité (g/cm?) en fonction de P avec V = 675 mm/s et HD = 55 um.
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Figure 30 Evolution de la densité (g/cm?) en fonction de V avec P = 150 W et HD = 55 um.
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A vitesse et HD fixées (V = 675 mm/s et HD = 55 um), la densité augmente avec la
puissance jusqu’a atteindre un palier a 7,92 + 0,01 g/cm3 pour une puissance supérieure a 125
W (figure 29). Pour une puissance laser de 75 W, la densité mesurée est de 7,84 + 0,01 g/cm3.
Pour les puissances inférieures a 125 W, I'énergie déposée est relativement faible pour
fusionner toutes les particules de poudre. En conséquence, le matériau final se retrouve
composé de porosités liées au manque de fusion comme en témoigne la figure 26.b pour une
puissance de 75 W.

La courbe de la densité en fonction de la vitesse de balayage a P et HD fixées (P = 150
W et HD = 55 um) évolue de facon parabolique (figure 30). Les vitesses extrémes de 400 mm/s
et 900 mm/s conduisent a une densité de 7,90 + 0,01 g/cm3. L'extremum est atteint pour une
vitesse de 675 mm/s et une densité de 7,93 g/cm?3. Lorsque la vitesse de balayage est trop
rapide, la fusion totale des particules de poudre ne se produit pas et certaines particules
peuvent étre éjectées par le passage rapide du faisceau laser. A I'opposé, lorsque la vitesse de
balayage est lente, I'énergie déposée est plus élevée, ce qui favorise la formation de fusion de
type « Keyhole ». Une vitesse intermédiaire est donc a privilégier pour optimiser la densité du
matériau final.

Compte tenu de ces résultats, une HD comprise entre 30 et 90 um, une puissance
supérieure a 125 W et une vitesse comprise entre 400 et 900 mm/s sont nécessaires pour
obtenir une densité relative supérieure a 99%.

1.4 Influence des parameétres SLM sur la microstructure

Sur I’'ensemble de la plage paramétrique précédente, sept jeux de parametres ont été
sélectionnés pour évaluer les interactions paramétres procédé (P, V et HD) — microstructure —
propriétés mécaniques.

L'objectif est d’évaluer I'effet d’une variation des valeurs affectées a certains
parameétres par rapport aux valeurs fournies par le constructeur sur les propriétés
microstructurales et les propriétés en traction. Les parametres permettant |’élaboration d’un
acier avec la densité optimale, qui sont aussi les parameétres donnés par le constructeur,
servent de référence. Les parametres du procédé SLM étudiés sont définis autour de ces
parameétres optimaux pour la densité :

- Ev=101J/mm?3 : échantillon ayant la moins bonne densité et la plus faible puissance
P=75W,

- Evw=123J/mm?3: plus grande valeur de HD : 90 um,

- Ev=152J/mm?3 : vitesse de balayage la plus élevée

- Ev=202 J/mm?3 : densité optimale (P= 150 W, et HD = 55 pum),

- Ev=269 J/mm3 : puissance la plus élevée P= 200 W,

- Ev=341J)/mm?3 : vitesse de balayage la plus faible

- Ev=370J/mm?3: plus faible HD : 30 um.
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Les propriétés microstructurales observées sur les matériaux consolidés sont les tailles
des grains et des cellules, et la texture cristallographique. Quelle que soit la densité volumique
d’énergie utilisée, les échantillons en acier inoxydable 316L élaborés dans cette étude par SLM
présentent de nombreux points en commun. lls sont en effet tous constitués d’une structure
100 % austénitique cubique a faces centrées. lls présentent ensuite tous une texture (101)
plus ou moins prononcée le long de la direction de construction. Leurs grains sont colonnaires
et sont constitués d’une sous-structure cellulaire sub-micrométrique avec des tailles
différentes selon la densité volumique d’énergie appliquée (figure 31).

Y ‘ l

5 AR L y ] FNAS Lot AL ENA

Figure 31 Acier 316L élaboré avec Ev=202 J/mm3. IPF // a la direction de construction Z. L’acier 316L
est texturé (101). Les grains sont constitués d’une sous-structure cellulaire sub-micrométrique.

l11.4.1 Taille des grains

L’évolution de la taille des grains (longueur et largeur) en fonction de la densité
volumique d’énergie appliquée est tracée sur la figure 32.
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Figure 32 Evolution de la taille des grains en fonction de la densité volumique d’énergie.
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La densité volumique d’énergie prend en compte les variations des trois parametres
d’étude a savoir la puissance, la vitesse de balayage et HD. On constate dans I’'ensemble un
grossissement de la taille des grains lorsque la densité volumique d’énergie croit. Les
longueurs et largeurs minimales des grains, respectivement 27 um et 15 um, sont atteintes
pour la plus petite densité volumique d’énergie de 101 J/mm3. La longueur et la largeur
maximale des grains, respectivement 106 um et 34 um, sont atteintes pour une densité
volumique d’énergie de 340 J/mm3. Le rapport longueur/largeur passe de 1,9 pour la plus
faible densité volumique d’énergie appliquée a 3,7 pour une densité volumique d’énergie de
340 J/mm3. On a bien un grossissement de la taille grain avec la densité volumique d’énergie.
La largeur semble cependant moins affectée a une variation de la densité volumique d’énergie
que la longueur des grains.

Deux points ne suivent pas la tendance croissante de la taille des grains en fonction de
la densité volumique d’énergie. Ces deux points correspondent a des densités volumiques
d’énergie de 123 et 370 J/mm?3, respectivement pour une HD de 90 et 30 um. De méme que
pour la densité des piéces, ce résultat démontre que la densité volumique d’énergie n’est pas
une grandeur adaptée pour décrire I'influence de HD sur la taille des grains car elle n’évolue
pas dans le méme sens que les parameétres P et V. L'influence du processus de refusion des
bains de fusion sur le gradient thermique est a prendre en compte pour décrire I'effet de HD
sur la taille des grains. La densité volumique d’énergie ne tient pas compte de ce mécanisme
de refusion.

La densité volumique d’énergie n’est pas directement controlée mais résulte de la
combinaison de quatre parameétres de fabrication. Les évolutions des tailles des grains en
fonction des trois parameétres d’étude (puissance, vitesse de balayage et HD) sont étudiées
indépendamment et sont représentées figure 33, figure 35, et figure 37. La variation de
chacun de ces trois parameétres engendre une modification de la taille des grains. Pour les
parameétres de référence permettant d’obtenir I'acier le plus dense, la longueur et la largeur
des grains sont égales a 46 um et 19 um.

A HD et vitesse de balayage fixées, la taille des grains augmente avec la puissance
(figure 33 et figure 34).
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Figure 33 Evolution de la taille des grains en fonction de P avec V = 675 mm/s et HD = 55 um.
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Figure 34 Images EBSD représentant les grains en fonction de P avec V = 675 mm/s et HD = 55 um. a)

P=75W, b)P=150Wetc)P=200W.
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Augmenter la puissance de 75 W a 200 W entraine un grossissement de la taille des
grains. La longueur des grains passe ainsi de 27 um a 57 um et la largeur de 15 a 21 um.

A HD et puissance laser fixées, I'allongement des grains le long de la direction de
construction diminue avec la vitesse de balayage (figure 35 et figure 36).

e Longeur (um) e Largeur (um)
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Figure 35 Taille des grains en fonction de V avec P = 150 W et HD = 55 um.

a) V=400 mm/s (HD=55pum- P=150W) | b) V =675 mm/s (HD =55 um - P = 150 W)

[i

Figure 36 Images EBSD représentant les grains en fonction de V avec P = 150 W et HD =55 um. a) V =
400 mm/s, b) V=675 mm/s et c) V = 900 mm/s.
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Pour une vitesse de balayage de 400 mm/s la longueur et la largeur des grains
mesurent respectivement 106 pum et 34 um contre 36 um et 19 um pour une vitesse de 900
mm/s.

Augmenter la puissance ou diminuer la vitesse de balayage revient a augmenter la
densité volumique d’énergie E,. D’aprés les premiers résultats, la longueur et la largeur des
grains augmentent avec la densité volumique d’énergie. Le gradient thermique a I'interface
solide/liquide est le facteur majeur contrélant la croissance colonnaire des grains [62]. Plus la
densité volumique d’énergie déposée est élevée, c’est-a-dire plus la puissance est élevée et la
vitesse de balayage faible, et plus la zone affectée thermiguement est profonde. En
conséquence, le gradient thermique s’étire sur une profondeur plus élevée, ce qui conduit a
la formation de grains de plus en plus colonnaires.

Diminuer la HD revient également a augmenter la densité volumique d’énergie E,. On
s’attend ainsi a une tendance similaire a celle observée lorsque la puissance augmente et la
vitesse de balayage diminue, c’est-a-dire a un grossissement des grains lorsque la HD diminue.
Or ce n’est pas le cas dans notre étude. D’aprés la figure 37, a puissance et vitesse de balayage
fixées, lorsque la HD diminue de 90 a 30 um, c’est-a-dire lorsque la densité d’énergie
augmente de 123 4 370 J/mm3, la taille des grains diminue. En effet, la longueur décroit de 59
pum a 39 um et la largeur de 24 3 17 pum.

e Longueur (um) e Largeur (um)
120

100 - P=150W -V =675 mm/s

60 - {59
§ as

20 1 $39

20 - s 17 $ 19 é 24

O 1 I I I I I I
20 30 40 50 60 70 80 90 100

HD (um)
Figure 37 Taille des grains en fonction de HD avec P = 150 W et V = 675 mm/s.

La figure 38 présente les images EBSD des grains pour une HD de 30 um et 90 um, soit
une densité volumique d’énergie respective de 370 et 123 J/mm?.
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a) HD =30 um (V=675 mm/s - P = 150 W) | b) HD =90 pm (V =675 mm/s - P = 150 W)

“ v/
!‘ ".I

J/mm?3(HD = 90 um).

On visualise nettement la différence de taille de grains entre les deux valeurs de HD.
Les grains sont plus petits et se caractérisent par une structure colonnaire moins marquée
lorsque la distance entre deux traits lasers successifs est de 30 um.

Plus les traits lasers sont proches et plus le recouvrement des bains de fusion est
important. Une refusion locale de plus de la moitié du bain (environ 70 %) a lieu pour une HD
de 30 um sur la figure 39.a.

a) Recouvrement  Sens de balayage  Recouvrement b)

Figure 39 Images MO illustrant le recouvrement des bains de fusion pour a) Ev=370 J/mm3 (HD=30
um) et b) Ev=123 J/mm3 (HD=90 um).

Un ancien bain de fusion est donc fusionné successivement trois fois au minimum pour
une HD de 30 um et seulement une fois pour une HD de 90 um (figure 39.b). Le gradient
thermique est le moteur de la croissance colonnaire des grains. Pour une HD de 30 um, les
fusions successives d’un méme bain altérent la direction du gradient thermique. Ce dernier
n’est plus dirigé du bas vers le haut de la piece comme pour une HD de 90 um mais a tendance
a s’incliner (de droite a gauche sur la figure 39.a) en direction des refusions progressives du
bain de fusion pour une HD de 30 um. Le gradient thermique et le front de solidification sont
donc inclinés, ce qui rend difficile la croissance colonnaire par épitaxie le long de la direction
de construction. Au contraire, lorsque la HD est de 90 um, le recouvrement entre deux bains
de fusion voisins représente moins de 10 % (figure 39.b). Le gradient thermique orienté le long
de la direction de construction est donc moins altéré par la refusion et a le temps de se
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propager du bas vers le haut de |a piece. Les grains sont ainsi plus gros et colonnaires pour
une HD de 90 pm.

l11.4.2 Texture cristallographique

Les grains des aciers 316L élaborés par SLM sont texturés (110) le long de la direction
de construction Z indépendamment du parameétre d’étude. lls présentent une texture de type
fibre a comme illustré sur la figure 40 avec des intensités de texture différentes selon la
densité volumique d’énergie appliquée.

a)

7.1

1]

Figure 40 Figures de péle (110)le long de la direction de construction Z a) E,= 123 J/mm? (HD = 90 um)
et b) E,= 340 J/mm? (V = 400 mm/s).

L’évolution de l'intensité de texture (110) le long de la direction de construction en
fonction de la densité volumique d’énergie est décrite figure 41.
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Figure 41 Intensité de la texture (110) le long de la direction de construction en fonction de la densité
volumique d’énergie.
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La tendance de la courbe est similaire a celle représentant la taille des grains en
fonction de la densité volumique d’énergie figure 32. La taille des grains et la texture le long
de la direction de construction sont étroitement liées comme le montre la figure 42.
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Figure 42 Longueur des grains en fonction de l'intensité de texture (110).

L'intensité de texture croit linéairement avec la longueur des grains. La texture (110)
le long de la direction de construction est plus marquée lorsque les grains sont colonnaires. La
taille des grains est gouvernée par le gradient thermique. Plus la densité volumique d’énergie
est élevée et plus le gradient thermique s’étend sur une plus grande profondeur. Le gradient
thermique est orienté du bas vers le haut de la piece, ce qui favorise la croissance de grains
colonnaires. Cette derniére se fait par épitaxie a travers les bains de fusion, ce qui permet de
conserver l'orientation cristallographique des grains. Ce constat est vrai excepté pour les
variations de HD. Ce dernier parametre modifie en effet I'orientation et I'intensité du gradient
thermique du fait des refusions successives des bains de fusion comme observé
précédemment. Plus la HD augmente (plus la densité volumique d’énergie diminue) et plus
les grains sont colonnaires et texturés.
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[11.4.3 Taille des cellules

L’évolution de la taille des cellules en fonction de la densité volumique d’énergie est
présentée sur la figure 43.
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Figure 43 Diamétre des cellules en fonction de la densité volumique d’énergie.

La densité volumique d’énergie permet d’apprécier les variations combinées des trois
parameétres d’étude. On constate dans I'ensemble un grossissement de la taille des cellules
lorsque la densité volumique d’énergie croit. La figure 43 présente, d’une part, I'influence de
la variation des parameétres P et V et, d’autres part, celle de HD sur la taille des cellules.

Pour une meilleure interprétation de ce graphique, on différencie I'influence de P et V de celle
de HD sur la taille des cellules sur la figure 43.

Si on considere seulement l'influence de P et V, on constate une croissance linéaire de
la taille des cellules avec la densité volumique d’énergie. Les cellules croissent de 376 nm a
650 nm pour une augmentation de E, de 101 a 340 J/mm?3. Le diamétre de cette sous-structure
A est controlé par la vitesse de refroidissement [63,64,89]. Elle est reliée a la vitesse locale de
refroidissement V.t par I’équation (4) [60] :

)\ = 80.Vref-0'33 (4)

D’aprés I'équation (4), pour une densité d’énergie comprise entre 101 & 340 J/mm?3, la vitesse
de refroidissement diminue de 1,13.107 K/s a 2,16.10° K/s. Si on considére ensuite I'influence
de HD a travers la densité volumique d’énergie, on remarque également une croissance
linéaire de la taille des cellules en fonction de la densité d’énergie. La taille des cellules croit
de 432 4 491 nm pour une variation de E, de 123 3 370 J/mm3. D’aprés I’équation (4), sur cet
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intervalle de densité d’énergie la vitesse de refroidissement diminue légerement de
7,44.105K/s a 5,05.10° K/s.

Augmenter la puissance laser, ou diminuer la vitesse de balayage et/ou la HD revient a
augmenter la densité volumique d’énergie. Cette augmentation induit une diminution de la
vitesse de refroidissement, ce qui favorise la croissance de la taille des cellules. D’apreés les
valeurs des coefficients directeurs des deux droites (0,24 pour HD et 1,17 pour P et V) et des
valeurs de vitesses de refroidissement estimées dans chacun des cas, I'impact d’une variation
de HD sur la vitesse de refroidissement est plus faible que celui de P et V réunis. Diminuer la
HD de 90 a 30 um (Ey de 123 a 370 J/mm3) entraine une faible diminution de la vitesse de
refroidissement (AVrer= 2,39.10° K/s) et donc une plus faible croissance de la taille des cellules
par rapport a une variation de P de 125 W ou a une variation de V de 500 mm/s (AV(ef =
9,14.10° K/s).

Les évolutions de la taille des cellules sub-micrométriques en fonction des trois
parameétres d’étude (puissance, vitesse de balayage et HD) sont présentées séparément sur la
figure 44.

a) HD =55 ym -V =675 mm/s b) HD =55 um - P = 150 W
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Figure 44 Diamétre des cellules en fonction des paramétres SLM a) puissance laser (V et HD fixées), b)
vitesse de balayage (P et HD fixées) et c) Hatching distance (P et V fixées).

La variation de chacun de ces trois paramétres engendre une modification plus ou
moins importante de la taille des cellules. La taille des cellules est égale a 450 nm pour les
parameétres de référence utilisés pour élaborer I'acier le plus dense. A HD et vitesse de
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balayage fixées, la taille des cellules augmente avec la puissance. Elle croit de 376 a 559 nm
lorsque la puissance laser passe de 75 W a 200 W (figure 44.a). Une augmentation de la vitesse
de balayage, a HD et puissance fixées, entraine une diminution de la taille des cellules. Celles-
ci décroissent de 650 a 417 nm lorsque la vitesse de balayage augmente de 400 a 900 mm/s.
La variation de HD, a puissance et vitesse fixées, entraine une légére modification de la taille
des cellules par rapport a une variation de la puissance ou de la vitesse de balayage. En
augmentant la HD de 30 a 90 um, le diametre des cellules augmente de 491 a 432 nm. Faire
croitre la puissance, diminuer la vitesse de balayage ou la HD conduit donc a une croissance
de la taille des cellules.

1.5 Influence des parametres SLM sur les propriétés en traction

[11.5.1 Influence de P, V et HD

Le tableau 9 regroupe I'ensemble des résultats des essais de traction, en fonction des
parametres d’étude (P, V et HD), réalisés sur les éprouvettes élaborées dans le sens (//Z).

Condition Rm (MPa) Rpo,2 (MPa) Arupture (%)

Direction de construction (//2) (L2) (//2) L2y (//2) (L2)

Norme RCC-MRx
Valeurs minimales
Normes ASTM A666-15/A240 [76]
Valeurs minimales

490 490 190 190 45 45

485 485 170 170 40 40

Acier forgé [109] 611 611 279 279 74 74

P=150 W

V =675 mm/s 575+5,4 - 533+24,5 - 8413,8 -
HD =55 pm

P=75W 59613,2 - 53518,1 - 38+10 -

P=200W 559+7,9 - 504+15,8 - 7616,2 -

V =400 mm/s 56519 - 523+16,7 - 8815,8 -

V =900 mm/s 5764 - 52619,4 - 7118,3 -

HD =30 um 553+11 - 489+4,8 - 6719 -

HD =90 pm 582+3,5 - 535+11,8 - 8515,9 -

Tableau 9 Résultats des essais de traction en fonction des paramétres P, V et HD.

Les essais de traction ont été réalisés sur des échantillons construits uniguement
parallelement a la direction de construction (//Z) car cette orientation donne de moins bonnes
propriétés en traction [54]. On se place donc dans les conditions les plus défavorables. Les
parameétres du procédé SLM de référence conduisent a un Rpp2de 533 MPa, un Rm de 575 MPa
et un allongement a la rupture de 84 %. Ces résultats sont bien au-dessus des valeurs requises
par la norme RCC-MRXx (Rpo,2 = 190 MPa, Rm = 490 MPa, et Arupture =45 %) et comparables a
ceux d’un acier 316 forgé (Rpo,2 = 270 MPa, Rm = 611 MPa et Arupture = 74 %) [109]. La résistance
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mécanique maximale et I'allongement a la rupture sont du méme ordre de grandeur que ceux
mesurés sur un acier 316L forgé. En revanche, la limite d’élasticité de I'acier élaboré par SLM
est deux fois plus élevée que celle mesurée sur un acier forgé.

e Effet de la puissance :

Une diminution de la puissance laser de 150 W a 75 W diminue drastiquement
I'allongement a la rupture qui atteint 38 %. Cette valeur est inférieure aux spécifications
préconisées par les normes RCC-MRX et ASTM A240. Cette diminution est liée au taux de
porosités dans le matériau. En effet, les porosités réduisent I'allongement a la rupture. Lors
de sollicitations mécaniques, ces porosités induisent des zones de fortes concentrations de
contraintes qui meénent a une rupture prématurée de I'éprouvette [42,65]. La densité obtenue
pour I'acier élaboré avec une puissance de 75 W est de 7,84 g/cm3, valeur bien inférieure aux
résultats obtenus dans les conditions de référence.

La figure 45 présente le facies de rupture d’'une éprouvette élaborée avec une
puissance de 75 W. Les observations montrent clairement la présence de zones poreuses liées
au mangque de fusion lors de I'élaboration.

Particules non fusionnées

Figure 45 Facies de rupture d’une éprouvette élaborée avec une puissance de 75 W.

En constituant des sites préférentiels pour l'initiation et la propagation de fissures lors
de sollicitations mécaniques, ces zones augmentent la sensibilité du matériau a
I'endommagement. Malgré la diminution de I'allongement a la rupture pour cette puissance
de 75 W, la limite d’élasticité et la résistance mécanique maximale restent similaires aux
valeurs mesurées sur le matériau obtenu avec les parameétres de référence. Dans les
conditions testées, I"’évolution du taux de porosités n’a donc pas d’incidence significative sur
la limite d’élasticité et la résistance mécanique maximale du matériau élaboré.

De méme, une augmentation de la puissance a 200 W n’entraine pas de modification
significative des résultats obtenus en traction.
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e Effet de la vitesse de balayage :

Dans les conditions testées, les résultats montrent que la vitesse de balayage n’a
d’influence significative ni sur la limite d’élasticité, ni sur la résistance mécanique maximale
de l'acier élaboré. Néanmoins, on note une baisse de I'allongement a la rupture avec la vitesse
de balayage : 88 % pour 400 mm/s a 71 % pour 900 mm/s.

e EffetdeHD:

Une HD de 30 um conduit a une baisse de I'ensemble des résultats de traction : Rm =
553 MPa, Rpg2 = 489 MPa et Arpture = 67 %. Cependant, malgré cette baisse, les résultats
obtenus restent supérieurs aux valeurs préconisées par les normes RCC-MRX et ASTM A240
pour |'acier 316L forgé.

Les résultats pour une HD de 90 um sont quasiment identiques a ceux obtenus avec
les parametres de référence.

Dans I'ensemble, les résultats obtenus sont supérieurs au minimum requis par les
normes RCC-MRX et ASTM A240 pour un acier 316 forgé. Appliquer une puissance de 75 W
aboutit a un matériau consolidé avec un taux élevé de porosités et une ductilité moindre. A
I’exception de cette faible puissance de 75 W, le procédé SLM est robuste sur toute la plage
paramétrique étudiée puisqu’une variation de puissance, de vitesse de balayage ou de HD
n’entraine pas de modification significative des propriétés en traction.

[11.5.2 Influence de la densité volumique d’énergie

e Résistance mécanique maximale et limite d’élasticité :

Les évolutions de la résistance mécanique maximale et de la limite d’élasticité en
fonction de la densité volumique d’énergie sont présentées sur la figure 46.
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Figure 46 Evolution de la résistance mécanique maximale (Rn), de la limite d’élasticité (Reo,2) en
fonction de la densité volumique d’énergie.

Les valeurs de limite d’élasticité et de résistance mécanique maximale sont supérieures
au minimum requis par les normes RCC-MRx et ASTM A240 sur toute la plage de densité
volumique d’énergie étudiée. On observe une décroissance linéaire de ces deux grandeurs
avec la densité volumique d’énergie. Il existe une différence d’environ 7 % entre les deux
valeurs extrémes de limite d’élasticité.

La loi de Hall-Petch lie la limite d’élasticité a la taille des grains par I’équation (5) :

(74 . . .
RP0,2=B+\/—E avec d la taille des grains, a et B des constantes. Certains auteurs constatent une

diminution de la limite d’élasticité avec I'augmentation de la taille des grains sur les matériaux
élaborés par SLM [19,54]. La taille des grains peut représenter la taille des cellules, la longueur
ou la largeur des grains [60]. Dans notre étude, la taille des cellules ou la taille des grains ne
permettent pas d’expliquer a elles-seules la diminution linéaire de Rpo2 lorsque la densité
volumique d’énergie augmente. En effet, d’apres les figure 32 et figure 43, la taille des cellules
et la taille des grains ne croient pas linéairement avec la densité volumique d’énergie et ne
peuvent donc pas étre corrélées a la décroissance linéaire de Rpo2. D'autres caractéristiques
sont a prendre en compte pour comprendre cette diminution. L’évolution de la densité de
dislocations ou de la densité de nano-oxydes en fonction de la densité volumique d’énergie
appliquée pourraient éclaircir ce point. Ces caractéristiques n’ont pas été étudiées mais Wang
et al. [69] soutiennent qu’un effet collectif de la microstructure hétérogeéne et hiérarchique
contribue au bon comportement en traction. Une analyse de l'ensemble de ces
caractéristiques permettrait de mieux interpréter ces variations mécaniques.
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e Allongement a la rupture :

L’allongement a la rupture en fonction de la densité volumique d’énergie est tracé sur
la figure 47.

Arupture (%)
100
90 }
w| ! i i

70 } """" Acierforgé [109] {
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30 A
20 A
10 -
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Figure 47 Evolution de I'allongement a la rupture en fonction de la densité volumique d’énergie.

On ne constate pas de tendance particuliere mais un effet significatif de la densité
volumique d’énergie sur I'allongement a la rupture est perceptible. Excepté pour la faible
valeur de 101 J/mm3 (P = 75W), les valeurs d’allongement a la rupture sont supérieures aux
valeurs requises par les deux normes RCC-MRx et ASTM A240 et comparables a celles d’un
acier 316L forgé (74 %).

Pour un métal, il existe deux mécanismes de déformations compétitives : glissement
des dislocations ou maclage [67]. Pour une structure cfc, le systéeme de glissement préférentiel
est (111) (110). Dans notre étude, la direction (110) est alignée le long de la direction de
construction et donc le long de I'axe de traction. Le facteur de Schmid maximal calculé pour
une direction (110) alignée le long de I’axe de sollicitation est 0,4. Le systéeme de glissement
est donc favorablement activé lors d’une sollicitation mécanique.

La figure 48 présente I'allongement a la rupture en fonction de I'intensité de texture (110).
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Figure 48 Allongement a la rupture en fonction de I'intensité de texture (110) le long de la direction de
construction (//Z).

Les grains sont texturés (110) indépendamment de la densité volumique d’énergie
appliquée avec une intensité de texture plus ou moins différente (figure 41). On constate
d’aprés ce graphique que la ductilité augmente avec 'intensité de texture (110) le long de
I’axe de traction jusqu’a atteindre un palier. Plus l'intensité de texture (110) est prononcée le
long de la direction de construction et plus le systeme de glissement (111) (110) est
préférentiellement activé. Par conséquent, I'allongement a la rupture augmente.

La ductilité de I'acier 316L élaboré par SLM est étroitement liée a la densité et a la
texture du matériau. Le facteur le plus critique reste la densité. Une densité relative inférieure
a 99 % ne permet pas d’atteindre des valeurs d’allongement a la rupture supérieure a 40 %.
C’est le cas pour une densité volumique d’énergie de 101 J/mm3. Pour les matériaux denses a
plus de 99%, on peut améliorer la ductilité en jouant sur les parametres du procédé pour
faciliter la texturation (110) le long de la direction de construction. Le meilleur allongement a
la rupture est obtenu pour E, = 340 J/mm3, soit une vitesse de balayage de 400 mm/s. Le
passage tres lent du faisceau laser facilite la mise en place d’un fort gradient thermique le long
de la direction de construction. Les grains sont ainsi tres colonnaires et texturés (110) le long
de la direction de construction, ce qui améliore I'allongement a la rupture.
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1.6 Synthése

L'influence de quatre paramétres du procédé SLM (stratégie de balayage, puissance,
vitesse et HD) sur la microstructure et les propriétés en traction d’acier 316L a été étudiée.
Plusieurs points clés émergent de cette étude. lls sont propres a I'imprimante Trumpf TruPrint
Série 1000 et a 'acier inoxydable 316L :

- La stratégie de balayage a une influence sur la densité des pieces. La stratégie sans
damiers apporte de meilleurs résultats qu’une stratégie avec damiers. Parmi les
stratégies sans damiers, une rotation de 90° entre chaque couche permet une
meilleure densification de I'acier 316L.

- La puissance laser et la vitesse de balayage ont une grande répercussion sur la densité
des pieces. Pour I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000, les puissances doivent étre
comprises entre 125 W et 200 W pour garantir une densité relative de 99%. La densité
évolue de fagon parabolique avec la vitesse de balayage. La vitesse doit étre ciblée
autour de 700 mm/s pour garantir une densité optimale.

- Une variation de HD comprise entre 30 et 90 um n’a pas d’incidence sur la densité
finale de I'acier.

La microstructure est également impactée par les paramétres du procédé :

- Une augmentation de la puissance ou de la HD ou une diminution de la vitesse de
balayage entrainent une augmentation de la taille des grains. La longueur des grains
varie entre 27 um et 106 um sur la plage paramétrique étudiée.

- Une augmentation de la puissance ou une diminution de la vitesse de balayage ou de
HD entrainent une augmentation de la taille des cellules. Le diamétre des cellules varie
entre 376 nm et 650 nm sur la plage paramétrique étudiée.

- Llintensité de texture (110) le long de la direction de construction peut étre contrélée
a partir des parametres SLM : puissance, vitesse et HD.

Les propriétés en traction de I’acier 316L élaboré par SLM satisfont le minimum requis

par les normes RCC-MRx et ASTM A240. Le procédé SLM est robuste sur toute la gamme
paramétrique analysée en termes de propriétés en traction. En effet, la limite d’élasticité et la
résistance mécanique maximale sont stables et supérieures aux spécifications requises. Cela
malgré les modifications microstructurales, taille de grains et taille de cellules, engendrées par
une variation des paramétres du procédé.
Excepté pour une faible puissance de 75 W, les valeurs d’allongement a la rupture sont
comparables a celles d’un acier 316 forgé. La ductilité de I'acier 316L est étroitement liée a
I'intensité de texture (110) le long de la direction de construction. L’allongement a la rupture
augmente avec l'intensité de texture. Le contréle de l'intensité de texture via les parametres
SLM permet d’améliorer I'allongement a la rupture.
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Les parametres analysés dans cette partie sont propres au procédé SLM et a
I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000. Un autre parametre souvent sous-estimé est la
poudre utilisée comme matieére premiére. Ce parameétre n’est pas pris en compte dans la
formule de la densité volumique d’énergie. L'influence des caractéristiques de la poudre
d’acier 316L sur les propriétés microstructurales et mécaniques des pieces consolidées avec
I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000 est examinée dans le chapitre suivant.
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élaboré par SLM

IV.1 Introduction

Dans le chapitre précédent, la robustesse du procédé SLM a été évaluée. On a confirmé
gue les parameétres préconisés par le constructeur permettent d’obtenir un acier 316L dense
avec de bonnes propriétés en traction. Une puissance de 150 W, une vitesse de 675 mm/s et
une HD de 55 um sont adaptées pour I'élaboration de pieces en acier 316L. Cette étude était
menée avec de la poudre fournie par le constructeur Trumpf.

La poudre métallique constitue la matiere premiére utilisée pour le procédé de fusion
laser sélective sur lit de poudre. Ce parameétre n’est pas pris en compte dans la formule de la
densité volumique d’énergie. Pourtant, son impact sur les propriétés finales est loin d’étre
négligeable. Il est indispensable de connaitre et comprendre I'influence des caractéristiques
de la poudre sur les propriétés finales des piéces élaborées par SLM. Les caractéristiques de
la poudre dépendent du procédé de mise en couche (gravité, piston) et du systéme de mise
en couche (caractéristiques de la raclette, du rouleau). Idéalement, la poudre utilisée pour le
procédé SLM doit répondre a certains critéres pour garantir I'élaboration de piéces denses
avec de bonnes propriétés finales. Il est recommandé par exemple d’utiliser une poudre
atomisée sous gaz et de forme sphérique. La poudre doit posséder une bonne coulabilité et
une distribution granulométrique comprise entre 10 et 50 um. Enfin, la densité apparente de
la poudre doit étre la plus élevée possible pour garantir une bonne densification du lit de
poudre.

L’objectif de ce chapitre est de déterminer les corrélations entre la matiére premiere
et les propriétés finales des pieces. Pour cela les parametres SLM sont fixés: P = 150 W,
V=675 mm/s et HD =55 um. Dans un premier temps, les caractéristiques de plusieurs poudres
commerciales d’acier inoxydable 316L sont comparées (granulométrie, composition chimique,
densité, coulabilité, morphologie). A I'issue de cette étape, deux poudres sont sélectionnées
suivant certains criteres. Des pieces sont ensuite élaborées sur I'imprimante Trumpf TruPrint
Série 1000 a partir de ces deux poudres. Les propriétés microstructurales et mécaniques des
deux aciers obtenus sont comparées. A partir de ces analyses, I'influence des caractéristiques
des deux poudres sur les propriétés des deux aciers est discutée.
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IV.2 Caractérisations de poudres d’acier inoxydable 316L commerciales

Des analyses physico-chimiques et rhéologiques ont été réalisées sur onze poudres
d’acier inoxydable 316L en vue d’examiner les parametres intrinséques a la poudre qui
auraient une influence sur les propriétés finales de piéces élaborées par SLM.

Les fournisseurs des poudres suivants ont été sollicités :

e LPW (lot UK80788),

e Praxair (lot 12 - 034043-10),

e SN diffusion (lot 47165),

e Hobganas (lot 2264448),

e Carpenter (lot 818440),

e Qerlikon (2 lots de poudre : 461772 et 461736),
e MA4P (2 lots de poudre : 162301 et 164702),

e SLM solutions (lot 2016000242),

e Trumpf (lot 2051164).

Seule la poudre fournie par Praxair est atomisée sous argon. Les autres sont toutes
atomisées sous azote.

IV.2.1 Granulométrie

La distribution granulométrique, mesurée par granulométrie laser, des particules en
fréquence cumulée des onze poudres étudiées est présentée sur la figure 49.
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Figure 49 Fréquence cumulée de la taille des particules de poudre en acier inoxydable 316L
commerciales.

Parmi ces poudres, sept ont une valeur de dgg inférieure a 50 um : les poudres fournies
par Trumpf, LPW, LSN Diffusion, Oerlikon A, Praxair, M4P 03 et SLM solutions. Ces poudres
peuvent étre des candidates potentielles pour le procédé de fusion laser sélective sur lit de
poudre sur l'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000. La taille des particules des autres
poudres est trop élevée pour des épaisseurs de lit de poudre fixées a 20 um sur I'imprimante
Trumpf TruPrint Série 1000. La poudre Oerlikon Si (non représentée sur ce graphique) possede
un dsp avoisinant les 80 um.

IV.2.2 Composition chimique

La composition des poudres en éléments majeurs a été déterminée par ICP-OES et celle
des gaz (oxygeéne/azote) et du carbone par analyseur chimique. La composition en éléments
mineurs a été déterminée par GDMS. Les résultats sont présentés dans le tableau 10.
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Pourcentage massique (incertitude

relative de 3%) Ppm massique

Elément Cr Ni Mn Mo Si 0 N C P S Cu
ASTM 16-18 10-14 <2 2-3 <0,75 - <1000 <300 <450 <300 -
A240 [38] !
Norme 16,50 2-
RCC-MRx - 10-13 <2 2,50 <1 - <1100 <300 <300 <150 <10000
18,50
Trumpf 17,55 11,75 1,15 2 0,45 231 877 170 7 65 250
LPW 17,10 12,12 1,21 2,18 0,64 865 517 NC 40 65 25
. LSN 16,95 12,51 0,35 2,22 0,12 1593 90 58 35 80 65
diffusion
Oerlikon A 17,98 12,86 0,38 2,27 0,40 | 1245 299 NC 40 70 150
Praxair 17,26 12,42 0,51 2,5 0,43 284 86 170 44 95 100
M4p 0.3 17,69 13,89* 1,56 2,41 0,76 1329 546 NC 45 20 20
SLM 17,35 11,45 1,06 2,07 0,51 1876 982 NC 300 130 2150
solutions
M4p 0.1 16,98 12,69 1,54 2,35 0,66 770 1104* NC 22 25 30
Hoganas 17,20 12,86 1,59 2,35 0,69 | 2006 1048%* NC 30 80 35
Carpenter 18,04 1295 0,73 2,21 0,55 621 377 NC 25 31 15
Oerlikon Si 17,83 12,68 0,47 2,93* 2,16* 735 202 NC 40 50 25

Tableau 10 Composition chimique de poudres 316L commerciales. *valeurs supérieures a celles
requises par I'une des deux normes. En rouge : les poudres dont la composition chimique ne respecte
pas l'une des deux normes. Souligné : les poudres dont le dso est supérieur a 50 um.

La composition des poudres est comparée avec celle présentée dans la norme ASTM
A240 et le code RCC-MRx pour définir I'acier inoxydable 316L. La majorité des poudres
analysées respecte la composition chimique recommandée par les spécifications de ces deux
normes. Quatre poudres font exceptions car leur composition en un des éléments (nickel,
silicium, azote ou molybdene) est trop élevée. Il s’agit des poudres M4P 0.3, M4P 0.1, Oerlkon
Si et Hogands. Compte tenu des analyses de composition chimique, ces quatre poudres ne
seront pas utilisées pour élaborer des pieces en 316L. Par ailleurs, le taux d’oxygene dans
I'acier 316L n’est pas spécifié dans le code RCC-MRx. On remarque cependant que les valeurs
en oxygene oscille entre 231 ppm pour la poudre Trumpf et 2006 ppm pour la poudre
Hoganas. La teneur en oxygéne des poudres d’acier 316L dans la littérature est autour de 500
ppm [75]. Fréguemment, la teneur en oxygene n’est pas mentionnée dans la composition des
aciers 316L présentée dans la littérature pour des piéces élaborées par fabrication additive.

Le taux d’oxygéne dans la poudre pourrait étre influencé par des parameétres du
procédé d’atomisation et des conditions de stockage de la poudre. L'acier 316L est composé
d’éléments trés réactifs avec I'oxygene comme le silicium, le chrome ou le manganése. La
formation de couches d’oxyde riches en manganeése et en chrome en surface des particules
(20-100 nm d’épaisseur) neuves d’acier 316L a été observée par Hedberg et al. [24].
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IV.2.3 Densité, coulabilité et morphologie

Les valeurs des densités, mesurées par pycnometre hélium, et des coulabilités des
poudres selon la norme ASTM B213 sont répertoriées dans le tableau 11.

Densité réelle Densité apparente e
labil
(g/cm?) Norme ASTM B212 D opp Coulabilité (s/50g)
+ 3 3 e Norme ASTM B213
+0,03 g/cm (g/cm?3) ) S +1s /50
+0,01 g/cm? J
Trumpf 7,99 4,39 55% 16
LPW 7,95 4,22 53% 14
LSN diffusion 8,01 4,34 54% 16
Oerlikon A 7,97 4,38 55% 15
S’écoule
H * 0,
Praxair 7,99 4 50% dificilement
M4P 03 7,95 4,39 55% 13
SLM Solutions 7,97 3,68* 46% ecoule
difficilement
M4P 01 7,99 4,16 52% 15
Hoéganas 7,98 4,21 53% 14
Carpenter 7,96 4,34 55% 15
Oerlikon Si 7,81 4,12 53% 17

Tableau 11 Caractéristiques de poudres 316L commerciales * Données fournies par le fournisseur. En
rouge : les poudres dont la composition chimique ne respecte pas I'une des deux normes. Souligné :
les poudres dont le dgo est supérieur a 50 um.

La coulabilité représente I'aptitude de la poudre a s’écouler librement de maniere
réguliére et constante sous forme de particules individuelles a travers un orifice [125]. Cette
propriété reflete un ensemble de caractéristiques intrinseques a la poudre comme sa
morphologie et sa distribution en taille des particules.

Les valeurs de densités réelles de toutes les poudres sont comparables a celles
rencontrées pour un acier 316L forgé (8 g/cm3[126]). La plus basse densité réelle 7,81 g/cm3
est obtenue pour la poudre Oerlikon Si. Les particules de poudre Oerlikon Si sont tres grosses
et possédent un dsp supérieur a 80 um. De par leur plus grande taille, il est possible que ces
poudres renferment plus de porosités liées au procédé d’atomisation.

Les densités apparentes se situent entre 3,68 et 4,39 g/cm?, ce qui représente entre
46% et 55% de la densité réelle. Les valeurs de coulabilités mesurées sur neuf des onze
poudres étudiées varient entre 13 et 17 s £ 1 s pour 50 g de matiere. Compte tenu des
caractéristiques de I'imprimante, les valeurs de coulabilité de chaque poudre constituent un
intervalle relativement restreint et les différences mesurées ne permettent pas de mettre en
avant un impact significatif de ce parametre sur le comportement de la poudre lors de la mise
en couche. La coulabilité de la poudre est donc un parametre dont le caractére discriminant
se limite a la présence ou I'absence d’écoulement au cours de I'essai. Les valeurs de densité
apparente et de coulabilité des poudres étudiées sont trés proches de celles de la littérature.
A titre de comparaison, Schade et al. [21] ont mesuré une densité apparente de 4,41 g/cm? et
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une coulabilité de 21,5 s pour 50 g de poudre d’acier 316L de granulométrie 15-45 um
atomisée par gaz.

Les densités apparentes les moins bonnes 3,68 g/cm3 et 4 g/cm? sont obtenues
respectivement pour les poudres SLM Solutions et Praxair. La coulabilité de ces deux poudres
n’a pas pu étre mesurée car elles s’écoulent difficilement a travers I'entonnoir normé utilisé
pour la mesure.

IV.2.4 Morphologie

Les observations MEB des poudres sont présentées sur la figure 50. Les particules sont
majoritairement de formes sphériques avec la présence plus ou moins importante de satellites
en surface des particules.

'SLM Solution (lot 201600

0242-1) b) SLM Solution (lot 2016000242-2)

a)
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) Oerlio A h MP 03

Figure 50 Observations MEB des poudres étudiées.

Deux poudres sont particulieres de par leurs morphologies. Il s’agit des poudres SLM
Solutions (lot 2016000242-1) et Praxair. Ces poudres possédent une densité de satellites en
surface des particules supérieure aux autres poudres. La densité apparente et la coulabilité
sont deux grandeurs dépendantes de la morphologie de la poudre [18,26]. La présence de ces
satellites peut étre une des raisons expliquant la mauvaise coulabilité de ces deux poudres.
De le poudre neuve provenant d’un second lot fourni par SLM Solutions a également été
observée (lot 2016000242-2). On constate que ce lot présente des particules de poudre
beaucoup plus sphériques avec moins de satellites en surface que le lot numéro 1. Pour
certains fournisseurs, il existe donc des différences en termes de morphologie de poudre d’un
lot a I'autre. Ce résultat démontre qu’il existe un réel probléme de reproductibilité du procédé
d’atomisation chez certains fournisseurs qui ne contrélent pas I'optimisation de leurs
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parametres. Or, la forme des particules de poudre présente une influence sur la densité finale
des pieces élaborées par SLM. Des particules de poudre de formes hétérogenes ménent a des
pieéces de moins bonnes densités qu’avec des particules sphériques [28]. Il est donc d’un grand
intérét d’effectuer une caractérisation systématique des poudres neuves avant leur
utilisation. La poudre Praxair atomisée par argon est également particuliére puisqu’elle est la
seule a présenter cet aspect « pateux » (figure 51.b). A titre de comparaison, la figure 51.a
présente la morphologie de la poudre Trumpf qui est similaire a celles des autres poudres
étudiées.

a) Trumpf b) Praxair

Figure 51 Morphologie des poudres fournies par a) Trumpf et b) Praxair.

IV.2.5 Nano-précipités

Des observations approfondies ont été réalisées pour déterminer la nature et la
densité de précipités au sein des particules des poudres (figure 52).
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a) Praxair b) Trumpf

c) Praxair

Figure 52 Images MEB de particules de poudre a) et c) Praxair et b) et d) Trumpf.

Ces analyses ont été effectuées uniquement sur les poudres Trumpf et Praxair a la suite
des observations précédentes. Les deux poudres sont constituées de nano-précipités avec des
densités et des compositions chimiques différentes (tableau 12).

(0] Al Ti Si Cr Mn Ni Mo Fe

Matrice - - - 0,7 17,5 0,7 13,5 2 Bal.
Trumpf

Matrice - - - 0,5 16 0,9 11,8 2,7 Bal.
Praxair

Précipités 2,0 - - 2,1 18 2,2 12,7 2,2 Bal.
Trumpf

Précipités 3,4 1,3 0,5 0,9 16,2 1,9 9,5 2,4 Bal.
Praxair
Tableau 12 Composition chimique en % massique mesurée par EDS (MEB) des précipités et de la
matrice sur les poudres Trumpf et Praxair.

Les mesures de compositions ont été réalisées par EDS sur les deux échantillons.
Compte tenu de I’échelle des images, les mesures quantitatives sont a prendre avec beaucoup
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de précaution. Les mesures sont utilisées qualitativement pour comparer les deux
échantillons. La poudre Trumpf est composée de nano-oxydes riches en Si et Mn. Les quelques
précipités observés sur la poudre Trumpf (environ 10 précipités sur plusieurs dizaines de
particules observées) ont un diametre inférieur a 40 nm. La poudre Praxair est constituée de
nano-oxydes riches en Si, Al, Ti et Mn. Les précipités sont beaucoup plus nombreux dans la
poudre Praxair. Une étude statistique basée sur une dizaine d’image a été effectuée par
Imagel. Le diametre moyen des précipités avoisine les 63 nm (min-max : 25 a 120 nm) avec
une densité moyenne de 6 précipités par micromeétre cube.

IV.3 Comparaison des propriétés de deux aciers inoxydables 316L obtenus par fusion
laser sélective sur lit de poudre a partir de deux poudres différentes

IV.3.1 Protocole expérimental

Chacune des caractérisations précédentes a permis de restreindre le choix des poudres
potentiellement utilisables pour le procédé de fusion laser sélective sur lit de poudre. Sur les
onze poudres de départ, sept ont un dgg inférieur a 50 um. |l s’agit des poudres Trumpf, LPW,
LSN Diffusion, Oerlikon A, Praxair, M4P 0.3 et SLM solutions. Ces poudres peuvent étre des
candidates potentielles pour le procédé SLM sur I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000. La
taille des particules des autres poudres est trop élevée pour une épaisseur de lit de poudre
fixée a 20 um sur I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000. Sur ces 7 poudres, la poudre M4P
0.3 ne satisfait pas les normes de composition chimique de I'acier 316L. Aucun critére de
densité ne permet de distinguer I'une de ces sept poudres.

Le critere de coulabilité a révélé deux familles de poudre : celles qui s’écoulent et celles
qui s’écoulent difficilement. Parmi les 6 poudres restantes, les poudres Praxair et SLM
Solutions font parties de celles qui s’écoulent difficilement.

Finalement, sur les onze poudres initiales, deux sont utilisées pour évaluer I'influence
de leurs propriétés sur les propriétés finales des piéces élaborées par SLM : les poudres
provenant des fournisseurs Trumpf et Praxair. La poudre fournie par Trumpf provient du
constructeur machine et sert de point de référence dans cette étude. La poudre fournie par
Praxair posséde des propriétés tres éloignées des caractéristiques préconisées dans la
littérature pour étre utilisée en SLM. En effet, cette derniére regroupe plusieurs particularités
pertinentes a étudier. Elle posséde entre autres un aspect morphologique « pateux », un
mauvais comportement rhéologique, des particules hétérogenes, et a été atomisée par argon
contrairement a toutes les autres poudres.

Les deux aciers de nuance 316L consolidés a partir des poudres fournies par Trumpf
et Praxair seront nommés Trumpf et Praxair dans la suite du manuscrit.

Pour cette étude, les parameétres du procédé Trumpf TruPrint Série 1000 sont fixés afin
d’évaluer exclusivement l'influence de la poudre sur les propriétés finales des piéces
consolidées. Les principaux parameétres du procédé sont reportés dans le tableau 13 et la
figure 53. lls correspondent aux parametres fournis par le constructeur pour élaborer I'acier
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316L. Les damiers carrés font 4 mm de c6té. La couche n+1 subit une rotation de 90° par
rapport a la couche n.

Puissance laser Vitesse de balayage Hatching distance Epaisseur du lit de poudre
150 W 675 mm/s 55 um 20 um
Tableau 13 Paramétres du procédé SLM Trumpf TruPrint Série 1000 utilisés.

X

Y
Zg)—»x Couche n

Figure 53 Stratégie de balayage utilisée pour I’étude. Les damiers font 4 mm de c6té.

IV.3.2 Santé matiére

IV.3.2.1 Densité de I'acier inoxydable 316L élaboré par SLM

Les densités des pieces consolidées a partir de chacune des deux poudres sont
quasiment identiques (tableau 14) et s’élévent a 7,92 et 7,93 + 0,01 g/cm3. La densité des
pieéces massives est inférieure a celle de la poudre. Cette différence peut s’expliquer par la
présence de porosités au sein des pieces créées durant I’élaboration.

Acier Trumpf Acier Praxair Densité initiale des poudres Praxair et
(g/cm’®) (g/cm?®) Trumpf (g/cm3)
7,92 £0,01 7,93+0,01 7,99 +£0,03

Tableau 14 Densités des échantillons consolidés par SLM Trumpf TruPrint Série 1000.

IV.3.2.2 Composition chimique de I’acier inoxydable 316L élaboré par SLM

Le tableau 15 présente la composition chimique analysée sur les échantillons massifs.
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Pourcentage massique (incertitude

relative de 3%) Ppm massique

Elément Cr Ni Mn Mo Si (0] N C P S Cu
ASTM 16-18 10-14 <2 2-3  <0,75 <1000 <300 <450 <300
A240 [38] ’
Norme 16,50 - 10 - 2-
RCC-MRix 18,50 13 <2 2,50 <1 - <1100 <300 <300 <150 <10 000
Poudre 1 e 1175 115 2 o045 | 231 877 170 7 65 250
Trumpf
Acier
16,85 12,35 1,05 1,98 0,61 344 1228 150 80 40 450

Trumpf
Poudr'e 17,26 12,42 0,51 2,5 0,43 284 86 170 44 95 100
Praxair
Acier

. 17,7 12,25 0,55 2,17 0,65 344 103 130 35 48 75
Praxair

Tableau 15 Composition chimique des piéces en acier inoxydable 316L élaborées par SLIM.

Les deux échantillons respectent la composition chimique recommandée par les deux
normes excepté pour un élément. La teneur en azote pour I'acier Trumpf est légerement
supérieure a la spécification donnée par la norme RCC-MRx.

IV.3.3 Microstructure

IV.3.3.1 Echelle micrométrique

e Grains et bains de fusion :

L’attaque a I’eau régale a révélé les grains et les bains de fusion (figure 54) sur les faces
paralléles et perpendiculaires a la direction de construction (Z).
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a) Trumpf (//Z) b) Trumpf (L2)

aires

RS A

Traits de bains de
fusion orientés a 45°
l’*

i

: | @ 100 um
Sl 2 2 G R P e )

Figure 54 Observations au microscope optique apreés attaqu al’eau rle des échati/lons élaborés
par SLM a partir de la poudre Trumpf a) plan (//Z) et b) plan (LZ) et de la poudre Praxair c) plan (//Z)
et d) plan (L2).

On observe, sur les figure 54.b et .d en vue de dessus, les traits des bains de fusion
orientés a 45° dans le plan (XY). Cette orientation des bains de fusion correspond a la stratégie
de balayage utilisée avec les damiers orientés a 45° par rapport a |'axe X.

La largeur des bains de fusion est similaire pour les deux échantillons élaborés a partir
des deux poudres Trumpf et Praxair. Cette largeur de bain de fusion mesure entre 90 et 130
um (figure 54.b et d), soit environ deux fois le diameétre du spot laser (55 um). La profondeur
des bains de fusion n’a pas été mesurée sur les coupes longitudinales des figure 54.a et c. En
effet, la stratégie de balayage en damier avec rotation de 90° entre chaque couche employée
pour élaborer ces échantillons (figure 53) ne permet pas d’évaluer la profondeur réelle de ces
bains de fusion.

La principale différence entre ces deux échantillons réside dans la taille et la forme des
grains. Les grains de I"échantillon Trumpf sont colonnaires le long de la direction Z et
traversent plusieurs bains de fusion (figure 54.a) contrairement a I’échantillon élaboré avec la
poudre Praxair (figure 54.c). Les échantillons en acier 316L élaborés a partir de la poudre
Praxair ont des grains plus fins et équiaxes. Cette microstructure est trés particuliére

88



Chapitre IV — Relations entre les propriétés de la poudre et les propriétés de I'acier 316L massif
élaboré par SLM

puisqu’elle n’a jamais été observée dans la littérature sur des matériaux en acier 316L bruts
de construction élaborés par SLM.

Les cartographies de grains des deux aciers 316L, Praxair et Trumpf, sont représentées
sur la figure 55.

a) Trumpf (//Z) b) Trumpf (1L2)

Figure 55 Micrographies de grains déterminées par EBSD sur des échantillons élaborés par SLM a
partir de la poudre Trumpf a) plan (//Z) et b) plan (LZ) et de la poudre Praxair c) plan (//Z) et d) plan
(12).

Cette méthode d’analyse a permis de déterminer la taille, la forme des grains et
I’orientation cristallographique des mailles cristallines. Les valeurs moyennes des longueurs
et des largeurs des grains mesurées sur ces images sont regroupées dans le tableau 16.

Longueur (um) Largeur (um) Longueur/largeur
Acier 316L Trumpf 68,6 £ 8,3 20,8 +2,7 3,2+0,1
Acier 316L Praxair 20,6 £1,5 16,2+1,5 1,3+0,1

Tableau 16 Tailles des grains mesurées sur des échantillons élaborés par SLM a partir de la poudre
Trumpf et Praxair.
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Les grains de I’acier Trumpf sont allongés le long de |a direction de construction Z avec
une longueur de 68,6 £ 8,3 um. Cette longueur correspond a plus de trois fois I'épaisseur d’'une
couche de poudre, 20 um, déposée pendant le procédé. Dans le plan (LZ), les grains de I'acier
316L élaboré a partir de la poudre Trumpf sont de formes équiaxes et mesurent environ 20,8
+ 2,7 um (figure 55.b). Les grains de |'acier Praxair sont beaucoup plus fins et moins
colonnaires quelle que soit la face d’observation (figure 55.c et .d). La longueur et la largeur
moyenne des grains mesurent respectivement 20,6 + 1,5 um et 16,2 £ 1,5 um.

Le rapport longueur sur largeur vaut 1,3 et 3,2 respectivement pour les échantillons
Praxair et Trumpf. Lui et al. [127] définissent les grains de matériaux élaborés par SLM comme
équiaxes pour un rapport longueur/largeur inférieur a 2. En prenant ce critéere comme
référence, les grains de I’échantillon Praxair peuvent étre qualifiés d’équiaxes.

L’évolution de I'angle de désorientation des joints de grains pour les deux échantillons
est tracée sur la figure 56.

B Trumpf M Praxair
Fréquence (%)

5

0 l. I I I

“h

5 8 11 14 17 20 23 26 29 32 35 38 41 44 47 50 53 56 59 62
Angle de désorientation (°)

Figure 56 Angle de désorientation des joints de grains des échantillons élaborés par SLM a partir de la
poudre Trumpf et Praxair.

Les deux échantillons présentent une distribution des joints de grains tres différente.
Les grains colonnaires de I’échantillon Trumpf sont peu désorientés avec 32% des joints
inférieurs a 15°. Les grains équiaxes de I"échantillon Praxair sont trés désorientés avec une
majorité de joints de grains compris entre 30 et 60°.

Aucune différence n’est constatée pour la structure des deux aciers. L'analyse EBSD a
en effet confirmé une structure 100 % austénitique des échantillons Trumpf et Praxair (figure
57).

90



Chapitre IV — Relations entre les propriétés de la poudre et les propriétés de I'acier 316L massif
élaboré par SLM

a) Trumpf b) Praxair

Figure 57 Cartographies des phases déterminées ar EBSD. Piéces élaborées a partir de la poudre a)
Trumpf et b) Praxair. Le bleu représente la phase austénitique.

Les figures de pole, présentées sur la figure 58, mettent en évidence une texture pour
les deux échantillons Trumpf et Praxair.

a) Trumpf b) Praxair

X

Figure 58 Figures de péle des échantillons élaborés par SLM a partir de la poudre a) Trumpf et b)
Praxair et IPF (//Z) c) Trumpf et d) Praxair.

Les directions (110) sont orientées préférentiellement parallélement a la direction de
construction Z pour les deux échantillons avec des intensités de texture différentes.
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L’orientation préférentielle des mailles cristallines est plus prononcée pour I’échantillon
Trumpf. En effet, a paramétres de post-traitements des analyses EBSD identiques, I'intensité
maximale de texture (110) selon la direction de construction est de 5,4 et 1,8 respectivement
pour les aciers élaborés a partir de la poudre Trumpf et Praxair. L'acier Praxair est tres
légerement texturé (110) le long de la direction de construction (figure 58.d). L'intensité de
texture augmente avec la longueur des grains comme observé dans le chapitre précédent. La
texture est donc plus forte pour I'acier Trumpf car les grains sont plus allongés le long de Ia
direction de construction. Les grains croissent par épitaxie a travers les bains de fusion, ce qui
permet de conserver la texture cristallographique le long de la direction de construction. Au
contraire, la texture est faible pour I'acier Praxair car les grains sont fins et équiaxes (tableau
16).

e Cellules sub-micrométriques :

Ces mémes échantillons ont été analysés au MEB. Les observations sont présentées
sur la figure 59.

a) Trumpf

‘ Joints de ;
| > grains =

d) Praxair raits de bains

de fusion

Cellules

Figure 59 Observations MEB aprés attaque a I’eau régale des échantillons élaborés par SLM a partir
de la poudre Trumpf a, b et c) et de la poudre Praxair d, e et f).
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Cette échelle apporte des informations complémentaires sur la microstructure de
I'acier 316L.

On retrouve sur la figure 59.a les grains colonnaires de I’échantillon Trumpf traversant
plusieurs joints de bain de fusion le long de la direction de construction Z comme observés
précédemment sur la figure 54. On a bien une croissance par épitaxie des grains entre chaque
bain de fusion. Les grains de I’échantillon Praxair sont fins et équiaxes. Les grains ne sont pas
exclusivement localisés dans un bain de fusion et peuvent étre répartis sur plusieurs bains de
fusion. On observe en effet les joints de grains représentés en pointillés blancs sur la figure
59.e traversant plusieurs traits de bains de fusion.

Quelle que soit la poudre utilisée, ces grains colonnaires ou équiaxes sont constitués
de cellules sub-micrométriques (figure 59.b et .f). Cette sous-structure cellulaire témoigne
d’une vitesse de refroidissement trés élevée de I'ordre de 10° K/s [59]. La morphologie de ces
cellules varie au sein des bains de fusion. Deux morphologies sont observées : colonnaires et
équiaxes. Elles correspondent en réalité a une méme structure cellulaire mais observée avec
des angles différents. La direction du gradient thermique est un facteur essentiel de
détermination de la direction préférentielle de solidification. Celle-ci est normale a I'interface
solide/liquide, c’est-a-dire normale aux joints des bains de fusion [128]. Les cellules croissent
en suivant la direction du gradient thermique, ce qui explique la forme colonnaire des cellules
orientées perpendiculairement aux joints des bains de fusion (fleches jaunes sur les figure 59.a
et .d) [129,130]. Les cellules observées de formes équiaxes correspondent simplement a une
vue en section transverse des cellules colonnaires. La stratégie de balayage en damiers avec
rotation de 90° entre chaque couche explique la présence aléatoire de bains de fusion et de
cellules dans le plan d’observation (//Z) (figure 59.a et .d). Le diamétre des cellules en vue
transverse est mesuré pour les deux aciers. Le diametre de ces cellules est estimé a 687 + 36
nm pour I'échantillon Trumpf et 488 + 15 nm pour I'échantillon Praxair. Ces tailles sont du
méme ordre de grandeur que les tailles des cellules observées dans la littérature pour I'acier
316L [83].

IV.3.3.2 Echelle nanométrique

Des nano-précipités ont été détectés sur les deux échantillons élaborés a partir des
poudres Trumpf et Praxair. Des observations complémentaires au MET, présentées sur les
figure 60 et figure 61 ont permis de déterminer la nature, la forme, la taille, et la localisation
de ces précipités. Les échantillons analysés ont été prélevés sur la face perpendiculaire a Z.
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a) Trumpf b) Praxair
[

Dislodations

Cellules

& - (£ o Ml

Figure 60 Observations MET des cellules nanométriques sur les échantillons a) Trumpf et b) Praxair.

a) Trumpf b) Praxair

—

Oxydes

c) Praxair

Oxycarbure =

Carbures

Figure 61 Observations MET des échantillons a) Trumpf et b,c) Praxair.

94



Chapitre IV — Relations entre les propriétés de la poudre et les propriétés de I'acier 316L massif
élaboré par SLM

Les deux échantillons présentent des similitudes a cette échelle. Les cellules
précédemment observées au MEB sur les deux échantillons contiennent une forte densité de
dislocations. Ces derniéres sont ancrées essentiellement sur les joints des cellules (figure 60).
On note ensuite la présence d’oxydes de formes sphériques et de diamétres 20-100 nm pour
les deux échantillons (figure 61.a et .b). Les oxydes n’ont pas de sites de localisation
préférentiels. lls sont localisés dans la matrice et dans les joints des cellules. Contrairement
aux poudres, la densité d’oxydes est plus élevée dans I’échantillon Trumpf que dans
I’échantillon Praxair. La composition des oxydes est similaire a celle des oxydes initialement
présents dans la poudre (tableau 17).

(o) Al Ti Si Cr Mn Ni C Fe

Oxyde 51,12 1,49 - 20,81 8,19 16,32 0,24 - 1,73
Trumpf

Oxyde 41,62 194 196 1491 12,34 5,32 2,63 - 18,72
Praxair

Carbure Praxair - - - - 5,07 1,2 2,71 75,83 15,19

Oxycarbure 703 0,39 2,06 391 23,06 16,9 2,76 24,62 19,28
Praxair

Tableau 17 Composition chimique en % massique des nano-précipités observés au MET sur la figure

61.

Les oxydes de I'échantillon Trumpf sont composés d’aluminium, silicium, et
manganese. Les oxydes de I’échantillon Praxair sont quant a eux riches en aluminium, silicium,
manganese et titane (figure 62 et tableau 17).

a) Trumpf b) Praxair
800 800
700 o} ——Matrice  ——Oxyde 700 1 ——Matrice ——Oxyde  ——Carbure ——cabure/oxyde
600 s 600 Fe
500 A 500
= Fe >
a Q
& 400 400
& Mn &
300 Fe 300 o
200 cr 2004 © 5
. c Mn Fe Ni
100 Nl re M 100 - )
C Mo A A Ma Al Ti Mo
i s T 0 -
0 2 4 key 6 8 10 2 4 keV 6 8 b4

Figure 62 Spectres EDS (MET) des nano-précipités a) Trumpf et b) Praxair.

On observe dans I’échantillon Praxair, en plus des oxydes, la présence de carbures de
chrome/fer d’une taille d’environ 20 nm répartis de facon homogene dans la matrice et un
mélange de carbures et d’oxydes d’une taille d’environ 80 nm (figure 61.c et figure 62). Les
carbures sont plus nombreux que les oxydes dans I’échantillon Praxair. De plus, seulement
deux oxycarbures ont été observés sur |'acier Praxair.
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IV.3.4 Propriétés mécaniques

IV.3.4.1 Microduretés

La microdureté est mesurée sur les faces paralléles et perpendiculaires a la direction
de construction Z pour les deux échantillons. Les résultats sont présentés dans le tableau 18.

Plan (//2) Plan (L2)
Trumpf 226 £ 6 HV1 206 = 5 HV,
Praxair 202 £ 6 HV1 196 £ 5 HV,

Tableau 18 Microduretés mesurées sur les deux aciers Trumpf et Praxair.

Les valeurs de microduretés mesurées sont du méme ordre de grandeur que celles que
I’on retrouve dans la littérature. Zhong et al. [54] mesurent une microdureté de 230 HV; sur
un acier 316L élaboré par SLM. La microdureté est légérement plus élevée pour I'acier élaboré
a partir de la poudre fournie par Trumpf.

Ensuite, la microdureté dans le plan (//Z) est Iégérement supérieure a celle dans le plan
(LZ) pour I'acier Trumpf. On ne note pas de différences remarquables entre les deux plans
pour I'acier Praxair. D’apres Sun et al. [111] et Saeidi et al. [104], les densités de dislocations
et de nano-précipités sont les deux principaux facteurs contrélant la microdureté. Cette
anisotropie de microdureté observée pour I'échantillon Trumpf pourrait donc étre liée a des
différences de densités de dislocations et de nano-précipités entre les plans (//Z) et (LZ).

IV.3.4.2 Propriétés en traction

Des essais de traction ont été réalisés sur des éprouvettes élaborées dans les directions
(//Z) et (12) a partir des poudres Trumpf et Praxair. Les courbes de traction sont présentées
sur la figure 63. Le tableau 19 regroupe les résultats des essais de traction.
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Figure 63 Courbes de traction des aciers 316L élaborés par SLM a partir de la poudre Trumpf et
Praxair selon deux directions : paralléle et perpendiculaire a la direction de construction (Z).

Conditions Rm (MPa) Rpo,2 (MPa) Arupture (%)
(//2) (L2) (//2) (L2) (//2) (L2)
Norme RCC-MRx 490 490 190 190 45 45
Valeurs minimales
Normes ASTM A666-
15/A240 [76] 485 485 170 170 40 40
Valeurs minimales
Acier forgé [109] 611 611 279 279 74 74
Acier 316L Praxair
Praxair 620+3 6701 429+6 486 + 2 49 +5 62+2
% anisotropie 8% 13% 27%
Acier 316L Trumpf
Trumpf 584 +3 717 £ 2 5207 5889 77 6 55+2
% anisotropie 22% 13% 40%

Tableau 19 Ry, Reo.z et Arupture des éprouvettes élaborées par SLM a partir de la poudre Trumpf et
Praxair selon deux directions : paralléle et perpendiculaire a la direction de construction (Z).

Indépendamment de la direction de construction et de la poudre utilisée, les valeurs
obtenues sont supérieures au minimum requis pour les aciers 316L forgés par la norme RCC-
MRXx (Rm = 490 MPa, Ryo,2 = 190 MPa, Arupture = 45%) et la norme ASTM A240 (tableau 19). Les
valeurs de Ry sont du méme ordre de grandeur que celles d’un acier 316L forgé (611 MPa) :
620 MPa et 584 MPa pour |'acier élaboré dans la direction (//Z) respectivement a partir de la
poudre Trumpf et Praxair. L'allongement a la rupture est Iégérement inférieur a celui de 'acier
forgé (74%) et varie entre 49 % et 77 % pour les deux aciers.
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La limite d’élasticité est au contraire plus élevée que celle de I'acier forgé (279 MPa).
Les plus faibles valeurs de limite d’élasticité sont obtenues pour les éprouvettes élaborées
dans la direction (//Z) pour les deux aciers : 486 MPa et 588 MPa respectivement pour les
aciers consolidés a partir des poudres Praxair et Trumpf. Les écarts observés entre les valeurs
de résistance mécanique maximale et de limite d’élasticité sur les aciers 316L élaborés par
SLM et les valeurs minimales requises par les spécifications s’expliquent principalement par la
présence de nano-précipités, la structure cellulaire des grains et la forte densité de
dislocations [61,69,75,79,90,110,111].

Enfin, une faible dispersion des valeurs mesurées de Rm, Rpo,2 €t Arypture (inférieure a 10
%) est observée, indiquant une bonne homogénéité des propriétés mécaniques d’un
échantillon a I'autre.

e Influence de la poudre sur les propriétés en traction :

Les valeurs de résistance mécanique maximale et d’allongement a la rupture sont
comparables entre les deux aciers 316L Praxair et Trumpf pour les deux directions
d’élaboration. La limite d’élasticité est en revanche plus faible pour I'échantillon Praxair
d’environ 100 MPa par rapport a l'‘acier Trumpf, indépendamment de la direction
d’élaboration. Les propriétés en traction sont donc influencées significativement par les
propriétés de la poudre utilisée.

Suivant la loi de Hall-Petch, la limite d’élasticité augmente lorsque la taille des grains
diminue. Or, bien que la taille des grains soit plus faible pour I’acier Praxair que pour I'acier
Trumpf (tableau 16), la limite d’élasticité est plus faible pour I'acier Praxair que pour I'acier
Trumpf. La taille de grains n’est donc pas un parameétre suffisant dans l'interprétation des
résultats d’essais de traction des aciers élaborés par SLM. D’autres paramétres
microstructuraux comme les contraintes résiduelles, la densité de dislocations et la
précipitation sont a prendre en compte.

e Influence de la direction de construction :

On constate une anisotropie du comportement en traction selon la direction
d’élaboration (tableau 19). La limite d’élasticité et la résistance mécanique maximale sont plus
élevées lorsqu’elles sont mesurées dans la direction (LZ) indépendamment de la nature de la
poudre de départ. Cette anisotropie mécanique est liée a I'anisotropie microstructurale.

Dans le cas de l'acier Praxair, I'allongement a la rupture est également plus élevé
lorsqu’il est mesuré dans la direction (1Z). Ce n’est pas le cas pour I'acier Trumpf ou I'on
observe un allongement a la rupture plus élevé dans la direction (//Z) (figure 63).

L’échantillon Trumpf (//Z) se caractérise par un faible taux d’écrouissage, comme le
montre la courbe présentée en figure 63. La contrainte atteint rapidement un plateau
horizontal, qui n’est pas observé pour I'échantillon Praxair (//Z). La principale différence
microstructurale entre les aciers Trumpf (//Z) et Praxair (//Z) réside dans la taille des grains le
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long de la direction de construction. L’échantillon Trumpf présente des grains tres allongés qui
traversent plusieurs joints de bain de fusion le long de la direction de construction.
L’échantillon Praxair posséde au contraire des grains moins allongés traversant au maximum
un seul joint de bain de fusion. Cette différence microstructurale peut étre a I’origine de cette
différence de comportement en traction entre ces deux aciers élaborés dans la direction (//Z2).

L’anisotropie des propriétés en traction selon la direction de construction est
cependant réduite pour les aciers élaborés a partir de la poudre Praxair (tableau 19). Les
échantillons Praxair ont des grains équiaxes (figure 55). Cette forme équiaxe des grains
favorise I'isotropie des propriétés mécaniques. L'anisotropie n’est pas totalement supprimée
car le matériau Praxair présente une texture (110), légerement marquée, le long de la
direction de construction (figure 58).

e Mécanisme de rupture :

Des observations en coupe longitudinale d’éprouvettes apres traction ont été réalisées
pour les quatre conditions (figure 64). Ces images permettent d’analyser I'état des
éprouvettes apres rupture et de mieux comprendre le mécanisme de rupture.
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Figure 64 Observations au MO de coupes longitudinales des éprouvettes de traction aprés essais de
traction a,b) acier Trumpf et c,d) acier Praxair.

L’acier Praxair élaboré dans la direction (//Z) (figure 64.d) présente plusieurs porosités
d’une centaine de micromeétres répartis de fagcon homogeéne dans toute la matrice. Cette
éprouvette présente une interface de rupture horizontale. Lors de la construction d’une piece,
la cohésion entre les couches déposées ne se fait pas toujours de maniere optimale. Ces zones
inter-couches sont susceptibles de contenir une plus forte concentration de défauts
(porosités, fissures) liés aux variations propres au recouvrement des couches déposées. Les
couches sont perpendiculaires a I’axe de sollicitation pour les éprouvettes (//Z). La sollicitation
mécanique le long de la direction Z provoque une décohésion préférentielle de ces zones
inter-couches peu cohésives sur I'acier Praxair, ce qui mene a une rupture prématurée de
I’éprouvette. Ceci explique le moins bon comportement en traction des éprouvettes élaborées
dans la direction (//Z) par rapport a la direction (LZ) (tableau 19).

Les éprouvettes élaborées dans la direction (L1Z) présentent un meilleur
comportement en traction que celles élaborées dans la direction (//Z). Ce résultat est vrai pour
I'acier 316L élaboré a partir de la poudre Praxair. L’acier 316L consolidé a partir de la poudre
Trumpf posséde une meilleure résistance a la traction et limite d’élasticité dans la direction

100



Chapitre IV — Relations entre les propriétés de la poudre et les propriétés de I'acier 316L massif
élaboré par SLM

(LZ) et un meilleur allongement a la rupture pour la direction (//Z). Cette éprouvette (//Z) est
constituée de grains trés allongés le long de la direction de construction. Ces grains traversent
plusieurs bains de fusion, ce qui renforce la cohésion entre les couches. Lors de la traction le
long de cette direction, les grains s’étirent avant qu’une décohésion inter-couche ait lieu. Les
propriétés en traction sont donc meilleures dans la direction (1LZ), sauf quand I’acier présente
des grains trés colonnaires le long de la direction de construction. Dans ce dernier cas, la
ductilité est meilleure dans la direction (//Z).

Indépendamment de la poudre initiale, les défauts présents dans les éprouvettes
élaborées perpendiculairement au sens de construction (figure 64.a et c) sont de formes
allongées le long de I'axe de sollicitation et sont concentrés essentiellement a l'interface de
rupture. lls sont des sites d’initiation de fissures qui entrainent par la suite la rupture de
I’éprouvette.

IV.4 Influence des caractéristiques de la poudre sur la microstructure de I'acier 316L
élaboré par fusion laser sélective sur lit de poudre

Une comparaison entre les deux aciers 316L consolidés a partir des poudres Trumpf et
Praxair est réalisée. Les paramétres du procédé SLM ont été fixés pour cette étude. Les
différences constatées entre ces deux aciers sont donc essentiellement induites par les
caractéristiques de la poudre. Les corrélations entre les caractéristiques des poudres et les
propriétés microstructurales des deux aciers élaborés par SLM sont discutées.

IV.4.1.1 Similitudes microstructurales entre les deux aciers

Certaines caractéristiques microstructurales de I'acier 316L consolidé par SLM sont
indépendantes de la poudre utilisée comme matiere premieére.

La densité relative des deux aciers est supérieure a 99%. Aucune différence de densité
n'a été constatée entre les deux aciers malgré l'utilisation de deux poudres de nature
différente. La poudre Praxair est atomisée sous argon et posséde une mauvaise coulabilité. La
poudre Trumpf est atomisée sous azote et s’écoule comme la majorité des poudres utilisées
en SLM. La coulabilité, la nature du gaz d’atomisation et la morphologie des poudres ne sont
donc pas des parametres limitant dans le choix des poudres pour I'obtention de matériaux
denses par SLM. Toutefois, ce résultat a été démontré sur la machine Trumpf TruPrint Série
1000 ou I'approvisionnement de la poudre se fait par I'intermédiaire de pistons et la mise en
couche par raclette. Ce résultat ne peut donc pas étre généralisé a toutes les imprimantes
SLM.

La composition chimique est stable pour les deux aciers 316L. On retrouve globalement
la méme composition que celle de la poudre. Aprées élaboration, les deux aciers se sont
enrichis en azote. La composition chimique en azote était initialement élevée sur la poudre
Trumpf. Par conséquent, apres consolidation, la teneur en azote a dépassé la teneur requise
par la norme RCC-MRXx.
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Pour les deux aciers, la largeur des bains de fusion est également similaire. Les grains
sont texturés (110) le long de la direction de construction et sont constitués de cellules sub-
micrométriques. Les joints de ces cellules contiennent une forte densité de dislocations.

Quelle que soit la poudre utilisée, on observe la présence d’oxydes sur les deux aciers
consolidés. Leurs tailles varient entre 20 et 100 nm. La densité d’oxydes est plus élevée dans
I'acier Trumpf que dans I'acier Praxair. Ces oxydes étaient présents initialement dans les
poudres avec des tailles similaires. Leurs compositions chimiques restent stables apres
consolidation. Les oxydes sont riches en Al, Si et Mn dans la poudre et dans I'acier Trumpf. lls
sont riches en Al, Si, Mn, et Ti dans la poudre et I'acier Praxair. La nature des oxydes est
différente pour les deux aciers et dépend de la nature des éléments et des oxydes présents
initialement dans la poudre.

IV.4.1.2 Différences microstructurales entre les deux aciers

Certaines caractéristiques microstructurales de l'acier 316L élaboré par SLM sont
dépendantes des caractéristiques de la poudre utilisée comme matiére premiére.

Deux principales différences sont observées entre les deux aciers. Il s’agit de la taille et
la forme des grains ainsi que la présence de carbures et oxycarbures sur |'acier élaboré a partir
de la poudre Praxair.

On note la présence de carbures de chrome et de fer de taille inférieure a celle des
oxydes (20 nm) et de gros oxycarbures d’une taille d’environ 80 nm dans |'acier Praxair. Par
ailleurs, la densité de carbures est plus élevée que celle des oxydes dans cet acier. Aucun de
ces précipités n’est observé sur 'acier Trumpf. De plus, aucun de ces précipités n’a été observé
sur la poudre d’acier Praxair. Deux hypothéses sont émises :

- soit les carbures sont présents dans la poudre mais les analyses MEB ne permettent
pas de les observer car ils sont trop petits,
- soit les carbures ne sont pas présents dans la poudre Praxair.
Dans les deux cas, les températures atteintes dans le bain de fusion sont supérieures a 2500°C
[66]. Les carbures ne sont pas stables a cette température et sont dissous dans le bain liquide.

L’acier Praxair est constitué de grains équiaxes d’environ 20 um. L'acier Trumpf
possede au contraire des grains colonnaires le long de la direction de construction similaires
a ceux rencontrés dans la littérature. Les parametres SLM peuvent avoir un effet sur la taille
des grains. Pour vérifier I'influence des paramétres SLM sur cette microstructure équiaxe,
deux échantillons ont été élaborés a partir de la poudre d’acier Praxair avec des parametres
SLM éloignés des parameétres SLM utilisés. Seule la vitesse de balayage a été modifiée. Les
vitesses de balayage utilisées sont 50 mm/s et 3000 mm/s. La vitesse initialement utilisée était
de 675 mm/s. Les observations des grains de ces deux échantillons sont présentées sur la
figure 65.
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b) V =3000 mm/s

Figure 65 Micrographies de grains déterminées par EBSD sur des échantillons élaborés par SLM a
partir de la poudre Praxair a) V =50 mm/s et b) V = 3000 mm/s.

On ne constate pas de changement de tailles ni de formes des grains par rapport a
I’échantillon élaboré avec les paramétres de référence. Les grains sont toujours équiaxes et
mesurent environ 20 um. L’échantillon élaboré avec une vitesse de 3000 mm/s présente de
nombreuses porosités en noir sur la figure 65.b. La vitesse de balayage est trés élevée et la
fusion de toutes les particules de poudre n’a pas le temps se produire. Par conséquent, le
matériau est treés poreux. L'objectif de cette étude n’est pas d’optimiser la densité du matériau
mais d’observer la taille et la forme des grains. De cette étude, on a pu démontrer que la forme
équiaxe des grains n’est pas liée aux parameétres SLM.

La deuxiéme hypothése pour expliquer la forme équiaxe des grains repose sur les
caractéristiques de la poudre Praxair et est discutée dans la partie suivante.

IV.4.1.3 Influence des caractéristiques de la poudre sur la taille et la forme des grains

Les aciers 316L élaborés par SLM a partir de la poudre Praxair ont la particularité
d’avoir des grains fins et équiaxes. Aucun résultat similaire n’est observé dans la littérature
sur de I'acier 316L élaboré par SLM. Un mécanisme de formation, illustré sur la figure 66, est
proposé pour expliquer la formation de cette microstructure particuliere.
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Figure 66 Schéma illustrant le mécanisme de formation des grains équiaxes sur l'acier Praxair.

e Etape 1:fusion de la poudre

La poudre Praxair est constituée d’oxydes riches en Ti, Al, Si et Mn et potentiellement
de carbures de chrome. Durant I'étape de fusion des particules de poudre, la température du
bain liquide dépasse les 2500°C [66]. Ces précipités sont dissous et se dispersent dans le bain
liquide.

e Etape 2 : nucléation et solidification

Lors du refroidissement du bain liquide, les oxydes de Ti, Al, Si, et Mn se forment en
premier car ils sont plus stables que les carbures. L’énergie libre nécessaire pour la formation
d’oxydes (SiO2, MnO, Al,O3z, TiO;) est plus basse que celle nécessaire pour la formation de
carbures (M23Cs, M7C3) sur le diagramme d’Ellingham [131,132]. Les oxydes ont besoin de
moins d’énergie que les carbures pour précipiter.

Lorsque la température du bain diminue, les carbures de type (Fe,Cr)Cx précipitent
instantanément avant la solidification de la matrice.

Ces nano-précipités en grande quantité sont des sites de nucléation dans le bain
liquide. lls contribuent a la nucléation hétérogene et a la croissance de nouveaux grains
austénitiques avant I'arrivée du front de solidification [48]. La nucléation en amont déstabilise
I’épitaxie en favorisant énergétiquement la formation de nouveaux grains. Cette nucléation
hétérogene fait barriere a la croissance de grains colonnaires portée par le gradient
thermique. Les grains équiaxes apparaissent si la condition suivante sur le gradient thermique
a l'interface solide/liquide, Gs,. est satisfaite [133] :
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Gs/L< a.(No)/3.B (6)

avec : B une fonction de la température de surfusion,
No la densité de nucléi par unité de volume.

Une forte densité de nucléi est donc nécessaire pour faciliter la formation de grains équiaxes.
L'acier Trumpf est constitué uniquement de nano-oxydes et les grains sont colonnaires. Au
contraire, I'acier Praxair est composé d’oxydes et de carbures et les grains sont équiaxes. La
nature des oxydes est également différente. Les oxydes dans I’acier Praxair sont composés de
titane contrairement aux oxydes de I'acier Trumpf. Deux hypothéses sont proposées :
- soit ce sont les carbures seuls qui agissent en tant que sites de nucléation,
- soit les oxydes riches en titane participent aussi en tant que sites de germination. Les
oxydes de titane ont déja été référenciés comme sites de nucléation pour les aciers
[134,135].

e Etape 3 :inhibition de la croissance des grains

Globalement, les carbures sont répartis de maniére homogéne dans la matrice et dans
les joints de grains. Les carbures localisés dans les joints de grains participent a I'inhibition de
la croissance des grains sous |'effet « Zener Pinning ». lls limitent la croissance des grains
durant la solidification des grains austénitiques. D’aprés le modeéle de Zener [136], la taille des
grains austénitiques d s’exprime par I’équation (7) suivante :

dp
d=4a— (7)
3vp
avec : d la taille des grains,
dp le diametre des précipités,
Vp la fraction volumique des précipités.

La taille des grains est donc corrélée a la taille et a la densité des précipités. Une
augmentation de la densité de précipités ou une baisse de la taille des précipités retardent la
croissance des grains et conduisent a un affinement de la microstructure. Les carbures, de
diameétres environ 20 nm, sont plus nombreux que les oxydes dans l'acier Praxair. lls
participent donc davantage a I'affinement des grains de I’acier.
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e Remarques:

Les carbures précipitent dans I'acier Praxair mais pas dans I'acier Trumpf ni dans les
aciers 316L couramment élaborés par SLM.

Une teneur similaire en carbone de 170 ppm est mesurée sur les deux poudres d’acier.
La teneur en carbone n’est donc pas responsable de cette précipitation.

La poudre Praxair est atomisée par argon et par conséquent sa teneur en azote est tres
faible (86 ppm) contrairement aux autre poudres atomisées par azote (877 pour la poudre
Trumpf). L’azote est un élément connu pour inhiber la précipitation de carbures de type M»3Cs
dans les aciers [137]. La présence d’azote en moindre quantité dans la poudre Praxair peut
donc potentiellement favoriser la précipitation de carbures.

Enfin, Dadoo et al. [138] ont démontré que I'ajout de titane dans les aciers permet
d’augmenter la température de précipitation des carbures sans avoir de répercussions sur la
température de solidification de I'acier. On retrouve dans I’acier Praxair des oxydes riches en
titane contrairement a I'acier Trumpf. Le titane a donc pu participer a I'augmentation de la
température de précipitation des carbures. Ces derniers ont donc pu précipiter en amont de
la solidification de I’acier.

La présence d’azote en faible quantité et la présence d’oxydes de titane dans la poudre
Praxair sont deux parametres susceptibles de favoriser I'obtention de grains équiaxes sur des
aciers 316L élaborés par SLM. La composition chimique des oxydes et de la poudre est tres
importante car elle influence considérablement la taille des grains des aciers élaborés par
SLM.
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IV.5 Synthéese

Cette étude a permis de comparer les propriétés intrinseques de onze poudres d’acier
316L. Les principaux résultats de cette étude sont rappelés :

- La poudre Praxair est la seule a étre atomisée par argon.

- Le diameétre médian dso des poudres s’étend de 30 a 80 um. Sept poudres ont un dgo
inférieur a 50 um. Il s’agit des poudres Trumpf, LPW, LSN Diffusion, Oerlikon A, Praxair,
M4P 0.3 et SLM solutions.

- Sur ces 7 poudres, la poudre M4P 0.3 ne satisfait pas la norme RCC-MRx en termes de
composition chimique.

- Aucun critére de densité ne permet de distinguer I'une de ces sept poudres.

- On différencie deux types de poudre : celles qui s’écoulent et celles qui s’écoulent
difficilement. Les poudres Praxair et SLM Solutions font parties des poudres qui
s’écoulent difficilement.

- Les poudres sont majoritairement de formes sphériques. Certaines présentent une
densité élevée de satellites en surface. La forme des particules influence la coulabilité.
En effet, les particules de formes hétérogénes diminuent la coulabilité.

- Les poudres sont constituées de nano-oxydes. La poudre Praxair est composée d’une
grande densité d’oxydes riches en Si, Mn, Al, Ti. La poudre Trumpf est composée d’une
faible densité d’oxydes de Mn et Si.

L’'ensemble de ces résultats souligne I'intérét d’analyser les poudres afin de vérifier certaines
caractéristiques de base comme la composition chimique de I'acier 316L.

Des aciers ont été élaborés a partir des poudres fournies par Trumpf et Praxair sur
I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000. Les parameétres SLM ont été fixés pour cette étude.
L'objectif a été de déterminer les corrélations possibles entre les propriétés finales des pieces
et la matiere premiere utilisée. Certaines caractéristiques microstructurales de I'acier sont
indépendantes de la nature de la poudre :

- La densité relative est supérieure a 99% pour les deux aciers. La coulabilité, la nature
du gaz d’atomisation et la morphologie des poudres ne sont pas des parametres
limitant dans le choix des poudres pour I'obtention d’aciers 316L denses élaborés sur
I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000.

- La composition chimique des aciers est stable et similaire a celle des poudres.

- Laforme et la largeur des bains de fusion est similaire sur les deux aciers.

- Les deux aciers sont texturés (110) le long de la direction de construction. L’acier
Trumpf est beaucoup plus texturé que I’acier Praxair.

- Les grains des deux aciers sont constitués de cellules sub-micrométriques contenant
une forte densité de dislocations.

107



Chapitre IV — Relations entre les propriétés de la poudre et les propriétés de I'acier 316L massif
élaboré par SLM

- Les aciers sont constitués de nano-oxydes de tailles variant entre 20 et 100 nm. La
composition chimique de ces oxydes est similaire a celle des oxydes initialement
présents dans la poudre.

Au contraire, les caractéristiques de la poudre peuvent avoir une influence sur
certaines caractéristiques microstructurales de I'acier. La composition chimique de la poudre
a été évaluée comme le parametre capital dans le contréle de la microstructure. Elle a un effet
sur la forme et la taille des grains de I’acier élaboré par SLM. La synergie entre la faible teneur
en azote et la présence d’oxydes riches en titane dans la poudre Praxair a conduit a
I’élaboration d’un acier 316L avec des grains fins et équiaxes.

Les propriétés en traction obtenues sur les deux aciers sont supérieures a celles
requises par les normes RCC-MRx et ASTM A240. Le Rm, Rpo.2 sont comparables pour les deux
aciers. Le Rpo est plus faible de 100 MPa pour |'acier Praxair par rapport a celui de I'acier
Trumpf indépendamment de la direction d’élaboration. Les propriétés en traction sont donc
dépendantes de la poudre utilisée.

L’anisotropie des propriétés en traction selon la direction d’élaboration est observée
sur les deux aciers. Cependant, elle est réduite pour I'acier Praxair compte tenu de la forme
équiaxe des grains.

L’obtention de grains équiaxes sur des aciers 316L fait partie d’un des challenges dans
le domaine de la fabrication additive métallique. Cette partie démontre qu’il est possible en
controlant la composition chimique de la poudre d’obtenir des grains équiaxes le long de la
direction de construction sur de I'acier 316L brut de fabrication.

Un recours a des post-traitements est souvent utile en fabrication additive métallique
pour modifier la microstructure, favoriser la formation de grains équiaxes et améliorer les
propriétés mécaniques. Dans le chapitre suivant, deux traitements thermiques sont effectués
sur les deux aciers 316L Trumpf et Praxair. Les microstructures et les propriétés mécaniques
de ces deux aciers traités sont évaluées et comparées.

108



Chapitre V- Influence de deux post-traitements
thermiques sur les propriétés finales de I'acier 316L
élaboré par SLM

V.1 INTRODUCTION . euuuteteeetettttuuiaeeseeeeeentsuuasesesesensessaneseseseseesssnneseseeessesssnnnsseseessensssnnnseens 110
V.2 PROTOCOLE EXPERIMENTAL teuuuteteeeteeuttuuaseseeereneessenaesesesessessunnesesessssesssnneseseeseensssnnnnnes 110
V.3 INFLUENCE D’UN TRAITEMENT THERMIQUE SUR LA MICROSTRUCTURE ET LES PROPRIETES MECANIQUES
DES DEUX ACIERS 316L ELABORES PAR SLIML..... ittt e e e e e et e e e e e e e e aenaaan 111
V.4  INFLUENCE D’UN TRAITEMENT DE COMPRESSION ISOSTATIQUE A CHAUD SUR LA MICROSTRUCTURE ET

LES PROPRIETES MECANIQUES DES DEUX ACIERS 31 6L ..uuuuniiiiiiiiiiiiiie e ecccrreiiies e e eeeeeeviien e e e eeeeennnes 118
VD SYNTHESE e ittittiiuieeeeeeetttuttuiesseeeeteertsuaseeeeeeenersreasseeeeseenesssasssseeeesssesssnssnseseesseessnnnnnnes 131

109



Chapitre V - Influence de deux post-traitements thermiques sur les propriétés finales de I'acier 316L
élaboré par SLM

V.1 Introduction

Apreés fabrication, la mise en ceuvre de traitements thermomécaniques peut s’avérer
nécessaire pour optimiser les propriétés des pieces élaborées par fabrication additive. Les
post-traitements thermiques de relaxation et de compression isostatique a chaud (CIC) sont
couramment utilisés pour I'acier inoxydable 316L élaboré par SLM.

Les traitements thermiques permettent de relaxer les contraintes résiduelles [43]. Les
traitements de CIC sur les pieces massives ont pour but de réduire le taux de porosités et
d’améliorer les performances mécaniques [46].

Dans le chapitre précédent, deux aciers de nuance 316L ont été consolidés a partir de
poudres fournies par Trumpf et Praxair. Les résultats obtenus a partir de la caractérisation de
ces deux aciers montrent qu’ils présentent des caractéristiques différentes en termes de
microstructures et de propriétés mécaniques.

Dans ce chapitre, un post-traitement thermique de relaxation a 700°C pendant 1h et
un post-traitement de CIC a 1100°C pendant 3h a 1800 bar sont effectués sur les deux aciers
316L consolidés a partir des poudres fournies par Trumpf et Praxair. Ces deux aciers 316L
massifs seront nommés Trumpf et Praxair dans la suite du manuscrit. Les microstructures et
les propriétés mécaniques de ces deux aciers post-traités sont caractérisées et comparées.
L’objectif de cette étude consiste a évaluer l'influence de ces deux post-traitements sur la
microstructure et le comportement mécanique de ces deux aciers.

V.2 Protocole expérimental

Deux post-traitements sont réalisés sur les deux aciers 316 Praxair et Trumpf bruts
élaborés par SLM :

e un traitement thermique a 700°C pendant 1h sous argon visant a relaxer les
contraintes internes du matériau,

e un traitement de compression isostatique a chaud a 1100°C pendant 3h a 1800 bar
sous argon visant a densifier le matériau et homogénéiser la microstructure.

Les vitesses de chauffage et de refroidissement sont fixées a 800°C/h pour les deux
traitements. Les éprouvettes cylindriques et cubiques sont dissociées du plateau de
construction puis traitées. Aprés traitements les éprouvettes cylindriques sont usinées pour
les essais de traction.
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V.3 Influence d’un traitement thermique sur la microstructure et les propriétés
mécaniques des deux aciers 316L élaborés par SLM

V.3.1 Microstructure

La densité des deux aciers post-traités, mesurée par la méthode d’Archiméde, est

présentée dans le tableau 20.

Densité initiale des

Acier Trumpf  Acier Praxair poudres Praxair et
(g/cm?) (g/cm?) Trumpf
(g/cm’)
Brut de construction 7,92 +£0,01 7,93+0,01
7,99 £0,03

Apreés traitement thermique
de relaxation
Tableau 20 Densité des aciers 316L avant et apres traitement thermique de relaxation.

7,93+0,01 7,93+0,01

Les résultats montrent que le traitement de relaxation n’a pas d’influence significative sur la
densité des deux aciers. La densité est similaire pour les deux aciers post-traités et vaut
7,93 £ 0,01 g/cm3.

e Grains et bains de fusion :

La figure 67 présente des observations réalisées par microscope optique des deux
aciers attaqués a I'eau régale aprés traitement thermique.
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a) Trumpf (//Z) b) Trumpf (LZ)

' . Joints de bain
c) Praxair (//Z d) Praxair (LZ), fysion

BB R e Lo S s
Figure 67 Observations au microscope optique apres attaque a I’eau régale des échantillons élaborés
par SLM puis soumis a un traitement thermique de 700°C pendant 1h a partir de la poudre Trumpf a)
plan (//Z) et b) plan (LZ) et de la poudre Praxair c) plan (//Z) et d) plan (LZ2).

Le traitement thermique de relaxation des contraintes n’a aucune influence sur la
largeur des bains de fusion. En effet, les bains de fusion observés apres traitement sont
similaires aux bains observés sur les deux aciers avant traitement. Leur taille et forme sont
identiques a celles des échantillons bruts de construction. On retrouve sur les plans (1Z) les
marques laissées par les bains de fusion orientés a 45° (figure 67.b et .d) qui témoignent de la
stratégie de balayage employée.

Les grains de I’échantillon Trumpf post-traité sont colonnaires, orientés selon la
direction Z, et traversent plusieurs bains de fusion (figure 67.a) contrairement a I’échantillon
Praxair post-traité (figure 67.c). Ce dernier conserve ses grains fins et équiaxes.

La figure 68 présente les résultats des analyses EBSD réalisées sur les deux aciers.
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a) Trumpf (//Z) b) Trumpf (LZ)

! E AR Ry s — | PR b Ty A
Figure 68 Micrographies de grains déterminées par EBSD sur des échantillons élaborés par SLM puis
soumis a un traitement thermique de 700°C pendant 1h a partir de la poudre Trumpf a) plan (//Z) et
b) plan (LZ) et de la poudre Praxair c) plan (//Z) et d) plan (1Z).

Les mesures réalisées par EBSD montrent que le traitement de relaxation des
contraintes ne semble pas avoir d’influence sur la taille et la forme des grains. En effet, on
observe sur la figure 68 des grains de formes similaires a ceux des échantillons bruts de
construction. Le tableau 21 présente les valeurs des longueurs, largeurs et rapports
longueur/largeur des grains des deux échantillons post-traités.

Longueur (um) Largeur (um) Longueur/largeur
Brut de construction 68.6+83 20,8427 32+0,1
Trumpf
Apres tr?ltement de 596+ 11 20,7+3 3+0,7
relaxation Trumpf
Brut de cons-tructlon 20,615 16,2+ 1,5 1,3+0,1
Praxair
Apreés traitement de 222415 16,8+ 1 1,3+0,1

relaxation Praxair
Tableau 21 Comparaison de la taille des grains entre les échantillons bruts de construction et soumis
a un traitement thermique 700°C pendant 1h.
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Les mesures réalisées confirment que la taille moyenne des grains observés dans les
échantillons post-traités est identique a celle des grains observés dans les échantillons avant
traitement. Les grains de I'acier Trumpf sont colonnaires le long de la direction de construction
et mesurent 59,6 £ 11 um de longueur et 20,7 £ 3 um de largueur avec un rapport longueur
sur largeur de 3 £0,7. Les grains de I'acier Praxair ont une taille moyenne moindre par rapport
a I'acier Trumpf (22,2 £ 1,5 um) et sont de formes équiaxes avec un rapport longueur sur
largeur constantde 1,3 £0,1.

De plus, les deux échantillons restent austénitiqgues méme aprés un traitement
thermique de relaxation comme en témoigne les cartographies des phases sur la figure 69. Le
taux d’indexation est supérieur a 99% pour les deux aciers.

a) Trumpf b) Praxair

Figure 69 Cartographies des phases déterminées par EBSD. Pieces soumises a un traitement
thermique 700°C pendant 1h élaborées a partir de la poudre a) Trumpf et b) Praxair. Le bleu
représente la phase austénitique.

Les figures de pole des deux aciers, présentées sur la figure 70, mettent en évidence la
texture (110) le long de la direction de construction pour les deux aciers post-traités.

a) Trumpf b) Praxair

X

0

Figure 70 Figures de péle des échantillons soumis a un traitement thermique 700°C pendant 1h
élaborés par SLM a partir de la poudre a) Trumpf et b) Praxair.
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Le traitement thermique a 700°C n’a modifié ni la texture ni I'intensité de texture des
deux échantillons. L'intensité de texture de I'acier Praxair est toujours moins élevée que celle
de I'’échantillon Trumpf.

e Echelle micrométrique :

La figure 71 présente les observations au microscope électronique a balayage des deux
aciers aprés attaque a I'eau régale.

a) Trumpf (//Z) b) Trumpf

Figure 71 Observations MEB aprés attaque a I'eau régale des échantillons élaborés par SLM puis
soumis a un traitement thermique de 700°C pendant 1h a partir de la poudre Trumpf a) et b) et de la
poudre Praxair c) et d).

Le traitement thermique de relaxation des contraintes n’a pas d’effet sur les cellules
sub-micrométriques initialement présentes dans les échantillons bruts de construction. Sur
les deux échantillons Trumpf et Praxair, on observe des cellules de tailles similaires a celles
des échantillons bruts d’élaboration.
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V.3.2 Propriétés mécaniques
V.3.2.1 Microdureté

La microdureté a été mesurée sur les deux échantillons sur les deux plans (//Z) et (LZ).
Les résultats sont présentés dans le tableau 22.

Plan (//2) Plan (L2)
Trumpf brut de construction 226 £ 6 HV1 206 £ 5 HV;
Trumpf apres tr:.;utement de 209 + 8 HV: 196 + 3 HV,
relaxation
Praxair brut de construction 202 + 6 HV1 196 £+ 5 HV;
Praxair aprés tr:f\ltement de 185 + 3 HV; 188 + 3 HV;
relaxation

Tableau 22 Microduretés mesurées sur les deux échantillons Trumpf et Praxair avant et apreés
traitement thermique a 700°C pendant 1h.

On constate une diminution de la microdureté pour les deux échantillons
indépendamment du plan d’analyse. Dans le plan (//Z), la microdureté diminue de 8 % et 9 %
respectivement pour I'échantillon Trumpf et Praxair. D’aprés Wang et al. [44], la baisse de
microdureté au sein du matériau apres traitement thermique est attribuée a la diminution des
contraintes résiduelles. De plus, pour les deux échantillons traités thermiquement, on ne note
pas de différences significatives entre les deux plans d’analyse

V.3.2.2 Propriétés en traction

Les résultats des essais de traction sur les aciers traités thermiquement sont comparés
a ceux des aciers bruts de construction et sont regroupés dans le tableau 23.
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Conditions Rm (MPa) Rpo,2 (MPa) Arupture (%)
(//2) (L2) (//2) (L2) (//2) (L2)
Norme RCC-MRx 490 490 190 190 45 45
Valeurs minimales
Normes ASTM A666-
15/A240 [76] 485 485 170 170 40 40
Valeurs minimales
Acier forgé [109] 611 611 279 279 74 74
Acier 316L Trumpf brut de construction
Trumpf 584 +3 717 +£2 5207 588 +9 776 552
% anisotropie 22% 13% 40%
Acier 316L Trumpf aprés traitement de relaxation
Trumpf 5773 709 +4 430+ 2 483 +9 72 +8 47 £ 2
% anisotropie 22% 12% 53%
Acier 316L Praxair brut de construction
Praxair 620+ 3 6701 42916 486 2 49+5 62+2
% anisotropie 8% 13% 27%
Acier 316L Praxair apres traitement de relaxation
Praxair 6077 66211 3674 403 +2 46 £5 62+1
% anisotropie 9% 10% 34%

Tableau 23 Ry, Reo.2 et Arupture des éprouvettes Trumpf et Praxair brutes de construction et traitées
thermiquement.

Apres traitement thermique, les deux aciers 316L conservent de meilleures propriétés
en traction que celles requises par les deux normes RCC-MRx et ASTM A240. Les valeurs de
résistance mécanique maximale sont comparables a celles d’un acier 316L forgé (611 MPa).
La limite d’élasticité a baissé apres traitement thermique mais elle reste largement supérieure
a celle d’un acier forgé (279 MPa). Enfin, I'allongement a la rupture est toujours inférieur a
celui d’un acier 316L forgé (74%).

Quelques différences entre les propriétés en traction avant et apres traitement
thermique sont observées. Pour les deux aciers aprés traitement thermique, la résistance
mécanique maximale et I'allongement a la rupture sont similaires a celles des aciers bruts de
construction. On constate cependant une diminution de la limite d’élasticité. Pour I'acier
Praxair, la limite d’élasticité diminue de 62 Mpa et 83 Mpa respectivement pour les directions
(//2) et (LZ) aprés traitement thermique. Cette diminution est plus prononcée pour
I’échantillon Trumpf : 90 MPa et 105 MPa respectivement pour les directions (//Z) et (LZ).

La limite d’élasticité est liée a la densité de dislocations [83]. Plus cette densité est
élevée, moins les dislocations sont mobiles du fait de la multiplication des points d’ancrage
induit par 'augmentation du nombre d’interactions entre les dislocations elles-mémes. Cette
perte de mobilité des dislocations engendre une augmentation de la limite d’élasticité. La
limite d’élasticité augmente donc avec la densité de dislocations. Durant le traitement
thermique, un phénomene de restauration entraine une réorganisation et une diminution du
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nombre de défauts dans la microstructure du matériau (dislocations, lacunes, éléments en
solution solides, ...). L'ensemble de ces modifications microstructurales est a I'origine de la
diminution de la limite d’élasticité.

Pour les deux aciers, on observe toujours cette anisotropie des propriétés en traction
selon les directions d’élaboration (//Z) et (1Z) apres traitement thermique. Le pourcentage
d’anisotropie pour la limite d’élasticité et la résistance mécanique maximale est identique
apres traitement thermique. Cependant il augmente pour les valeurs d’allongement a la
rupture aprées traitement thermique.

V.4 Influence d’un traitement de compression isostatique a chaud sur la microstructure
et les propriétés mécaniques des deux aciers 316L

V.4.1 Microstructure

Le tableau 24 regroupe les densités des deux aciers apres traitement de compression
isostatique a chaud.

Acier Acier Densité initiale des poudres Praxair
Trumpf Praxair et Trumpf
(8/cm?) (g/cm?) (g/cm?)

Brut de
construction
Apreés traitement
CIC

7,92+0,01 7,93+0,01

7,99 £0,03
7,92+0,01 7,94+0,01

Tableau 24 Densité des aciers 316L avant et apres traitement CIC.

La densité des deux aciers Trumpf et Praxair n’est pas modifiée par le traitement de
CIC. Il y a deux principales raisons possibles :

- soit les parameétres du procédé de CIC utilisés ne sont pas optimaux pour densifier le
matériau [41],

- soit les porosités contenues dans I'acier contiennent du gaz qui ne se dissout pas dans
la matrice austénitique [119]. Les porosités étant fermées, il est impossible d’évacuer
ce gaz qui reste emprisonné dans le matériau. Ces porosités sont induites par le
procédé SLM ou proviennent directement de la poudre.

e Grains et bains de fusion :

La figure 72 présente des observations réalisées au microscope optique sur des coupes
transverses et longitudinales des deux aciers 316L traités.
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a) Trumpf brut de construction (//Z)

s) Praxair apres CI
& Ve

Figure 72 Observations au microscope optique apreés attaque a |

par SLM puis soumis a un traitement de compression isostatique a chaud 1100°C pendant 3h sous
1800 bar a partir de la poudre Trumpf a) Trumpf brut de construction, b) Trumpf aprés CIC, c) Praxair
brut de construction, et d) Praxair apres CIC.

Pour les deux aciers, on note la disparition des bains de fusion sur les deux plans
observés. On remarque une modification de la taille et de la forme des grains sur I’échantillon
Trumpf. Les grains de I'acier Trumpf apres traitement CIC sont en effet plus gros et de formes
équiaxes. Les grains de l'acier Praxair traité sont identiques a ceux de l'acier brut de
construction. Ce résultat est surprenant car le traitement de CIC a des températures
supérieures ou égales a 1100°C entraine des modifications en termes de tailles et formes de
grains significatives sur l'acier 316L élaboré par SLM. Les grains des aciers 316L sont
systématiquement équiaxes apres CIC [47,68,101,102,108].

Les micrographies EBSD des grains des deux aciers sont présentées en figure 73.
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a) Trumpf brut de construction (//Z) b) Trumpf aprés CIC (//2)
' = 4 | ¥ , -

d) Praxair apres CIC (//Z)
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Figure 73 Micrographies de grains déterminées par EBSD sur des échantillons élaborés par SLM puis
soumis a un traitement de compression isostatique a chaud 1100°C pendant 3h sous 1800 bar a partir
de la poudre Trumpf a) plan (//Z) et b) plan (1Z) et de la poudre Praxair c) plan (//Z) et d) plan (L1Z).

On ne constate pas de différences sur la taille et la forme des grains avant et apres
traitement de CIC sur I'acier Praxair (tableau 25).

Longueur (um) Largeur (um) Longueur/largeur
Brut de construction 68,6+ 8,3 20,8+2,7 32+0,1
Trumpf
Apreés traitement de
+ 1+12 1,2+0,2
CIC Trumpf 847 ! 20
Brut de cons_tructlon 206415 162+15 1,3+0,1
Praxair
Apres traltemc.ent de 215412 15,9 + 2 1,3+0,2
CIC Praxair

Tableau 25 Comparaison de la taille des grains entre les échantillons bruts de construction et soumis
a un traitement de CIC 1100°, 3h sous 1800 bar.
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La longueur et la largeur des grains varient peu pour I'acier Praxair apres traitement
deCIC:21,5+1,2 umet 15,9 £ 2 um respectivement pour la longueur et la largeur des grains.
Le ratio longueur/largeur reste constant.

Dans le cas de I'acier Trumpf, le traitement de compression isostatique a chaud a un
impact significatif sur la taille et la forme des grains. On n’observe plus de grains colonnaires
le long de la direction de construction. Les grains sont équiaxes quel que soit le plan
d’observation avec une longueur de 84 + 7 um et une largeur de 71 £ 12 um. On observe un
grossissement de la taille des grains par rapport a I'acier brut de construction. Le rapport
longueur/largeur de 1,2 + 0,2 confirme le caractére équiaxe de ces nouveaux grains. Cette
microstructure est typique d’une recristallisation. Les grains de I'acier Trumpf sont
entierement recristallisés apres le traitement de CIC. Lou et al. [139] ont observé un
comportement similaire pour I'acier 316L soumis a un traitement CIC a 1150°C pendant 4h
sous 1000 bar. Dans leur étude, la taille des grains recristallisés est comprise entre 70 et 100
pum.

Pour I’échantillon Trumpf, on observe apres traitement de CIC une augmentation de la
densité de grains de fortes désorientations au détriment d’une diminution de la densité de
grains de faibles désorientations (figure 74).

mm Trumpf CIC 1100°C - 3h mmmmm Praxair CIC 1100°C - 3h

Fréquence (%) = = Trumpf = = Praxair
5
4 N -
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5 8 11 14 17 20 23 26 29 32 35 38 41 44 47 50 53 56 59 62
Angle de désorientation (°)

Figure 74 Comparaison de I’angle de désorientation des joints de grains des échantillons élaborés par
SLM a partir de la poudre Trumpf et Praxair bruts et soumis a un traitement de compression
isostatique a chaud 1100°C pendant 3h sous 1800 bar.

La recristallisation engendre la formation de nouveaux grains de fortes
désorientations. Ce n’est pas le cas pour I'acier Praxair ou aucun effet du traitement de CIC
sur les angles de désorientation n’est constaté. Cette observation confirme la stabilité des
grains de I'acier Praxair aprés traitement de CIC.

121



Chapitre V - Influence de deux post-traitements thermiques sur les propriétés finales de I'acier 316L
élaboré par SLM

La structure austénitique (cfc) des deux aciers 316L Praxair et Trumpf est conservée
apres traitement de CIC a 1100°C (figure 75).

a) Trumpf apres CIC b) Praxair aprés CIC

Figure 75 Cartographies des phases déterminées par EBSD. Pieces soumises a un traitement de
compression isostatique a chaud 1100°C pendant 3h sous 1800 bar élaborées a partir de la poudre a)
Trumpf et b) Praxair. Le bleu représente la phase austénitique.

Les figures de pole, présentées sur la figure 76, mettent en évidence une texture pour
les deux échantillons aprés post-traitement.

a) Trumpf apres CIC b) Praxair aprés CIC

Figure 76 Figures de péle des échantillons soumis a un traitement de compression isostatique a chaud
1100°C pendant 3h sous 1800 bar élaborés par SLM a partir de la poudre a) Trumpf et b) Praxair.

L’échantillon Praxair conserve sa texture et son intensité de texture (110) le long de la
direction de construction Z apres traitement de CIC. L’échantillon Trumpf n’est plus texturé
(110) le long de la direction d’élaboration. L’orientation préférentielle des mailles cristallines
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devient (100) dans la direction (//Z). Cette modification de texture est liée a I'apparition de
nouveaux grains équiaxes. Les nouveaux grains apparus apres recristallisation ont tendance a
s’orienter préférentiellement dans la direction (100) (//Z).

e Echelle micrométrique :

La microstructure des deux aciers a I'échelle micrométrique est modifiée par le
traitement de CIC.

Premierement, on constate la disparition de la microstructure cellulaire des grains
pour les deux aciers (figure 77.a figure 78.a).

a) Trumpf b) Trumpf

Oxydes de Si et Mn

Figure 77 Observations MEB et EDS (MEB) apres attaque a I'eau régale des échantillons élaborés par
SLM puis soumis a un traitement de compression isostatique a chaud 1100°C pendant 3h sous 1800
bar a partir de la poudre Trumpf a) MEB et b) analyses EDS.

b) Praxair

a) Praxair

Zone 1

Oxycarbure ?

\Carbures

\

\ Zone 2

|
Figure 78 Observations MEB et EDS (MEB) aprés attaque a I'eau régale des échantillons élaborés par
SLM puis soumis a un traitement de compression isostatique a chaud 1100°C pendant 3h sous 1800

bar a partir de la poudre Praxair a) MEB et b) analyses EDS.

123



Chapitre V - Influence de deux post-traitements thermiques sur les propriétés finales de 'acier 316L
élaboré par SLM

La disparition de la structure cellulaire au cours du traitement de CIC est un
phénomeéne décrit dans la littérature : d’aprés Salman et al. [83], les cellules disparaissent
apres un traitement thermique a une température supérieure a 1000°C pour les aciers 316L
élaborés par SLM.

On observe pour l'acier Trumpf apres un traitement de CIC la présence d’oxydes

répartis de facon homogéne dans les joints de grains et dans la matrice (figure 77.a). Ces
oxydes sont beaucoup plus gros (jusqu’a 2 um) que ceux présent initialement dans I'acier brut
de construction (100 nm max). De plus, comme pour les oxydes observés sur |’échantillon
Trumpf brut d’élaboration, ces oxydes sont riches en silicium et manganése (figure 77.b). Le
traitement de CIC a probablement favorisé la ségrégation des éléments silicium et manganeése,
ce qui a entrainé un grossissement de ces oxydes. On ne détecte pas de trace de carbone sur
ces oxydes. Par ailleurs, des porosités sont également observées sur la figure 77.a. Elles
correspondent a I'emplacement d’oxydes qui ont été arrachés lors de la préparation
métallographique.

Pour I'acier Praxair aprés CIC, on observe la présence d’'une grande concentration de
carbures répartis de facon homogene dans la matrice. Ces carbures sont majoritairement
observés sur les joints de grains (figure 78 .a et .b). Les carbures étaient initialement présents
dans I'acier 316L Praxair brut de construction. Ils restent donc stables aprés ce traitement de
CIC. De plus, aucun oxyde n’est observé dans I'acier Praxair traité par CIC. Or des oxydes
étaient présents dans |'acier Praxair brut de construction. lls disparaissent donc aprés le
traitement de CIC.

e Discussion :

Le post-traitement de CIC a une influence significative sur la microstructure des deux
aciers Trumpf et Praxair.

Certaines observations microstructurales sont communes aux deux aciers. Les deux
aciers 316L conservent leur structure austénitique. Le traitement de CIC a 1000°C n’est pas
effectué a une température suffisamment élevée pour créer un changement de phase [83].
Le traitement de CIC permet cependant de supprimer les marques des bains de fusions et la
structure cellulaire constituant les grains austénitiques. Les joints des cellules sont constitués
d’une ségrégation d’éléments chimiques comme le molybdéne et d’'une forte densité de
dislocations. Le traitement de CIC a 1100°C favorise la restauration et la diffusion des éléments
dans la matrice. Les dislocations deviennent de plus en plus mobiles et s’annihilent. Ces deux
phénoménes peuvent expliquer la disparition des cellules.

D’autres modifications microstructurales apreés le traitement de CIC ont été observées.
Elles different cependant entre les deux aciers.
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- Acier Trumpf :

L'acier Trumpf possede une microstructure trés différente aprés le traitement de CIC.
La densité de grains de fortes désorientations (>15°) augmente au détriment des grains de
faibles désorientations apres le traitement de CIC. Les grains de faibles désorientations sont
constitués d’une forte densité de contraintes résiduelles [16,72]. La disparition des joints de
grains de faibles désorientations témoigne donc d’une baisse importante des contraintes
résiduelles apreés le traitement de CIC a 1100°C.

La taille et la forme des grains ont été modifiées de maniére significative aprées le
traitement de CIC. Les grains étaient initialement colonnaires le long de la direction de
construction pour "acier Trumpf brut de construction. Ils sont équiaxes et d’une taille plus
importante apres le traitement de CIC. Cette modification microstructurale s’est
accompagnée d’'une modification de la texture. Les nouveaux grains apparus apres
recristallisation sont texturés (100) le long de la direction de construction. De plus, on observe
toujours apreés le traitement de CIC, la présence d’oxydes de composition chimique similaire a
celle des oxydes initialement présents dans I'acier Trumpf brut de fabrication. Cependant, les
oxydes sont plus gros et mesurent jusqu’a 2 um apres le traitement de CIC. Le traitement de
CIC a une température de 1100°C a favorisé la diffusion d’éléments dans la matrice. Les
éléments ont ségrégé préférentiellement sur les oxydes déja présents, ce qui explique la
croissance en taille des oxydes apreés le traitement de CIC.

- Acier Praxair :

L’acier Praxair, aprées le traitement de CIC, conserve la méme taille et la méme forme
des grains que celles du matériau brut de construction. Aucune modification de la texture ni
de I'angle de désorientation des grains n’est constatée sur I’acier Praxair apres le traitement
de CIC. L'ensemble de ces résultats confirme la stabilité des grains de I’acier 316L Praxair apres
le traitement de CIC a 1100°C pendant 3h sous 1800 Bar. Le traitement de CIC a deux
importantes répercussions sur la microstructure de I'acier Praxair : la disparition des oxydes
présents initialement dans I'acier Praxair brut d’élaboration et I'apparition d’une forte densité
de carbures dans les joints de grains.

Durant le traitement de CIC, 'augmentation de la température active les phénomeénes
de diffusion. Le carbone présent sous forme de carbures dans I’acier Praxair brut d’élaboration
diffuse tres tot lors de la montée en température. Il peut ainsi réduire certains oxydes plus
stables dans l'acier et libérer des éléments dans la matrice. Ces éléments préalablement
réduits peuvent lors du refroidissement réagir avec le carbone ou avec I'oxygéne pour recréer
des carbures ou des oxydes. Dans le cas de I'acier Praxair, seuls les carbures précipitent dans
la matrice lors du refroidissement puisqu’on n’observe pas d’oxydes dans I'acier Praxair traité.

Le refroidissement lors du traitement de CIC est lent (800°C/h). Les carbures ont le
temps de ségréger en grande densité aux joints de grains [120]. Ces carbures, localisés aux
joints de grains, participent au ralentissement de la croissance des grains austénitiques en

125



Chapitre V - Influence de deux post-traitements thermiques sur les propriétés finales de I'acier 316L
élaboré par SLM

agissant sous l'effet « Zener Pinning » [79]. Durant le traitement de CIC la vitesse de
déplacement des joints de grains est régit par I'équation (8) [140] :

v=m.P (8)

avec P la force motrice et m la mobilité des joints de grains.

—Qapp
La mobilité suit en générale une loi d’Arrhenius m = mge kT . Une augmentation de la

température favorise donc la mobilité des joints de grains. Il faut cependant prendre en
compte l'interaction entre la mobilité des joints de grains et la présence de précipités. L'effet
« Zener Pinning » est exprimé par I'équation (9) [134] :

3VfY
T oor

Pz

(9)

avec : r le rayon des précipités,
Y I’énergie des joints de grains,
V¢ la fraction volumique de précipités.

L’effet pinning augmente avec la densité de précipités. Or I’échantillon Praxair est tres riche
en carbures de taille nanométriques. Le rapport V¢/r est donc trés élevé pour I'acier Praxair
contrairement a I'acier Trumpf, ce qui favorise I'effet pinning pour I'acier Praxair. Toutes les
conditions sont donc réunies pour atténuer la mobilité des joints de grains. De plus, 'acier
Praxair posséde une plus faible densité de grains de faibles désorientations que I'acier Trumpf.
Or ces grains de faibles désorientations sont une force motrice pour la recristallisation [16,72].
Il est donc possible que I'énergie stockée dans les joints de grains de |'acier Praxair ne soit pas
suffisante pour favoriser la recristallisation pendant le traitement de CIC a 1100°C [48].

V.4.2 Propriétés mécaniques

V.4.2.1 Microdureté

La microdureté a été mesurée sur les deux échantillons sur les deux plans (//Z) et (LZ).
Les résultats sont présentés dans le tableau 26.

Plan (//2) Plan (L2)
Trumpf brut de construction 226 + 6 HV1 206 + 5 HV;
Trumpf apreés CIC 152 + 2 HV1 160 + 4 HV,
Praxair brut de construction 202 + 6 HV1 196 + 5 HV;
Praxair apres CIC 172 + 2 HV1 175+ 2 HV;

Tableau 26 Microduretés mesurées sur les deux échantillons Trumpf et Praxair avant et apres
traitement de compression isostatique a chaud a 1100°C pendant 3h.
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On constate une diminution de la microdureté pour les deux aciers indépendamment
du plan d’analyse. Cette diminution est attribuée a la disparition des cellules et a la baisse de
la densité de dislocations ancrées sur les joints de cellules aprés le traitement de CIC. La
microdureté diminue jusqu’a 152 + 2 dans le plan (//Z) pour I'acier Trumpf. La microdureté est
de 172 + 2 dans le plan (//Z) pour I’acier Praxair traité par CIC. La baisse de la microdureté est
moins importante pour l'acier Praxair que pour |‘acier Trumpf. Aprés traitement, la
microdureté est plus élevée pour 'acier Praxair que pour |'acier Trumpf. La présence de
carbures dans I'acier Praxair peut expliquer les meilleurs résultats de microduretés. De plus,
on ne note pas de différences significatives de la microdureté entre les deux plans d’analyse
pour les deux aciers traités par CIC.

V.4.2.2 Propriétés en traction

Les courbes de traction des deux aciers traités par CIC sont comparées a celles des
aciers bruts de fabrication sur les figure 79 et figure 80.
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Figure 79 Courbes de traction. Acier Trumpf brut de construction et traité par CIC
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Figure 80 Courbes de traction. Acier Praxair brut de construction et traité par CIC.

On observe un comportement mécanique en traction similaire pour les deux aciers. La
limite d’élasticité est plus basse sur les deux aciers aprées le traitement de CIC. Cette diminution
est attribuée entre autres a la diminution de la densité de dislocations induite par le
traitement de CIC. On a une superposition des courbes des deux aciers traités pour les deux
directions d’élaboration (//Z) et (LZ) jusqu’a la limite d’élasticité Rpo2 contrairement aux
courbes des aciers bruts d’élaboration. Ensuite, I’écrouissage est plus accentué pour les deux
aciers traités par CIC. Les dislocations sont créées durant la déformation contrairement aux
aciers bruts de construction ou elles sont présentes en forte densité avant traction. Enfin, le
traitement de CIC améliore I'allongement a la rupture quelle que soit la direction d’élaboration
pour les deux aciers.

Les résultats des essais de traction sont regroupés dans le tableau 27.
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Conditions Rm (MPa) Rpo,2 (MPa) Arupture (%)
(//2) (L2) (//2) (L2) (//2) (L2)
Norme RCC-MRx 490 490 190 190 45 45
Normes ASTM A666-
15/A240 [76] 485 485 170 170 40 40
Acier forgé [109] 611 611 279 279 74 74
Acier 316L Trumpf brut de construction
Trumpf 584 +3 717 2 5207 588+ 9 776 552
% anisotropie 22% 13% 40%
Acier 316L Trumpf aprés traitement CIC
Trumpf 5702 6113 270t 2 260t 2 80t4 74 £2
% anisotropie 7% 4% 8%
Acier 316L Praxair brut de construction
Praxair 620+ 3 6701 42916 486 2 49+5 62+2
% anisotropie 8% 13% 27%
Acier 316L Praxair apres traitement CIC
Praxair 608+ 8 642+1 33314 3377 7812 741
% anisotropie 5% 1% 5%

Tableau 27 R, Reo.2 et Arupture des aciers Trumpf et Praxair bruts de construction et traités par CIC.

Premiérement, les propriétés en traction des deux aciers sont supérieures aux valeurs
minimales requises par les deux normes RCC-MRx et ASTM A240. De plus, on constate apres
traitement de CIC, que les valeurs de résistance mécanique maximale, limite d’élasticité et
allongement a la rupture sont supérieures ou égales a celles d’un acier 316L forgé.

Pour I'acier Trumpf, on note une diminution de la résistance mécanique maximale de
106 Mpa sur I'éprouvette élaborée (LZ). La limite d’élasticité diminue drastiquement. Elle
passe de 520 MPa a 270 MPa pour la direction (//Z). L’allongement a la rupture dans cette
méme direction croit de 55 % a 74 %.

Pour I'acier Praxair, on ne constate pas de variation importante de la résistance
mécanique maximale. La limite d’élasticité diminue comme pour I'acier Trumpf. Elle passe de
429 MPa a 333 MPa pour la direction (//Z). Cette diminution est attribuée a une baisse de la
densité de dislocations.

On constate que la baisse de la limite d’élasticité est plus importante pour I'acier
Trumpf que pour l'acier Praxair. Durant le traitement de CIC, la restauration et la
recristallisation ont lieu dans I’acier Trumpf. On a donc une baisse de la densité de dislocations
mais également la germination et la croissance de nouveaux grains pauvres en dislocations.
Dans I'acier Praxair, seul la restauration a lieu pendant le traitement de CIC. Il est donc possible
gue la densité de dislocations soit moins réduite dans I'acier Praxair que dans I’acier Trumpf.
C’est pourquoi la limite d’élasticité de I'acier Praxair est plus élevée que celle de I'acier Trumpf
avec une différence d’environ 60 MPa. La présence de carbures dans I'acier Praxair aprés le
traitement de CIC permet aussi d’améliorer la limite d’élasticité, puisque les carbures peuvent
bloguer le mouvement des dislocations.
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L’anisotropie des propriétés en traction est fortement réduite par le traitement de CIC.
L’anisotropie selon la direction de construction est inférieure a 8% pour I'acier Trumpf et
inférieure a 5% pour I'acier Praxair apres CIC. Les grains équiaxes de I'acier Trumpf contribuent
a I'isotropie des propriétés en traction selon la direction d’élaboration. Pour les deux aciers,
I’anisotropie apres CIC est réduite significativement notamment pour I'allongement a la
rupture. Le traitement de CIC a renforcé la cohésion inter-couches, ce qui peut expliquer
I’amélioration de I’Arypture dans la direction (//2).
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V.5 Synthese

Les deux aciers 316L élaborés par SLM ont des caractéristiques microstructurales et
mécaniques similaires lorsqu’ils sont soumis a un traitement thermique de relaxation des
contraintes. Le traitement thermique de relaxation des contraintes a 700°C pendant 1h n’a
pas d’effet significatif sur la microstructure. La forme et la taille des grains, ainsi que la taille
des cellules, restent stables aprés ce traitement thermique.

La microdureté et la limite d’élasticité sont les deux grandeurs impactées par le
traitement thermique. Indépendamment de la direction d’élaboration, ces deux propriétés
diminuent significativement aprés traitement thermique. Cette baisse est attribuée a une
diminution des contraintes résiduelles et de la densité de dislocations.

Les pieces élaborées par SLM contiennent une forte concentration de contraintes
résiduelles. Ce traitement est parfaitement adapté pour atténuer les contraintes résiduelles.
Il peut étre effectué avant dissociation des piéces du plateau de construction dans le but de
d’éviter la formation de fissures liées a ces contraintes résiduelles. Par ailleurs, la
microstructure n’est pas modifiée. Seules la microdureté et la limite d’élasticité diminuent
apres ce traitement thermique tout en restant supérieures aux valeurs préconisées par les
normes. L'acier 316L traité thermiquement a 700°C pendant 1h peut donc toujours bénéficier
de cette microstructure hétérogene.

Le traitement de compression isostatique a chaud a 1100°C pendant 3h sous 1800 bar
a un effet significatif sur la microstructure et les propriétés mécaniques des deux aciers
élaborés par SLM.
Certaines variations microstructurales et mécaniques sont similaires sur les deux aciers.

- Les deux aciers conservent leur structure austénitique (cfc). Aucune autre phase n’est
formée.

- Le traitement de CIC élimine les marques des bains de fusion et les structures
cellulaires constituant les grains austénitiques.

- Les propriétés en traction des deux aciers sont supérieures aux valeurs minimales
requises par les deux normes RCC-MRx et ASTM A240 et similaires a celles d’un acier
316L forgé.

- Le traitement de CIC entraine une diminution de la limite d’élasticité et une
augmentation de I'allongement a la rupture. Ceci est d{ a une diminution de la densité
de dislocations et a un meilleur compactage des aciers.

- L'anisotropie des propriétés en traction selon la direction d’élaboration est réduite
pour les deux aciers et inférieure a 8%.

Cependant les comportements microstructurales et mécaniques n’évoluent pas forcément de
la méme maniére pour les deux aciers Praxair et Trumpf apres le traitement de CIC :
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La taille et la forme des grains, la texture ainsi que la distribution des angles de
désorientation des joints de grains ne sont pas modifiés sur |'acier Praxair
contrairement a I’acier Trumpf. On n’observe plus les grains colonnaires le long de la
direction de construction sur I'acier Trumpf traité par CIC. Les grains sont dorénavant
équiaxes avec un diametre moyen d’environ 80 um.

L’acier Praxair apres traitement de CIC se caractérise par la présence de précipités de
carbures majoritairement localisés dans les joints de grain. Les oxydes initialement
présents dans I'acier Praxair brut d’élaboration disparaissent apres le traitement de
CIC et seuls les carbures sont conservés.

L'acier Trumpf est toujours constitué d’oxydes de silicium et manganese aprées le
traitement de CIC.

Aprés le traitement de CIC, les propriétés en traction de |'acier Praxair et notamment
la limite d’élasticité sont supérieures a celles de I'acier Trumpf quelle que soit la
direction d’élaboration.

Dans ce chapitre, on a pu mettre en évidence le caractere singulier des post-

traitements thermiques. Le traitement thermique a 700°C pendant 1h n’a pas d’effet

significatif sur les aciers 316L élaborés par SLM. Par contre, le traitement de CIC a 1100°C

pendant 3h sous 1800 bar a un effet significatif. Cependant, les conséquences de ce traitement

de CIC sur les propriétés des deux aciers difféerent. La microstructure initiale de I'acier 316L

brut d’élaboration est d’une grande importance car elle conditionne I'effet du traitement de

CIC. Il n’existe pas de traitement de CIC universel et les paramétres de CIC doivent étre adaptés

a chaque acier 316L élaboré par SLM. Enfin, ce traitement CIC a permis en grande partie

d’homogénéiser la microstructure et d’améliorer les propriétés en traction tout en réduisant

les anisotropies microstructurales et mécaniques selon la direction d’élaboration.
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Conclusion générale et perspectives

Objectifs de la these

De par les nombreux avantages technico-économiques qu’ils offrent, les procédés de
fabrication additive sont de plus en plus utilisés dans diverses industries. lls apportent une
grande liberté en termes de design et de géométries des piéces et permettent des gains
économiques considérables. Parmi les nombreux procédés de fabrication additive, le procédé
de fusion laser sélective sur lit de poudre (SLM) est I'un des procédés les plus répandus et
utilisés pour I'élaboration de pieces métalliques.

Le procédé SLM est envisagé pour |'élaboration de piéces, en acier inoxydable 316L,
destinées a des applications nucléaires comme les réacteurs de Génération IV. Il n’existe pas
de normes spécifiques pour les propriétés mécaniques en traction des aciers 316L élaborés
par SLM. Les résultats des essais de traction sont comparés a ceux d’un acier 316L élaboré par
forgeage décrit dans le code RCC-MRXx. Le choix de ce code s’avére pertinent puisqu’il s’agit
du référentiel technique pour la réalisation des composants mécaniques des réacteurs
innovants de Génération IV.

Cette thése est axée exclusivement sur la partie fabrication de la chaine du procédé
SLM. Elle est menée entiérement sur une machine SLM de type Trumpf TruPrint Série 1000.
Elle a pour objectif d’apporter des éléments de compréhensions sur les interactions existantes
entre trois parameétres d’étude (parameétres du procédé SLM, caractéristiques de la poudre et
traitements thermiques) et les propriétés finales de I’acier inoxydable 316L (microstructure et
propriétés en traction). Afin de répondre a ces objectifs, trois axes de recherche ont été
menés.

Parameétres du procédé SLM

Ce premier axe a permis d’étudier l'influence de quatre parameétres du procédé
SLM (stratégie de balayage, puissance, vitesse et HD) sur la microstructure et les propriétés
en traction de pieces en acier 316L. De nombreux résultats ont pu étre tirés de cette étude.
Ils sont propres a I'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000 et a l'acier inoxydable 316L. Les
parameétres de référence préconisés par le constructeur de la machine pour I’élaboration de
piéces en acier inoxydable 316L sont : P = 150 W, V = 675 mm/s, HD = 55 um. A travers cette
partie, on a pu analyser |'effet d’'une variation des valeurs de ces parameétres sur la densité, la
microstructure et les propriétés en traction.

Premierement, pour I'obtention d’une piece dense a plus de 99%, la puissance laser
doit étre supérieure a 125 W et la vitesse de balayage doit étre ciblée autour de 700 mm/s. Le
cas échéant, les piéces consolidées seront moins denses et présenteront des porosités liées
au manque de fusion ou a l'effet « Keyhole ». L'effet d’'une variation de HD entre 30 et 90 um
n’a montré aucune influence sur la densité du matériau massif.
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Ensuite, on a pu évaluer 'effet de la puissance (P =75 W, 150 W et 200 W), de la vitesse
de balayage (V = 400 mm/s, 675 mm/s et 900 mm/s) et de HD (HD = 30 um, 55 pm et 90 pum)
sur la microstructure de I'acier 316L. Il a été observé qu’une augmentation de la puissance ou
de la HD ou une diminution de la vitesse de balayage entrainent une augmentation de la taille
des grains. La longueur des grains varie entre 27 um et 106 um sur la plage paramétrique
étudiée. Les cellules localisées dans les grains sont sensibles a une variation des parametres
du procédé. Une augmentation de la puissance ou une diminution de la vitesse de balayage
ou de HD entrainent une augmentation de la taille des cellules. Le diameétre des cellules varie
entre 376 nm et 650 nm sur toute la plage paramétrique étudiée. Les aciers 316L élaborés par
SLM présentent une texture cristallographique selon la direction de construction imposée
notamment par le gradient thermique et la croissance colonnaire des grains. La texture est
identique sur toute la plage paramétrique étudiée. Les grains sont texturés (110) le long de la
direction de construction. L'intensité de texture varie cependant en fonction des parametres
et est proportionnelle a la longueur des grains. Plus les grains sont colonnaires et plus la
texture est prononcée. En jouant sur les parametres du procédé, il est possible d’obtenir des
grains plus allongés et ainsi accroitre I'intensité de texture.

Enfin, le dernier résultat de cette partie concerne les propriétés en traction. Il a été
démontré que malgré les variations microstructurales énoncées précédemment lors d’une
variation des paramétres du procédé, les valeurs de résistance mécanique maximale, de limite
d’élasticité et d’allongement a la rupture sont stables sur toute la plage paramétrique sauf
pour les aciers élaborés avec une puissance de 75 W. Elles sont par ailleurs supérieures a celles
requises par la norme RCC-MRX pour I'acier 316L forgé. Le procédé SLM Trumpf TruPrint Série
1000 est robuste en termes de propriétés en traction sur I'acier 316L lorsque la puissance laser
appliquée est supérieure a 75 W.

Caractéristiques de la poudre

Le second axe de recherche était ciblé sur I'influence des caractéristiques de la poudre
sur la microstructure et les propriétés en traction de I'acier 316L élaboré par SLM.

Dans un premier temps, onze poudres d’acier 316L commerciales ont été examinées
et comparées. Cette étape a mis en évidence de nombreuses hétérogénéités dans les
spécificités des poudres. A partir de ces analyses, deux poudres ont été sélectionnées selon
des critéres spécifiques pour élaborer des piéces par SLM. Sur les onze poudres, seulement
une était atomisée sous argon. Les autres étaient atomisées sous azote. En termes de
granulométries, le diamétre médian des particules de poudre variait entre 30 et 80 um pour
les onze poudres. Pour le procédé SLM, il est préconisé d’utiliser des poudres dont le dgo est
inférieur a 50 um. Ce critére a permis d’exclure quatre poudres sur les onze de départ. Les
analyses de composition chimique ont démontré qu’une des poudres avait une teneur en
nickel supérieure a celle préconisée par la norme RCC-MRx. A ce stade, parmiles onze poudres
de départ, seulement six étaient potentiellement utilisables pour élaborer des piéces en acier
inoxydable 316L par SLM. Le critére de coulabilité a mis en évidence deux familles de poudre.
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On distingue ainsi les poudres qui s’écoulent de celles qui ne s’écoulent pas. A travers cette
premiere étude, on a pu démontrer I'importance d’analyser en amont les poudres pour valider
certaines caractéristiques recommandées pour le procédé SLM.
Finalement, le choix s’est porté sur I’étude de deux poudres : celles fournies par Trumpf et par
Praxair. La poudre Trumpf est la poudre fournie par le constructeur de I'imprimante SLM et
sert de référence. La poudre Praxair est la plus intrigante de par son comportement
rhéologique et sa forme « pateuse ». C'est par ailleurs la seule poudre a étre atomisée sous
argon.

Dans un second temps, deux aciers ont été consolidés a partir de ces deux poudres.
Tous les parametres de l'imprimante Trumpf TruPrint Série 1000 ont été fixés pour
I’élaboration de ces deux aciers nommés Praxair et Trumpf. Ceci dans le but d’évaluer
exclusivement l'influence des caractéristiques de la poudre sur les propriétés finales.
Pour ces deux aciers, de nombreuses similitudes microstructurales ont pu étre constatées :

- densité finale de la piéce supérieure a 99%,

- composition chimique stable,

- forme des bains de fusion similaire,

- présence de cellules sub-micrométriques au sein des grains,
- présence de nano-oxydes dans la matrice.

Ces résultats démontrent que deux poudres présentant des caractéristiques différentes
notamment en termes de coulabilité peuvent étre utilisées pour élaborer des piéces denses
sur une imprimante Trumpf Truprint Série 1000.

Néanmoins, la poudre peut avoir une influence non négligeable sur certaines caractéristiques
microstructurales de I'acier élaboré par SLM. La composition chimique de la poudre a été
évaluée comme le parametre clé dans le contréle de la taille des grains. Plus précisément, la
synergie entre la faible teneur en azote et la présence d’oxydes riches en titane dans la poudre
Praxair a conduit a I’élaboration d’un acier 316L avec des grains fins et équiaxes d’environ 20
pum. Ce résultat n’a jamais été observé auparavant sur un acier 316L élaboré par SLM et figure
comme 'un des principaux résultats de cette these.

Les propriétés en traction ont été évaluées pour les deux aciers Praxair et Trumpf. Les
propriétés en traction obtenues sur les deux aciers sont supérieures a celles de la norme RCC-
MRx pour I'acier 316L forgé. La limite d’élasticité est toutefois plus faible de 100 MPa pour
I'acier Praxair par rapport a celle de I'acier Trumpf indépendamment de la direction
d’élaboration. Enfin, une anisotropie des propriétés en traction selon la direction
d’élaboration a été observée sur les deux aciers. Cependant, cette anisotropie est faible pour
I'acier Praxair compte tenu de la forme équiaxe des grains de cet acier.

Ces résultats démontrent que la taille et la forme des grains ainsi que les propriétés en
traction peuvent étre fortement influencées par les caractéristiques de la poudre utilisée en
SLM.
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Traitements thermiques

Un recours a des post-traitements est souvent nécessaire en fabrication additive
métallique pour homogénéiser la microstructure, favoriser la formation de grains équiaxes et
améliorer les propriétés mécaniques. Deux traitements thermiques ont été effectués sur les
deux aciers 316L Trumpf et Praxair. Les microstructures et les propriétés mécaniques de ces
deux aciers traités ont été évaluées et comparées.

Les deux aciers 316L élaborés par SLM ont des caractéristiques microstructurales et
mécaniques similaires lorsqu’ils sont soumis a un traitement thermique de relaxation des
contraintes. Le traitement thermique de relaxation des contraintes a 700°C pendant 1h n’a
pas d’effet significatif sur la microstructure. La forme et la taille des grains, ainsi que la taille
des cellules, restent stables apres ce traitement thermique. La microdureté et la limite
d’élasticité sont les deux seules grandeurs impactées par le traitement thermique.
Indépendamment de la direction d’élaboration, ces deux caractéristiques diminuent
significativement apres traitement thermique. Cette baisse est attribuée a une diminution des
contraintes résiduelles et de la densité de dislocations.

Le traitement de compression isostatique a chaud a 1100°C pendant 3h sous 1800 bar

a un effet significatif sur la microstructure et les propriétés mécaniques des deux aciers
élaborés par SLM. Cependant, la nature de cet effet varie en fonction de I'acier étudié. L’acier
Praxair conserve ses grains équiaxes d’une taille d’environ 20 um apreés le traitement de CIC.
Au contraire, I'acier Trumpf brut de fabrication est constitué de grains colonnaires le long de
la direction de construction. Aprés le traitement de CIC, les grains de I'acier Trumpf sont
équiaxes d’une taille d’environ 80 um. Cette différence de comportement s’explique par la
présence de nano-carbures localisés aux joints de grains de |'acier Praxair qui stabilisent les
joints de grains et limitent donc la croissance des grains sous |'effet « Zener Pinning ». Ce
résultat n’a jamais été observé dans la littérature pour un acier 316L élaboré par SLM et
soumis a un traitement thermique de CIC a 1100°C.
Malgré cette différence microstructurale, certaines caractéristiques sont identiques pour les
deux aciers. lls conservent tous les deux une structure austénitique. Cependant, les marques
des bains de fusion et les structures cellulaires disparaissent aprés le traitement de CIC. En
termes de propriétés en traction, le traitement de CIC a permis de diminuer I'anisotropie a 8
% selon la direction de construction pour les deux aciers. De plus, les aciers traités possedent
apres le traitement de CIC des propriétés en traction supérieures au minimum requis par la
norme RCC-MRx pour un acier 316L forgé.

Dans ce chapitre, on a pu mettre en évidence le caractére singulier des post-
traitements. Le traitement thermique a 700°C pendant 1h n’a pas d’effet significatif en termes
de microstructure et de propriétés en traction sur les aciers 316L élaborés par SLM. Aussi, il
n’existe pas de traitement de CIC spécifiquement développer pour les aciers 316L élaborés
par SLM et les parametres de CIC doivent étre adaptés pour chaque acier.
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On a pu confirmer a travers cette these que I'acier 316L élaboré par SLM possede des
propriétés en traction supérieures au minimum requis par le code RCC-MRx pour I'acier 316L
forgé. Les trois axes de recherche ont apporté une connaissance plus approfondie du procédé
SLM et de I’acier inoxydable 316L. On a pu confirmer la robustesse du procédé Trumpf TruPrint
série 1000 en termes de propriétés en traction. Désormais, on connait I'impact potentiel des
caractéristiques de la poudre sur les propriétés microstructurales et en traction de I'acier 316L
élaboré par SLM. On a également réussi a consolider pour la premiere fois un acier 316L
présentant des grains fins et équiaxes par SLM. De plus, on a démontré qu’il n’existe pas de
traitements thermiques spécifiguement développer pour les aciers 316L élaborés par SLM.
Deux aciers 316L élaborés par SLM peuvent réagir différemment lorsqu’ils sont soumis a des
traitements thermiques identiques.

Perspectives

Certaines études complémentaires n’ont pas pu étre effectuées durant cette these.
Elles pourraient s’avérer bénéfiques et complémentaires a ce travail.

Les études ont été menées sur des cubes de 1 cm?® pour des facilités expérimentales
mais elles pourraient étre menées sur des piéces plus grandes et de formes plus complexes
pour vérifier 'ensemble des résultats observés.

L’étude paramétrique et I'étude des poudres pourraient étre réalisées sur d’autres
imprimantes SLM présentant des caractéristiques différentes de celles de I'imprimante
Trumpf TruPrint Série 1000 en termes de puissance laser et d’approvisionnement et de mise
en couche de la poudre. Ceci permettrait de comparer et généraliser les résultats.

Des essais de traction, pour I'étude des parametres du procédé, doivent étre réalisés
sur des éprouvettes consolidées dans la direction (1Z) pour confirmer la robustesse du
procédé dans les deux directions d’élaboration.

Des analyses complémentaires sont a réaliser sur la poudre fournie par Praxair a
I’échelle du MET pour observer les éventuelles différences avec d’autres poudres.

Il aurait été intéressant également d’effectuer un traitement de CIC a une température
supérieure a 1100°C sur I'acier 316L Praxair afin de déterminer I’évolution microstructurale
de cet acier particulier a plus hautes températures.

Enfin, d’autres propriétés sont a évaluer sur l'acier 316L élaboré par SLM:
comportement en résilience, en fatigue, en corrosion et sous irradiation.
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