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Introduction générale/Préambule

Cette étude a débuté au sein de la société Zodiac Aerospace avant que cette derniére ne
fusionne avec le groupe Safran. La réduction de la masse des pieces étant un grand enjeu en
milieu aéronautique, la fabrication additive métallique suscite beaucoup d’intérét dans la
mesure ou la matiére n’est utilisée que la ou il y a un besoin.

Par ailleurs, la fabrication additive doit également répondre aux challenges de 1’industrie
en matiére d’optimisation de la qualité, temps et codts de production. La figure ci-apres illustre
qualitativement un aspect de 1’optimisation de procédé. La notion d’optimisation de procédé
implique en amont un design réaliste des piéces. Ces derniéres sont ensuite fabriquées suivant
une gamme de fabrication (process) donnée. Généralement, les pieces subissent un post-
traitement ou sont partiellement usinées.

A ce stade, il convient de caractériser les paramétres constitutifs de la matiére et étudier
leur impact sur les critéres d’acceptabilité ou de validation des produits définis dans le cahier
des charges. Sur certains aspects, de la caractérisation du matériau en lien avec les propriétés
mécaniques, I’institut PPrime de Poitiers a été sollicité dans le cadre d’une thése définie par la
Convention Industrielle de Formation par la Recherche. Dans ce cadre, un dialogue permanent
avec I’industriel a permis de positionner les résultats de 1’étude dans une vision globale et
d’intégrer ces résultats dans la feuille de route du groupe. Si les critéres d’acceptabilité sont
atteints, les piéces pourront étre produites avec une connaissance des propriétés mécaniques en
tous points.

En parallele de la démarche expérimentale qui constitue le cceur de cette étude, une
approche numérique peut étre déployée afin d’évaluer I'impact des différents parameétres du
matériau sur les propriétés mécaniques en tous points de la piéce.

Caractérisationdes paramétres (P) matériau

Surface Surface
Process 1 (matériau donné) usinee D
Paramétres standards P1 X X
CAO (référence) + Post TTm P2 X M
P3 X X
Process 2 (matériau donné) P4 X x Simulation
Variation des paramétres + P5 numerique
Post ITTm = X x
i P7 x
Process n (matériau donné) P8 X
Variation des paramétres + P9 - o
Post TTm
| |
Critéres d’acceptabilité (mécanique) Affecter les propriétés en
Approche expérimentale chaque point de I'espace
» Evaluation de la tenue en fatigue: -
traction R=-1 Caractéristiques ap, N, E, Rm, Re, A%

_____ conformes
-

» Mécanismes d’endommagement [ 7T ~=all -
parfatgue | |  TTT==aol N
-~
‘f

» Traction et dureté -~
+ Rm,Re, A%, E d
= Dureté macro

Figure 0-1: Proposition d'une démarche d'optimisation d'un procédé de fabrication

Dans cette étude, il est principalement question de la fatigue d’un alliage AISil0Mg
élaboré par fusion laser sélective. L approche est essentiellement expérimentale. Elle consiste
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a identifier le paramétre du matériau qui pilote la limite de fatigue a 1’ordre 1 ; aussi, de
contribuer a la compréhension des mécanismes d’endommagement par fatigue. Les travaux
sont effectués sur des éprouvettes de laboratoire.

L’objectif de ce manuscrit est de proposer une démarche d’étude de I’endommagement
par fatigue des éprouvettes usinées ou avec sections utiles brutes de fabrication, ayant subi ou
non des différents post-traitements. Afin de s’inscrire dans une stratégie d’optimisation du
procédé, il sera question avant toute chose de porter une grande attention sur la caractérisation
du matériau en lien avec le procédé, et surtout, de proposer une approche expérimentale qui
permette d’évaluer et de comprendre ’influence des défauts (type, taille, morphologie et
position) et de la microstructure sur la limite de fatigue. Pour ce faire, il sera systématiquement
proposé une analyse des défauts, leur impact sera quantifié au travers des diagrammes de
Kitagawa, de sorte a pouvoir étudier les autres paramétres (orientation, état de surface, ...) a
iso-défaut.

En préambule, il s’agit de positionner les motivations des travaux et d’illustrer
succinctement une démarche d’optimisation d’un procédé de fabrication. Quatre chapitres
seront ensuite développés dans ce manuscrit.

Le chapitre I, concerne 1’étude bibliographique. Il est notamment question de faire un
état de I’art sur la fabrication additive des aluminiums. L'influence des paramétres du procédé
et des post-traitements sur 1’intégrit¢ de la matiére ainsi que sur la tenue mécanique, est
présentée. L’objectif étant de comprendre 1’impact des paramétres du matériau sur la tenue en
fatigue, ce chapitre traite aussi des généralités sur la fatigue en amorcage et en propagation.
Une attention particuliére est portée a I’influence des défauts sur la limite de fatigue. A I’issue
du chapitre I, quelques questions de fond sont soulevées et font 1’objet des chapitres suivants.

Au chapitre I, il est essentiellement question de la caractérisation du matériau. Les
paramétres de la maticre sont quantitativement étudiés a cceur et en surface. La notion de
matériau de référence pour ce type de procédeé est abordée.

Dans le chapitre 111, il est question d’étudier la tenue en fatigue du matériau usiné. Dans
un premier temps il s’agit d’évaluer la tenue en fatigue en regard des parametres du procédé.
L’influence du traitement thermique T6 est également quantifiee. Dans un second temps, il est
question de comprendre les mécanismes d’endommagement par fatigue dans ce type de
matériau. Pour cela, le suivi en surface des fissures naturelles est réalisé par la technique des
répliques. Il en découle une loi de fissuration des défauts naturels, c’est-a-dire inhérents au
procédé. Les résultats obtenus sont comparés au cas des fissures longues. Enfin, 1’étude de la
topologie des facies de rupture permet d’analyser les modes de propagation. D’autre part,
I’analyse des facies de rupture permet de quantifier les sites d’amorgage qui sont le plus souvent
des defauts dus au procéde. Il en decoule une analyse basée sur des diagrammes de type
Kitagawa expérimentaux et analytiques. Ces diagrammes de Kitagawa permettent d’étudier
I’influence de la taille des défauts et de la microstructure sur la limite de fatigue. Dans ce cadre,
quelques criteéres de fatigue sont discutés, et ’approche DSG prenant en compte les effets de
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gradient de contrainte autour des défauts, est adaptée au matériau d’étude en prenant en compte
des considérations cristallographiques.

Au chapitre IV, il est essentiellement question d’étudier la tenue en fatigue des surfaces
brutes de fabrication. Dans un premier temps, 1’influence de la direction de construction des
éprouvettes, notamment du mode de suppression des supports de construction est étudiée.
Ensuite, afin de s’affranchir de I’effet des supports, la suite du chapitre est plus centrée sur les
éprouvettes produites verticalement, dans 1’objectif principal de pouvoir aborder 1’effet des
défauts sur la limite de fatigue, en présence de la rugosité de surface aux échelles des particules
de poudre et de I’ondulation de surface. Dans ce cadre, une démarche d’analyse basée sur le
diagramme de Kitagawa permet d’étudier la compétition entre défaut isolé et rugosité de
surface. Enfin, dans un cadre de développement industriel, une étude paramétrique du procédé
(Puissance du laser, vitesse de balayage, espacement entre tracés laser, type de poudre,
épaisseur du lit de poudre) est faite en vis-a-vis de la limite de fatigue ; cela pourrait alimenter
les discussions sur I’optimisation du procédé.

A I’issue de ce manuscrit, une conclusion générale de 1’étude est présentée et quelques
perspectives sont proposées.
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Chapitre | : Etude bibliographique

Ce chapitre propose un état de 1’art de la littérature autour de la fabrication additive des
aluminiums. Les notions d’intégrité de la matiére associée a ce type de procédé (microstructure,
défauts, rugosité et contraintes résiduelles) ainsi qu’au comportement en fatigue associé sont
abordées. L’objectif de I’¢tude étant de comprendre I’impact des paramétres du matériau sur la
tenue en fatigue, ce chapitre aborde aussi quelques généralités sur la fatigue en amorcage et en
propagation. Une attention particuliere est portée sur I’influence des défauts sur la limite de
fatigue qui constitue le cceur de I’analyse des chapitres suivants. A 1’issu du chapitre I, quelques
questions de fond sont soulevées et font 1’objet des prochains chapitres.

I.1. Fabrication additive métallique
1.1.1. Définition et enjeux

La fabrication additive (FA) repose sur le principe de I’'impression 3D. Les procédés de
fabrication additive consistent en la simplification 2D d’un probléeme 3D plus ou moins
complexe. En effet, les pieces sont fabriquées couche par couche. Ainsi, la FA permet
I’optimisation topologique et surtout la réalisation des piéces de géométrie complexes [1]-[6].
C’est donc un procédé en rupture avec ceux existants comme 1’usinage ou le formage
schématisés en Figure I-1.

N
-
Fabrication rl ' ‘ r]

additive Formage

Figure I-1: Schématisation de la fabrication additive, (a) comparaison avec les procédés par
enlévement de matiere et par formage [7], [8], (b) illustration de I'aspect couche-
par-couche.
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Quel que soit le procédé, le principe de fabrication additive repose sur quatre piliers
comme le montre la Figure 1-2. En données d’entrée, 1’opérateur dispose de fichiers de type
STL par exemple, ou alors de type Point Data, respectivement issus de la CAO ou de la
numérisation 3D. Les fichiers 3D sont ensuite définis en empilement de plans 2D. La réalisation
proprement dite de la piéce implique un choix du matériau. La matiére premiére peut étre a
1’¢état liquide ou solide (poudre ou lingots) en fonction de la méthode de réalisation qui sera
adoptée et de I’utilisation de la piece ainsi fabriquee.

cel/lay
6\\0 Y Qr

O
= o
el
D

Engineering \"
and Analys'®

Figure 1-2 : Définition du périméetre de la fabrication additive, quel que soit le procédé [7]

Dans le secteur aeronautique, il est notamment possible de produire par fabrication
additive des pieces complexes comme des servovalves [9]. Pour ce type de piéces, la fabrication
additive offre la possibilité de reduire les colts et parfois le temps de production. Selon Chee
et Kah [7], I’intégration des outils de fabrication additive permet de réduire les colts et le temps
de production jusqu’a hauteur de 50 %. L’analyse de la Figure 1-3 permet de dégager quatre
principaux axes d’optimisation :

» Conception des produits dédiés avec optimisation de masses ;
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» Recyclage de la matiere premiere ;
» Reéduction des assemblages ;
» Suppression des colts d’outillage et de machines de formage.

i 100% —»
product |  part tool tool manufacturing assembly | function
design | drawing | design (for serial production) and test testing

fixtures
special tools
document
brochure
. J
small size m£UIl '
i uction
AM Model <producuon ¢ p
product | \ tool tool
design design | manufacturing
assembly
AM tools ! -
and l— funcpon
patterns testing
fixtures
special tools Time and costs savings by
document NEW WAYS IN MODEL MANUFACTURING
K brochure )
>
— time
ﬁ—— 10 - 50% St

Figure 1-3 : Réduction des codts et temps de production par la fabrication additive [7]

1.1.2. Le procéde « Selective Laser Melting (SLM) »

Comme le montre la Figure 1-2, il existe plusieurs méthodes de fabrication additive. Ce
paragraphe présente la méthode par fusion laser sélective de poudre dont les pieces font I’objet
de ce manuscrit. Toute la production se fait sous atmosphére contrdlée. Généralement, dans le
cas des métaux, I’environnement de fabrication est constitué¢ d’argon. Un systéme permet
d’approvisionner la poudre qui est ensuite étalée sur le plateau de construction a I’aide d’un
rouleau pour les machines de premiére génération et de racleur pour les générations suivantes.
Un faisceau laser correctement dimensionné (diamétre du spot, puissance) traverse une plaque
située a une certaine distance du plateau. L’énergie ainsi fournie au niveau du plateau, via le
laser, permet de fondre les particules de poudre. Le lasage se fait dans le plan XY a une vitesse
donnée. Une fois la zone effective lasée, le plateau est déplacé d’une distance donnée vers le
bas dans la direction de construction, Z. La distance de translation définit 1’épaisseur de lit de
poudre déposée.
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Figure 1-4 : Schéma de principe du procédé SLM [7]

Selon Chee et Kah [7], un des inconvénients est la lenteur de production car il est
difficile d’atteindre une cadence supérieure a 70 cm®/h. En revanche, I’auteur propose, entre
autres avantages, I’application a une grande classe de matériaux dont les alliages d’aluminium.

1.1.3. Synthése

La fabrication additive permet de fabriquer des piéces de géométrie complexe. Nous
nous intéressons au procédé SLM qui est bien adapté pour des alliages comme ceux a base
d’aluminium. La qualification et la certification des piéces produites par le procédé SLM
impliquent une étude paramétrique du procédé afin d’évaluer la dépendance des principaux
parameétres matériaux classiquement regroupés en quatre familles :

e Défauts ;
e Microstructure ;
e Rugosité ;

e Contraintes résiduelles.

Ces éléments ont un impact sur les propriétés mécaniques des pieces fabriquées [10]-[20].
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.2. Etude de I’alliage A1Si10Mg obtenu par SLM
1.2.1. Défauts

Comme les autres procédes de fabrication, la fabrication additive génére des défauts au
sein des pieces produites. 1l est généralement possible comme le montre Figure 1-5, d’identifier
des défauts réguliérement disposés en sous couche des pieces, notamment quand celles-ci ont
subi un lasage de contours. On peut donc regrouper les défauts suivant deux populations : la
premiére étant due a la stratégie de lasage des contours de la piece et la deuxieme a la stratégie
de lasage du cceur. Cette deuxiéme population de défaut est plus aléatoirement répartie.

(2)

2mm

P

Figure I-5 : Mise en évidence par tomographie de deux populations de défauts [21].

Les défauts en fabrication additive sont généralement de plusieurs types que 1’on peut
distinguer en fonction de leur morphologie comme le montre la Figure I-6.

Figure I-6 :  ‘Petites’ porosités entourant un défaut de lasage [22]
17
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Il est donc possible de classifier les défauts rencontrés en fabrication additive des
aluminiums suivant deux grandes familles [10], [21]-[33], & savoir les porosités et les défauts
de lasage.

1- Les porosités

Ces défauts se distinguent principalement par leurs formes relativement sphériques
(Figure 1-7). Selon les travaux de Kun V. Yang et al. [24] les défauts de type porosités encore
appelés « keyholes-porosity », sont généralement localisés en fond de bain de fusion et
également au bord des contours de la piéce. Les travaux de Kun V. Yang et al. [24] ont été
réalisés sur un alliage d’aluminium a 7% de silicium et un autre a 10%. Les auteurs montrent
qu’il est possible de s’affranchir des pores en réduisant la densité d’énergie surfacique due au
laser. Selon les travaux de Weingarten et al menés sur 1’alliage AlSi10Mg [26], les porosités
peuvent aussi étre dues a I’environnement de production. En 1’occurrence, les auteurs pointent
la présence d’hydrogene, ’effet d’un « prélasage », ainsi que les paramétres intrinsequement
liés au laser tels que la vitesse de balayage et le diametre du spot. Rappelons ici que le
« prélasage » consiste a effectuer un premier passage avec un laser correctement défini, de
facon a ne pas provoquer la fusion des particules. Le but de cette étape est de réduire le taux
d’humidité dans le lit de poudre. Comme Kun V. Yang et al., les travaux de Weingarten et al.
[26] montrent que I’on peut réduire les porosités en réduisant la densité d’énergie surfacique E
Dans le cas de deux pieces ayant subi un « prélasage » a 90°C, le taux de porosité peut étre 20
fois plus important en divisant par 3 la taille d du spot laser et en multipliant par 10 la vitesse
de balayage V.

ES=V_[

]

P ] Equation 1

d ‘'mm?2

Figure I-7 : Mise en évidence de défauts de type porosité sphérique, relativement grossiers et
régulierement disposés en sous couche de la piéce [26]
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2- Les défauts dits « de lasage » ou « lack-of-fusion, caractérisés par leurs formes
complexes (Figure 1-6).

Ce type de défauts est également associé aux parametres du laser. Les défauts de lasage
peuvent étre dus a des zones non fondues et se traduisent généralement par la présence de
particules de poudre. Il existe cependant des défauts de lasage allongés, mais ne contenant pas
de particule de poudre. Selon Kun V. Yang et al.[24], on peut éviter ce dernier cas de figure en
réalisant des empilements fins, ce qui augmente la densité volumique d’énergie due au laser.

P J Equation 2

Ey = V.d.e [mm3]

Avec e désignant I’épaisseur de poudre déposée.

Dans le cadre des travaux sur 1I’A1Si10Mg, Aboulkhair et al.[22] proposent de classifier
les parametres du procédé suivant I’arborescence représentée en Figure 1-8. Cette liste est bien
évidemment non exhaustive. Les auteurs se proposent de réduire le taux de porosité en fixant
la puissance du laser et I’épaisseur du lit de poudre. Dans cet objectif, on peut évaluer
I’influence de la stratégie de balayage, le décalage entre chaque tracé laser, et la vitesse de
balayage sur les défauts de lasage. Pour une méme stratégie de lasage, les auteurs fixent la
vitesse et observent que sur une plage de 50 a 300 um de décalage laser, il est préférable de
resserrer les passes afin de réduire le nombre de défauts allongés. Dans un second temps, les
auteurs font varier seulement la vitesse de balayage et constatent que pour le méme décalage
entre tracés lasers, il y a une réduction du nombre de défauts allongés avec la vitesse de
balayage.

Process

parameters

Laser-related Scan-related Powder-related Temperature-related

Laser power Scan speed FParticle size Powder bed
temperature
t size Scan spacin FParticle shape &
2 S distribution Powder feeder
temperature
Pulse duration Scan pattern Powder bed density
Temperature
uniformity
Pulse frequency Layer thickness
Material properties

Figure 1-8 : Classification des parametres du procédé SLM selon Aboulkhair et al. [22]
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Afin d’évaluer I’influence de la stratégie de balayage sur la population de défauts,
Aboulkhair et al. comparent cing cas de figure, toutes choses égales par ailleurs. La Figure 1-9
montre que les résultats obtenus sont plus satisfaisants lorsque le lit de poutre subit un
« prélasage » a faible puissance.

1000 um
—
500 750

1000
Scan Speed (mm/s)

)

2X

Alternating

Scan Strategy
X&Y 2HS

Pre-sinter

Overlap

Figure 1-9 : Influence de la stratégie de balayage sur les défauts allongés [22]

Dans la suite de 1’étude des défauts inhérents au procédé SLM, il semble pertinent
d’avoir deux approches de caractérisation des défauts qui permettront a terme d’établir un lien
avec les caractéristiques mécaniques des pieces :
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e Une approche globale basée sur le taux de porosité ;
e Une approche spécifique basée sur 1’é¢tude de chaque défaut en termes de taille,
morphologie, position et orientation.

Caractérisation globale des défauts

Pour beaucoup d’applications mécaniques, le taux de porosité est un critére
d’acceptabilité des pieces. Aboulkhair et al [22] parviennent a atteindre des densités de 1’ordre
de 97,74 & 99,82% en agissant sur les parametres de lasage (cf. Figure 1-10). Selon ces auteurs,
pour la méme puissance de laser (500/750/1000 W), le méme décalage et la méme épaisseur de
poudre déposée, il est possible d’atteindre des taux de porosité optimaux en couplant faible
vitesse de balayage et prélasage.

=500 m750 m1000

100

99
98

97 -

96 -

95 -

Relative Density (%)

94 -

X 2X Alternating X&Y 2HS Pre-sinter ~ Offset/overlap
scan

Scan Strategy

Figure I-10 : Optimisation du taux de porosité selon Aboulkhair et al[22]

Kempen et al.[34] proposent également une approche d’optimisation du taux de porosité
des piéces en AlISi1l0Mg en agissant sur les parameétres de lasage. Dans cette approche, deux
poudres S1 et S2 sont étudiées. Sachant que la norme 1SO 3522 traitant de la composition
chimique de la poudre dispose d’une teneur en silicium entre 9 et 11% wt. pour ’alliage
AISi10Mg, la poudre S2 contient 8,05% wt. de silicium contre 9,02 % wt.pour la poudre S1.
Les valeurs renseignées correspondent a des pourcentages massiques (d’ou le sigle wt. pour
désigner weight : masse). En termes de granulométrie, Kempen et al.[35] constatent que la
poudre S1 est constituée de particules plus sphériques que la poudre S2. La granulométrie de la
poudre S1 est plus fine avec une taille moyenne de 16 pm contre 48 um pour la poudre S2.
Pour ces deux lots de poudres, Kempen et al.[35] réalisent des échantillons en faisant varier la
vitesse de balayage et constatent que la poudre S1 conduit toujours a de meilleurs taux de
porosité. Cet écart observé est essentiellement di a la densité du lit de poudre inhérent a une
faible granulométrie et une composition chimique plus riche en silicium. Forts de ce constat,
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les auteurs proposent d’évaluer, pour la poudre S1, I’influence de la puissance du laser et de la
vitesse de balayage sur le taux de porosité.
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Figure I-11 : Optimisation du taux de porosité selon Kempen et al.[10]

La Figure I-11 montre que le taux optimal est atteint pour deux couples puissance laser
et vitesse de balayage respectivement : (170 W, 1000 mm/s) et (200 W, 1400 mm/s). Dans un
souci d’amélioration de productivité, Kempen et al.[10] proposent naturellement que le couple
adéquat corresponde a une forte puissance associée a une grande vitesse de balayage (200 W,
1400 mm/s). Selon Kempen et al.[10], on peut encore améliorer le taux de porosité en procédant
a un « prélasage » a plus forte température de fagon a faire fondre partiellement le lit de poudre
déposée.

Caractérisation spécifique des défauts
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Dans certaines applications comme la fatigue, ¢’est souvent un défaut critique, défini
par sa taille, sa morphologie et sa position par rapport a la surface libre, qui pilote la durée de
vie au premier ordre [21], [36]-[39]. Dans cette partie, une approche d’analyse spécifique des
défauts est proposée sur la base des travaux de Damon et al.[27] sur I’ AISi10Mg de fabrication
additive par le procédé SLM. La stratégie de balayage adoptée est présentée en Figure I-1-12.
Les tracés de lasers sont croisés d’une couche a 1’autre et les contours des pieces subissent
également trois balayages laser.

WA —

Figure 1-1-12 : Stratégie de balayage adoptée par Damon et al. [27]

Building direction

(a) Détecteur

Echantillon -

Source de
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Figure I-13 : Caractérisation des défauts par microtomographie aux rayons X, (&) principe
de fonctionnement [40] ; (b) image originale, (c) image traitée [27].
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Deux états sont étudiés par Damon et al. [27]: un état brut de fabrication et un état ayant
subi un grenaillage. La caractérisation des défauts se fait par micro-tomographie par diffraction
de rayons X comme le schématise la Figure I-13-a. Un échantillon de diamétre 8 mm est disposé
verticalement sur un support en liaison pivot. L’échantillon subit une rotation autour de 1’axe
Z avec une incrémentation de 0,15° jusqu’a couvrir les 360°. Pendant la rotation, 1’échantillon
est irradi¢ par un faisceau de rayons X a une tension d’accélération de 180 kV et un courant de
120 pA. Un détecteur permet de récupérer le profil du signal incident. Le rendu est réalisé sous
forme d’images par nuances de gris comme le montre la Figure 1-13-b avec une résolution de 8
um par pixel. Un traitement numérique permet d’améliorer I’'image comme le montre la Figure
I-13-c ; on peut voir les deux familles de défauts (porosités sphériques et défauts allongés)
présentées dans les travaux précédents [10], [22].

Cing éprouvettes sont étudiées par Damon et al.[27] avant et aprés grenaillage. De prime
abord, les auteurs mesurent les taux de porosité selon trois méthodes :

e Analyse des données de tomographie ;
e Analyse des surfaces polies ;
e Pesées d’Archimede en négligeant la porosité ouverte.

Les résultats obtenus sont consignés sur la Figure I-15-a. La détermination du taux de
porosité par micro-tomographie et par coupes polies a été faite seulement pour les éprouvettes
apres grenaillage. La méthode par pesée a été faite avant et aprés grenaillage. La sous-
estimation du taux de porosité par tomographie peut étre due a la résolution du tomographe qui
exclut les défauts de 512 um?3. En revanche, les coupes polies et la méthode par pesée conduisent
a des résultats similaires. On note pour chaque cas d’étude une réduction du taux de porosité
liée au grenaillage qui a pour effet de comprimer la sous couche des éprouvettes et donc de
réduire la taille des défauts de sous-couche comme 1’observe Damon et al.[27]. La Figure 1-14
montre la diminution de la taille d’un défaut du fait du grenaillage. Le défaut étudié avant
grenaillage est représenté en arriere-plan.

Figure 1-14 : Evaluation de I'effet du grenaillage sur un méme défaut caractérisé par micro-
tomographie [27].
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Figure 1-15 : Caractérisation des défauts par tomographie [27] (a) évaluation du taux de
porosité suivant trois méthodes pour des éprouvettes ayant ou non subi un
grenaillage, (b) projection de tous les défauts dans un plan perpendiculaire au
plateau de construction, distribution du volume 3D des défauts en fonction (c) de
la distance par rapport au centre et (d) en fonction de la sphéricité.

La Figure 1-15-b donne une projection de tous les défauts dans un plan perpendiculaire
au plateau de construction. Deux approches sont ensuite proposées pour étudier chaque défaut
dont les tailles sont déja obtenues en termes de volume et la surface extérieure du défaut (surface
3D).

(1) La position du défaut est déterminée par rapport au centre de 1’éprouvette comme le
montre la Figure I-15-c. La partie haute donne le volume de chaque défaut en
fonction de la position par rapport au centre de 1’éprouvette. La forte concentration
de défauts (petits et grands) en périphérie de 1’éprouvette confirme que le lasage des
contours induit des défauts. Dans la partie basse, Damon et al.[27] représentent
I’évolution du volume cumulé en fonction de la position au centre de 1’éprouvette.
La courbe en traits interrompus représente la différence des volumes cumulés (avec
et sans grenaillage) normée par la différence maximale. L’analyse des courbes en
traits pleins montre que le grenaillage impacte ¢galement les défauts internes jusqu’a
une profondeur de 2,5 mm, ce qui semble relativement important.

(2) La sphéricité de chaque défaut est calculée (Equation 3) a I’aide de son volume (V)
et son aire (A) obtenus par tomographie. Une sphéricité de 1 correspond a la sphére

25



Chapitre | : Etude bibliographique

parfaite, 0.806 pour le cube et 0,671 pour un tétraédre régulier. Plus on se rapproche
de 0, plus le defaut est tortueux [41].

1 2 = i
 m3.(6V)3 Equation 3

A

La Figure 1-15-d donne une représentation du volume des défauts en fonction de la
sphéricité. L’analyse des courbes des volumes cumulés en fonction de la sphéricité
montre que le grenaillage n’impacte que trés légérement la sphéricité des défauts.

Synthése sur les défauts

Dans cette section, il ressort que les défauts inhérents a la fabrication additive de
I’aluminium sont classifiés selon deux grandes familles, d’une part les porosités sphériques et
d’autre part les défauts allongés. Il a été proposé d’étudier la notion de défaut en fabrication
additive suivant le taux de porosité qui est une approche globale, et suivant une approche
specifique ou chaque défaut est caractérisé par son type, sa taille, sa morphologie et sa position
par rapport a la surface libre de la piéce. Dans la plupart des métaux, il a été montré par ailleurs
que les défauts générent de forts abattements sur les propriétés mécaniques quasi-statiques ou
dynamiques [1], [42]-[49]. Quelques travaux proposent une démarche d’étude permettant
d’améliorer la santé matiére des productions, du point de vue des défauts. La Figure 1-16 issue
des travaux de Tang [23] présente les deux principaux types de défauts qu’on peut rencontrer
dans la fabrication additive des aluminiums. Il peut aussi exister des défauts résultant de la
matiére non consolidée, c’est a dire non fondue. A I’issue de ce manuscrit, cette classification
sera examinée de fagon critique, voire étendue.

(a) < Energy density

Power = constant

Keyholing | iLack-of-fusion
_porosity i_porosity_

Fully \
nse
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Scan speed >

Figure 1-16 : Type de défauts en lien avec les parameétres de balayage (a) application au titane
Ti-6A6-4V [50]. Morphologie des défauts en lien avec les parametres du procédé
pour ['AISi10Mg, (a) « Keyhole », (b) « lack-of-fusion » [23].

1.2.2. Microstructure

Avant d’aborder I’étude de la microstructure proprement dite, il est important de
présenter ici le diagramme des phases Al-Si. L’alliage qui fera 1’objet de cette étude est un
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alliage d’aluminium a 10% en masse de silicium. Cette composition en fait un alliage assez
proche de I’eutectique. Ainsi, lors du procédé de fabrication additive, le passage des phases
solide (poudre) — liquide (bain de fusion) — solide (piéce) se fait assez rapidement. On parle de
refroidissement rapide. A 1’état solide, on s’attend naturellement & une matrice solide
d’aluminium entourée par le silicium solide de composition proche de celle de I’eutectique. En
fonction des gradients thermiques mis en jeu dans le procédé SLM, différentes échelles de la
microstructure sont génerées au sein de la microstructure.

°c
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Figure I-17 : Diagramme de phase Al-Si

Les melt-pools

La section 1.2.1 du présent manuscrit évoque les paramétres laser mis en jeu lors de la
fabrication des piéces. On peut rappeler ici la puissance du laser, le diametre du spot laser et les
croisements de laser qui permettent de définir les melt-pools du point de vue des dimensions
caractéristiques et de 1’orientation par rapport aux paramétres de balayage. Dans le cadre des
travaux de Kempen et al.[10] sur I’optimisation du procédé SLM et 1’étude de la microstructure,
il a été observe, comme le montre la Figure 1-18, que la structure des melt-pools différe suivant
le plan d’observation. Les échantillons d’étude ont été prélevés au cceur des barreaux, puis,
enrobés, polis et observes en microscopie optique sans attaque chimique préalable. Dans le plan
de lasage, on observe des ellipses qui se croisent suivant un angle régulier. Comme Ming Tang
dans le cadre de ses travaux de thése [23], Kempen et al. [10] associent ces croisements a la
stratégie de balayage. En revanche, dans le plan YZ, les melt-pools semblent avoir une
morphologie de coupole. Les melt-pools peuvent donc étre définies au moins au travers des
deux paramétres largeur et profondeur.

Figure 1-18 : Observation des melt-pools suivant deux plans caractéristiques. Morphologie des
melt-pools dans le plan de balayage (haut), dans un plan perpendiculaire au plan
de balayage (bas) [10]
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Selon Tang [23], méme si les croisements de melt-pools sont fidélement liés a la
stratégie de croisement du laser, il est important de noter que les dimensions caractéristiques
des melt-pools résultent de I’empreinte thermique du faisceau laser définie par sa taille et sa
puissance. La Figure I-1-19-a illustre notamment que, dans le plan perpendiculaire au plan de
balayage, I’impact thermique peut étre trois fois supérieur a la taille du lit de poudre déposé.
De méme, I’impact thermique di au laser est d’environ trois a quatre fois le diamétre du spot
laser. La Figure 1-1-19-b propose une schématisation des melt-pools.

(a)  SEEEROSEE Remerns s (b)

Hateh Laser

spacing

190 pm y _—
Powder Moving direction

Layer

. Y
top view
Melt pool / X
Beam width Beam yelocity S
100um B — > V
30 pm thick i
4 z

vertical section

Figure I-1-19 :Schématisation de la melt-pool (a) en lien avec les parameétres de lasage, (b)
représentation 3D [23].

Structure du silicium (structure dendritigue)

En s’appuyant sur le diagramme de phase Al-Si en Figure I-17, on peut admettre que,
du point de vue de la chimie, le matériau peut étre en tout point décrit par une matrice
d’aluminium entourée par une structure proche de 1’eutectique. Plusieurs travaux permettent de
valider cette hypothese [11], [23], [51]. Dans ces références, les melt-pools sont décrites du
point de vue physico-chimique. En effet, les bordures des melt-pools peuvent finalement étre
liées a une taille différente de la structure du silicium a I’échelle macroscopique, comme
I’illustre 1a Figure 1-20. Les échantillons d’étude ont été prélevés au coeur de barreaux n’ayant
subi aucun traitement thermique. Ces échantillons ont été polis finement et attaqués au réactif
de Keller avant d’étre observés au Microscopie Electronique a Balayage (MEB). Dans le plan
de lasage (XY), on observe que la structure dendritique, relativement équi-axe, est plus
grossiére sur les bordures des melt-pools. Dans le plan YZ en revanche, la structure est plus
allongée. Les travaux précédemment cités dans ce paragraphe stipulent que la structure
observée correspond a une structure de type dendritique. Ainsi Tang [23] propose d’étudier
quantitativement cette structure en s’appuyant sur la définition globale des dendrites dans des
procédés impliquant des longs temps de refroidissement. Dans ces conditions, la dendrite est
constituée d’une partie principale et des bras secondaires comme I’illustre la Figure 1-21-a,
issue des travaux de Tang, ou Al et A2 désignent respectivement les distances primaires et
secondaires (équivalent a la SDAS de fonderie [52]) de dendrites. Du fait du refroidissement
rapide lors du procédé SLM, on considére que les bras secondaires de dendrites n’ont pas le
temps de se développer. Tang [23] propose d’associer le parametre A mesuré sur la Figure 1-20
(plan YZ) a la distance A1 de la Figure 1-21-a.

Connaissant les taux de refroidissement, il est possible de prédire la taille de la structure
dendritique en s’aidant de 1’approche empirique de Grant (1993), développée pour plusieurs
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classes de matériaux, Figure 1-21-b. Dans ses travaux de these, Tang [23] approche le probléme
de prédiction de la taille de la structure dendritique en s’appuyant sur la théorie de Rosenthal
(1941) et le modéle de Matyja et al. (1968). Les résultats obtenus expérimentalement sont en
accord avec la théorie. La Figure I-21-c confirme que la structure dendritique est plus grossiére
en bordure de melt-pools du fait des faibles taux de refroidissement. Par ailleurs, Siddique et
al. [53] constatent dans le cas de I’ AlSi12Mg, que préchauffer le plateau de production a pour
effet d’augmenter considérablement la taille de la structure dendritique (0,35 pm a 0°C contre
0,56 pm a 200°C).

YZ plane

Build direction (2)

Laser travel B8
direction

1 Dy}

© TRAYANANIEE 0

by '.“3‘: o c‘ e
AR

Figure 1-20 : Observation MEB de la structure dendritique sur un échantillon poli et attaqué
au réactif de Keller, (1 et 3) mise en évidence de la différence de taille suivant la
position dans la melt-pool, (2) mise en évidence de [’effet d anisotropie [23].

Comme le prévoit le diagramme de phase Al-Si, plusieurs études [28], [31], [54][42],
[55], [56], montrent que 1’application d’un traitement conventionnel de type T6 (mise en
solution proche du palier eutectique suivi d’un refroidissement rapide a I’eau a température
ambiante puis d’un vieillissement artificiel a environ 160-180 °C) a pour effet de détruire la
structure dendritique au profit de la formation de grosses particules riches en silicium.
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Figure 1-21 : Etude quantitative de la structure dendritique, (a) schématisation des distances
primaires et secondaires, (b) modélisation de la distance primaire en fonction du
taux de refroidissement, (c) application a I'AlSilOMg élaboré par fabrication
additive [57].

Grains cristallographiques

Thijs et al. [11] s’intéressent a la texture cristallographique dans 1’alliage AISilOMg.
Les éprouvettes d’étude sont réalisées sur une machine Concept Laser équipée d’un rouleau.
Les couches empilées sont lasées dans la méme direction que celle de déplacement du rouleau
RD. Deux échantillons ont été prélevés respectivement dans le plan de balayage (RD, TD) =
(XY) etun plan transversal (TD, BD) = (YZ). Les échantillons ont été préparés pour observation
par diffraction d’électrons rétrodiffusés (EBSD). La Figure 1-22 permet de montrer une forte
anisotropie de la morphologie des grains dans le plan (YZ) ainsi que des grains orientés vers
les centres de melt-pools, contrairement au plan (XY) ou les grains sont relativement équi-axes.
De méme, on note qu’un grain peut s’étendre sur plusieurs melt-pools (matérialisées par des
traits interrompus) et donc plusieurs couches. Thijs et al. [11] suggérent qu’il peut y avoir
reprise de la croissance d’un grain a partir de la couche précédente. La longueur d’un grain peut

30



Chapitre | : Etude bibliographique

atteindre 100 pm. Dans le plan XY, on note que les grains sont d’autant plus grossiers a mesure
qu’on se déplace vers les centres des melt-pools. La taille des grains varie de 3 a 12 pm.

TD

SD =RD

l‘u‘

e w. TH 101

Figure 1-22 . Observations EBSD de I'anisotropie cristallographique dans I'AISi1OMg [11].

Synthése sur la microstructure

Dans ce paragraphe, la microstructure du matériau brut de fabrication a été décrite au travers
de trois principaux parametres :

e Les melt-pools, en premiére approche, liées a I’empreinte laissée par le faisceau laser,
sont donc intrinsequement liées a la stratégie de balayage. Celles-ci ressemblent a des
coupoles définies par leur largeur et leur profondeur (100 a 200 pm) dans ces deux
directions.

e La structure dendritique également anisotrope qui résulte de 1’organisation du silicium
eutectique autour de la matrice d’aluminium. Cette échelle de la microstructure plus fine
(0,3 a1 um) est également liée aux melt-pools. La structure dendritique peut disparaitre
suite a un traitement conventionnel de type T6 au profit d’une structure de précipitation
du silicium. De méme, un traitement T6 entraine la formation d’intermétalliques riches
en fer, et sous forme d’aiguilles [57]-[61].

e Les grains au sens de la cristallographie qui présente une forte anisotropie. Les grains
peuvent étre représentés par des ellipsoides de largeur caractéristique (3 a 12 um) et de
longueur pouvant atteindre 100 um. Dans le plan de balayage, les grains sont
relativement équi-axes et plus fins & mesure qu’on s’approche des bordures de melt-
pools. Dans le plan perpendiculaire au plan de balayage, les tailles de grain sont deux a
trois fois plus grandes que 1’épaisseur de couche déposée.
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1.2.3. Rugosité

Parmi les avantages de la fabrication additive, on peut revenir sur la possibilité de
réaliser les piéces de geométrie complexe. De ce point de vue, se pose clairement le probleme
de la possibilité ou non de reprendre par usinage certaines surfaces fonctionnelles des pieces.
En d’autres termes, les pi¢ces de fabrication additive peuvent-elles vivre avec un état de surface
brut de fabrication ? Sachant que pour beaucoup d’applications, la rugosité de surface peut étre
un parameétre critique d’abattement des propriétés mécaniques, plusieurs études proposent
d’optimiser la rugosité ou alors d’en prédire les niveaux [10], [62], [63]. L’analyse des travaux
de la bibliographie permet de distinguer deux approches d’étude de la rugosité :

1) Dans un plan perpendiculaire au plateau de construction, Boschetto et al.[63]
considérent que la rugosité est liée a I’empilement des couches comme le prévoit la
Figure 1-23-a. Dans leurs travaux, Boschetto et al. proposent un modele théorique
pour définir la rugosité arithmétique en s’appuyant sur 1’angle d’inclinaison et
I’envergure du staircase due a I’empilement des couches fusionnées. Le modéle est
validé expérimentalement sur une piece réelle comme le montre la Figure 1-23-b.
L’analyse en contraste de couleurs proposée par Boschetto et al. sur la Figure 1-23-
¢ montre une bonne corrélation entre le modele proposé et les résultats
expérimentaux.

(2)  Dans le plan de balayage, Wang et al.[62] considérent que la rugosité est liee a
I’aspérité de la surface balayée. Les auteurs s’intéressent a 1’optimisation de la
rugosité Ra dans le cas de ’alliage A1Si10Mg. La Figure 1-24-a présente la stratégie
de balayage adoptée a une couche donnée. La Figure 1-24-b permet de visualiser le
profil de rugosité 2D et 3D d’une surface balayée. Différents échantillons ont été
produits suivant cette stratégie mais en faisant varier la densité d’énergie volumique
via la puissance instantanée du laser entre deux points de fusion adjacents comme le
montre la Figure 1-24-a. D’aprés les mesures de rugosités linéiques consignées sur
la Figure 1-24-c, il est possible d’optimiser la rugosité en agissant sur la densité de
puissance volumique du laser.

De ce qui précede, on peut aussi noter une ondulation de surface probablement liée a la
stratégie de balayage telle que présentée en Figure I-24-a. Ainsi il est possible de définir la
rugosité d’ondulation de surface a une échelle globale, ainsi qu’a une échelle plus fine de
rugosité. Sur la Figure 1-24-c, il est important de noter que pour des cas extrémes de rugosité
arithmétique, les rugosités pic-vallées sont equivalentes. Ainsi, du point de vue de la tenue
mécanique, il se pose la question du parametre de rugosité pertinent a considérer lors du
dimensionnement des piéces.
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(a) Original model

Layer

(b)

Figure 1-23: Etude de la rugosité arithmétique dans une piéce sphérique en AISi10Mg. (a)
schématisation du facteur de rugosité. (b) cas d'étude. (c) comparaison du rendu
expérimental avec la prédiction numérique [63].
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Figure 1-24 : Influence de la densité volumique d’énergie sur la rugosité arithmétique, mise en
évidence de ['ondulation de surface [62].
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1.2.4. Contraintes résiduelles

La température du plateau de production et les stratégies de balayage induisent des
cycles thermiques tres complexes dans les piéces réalisées par fabrication additive [44], [64].
Ces cycles thermiques induisent des contraintes résiduelles. Salmi et al.[65] proposent une
étude quantitative des contraintes résiduelles inhérentes au procédé SLM dans le cas de
I’AlSi10Mg. Les résultats étudiés dans cette revue bibliographique concernent quatre
éprouvettes en forme de pavé (30x20x10 mm?). Les pavés sont dénommés A, B, D, F.
Contrairement aux paves B, D et F, le pavé A ne dispose pas de supports de construction. Le
pavé D a subi un traitement thermique de relaxation pendant 3h & 300°C. Les contraintes
résiduelles (min et max) de surface ont été mesurées a différentes profondeurs de I’échantillon.
Les résultats sont disposés sur la Figure 1-25. Les points expérimentaux sont reliés par des
courbes de tendances polynomiales. Pour les éprouvettes A, B et D, les mesures ont été faites
sans que les éprouvettes soient détachées du plateau. L’éprouvette D a quant a elle été décrochée
du plateau et a subi un grenaillage avec des billes de zirconium de diamétre 200 pum projetées
avec une pression de jet de 3 bars. La Figure 1-25-a montre clairement un effet des supports. La
présence des supports agit sur la surface effective de diffusion et a pour effet d’augmenter le
niveau de contraintes résiduelles.

Selon Salmi et al.[65], I’ondulation observée peut étre liée a la rotation des traits de
lasage d’une couche a ’autre. En 1’absence de traitement, on note que le procédé SLM induit
de fortes contraintes résiduelles de traction pouvant atteindre 300 MPa jusqu’a une profondeur
de 0,8 mm. Dans le cas des éprouvettes avec supports, la Figure 1-25-b montre un net abattement
dd au traitement thermique de relaxation appliqué, ainsi qu’une réduction de 1’amplitude
d’oscillation. En décochant les éprouvettes du plateau et en réalisant ensuite un grenaillage, on
peut également réduire le niveau de contraintes résiduelles.

Par ailleurs, dans le cas de I’ AlSi12Mg, pour une densité d’énergie laser de 39,6 J/mm?®,
Siddique et al.[53] évaluent I’influence de la température du plateau (0°C ou 200°C) et d’un
post-traitement de relaxation a 200°C sur les contraintes résiduelles. Selon ces derniers, un
plateau de construction maintenu a 200°C suivi d’un traitement de relaxation minimise les
contraintes résiduelles.

1.2.5. Quelques propriétés mécaniques de base

A partir des données de la littérature, il est proposé au Tableau I-1, une synthése des
propriétés mécaniques de 1’alliage AISi10Mg élaboré par fabrication additive, en comparaison
des propriétés des alliages équivalents élaborés par fonderie classique. En complément de
I’approche proposée par Tang et al.[33] qui proposent une lecture en regard de la puissance et
de la vitesse du laser, il est ici proposé deux lectures : d’une part, en regard du taux de porosité
dont le lien a été établi par ailleurs avec les parametres du procéde liés au laser, mais aussi de
la stratégie de balayage et des poudres utilisées. D’autre part, la lecture du Tableau I-1 peut se
faire en vis-a-vis de la durete liée aux post-traitements realiseés. Tout compte fait, les proprietés
mécaniques en traction étant sensibles aux aspects moyens (populations de défauts, de grains,
...) il est a ce stade difficile de proposer une analyse fine des résultats recensés dans la
littérature...
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Figure I-25 Etude comparative des contraintes résiduelles dans différentes configurations d'eprouvettes. (a) influence des supports de construction.
(b) influence d'un post-traitement de relaxation. (c) influence du grenaillage[65]
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Tableau I-1: Propriétés mecaniques en traction de I'alliage AlSi10Mg de fabrication additive,
comparaison avec les alliages de fonderie

Machine/

Taux de

Rm

Re

4 A0,
Ref procédé poraosité (%) TTh Sens (MPa) (MPa) A% HV
[29] Concept i i
e 0215 / XY 385-397 / 5256 127
/ z 388-404 / 29-41 /
Renishaw XY (as-
[66] AM250 / Aucun built) 320-340 / 1,1-17 /
/ T6 ldem  388-396 / 34-43
[67]  EOS MA400 / Aucun XY 360-370  220-230  6.2-7.2 /
/ z 400-410  220-252 4,957 /
/ XY 440 305 67 /
/ XY 440-446  287-295  62-7 /
/ z 435-445  250-256 2,832 /
ee] oM %0 02503 200°C z 355-365  187-205  3,9-4,2 /
0,01 cic 150-160 22026 101 /
[33]  EOSM280 005015 O XY 285 182 18 /
287 180 14,3 /
[69]  EOS M280 / Aucun 472-474 258268 7678 125
/ 3029HC' z 477-481  293-303 5557 132
/ o z 284288 178-188 1820 110
/ cic z 183-185  110-120  38-40 60
Concept
o] oeeb 0,29 / XY 300375 235270  05-2,1 /
0,29 / z 280-360  223-241  0,7-15 /
[71] 0,69-0,74 / / 289208  269-278  33-34 |/
005006 T / 316-328  291-296 36-43  /
[72] Fonderie 0,7 T6 / 270-300 230 05-14
123
0.2 T6 / 300 25 25-37
[73] 0,002 T6 / 335 275 6 116

I.3. Généralités sur la fatigue

L’étude de la tenue en fatigue de I’alliage AlSi10Mg élaboré par fabrication additive
constitue le cceur de ce manuscrit. Avant de s’intéresser spécifiquement a la fatigue dans ce
type d’alliage, il convient de présenter quelques généralités sur la notion de fatigue.
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1.3.1. Définition

La fatigue est définie comme I’endommagement d’une pi¢ce ou d’une structure a la suite
de sollicitations variables répétées. Deux notions permettent de caractériser un essai de fatigue :
I’amplitude de la contrainte appliquée et le nombre de cycles a rupture. Ainsi, pour une
population d’éprouvettes a priori équivalentes et soumises a des essais de fatigue, il est courant
de représenter les résultats bruts sous forme de courbes S-N (Figure 1-26) encore appelées
courbes de Wohler.

ap(N)

S

Amplitude de contrainte (MPa)

N1 N N2
Nombre de cycle a rupture

Figure 1-26 : Représentation d'une courbe S-N. Mise en évidence des différents domaines
caracteristiques d'un essai de fatigue. (I) domaine oligocyclique, (I11) domaine
d'endurance limitée, (I11) domaine d'endurance illimitée.

La limite de fatigue est définie comme la contrainte en dessous de laquelle la probabilité
de rupture par fatigue est quasiment nulle. Cette limite de fatigue est matérialisée par une
asymptote horizontale. Dans le cas de certains matériaux comme les aluminiums, il n’existe pas
de limite de fatigue au sens strict. Ainsi, on parle souvent de limite conventionnelle d’élasticité.
La limite conventionnelle de fatigue est généralement définie entre 106 et 108 cycles. Dans la
suite de cette étude, nous parlerons de limite de fatigue qui est en fait une limite conventionnelle
de fatigue. Plusieurs méthodes peuvent étre utilisées pour déterminer la limite de fatigue.

Les méthodes avec écart-type qui nécessitent un nombre trés important d’éprouvettes.
On peut citer :

= Laméthode des « probits » [9] ;
» Laméthode de I’escalier [9].

Par ailleurs, lorsque le nombre d’éprouvettes a disposition est faible comme c’est le cas
dans cette étude, on utilise les méthodes sans écart-types. Dans cette étude, nous détaillons deux
méthodes : la méthode de Locati [74], et la méthode par paliers qui s’en rapproche.

= | a méthode de Locati
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Cette méthode permet de déterminer la limite de fatigue pour une seule éprouvette. Un
premier chargement est effectué en dessous de la limite de fatigue. Lorsque le nombre de cycle
défini par convention est atteint sans que 1’éprouvette soit rompue, la charge est incrémentée
d’une certaine valeur et 1’essai est relancé jusqu’a rupture de 1’éprouvette. Chaque palier induit
un dommage au sens de Miner. Les dommages ainsi créés sont pris en compte dans le calcul de
la limite de fatigue.

A un palier i, sous une amplitude de contrainte g;, le dommage d; est exprimé en
fonction du nombre de cycles n; vécus par I’éprouvette et du nombre de cycles Ng auquel elle
aurait rompu sous cette méme contrainte.

d, = Equation 4

D’aprés la loi de Miner, I’éprouvette est rompue lorsque le dommage cumulé D vaut 1.

Equation 5

L’application de la méthode de Locati implique la connaissance d’une courbe de Wohler
du matériau. Deux autres courbes hypothétiques dont les asymptotes sont décalées du pas de
chargement sont représentées de part et d’autre de la courbe de référence. Pour chaque niveau
de charge, on calcule le dommage créé par rapport a chaque courbe. La limite de fatigue est la
valeur de contrainte qui conduit a un dommage de ’unité. Une fois la bonne courbe identifiée,
on peut déterminer la limite de fatigue au nombre de cycles voulu.

= Laméthode par palier.

Cette méthode est semblable a la méthode de Locati mais repose sur le fait que
I’historique de chargement ne crée pas de dommage. Cette hypothese a ét¢ validée pour
plusieurs alliages, dont notamment 1’Al356 de fonderie par Roy et al.[37] et sur un alliage de
titane Ti-6Al-4V par Lanning et al.[75]. Dans le principe, le premier palier est choisi
suffisamment bas pour éviter la rupture au premier niveau. Dans ce cas, la limite de fatigue est
déterminée par interpolation linéaire entre le palier a rupture et le dernier palier a non-rupture.
L’avantage principal de cette méthode est qu’elle est la seule qui permette de déterminer la
limite de fatigue pour une éprouvette avec un défaut naturel. Aussi, la connaissance au préalable
d’une courbe de Wohler du matériau n’est pas nécessaire.
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1.3.2. Fatigue des alliages de fonderie

Du point de vue matériau, la notion d’endommagement par fatigue est définie par deux
principaux phénomenes : I’amorgage et la propagation. L’analyse d’un faciés de rupture
permet d’identifier ces deux phases.

1.3.2.1. Amorcgage

L’amorcage en fatigue peut se définir comme la contrainte seuil qui provoque
I’apparition de fissures au sein de quelques grains plastifiés du fait de la présence d’un
concentrateur de contrainte. Ainsi, lors d’un essai de fatigue, il existe dans le matériau des
concentrateurs de contraintes, souvent des défauts, qui provoquent I’amorgage des fissures. Ces
concentrateurs, qui sont des zones de non-linéarité physique, peuvent aussi étre des joints de
grains, des éléments chimiques comme les dendrites, ou des bandes de glissements [37], [39],
[71], [76]-[79]. Par ailleurs, I’amorcage de la fissure est souvent dd a des concentrateurs de
contraintes reflétant des non-linéarités géométriques. C’est le cas des défauts internes ou
externes, artificiellement créés ou inhérents aux procédés de fabrication [36], [38], [39], [41],
[47], [73], [80]-[83]. Afin d’étudier la sensibilité de la tenue en fatigue a la microstructure et
aux défauts, Ceschini et al.[77] proposent d’étudier I’effet de la compression isostatique a chaud
(CIC) sur la tenue en fatigue en flexion alternée pour deux nuances d’aluminium A356-T6 et
A204-T6. En I’absence de CIC, I’analyse des faciés de rupture réveéle un amorcage
systématiquement di aux defauts de surface, contrairement au cas des éprouvettes ayant subi
un traitement CIC ou I’amorgage a lieu au niveau des bandes de glissement proches de la surface
libre. En présence de défauts, 1’alliage A204-T6 est légérement moins résistant a la fatigue que
I’A356-T6. Aprés CIC, en considérant pour référence 1’état non CIC, Ceschini et al. [77]
constatent une tres forte amélioration de la tenue en fatigue de preés de 70% pour I’A204-T6
contre environ 40% pour I’alliage A356-T6.

Viet-Duc et al. [39] étudient I’amorgage des fissures en fatigue multiaxiale (traction et
torsion pures, et traction torsion) dans trois microstructures différentes (A, B et C) de 1’alliage
A356-T7 de fonderie. Le premier matériau (A) est enrichi en cuivre (0,5%). Les deux autres
matériaux (B et C) ont la méme composition chimique mais I’un (C) a subi un traitement CIC
avant de subir le traitement T7. Le matériau C ayant subi un CIC est toujours plus résistant a la
fatigue que les autres. L’analyse des flts d’éprouvettes, Figure 1-27, montre que dans le cas C,
I’amorcage a lieu sur des bandes de glissement alors que les fissures s’amorcent toujours sur
les défauts dans les cas A et B. En considérant que 1’état de référence est le matériau non enrichi
en cuivre et n’ayant pas subi de CIC, on note que les limites de fatigue en traction R = -1 et en
traction-torsion R = -1 sont quasiment doublées lorsque les éprouvettes sont sans défaut. Alors
que toutes choses €gales par ailleurs, I’enrichissement en cuivre géneére au maximum 25 %
d’augmentation des limites de fatigue. Les travaux de Ceschini et al.[77] et Viet-Duc et al. [39],
proposent que les défauts impactent fortement I’amorcage des fissures de fatigue.
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Pure tension Combined tension-torsion Pure torsion

Porosity-containing alloys

Porosity-free alloy

Figure 1-27 : Identification des sites d'amorcages au niveau des flts d'éprouvettes polies.
Différents types de matériau (A, B ou C) , selon différentes sollicitations [39].

1.3.2.2. Propagation

Quand les niveaux de contraintes sont tels qu’il y a de la plasticité localisée dans le
matériau et qu'une fissure s’amorce, si la sollicitation continue et que le facteur d’intensité de
contrainte generé dépasse un certain seuil, la fissure commence a se propager. En genéral, dans
le cas de sollicitations uniaxiales pour les matériaux polycristallins, la propagation est d’abord
cristallo- dépendante (Stade 1) dans le plan de scission maximale. Ce plan de scission maximale
correspond a un plan orienté a 45° par rapport au plan perpendiculaire a la direction de
sollicitation dans le cas d’un essai de traction alternée par exemple. Dans le stade I, la fissure
se propage sur quelques grains au maximum, avant de bifurquer et suivre le plan
perpendiculaire a la direction de sollicitation (stade 11). Les travaux de Viet-Duc et al. [39], dans
le cas de I’A356-T6, montrent que lorsque la fissure est amorcée sur des bandes de glissement
persistantes, elle croit d’abord suivant le plan de scission maximale avant de passer en stade 11,
comme le montre la Figure 1-28. En revanche, en cas d’amorgage sur défauts, la fissure se
propage directement en stade Il. Dans ces mémes travaux, Viet-Duc et al.[39] constatent
également la présence des fissures non propageantes sur le fiit d’éprouvettes. Ces fissures sont
en effet bloquées aux joints de grains défavorablement orientés du point de vue de la
propagation. En d’autres termes, les joints de grains peuvent se comporter comme des obstacles
a la propagation des fissures.

Dans le cas de 1’A357 élaboré par rhéomoulage et par moulage permanent, Brochu et
al.[84] s’intéressent ¢galement aux mécanismes de fissuration. Dans ce cadre, les auteurs
observent une fissure s’amorcer sur une particule de silicium. Cette fissure se propage en Stade
| en traversant plusieurs cellules dendritiques (Figure 1-29-a) jusqu’a étre stoppée par un cluster
de silicium a un joint de grain (Figure 1-29-b), alors que plus de la moitié de la durée de vie de
I’éprouvette est consommeée. Une autre fissure nait alors au niveau de la méme particule de
silicium d’ou est partie la fissure primaire (Figure 1-29-c). Cette nouvelle fissure se propage en
Stade II jusqu’a la rupture de I’éprouvette (Figure 1-29-d). Brochu et al.[84] proposent alors
qu’en I’absence de défauts, il est possible d’améliorer la tenue en fatigue en affinant les grains.
De méme Vincent[85] constate dans ses travaux de thése sur le fer pur, qu’affiner les grains
permet justement d’améliorer la résistance a la fatigue. Avant les travaux de Vincent et de
Brochu, Franck Alexandre faisait également le méme constat dans le cas de 1’Inconel 718 [86]
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Figure 1-28: lillustration du phénoméne de propagation suivant le stade I, puis Il. Cas de
I'A356-T6 de fonderie [39]

Figure 1-29 : Mécanisme d'endommagement par fatigue dans l'alliage A357, (a)amorcage
d'une fissure a partir d'une particule de silicium, (b) propagation en stade I, (c)
la fissure est déviée puis stoppée par un cluster de silicium a un joint de grain, (d)
une autre fissure s ‘amorce a la méme particule de silicium et se propage en stade

11 [84].
1.3.3. Notions de critéres

Plusieurs criteres entrent en jeu dans le dimensionnement en fatigue des structures. En
I’absence de défauts, un élément de la microstructure peut jouer le réle de maillon faible et
provoquer 1’amorgage puis la propagation de la fissure jusqu’a la rupture [76]-[78]. La rugosité
de surface et les contraintes résiduelles peuvent également impacter la tenue en fatigue de
certains matériaux. Plusieurs études proposent que les défauts impactent la tenue en fatigue a
I’ordre 1 [36], [39]. Un critére de fatigue est un outil de dimensionnement en fatigue des
composants. Les critéres de fatigue d’une fagcon ou d’une autre prennent en compte 1’influence
sur la tenue en fatigue d’au moins un des paramétres cités précédemment. Ces critéres peuvent
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étre purement théoriques ou empiriques. Dans tous les cas, ils doivent permettre de garantir un
domaine de slreté (domaine d’endurance illimitée) en service ou alors, ils doivent permettre de
prédire la durée de vie en service (domaine d’endurance limitée). Quand le critére prédit une
tenue en fatigue inférieure aux résultats expérimentaux, il est dit conservatif. A 1’inverse, quand
les résultats expérimentaux sont supérieurs a ceux predits par le critére, le critére est qualifié de
non conservatif.

I.4. Modélisation de la limite de fatigue des matériaux sans défauts

Dans ce paragraphe, il est présenté dans un premier temps quelques critéres uniaxiaux
permettant de modéliser ’effet des contraintes moyennes que 1’on peut représenter dans un
diagramme de Haigh-Goodman ou DVM. Dans un second temps, il est question de décrire les
phénomeénes de triaxialité des contraintes a I’échelle locale lorsqu’on applique une contrainte
uniaxiale a I’échelle macroscopique. Le choix est porté sur le critére de Crossland.

1.4.1. Critéres empiriques basés sur la contrainte moyenne

L’une des représentations les plus courantes de I’influence de la contrainte moyenne sur
la limite de fatigue est le diagramme de Haigh-Goodman encore appelé diagramme A-B. Les
criteres de type Haigh-Goodman s’appuient sur la tendance de liaison des points A et B. Dans
le cas d’un chargement traction/compression, le point A est identifi¢ a partir d’un essai de
fatigue a R = -1 et le point B est identifié a partir d’un essai de traction monotone. Sur la Figure
I-30, les droites de Goodman et SAderberg, la parabole de Gerber et I’ellipse de Marin sont
présentées. Elles modélisent I’influence de la contrainte moyenne sur la tenue en fatigue.

-
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Y
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Ry
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0 R, HL Om —
Figure 1-30 : Diagramme de Haigh-Goodman

Susmel et al.[87] proposent une analyse des résultats de la littérature pour plusieurs
classes de métaux. La Figure 1-1-31 montre que la droite de Sddergerg serait trop non
conservative dans la mesure ou tous les points expérimentaux se situent entre la droite de
Goodman et I’ellipse de Marin. Dans leurs travaux, Susmel et al.[87] suggérent que 1’effet de
la contrainte moyenne sur la limite de fatigue dépend du matériau et de son état microstructural.
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Figure 1-1-31 : Prise en compte du type de matériau dans la description de l'influence de la
contrainte moyenne sur la limite de fatigue[87].

Toujours dans le cas de la traction alternée, Iben Houria[52] s’intéresse a 1’effet de la
contrainte moyenne en présence de défauts. Les travaux sont effectués sur 1’A356-T6 de
fonderie. Les résultats des travaux de Iben Houria sont consignés sur la Figure 1-32. Les essais
de fatigue sont faits a deux rapports de charge R = -1 et R = 0. L’auteur propose de modéliser
I’effet de la contrainte moyenne par les droites de Goodman. Le matériau de référence est réputé
sain sans défaut, ainsi, Iben Houria propose que 1’effet de la contrainte moyenne dépend aussi
de la taille des défauts et du rapport de charge. Pour les 2x3 éprouvettes testées, si les droites
de Goodman sont des bons indicateurs de la sensibilité du matériau a la contrainte moyenne, il
semble alors que cette sensibilité est diminuée avec la taille des défauts.

100

90 4 ’ Traction — Droite de Goodman

80 ; A Matériau de référence

70 4 . X Matériau a défaut (400pm) |

& Matériau a défaut (800pum)

60

Limite de fatigue (MPa)
N
o

0 + b £, % + +
0 50 100 150 200 250 300 350

Contrainte moyenne (MPa)

Figure 1-32 : Prise en compte de la taille des défauts dans la description de l'influence de la
contrainte moyenne sur la limite de fatigue [52].

Dans le contexte allemand, la DVM, equivalent de la SF2M frangaise, préconise
d’identifier le diagramme de Haigh-Goodman avec deux limites de fatigue : la résistance
mécanique et la limite conventionnelle d’¢lasticité. Cette approche permet de modéliser 1’effet

d’une contrainte moyenne de compression.
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Figure 1-33 : Diagramme de Haigh recommandé par la DVM

Kamaya et al.[49] abordent les aspects de contraintes moyennes dues au chargement
et/ou des contraintes résiduelles liées au grenaillage dans le cas de 1’A316. Les désignations
CWO et CW20 correspondent respectivement aux taux 0 et 20% de précontraintes induites par
le procédé mécanique. Les limites de fatigue calculées se situent entre les derniers points a
non- rupture et les premiers points a rupture pour chaque rapport de charge sur la Figure 1-26.
Les paraboles de Gerber ainsi que les droites de Goodman (telles que formulées précédemment)
sont tracées pour chague type de matériau. On peut noter que pour les deux états du matériau,
la parabole de Gerber permet de bien modéliser I’effet de la contrainte moyenne. Les résultats
de Kamaya et al.[49] montrent que pour la méme contrainte moyenne, on note un fort
abattement de la limite de fatigue qui est liée au taux de précontrainte. En revanche, il semble
que les contraintes résiduelles induites pas le procédé¢ de précontrainte n’impactent pas le mode
de description de I’influence de la contrainte moyenne.

Failure (CW20)

non-Failure (CW20)

Failure (CWO)

non-Failure (CW0)

—— Modified Goodman (CWO)
Modified Goodman (CW20)

-~~~ Gerber (CW0)
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Figure 1-34 :Influence de la contrainte moyenne dans le cas d’'un acier inoxydable [49].
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1.4.2. Critére de Crossland

Le critére proposé par Crossland en 1956 est un critére de type Von Mises basé sur les
invariants du tenseur des contraintes. Dans sa formulation, le critére prévoit que 1’amorcage
d’une fissure est piloté par I’amplitude de la contrainte déviatorique J,, et la contrainte
hydrostatique maximale J; ;4. Sur un cycle de chargement, le critére de Crossland s’écrit :

Ocr = \/]Z,a + acr]l,max < ﬁcr Equation 6

Les paramétres a.,. et ., sont identifiés avec deux limites de fatigue en torsion alternée
a R=-1 et en traction alternée a R=-1 par exemple, ou alors avec deux limites de fatiguea R=- 1
et a R=0,1.
Pour cela, il faut revenir aux définitions des invariants du tenseur des contraintes_.
Oxx Oxy Oxz Equation 7
o
= [Oxy Oyy Oyz
Oxz Gyz Ozz

Ainsi,
1 o Equation 8
=5 |
Et
Equation 9
Avec
s o 1 ro\ 1 Equation 10

I.5. Modélisation de la limite de fatigue des matériaux avec défauts

1.5.1. Approche de la Mécanique de la Rupture en Elasticité Linéaire (MREL)

On considere qu’un défaut présent dans le matériau est assimilable a une fissure de taille
équivalente au dit défaut. L’approche de la mécanique de la rupture en €lasticité linéaire repose
sur la propagation d’une fissure sous un chargement a vitesse constante dans le domaine
d’¢lasticité du matériau. On considére que le chargement provoque une plasticité localisée a la
pointe de fissure. La fissure devient alors propageante a partir d’un certain seuil AK;;. Au-dela
de ce seuil de propagation, le facteur d’intensité de contrainte est calculé en fonction de

’amplitude de contrainte appliquée Ao et de I’évolution de la taille vl (en pm) et du facteur
de forme Y de la fissure.

AK,, = Y.Ao.Vrl Equation 11
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A partir de la relation 11, il est possible de suivre I’évolution de la limite de fatigue en fonction
de la taille des defauts.

L’implémentation de ce modele nécessite de déterminer le facteur d’intensité de
contrainte seuil AK;;,. Dans le cas d’éprouvettes cylindriques, 1’évolution du facteur de forme
peut aussi étre déterminée par analyse des faciés de rupture d’éprouvettes a sections utiles
circulaires. Cette étape peut étre délicate en 1’absence de marquage. Dans ce cas, il faudrait
mettre en place une manipulation spécifique de marquage, par encre par exemple ou thermique
dans certaines conditions. Aussi, il faut que le défaut soit débouchant et qu’on puisse le
localiser. Pour une éprouvette de diamétre D contenant une fissure de taille I, Carpinteri [72]
propose une loi empirique qui rend compte de I’évolution du facteur de forme en fonction de
I’évolution de la taille de la fissure.

2 I [\2 I\3 Equation 12
Y = - + 0,986 (E) - 1,357 (5) + 4,172 (5)
Les travaux de El Haddad et al.[88] montrent que I’approche MREL classique n’est

pas toujours valable et propose une correction pour des fissures courtes.
1.5.2. Approche de El Haddad

Les travaux de El Haddad et al.[88] sont réalisés sur un acier. En exprimant la limite de
fatigue en traction R = -1 en fonction de la taille de la fissure, les auteurs constatent qu’en
dessous d’une certaine taille de fissure ,, la pente de -1/2 prédite par I’Equation 11 ne permet
plus de décrire I’évolution réelle de la limite de fatigue en fonction de la taille de la fissure (cf.
Figure 1-35). Cette taille critique est identifiée expérimentalement et approchée par la MELR.

2 Z -
1 <AKth> Equation 13
0= "\ "ta
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Figure 1-35 : Correction de I'évolution de la limite de fatigue en fonction de la taille des défauts
pour des fissures courtes[88]

La prise en compte de la taille critique [, permet de proposer une correction de la MELR pour
des fissures courtes sous la forme :
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1 MKy Equation 14
Y m(l+ 1)
Le modéle d’El Haddad et al s’écrit alors : ]
Equation 15
Ao = 0561 lo a
Y [l+1,

Il existe cependant plusieurs études qui montrent que les défauts ne sont pas toujours
assimilables a des fissures [21], [36], [38], [80], [89]. Ces études tendent ainsi & limiter le champ
d’applications des approches de type MELR.

1.5.3. Approche de Murakami

Murakami et Endo s’intéressent pour la premiére fois a la description de la taille des
défauts par le paramétre vaire que 1’on peut voir en Figure 1-36. Ce paramétre v/aire choisi
sur des considérations de facteur d’intensité de contrainte, correspond en fait a la projection
d’un défaut de géométrie donnée dans le plan perpendiculaire a la direction de sollicitation de
la plus grande contrainte principale.

Direction de la contrainte maximale en traction

Figure 1-36 : Taille de défaut au sens de Murakami et Endo [80].

Ce critére trés robuste a été employé pour différentes classes de métaux [80]. Murakami
et Endo montrent que pour tous les métaux, 1’abattement de limite de fatigue en fonction du

parametre v aire suit une pente de -1/n. La premiere formulation du critére s’écrit donc :
1 Equation 16
o, = C.Vaire ™

Ou « C » est une constante qui dépend du matériau et n =6 pour les métaux. Le critére initial a
subi plusieurs modifications avant d’étre réécrit en 1986 dans sa forme la plus générale qui
prend en compte non seulement la taille des defauts mais aussi la position par rapport a la
surface libre et ainsi que la dureté HV et le rapport de charge R.

Dans le cas des défauts de surface, le critére s’écrit :

11 —R\® Equation 17
o, = 1,43(H, + 120).Vaire 6.(7) a
Avec .
a=0,226+H,.107* Equation 18
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1.5.4. Approche DSG

Nadot et Billaudeau [81] étudient I’influence de la taille des défauts sur la limite de
fatigue d’un acier 1045. Les essais de fatigue sont menés en traction uniaxiale et en torsion sur
des éprouvettes contenant des défauts artificiels semi-sphériques puis sans défauts. L’analyse
des fits d’éprouvettes montre que les fissures sont amorcées aux points chauds dans les plans
de cisaillement maximal, ce qui est classique en 1’absence de défauts et non en présence des
défauts. Cette observation permet de justifier la prise en compte des effets de gradients dans les
mécanismes d’amorgage des fissures de fatigue. Dans sa premiére description, le critere DSG
prend en compte les effets de gradient de la partie hydrostatique du tenseur des contraintes. En
2013, Vincent et al.[82] ont proposé une extension du critére DSG aux défauts semi-elliptiques
en calculant les champs mécaniques en utilisant la théorie d’Eshelby [90]. Dans leurs travaux,
Luu et al.[91] appliquent le crittre DSG en prenant en compte les effets de gradient des
contraintes de scission et hydrostatique dans I’état adapté. Cette récente formulation a été
implémentée pour plusieurs résultats de la littérature et s’est avérée intéressante pour decrire
les effets des défauts. Le critére DSG s’écrit :

B _ OeqM ~ 0w Equation 19
Oy = OgqM — Ay —W <
Ou oy est un scalaire équivalent qui integre la présence du défaut, o.q v la contrainte au point
chaud du défaut, lorsqu’on applique a 1’éprouvette une contrainte o,,. Le parametre ay,
homogeéne a une taille est identifié en considérant que la contrainte du critere DSG est égale a
la contrainte seuil S.

Dans le cadre de ses travaux de these, Iben Houria [52] a réalisé des essais de torsion a
R =0etaR =-1 sur des éprouvettes d’alliage A356-T6 sans défauts. Il constate une forte
dispersion des résultats qui est en lien avec le parametre SDAS de la microstructure qui traduit
la distance entre les bras secondaires des dendrites. La contrainte équivalente o.q v est alors
identifiée par le critére de Crossland en prenant en compte la dépendance de la limite de fatigue
du matériau sain a la taille de la SDAS. Le critére s’écrit alors :

OeqM ~ oo Equation 20
Oy = OgqM — GVW < BA2) a
Ou A, designe la taille de la SDAS.

Si les critéres précédents peuvent permettre une bonne description des phénomeénes de
fatigue, il est tout de méme important de garder a I’esprit que la fatigue est souvent un probléeme
de surface. La suite ce chapitre bibliographique propose de considérer les aspects de rugosité
de surface dans I’analyse de la limite de fatigue. Ce type d’approche pourrait étre adapté pour
dimensionner les pieces réalisées par fabrication additive dans la mesure ou I’état de surface est
trés rugueux.

1.5.5. Approches Kf

Ce paragraphe s’appuie sur les travaux de Arola et Williams [92] pour proposer une
définition globale de la rugosité dans le cas de la fabrication additive. Sur la Figure 1-37-a, la
courbe en trait plein schématise une surface réelle avec sa rugosité locale et la courbe en trait
interrompu schématise 1’ondulation de surface. Cette définition de la rugosité est assez
représentative d’une surface élaborée par fabrication additive. Ce type de considération a
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également été étudié dans le cadre des travaux de Gerin pour comprendre les effets de défauts
et d’intégrité de surface sur le comportement en fatigue des composants forgés [93]

Figure 1-37 : Définition de la rugosité pour une surface réelle, (a) illustration de la rugosité et
de Il'ondulation, (b, ¢) schématisation du phénomene de concentration de
contrainte dans les cas de fonds d'entaille a faible et a fort gradients[92].

A partir de ce profil, on peut rappeler les différentes définitions des grandeurs de
rugosité.
» La rugosité arithmétique Ra ou encore la moyenne intégrale des écarts pic-vallée en
valeurs absolues.
1 (L Equation 21
R, =- f |Z] dx
L 0
La grandeur L désigne la longueur d’acquisition portée par I’axe X.
» Larugosité pic-vallée, Ry qui désigne en valeur absolue I’écartement entre le plus haut
pic et la plus basse vallee.
R, = |R, — R,| Equation 22
» Lamoyenne des rugosités Pic-valée, Rz.

1 m m
R, = a Z(Zi)max + Z(Zj)min
i=1 =1

Les Figure 1-37-b et Figure 1-37-c schématisent la prise en compte des phénomeénes
locaux dus aux rayons en fond de vallées.

En s’appuyant sur les travaux de Neuber (1958) et des récents travaux d’Arola et Ramulu
[94], Arola et Williams [92] proposent de définir le facteur effectif de concentration de
contrainte par la relation :

Equation 23

_ R\ (R Equation 24
Kt=1+n(—_a>(—y> f
p/\R,
Ou p désigne le rayon de fond de profil et n = 2 pour les essais de traction.
L’Equation 24 est intégrée dans le critére de Peterson (1974) basé sur 1’expression du

facteur d’intensité de contrainte effectif en fatigue K—f
Kr=1+qX:— 1) Equation 25
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Avec g un facteur désignant la sensibilité du matériau au défaut, défini par la relation :

1 Equation 26

9="—"—v, <
1+ /p—)
Le paramétre y est donc matériau-dépendant. Selon Dowling[95] le paramétre y vaut
0,51 pour la plupart des aluminiums. Pour des matériaux a forte résistance mécanique Rm, le
parametre est déterminé par une loi empirique également proposée par Dowling [95] :
20701\/1pa>1'8 Equation 27

Rm
Connaissant la limite de fatigue d’un état considéré comme référence, on peut alors en

y = 0,025 (

déduire la limite de fatigue de 1’état rugueux en appliquant le facteurTf.
e Op,réf Equation 28

GD,rugueux
Rappelons que le facteur K, peut aussi étre calculé en utilisant la formule de Peterson
[96] qui I’exprime en fonction de p et t la profondeur de 1’entaille.
Equation 29

Dans cette section, quelques généralités sur la fatigue ont été abordées. En s’inspirant des
travaux de Gerin [93], il a été rappelé quelques définitions fondamentales. Quelques critéres de
fatigue ont été présentés en contexte uni et multi-axial. En présence de défauts, en s’appuyant
sur des approches de type Murakami ou entailles, les roles, des défauts, de la microstructure
ainsi que de 1’état de surface ont été¢ évalués sur les mécanismes d’amorcage et de propagation
des fissures dans le cas de plusieurs types de matériaux métalliques. Dans la derniére partie de
ce chapitre, il est question de se focaliser sur la tenue en fatigue des alliages d’aluminium
élaborés par fabrication additive. Une attention particuliére est portée a I’AlSi10Mg qui est le
matériau de cette étude.

.6. Etat de I’art sur la fatigue de I’alliage AISi10Mg élaboré par voie additive

Comparativement aux alliages de fonderie, la littérature est a ce jour peu fournie en ce
qui concerne I’étude de la tenue en fatigue des alliages d’aluminium élaborés par fabrication
additive. Afin de passer en revue ’état de I’art sur la question, cette étude bibliographique
propose deux approches. Cette partie permettra d’évaluer 1’état d’avancement des travaux sur
I’influence des paramétres matériaux (défauts, microstructure, contraintes résiduelles et état de
surface) sur la tenue en fatigue sous différentes sollicitations. Le but ultime étant de positionner
et d’orienter nos travaux qui font 1’objet des chapitres suivants de ce manuscrit.

1.6.1. Analyse des courbes S-N

Plusieurs études proposent d’évaluer la tenue en fatigue des aluminiums (AISi7Mg,
AlSi10Mg ou AlSi12Mg) de fabrication additive au travers des courbes S-N classiques pour
différents états de microstructures, soit inhérents au procédé soit résultants d’un traitement
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thermique [24], [27], [28], [30], [33], [40], [53], [66], [67], [97]. Brandl et al.[28] évaluent
I’influence de la direction de production, de la température du plateau de construction et du
traitement thermique de type T6 sur la tenue en fatigue. Trois directions de productions
(éprouvettes a plat sur le plateau : 0°, a 45° et a 90°), deux températures du plateau (30°C et
300°C) sont évaluées en regard de la tenue a la fatigue. Le traitement T6 pratiqué est le suivant :

e Mise en solution : 6h 4 525°C ;
e Refroidissement a 1’eau a température ambiante ;
o Vieillissement artificiel : 7h a 165°C.

Toutes les éprouvettes étudiées ont une surface usinée. Les essais de fatigue sont réalisés
en traction R = 0,1. Selon Brandl et al.[28] I’effet de la direction de production est prononcé
lorsque le plateau est maintenu a 30°C pendant la fabrication. Les auteurs attribuent cela aux
contraintes résiduelles, d’autant plus que les éprouvettes produites a 300°C ne révelent pas de
différences significatives. Pour une température de plateau donnée, Brandl et al. montrent que
le traitement T6 a pour effet d’améliorer la tenue en fatigue. L’analyse des faci¢s de rupture
montre que les fissures de fatigue sont toujours dues aux défauts présents en surface ou en
sub- surface des éprouvettes (Figure 1-38-a et c). Les facies de rupture refletent clairement un
mode d’endommagement différent, se traduisant par un aspect plus lisse dans la zone de
propagation (cf. Figure 1-38-a et ), et dans la zone de rupture finale, le faciés des éprouvettes
ayant subi un traitement T6 (cf. Figure 1-38-d) semble présenter plus de marques d’arrachement
ductile que dans le cas non T6 en Figure 1-38-b. Pour le méme rapport de charge R = 0,1,
Maskery et al.[66] constatent que 1’effet du traitement thermique T6 est bénéfique méme en
présence d’un état de surface brut de fabrication. Par ailleurs, Aboulkhair et al.[97] constatent
le méme effet du traitement T6 sur la tenue en fatigue. Dans ces mémes travaux, les auteurs
montrent, (Figure 1-39) que I’état de surface brut de fabrication ne semble pas générer
d’abattement significatif sur la résistance a la fatigue pour des fortes sollicitations, mais
constatent que I’abattement généré est d’autant plus significatif @ mesure que I’on s’éloigne du
domaine oligocyclique. Comme Maskery et al. [66], ainsi que Brandl et al [28], Aboulkhair et
al.[97] constatent que 1’amorgage a toujours lieu a partir d’un défaut surfacique ou sub-
surfacique.
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Figure 1-38 : Faciés de rupture typiques des éprouvettes produites sur un plateau a 300 °C avec
["orientation 0°, testées en fatigue sans traitement thermique (a) et (b), et apres
traitement thermique T6 (c) et (d). (a) et (c) sites d 'amorcage, (b) et (d) zones de
rupture ductile [28]

Yang et al.[24] proposent d’alimenter 1’état de 1’art pour le méme rapport de charge
R=0,1 dans le cas de I’AlSilOMg. Trois cas de figure sont étudiés dans un état de
microstructure type T6. Premierement, des éprouvettes avec sections utiles brutes de fabrication
(diameétre 3 mm) et présentant une population de défauts en sub-surface. Deuxiéemement, une
partie de ces éprouvettes a legérement été polie (Ra= 0,2 um) de fagon a s’affranchir de la
rugosit¢ due a 1’état brut de fabrication tout en conservant la population de défauts
sub- surfacique. Troisiemement, des éprouvettes avec sections utiles brutes de diamétre 4 mm
ont été usinées et polies (Ra= 0,2 um) au diamétre 3 mm de fagon a s’affranchir des défauts
sub-surfaciques. Yang et al.[24] constatent un abattement significatif des propriétés de fatigue
qui est selon eux di a la présence de défauts sub-surfaciques, étant donné que les éprouvettes
usinées et polies présentant des défauts sub-surfaciques ont la méme tendance que les
éprouvettes avec surfaces brutes et défauts sub-surfaciques (Figure 1-40). Yang et al.[24]
proposent également que les défauts de surfaces ou sub-surfaciques pilotent I’amorcage des
fissures de fatigue au premier ordre. Sur la base des résultats de la littérature, Beretta et al.[98]
proposent de décrire I’influence du défaut sur la limite de fatigue au travers le paramétre vVaire
de Murakami mais le peu de résultats existants [98] ne permet pas encore d’établir des
diagrammes de Kitagawa robustes pour cette classe de matériau.

I o0 As-built  ©Machined OHc.ll-lrc.ucdl

- Heat-treated
= =+ Machined
-+ As-built

log (S,)
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Equivalent Stre

log (N)

Figure 1-39 : Influence de | ‘état de surface et du traitement thermique T6 sur la résistance a
la fatigue a R = 0,1 [97].

Rappelons que la température du plateau agit sur la taille de la structure dendritique et
que réaliser un post-traitement a 200°C permet de minimiser les contraintes résiduelles dans le
cas de I’AlSi12Mg. Dans ce contexte, pour un rapport de charge R = -1, Siddique et al. [53]
proposent d’évaluer I’influence de la température du plateau et du post-traitement de relaxation
des contraintes résiduelles sur le comportement en fatigue. Quatre gammes d’éprouvettes
référencees E, F, G et H sont produites avec la méme densité d’énergie laser. Les gammes E et
F sont produites sur un plateau a 0°C alors que pour les gammes G et H, le plateau a été

maintenu a 200°C. Les gammes E et G n’ont pas subi de post-traitement alors que les gammes
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F et H en ont subi. Siddique et al.[53] proposent que la réduction des contraintes résiduelles et
I’augmentation de la taille des dendrites dues au couplage entre la température du plateau et le
traitement de relaxation a pour effet de réduire la durée de vie en fatigue et la dispersion des
résultats. Cependant I’observation des faciés de rupture montre des tailles de défauts différentes
a I’origine de la rupture. Il est donc difficile d’isoler I’effet des défauts dans I’étude de la tenue
en fatigue. Selon Damon et al.[27], dans le cas de 1’alliage AlSi10Mg sollicité en flexion
rotative, la dispersion des résultats de fatigue est certainement due a I’hétérogénéité des défauts

(a) X Machined with majority sub-surface pores removed (R,=0.2um)
<o Machined but with sub-surface pores remaining (R, =0.2um)
(o] As-built surface with sub-surface pores remaining
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Figure 1-40 : Evaluation de la sensibilité de I’AlSilOMgSi & I’état de surface brute de
fabrication et aux défauts sub-surfaciques, (a) courbes S-N a R = 0,1 pour
différents états, (b-f) analyse des facies de rupture, mise en évidence des défauts
a l'origine de ['amor¢age [24]
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1.6.2. Analyse des courbes da-dN/AK

Quelques études s’intéressent aux aspects de propagation des fissures dans les
aluminiums de fabrication additive [30], [40], [67]. Suryawanshi et al.[30] s’intéressent a
I’identification des paramétres de la droite de Paris @ R =0,1 pour différentes orientations et
traitements thermiques (Figure 1-41). Les éprouvettes d’étude sont produites avec différentes
stratégies de balayage et suivant deux orientations. Certaines éprouvettes sont testées a 1’¢tat
brut de fabrication et d’autres ont subi au préalable un post-traitement de relaxation de 300°C
pendant 6h. En I’absence de traitement thermique, il n’y a pas d’influence notoire de la
direction de production et de la stratégie de balayage sur la résistance a la propagation des
fissures longues. En revanche, un traitement thermique permet de révéler I’influence de la
direction de production sur la résistance a la propagation des fissures. Selon Siddique et al.[40],
un traitement thermique plus doux, 2h a 240°C peut avoir pour effet de modifier Iégerement la
pente de Paris. Dans les travaux de Romano et al.[67] sur 1’alliage AlSi10Mg effectués a R
=0,7, I’évolution de la fissure dans ce cas est semblable a celle observée par Suriawanshi pour
I’AlSi12Mg a R =0,1. Le Tableau I-2 regroupe les valeurs de seuil de fissuration pour quelques
travaux de la littérature. Comme sur la Figure 1-41, les résultats sont comparés a ceux obtenus
sur I’alliage A356 de fonderie.
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Figure 1-41 : Courbe de fissuration des alliages d’aluminium de fabrication additive, influence
de la direction de production aprés traitement thermique[30], du post-
traitement[40], du rapport de charge [67] ; comparaison avec la fonderie [99].

55



Chapitre | : Etude bibliographique

Tableau I-2 :Quelques propriétés mécaniques en fatigue de |’alliage AlSi1l0Mg de fabrication
additive, comparaison avec la fonderie.

Température

Matériau ~ Stratégie de g E)Jg‘[)eau TTh  Orientation R (M%,Ifl%) m

et procédé  balayage

Single-
melt[30] / XY 0,1 11 3,1
Single-
melf[30] / / Z 0,1 1,4 3,7
Check
board [30] / XY 01 13 34
Check
AlSi12Mg  board [30] / Z 01 13 39
(FA[zug]go’ Check
ec
board [30] / 6h Xy @) 01 2,0 31
Check 300°C
board [30] / Q) 0,1 31 3,7
/ 0 z 01 31 274
2hd
240°C
/ 200 Z 0,1 3,2 2,81
/ 200 / / 0,7 <13 3,6
AlSi10M
(FA)[67
/ 200 240°C / -1 3,2-3,6 3,6
A356 (%)
(fonderie) T6 -1 1,5 2
[52]
A356
(fonderie) T6 -1 3,5 3
[99]

(*) fissures courtes
I.7. Conclusion du chapitre | et orientation des travaux

Dans ce chapitre, les généralités sur la fabrication additive ont été présentées. Dans le
cas des aluminiums élaborés par le procédé SLM, le matériau a été décrit qualitativement et
quantitativement en 1’absence de traitement type T6, au travers de 5 parametres :

(1) Les défauts qui peuvent étre des porosites sphéeriques ou allongées. La taille et la
morphologie des porosités varient fortement avec les parametres du procédé. La
répartition des défauts est homogéne a coeur alors qu’il peut y avoir une organisation
privilégiée en surface ou en sub-surface dés lors qu’il y a lasage des contours.

(2) Les melt-pools ayant des morphologies de coupoles allongées. Les frontiéres de ces
melt-pools traduisent macroscopiquement I’empreinte laissée par le faisceau laser. Dans
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le plan de lasage, les melt-pools se croisent avec le méme angle de croisement que celui
des tracés du laser. Du fait de I’empreinte thermique due au faisceau laser, la largeur
des melt-pools dépasse généralement le diamétre du faisceau. Il a été possible d’évaluer
les largeurs de melt-pools a environ 250 um. Dans les plans perpendiculaires au plan de
balayage, il est pertinent de considérer plut6t la profondeur des melt-pools. Il est
important de rappeler que 1I’empreinte thermique due au laser peut atteindre les 150-200
um soit jusqu’a plusieurs fois la taille de poudre déposée. La longueur des melt-pools
correspond alors a la distance de parcours du faisceau laser. De 1’analyse de cette étude
bibliographique, il ressort que c’est la densité locale du silicium qui permet de
matérialiser les frontieres des melt-pools a 1I’échelle microscopique. Cette densité du
silicium constitue la structure dendritique.

(3) La structure dendritique qui résulte de 1’organisation du silicium autour de la matrice
primaire d’aluminium. Cette structure dendritique est semblable a la SDAS de fonderie.
Considérant les fortes vitesses de refroidissement inhérentes au procédé SLM, les bras
secondaires n’ont pas le temps de se former. Dans ce cas, on parlera alors de DAS pour
désigner les distances primaires. La structure dendritique présente également une
certaine anisotropie dans les plans perpendiculaires au plan de balayage. Les tailles
caractéristiques des DAS varient entre 0.5 et 1 um. Cette structure dendritique disparait
lorsque le matériau subit un traitement thermique de type T6. Dans ce cas, il se forme
une structure de précipitation constituée de plaquettes de silicium pures ainsi que
d’intermétalliques riches en fer et sous forme d’aiguilles.

(4) Les grains d’aluminium au sens cristallographique, fortement anisotropes, qui ont des
formes d’ellipsoides avec une croissance orientée vers les forts gradients thermiques.
Dans le plan de balayage, les analyses de coupes polies permettent de noter que les
grains sont relativement équiaxes avec des tailles caractéristiques entre 2 et 20 um;
contrairement aux plans perpendiculaires ou les grains sont tres allongés et traversants
parfois plusieurs melt-pools. Dans ce plan, les grains peuvent atteindre 100 pum de
longueur.

(5) L’état de surface AB (brut de fabrication) est caractérisé dans quelques études au
travers du parametre Ra qu’il est possible d’optimiser en agissant sur les paramétres du
procédé. Du point de vue de la tenue en fatigue, I’analyse des travaux de la bibliographie
notamment des approches entaille, justifient qu’il faille considérer d’autres échelles de
rugosité, dés lors qu’on veuille en évaluer I’impact sur les propriétés mécaniques.

Cependant, il est important de noter que le procédé de fabrication additive par fusion
laser de lit de poudre génere de tres fortes contraintes résiduelles. Ainsi, un post-traitement est
systématiquement recommandé afin de relaxer les éprouvettes produites.

En réesume, le procédé SLM génere une microstructure complexe, relativement fine et
fortement anisotrope dont certaines échelles peuvent étre modifiées par un traitement
thermique. Dans le cas des éprouvettes ayant subi un traitement thermique de type T6 ou CIC,
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il y a disparition de la structure dendritique au profit d’une structure de précipitation riche en
silicium.

En termes de propriétés mécaniques de base, les essais de traction monotones révelent
des effets d’anisotropie entre les éprouvettes construites verticalement et celles construites
horizontalement. Pour ce qui est de la fatigue, il faut noter une littérature a ce jour peu fournie.
Quelques ¢études permettent cependant d’aborder et de poser les bases dans la prise en compte
des parameétres matériau sur la tenue en fatigue, notamment les défauts d’ou s’amorcent presque
systématiquement les fissures de fatigue. Cependant, il existe a ce jour peu de diagrammes de
type Kitagawa complets qui permettraient de décrire I’influence de la taille et du type de défauts
sur la limite de fatigue. De méme, la littérature est peu fournie en courbes de fissuration pour
des défauts naturels. Par ailleurs, aussi bien pour les surfaces usinées que pour les surfaces
brutes de fabrication, I’interaction entre microstructure et défaut mérite une attention afin
d’apporter des compléments a 1’état de la littérature.

Fort de ces éléments, la suite de ce manuscrit tentera de répondre aux gquestions
suivantes :

Dans le cas des éprouvettes usinées a cceur de barreaux :

(1) Dans ce type de microstructure, quelle est I’influence des défauts sur la limite de
fatigue ?
(2) Comment se comportent les fissures naturelles pour ce type de matériau ?

Sachant que certaines parties fonctionnelles des pieces devront vivre avec un état de
surface non usiné (cf. Figure 1-42) :

(3) Quel est le bon parametre pour caractériser I’impact d’une surface brute de fabrication
sur la tenue en fatigue ?

(4) Comment définir la notion de taille de défauts en présence de rugosité et d’ondulations
de surface ? Le cas échéant, a partir de quelle taille de défauts peut-on considérer que la
rugosité est sans effet sur la limite de fatigue : ¢’est-a-dire comment aborder la notion
de compétition entre défauts et rugosité de surface ?

Figure 1-42 :Vue 3D d’une servovalve [Zodiac Hydraulics], données CAO avant fabrication
additive.
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Enfin, dans un contexte plus ouvert :

(5) Comment aborder la notion d’optimisation de ce type de procédé au regard de la tenue
en fatigue ? De ce point de vue, la contribution des chapitres suivants va permettre
d’enrichir le protocole d’optimisation proposé en Figure 1-43.
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Figure 1-43 : Proposition d 'une démarche globale de | ‘optimisation du procédé de fabrication
SLM. Application a I ’AlSi10Mg.

Avant d’aborder les chapitres suivants, il semble important de rappeler ici que
’analyse des défauts et leur impact sur la tenue en fatigue est systématiquement proposée au
travers des diagrammes de Kitagawa sur lesquels on s’appuie pour découpler I’effet des autres
parameétres du matériau, a iso-défaut.
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Au chapitre I de ce manuscrit portant sur 1’étude bibliographique, quelques généralités
sur la fatigue ont été présentées. Dans le cas de I’ AlSi10Mg qui est I’alliage retenu pour cette
étude, cing principaux parameétres du matériau en lien avec les paramétres du procédé sont
identifiés. Le but de cette étude étant d’étudier le comportement en fatigue de cet alliage, ce
chapitre sera consacré a trois principaux axes qui sont :

e Laréalisation des éprouvettes ;

e La caractérisation de la microstructure du matériau en lien avec les parametres de
fabrication et le traitement thermique T6 ;

e Lacaractérisation des propriétés mécaniques de base, ainsi que de fatigue du matériau.

A l’issu de ce chapitre, une démarche d’analyse des résultats de fatigue est présentée.
L’étude de la tenue en fatigue constituant le cceur de ce travail, les résultats obtenus sont
présentés et analysés aux chapitres Il et IV de ce manuscrit.

I1.1. Production des éprouvettes

[1.1.1. Différentes productions

La matiere brute est fournie sous forme de pavés ou de barreaux a partir desquels seront
prélevées les éprouvettes par usinage. Afin d’évaluer I’influence de 1’état de surface sur les
propriétés mécaniques, certaines éprouvettes sont fabriquées avec la section utile a la cote. Dans
ce cas, seules les parties filetées sont reprises par usinage. Toutes les éprouvettes sont issues de
la technologie de fabrication par fusion de lit de poudre, suivant deux types de machines (EOS
et SLM). Il est important de noter dés a présent que ce travail ne vise pas a opposer les deux
constructeurs dans la mesure ou les éprouvettes ne sont pas produites dans les mémes
conditions. Les éprouvettes issues des productions EOS constitueront le cceur de ces travaux
et les éprouvettes des productions SLM seront ponctuellement évoquées pour consolider les
démarches d’analyse. Au cours de cette étude les principales familles de références seront donc
dénommeées :

e Us-SLM-Pav
e Us-SLM-Bar
e Br-SLM-Bar
e Us-EOS-Bar
e Br-EOS-Bar

Le symbole Us signifie que la section utile de I’éprouvette est usinée tandis que Br fait
référence a un état de surface brute de fabrication. Les symboles Pav ou Bar font
respectivement référence a la forme de pave ou de barreau a partir desquels sont prélevées les
éprouvettes. Dans le cas d’éprouvettes avec sections utiles brutes de fabrication, le symbole
Bar est maintenu du fait de la forme cylindrique des tétes.

Le chapitre précédent a montré qu’il existe un vaste panel de parameétres pilotant le
procédé de fabrication additive. Ces parametres peuvent étre regroupés en six sous-familles
relatives respectivement a la poudre, au laser proprement dit, au mode de balayage, au lit de
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poudre, a la température et a I’environnement. Pour toutes les productions SLM, la température
du plateau est maintenue & environ 150°C contre environ 200°C pour les productions EOS.
Pour les productions SLM, il faut noter que les barreaux ont été produits avec les paramétres
standards réféerencés en Annexe 1. Ces mémes parameétres ont été adoptés pour la production
des paves avec pour seule différence la stratégie de balayage. La Figure Il-1 renseigne sur la
stratégie de balayage adoptée sur une couche de poudre dans le cas des productions Us-SLM-
Bar et Br-SLM-Bar. Le code couleur notifie le fait que les parametres impactant les densités
d’énergie sont différents entre le cceur et les contours. Tous les paramétres de la Figure 11-1
sont détaillés dans le guide d’utilisateur fourni par le constructeur [100]. Au besoin, certains
parametres spéecifiques seront présentés dans le détail tout au long de ce manuscrit. Retenons a
ce stade que le parametre Stripe distance est nul dans le cas des productions SLM-Pav. Ce qui
revient a effectuer de longs tracés de laser. En dehors de ce paramétre de lasage a ceeur, les
autres parametres sont identiques entre productions SLM. Par ailleurs, les éprouvettes Us-EOS-
Bar et Br-EOS-Bar sont produites avec les paramétres standards recommandés par le
constructeur.
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Figure I1-1: Stratégie de balayage standard adoptée pour la fusion d 'une couche de poudre des
barreaux SLM [100].

[1.1.2. Choix des post-traitements

Afin de relaxer les contraintes résiduelles des éprouvettes fabriquées, tous les plateaux
ont systématiquement subi un post-traitement de détensionnement. Rappelons ici que celui-ci
est effectué sur chaque plateau avant décrochage des éprouvettes. Deux détentionnements ont
éte realisés suivant les recommandations des constructeurs de machines.

e 1h a210°C pour les productions SLM
e 2h a300°C pour les productions EOS

Au vu de I’'impact des nombreux parameétres de production sur la microstructure et
contraintes résiduelles, il a été montré par ailleurs que 1’état T6 peut étre considéré comme
référence dans la mesure ou ce traitement gomme les différences d’une production a 1’autre
[89]. Le detail du traitement thermique T6 pratiqué dans cette étude est spécifié au Tableau 11-1,
c’est le méme traitement couramment pratiqué en interne a la société Safran, dans le cas des
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piéces de fonderie [101]. L’optimisation de ce traitement n’a pas été effectuée pour la
fabrication additive.

Tableau I1-1 : Détail du T6 pratiqué dans cette étude.

Etapes il;%n;pérature (Dhl)”ée Environnement
Mise en solution 540 8 Air
Trempe 20 Eau
Maintient 20 24 Air
Revenu 160 10 Air

11.1.3. Dénomination des éprouvettes

Afin de répondre aux questions soulevéees au chapitre précédent, deux états de surface
et trois orientations d’éprouvettes sont étudiés dans ce manuscrit.

XY | [Alphass |z

Figure 11-2 : Orientation des éprouvettes d’étude, (a) toutes les surfaces des éprouvettes seront
usinées, (b) seuls les filetages seront usinés, et dans les cas XY et Z, les supports
seront décochés puis meulés.

La Figure 11-2 donne I’orientation des éprouvettes. L’orientation d’une éprouvette est
donnée par rapport au plan du plateau de production. Les éprouvettes d’étude sont référencées
selon 1’¢état de surface de la section utile, de la machine de production, I’état du matériau brut
dans lequel est prélevée I’éprouvette, 1’orientation ainsi que 1’état T6 ou non. Les 17
dénominations dénombrées dans ce manuscrit feront I’objet d’analyse en fonction du besoin.
Le Tableau 11-2 présente les différentes dénominations utilisées dans cette étude.

La compréhension des mécanismes d’endommagement par fatigue en vue de
I’optimisation des parameétres du procédé nécessite une bonne connaissance en amont de la
microstructure inhérente au procédé de fabrication et ou des post-traitements appliqués. C’est
pourquoi les paragraphes suivants sont consacrés a 1’étude quantitative du matériau.
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Tableau 11-2 : Dénomination des éprouvettes étudiées

Etat de surface de la partie utile Machine Forme du Détentionnement T6 Orientation Dénomination
brut
XY Us-SLM-Pav-XY-T6 [Rapport interne, Nadot, 2018]
SLM Pavés 1h, 210°C Z Us-SLM-Pav-Z-T6 [Rapport interne, Nadot 2018]
oui XY Us-SLM-Bar-XY-T6
Usinée (Us) s “BarAyY-
Barreaux
4 Us-SLM-Bar-Z-T6
XY Us-EOS-Bar-XY-T6
EOS Barreaux 2h, 300°C alpha-45 Us-EOS-Bar-alpha45-T6
4 Us-EOS-Bar-Z-T6
XY Us-EOS-Bar-XY
Non
alpha-45 Us-EOS-Bar-alpha45
4 Us-EOS-Bar-Z
SLM Barreaux 1h, 210°C 4 Br-SLM-Bar-Z
Oui
XY Br-EOS-Bar-XY-T6
Brute (Br)
EOS Barreaux 2h, 300°C alpha-45 Br-EOS-Bar-alpha45-T6
z Br-EOS-Bar-Z-T6
XY Br-EOS-Bar-XY
Non
alpha-45 Br-EOS-Bar-alpha45
z Br-EOS-Bar-Z
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11.2. Caractérisation de la matiere

Dans la suite de ce manuscrit, le choix est fait d’aborder la microstructure sous plusieurs
aspects. Dans un premier temps suivant les défauts de fabrication, c’est-a-dire des vides.
Ensuite, suivant la microstructure de la matiére, puis la rugosité et les contraintes résiduelles.

11.2.1. Défauts
11.2.1.1. Caractérisation par coupes polies

Dans un premier temps, des coupes polies ont été préparées. Les observations ont été
réalisées a la loupe binoculaire. La Figure 11-3 renseigne sur la qualité de production du point
de vue des défauts. Quatre références sont observees : Us-EOS-XY (Figure 11-3-a), Br-SLM-
XY (Figure 11-3-b), Us-Pav-XY (Figure I1-3-c) et Us-Pav-Z (Figure 11-3-d). Sur les Figure 11-3-
a et b, on peut noter une forte présence de défauts de forme réguliére. Sur la Figure 11-3-b il est
possible d’identifier deux populations de défauts, I’une en sub-surface et ’autre a coeur. Ces
deux populations de défauts, notées P1 et P2, sont certainement dues a la stratégie de balayage
illustrée en Figure 11-3. Cette premiére famille de défauts sera qualifiée de porosité du fait de
leur géométrie relativement réguliére. Par ailleurs, 1’analyse des Figure I1-3-c et d permet
d’illustrer des défauts relativement allongés et qui le sont d’autant plus lorsque 1’échantillon est
observé dans le plan de balayage. Ces défauts seront qualifiés de lack-of-fusion. Ils sont souvent
allongés et leurs axes longitudinaux peuvent étre liés aux croisements des traits de laser.
Rappelons a ce stade que les productions SLM ont été réalisées dans un contexte particulier qui
justifie la présence d’une telle population de défaut.

Figure 11-3 : Mise en évidence des défauts sphériques par analyses optiques dans le plan de
balayage (a) échantillon issu de la référence Us-EOS-Bar-Z, (b) échantillon issu
de la référence Br-SLM-Bar-Z. Mise en évidence des défauts allongés, (c)
échantillon issu de la référence Us-SLM-Pav observé dans le plan de balayage,
(d) échantillon issu de la référence Us-SLM-Pav observé dans un plan
perpendiculaire au plan de balayage.
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I1 est donc possible a ce stade de 1’étude, de grouper les défauts en deux familles :

e Les porosités qui présentent une géométrie circulaire Figure 11-3 (a) et (c) ;
e Les défauts dits de lasage qui se caractérisent par une geométrie complexe Figure 11-3

(b).

L’analyse des défauts par des coupes polies ne donne qu’une vision partielle de la santé
de la matiére. Les notions de taille et de morphologie ne sont que qualitatives du fait de la
position des plans de coupe par rapport aux défauts. Les images précédentes ont tout de méme
été binarisées sous Paint®, puis segmentées sous Fiji® et les fractions surfaciques de porosité
ont été calculées également a I’aide de I’outil Fiji®.

(c) »

/

11’/‘

200 pm

Figure 11-4 : Images binarisées avant segmentation (a) échantillon issu de la référence Us-
EOS-Bar-Z, (b) échantillon issu de la référence Br-SLM-Bar-Z. Mise en évidence
des défauts allongés, (c) echantillon issu de la référence Us-SLM-Pav observé
dans le plan de balayage, (d) échantillon issu de la référence Us-SLM-Pav
observé dans un plan perpendiculaire au plan de balayage.

Le Tableau 11-3 présente les résultats en termes de fraction surfacique de défauts. Les
résultats sont obtenus a partir des images optiques a partir desquelles sont également calculées
les surfaces de référence.

Tableau 11-3 : Résultat de la segmentation des défauts dans chaque échantillon analysé issus
de différentes productions.

Fraction surfacique des

Production Nombre de défauts défauts %
Us-EOS-Bar-XY 43 0,4
Br-SLM-Bar-XY 179 4
Us-SLM-Pav-XY 10 8
Us-SLM-Pav-Z 15 20
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On peut noter une faible fraction surfacique de défauts dans le cas de 1’échantillon issu
de la référence Us-EOS-Bar-XY. La fraction surfacique est multipliée par 10 pour I’échantillon
issu de la référence Br-SLM-Bar-XY dont on a exclu les porosités ouvertes lors du calcul. Par
ailleurs, pour une méme production SLM-Pav, on peut noter que la présence de plus gros
défauts s’accompagne d’une fraction surfacique de défauts nettement plus grande. Il est
cependant important de noter que la méthode des coupes polies est peu fiable pour évaluer les
taux de porosité notamment en présence de gros défauts de morphologie complexe.

11.2.1.2. Mesure du taux de porosité par calculs

Afin d’aborder la notion de taux de porosité sous un aspect volumique, la technique
de peseée a été déployée. Des échantillons 30 x 5 x 1.5 mma3 de caractérisation ont été prélevés
par électro-érosion a cceur de barreaux ou de pavés. Un polissage mécanique a été ensuite
effectué pour ramener la rugosité a moins de 1 um. Les dimensions de chaque échantillon ont
été déterminées avec précision ainsi que leur densité déterminée a +0,01. La Figure 1I-5
permet de schématiser les zones de prélevement d’échantillons de caractérisation du taux de
porosité dans le cas des pavés de production SLM. On peut y distinguer des échantillons dont
les axes longitudinaux sont orientés selon 1’axe de construction Z, ces échantillons peuvent
étre dénommeés Us-SLM-Pav-Z, et les autres Us- SLM-Pav-XY. Les taux de porosités sont
évalués a 3 hauteurs pour le cas XY et a 2 pour le cas Z.

«— 30 —»

5

30

Figure I1-5 : Zone de prélevement d'échantillon de caractérisation de module d'Young et de
taux de porosité. Cas d'un pavé Us-SLM-Pav.
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La masse volumique retenue pour les calculs est de 2620 Kg/m3. Cette valeur a été
déterminée sur des échantillons issus d’une piece certifiée de fonderie. Le Tableau I1-4
répertorie les résultats obtenus.

Tableau 11-4 : Mesure du taux de porosité par pesée.

Référence plr\(|§'|\é$,aelﬁn%%t Nombre d’échantillons  Taux de porosité %
Us-EOS-Bar-XY ! 2 .
<

Us-EOS-Bar-Z / 2

Bas 3
Us-SLM-Pav-XY Milieu 3 3-5

Haut 3

Bas 3
Us-SLM-Pav-Z Haut 3 4-6

11.2.1.3. Caractérisation des défauts par Micro-tomographie aux rayons X

Il a été observé au paragraphe précédent que le taux de porosité peut fortement varier
d’une production a I’autre. Aussi, nous avons pu observer quelques écarts entre les fractions
surfaciques et les taux de porosité obtenus par calculs. Ces écarts sont certainement dus au fait
que la méthode des coupes polies donne des taux de porosité tres locaux dans un plan de coupe.
Par ailleurs, la méthode par calcul est limitée par le choix de la densité théorique et ne donne
qu’un aspect trop global de I’étude des défauts. Afin d’aborder I’étude des défauts a la fois du
point de vue global au sens du taux de porosités et spécifique au sens de 1’étude de chaque
défaut, la méthode par tomographie sera déployée. Cette derniére présente le principal avantage
de caractériser chacun des défauts rencontrés dans la matiére notamment en termes de taille et
de morphologie. Deux échantillons de deux références seront étudiés :

e Us-EOS-Bar (1 XY et1 2);
e Us-SLM-Bar (1 XY et1 Z).

Les échantillons d’étude sont des cylindres de diamétre 3 mm et de longueur 10 mm
prélevés par électro-érosion a ceeur de barreaux, au méme niveau que la partie utile des
éprouvettes de fatigue. L’équipement de caractérisation est un tomographe UltraTom® équipé
d’une source de 150 kV qui permet d’atteindre une résolution de 125 pm3 par voxel pour la
taille des echantillons observes.

La Figure 11-6 donne un apercu des défauts dans une image prise parmi les milliers
d’images obtenues pour chaque échantillon de tomographie. On peut déja remarquer que les
productions SLM, Figure 11-6-(a) et (b) contiennent plus de défauts que les productions EOS,
Figure 11-6-(c) et (d). Aussi, il est possible de remarquer la présence de gros défauts de
morphologie plutdt circulaire ou légérement elliptique.
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500 pm

Figure 11-6 : Images brutes de tomographie avant segmentation (a) Us-SLM-Bar-XY, (b) Us-

SLM-Bar-Z, (c) Us-EOS-Bar-XY, (b) Us-EOS-Bar-Z.
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Figure 11-7 : Projection dans un seul plan de tous les défauts dans deux productions (a) Us-

SLM-Bar-XY, (b) Us-EOS-Bar-Z
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Comme les images de microscopie optique présentées en section 11.2.1.1, celles de
tomographie sont traitées suivant les quatre étapes clés du traitement d’image qui sont :

1- Le prétraitement qui consiste a appliquer un filtre et définir I’image par
niveaux de gris ;

2- La binarisation qui consiste a filtrer ’image de facon a affecter aux défauts
une couleur et a la matiére une autre ;

3- La segmentation proprement dite qui consiste a regrouper les pixels voisins
ayant le méme niveau de gris pour définir chaque défaut.

Le logiciel commercial Avizo® a été utilise pour réaliser la segmentation des défauts.
La Figure 11-7 est une projection dans un seul plan de tous les défauts contenus dans les
échantillons analysés. Il est possible de confirmer que la production SLM conduit a une
mauvaise santé matiére comparativement a la production EOS. Les deux productions sont
réalisées avec les parameétres standards recommandés par les constructeurs.

Aprés ce post-traitement, chaque défaut a été caractérisé par son volume V et sa
surface A. Connaissant le volume théorique de 1’échantillon, il a ainsi été possible de calculer
un taux de porosité global pour chaque échantillon. Les résultats obtenus pour la production
EOS donnent un taux de porosité de 1’ordre de 0.4 % contre environ 4% pour les échantillons
issus des barreaux SLM.

Sur la Figure 11-7 on peut également noter une certaine différence de forme des
défauts. Ainsi, afin de décrire plus finement chacun de ces défauts, le parametre s traduisant la
sphéricité d’un élément 3D a été utilisé pour caractériser la morphologie des défauts [41].

1 2

s = 13. (6V)34 Equation 30

L’indice de sphéricité s varie entre 0 pour un défaut tres tortueux comme c’est le cas
pour les défauts dits de lasage et 1 pour les défauts parfaitement sphériques qualifiés de pores.
La Figure 11-8 donne la distribution de sphéricité en fonction de la taille de défauts. Le premier
constat qu’on peut faire est que les gros défauts peuvent étre sphériques ou tortueux. Ce constat
est en accord avec les coupes polies des échantillons Us-EOS-Bar-XY et Br-SLM-Bar-XY
présentés respectivement en Figure 11-3-a et b ou en Figure I1-4-a et b.

Les Figure 11-8-(a) et (b) confirment en effet que les éprouvettes de production SLM
contiennent plus de défauts que les éprouvettes de production EOS caractérisees par les Figure
[1-8-c et d. D apres les indices de sphéricité, il est possible de noter une forte présence de défauts
sphériques dans le domaine de tailles allant de 0 a 120 um. Des analyses quantitatives des
différentes populations de défauts montrent que prés de 60 a 90 % des défauts, exceptés ceux
représentés Figure 11-8-(c), ont une sphéricité supérieure a 0,8. Nous pouvons donc conclure
que 60 a 90% des défauts sont relativement isotropes et peuvent étre assimilables a des spheéres.
Dans cette étude, le domaine de tortuosité correspond aux défauts dont les sphéricités sont
inférieures a 0,6. Pour les trois références Us-SLM-Bar-XY, Us-SLML-Bar-Z et Us-EOS-Bar-
Z, les domaines de défauts sphériques et de défauts tortueux sont matérialises par des rectangles.
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Les parties grisées correspondent aux queues de distribution du point de vue de la taille. Ces
queues de distribution sont définies pour chaque référence par les 5 plus gros défauts. On peut
noter que les gros défauts ne sont pas toujours essentiellement tortueux tout comme les petits
défauts ne sont pas nécessairement sphériques. Aussi, on peut noter que les plus gros défauts
de chaque référence sont relativement tortueux.
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Figure 11-8 : Distribution des défauts en taille et en sphéricité (a) XY-SLM (b) Z-SLM, (c) XY-
EOS, (d) Z-EQS

Nous pouvons a ce stade ouvrir une parentheése sur les aspects de tenue en fatigue en
présence de défauts. Sachant que les phénomeénes de fatigue sont sensibles aux queues de
distribution, et au regard de cette analyse quantitative des défauts, on peut conjecturer que les
défauts les plus nocifs en fatigue seront les plus tortueux, d’autant plus qu’ils sont plus grossiers
que les plus gros défauts sphériques.

Cependant, il ne faut pas perdre de vue la notion de position des défauts qui n’est pas
quantitativement abordée dans les analyses de tomographie. Rappelons a cet effet que les
¢chantillons de tomographie ont un diametre de 3 mm et sont prélevés a coeurs des barreaux.
Soit une différence de 1 mm au rayon par rapport a la section utile des éprouvettes de fatigue.
La Figure 11-9 repreésente tous les défauts caractérisés par tomographie dans deux éprouvettes
XY et Z prélevées a cceur de barreaux SLM. Tous les défauts sont projetés dans le plan
perpendiculaire a la direction de la contrainte principale appliquée. En supposant que les Figure
I1-9-a et b représentent les défauts rencontrés dans une éprouvette de fatigue, il se peut qu’on
rencontre une population de défauts sphériques en surface ou en sub-surface des éprouvettes de
fatigue, dans ce cas, les plus gros défauts sphériques seraient les plus nocifs en fatigue (cf.
Figure 11-9-a). Dans le cas ou les deux populations de défauts sphériques et tortueux sont
présentes dans la zone critique, le défaut le plus nocif serait probablement le plus gros des
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défauts tortueux qui est susceptible de générer de forts concentrateurs de contraintes. La Figure
[1-9-b illustre un gros défaut tortueux sur la couronne de la zone analysée.

R Défaut critique
. enfatigue?

(a) (b)

Défaut critique -~ .
en fatigue? Rty

Figure 11-9 : Scénario sur la notion de nocivité des défauts en fatigue pour deux morphologies
de défauts différentes. (a), image issue de la référence Us-SLM-XY avec un gros
défaut en sous couche. (b), image issue de la référence Us-SLM-Z, avec un gros
défaut tortueux en sous couche.

Pour discuter des aspects de nocivité des défauts en fatigue, deux approches peuvent
étre déployées :

1- Réaliser une tomographie avant chaque essai de fatigue, identifier un certain nombre de
défauts dont la criticité peut étre calculée au travers des criteres de fatigue, puis apres
essais, analyser des facies de rupture pour valider les prédictions.

2- Realiser des essais de fatigue et analyser tous les faciés. Dans ce cas, la notion de
morphologie est traitée en 2D. C’est cette démarche qui sera abordée dans cette étude.

Aprés cette parenthése sur les aspects de fatigue en présence de défauts, il est
nécessaire de faire une synthése sur les défauts avant de poursuivre la caractérisation du
matériau du point de vue de la microstructure.

11.2.1.4. Synthése sur les défauts

Pour différentes productions SLM ou EQOS, les défauts inhérents au procédé de
fabrication additive ont été caractérisés par deux moyens : destructif au travers des coupes
polies et non destructif au travers de 1’analyse par tomographie aux rayons X. Les taux de
porosités ont été mesurés pour différentes réferences EOS ou SLM. Les tailles de défauts ont
été mesurées ainsi que les morphologies. A ce stade de 1’étude, il est possible de regrouper les
défauts inhérents au procédé suivant deux grandes familles :

e Les défauts sphériques, assimilables a des pores. Les tailles de ces défauts sont de 20 a
120 pm selon la production ;

e Les défauts allongés, encore appelés lack-of-fusion, dont les tailles varient de 40 a 500
pm selon la production.
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Dans la section 11.3.4.2.1)1-11.3.4.3 un protocole de mesure de la taille de défauts du
point de vue de la nocivité en fatigue sera proposé. Le chapitre suivant traitera donc de la
nocivité de ces défauts du point de vue de la fatigue. Au dernier chapitre de ce manuscrit, I’étude
de la nocivité des défauts en fatigue sera abordée en lien avec quelques parametres du procédé
comme la puissance du laser, la vitesse de balayage, 1’espacement entre les traits de lasers ainsi
que I’épaisseur du lit de poudre déposé. Cela constituera quelques ¢léments d’optimisation du
procédé.

11.2.2. Microstructure

Dans cette étude, nous décrivons la microstructure au travers de quatre parametres
caractéristiques : les melt-pools, la structure dendritique, les grains au sens de la
cristallographie, ainsi que les précipités et intermétalliques.

11.2.3.1. Composition chimique du matériau

Avant d’engager la caractérisation de la microstructure, il est nécessaire de s’assurer
que le matériau d’étude est conforme aux spécifications de la norme. De ce point de vue les
teneurs en silicium et en magnésium ont été évaluées. Pour cela, un morceau d’échantillon non
traité thermiquement a été prélevé dans la référence Us-EOS-Bar. L’échantillon prélevé a été
poli dans le plan de balayage XY. Cet échantillon a été observé sans attaque chimique préalable,
au MEB-FEG JEOL 7001-TTLS haute résolution, équipé d’un détecteur d’électrons
secondaires et d’électrons rétrodiffusés ainsi que de détecteurs EDS et WDS. Le Tableau II-
I1-5 donne la composition trouvée en EDS. Les valeurs obtenues sont proches des standards
utilisés : AlSi10Mg0,4. La suite de 1’étude porte sur la caractérisation de la microstructure
proprement dite.

Tableau I1-11-5 : Composition chimique de I'alliage étudié en comparaison avec celle donnée
par la norme DIN EN 1706:2010

Al  Si Fe Mg Mn Zn Ti
DIN EN 1706:2010 Bal 9-11 <0,55 0,2-0,45 <0,45 <0,1 <0,15
Mesures EDS, W% EDS Bal 9,55 0,4

11.2.3.2. Melt-pools

Les échantillons de caractérisation ont été prélevés a cceurs des barreaux de la
production Us-EOS-Bar. Ainsi, pour caractériser les melt-pools, trois faces polies ont été
observées dans les trois plans caracteristiques du procédé : le plan de lasage XY et les deux
plans XZ et YZ. Dans un premier temps une analyse optique permet de révéler une premiere
échelle d’anisotropie au niveau des melt-pools. Dans le plan de lasage, la structure en forme
d’ellipses avec croisement permet de révéler la stratégie de balayage d’une couche a I’autre.
Les plans transversaux quant a eux montrent une structure en « fish-chip » qui traduit la
profondeur du bain de fusion due au faisceau laser.
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Les melt-pools peuvent donc étre décrites comme des coupoles allongées définies par
les trois grandeurs caractéristiques que sont la longueur, la largeur et la profondeur (cf Figure
11-11). Une étude quantitative des melt-pools a été faite sur une population de 70 individus. La
longueur caractéristique moyenne des melt-pools obtenue est de 600 um dans un intervalle
entre 168 um et 1300 um et un écart-type de 310 um. Cet écart-type relativement éleveé traduit
le fait que la coupe ne soit pas exactement dans le plan XY. La largeur caractéristique des melt-
pools a également été évaluée. La moyenne est de 146 pm dans un intervalle entre 75 pum et
245 pm avec une dispersion de 40 um. De méme il a été possible de fournir une hauteur
moyenne de melt-pools de 80 um dans un intervalle entre 40 um et 110 pum avec une dispersion
de 20 pm.
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Figure 11-10 : Reconstruction 3D de la microstructure par imagerie optique en champ sombre des surfaces polies (a)Us-EOS-Bar sans T6 (b)Us-
EOS-Bar ayant subi un traitement thermique T6.
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Figure 11-11 : Schématisation représentatif d'une melt-pool et des grandeurs caractéristiques
associées.

11.2.3.3. La structure dendritique

Une analyse de la microstructure au MEB-FEG JEOL 7001-TTLS permet d’associer les
contrastes observés en microscopie optique a la chimie locale du matériau. Pour cela, un
échantillon a été prélevé dans la référence Us-EOS-Bar. Cet échantillon a été poli au micron et
observé dans le plan XY sans attaque chimique. La Figure 11-12 donne une cartographie de la
répartition des éléments chimiques en surface de 1’échantillon. Ceci permet de montrer que les
cellules-alpha résultent de 1’organisation d’une structure riche en silicium autour de la matrice
riche en aluminium. Ces analyses EDS ne permettent pas de confirmer que ces cellules-alpha
ont la composition de I’eutectique. Cependant, on peut s’appuyer sur les travaux de la littérature
pour qualifier ces cellules de dendrites. Dans la suite de ce manuscrit, le terme DAS déja défini
dans le chapitre bibliographique, est adopté pour faire allusion a cette structure riche en silicium
qui décore la matrice d’aluminium.

Figure I1-12 : (a) Imagerie MEB d’un échantillon Us-EOS-Bar dans le plan XY. Cartographies
des contrastes chimiques, distribution (b) du silicium (vert), (c) de I'aluminium
(rouge), (d) du magnésium (orange)
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Figure 11-13 : (a) Imagerie TEM d’'un échantillon Us-EOS-Bar dans le plan XZ. Cartographies
des contrastes chimiques, distribution (b) de l’aluminium (vert), (c) du magnésium
(orange), (d) du silicium (rouge). (e) profil de composition chimique.

Une lame du matériau non traité thermiquement a été prélevée par faisceau d’ions
focalisés (FIB). Une analyse fine en microscopie électronique en transmission permet de
confirmer que les zones riches en silicium sont pauvres en aluminium (cf Figure 11-13-e).
L’aluminium, matérialisé par la couleur verte (cf Figure 11-13-b) est uniformément réparti sur
la lame. Le silicium quant a lui matérialisé en rouge sur la Figure 11-13-d est réparti de fagon
structurée et suivant une direction privilégiée. Le magnésium, en orange sur la Figure 11-13-c
se retrouve uniformément distribué mais on peut noter quelques agglomérats présents dans les
zones riches en silicium. L’analyse globale de la chimie ne révéle pas de présence des autres
éléments susceptibles de faire partie de 1’alliage (Fe, Mn, Zn et Ti) ce qui signifie que s’il y en
a, ils sont distribués dans 1’ensemble de 1’échantillon tel qu’il soit impossible de les détecter
avec la résolution de I’équipement.

Par ailleurs, des observations ont été faites au microscope optique a plus fort
grossissement suivant les trois plans de 1’espace. La Figure 11-14 est une reconstruction 3D des
images obtenues. Dans le plan de lasage, on note une structure relativement isotrope. Dans ce
plan, les cellules élémentaires sont d’autant plus grandes a mesure que 1’on s’approche des
joints de melt-pools. En revanche, dans les plans transversaux, la structure assez colonnaire est
orientée vers les centres des melt-pools. La structure dendritique peut étre représentée par des
ellipses dont la taille caractéristique dans le plan XY varie entre 0,5 et 2um et peut atteindre 5
pm dans les plans XZ ou YZ. Comparativement a la fonderie, dont la structure dendritique est
caractérisée par des SDAS de I’ordre de quelques dizaines a la centaine de micrométres [36],
[52], la fabrication additive génére quant a elle une structure dendritique tres fine. La Figure
I1-14 met donc en évidence 1’anisotropie de la microstructure a 1’échelle de la DAS.
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Figure 11-14 : Reconstruction 3D permettant d’illustrer I’anisotropie de la microstructure a
[’échelle de la structure dendritique. Images optiques du matériau Us-EOS-Bar
sans attaque chimique.

11.2.3.4. Précipités et intermétalliques

Comme mentionné au chapitre 1, lors d’un traitement thermique de type T6, pendant la
phase de mise en solution a 540°C, il y a diffusion du silicium en solution solide d’insertion
dans la matrice d’aluminium. Plus le temps de mise en solution est long, plus la longueur de
diffusion augmente et donc il y a plus de matiére disponible pour une coalescence. Ce qui
conduit a la formation de phases de plus en plus grosses. Le matériau subit ensuite une trempe
brusque a 20°C. Ainsi, le silicium est figé dans I’état sous forme de précipités de taille
micrométrique comme il est possible de voir sur la Figure 11-15-b. A I’issue du traitement
thermique, il est possible de détecter la présence d’éléments sous forme d’aiguilles. L analyse
EDS a permis de révéler une concentration d’élément fer bien que ce dernier ne semblat pas
présent dans le matériau non traité. Ces agglomérats de fer permettent de justifier de la diffusion
qui se produit lors du T6.

Figure I1-15:(a) Observation par microscopie électronique en transmission d'une lame
d'échantillon ayant subi un traitement T6 et cartographies EDS des composants
chimiques. Distribution (b) du silicium (violet), (c) du fer (jaune), (d) de
I'aluminium (vert), (e) du magnésium (rose).
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Figure 11-16:(a) Micrographie MET d'une lame de matériau prélevée dans une éprouvette
traitée T6 (b), (c) profils de compositions dans les zones 1 et 2 respectivement, (d)
illustration de I'effet de bruit d0 au volume analyse.

Une lame de Microscopie Electronique en Transmission (MET) analysée permet de
donner localement les quantités atomiques des éléments présents dans 1’alliage. Dans la zone
1, on note la présence d’éléments de I’alliage Al-Si-Fe dans les proportions atomiques 60-15-
15 avec quelques traces de magnésium. Dans la zone 2 les proportions sont de 50-13-13. Dans
les deux cas, la différence observée est liée au porte-objet et a la résolution du microscope. Le
ratio fer-silicium est le méme dans les deux zones d’observation. En revanche, on note une
différence en pourcentage atomique d’aluminium qui est certainement due au volume sondé
(cf. Figure 11-16-d). Les profils de compositions atomiques en Figure 11-16-b et ¢ montrent de
fagcon globale qu’une forte présence d’aluminium s’accompagne d’une trés faible présence de
silicium. Mais on note tout de méme sur la Figure 11-16-b un domaine de 100 nm, la présence
significative des éléments suivants : Aluminium, Fer et Silicium. Sur la base de la cartographie
EDS en Figure 11-15 on peut associer les pics observés aux précipités riches en silicium et en
fer. Afin de justifier cette association, des analyses ont été faites a trés forte résolution et sont
présentés sur des images (a) et (b) de la Figure 11-17.

Particules de

silicium

Figure 11-17 : Micrographies MET montrant la structure de précipitation (a) d 'une particule
silicium (b) et d’'une aiguille riche en fer.

Les résultats révelent 98% de silicium pour 2 % d’aluminium dans les zones a fort
contraste de silicium, contre une proportion Al-Si-Fe de 41-49-10 au niveau des aiguilles.
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Il découle de ces analyses que le traitement T6 favorise la séparation de la
microstructure a 1’échelle de I’aluminium et du silicium. Cela peut s’expliquer par la diffusivité
du silicium dans I’aluminium suivant une loi de type Arrhenius :

—-0.81
kT

Ou k désigne la constante de Boltzmann et T la température en K. La diffusivité D est
exprimée en cma/s.

D =83.103.¢

11.2.3.5. Les grains

Afin de caractériser les grains au sens de la cristallographie, les échantillons ont
préalablement été enrobés dans une résine conductrice. Ces échantillons ont d’abord subi
plusieurs polissages au papier abrasif. Deux polissages de semi-finitions ont été ensuite
conduits avec des solutions diamantées de 3 et 1 um respectivement. Afin d’avoir un meilleur
état de surface, le polissage final a été fait avec une solution colloidale OP-S contenant des
oxydes en suspension.

La morphologie et ’orientation des grains ont été caractérisées par diffraction des
¢lectrons rétrodiffusés (EBSD). Cette partie de 1’étude a été faite par Wen Hao dans le cadre
d’une collaboration avec I’universit¢ de Sydney en Australie et qui a fait 1’objet d’une
communication [89]. Chaque cartographie EBSD a été effectuée sur un microscope
électronique a balayage a canon a émission de champ Zeiss Ultra. Cet équipement est doté d'un
détecteur EBSD qui a été utilisé pour les scans en utilisant les conditions suivantes : une tension
d'accélération de 20 kV, une taille de grain de 0,8 um, une ouverture de 120 um et une zone de
balayage de 600 um x 600 um. Les taux d'indexation pour toutes les analyses étaient supérieurs
a 90%. L'analyse des données a été réalisée a l'aide des logiciels Oxford Instruments HKL
Tango et Mambo. Un angle de désorientation de 10° et un angle de complétion des joints de
grains a 0 ° ont été utilisés pour définir les limites de grains. Quand une section d’un grain se
trouve en dehors des limites de la zone balayée par la fenétre de scan (c’est-a-dire que le grain
est incomplet), la taille du grain est alors estimée en multipliant la taille calculée par un facteur
de 2 (si elle intercepte une frontiere) ou un facteur de 4 (si elle intercepte deux frontieres).

Figure 11-18 : Caractérisation des orientations de grains par imagerie EBSD, (a) observation
3D du materiau Us-EOS-Bar n'ayant pas subi de T6, (b) le matériau a subi un
traitement T6, observation dans le plan XZ.
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A partir de la Figure 11-18 cette étude propose une description qualitative des grains par
un ellipsoide. La notion de facteur de forme entre donc en jeu. Il s’agit du ratio entre le grand
axe de ’ellipse et son petit axe. Les tailles caractéristiques peuvent donc étre définies dans le
plan de lasage (XY) et dans le plan perpendiculaire. Ces tailles caractéristiques sont calculées
a partir des données de traitements d’images EBSD ; les grains sont projetés dans un plan et
chaque grain est défini par sa surface dans ce plan. Dans le plan de lasage XY, les grains
semblent relativement équiaxes mais il est difficile d’aborder les notions de taille compte tenu
de I’orientation de la croissance des grains. En effet au sein d’une melt-pool une coupe dans le
plan XY aura tendance a exacerber le facteur de forme des grains les plus excentrés. Dans cette
étude, nous caractéerisons les tailles de grains dans le plan YZ perpendiculaire au plan de lasage.
Dans ce cas, les grains allongés sont assimilables a des ellipses. Deux paramétres sont alors
nécessaires pour définir la taille du grain : le grand axe et le petit axe. Les fichiers d’EBSD
traduisent I’allongement des grains via le facteur de forme désignant le ratio entre le grand axe
et le petit axe du grain correspondant au diametre du cercle circonscrit a la projection de
I’ellipsoide dans le plan perpendiculaire a la direction de croissance du grain. Connaissant la
surface de chaque ellipse, on calcule le grand axe en considérant que le petit axe correspond au
diametre du cercle équivalent dans le plan XY.

Le tableau suivant donne les dimensions caractéristiques des grains avant et apres
traitement T6.

Tableau 11-6 : Dimensions caractéristiques des grains dans un plan YZ perpendiculaire au plan
de lasage XY, cas du matériau Us-EOS-Bar avant et apres T6.

Taille caractéristique Min (um)  Max (um) Moyenne Ecart type

(Hm) (m)
Diamétre 3 62 8 6
Sans T6 Longueur 3 194 25 28
Diamétre 3 76 6 4
T6 Longueur 3 221 10 9

Bien que les populations étudiées soient suffisamment grandes (plus de 4000 grains
indexés pour chaque état microstructural), la notion de moyenne n’est pas pertinente du fait de
la présence de petits grains en bordure de melt-pools. Cette étude propose donc de considérer
le domaine de variation des tailles caractéristiques entre le minimum et le maximum. On
confirme ainsi ’anisotropie de morphologie cristallographique due aux effets de gradients
thermiques induits par le procédé[102]. Aussi, il est important de noter qu’un grain peut
dépasser 200 um, soit environ 3 fois la hauteur moyenne des melt-pools (80um) et 4 fois
I’épaisseur de poudre déposée (50 um).

Une analyse statistique de la distribution du facteur de forme des grains est proposée sur
la Figure 11-19 pour le matériau issu de la référence Us-EOS-Bar dans les deux états
microstructuraux de I’étude : T6 et non T6. Il convient de signaler que ce n’est pas le méme
échantillon au sens strict du terme qui est observé avant et aprés T6. Cela est d( a la complexité
de la mise en ceuvre d’une telle manipulation. On peut tout de méme noter que les grains
peuvent étre jusqu’a 17 fois plus longs que larges. De méme, apres traitement T6, le facteur de
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forme diminue globalement. Cela se traduit par un écart-type plus resserré autour de la moyenne
également plus basse. On suggere ainsi que le T6 induit un Iéger gonflement des grains. Ce
résultat contribue a soutenir les conclusions soulevées par Takata et al.[102] sur le méme alliage
de fabrication additive.
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Figure 11-19 : Distribution du facteur de forme des grains a partir des données de traitement
des images d’EBSD (a) Us-EOS-Bar-YZ dans le cas non T6, (b) Us-EOS-Bar-YZ

dans le cas T6.
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11.2.3.6. Synthese sur la microstructure

Dans cette section, il a été proposé une description de la microstructure de 1’alliage
d’étude suivant cinq parameétres présentés sur la Figure 11-20. Les principales conclusions de
cette partie concernent I’influence du traitement T6 sur la microstructure au travers de :

e [’homogénéisation de la répartition du silicium et disparition de la structure
dendritique ;

e Ladisparition des bordures de melt-pools au sens de la structure dendritique ;

e La formation de précipités de silicium relativement isotropes et d’intermétalliques en
forme d’aiguilles ;

e Un léger grossissement des grains cristallographiques.

Une étude quantitative de chaque élément de la microstructure (Figure 11-20) a été proposée.
L’ensemble des résultats est résumé dans le Tableau I1-7.
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pools

‘Apr‘esTG‘ ‘AvantTG ‘
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Intermétallique ‘AISi’

Structure (aiguille)

dendritique

DAS Matrice Al

Précipité
Si

Figure 11-20 : Synthése des parametres de la microstructure de I'AISilOMg de fabrication
additive, avant et apres traitement T6.

Tableau 11-7 : Morphologie et taille caractéristiques des parameétres de la microstructure, lien
avec le traitement thermique T6.

Paramétre Avant | Apreés Morphologie Taille
microstructural T6 T6 (description)
Melt-pools v Anisotrope (,coupoles [168-1300] x [75-245] x [40-110]
allongées) uma3
DAS v Anisotrope [0,5-2] x [1-5] pm?
Précipités de v / 3-7 um
silicium
Intermétallique v . -
riche en fer Anisotrope (aiguilles) 3-5um
. Anisotrope (ellipsoides)

v v - - 2

Grains + sphériques [3-76] x [3-225] um
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11.2.3. Rugosité

Dans cette étude, la rugosité de surface est caractérisée d’une part par contact au
rugosimetre linéique et d’autre part sans contact au microscope optique a variation de focale.

Dans un premier temps, les mesures sont faites au rugosimetre. Un palpeur est en contact
avec la section utile de 1’éprouvette a caractériser. L’acquisition se fait de facon électronique
via un amplificateur de signal. Un logiciel intégré a I’équipement analyse le signal et donne
acces a différentes grandeurs caractéristiques de rugosité. Le Tableau I1-8 présente les résultats
de mesures obtenus au rugomisétre linéique en termes de rugosité arithmétique (Ra) et de
rugosité de vallée maximale (Rv, max).

Pour les éprouvettes avec sections utiles brutes, deux séries de mesures ont été faites
pour les références Br-EOS-Bar-XY et Br-EOS-Bar-alpha- 45. Dans le cas d’éprouvettes XY,
une premiere acquisition (side) a été faite dans le plan YZ Figure 11-2-(b) et une deuxiéme dans
le plan XY le long du dernier trait du laser. Comparativement aux mesures sur le coté (side) on
peut noter que les parametres R, .45 €t R, sont respectivement 25 et 36% plus bas pour la
partie supérieure de 1’éprouvette. Pour les éprouvettes construites a 45°, les deux séries
d’acquisition sont faites dans les parties supérieures et inféricures de la section utile déenommées
respectivement upskin et downskin, et illustrées par la figure présente dans le Tableau 11-8. Les
résultats des mesures montrent que la partie upskin est plus rugueuse que la partie downskin.
Dans le cas des éprouvettes Z, une seule genératrice suffit a décrire la rugosité linéique. Les
résultats se situent dans la méme gamme que pour les autres configurations avec un Rv,max a
80 pm.

I semble pertinent de considérer a priori que le parametre de rugosité Rv,max est le plus
performant pour décrire les phénomeénes de fatigue qui sont souvent trés locaux. La rugosité
arithmétique moyenne n’est donnée qu’a titre indicatif pour se rendre compte de la différence
globale d’état de surface entre éprouvettes avec sections utiles usinées et celles avec sections
utiles brutes de fabrication.

Deux réserves principales doivent cependant étre émises dés lors que la rugosité est
quantifiée via le rugosimétre :

(1) L’impossibilité d’avoir des données surfaciques ;
(2) L’encombrement propre de la téte de mesure qui peut empécher de quantifier les vallées
trop profondes.

Afin de pallier les réserves précédentes, les mesures de rugosité ont été faites de fagon
optique. Le dispositif utilisé permet de faire des mesures 3D avec précision. Le principe de
mesure repose sur la variation focale. L’équipement utilisé a une résolution verticale de 10 nm.
Afin d’avoir des mesures fiables et précises, il est important de s’assurer d’une luminosité
adéquate qui illumine toutes les zones de la surface a observer. Les résultats des mesures sont
consignés dans le Tableau I11-8 par les parametres S, et S, mqx. L€ premier, S,, désigne la valeur
absolue de la moyenne arithmétique de la différence de hauteur de chaque point par rapport au
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plan moyen et le second, S, ;,4x, traduit la profondeur maximale. Les mesures ont été faites sur
des sections utiles brutes de fabrication pour une éprouvettes Z et dans les parties critiques (du
point de vue des mesures linéiques) des éprouvettes XY et alpha-45. On constate en effet que
les mesures optiques conduisent a des valeurs plus importantes que celles obtenues au
rugosimetre. Les résultats sont meilleurs en optique certainement du fait d’un éclairage adéquat
qui permette de caractériser les zones impossibles d’acceés au rugosimeétre classique. la
pénétration de la lumiére. La Figure 11-21 est un exemple de mesure de rugosité par variation
de focale dans le plan YZ d’une éprouvette Br-EOS-XY.

Tableau 11-8 : Valeurs de rugosité exprimées en termes de rugosité arithmétique (Ra et Sa) et
de profondeur maximale de valées (Rv,max et Sv,max). Mesures effectuées sur les
références usinées : Us-EOS-Bar-(XY/Z/alpha45) et brutes de fabrication : Br-
EOS-Bar-(XY/Z/alpha4b).

Ra (um) Rv, max (um) Sa Sv,
max
Surface usinée XY, Z, 0,7-1,2 2-4
Alpha-45
Z 19 80 30 223
i 25 80 37 170
Surface brute de XY, side
fabrication XY, top 16 60
alpha-45, 22 90 26 216
upskin
74
‘;;\;vnskin 22 82
Alpha-45,
. | downskin
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Figure 11-21 : Profile de rugosité obtenue par mesure optique a I'Alicona, éprouvette XY avec
section utile brute de fabrication, mesure dans le plan YZ.

11.2.4. Contraintes résiduelles

Les contraintes résiduelles ont été quantifiées par le CETIM. Les mesures ont été faites
par diffractions des rayons X suivant la norme AFNOR NF EN 15305, relative aux méthodes
d’essais pour I’analyse des contraintes résiduelles par diffraction des rayons X. C’est une
méthode non destructive reposant sur le déplacement des plans atomiques distants de d(¢,y)
d’une méme famille (hkl) pour plusieurs incidences y dans une direction ¢. L’angle ¢ renseigne
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la direction de mesure sur la surface de 1’échantillon et I’angle y définit ’angle entre la normale
a I’échantillon et la normale aux plans diffractants. Les mesures ont éte faites en externe sur un
banc RIGAKU, en montage Psi qui permet de détecter les plans (311) de I’aluminium a 1’aide
de la raie Ka du chrome. L’installation est donc équipée d’un tube a rayons X et d’un détecteur
permettant de localiser les plans (311) de I’aluminium a 26 = 140°. Dans ces conditions, il est
possible d’avoir la valeur des contraintes résiduelles jusqu’a une profondeur d’environ 6pm.
Dans la direction de mesure, 13 inclinaisons d’incidences y ont été effectuées. Ces inclinaisons
ont été faites de facon a définir des intervalles de sin?y égaux, tels que 0 < sin*y < 0.5.

E(¢=0,y=0) S
O3
\‘f
On
8(4=90,y=90)
oy ; ?‘d o,

Figure 11-22 : Hlustration des grandeurs caractéristiques utilisées pour la détermination des
contraintes résiduelles par diffraction des rayons X [rapport du CETIM-
CERTEC].

Dans ce protocole expérimental, pour une incidence donnée de rayons X, ce sont les
plans atomiques qui servent de jauges de déformation dans la direction de mesure. La
déformation ey est donnée par la relation :

Ad 1+v Equation 31
€¢,¢ =7= E .SinzllJ.O'q) = 1/252 q

72 S2 désigne une constante d’¢lasticité radiocristallographique correspondant a la réflexion
(311) de I’aluminium.

La déformation @y est déterminée a partir des déplacements des pics de diffraction, via
la méthode du barycentre-centré développée par le CETIM. Pour les différentes valeurs d’angle
d’incidence, une régression linéaire de la déformation en fonction de sin?y permet de
déterminer la pente. Connaissant la pente, la contrainte ¢ est déterminée en considérant que la
constante d’¢lasticité radiocristallographique 2 S2 vaut 19.07 10-6 MPa-1.

Le protocole a été deployé sur 4 éprouvettes cylindriques usinées de la production EOS.
Ces eprouvettes ont subi au préalable des essais de fatigue, donc les contraintes mesurées ne
sont pas forcément celles inhérentes au procéde, mais les mesures obtenues permettent tout de
méme de renseigner sur le niveau de contraintes résiduelles dans les éprouvettes aprés essais
puis de discuter sur le niveau initial avant essais. Le point de mesure est situé suffisamment loin
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du facies de rupture. Deux types de contraintes résiduelles sont mesuréees en surface, suivant la
circonférence de I’éprouvette et suivant I’axe de la génératrice. Les résultats des mesures sont
consignes dans le Tableau 11-9. Les résultats obtenus se situent dans la gamme d’incertitude de
la technique de mesure. On peut donc considérer qu’il n’y a pas de contraintes résiduelles dans
les éprouvettes. Ainsi on peut supposer qu’il n’y en avait pas non plus avant essais. Ainsi, on
peut admettre que le détensionnement recommandé par EOS permet effectivement de relaxer
les éprouvettes. Et par extension, le T6 aussi.

Tableau 11-9 : Résultats des mesures des contraintes residuelles dans les éprouvettes usinées et
testées du lot usiné EOS, avant et aprés T6.

e CR axiales CR circonférentielles
Références

(MPa) (MPa)
CR circonférentielle Us-EOS-Bar-XY 4 8
Us-EOS-Bar-Z -13 -11
2R axiale Us-EOS-Bar-XY-T6 -39 -55
Us-EOS-Bar-Z-T6 -17 -26

Les mesures n’ont pas été faites sur les sections brutes de fabrication du fait de la
rugosité tres importante qui a tendance a perturber la diffraction rendant ainsi difficile
I’identification des pics de diffractions. En s’appuyant sur 1’analyse précédente sur le matériau
usiné, dans cette étude, on admet qu’il n’y a plus de contraintes résiduelles apres T6.

11.3. Caractérisation des propriétés mécaniques

Les paragraphes précédents ont permis de contribuer a la description des parameétres du
matériau : défauts, microstructure et contraintes résiduelles. Il est maintenant question
d’évaluer quelques propriétés mécaniques telles que la dureté, le module d’Young et les
propriétés de traction monotone.

11.3.1. Dureté

Il est important de rappeler en préambule de ce paragraphe que I’orientation des
barreaux produits, implique des hauteurs de production trés différentes sur le méme plateau :
20 a 100 millimetres. Rappelons aussi que dans le cas des productions EQS, tout au long de la
fabrication, la température du plateau est maintenue a 200 °C contre 150°C pour les productions
SLM. Par exemple, un plateau contenant 12 éprouvettes horizontales et 7 verticales est fabriqué
en environ 12 heures. Ainsi, a ces températures pendant la durée de fabrication, il peut se
produire un vieillissement structural de 1’alliage ; ce qui peut impacter la dureté.

Dans un premier temps ’effet de la hauteur de production a été évalué via la macro-
dureté. D’abord pour la production Us-SLM-Bar-Z puis Us-SLM-Bar-Z. Pour cela, deux
¢chantillons ont été prélevés dans chaque cas. L’un a la base de 1’éprouvette en contact direct
avec le plateau, I’autre a environ 9 centimetres plus haut. Les échantillons ainsi prélevés ont été
polis jusqu’au papier 4000. Cing indentations ont ensuite été faites sous une charge de 20 N.
Les résultats obtenus sont équivalents. Cela peut étre di aux forts taux de porosités qui sont
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prépondérants a cette échelle de caractérisation. Afin de discriminer 1’effet des défauts, une
campagne expérimentale équivalente a été menée sur du matériau de production EOS, dix fois
moins poreux. Dans ce cas, les résultats montrent que la dureté est maximale pour 1’échantillon
prélevé loin du plateau. On révéle ainsi I’effet de 1’histoire thermique vécue par les éprouvettes
lors de la production.

Dans un second temps, I’effet de la direction de production a été observé. La
caractérisation a été faite uniquement sur les productions EOS. Pour cela, deux échantillons ont
été prélevés a iso-hauteur dans les tétes d’éprouvettes de test : un dans une éprouvette XY et
I’autre dans une éprouvette Z. La dureté moyenne obtenue pour I’échantillon prélevé dans
I’éprouvette produite horizontalement est comprise entre 97 et 101contre 100 et 105 pour
I’échantillon issu de 1’éprouvette produite verticalement. Les résultats obtenus semblent donc
équivalents. En revanche, aprés traitement T6, on note une dureté supérieure pour les
échantillons issus du matériau Us-EOS-XY, comparativement au cas Us-EOS-Z.

(b) - (c) L1 A2

(a)

100

= | - b

Direction de production

Plateau

Figure 11-23 : Hlustration des zones de prélevement pour les mesures de dureté

Tableau 11-10:Influence de la hauteur de production et du traitement thermique T6 sur la
macro-dureté moyenne ; cas des matériaux Us-EOS-Bar et Us-SLM-Bar.

T6 (oui/non) XY, HV[min, Z, HV[min, max]
max]
SLM-Bar bas non / 130 [129 ; 133]
SLM-Bar haut non / 129 [128 ; 131]
EOS-Bar bas non 98 [97 ; 101] 103[100 ; 105]
EOS-Bar haut non / 115[114 ; 116]
EOS-Bar oui 112[111 ; 114] 104[101 ; 108]

Dans un matériau multiéchelle comme 1’AISi10Mg de fabrication additive, il est
important de caractériser la dureté a une échelle suffisamment fine pour capter les champs
locaux. Pour cela, les essais de micro-indentation ont été faits sur des échantillons avant et apres
T6 de la production EOS. 14 essais ont été effectués sur chaque échantillon. Les resultats sont
consignés au Tableau I1-11. La caracterisation a été faite sur les productions EOS uniquement.
On confirme qu’en I’absence de défauts, le traitement T6 permet d’augmenter la dureté. Aussi,
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il est important de noter une forte dispersion des résultats aprés T6 qui est certainement due a
la présence de précipités de silicium pur connus pour leur forte dureté. Ces précipités sont
entourés par une matrice d’aluminium nettement moins dure.

11.3.2. Traction monotone

Les éprouvettes de traction ont toutes été prélevées a ceeur de barreaux. Deux références
sont étudiées ici: les éprouvettes Us-EOS-Bar-(XY/Z) avec et sans traitement T6, et les
éprouvettes Us-SLM-Bar-XY-T6. Rappelons que les productions SLM telles que produites
pour cette étude, ont un taux de porosité 10 fois plus important que les productions EOS. L’effet
du taux de porosité a été étudié pour 1’état microstructural T6. Les effets d’anisotropie ont été
évalués pour de faibles taux de porosité, sur les références Us-EOS-Bar-XY et Us-EOS-Bar-Z
avant et apres T6.

Les essais de traction ont été réalisés conformément a la norme NF EN 10002-1, en
utilisant une machine Instron 4505. La traverse mobile se déplace a une vitesse de 0,22 mm /
min. Tous les essais ont été menés a température ambiante. L'allongement a été mesuré avec un
extensomeétre, avec une longueur de référence de 12,5 mm. Les éprouvettes de test ont toutes la
méme géométrie. Le plan des éprouvettes de traction pour le matériau EOS est présenté en
Figure 11-24. Pour le matériau SLM, les essais ont été effectués sur une autre géométrie
correspondant a celle de la Figure 11-28. Les parties utiles n’ont pas subi de polissage, elles ont
donc une rugosité arithmétique due a 1’'usinage, comprise entre 0,7 et 1,2 um. Deux essais de
traction sont réalisés pour chaque référence.

916

« »

-

Figure 11-24 : Plan d’une éprouvette de traction avec vue de la section utile dans le cas d 'une
éprouvette Us-EOS-Bar ayant subi un traitement thermique T6.

Deux productions sont étudiees. Dans le cas de la production EOS, deux directions de
production sont abordées avec et sans traitement T6. La production SLM n’est abordée que
dans la configuration XY-T6. Les courbes de traction obtenues aprés essais sont reportées en
Figure 11-25. De ces courbes, il est possible d’extraire les grandeurs caractéristiques de 1’alliage
comme la limite conventionnelle d’¢élasticité (Re), la limite d’élasticité a 0.02% de déformation
plastique (Re0.02), la résistance a la traction (Rm), et I’allongement a rupture. Ces grandeurs
sont consignées dans le Tableau 11-11.
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Figure 11-25 : Influence de la direction de production et du traitement T6 sur les proprietés
mécaniques en traction monotone de I'alliage AlSi10Mg

Dans le cas non T6, la résistance mécanique des éprouvettes prélevées a coeur des
barreaux Z est plus grande que celles des barreaux XY. L’état T6 donne des résultats disperses
pour la résistance mécanique dans une plage entre 300 et 345 MPa.

Du point de vue de la ductilité, on note une forte réduction entre le matériau SLM et le
matériau EOS. Tous les résultats sont équivalents a I’état T6 pour les références Us-EOS-Bar-
XY/Z. En I’absence du traitement thermique T6, il est possible de noter un effet de la direction
de production bénéfique a la référence Us-EOS-Bar-XY.

La limite conventionnelle d’¢lasticité est réduite en I’absence de traitement thermique
T6 et semble ne pas dépendre de la direction de production. Aprés T6, on note une dispersion
de la limite d’¢élasticité qui s’accompagne également d’une dispersion de dureté. Aussi, on peut
noter que I’augmentation de la limite d’élasticité s’accompagne de I’augmentation de la micro-
dureté. Aussi, cette augmentation de la dureté due au traitement T6 s’accompagne de
I’augmentation de la capacité d’écrouissage du matériau ainsi que la diminution du taux de
consolidation plastique.
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Tableau 11-11 : Propriétés mécaniques en traction monotone et dureté

Taux de Rp 0,2 Rp 0,02 Ao
porosité (%)  (MPa) (MPa) Rm (MPa) A% UHV
Us-SLM-Bar-XY-T6 ~4 / / 320 1.05 /
/ / 320 1.1 /
Us-EOS-Bar-XY 03-04 210 172 325 11 136 4/. 28
208 175 330 11
Us-EOS-Bar-Z 0.3-04 195 145 350 8 136 +/- 24
195 145 350 8
Us-EOS-Bar-XY-T6 0,3-0.4 275 / 330 14.3 178 +/- 53
285 / 345 15.7
Us-EOS-Bar-Z-T6 0,3-0,4 280 200 300 14.7 180 +1- 50
255 225 330 15.2
Fonderie  A356/A357-T6[71]- / 210-300 / 290.330 0343 /

[73], [77], [103]
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11.3.3. Module d’Young

Cette partie de la caractérisation a été réalisée par Pascal Gadaud au sein du laboratoire.
Le module d’Young est déterminé par la méthode dynamique résonante (DRM). La technique
est basée sur la détection de la fréquence de résonance de 1’échantillon posé sur un support. Un
formalisme permet de déterminer le module d’Young dans le cas d’une poutre sollicitée en

flexion[104].
4

, L Equation 32
E = 0.9464pFf

Ou Fr est la fréquence de résonance de flexion, p la densité, L la longueur et B
I’épaisseur de 1I’échantillon

Les échantillons de caractérisation sont des parallélépipédes rectangles de dimensions
30*5*1,5 mm?® qui ont été prélevés a coeur de barreaux ou pavés par électro-érosion. Un
polissage mécanique a été effectué pour améliorer 1’état de surface (Ra<lpum). Pour cette étude,
20 éprouvettes ont été testées : 15 sont prélevés des paves réalisés sur la machine SLM : 6
horizontalement & trois hauteurs et 6 verticalement & deux hauteurs (cf. Figure 11-5). Le
prélévement a différentes hauteurs permet d’évaluer 1’effet de la hauteur de production sur le
module d’Young. Pour évaluer I’effet du taux de porosité, 4 éprouvettes sont prélevées dans
des barreaux XY et Z de la production EOS (2 verticalement, barreaux Z, et 2 horizontalement,
barreaux XY), et la derniére d’une piéce de fonderie qui servira de référence. Pour chaque
échantillon, Figure 11-26 positionne le module d”Young en fonction du taux de porosité.
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Figure 11-26: Représentation du module d’Young en fonction du taux de porosité, prise en
compte du type de production, du traitement thermique et de | ’anisotropie due a
la direction de production.

Pour les différentes productions (EOS avec un taux de porosité inferieur a 1%, SLM
dont les taux de porosité peuvent atteindre 4,7%), la caractérisation du module d’Young a été
faite dans deux directions différentes (XY et Z) afin d’évaluer sa sensibilité du taux de porosité
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et a I’anisotropie de morphologie grains due a 1’orientation des éprouvettes par rapport au
plateau de construction. Quel que soit le type de production, la Figure 11-26 montre globalement
un abattement du module d’Young avec ’augmentation du taux de porosité. A iso-taux de
porosité, on voit un léger effet d’anisotropie €lastique entre les éprouvettes Us-SLM-Bar-Z et
Us-SLM-Bar-XY. Cette anisotropie peut étre due a 1’anisotropie de morphologie des grains ou
de défaut. Dans le cas des éprouvettes de productions EQS, il est difficile de dégager un effet
d’anisotropie due a la direction de production. Une analyse approfondie de ces résultats sera
proposée dans un autre périmétre que celui de la fatigue qui constitue le cceur de ce manuscrit.

11.3.4. Fatigue
11.3.4.1. Préparation des éprouvettes

Pour I’étude de la tenue en fatigue, deux familles d’éprouvettes sont considérées :
e Les éprouvettes usinées a coeur de barreaux (éprouvettes usinées) ;

e Les éprouvettes avec sections utiles brutes de fabrication dont seuls les filets
de serrage ont été usinés (éprouvettes brutes de fabrication).

Pour les éprouvettes usinées, une premiéere tentative a été faite sur des éprouvettes a
sections utiles droites dont le plan est donné en Figure 11-27. Cependant, les essais menés ont
conduit a des ruptures dans les filets comme le montre la Figure 11-27.

Mi16x1

Figure 11-27 : Premiere version d’éprouvettes de fatigue ayant conduit a la rupture dans les
filets.

Pour éviter la rupture dans les filets, la section utile a été ramenée au diamétre 6. Ainsi,
34 éprouvettes ont été testées en fatigue. Apres cette premicere campagne d’essais, la suite des
essais a été meneée sur des éprouvettes normalisées (NF EN 6072). La Figure 11-28 présente le
plan des éprouvettes normalisées.
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Figure 11-28 : (a) Plan d’éprouvette normalisée pour les essais de fatigue. Différents états de
surface des sections utiles (b) usinées (c) brutes de fabrication avec supports de
fabrication, (c) brutes de fabrication sans supports de fabrication.

Dans le cas des éprouvettes avec sections utiles brutes de fabrication, on note une
legere différence par rapport au plan de la norme au niveau du congé de raccordement de 20.
Un calcul statique en élasticité linéaire permet de donner la répartition du champ de contrainte
dans chaque type d’éprouvettes d’é¢tude. Ce calcul permet ainsi d’évaluer le facteur de
concentration de contrainte (Kt) dans chaque éprouvette. Les dénominations suivantes sont
adopteées :

e CL1: éprouvettes cylindriques de diametre 8 mm ;
e C2: éprouvettes cylindriques de diametre 6 mm ;
e (C3: éprouvettes normalisées a doubles congés ;
e C4: éprouvettes a congés uniques.

Les résultats des calculs sont consignés au Tableau -11-12. La correction maximale a
appliquer du fait du changement de géométrie des éprouvettes est de 3% en fatigue. Par ailleurs,
parmi les éprouvettes de type C2, il n’y a pas eu de rupture systématiquement aux congés donc
I’effet du congé de raccordement est négligeable. Ainsi, dans la suite de cette étude, tous les
résultats de fatigue seront analysés en négligeant les effets de Kt.

Il a été mentionné en section 11.1.3 que certaines éprouvettes avec sections utiles brutes de
fabrication (XY et alphad5) ont également sur leurs parties utiles des supports de fabrication
visibles sur la Figure 11-29-a. Ces supports doivent evidemment étre décochés avant essais.
Dans ce manuscrit, la notion de surface brute de fabrication peut donc impliquer les aspects liés
a la suppression des supports. Pour aborder I’influence des supports sur la tenue en fatigue,
cette étude propose un méme protocole de suppression des supports pour chaque éprouvette.
Ce protocole se décline en 4 étapes :
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1- Les éprouvettes sont tenues a 1’étau par des mors doux ;
2- Les tenailles (1) et (2) de la Figure 11-29 permettent de dégrossir le décochage ;

3- Les tenailles (3) et (4) de la Figure 11-29 sont utilisées pour s’approcher au mieux
de la géométrie nominale de I’éprouvette ;

4- La derniére étape est faite au moyen d’une meule tournant a 1200 tours/minutes
et équipée du papier SiC 500. Les parties sujettes a la suppression des supports
ont donc toutes la méme rugosité a priori.

La Figure 11-29-c permet de visualiser le rendu pour deux éprouvettes des références
Br-EOS-Bar-XY et Br-EOS-Bar-alpha45.

Figure 11-29 : Schématisation du protocole de suppression des supports de construction. (a)
Br- EOS-Bar-XY et Br-EOS-Bar-alpha45 avec supports, (b) outillage mis en jeu
pour la suppression des supports, (c) éprouvettes avant usinage des filets.

95



Chapitre 11 : Caractérisation du matériau, méthodes expérimentales

Tableau -11-12:Vue en coupe de la répartition du champ de contrainte calculé par éléments finis en élasticité linéaire, et estimation du facteur de
concentration de contraintes pour les différentes géométries d'éprouvettes utilisées dans cette étude.

C1 C2 C3 C4
N/m?
2,92e+004
2,83e+004 N/m? 2
2.74e+004 e+ 00 2
2,65e+004 3105004 N/m N/m
SaTes00d it 4,16e+004 4,09e+004
2,38e+004 TGes00t
2.29¢+004 30404004 3,83e+004 3,69e+004
e = 2 7er004 oyt
; 02e+ 2570 ,17e+
Champ de contrainte en oo o 284e+004 ey
+ 2.33e+004
volume de chaque type 7aee004 ey e §'?Tfﬁﬁ4
yr 1,65e+004 1986004 2,18e+004 e
d’¢prouvettes, selon le (et e 1,85¢+004 1,71e+004
critere de Von Mises sbestd tEmions 1,52e+004 1.32e+004
1265004 st 119004 9,2e+003
:-é;::g: 1,15e+004 8.6e+003 5,24e+003
927¢+003 by 5.3e+003 1'289 003
8,36e+003 7.96e+003 2e+003 coet
7.45¢+003 £.78e+003
655€+003 aarercos
5,64e+003 323¢+003
;,Sugg; 2.05e+003
Ble+ 870
2,92e+003
2.01e+003
~1,04 ~1,05 ~1,04 ~1,02
Facteur Kt
Nota :

e Dans le cas des éprouvettes de types C1 et C2, Kt est calculé entre le congé de raccordement et la section droite

e Dans le cas des éprouvettes de types C3 et C4, Kt est calculée en considérant la contrainte nominale dans le cylindre de diametre 5,64
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11.3.4.2. Conduite des essais et détermination de la limite de fatigue

Les essais de fatigue ont été effectués a la température ambiante sur une machine a
résonance, pilotée en force. La fréquence des essais est d’environ 80 a 90 Hz suivant la
géométrie de I’éprouvette. La plupart des essais est menée a R = -1 ¢’est-a-dire sans contrainte
moyenne. Pour des besoins d’analyses spécifiques, des essais sont menés a un rapport de charge
positif R = 0,1. Une chute de fréquence de 5 Hz a été considérée comme critéere de détection de
rupture. Cette chute de fréquence correspond a une fissure qui s’est propagée jusqu’a une
profondeur de 1’ordre de la moitié de la surface utile de I'éprouvette comme le montre la Figure
11-30 représentant un faciés de rupture d’une éprouvette de fatigue. La ligne interrompue est la
frontiere entre la zone de propagation et la zone de rupture ductile. Cette ligne correspond donc
a ’activation du critére d’arrét basé sur la chute de fréquence de SHz.

Critere de chute
 de fréquence

ll“ \H\\\At

AII! LARS
A 2 -

Figure 11-30 : Vue macroscopique d'un faciés de rupture d’une éprouvette de type C2 de la
référence Us-EOS-Bar-XY.

=~

La contrainte est définie comme I'amplitude de charge, c'est-a-dire la charge
maximale moins la charge moyenne. Cette définition est formalisée par 1’équation

o (t) = Opmoy + 04 sinwt Equation 33

Dans cette étude, la méthode par palier a été utilisée pour déterminer la limite de
fatigue & 106 cycles. C'est le seul moyen qui permette d’évaluer la limite de fatigue d’une
éprouvette en présence de défauts naturels que 1’on ne peut pas reproduire sur plusieurs
éprouvettes. Un premier niveau de charge est réalisé au palier numéro n a la contrainte a,,. Si
au bout de 106 cycles il n’y a pas de chute de fréquence, 1’essai est interrompu, le niveau de
charge est incrémenté de 10 MPa, et le cycle est ainsi répété jusqu’a rupture de I’éprouvette au
sens de I’activation du critére de chute de fréquence.
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Quand il y a rupture aprés un ou plusieurs paliers a non-rupture, la limite de fatigue o/%
est calculée par interpolation linéaire selon la relation suivante :

wa DNy Equation 34

Opr = 1_06 (O'n - Gn—l) +0n-1

Ou o% désigne la limite de fatigue en traction alternée (ta) pour un rapport de charge R et
o,—1 la contrainte appliquée au palier précédant le palier de rupture.

La détermination de la limite de fatigue par la méthode par palier telle que présentée
repose sur une hypothése forte selon laquelle il n’y a pas d’influence de I’histoire de chargement
sur la limite de fatigue. C’est-a-dire qu’on admet que les étapes de chargement appliquées avant
I'étape conduisant a la rupture n'introduisent aucun dommage significatif. Cette hypothése a été
validée par Roy et al.[37]. Les travaux de Iben Houria[52] et Rotella et al.[36] sur les
aluminiums de fonderie supposent également que I’on peut négliger les effets d’histoire de
sollicitation dans la détermination de la limite de fatigue par la méthode par paliers.

Par ailleurs, quand il y a rupture au premier palier de chargement, la limite de fatigue
est calculée a partir d’'une loi de type Basquin qui a préalablement été identifiée
expérimentalement en modélisant les résultats expérimentaux par une courbe de tendances
obtenue par la méthode des moindres carrés.

of% = A. N Equation 35

Ou N, désigne le nombre de cycles a rupture, tandis que A et a sont des parametres du matériau
identifiés expérimentalement.

Rappelons ici que la ligne interrompue sur la Figure 11-30 matérialise la frontiere entre
les domaines de rupture ductile et de propagation. Il a été rappelé au chapitre bibliographique
que la propagation est consécutive a une phase d’amorgage souvent due a la présence d’un
défaut d’une certaine criticité. La suite de ce chapitre porte donc sur les méthodologies

expérimentales déployées pour étudier I’amorcage et la propagation des fissures de fatigue dans
I’AISi10Mg de fabrication additive.

11.3.4.3. L ’amorgage

Apreés rupture des eprouvettes, les faciés sont systématiquement observés au microscope
¢lectronique a balayage. Le but est d’identifier les sites d’amorgage des fissures fatales. Dans
cette étude, il a toujours été question de defauts.

Les défauts observés sur les faciés de rupture sont quantifiés par 1’intermédiaire du parametre
racine de I’aire Vaire au sens de Murakami.

Pour les des défauts naturels la taille du défaut critique a été estimée suivant le protocole
proposé par Iben Houria[52]. La convergence des rivieres permet de localiser le site
d’amorgage sur le faciés de rupture. Les contrastes de gris permettent de définir le contour des
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défauts. Deux cas de figure peuvent se présenter : rupture a partir d’un défaut unique ou par le
concours de plusieurs défauts.

1- Dans les cas d’amorgage unique Figure 11-31-3, il convient de décrire le critére dans
le cas d’un défaut sub-surfacique. Une fois le contour réel du défaut identifié, il est
ensuite extrapolé en incluant les parties concaves du défaut. Une premiere taille est
alors définie. Cette taille est comparée a la taille du ligament a la surface libre. Si
cette derniere est inférieure a la taille du défaut avec concavités, la taille critique est
obtenue en considérant 1’aire totale des ligaments débouchant.

2- Dans le cas d’amorgage sur plusieurs défauts de tailles différentes Figure 11-31-b,
pour chacun, le contour réel est déterminé puis le contour extrapolé qui inclut les
parties concaves. Les deux tailles sont ensuite mesurées. La moyenne arithmétique
des diametres des cercles circonscrits a chaque défaut est comparée a la taille
minimum des ligaments qui séparent les défauts. Si la moyenne des diameétres est
inférieure a la taille minimum des ligaments entre les deux défauts, le défaut critique
est le plus grand.

a) Un seul défaut, surfacique ou sub-surfacique

;é Eé
; Si Vairel > D

alors taille =vaire

Loz,

| rprs
Vairel

Surface libre

b) Plusieurs défauts

Sea

Si 722 < D et Vairel > Vaire2 Si o= > D
Alors taille = Vairel Alors taille =y/area

Figure 11-31 : Protocole de mesure de la taille des défauts (a) défaut unique surfacique ou
sub-surfacique, (b) défauts multiples [52].

Pour les défauts artificiels semi-elliptiques ou semi-sphériques, deux paramétres sont
nécessaires pour définir la taille du défaut. Le diamétre @ et la profondeur P induits par le fil
d’¢électroérosion sont mesurés sur les facies de rupture. Il est alors possible de donner la taille

Vaire du défaut suivant I’équation généralisée au cas d’une demi-ellipse :

1 E i
Jaire = E‘/W quation 36

Il a été observé en Figure 11-3, que le procédé de fabrication induit des défauts naturels
relativement sphériques d’une part (pores gazeux) et de forme relativement complexe et
allongée d’autre part (lack-of-fusion). Ainsi, les défauts créés artificiellement dans cette étude
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sont de deux types : les défauts hémisphériques pour modéliser les pores gazeux et les défauts
semi-elliptiques pour modéliser les lac-of-fusion.

11.3.4.4. Propagation

Ayant identifié et caractérisé les sites d’amorcage, il en découle I’étape de
compréhension de la phase de propagation de I’endommagement. De ce point de vue, deux
approches sont utilisées : la propagation des fissures naturelles d’une part, ¢’est-a-dire des
fissures dues a la présence de défauts inhérents au procédé. D’autre part, il sera question des
fissures dues aux défauts créés artificiellement.

a) Cas des fissures naturelles

Afin de comprendre les mécanismes d’endommagement par fatigue en présence de
défauts naturels, la technique des répliques a été déployée pour suivre I’endommagement en
surface d’éprouvettes. Cette technique consiste a appliquer un mélange de deux polymeéres sur
le fit d’une éprouvette polie afin de capter les fissures de surface. Du fait du mélange, le
polymere résultant durcit. Le substrat obtenu est ensuite métallisé et observé au MEB afin de
mesurer les tailles de fissure.

Dans la pratique, quatre étapes sont importantes pour réussir la manipulation.
(1) La qualité du polissage

Le polissage se fait au moyen d’une machine de polissage congue et développée au
laboratoire. Un premier polissage grossier est effectué de fagcon a produire des rayures
orientées a 45° par rapport a I’axe longitudinal de 1’éprouvette. Le but de ce premier
polissage est de supprimer la rugosité induite par le tournage des éprouvettes. Différents
polissages de plus en plus fins sont ensuite réalisés jusqu’a un état de surface
submicronique. Le couplage adéquat des vitesses de rotation de la broche et du papier
ainsi que les vitesses de translation suivant les axes de la broche et du papier, permet de
croiser une fois sur deux les rayures d’une granulométrie a I’autre. Pour ne pas
confondre les rayures de polissage aux fissures dues a la fatigue, il est important que le
dernier polissage laisse des rayures paralleles a I’axe de 1’éprouvette.

(2) La conception des moules a répliques

C’est une étape fondamentale de 1’expérience. Plusieurs critéres sont considérés dans la
conception du moule. La légereté pour éviter que le poids propre des moules fasse perdre
les informations données par les répliques. Ensuite, les moules doivent permettre de
réaliser un méplat a I’arriere de la réplique de facon a faciliter le collage sur plaques
avant analyse. Enfin les moules doivent permettre de limiter le gaspillage des répliques
et de contrdler la pression appliquée par I’utilisateur lors de la prise de I’empreinte du
fat des éprouvettes. Pour cela, un épaulement est prévu a chaque extremité des moules.
Afin de bien repérer chaque réplique, des fleches et des références (I, II, 111, ou I11)
physiques sont imprimées dans les moules. Dans les études précédentes, trois répliques
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¢taient appliquées de fagcon a couvrir toute la partie utile de 1’éprouvette. Dans cette
étude, les répliques sont appliquées par couple comme le montre les Figure 11-32-b et d.
Cela permet de gagner environs 10 minutes par arrét pour application des répliques. Les
moules de cette étude ont été réalisés par fabrication additive, par la méthode de dépose
de fil fondu.

14

Figure 11-32 : Conception et réalisation des moules a répliques.
(3) L’application des répliques

Une fois I’éprouvette installée et préte a tester, le choix du niveau de contrainte doit étre
fait de facon objective. Cela nécessite au preéalable la connaissance des courbes de
tendance S-N pour la configuration sujette a I’expérience. L’essai sera ensuite
interrompu a un échantillonnage bien défini de fagon a cibler suffisamment de points
expérimentaux. Afin de favoriser la pénétration de la réplique dans les fissures, a chaque
arrét, I’éprouvette est maintenue sous une tension d’environ 3/4 de la contrainte
appliquée pour ouvrir les fissures. Une premiere série de répliques est faite a 0 cycle.
Les épaulements prévus dans les moules permettent de contrdler la pression appliquée
par I’expérimentateur évitant les artefacts. De plus deux cales sont prévues pour éviter
les glissements verticaux. Au bout de quelques minutes, les répliques solidifiées sont
démoulées et rangées par niveau d’arrét.

Figure 11-33 : Application des répliques
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(4)

La métallisation des répliques

A T’issue des essais, on identifie en s’aidant du faciés de rupture, la réplique contenant
la derniére fissure qui est généralement visible a I’ceil nu : c’est la derniére réplique fille.
La réplique faite a la méme position a 1’arrét précédent est appelée réplique meére. Les
répliques sont ensuite collées sur une plaque en veillant a bien identifier chaque famille.
Les observations se font au microscope électronique a balayage. De ce fait, il est
important de s’assurer qu’elles soient conductrices. Pour cela, les répliques a observer
sont collées sur une plaque métallique au moyen d’une colle carbone (conductrice), un
pont de conduction est réalisé¢ et I’ensemble subit ensuite une métallisation par un
revétement de platine Figure 11-34. Quand la fissure finale est totalement contenue dans
la derniere réplique fille, toutes les répliques meres de cette lignée sont analysées. En
revanche, il se peut que la derniére fissure soit partagée par plusieurs derniéres répliques
filles, dans ce cas, toutes les répliques meres des différentes lignées seront observées.
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Figure 11-34 : Répliques collées sur une plaque métallique puis métallisées par déposition

d’une couche de platine, cas d’une éprouvette de la référence Us-EOS-Bar-
alpha45-T6 sollicitée a 145 MPa en traction compression R = -1.

Aprés métallisation, les répliques sont observées au microscope électronique a balayage.

Un modele développé sous CATIA permet de calculer ’abscisse curviligne des fissures.

Bien que délicate, la méthode des répliques permet de suivre avec fiabilité I’évolution

d’une fissure se propageant en surface de 1’éprouvette. Il est ainsi possible de détecter une
fissure avec une résolution de quelques microns. Le principal avantage de cette technique est
qu’elle permet de gagner beaucoup de temps. En effet, s’il fallait observer directement
I’endommagement en surface de 1I’éprouvette, il faudrait prendre en compte les temps de
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montage et démontage de 1’éprouvette sur la machine d’essai d’une part, et d’autre part, les
temps de mise sous vide du MEB. Aussi, il faudrait réaliser les observations in situ sur un
montage spécifique qui mette I’éprouvette sous tension au MEB de fagon a ce qu’il soit possible
d’observer les fissures. Le fait de remonter a I’historique de la fissure a partir de la dernicre
fissure, permet d’éviter de devoir chercher et suivre au MEB une méme petite fissure de
quelques microns sur un fat de diameétre 6 mm.

Cas des fissures longues.

Cette partie de I’étude a été faite dans une collaboration avec 1’école polytechnique de
Montréal au Canada, dans le cadre d’un stage effectué par Manon Monchatre. Un rapport de
stage, disponible a la bibliothéque de "ENSMA a été produit a cet effet. Une loi de fissuration
a été obtenue et sera comparée aux résultats obtenus a partir des répliques. Les éprouvettes
d’étude sont de type CT32. La géométrie des éprouvettes est présentée en Figure 11-35.
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Figure 11-35 : Plan d'une éprouvette CT, selon la norme ASTM E647-15. Pour cette étude, W
=32mmetB =7,6 mm.

Les essais de fissuration sur éprouvettes CT de la production EOS ont été réalisés sur une
machine MTS 312.31 ayant une capacité maximale de 250 kN. La machine est équipée d’une
cellule de charge de 25 kN. Dans la pratique, les étapes suivantes sont suivies.

(1) L’adaptation des éprouvettes et du montage. Cette étape a consisté en la réalisation des
mors adaptés et la fixation des couteaux pour fixer I’extensometre ;

(2) La pré-fissuration. Cette étape cruciale permet de s’assurer que 1’on est effectivement
dans le domaine de propagation. La méthode de pré-fissuration par charge décroissante
est déployeée. Elle permet de reduire les temps de manipulation et de ne pas manquer le
seuil de fissuration ;

(3) Descente au seuil, consiste a réduire davantage la charge jusqu’a déterminer le seuil de
fissuration ;
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(4) Fissuration proprement dite, qui consiste a faire propager la fissure jusqu’a rupture de
I’éprouvette. La taille des fissures est mesurée par suivi optique et par mesure de
complaisance.

I1.4. Conclusion du chapitre 11

Dans ce chapitre le protocole expérimental déployé pendant la thése a été présenté. Ce
protocole a permis d’une part de caractériser le matériau du point de vue de la microstructure,
et d’autre part, du point de vue des caractéristiques mécaniques.

Pour ce qui est de la microstructure du matériau, deux états sont distingués : 1’état non
traité thermiquement et 1’état traité thermiquement T6. En I’absence de traitement thermique,
le matériau peut-étre décrit au travers cing parametres :

(1) Les défauts qui peuvent étre des porosités, des manques-matiéres ou des particules
infondues. La taille et la morphologie des porosités varient fortement avec les
paramétres du procédé. La répartition des défauts est homogene a cceur alors qu’il peut
y avoir une organisation privilégiée en surface ou en sub-surface dés lors qu’il y a lasage
des contours.

(2) Les melt-pools qui traduisent macroscopiquement I’empreinte laissée par le faisceau
laser. Les dimensions caractéristiques ont été données dans la section 11.2.3.2.

(3) La structure dendritique qui résulte de I’organisation du silicium autour de la matrice
primaire d’aluminium. Dans cette étude le terme DAS a été retenu en comparaison avec
le paramétre SDAS de la fonderie. La taille caractéristique de la DAS est de I’ordre de
quelques microns (cf 11.2.3.3)

(4) Les grains d’aluminium au sens cristallographique, fortement anisotropes, qui ont des
formes d’ellipsoides avec une croissance orientée vers les forts gradients thermiques.
Rappelons que les grains peuvent avoir une longueur de prés de 200 um c’est-a-dire
plus grandes que la taille du lit de poudre déposé. Les grains peuvent franchir plusieurs
melt-pools.

(5) L’état de surface a été caractérisé sur des éprouvettes avec section utile brute de
fabrication d’une part et usinée d’autre part.

Il est important de noter que le procédé de fabrication additive par fusion laser de lit de
poudre génere des contraintes résiduelles. Ainsi un post-traitement est systématiquement réalisé
afin de relaxer les éprouvettes avant de procéder a la découpe des piéces. Dans cette étude, les
mesures de contraintes résiduelles dans la section utile des éprouvettes, apres essais montrent
des niveaux équivalents d’une production a 1’autre et négligeables, c’est-a-dire inférieurs a la
précision du moyen de mesure.

Par ailleurs, du fait de la temperature du plateau de fabrication au moins a 150°C, il se
produit fatalement un vieillissement structural lors de la fabrication. Ce vieillissement se traduit
par la formation d’un gradient de précipités le long de la hauteur de production. L’ensemble
des parameétres de la microstructure et donc la tenue mécanique, est fortement dépendant des
parametres du procédé. Ainsi dans cette étude, il est suggéré un traitement thermique qui
ramene la microstructure dans un état de référence. Il a été question ici du traitement thermique
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de type T6 qui favorise la redistribution du silicium des cellules alpha, ce qui conduit a la
disparition des frontieres de melt-pools au sens des cellules alpha. La diffusion des éléments
chimiques lors du T6 conduit a la formation d’une structure de précipitation qui constitue le
sixiéme parametre du matériau :

(6) La structure de précipitation, constituée des précipités tres riches en silicium,
relativement isotrope et d’intermétalliques riches en fer. Les intermétalliques précipitent
sous forme d’aiguilles.

En termes de propriétés mécaniques de base, les essais de traction monotone ont permis
de révéler des effets d’anisotropies entre les éprouvettes construites verticalement et celles
construites horizontalement. Le traitement thermique tend a homogénéiser la ductilité et la
limite d’élasticité. Aussi, on note une augmentation du taux de consolidation cyclique. A iso-
microstructure (T6) il est possible de noter une forte diminution de la ductilité qui est liée a
I’augmentation du taux de porosité. De méme, il a été établi une dépendance du module
d’Young vis-a-vis du taux de porosité et de la morphologie des défauts.

Pour ce qui est de la dureté, il a été observé dans le cas des éprouvettes EOS, une
augmentation de la micro-dureté liée au traitement T6, avec une forte dispersion qui est liée a
la présence de précipités riches en silicium. En revanche, on note une diminution de la macro-
dureté apres le traitement T6.
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A I’issue du chapitre bibliographique, cing questions scientifiques ont été évoquées.
L’analyse de la revue bibliographique montre que la microstructure de ’alliage A1Si10Mg de
fabrication additive est tres dépendante des paramétres du procédé. Des lors, ce chapitre
propose une contribution a I’étude de 1’influence des défauts et de la microstructure sur la
tenue en fatigue.

Dans un premier temps, il est question d’évaluer expérimentalement 1’influence des
parametres d’élaboration comme la direction et la hauteur de production. Comme il a été montré
au chapitre précédent, que dégrader les parametres d’une production a une autre conduit a
multiplier par 10 le taux de porosité et & doubler la taille de défaut maximale. La suite des
constats expérimentaux permettra d’évaluer I’'impact de ces défauts sur la tenue en fatigue.

Dans un second temps, 1’analyse portera sur la limite de fatigue. Pour cela, les facics de
rupture seront systématiquement observés de maniére a identifier et quantifier les sites
d’amorcage de chaque éprouvette rompue. Le paramétre « taille », au sens de Murakami, est
utilisé pour décrire les défauts. In fine, la limite de fatigue sera représentée en fonction de la
taille des défauts et de la microstructure au travers des diagrammes de type Kitagawa. Le
diagramme de Kitagawa sera ensuite simulé analytiquement a I’aide du critére DSG dont les
parametres seront identifiés au travers des critéres tels que Crossland et Dang Vang qui prennent
en compte la triaxialité du champ de contraintes[105].

Enfin, afin d’étudier le comportement des fissures naturelles et de comparer avec les
résultats des fissures longues sur éprouvettes CT, la méthode des répliques sera déployée pour
suivre 1I’évolution de I’endommagement en surface d’éprouvettes polies d’une part, et, d’autre
part, pour séparer la phase d’amorcage et de propagation.

1.1 Constats expérimentaux
I11.1.1 Influence de la direction de production et du traitement thermique T6

Il a été montré au chapitre précédent que les éprouvettes sont fabriquées suivant trois
orientations particuliéres par rapport au plan du plateau, a savoir :

e L’orientation de type XY pour les barreaux a plat sur le plateau de fabrication,
e L’orientation de type alpha-45 dont 1’axe principal fait un angle de 45° avec le plan

Au chapitre précédent, il a ét¢ montré que I’application d’un traitement de type T6 a pour effet
de réorganiser la microstructure au profit d’un état plus homogénéisé ou les effets des
parametres du procédé sont relativement gommeés. Ainsi, le matériau T6 est considéré comme
le matériau de référence dans la suite de cette étude.

Il faut noter qu’a ce jour, relativement peu de données expérimentales de fatigue sont
disponibles dans la littérature pour 1’alliage AISi10Mg. Ainsi, avant de s’intéresser
specifiqguement aux parametres pilotant la limite de fatigue, il semble pertinent de réaliser des
essais dans le domaine d’endurance limitée des courbes de Wohler. Dans ce paragraphe, tous
les essais sont présentés pour un rapport de charge R=-1 en fatigue uniaxiale. Dans ces
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conditions, la résistance a la fatigue des éprouvettes est évaluée pour les trois directions
précédemment citées. La Figure I11-1 donne I’évolution de la contrainte maximale appliquée en
fonction du nombre de cycles a rupture dans le cas des éprouvettes ayant subi un traitement T6.
Rappelons ici que le nombre de cycles a rupture est défini quand le critere de chute de fréquence
est atteint (cf. chapitre 2). Les points expérimentaux ont été interpolés par une loi de Basquin
avec la méthode des moindres carres.

Traction, R=-1, f=80Hz
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Figure I11-1: Influence de la direction de production sur la résistance a la fatigue du matériau
a l’etat T6.

Les coefficients de corrélation R2 traduisent une forte dispersion des résultats pour les
configurations XY et Z. Cependant, les courbes de tendance permettent tout de méme de
dégager un effet de la direction de production qui est favorable au cas Z, suivi du cas alpha-45.
De méme, les courbes S-N ont été établies pour les éprouvettes non T6. Sur la Figure 111-2, on
compare les données d’éprouvettes traitées T6 a celles d’éprouvettes non-traitées. Les domaines
grisés ont des arrétes qui passent par des points extrémes des nuages : avec et sans T6. On note
alors, dans le cas des éprouvettes non-traitées, un abattement de la résistance a la fatigue par
rapport aux éprouvettes ayant subi un traitement T6. Pour les éprouvettes Us-EOS-Bar-XY et
Us-EOS-Bar-Z, les courbes de tendances, montrent qu’a la différence des éprouvettes ayant
subi un traitement thermique, les éprouvettes non traitées ne révelent pas un effet significatif
de la direction de production. Dans le cas non-traité, on note en revanche que, les éprouvettes
Us-EOS-Bar-alpha45 ont une résistance légerement supérieure aux eprouvettes Us-EOS-Bar-

108



Chapitre I1l : Fatigue des éprouvettes prélevées a caeur par usinage

XY et Us-EOS-Bar-Z. Dans le cas T6, la courbe de tendance des éprouvettes Us-EOS-Bar-
alpha4b se situe entre celles des éprouvettes Us-EOS-Bar-XY et Us-EOS-Bar-Z.
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A )\ Us-EOS-Bar-z
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Nombre de cycles a rupture

Figure 111-2 : Comparaison de la resistance a la fatigue entre I'état T6 et I'état non T6 pour les
trois directions de fabrication.

I11.1.2 Influence de la hauteur de production

Au chapitre précédent, il a été suggéré que 1’histoire thermique du matériau génere un
gradient de microstructure qui peut étre révélé via la dureté. Afin d’évaluer I’impact du
vieillissement di a la hauteur de production, un plateau dit « étagé » a été produit. Trois niveaux
d’éprouvettes notées H1, H2 et H3, espacés de 25 mm ont été réalisés. Les supports pleins
permettent d’assurer I’inertie et la continuité thermique. Seules les éprouvettes de type XY sont
étudiées ici. Les barreaux n’ont subi que le traitement de détensionnement classique, le
traitement T6 n’a pas éteé effectué. Apres usinage, les essais d’endurance répertoriés en Figure
I11-3 montrent que la résistance a la fatigue est meilleure pour les éprouvettes prélevées au
niveau H2. Toutefois, il est, a ce stade, prématuré d’attribuer les écarts observés a la seule
hauteur de production. Les défauts peuvent en étre responsables. Des le paragraphe suivant, il
est proposé de s’intéresser a la contribution des défauts sur I’évolution de 1a tenue en fatigue.
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Figure 111-3 : Influence de la hauteur de production sur la tenue en fatigue, cas du matériau
Us-EOS-Bar-XY.

[11.1.3 Influence du taux de porosité

L’un des constats marquants de I’étude est le fort abattement observé entre les
éprouvettes XY des productions SLM et EOS (cf. Figure I11-4). Le chapitre précédent présente
les différents paramétres de fabrication déployés pour chaque production. Dans le cas du
matériau des productions EOS qui constitue le coeur de cette étude, un traitement T6 a été
effectué. Il est important de rappeler ici que deux analyses par tomographie ont été effectuées
pour ces productions. Outre la distribution spatiale des défauts qui est relativement homogene
d’une production a une autre, les analyses de tomographie faites au chapitre précédent
conduisent & deux conclusions fortes :

e Un taux de porosité 10 fois plus important pour la production SLM.
e Laproduction SLM conduit a des défauts plus gros, en termes de racine cubique

/////

Sur la partie droite de la Figure 111-4 des images de tomographie permettent d’aider a
I’interprétation des résultats. On peut proposer que le fort abattement observé soit la
conséquence d’une dégradation de la santé matiere du point de vue des défauts.
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Figure ll1-4 : Prise en compte de la population des défauts dans [’abattement de la tenue en
fatigue ; comparaison entre une production SLM fortement poreuse et une
production EOS 10 fois moins poreuse.

Avant toute chose, le role des défauts sera étudié du point de vue de la fatigue,
précisément, de la limite de fatigue telle que définie au chapitre précédent. Ainsi, la suite de ce
chapitre portera essentiellement sur I’é¢tude de la limite de fatigue et le comportement des
fissures naturelles. Dans ce contexte, une attention particuliére sera portée sur 1I’impact des
défauts et de la microstructure sur le comportement en fatigue de ’alliage A1Si10Mg.

I11.2 Synthése et orientation de I’analyse

Dans le cas des productions EQS, il est important de rappeler que les éprouvettes ont
été produites dans les mémes conditions. De ce fait, on supposera que les différences observées
entre 1’état T6 et I’état non T6 sont dues a la microstructure définie ici par quatre
constituants caractéristiques :

e Les melt-pools;

e La structure dendritique ;

e La structure de précipitation ;
e Lesgrains.

La comparaison entre les eprouvettes XY et Z ayant subi un traitement T6 permet
d’isoler I’effet des melt-pools et de la structure dendritique qui disparaissent avec la mise en
solution. Comme la structure de précipitation est équivalente entre les différentes orientations
d’éprouvettes apres traitement T6, les résultats obtenus suggerent que seule 1’anisotropie de
morphologie cristallographique doit étre considérée pour expliquer la différence entre les
éprouvettes Us-EOS-Bar-XY, Us-EOS-Bar-Z et Us-EOS-Bar-alpha45. Il sera question par la
suite de discuter les effets de tailles de grain en présence de défauts.
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Par ailleurs, il a été montré précédemment que les plus forts abattements observés sur
les courbes S-N sont dus aux défauts. L’influence des défauts sur la limite de fatigue sera donc
au cceur de 1’analyse dans cette étude. L’¢évaluation de la nocivité des défauts sur la limite de
fatigue se fera au travers des parametres suivants :

o Lataille;

e Le type (naturel inhérent au procédé ou artificiel) ;
e Lamorphologie ;

e La position ;

e La population.

I11.3 Détermination de la limite de fatigue

La limite de fatigue a été déterminée par la méthode par palier pour deux rapports de
charge R = 0,1 et R = -1. Entre deux et quatre éprouvettes ont été testées pour chaque
configuration.

Tableau 111-1: Evaluation de la limite de fatigue & R=-1(en MPa) déterminée par la méthode
par palier. L’incertitude correspond a la moyenne de la différence entre le maximum et le
minimum.

XY Alpha-45 Z
ab®,(T6) 110+/-5 129(+/-3) 137(+/-5)
ot (non T6) 102(+/-8) 111(+/-1) 106(+/-6)
055,1(T6) 88 / 104
055 1(non T6) 81 / /

La dispersion des résultats est certainement due a la singularité des défauts dans chaque
éprouvette. Ceci justifie ’utilisation de la méthode par palier, qui est la seule méthode
permettant de déterminer la limite de fatigue spécifique a une éprouvette donnée. Ainsi, il
convient des a présent de découpler le réle de la taille des défauts avant toute autre analyse. De
ce fait, les facies de rupture seront analysés dans la section suivante.
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I11.4 Identification des sites d’amorgage

L’analyse des faciés de rupture en Figure IlI-5 et Figure I11-6 montre que
I’endommagement par fatigue des éprouvettes est toujours dii a la présence d’un défaut. La
convergence des lignes de riviere pointées par des fleches en traits pleins (Figure 111-5) permet
de localiser le site d’amorgage sur le facies. Les contours réels des défauts sont matérialisés par
des traits interrompus courts noirs (cf. Figure I11-5 et Figure 111-6). Ensuite, le domaine critique
est défini en incluant les concavités autour du défaut réel et en considérant les ligaments jusqu’a
la surface libre. Le domaine critique est alors matérialisé par les traits pleins en blanc (cf. Figure
I11-5 et Figure 111-6). La taille du défaut critique est ensuite estimée suivant le protocole proposé
par Iben Houria dans ses travaux de thése[52] et rappelé au chapitre précédent.

Les figures Figure 111-5 et Figure I11-6 présentent les faciés de rupture des éprouvettes
issues des barreaux de productions SLM et EOS respectivement. Dans le cas des éprouvettes
SLM, il est courant de rencontrer plusieurs sites d’amorcage qui sont des défauts. Deux de ces
défauts critiques sont assimilables a des porosités sphériques et 1’autre de forme complexe est
semblable a un défaut de type lack-of-fusion. Les tailles de ces défauts critiques, au sens de la
racine de I’aire, varient entre 110 um et 400 um. L’analyse de la convergence des riviéres et la
taille des domaines de propagation tendent a suggérer que le défaut principal est le plus gros
(400 pm). Aussi, il semble que toute la population de défauts ne participe pas a
I’endommagement au sens de I’amorcgage des fissures, c’est notamment le cas des défauts
internes.

!

Us-SLM-XY-T6
90 MPa, 46 000 Cycles ~
|

N

Fin de propagation :

P

Vaire ~ 170 jim aire ~ 400 ym

1mm

Figure -5 : Imagerie MEB en électrons secondaires des sites d’amorcage multiple dans une
éprouvette de production SLM fortement poreuse.

Dans le cas des éprouvettes EOS, les sites d’amorgage sont toujours des défauts uniques
morphologies sphériques. Ces défauts critiques, assimilables des porosités gazeuses, sont
toujours localisés en surface ou en sub-surface des éprouvettes. Aucun n’amorgage interne n’a
été observé dans 1’ensemble des éprouvettes etudiées.

Les défauts critiques observés sur les faciés de rupture sont quantifiés au travers du

paramétre racine de 1’aire Vaire au sens de Murakami. Dans le cas des productions EOS, les
défauts naturels mesurés sur les facies ont une taille comprise entre 50 et 120 um contre 100 et
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400 um dans le cas des productions SLM. Il est donc nécessaire de considérer le parametre
taille des défauts dans 1’analyse de 1’évolution de la limite de fatigue.

(a) Us-EOS-XY-T6 X Al (d) Us-EOS-Bar-XY
110 MPa, 634 000 Cycles fa0 o PR 110 MPa, 187 000 Cycles

Vaire = 52 pym

o R .

Vaire ~ 81 wm o

(c) Us-EOS-Bar-Z-T6
150 MPa, 216 000 Cycles
‘{
|

100 pm

(f) Us-EOS-Bar-Z
100 MPa, 930 000 Cycles

¥Vaire ~ 90 pm

-~ B s

Vaire =~ 104 ym

100 pm

Figure 11-6 : Imagerie MEB en électrons secondaires des sites d’amor¢age unique dans le cas
des éprouvettes de production EOS.

114



Chapitre I1l : Fatigue des éprouvettes prélevées a caeur par usinage

[11.5 Evolution de la limite de fatigue en fonction de la taille des défauts

I11.5.1. Prise en compte de la direction de production et du traitement
thermique T6

Dans cette section, I’analyse des résultats s’appuie sur des diagrammes de type
Kitagawa. Pour chaque éprouvette, dont la limite de fatigue a été déterminée, la taille du défaut
a I’origine de la rupture a ét¢ mesurée. Afin d’étudier une large gamme de tailles, des défauts
sphériques ont été artificiellement créés par électroérosion (cf Figure 111-7). La taille du défaut
est dans un premier temps estimée comme précédemment. Ce qui donne une racine de 1’aire
sensiblement égale a 305 um. En considérant le défaut artificiel comme une demi-ellipse de

diameétre @ et la profondeur P induits par le fil d’électroérosion. La taille Vaire est alors
calculée suivant 1’équation :

1 Equation 37
Vaire = E‘/MTP quation 3

Le résultat obtenu est par ce calcul est de 298 um soit une sous-estimation d’environ 3% par
rapport a la mesure précédente : ce qui est négligeable. Ainsi, pour les défauts artificiels, on
peut simplifier la procédure de quantification de la taille en appliquant 1’Equation 37.

100 pm

«———  @=378 —»

Figure 111-7 : Defaut artificiel hémisphérique, créé par électroerosion sur un facies de rupture
d’une éprouvette issue de la référence Us-EOS-Bar-XY.

La Figure 111-8 donne I’évolution de la limite de fatigue en fonction de la taille des
défauts. Deux familles d’éprouvettes sont représentées : le cas T6 et le cas non T6.

Dans le cas du matériau non traité thermiquement, en partant d’une éprouvette contenant
un défaut de 50 um et ayant une limite de fatigue de 106 MPa, les abattements de limite de
fatigue ont été calculés pour deux tailles de défaut voisines (100 um et 115 um) : le premier
défaut est dit naturel inhérent au procédé et 1’autre est dit artificiel, créé par électro-erosion.
Les abattements obtenus sont équivalents (environ 18 et 21 %) comme le montre la Figure 111-8.
On peut par conséquent considérer qu’il n’y a pas d’influence du type de défaut sur la limite de
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fatigue et que les résultats expérimentaux obtenus sur des défauts naturels peuvent donc étre
extrapolés avec ceux des défauts artificiels. A partir des points expérimentaux, les courbes de
tendance sont décrites par une loi de type puissance ajustée par la méthode des moindres carrés.
Les évolutions de la limite de fatigue en fonction de la taille des défauts (cf. Figure I11-8)
confirment les effets de la microstructure et de la direction de production, mis en avant sur les
courbes S-N qui traduisent, elles, 1’évolution de la contrainte maximale en fonction de la durée
de vie totale.

Les courbes de tendance montrent que la limite de fatigue est pilotée par la taille des
défauts. Plus la taille des défauts est faible, plus la limite de fatigue est élevée. Pour des faibles
tailles de défaut, inférieures a 100 pm, on note toutefois une forte contribution de la
microstructure (direction de production + T6). Ces effets de la microstructure s’amenuisent a
mesure que la taille des défauts augmente.

Dans le cas de certains alliages de fonderie comme 1’A356 ou 1’A357 qui sont proches de
I’AlSi10Mg, il existe une taille critique de défauts au-dela de laquelle il y a abattement de la
limite de fatigue[21], [36]-[38]. En dessous de cette taille critique, la limite de fatigue n’est
plus pilotée par la taille des défauts mais par un parametre microstructural appelé SDAS. Dans
ce cas, le matériau est considéré comme sain au sens des défauts[52].

Pour I’alliage AlSil0Mg de fabrication additive, la notion de matériau sain n’est pas
encore maitrisée. En d’autres termes, est-il possible d’améliorer la limite de fatigue en agissant
sur la taille des défauts ? Pour aborder cet aspect, quatre éprouvettes Us-EOS-Bar-XY-T6 ont
subi un traitement de Compression Isostatique a Chaud (CIC) sous 200 bars pendant 2h a
500°C. Notons ici que le CIC a été réalisé sur éprouvettes usinées. Le but était de réduire la
taille des défauts et d’en quantifier I’impact sur la limite de fatigue. Pour ces éprouvettes, les
limites de fatigue n’ont pas pu étre déterminées expérimentalement par la méthode par palier
car les éprouvettes ont été rompues a des niveaux de charge plus faibles qu’espérés. Ainsi, sur
la Figure 111-9 on représente la contrainte maximale appliquée en fonction du nombre de cycles
a rupture. Les résultats sont comparés aux résultats obtenus sur éprouvettes Us-EOS-Bar-XY -
T6. On constate un abattement significatif (~20%) par rapport a 1’état non CIC. L’analyse des
facies révele un gonflement des éprouvettes au niveau du défaut. Ce gonflement peut étre dii a
la diffusion de I’argon que contiennent les porosités. L’analyse des facies de rupture montre en
outre que les défauts mesurés sont nettement plus gros que ceux observés avant CIC. Les tailles
obtenues sont positionnées dans un diagramme de Kitagawa en Figure 111-10. L’analyse en
limite de fatigue conforte la courbe de tendance des éprouvettes XY, ce qui permet de fiabiliser
I’approche Kitagawa déployée pour ce type de matériau. Pour autant, la notion de matériau sain
reste a définir.

Afin de définir la notion de matériau sain, il conviendrait d’effectuer un CIC avant
usinage. Dans ce cas, il peut étre possible de réduire la taille des défauts internes (surfaciques
ou sub-surfaciques aprés usinage). Dans cette étude, on considére que le matériau sain pour
chaque famille d’éprouvettes correspond a la plus performante.
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Figure 111-8 : Influence de la taille des défauts au travers du diagramme de Kitagawa. Prise
en compte de la microstructure et de la direction de production
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Figure 111-9 : Evaluation de 'influence du CIC effectué sur éprouvettes usinées, au travers des
courbes S-N, application au cas Us-EOS-Bar-XY.

La Figure 111-10 est une représentation en échelle log-log du diagramme de Kitagawa.

Les résultats expérimentaux sont comparés a ceux des calculs analytiques basés sur la
mécanique de la rupture en élasticité linéaire.

De facon simplifiée, la limite de fatigue est alors exprimée en fonction de la valeur seuil
de I’étendue de variation du facteur d’intensité de contrainte AKth, du facteur de forme Y et la
taille a de la fissure.

18K,
Y Jra

On fait I’hypothése que la fissure a un front semi-circulaire. Ainsi, le facteur de forme
Y est supposé constamment égal a 0,64. Le seuil de fissuration a été déterminé sur une
éprouvette CT prélevée dans la direction Z de la production EOS : AKi = 2MPaxm1/2. Cette
éprouvette n’a pas subi de traitement T6. Pour les gros défauts assimilables a des fissures
longues, on constate que 1I’approche MELR décrit bien les résultats expérimentaux.

Ao
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Figure 111-10 :Modélisation de la limite de fatigue par les approches EI Haddad [88] et MELR
comparaison avec des alliages de fonderie pour différentes valeurs de SDAS.

Cependant, il est connu que les fissures courtes peuvent se propager a des niveaux de
AK inférieurs au seuil AKw des fissures longues [95], [106]. Pour ne pas surestimer la limite
de fatigue, la prédiction de la mécanique de la rupture en élasticité linéaire est corrigée par des
plateaux tels que proposés par Kitagawa et Takashi [107]. Ces plateaux traduisent la notion de
matériau sain dans cette étude. 1l a ainsi été possible de prédire les tailles critiques au sens des
fissures longues. Les tailles critiques estimées sont répertoriées dans le Tableau I11-2.

Dans le cas des éprouvettes non traitées thermiquement, n’ayant pas différences
significatives entre les éprouvettes Us-EOS-Bar-XY et Us-EOS-Bar-Z, un seuil critique
commun a été estimé. Dans le cas des éprouvettes ayant subi un traitement thermique T6, on
peut noter que ’approche Kitagawa prévoit un seuil différent entre les éprouvettes XY-T6 et
Z-T6. Cela permet donc de suggérer que 1’approche Kitagawa permet dans le cas de la
fabrication additive, de capter les effets de I’anisotropie de morphologie cristallographique, qui
est le seul paramétre microstructural qui permet de distinguer les éprouvettes Us-EOS-Bar-Z et
Us-EOS-Bar-XY. Aussi, si ’on compare le matériau T6 et le matériau non T6, pour la méme
configuration (XY par exemple), c¢’est-a-dire a iso-morphologie cristallographique, on peut
alors suggérer que la différence observéee est due a la disparition de la structure dendritique
et/ou du léger gonflement des grains du(s) au traitement T6.

Par ailleurs, il semble que, les petits défauts naturels inhérents au procédé de fabrication
additive ne puissent pas étre considérés comme des fissures se propageant en mode | avec un
facteur d’intensité de contrainte de 2MPa.m? tel que le prévoit la mécanique de la rupture en
élasticité linéaire. Afin de prédire la limite de fatigue pour les petites fissures, le critére
analytique d’El Haddad est implémenté et analyse. Ce critére établit un lien entre le seuil de
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propagation dans le matériau sain et le seuil de propagation dans le matériau contenant des

fissures longues.
AKyp, = YAo/m(a + ayp)

Dans cette formulation, a, désigne la longueur de fissure effective qui est calculée par
la MELR.
A, 1
YAao,

a0=( .T[

Ou Ag, désigne la limite de fatigue du matériau sain au sens des défauts.

Le Tableau I11-2 permet de comparer les données expérimentales a celles issues des
analyses basées sur les approches de Kitagawa et Takashi et EI Haddad. Seules les éprouvettes
de production EOS sont considérées.

Connaissant la limite de fatigue du matériau sain, pour chaque configuration
d’éprouvettes, les tailles de fissures effectives sont calculées a partir de 1’approche EI Haddad
en considérant un seuil effectif de 2MPa.m2. Les résultats sont comparés & la prédiction de
Kitagawa et Takashi. Il en ressort que, tel qu’identifié, le critére de E1 Haddad est relativement
en bon accord avec les prédictions de Kitagawa. Les différences observées (moins de 5%)
peuvent étre dues au choix du seuil et du facteur de forme du front de la fissure.

Afin de discuter de la prédictivité de I’approche El-Haddad, la limite de fatigue est
calculée pour trois tailles de défauts données et les résultats sont comparés a ceux des essais.
L’écart est estimé relativement a I’expérience. Dans les cas des éprouvettes Us-EOS-Bar-Z-T6,
le critere d’El Haddat décrit bien I’expérience alors qu’il est conservatif dans le cas des
éprouvettes Us-EOS-Bar-Z-T6 (-15 %) et XY/Z (-5%) n’ayant pas subi de traitement T6. 1l en
ressort que le mode d’identification adopté permet d’assurer une bonne prédiction des résultats
pour les éprouvettes Us-EOS-Bar-Z-T6 et pour les éprouvettes non-traitées.

En outre, au regard des données expérimentales et des deux modes de dimensionnement
proposés (MREL et El Haddad), on peut proposer une autre lecture du diagramme de Kitagawa.
En effet, les points expérimentaux semblent converger vers la prédiction MREL a mesure que
la taille des défauts augmente, les prédictions de EI Haddad aussi, avec un écart qui augmente

a mesure qu’on diminue la taille des défauts. Ainsi, il semble se dégager trois domaines sur la
Figure 111-10:

(1) Pour des tailles de défauts inférieures a 100 pum, on note une amélioration de la limite
de fatigue qui n’est pas due a la taille des défauts mais a la microstructure. Dans un
premier temps, la comparaison entre les éprouvettes non-traitées thermiquement et
les éprouvettes XY-T6 permet de découpler I’effet des melt-pools ou de la structure
dendritique. Aussi, pour les éprouvettes ayant subi un traitement T6, quand la limite
de fatigue n’est plus pilotée par la taille des défauts, on peut associer la différence
observée a I’anisotropie de morphologie cristallographique qui existe entre les
éprouvettes Us-EOS-Bar-Z-T6 et Us-EOS-Bar-XY-T6. L’analyse de la contribution
de ces échelles de la microstructure est détaillée a la section 111.7.3.
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(2) Pour des tailles de défauts supérieures a environ 250 um, la limite de fatigue semble
pilotée essentiellement par la taille des défauts.
(3) En fin, pour des tailles de défauts intermédiaires, entre 100 um et 250 pum, la limite
de fatigue est pilotée par, la microstructure (melt-pool, structure dendritique,
précipités, intermétalliques, et anisotropie de morphologie cristallographique) et la
taille des défauts au sens de la racine de I’aire.

Tableau ll1-2 : Comparaison de I’approche d’El Haddad avec les résultats expérimentaux de
cette étude.

Aoy | aokitagawa | Qo,El Haddad A0p g1 Haddad Aop gxp(a en um) Ecart
(MPa) | (um) (um) (MPa) (MPa) (%)
ZT6 | 142 156 154 | 104 (Vaire = 133um) | 103 (Vaire = 133um) | +1
XY-T6 | 115 227 235 | 88 (vaire = 160 um) | 104 (Vaire = 160 um) | -15
XY/Z | 108 267 266 75 (Waire =270 um) | 79 (Vaire =270 um) | -3

[11.5.2.  Prise en compte de la hauteur de production

Au travers des courbes S-N, il a été montré au paragraphe que la hauteur de production
pouvait impacter la résistance a la fatigue. L’analyse proposée dans cette partie se veut
complémentaire dans la mesure ou 1’on prend en compte la taille des défauts. De ce point de
vue, le diagramme de Kitagawa est proposé en Figure 111-11. Pour chacune des trois hauteurs
H1, H2 et H3, la limite de fatigue a été déterminée pour deux éprouvettes a R = -1 par la
méthode par palier. Les éprouvettes testées ont été prélevées des barreaux XY de production
EOS. Aucun traitement thermique n’a été réalis€. Apres essais, les facies de rupture ont été
observés au MEB de facon a caractériser les sites d’amorgage. Les images obtenues (Figure
I11-12, Figure 111-13, et Figure I11-14) montrent que la rupture est toujours due a un défaut
débouchant dont la taille a été quantifiée. Les tailles de défauts mesurées a différentes hauteurs
sont équivalentes.

Le but du diagramme de Kitagawa ici est de proposer, une lecture des résultats, de facon
a dégager, I’influence de la taille des défauts tout en prenant en compte, les effets dus a la
hauteur de production. Dans cette approche, les resultats de fatigue a différentes hauteurs de
production sont comparés a d’autres résultats obtenus a la hauteur de référence HO. Cet état de
référence correspond en fait au lot d’éprouvettes US-EOS-Bar-XY, d’ou la courbe de tendance
reprise. Il en ressort que, dans le domaine des défauts naturels inhérents au procédé, on peut
proposer une lecture verticale des résultats expérimentaux. Les résultats des essais a la hauteur
H1 se situent dans le nuage des éprouvettes du niveau de référence HO. De fagon globale, & iso-
défauts, on note que la limite de fatigue peut étre optimisée via la hauteur de production. Le
Tableau I11-3 donne les valeurs des limites de fatigue obtenues pour chaque hauteur étudiée.
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Figure 111-11 :Influence de la hauteur de production sur la limite de fatigue en fonction de la
taille des défauts.

Tableau I11-3 : Limite de fatigue obtenue a différentes hauteurs de production.

Hauteur de production ta
Espacement en mm op=1(MPa)

104,5(+/-0,5)

119,5(+/-2,5)

113(+/-2)
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104 MPa, 50 pm

111MPa, 45 pm

100 um

Figure 111-12 :Sites d'amorcage pour les éprouvettes EOS produites a des hauteurs H1 (a) et
(b), et H3 (c) et (d). Les contraintes mentionnées correspondent aux limites de
fatigue a 1 million de cycles.

En outre, le faciés de rupture présenté en Figure 111-13 montre le phénoméne d’amorgage
multiple qui peut se produire lors d’un essai de fatigue. Dans le cas d’espéce, les deux sites
d’amorcage sont des défauts de type porosité et les tailles ont été mesurées. Bien que cohérentes
vis-a-vis de I’augmentation de la limite de fatigue mentionnée, les tailles mesurées équivalentes
ouvrent la discussion sur la notion de nocivité de défauts dans ce type de procédé. La Figure
I11-13-c présente le défaut principal. En effet, c’est celui qui participe le plus a
I’endommagement ; le domaine de propagation étant le plus grand. En d’autres termes, ces deux
défauts ne se comportent pas de la méme facon en amorcage, le défaut de la Figure 111-13-b a
une durée de vie a I’amorgage plus élevée que celui de la Figure 111-13-c.
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Figure 111-13 :Sites d'amorcage sur une éprouvette issue d'une production EOS a la hauteur
H2 dont la limite de fatigue a 1 million de cycles est de 117MPa, (a) vue générale,
(b) défaut secondaire de 40 um, (c) défaut principal de 38 pm.

122 Mpa, 30 ym

Figure I11-14 :Mise en évidence d'un petit défaut elliptique a I'origine de la rupture d'une
éprouvette de production EOS a la hauteur H2. La contrainte mentionnée
correspond a la limite de fatigue a 1 million de cycles.

Bien plus, I’analyse du faciés de rupture d’une éprouvette prélevée a la hauteur H2, qui
plus est la plus performante en termes de limite de fatigue, révele un défaut certes de plus petite
taille mais de morphologie elliptique (cf. Figure 111-14). S’il est vrai que le paramétre taille
permet d’expliquer la meilleure tenue en fatigue de cette éprouvette par rapport aux autres, il
n’en demeure pas moins que la morphologie du défaut soit également a considérer.

En somme, il ressort de cette campagne expérimentale que la notion de matériau sain
reste a explorer pour ce type de procédé de fabrication. Aussi, d’aprés la Figure I11-11, il est
important d’admettre que la taille du défaut, au sens de la racine de ’aire, n’est peut-étre pas le
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bon paramétre pour définir la notion de matériau sain. La notion de nocivité des défauts doit
étre prise en compte, notamment sur des considérations morphologiques.

I11.5.3. Prise en compte de la morphologie des défauts
111.5.3.1. Deéfauts naturels

En parallele des travaux de cette these, Nadot et al.[108] ont réalisé des essais sur des
éprouvettes Us-SLM-Bar-Z-T6, Us-SLM-Pav-(XY/Z)-T6 contenant des defauts de lasage
souvent trés allongés. Les données de tomographie permettent aux auteurs de classifier les
défauts rencontrés en trois classes :

e lesspheéres;
e lesellipsoides ;
e les oblates.

Les limites de fatigue obtenues sont comparées a celles calculées en extrapolant des
résultats expérimentaux obtenus sur des éprouvettes Us-SLM-Bar-XY-T6. Ces éprouvettes
contiennent des défauts sphériques. L’ensemble des résultats obtenus sont répertoriés au
Tableau I11-4.

Tableau I11-4 : Influence de la morphologie des défauts

Production 052, (MPa) aér;a)ut gn;éqgg%ut) Forme [109]
Us-EOS-Bar-XY/Z-T6/no T6 70-90 250-600  Artificiel sphére
Us-EOS-Bar-Z-T6 130-142 <100 _
Us-EOS-Bar-XY-T6 100-120 <100
Us-SLM-Bar-XY-T6 ~55 300-600
Us-SLM-Bar-Z-T6[108] 76 250 ellipsoide

113 194

104 88
Us-SLM-Bar-XY-T6[108] 94 130 /
Us-SLM-Pav-Z-T6[108] 53 510 Oblate
Us-SLM-Pav-XY-T6[108] 50 530-630 P i y

42 1565 \
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Le Tableau Ill-4 permet d’évaluer globalement I’influence de la morphologie des
défauts dans des plages de tailles équivalentes ; il semble que les défauts en formes d’oblates
soient les plus nocifs en fatigue.

Quatre faciés typiques sont présentés sur la Figure 111-15 pour illustrer les gros défauts
naturels rencontrés dans les productions SLM. La Figure 111-15-a présente un ensemble de
défauts observés sur un faciés de rupture d’une éprouvette Us-SLM-Bar-XY-T6. Les fonds de
ces défauts donnent matiére a les considérer comme des spheéres. Le défaut critique entouré sera
considéré comme un défaut unique sphérique. Les cas de Figure I11-15-b et ¢, présentent des
deéfauts en forme d’oblates plus ou moins aplatis, dont les grands axes sont orientés a 90° I’un
par rapport a I’autre. Sur la Figure 111-15-c, il est possible de noter la présence de plusieurs
autres défauts qui participent certainement a I’endommagement. Le plus gros défaut a été
entouré mais il est difficile d’affirmer qu’il s’agit du défaut fatal. Enfin, la Figure 111-15-d est
un cas de figure plus complexe encore dans la mesure ou le site d’amorgage contient les trois
types de défauts présentés précédemment. Notons ici que les deux défauts en forme d’oblate ou
d’ellipsoide ont des tailles équivalentes (~633 pum) légérement supérieures a celle du défaut
sphérique (~530 um) qui plus est peut-étre considéré comme interne, mais slrement lié a la
surface par pontage. La Figure 111-15 confirme que le paramétre taille seul ne suffit pas a décrire
la nocivité des défauts. La position, la morphologie et 1’orientation des défauts doivent étre
prises en compte.

Figure 111-15 :Facies typiques rencontrés dans le cadre de gros défauts naturels. (a) US-SLM-
Bar-XY-T6 avec défaut sphérique de 360 um, limite de fatigue a 55 MPa. (b) Us-
SLM-Pav-Z-T6 avec défaut elliptique de 510 pm orienté a 90° par rapport a un
axe diamétral, limite de fatigue a 53 MPa. (¢) Us-SLM-Pav-XY-T6, un défaut
elliptique orienté vers le centre de [’éprouvette. (d) Us-SLM-Pav-XY-T6 [108].
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111.5.3.2. Défauts artificiels

Compte tenu de ce qui précede, nous proposons dans ce paragraphe quelques bases de
discussion sur la notion de morphologie des défauts. Afin de comprendre le probléeme de
morphologie des défauts, cette étude propose de modéliser I’impact d’un défaut unique de
surface allongé vers le centre de 1’éprouvette. Les défauts ont été créés par électroérosion. Ces
défauts pourraient a terme permettre de simuler le comportement des défauts de type lack-of-
fusion géneralement allongés. Chaque defaut créé est caractérisé par un facteur de forme qui
désigne le ratio entre sa profondeur et son diametre. La Figure I11-16, présente ces défauts
elliptiques, a I’origine de la rupture par fatigue des éprouvettes Us-EOS-Bar-XY (Figure I11-16
a et b) et Us-EOS-Bar-Z (Figure 111-16 c et d).

60 MPa, 450 000 cycles 100 MPa, 108 000 cycles

200 um -3
_200pm ) -
200 um

Figure 111-16: sites d’amorcage des sur défauts artificiels semi-elliptiques, créés par électro-
érosion. (a) et (b) Us-EOS-Bar-XY, facteur de forme respectif de 2,3 et 3,6. (c) et
(d) Us-EOS-Bar-Z, facteur de forme respectif de 2,28 et 4.

Avant toute analyse, on considére que I’hypothése de non-influence du type de défaut
est toujours valide méme pour les défauts allongés. Aussi, on consideére qu’en présence de deux
défauts de taille identique, toutes choses par ailleurs égales (position, chargement) le défaut
sphérique est moins nocif que ’elliptique donc le grand axe est orienté vers le centre de
I’éprouvette. Ainsi, les éprouvettes de référence considérées et dans lesquelles sont créés les
défauts allongés, sont issues de la production EOS qui présente de petits défauts de type porosité
gazeuse, assimilables a des spheres. Vu le nombre d’éprouvettes a disposition (2 XY et 2 Z) le
choix a ét¢ fait d’étudier le matériau non T6, qui se situe dans la limite inférieure de résistance
a la fatigue, toutes choses égales par ailleurs.
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Au travers du diagramme de Kitagawa, la Figure 111-17 permet d’évaluer 1’influence,
sur la limite de fatigue, des defauts isolés de morphologies elliptiques. Les fleches en traits
interrompus, orientées vers le bas indiquent les éprouvettes rompues des le premier palier
Figure 111-17-b et c. 1l est impossible dans cette configuration de déterminer une valeur précise
de la limite de fatigue. Nous savons en revanche qu’elle se situe en dessous du niveau de
contrainte appliquée, d’ou le sens des fléches en traits interrompus. Pour les deux autres
éprouvettes (Figure 111-17-a et d) ayant eu des paliers de non-rupture, les limites de fatigue ont
pu étre déterminées. Par rapport au matériau de référence non traité dont la limite de fatigue
d’environ 108 MPa, on note des abattements significatifs de plus de 40 %. Par rapport au
matériau sain dans le cas Us-EOS-Bar-XY-T6 dont la limite de fatigue est de 115 MPa,
I’abattement quantifié pour le défaut naturel en forme d’oblate, de la Figure 111-15-d (Us-EOS-
Bar-XY-T6) est de I’ordre de 57 %.
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Figure 111-17 : évolution de la limite de fatigue en fonction de la taille des défauts, prise en
compte de la morphologie du défaut.

N’ayant pas de défauts sphériques a iso-taille, il est proposé a la Figure
I11-17d’encadrer quelques résultats expérimentaux d’éprouvettes contenant des défauts
artificiels, d’une part en forme de sphéres (rectangle en trait plein), et d’autre part en forme
d’ellipses et d’oblate (rectangle en trait interrompu). Les contours des domaines sont définis de
fagon a encadrer tous les points extrémes. Il semble alors qu’a iso-taille, 1’abattement de limite
de fatigue est di a la forme du défaut. Pour seulement deux éprouvettes elliptiques, il est
difficile de dégager de facon déterministe une tendance d’évolution de la limite de fatigue en
lien avec le facteur de forme.

Les deux sections précédentes ont permis d’analyser les évolutions de la limite de
fatigue en fonction de la taille des défauts. Dans ce contexte, 1’influence, de la direction de
production, de la hauteur de production et de la morphologie des défauts a été analysee au
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travers des diagrammes de type Kitagawa. Dans la section suivante, nous tentons d’étudier le
comportement des fissures de fatigue inhérentes a un défaut naturel.

I11.6 Etude des fissures naturelles
I11.6.1. Evolution de la taille en surface

Apres analyse des données de la littérature sur la tenue en fatigue de 1’AlSi10Mg de
fabrication additive, il est proposé ici d’aborder les aspects de fatigue dans notre alliage d’étude,
sous I’angle du suivi de I’endommagement en surface. C’est I’objectif de la contribution
proposée dans ce paragraphe. La méthode des répliques sera déployée afin d’identifier une loi
de propagation pour des fissures naturelles, c’est-a-dire dues aux défauts inhérents au procédé.
Déja décrite au chapitre précédent, la méthode de suivi de I’endommagement par répliques a
été utilisée sur une éprouvette issue de la configuration ayant la plus forte résistance a la
fatigue : Us-EOS-Bar-Z-T6. L’éprouvette a été sollicitée a 155 MPa pendant 141 000 cycles,
c’est-a-dire dans le domaine de I’endurance limitée. La Figure 111-18 présente le facies de
rupture de 1’éprouvette d’étude. La Figure I11-18-a montre la présence de deux sites d’amorgage
dénommeés Site 1 et Site 2. Il est possible de noter que ces deux sites sont situés dans deux plans
distants d’environs 2 mm comme le montre la Figure 111-18-b. Du fait du rapport de charge R
= -1 et de la non-activation du critére d’arrét sur la chute de fréquence a la derniére étape,
certaines parties du faciés de rupture sont dégradées comme 1’on peut remarquer sur les Figure
I11-18-a-c-e. Cependant les sites d’amorgage sont identifiables et quantifiables, Figure 111-18-
c-d-e-f. Les tailles de défauts responsables de la rupture sont équivalentes en termes de

parameétre « racine de 1’aire » et I’analyse du faciés ne permet pas de discriminer la fissure
principale.

(a) (

-~
'g/i‘ -

ot g

Figure 111-18 :(a) faciés de rupture d 'une éprouvette Us-EOS-Bar-Z-T6 (rupture apres 141 000
cycles sous 155 MPa). Mise en évidence de deux sites d’ amor¢age dénommeés Site
1 et Site 2, (b) vue macroscopique de l’éprouvette pour illustrer le dénivelé des
plans de propagation des deux sites d’amorcage, (c-f) imageries des différents
sites d’amorgage a fort grossissement et mesure des tailles de défauts.
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Afin de proposer une loi de propagation pour des fissures naturelles, la taille des fissures
issues de chaque site d’amorcgage a été mesurée dans chaque réplique en partant de la derniére.
Un modele CAO permet de corriger I’erreur de mesure due a I’abscisse curviligne (cf. Figure
[11-19). La correction repose sur I’hypothése que la fissure se propage avec un front constant
semi-circulaire. Evidemment, il a été observé que I’effet de I’abscisse curviligne est impactant
pour les derniéres fissures plus grandes. Les données brutes avant corrections sont reportées sur
les Figure 111-20 et Figure 111-21, pour les sites 1 et 2 respectivement.

Fissure projetée: 479 um
Profondeur calculée: 239,5 pum

Fissure projetée: 3000 pm
Profondeur calculée: 1561 pm

Réplique n°3, 60°000 cycles
Fissure mesurée: 65 :

v

. . &\ &l
" Réplique n°4, 100.000 cycles | =
'Fissure ntesurée: 847 pm R

Réplique n°5, 140 00(
Fissure mesurée: 38

Figure 111-20 :Suivi de I'endommagement a partir du site 1.
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Réplique n°2, 10 000 cycles
50 ym Fissure mesurée: 31 um

I

&

Réplique n°3, 60 000 cycles

100 pm Fissure mesurée: 31 um

g i
. Réplique n°4, 100 000 C\Icles
Fissure-mesurée: 479 um

ue H"S, 140 000 cycles
mesurée: 3000 um
Er ¢

Figure I11-21 :Suivi de I'endommagement a partir du site 2.

A partir des mesures de taille de fissures sur répliques, puis correction de 1’abscisse
curviligne, I’évolution de la taille du dommage est représentée en fonction de la durée de vie
pour les deux sites S1 et S2. Les courbes de tendances obtenues par la méthode des moindres
carrés, sont présentées en Figure 111-22 (description par des exponentielles) et Figure 111-23
(description par des polyndmes de degré 4).

Dans le Tableau Il1-5, il est proposé une synthese de notre réflexion sur les domaines
de validité des lois d’évolution des fissures en surface. Dans le cas des lois exponentielles, il
semble qu’a partir de 100 000 cycles, les courbes de tendances proposées ne décrivent pas tres
bien les résultats expérimentaux. En revanche, les lois polynomiales elles, semblent mieux
décrire les résultats expérimentaux. Au degré 4, les lois polynomiales sont en bon accord avec
la réalité expérimentale qui traduit qu’il n’y a pas d’évolution de la taille des fissures dans les
domaines de durée de vie inférieurs & 60 000 cycles. Dans la suite de 1’étude, nous considérons
les deux types de lois mais avec quelques réserves pour les exponentielles.

Tableau I11-5: Validité des lois d'évolution de la taille de la fissure en surface, en fonction du
domaine de durée de vie

DDV | De0a60000 | De50000a De 100 000
Loi cycles 100 000 cycles | cycles a la rupture

— Poly. v v 4

()

& Expon. v v

o~ Poly. v v v

[«

& Expon. v v
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Figure 111-22 :Evolution des longueurs de fissure en fonction du nombre de cycles, suivant une
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Figure 111-23: Evolution des longueurs de fissure en fonction du nombre de cycles, suivant une

loi polynomiale.

111.6.2. Loi de fissuration des défauts naturels

A partir de ces lois, la taille moyenne de la fissure est calculée tous les 10 000 cycles ;
et pour cette taille de fissure, le facteur d’intensité de contrainte est également évalué. On
considere que la fissure se propage avec un front constant semi-circulaire. Il en découle une loi
de propagation des fissures issues des deux sites d’amorgage, comme le montre la Figure I11-24.
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Dans le domaine de Paris, on peut noter une différence de comportement des fissures,
selon que la loi de propagation dérive d’une exponentielle ou d’un polyndéme. Lorsqu’elles
dérivent d’une loi polynomiale, les fissures issues des sites 1 et 2, ont le méme comportement.
En revanche, lorsque 1’on s’écarte du domaine de Paris, vers les faibles vitesses de propagation,
il semble se dégager deux seuils estimés a 0,6 MP.m%? et 0,8 MPa.m%? correspondant
respectivement aux fissures amorcées aux sites 1 et 2. Cette 1égére différence peut s’expliquer
par des champs locaux dus a la microstructure du matériau.

Par ailleurs, lorsque les lois de propagation des fissures dérivent des exponentielles, il
ne semble pas avoir de seuil. Tout se passe comme si les fissures se propageaient dés les
premiers cycles. Ce qui ne semble pas le cas au vu de 1’analyse des répliques. Cependant, les
pentes du domaine de Paris sont équivalentes pour les fissures issues des deux sites d’amorgage
S1 et S2. A iso-taille de fissure, I’écart observé sur les facteurs d’intensité de contrainte est
certainement li¢ a I’écart observé sur les exponentielles dont ils découlent.
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Figure 111-24: Evolution de la vitesse de fissuration & partir de deux sites d'amorcage (défauts
naturels) présents dans une éprouvettes Us-EOS-Bar-Z-T6.

Sur la Figure 111-25, on représente la loi de propagation des fissures naturelles de
I’éprouvette Us-EOS-Bar-Z-T6 en comparaison avec les données de la littérature, obtenues
dans différentes conditions (type de fissure, matériau, structure et chargement). Le Tableau I11-6
regroupe les parametres des lois de Paris identifiées pour chaque matériau.
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Figure 111-25 :Loi de propagation des fissures naturelles dans une éprouvette Us-EOS-Bar-Z-
T6 sollicitée en traction R = -1 ; comparaison avec les données de la littérature
obtenues dans différentes conditions de chargement [30], [40], [67], [99] .

Il s’agit des lors d’analyser le comportement des fissures naturelles en comparaison avec
les fissures longues. Rappelons que les fissures naturelles sont des fissures amorcées sur une
surface polie, alors que les fissures longues, de tailles initiales trés grandes par rapport a la
microstructure, sont celles que I’on rencontre sur une éprouvette CT. La comparaison entre
fissures naturelles et fissures longues est faite pour différents matériaux au sens de la
microstructure. Les conditions de chargement ainsi que la structure (géométrie des éprouvettes)
sont également prises en compte dans la comparaison des résultats obtenus dans cette étude
avec ceux issus de la littérature. L’analyse proposée pour la Figure 111-25 est faite sous réserve
que les différentes conditions de similitude de la MREL soient vérifiées.

Comparativement aux fissures longues, la Figure I11-25 montre un léger décalage des
lois de fissuration pour les fissures naturelles. Sachant que tous les essais de fissuration sur
éprouvettes lisses ont été effectués a R = -1, on note également que les courbes obtenues a
partir de 1’éprouvette Us-EOS-Bar-Z-T6 sont trés légérement décalées (trois des quatre) par
rapport a celle obtenue a partir de 1’éprouvette Us-SLM-Bar-XY-T6. On peut alors associer ce
trés léger décalage au mode d’interpolation de 1’évolution en surface de la taille des fissures,
mais aussi a 1I’anisotropie de morphologie cristallographique.

En outre, pour les petites valeurs de AK (~3MPa+/m), on note que les fissures naturelles
ont tendance a se propager plus rapidement que les fissures longues. Au-dela d’un certain seuil,
toutes les courbes des matériaux de fabrication additive semblent converger, indépendamment
de la microstructure du matériau et du rapport de charge. En effet, on constate que la loi de
propagation des fissures naturelles obtenue a R = -1 tend a converger vers le comportement des
fissures longues a R = 0,1 et notamment a R = 0,7 c’est-a-dire prés du seuil effectif. En d’autres
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termes, pour des faibles valeurs de AK, il faut prendre en compte les effets de fermeture
certainement liés a la rugosité de surface. Selon Suresh et Ritchi [110], la fermeture peut aussi
étre due a des phénomenes de plasticité confinée en pointe de fissure ainsi qu’a 1’oxydation du
faciés, mais ces aspects n’ont pas été abordés dans cette étude.

Par ailleurs, pour des faibles vitesses de propagation, on remarque que les fissures se
propagent dans le matériau de fonderie pour des facteurs d’intensité de contraintes plus €levés.
Cela traduit dans ce cas précis, que 1’A356-T6 de fonderie semble avoir une meilleure résistance
a la propagation des fissures que les matériaux de fabrication additive.

Le Tableau I11-6 donne une synthése des paramétres de Paris pour le matériau d’étude
et ceux issus des travaux de la littérature pour différents rapports de charge, différentes
compositions chimiques et microstructures.

Tableau I11-6 : Synthese des paramétres des lois de paris pour différents materiaux.

Matériau | TTh R | Type de fissure C m

Us-EOS-Bar-Z, Expo. Site 1 2x10° | 2
- - - i -9
Us-EOS-Bar-Z, Expo. Site 2 AISi10 3x10 2
Us-EOS-Bar-Z, Poly. Site 1 Mg T6 -1 Naturelles / /
Us-EOS-Bar-Z, Poly. Site 2 / /
Us-SLM-Bar-XY  [rapport 9
. 2x10 2
interne, Nadot 2018] AISi10 Congues
Us-EOS-CT-Z [rapport | Mg / 0,1 | (éprouvette | 6x10* | 5
interne, Monchatre 2017] cT)
oh Longues
Siddique et al.[40], Z(<) o 0,1 (éprouvette 1x10° | 2,9
240°C
CT)
. . Longues
Suryawanshi et al.[30], XY | AlSi12 6rl 01| (éprouvette 2x10%2 | 5.7
(h Mg 300°C
CT)
6h Longues
Suryawanshi et al.[30], Z(<) o 0,1 | (éprouvette | 5x10! | 4,3
300°C
CT)
. Longues
Romano et al.[67] A:\illo / 0,7 | (éprouvette | 3x10° | 3,6
g CT)
Longues
Roy et al.[99] A356 | T6 |01 (éprouvette | 2x10%° | 3
CT)
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Ayant établi les lois de propagation pour les fissures naturelles inhérentes aux défauts
du procédé de fabrication, dans un cas Us-EOS-Bar-Z-T6, la section suivante propose d’aborder
les aspects de durée de vie en amorcage qui constituent un autre enjeu de 1’étude de
I’endommagement en fatigue par la méthode des répliques.

I11.6.3. Courbes S-N a I’amorgage

Sachant que la durée de vie en fatigue est la somme de la part d’amorgage et de
propagation, il est possible, connaissant la loi de propagation des défauts naturels, de calculer
les courbes S-N a I’amorgage. Il faut en plus de la loi de propagation deux tailles de fissures :

e La taille initiale, a;, désigne le rayon du demi-cercle d’aire équivalente a la racine de
I’aire du défaut mesuré sur le faciés de rupture ;

e Lataille finale, a; qui correspond a la profondeur de la zone de propagation, également
quantifiable sur le facies de rupture.

Ces données sont recensées dans le Tableau I11-7. Connaissant ces éléments, on calcule
le nombre de cycles a rupture en intégrant la loi de propagation entre les bornes correspondant
au défaut initial et la fin de la zone de propagation, suivant la relation :

af Equation 38

1
N, = f CAKmda
a;

Ou C et m désignent les paramétres de la loi de Paris.

On considere qu’il n’y a pas d’évolution du facteur de forme de la fissure.

Dans le cas d’étude (Us-EOS-Bar-Z-T6), rappelons que 1’hypothése de propagation
avec un front semi-circulaire a été faite. Connaissant la durée de vie en propagation, il est
possible de représenter la durée de vie en amorcage comme le prévoit la Figure 111-26. De
méme, on peut aussi calculer la fraction de durée de vie en amorgage qui désigne le pourcentage
de durée de vie en amorcage par rapport a la durée de vie totale. Les calculs ont été effectués
en considérant le mode de propagation dérivé de la loi puissance.

Tableau I11-7:Données expérimentales utilisées pour le calcul de la durée de vie en amorcgage,
cas des éprouvettes Us-EOS-Z-T6.

Coat | Moot | o | oo
Us-EOS-Bar-Z-T6-1 130 559 000 62 2200
Us-EOS-Bar-Z-T6-2 140 434 000 76 1100
Us-EOS-Bar-Z-T6-3 140 800 000 94 450
Us-EOS-Bar-Z-T6-4 150 216 000 65 1500
Us-EOS-Bar-Z-T6-5 (sitel) 155 141 400 31 1560
Us-EOS-Bar-Z-T6-5 (site2) 155 141 400 55 2054
Us-EOS-Bar-Z-T6-7 160 267 000 78 900
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Figure 111-26 :Courbe S-N a [’amor¢age, Us-EOS-Bar-Z-T6.

On peut également remarquer que les duréees de vie en amorgage (voire en propagation
par déduction) et durée de vie totale, n’ont pas la méme tendance. Dans la configuration Us-
EO-Bar-Z-T6, I’évolution de la durée de vie en amorgage en fonction de la taille des défauts
est donnée sur la Figure 111-27.

En s’appuyant sur la courbe S-N en amorgage Figure 111-26, qui prévoit que la durée de
vie en amorgage est d’autant plus grande que la contrainte appliquée est faible, et sachant que
les phénoménes d’amorcage dépendent entre autres de la taille de défauts et des contraintes
moyennes [80] ; il est important d’analyser ces effets en considérant ces paramétres. De ce point
de vue, la Figure 111-27 est exprimée relativement a la contrainte appliquée pour chaque
éprouvette. Les fractions de durée de vie a I’amorcage sont représentées en fonction de la taille
des défauts en abscisses. On note alors que les phénoménes d’amorcage sont plus longs en
présence de gros défauts. Ceci a été montré par ailleurs dans les travaux de Nadot sur les fontes
GS [111] ; dans ce cadre, I’auteur considére que plus le défaut est grand plus il faut plastifier
de grains qui I’entoure retardant ainsi la phase d’amorgage, contrairement au cas des petits
défauts. Cette définition de 1’amorgage n’est certainement pas isolée des effets d’acuité de
défauts qui seront abordés au chapitre suivant. De ce point de vue, pour 1’alliage d’étude, il se
pose la question de savoir si I’hypothése selon laquelle le défaut est assimilable a une fissure
est valable pour toutes les tailles de défauts. Par ailleurs, il semble que pour des tailles des
défauts équivalentes, la durée de vie en amorcgage est plus grande pour les faibles contraintes
(cf. domaine encadré sur la Figure 111-27).
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Figure 111-27 :Représentation de la fraction de durée de vie en amorcage en fonction de la
taille (racine de [’aire) des défauts responsables de la rupture par fatigue.

I11.7 Influence de la microstructure sur la résistance a la fatigue

Au terme des paragraphes précédents, 1’étude de I’endommagement par fatigue a été
abordée sous 1’angle du suivi en surface des fissures. Cette section propose d’étudier le role des
parametres de la microstructure du matériau sur le comportement en fatigue.

I11.7.1. Contribution des précipités de silicium et des intermétalliques

Rappelons que pour chaque direction de production, on note des abattements
significatifs de la résistance a la fatigue en I’absence de traitement thermique (cf. Figure 111-2).
Sous réserve que chaque production EOS génére une microstructure équivalente d’une
production a I’autre, on peut tout a fait faire I’hypothése que I’état T6 a une meilleure résistance
a la fatigue du fait de la présence des précipités de silicium présents dans le matériau ainsi que
d’autres nano particules induites par ledit traitement thermique [102].

Afin d’¢étudier le rdle des précipités de silicium et des intermétalliques, deux éprouvettes
sont analysées : Us-EOS-Bar-Z et Us-EOS-Bar-Z-T6. Dans un premier temps, il est important
de noter I’aspect relativement lisse des faciés de rupture des éprouvettes non traitées, contre un
aspect visiblement accidenté des faciés d’éprouvettes traitées thermiquement. Ces effets de
topologie ont été mis en évidence par observations MEB de faciés de rupture et observations
en microscopie optique des coupes transversales enrobées et polies telles que présentées sur les
Figure 111-28-a-2 et b-2. L’analyse de ces coupes polies permet d’associer le relief de la surface
de rupture au mode de rupture. En I’occurrence, dans le cas des éprouvettes non traitées
thermiquement (Figure 111-28-a) il semble que la fissure se propage essentiellement en stade I1
dans le plan perpendiculaire a la direction de sollicitation, alors que dans les cas des éprouvettes
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traitées, le mode de rupture est plus complexe. Cette étude propose I’hypothése que les facies
d’éprouvettes T6 sont plus accidentés du fait de la présence des précipités qui auront tendance
a interagir avec la propagation des fissures de fatigue. Pour appuyer cette hypothése, I’approche
adoptée est basée sur I’observation a tres fort grossissement d’une lame MET prélevée dans la
téte d’une éprouvette T6 aprés un essai de fatigue. L’analyse MET en Figure 111-29 révele la
présence de dislocations dans la matrice d’aluminium, mais pas dans les précipités de silicium
et intermétalliques riches en fer. L’absence de dislocations dans les précipités et
intermétalliques suggére donc que ces derniers se comportent comme des barriéres a la
plasticité. Les fissures de fatigue ont alors tendance a contourner ces éléments d’ou 1’aspect trés
accidenté des facies de rupture. De maniére générale, il est ainsi possible d’attribuer la meilleure
tenue en fatigue des éprouvettes T6 a la présence des précipités et intermétalliques
aléatoirement répartis dans la matrice.

Chargemenl_:i_f;

Figure 111-28 :lllustration des différences observées sur les facies de rupture avant et apres T6.
(a) éprouvette Us-EOS-Bar-Z, 115 MPa, 570 000 cycles. (a)-1 observation MEB
du facies de rupture, (a)-2 observation MO d’une coupe polie. (b) éprouvette Us-
EOS-Bar-Z-T6, 110 MPa, 406 000 cycles. (b)-1 observation MEB du facies de
rupture, (b)-2 observation MO d’une coupe polie.
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dle-shaped
ermetalic

Figure 1-29 :Micrographie en champ clair d'une lame MET prélevée a ceeur d'une éprouvette
T6 ayant subi un essai de fatigue. (a) mise en évidence des dislocations dans la
matrice d'aluminium, (b) particule de silicium ne contenant pas de dislocations,
(c) aiguille d’intermétallique également non chargée en dislocations[89].

I11.7.2. Contribution des grains cristallographiques

En présence de défauts on peut définir la limite de fatigue comme étant la contrainte
seuil qui provoque la rupture des grains autour d’un défaut de taille et de morphologie données
[111].

Dans cette partie, nous nous consacrons aux éprouvettes de production EOS. Nous
savons désormais que méme en présence de défauts, les éprouvettes ayant subi un traitement
thermique T6 révelent un effet de la direction de production. Dans cette étude, on considére que
les défauts aprés T6 sont de tailles équivalentes et que la structure de précipitation est également
équivalente, indépendamment de la direction de production. Sous ces hypotheses, seule la
texture morphologique des grains cristallographiques, a priori inchangée aprés T6, permet
d’expliquer les effets de direction de production observés. Au chapitre précédent nous avons
vu que la taille des grains est nettement plus petite dans le plan de lasage XY, comparativement
aux plans perpendiculaires XZ et YZ. Vu la morphologie des grains, il est pertinent de
considérer que la taille de ces derniers est intermédiaire dés lors que 1’on se place dans un plan
bissecteur médian entre le plan de lasage et un plan perpendiculaire. Afin d’évaluer 1’influence
de la cristallographie sur la tenue en fatigue, il est proposé ici une analyse a fort grossissement
des faciés de rupture en fatigue pour les configurations Us-EOS-Bar-Z-T6, Us-EOS-Bar-
alpha45-T6 et Us-EOS-Bar-Z-T6. La Figure 111-30 présente le cas d’une éprouvette du lot Us-
EOS-Bar-alpha45-T6. On peut noter sur la Figure 111-30-b des marques de propagation
cristallographiques du site d’amorgage qui est difficile a identifier dans ce cas.
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10 pm

Figure 111-30 : Facies de rupture d’une éprouvette Us-EOS-Bar-alphad5-T6 (130 MPa,
500 000 cycles a rupture), (a) vue d’ensemble d’un domaine d’endommagement
par fatigue, (b) premiers stades de [’endommagement avec des marques de
propagation cristallographiques, (c) image a fort grossissement mettant en
évidence des facettes dans la zone de propagation.

I11.7.3. Proposition d’un base sur le rdle de la microstructure dans la tenue en
fatigue

Les melt-pools étant constituées de 1’organisation de cellules dendritiques plus ou moins
grossieres, il est proposé dans cette étude d’analyser leur impact en fatigue en s’appuyant sur
I’effet de la SDAS des alliages équivalents de fonderie. Selon les travaux de Wang et al [79] ou
plusieurs autres auteurs [36], [38], [67], en ’absence de défauts et & iso-taille de grains, une
SDAS fine s’accompagne d’une meilleure tenue en fatigue. Dans le cas de I’AlSi10Mg de
fabrication additive, cette section va tenter d’aborder deux questions :

e Comment expliquer qu’en I’absence de traitement T6, la tenue en fatigue est équivalente
entre les éprouvettes Us-EOS-Bar-XY et Us-EOS-Bar-Z ?

e Quelle explication donner a la différence révélée entre les différentes directions de
production, aprés traitement thermique ?

En s’appuyant sur la caractérisation du matériau faite au chapitre 2 de ce manuscrit,
cette étude propose donc d’expliquer I’anisotropie observée sur la résistance a la fatigue par un
scénario baseé sur le franchissement des barriéres microstructurales aux échelles des melt-pools
et des grains au sens de la cristallographie. A 1’état T6, seule la taille caractéristique des grains
entre en jeu alors qu’a 1’état non T6 ’effet de la cristallographie est annihilé par 1’effet des
melt-pools.
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Figure 111-31: Imagerie 3D de la microstructure a [’échelle des melt-pool (a : optique) et des grains cristallographiques (b : EBSD) et illustration
d’un scénario expliquant la différence observée en termes de résistance a la fatigue entre les éprouvettes XY et Z, (a) prise en compte
de la taille des melt-pools, (b) prise en compte de la taille des grains[89].
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Le scénario proposé en Figure I11-31 repose sur le fait que les fissures de fatigue doivent
plastifier suffisamment de barriéres microstructurales avant de se propager. D’aprés ce
scénario, dans le cas Z-T6 les phénomenes d’endommagement par fatigue sont retardés par des
grains plus fins contrairement au cas XY-T6. Dans le plan de lasage, la fissure devra plastifier
plus de grains que dans les plans perpendiculaires. Ainsi, dans le plan de lasage (éprouvette Z),
le nombre important de grains est forcement associé a une forte probabilité de présence de
grains orientés défavorablement qui auront pour effet de retarder les phénoménes d’amorgage.
Il faudra donc une contrainte plus élevée pour que s’amorcent les fissures dans le cas
d’éprouvettes Us-EOS-Bar-Z-T6. Ce phénomene est toujours valide en I’absence de traitement
T6 mais il est connu que la structure dendritique joue un réle important dans la tenue en fatigue
des aluminiums. En effet, une SDAS fine est souvent associée a une limite de fatigue élevéee
[21], [38], [52]. En conséquence, toutes choses par ailleurs égales, la présence des melt-pools
peut étre etudiee comme la SDAS de fonderie. Ces melt-pools sont plus grandes dans le plan
de lasage (éprouvettes Z non T6) que dans les plans perpendiculaires (éprouvettes XY non T6).
Par analogie a la fonderie, ces melt-pools plus grandes dans des éprouvettes Z, ce qui a pour
conséquence d’annihiler I’effet bénéfique des grains fins. A contrario, dans le cas d’éprouvettes
XY non T6, des melt-pools plus fines pourraient réduire 1’effet néfaste des grains plus allongés.

Somme toute, le scénario proposé suppose que c’est la combinaison de ces ensembles
d’événements antagonistes qui expliquerait 1’égalité de limite de fatigue observée entre les
configurations XY ; le T6 gommant les melt-pools a 1’échelle de la structure dendritique,
laissant des grains inchangés, la différence observée entre les éprouvettes XY et Z serait
principalement due a I’anisotropie de morphologie cristallographique.

[11.8  Application de quelques critéres de fatigue
I11.8.1. Prise en compte de la contrainte moyenne en présence de défauts

Rappelons que les chargements de fatigue sont définis par ’amplitude de la contrainte et
la contrainte moyenne. Les essais présentés jusqu’ici ont été menés a contrainte moyenne nulle.
Dans cette partie, il est question d’évaluer, a iso-défaut, dans le cas des éprouvettes de
production EOS, I’influence d’une contrainte moyenne positive sur la résistance a la fatigue.
Le rapport de charge choisi est R = 0,1 qui est couramment utilisée en contexte aéronautique.

Seule I’orientation XY est abordée pour quantifier I’abattement de la courbe S-N. Six
éprouvettes sont testées. Les niveaux de contrainte sont choisis de fagon a rester dans le
domaine d’endurance limitée. On note sur la Figure 111-32 une diminution significative de la
résistance a la fatigue.

Tous les facies de rupture ont été analysés. La rupture est toujours due aux défauts
surfaciques dont les tailles varient entre 40 et 100 um. Les défauts rencontrés sont donc
identiques a ceux jusqu’ici rencontrés dans les autres éprouvettes de productions EOS qui ont
été testées a R = -1. Ainsi la diminution observée est principalement due un effet de la contrainte
moyenne.
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Figure 111-32 :Influence du rapport de charge sur la résistance a la fatigue.

Afin d’évaluer I’effet des contraintes moyennes, des limites de fatigue ont été¢ déterminées
a R =0,1 par laméthode par palier. Les essais ont été menés pour les productions Us-EOS-Bar-
(Z/XY) -T6, Us-EOS-Bar-XY. Les résultats obtenus sont répertoriés dans le Tableau I11-8. Les
abattements de limites de fatigue y sont quantifiés pour chacune des références considérées.
Les abattements observes sont principalement dus a la contrainte moyenne vu que les tailles
des défauts mesurées sur faciés sont équivalentes. Il semble alors que le matériau est d’autant
plus sensible a la contrainte moyenne que sa résistance a la fatigue a R = -1 est grande.

Tableau 111-8: Evaluation de [ ’effet d 'une contrainte moyenne positive sur la limite de fatigue.

Référence ot (MPa) D(éJ?rl]J)tS % | (MPa) D(ﬂ?r‘f)ts Ding/{Snce
Us-EOS-Bar-Z-T6 142 65 82 27
Us-EOS-Bar-XY-T6 115 84 92 65 20
Us-EOS-Bar-Z 100 60 / / /
Us-EOS-Bar-XY 108 50 81 15

Afin d’étendre 1’analyse de la contrainte moyenne pour tout rapport de charge positif,
trois critéres analytiques sont identifiés et représentés de maniere a construire le diagramme
classique de Haigh-Goodman :
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e Goodman
e Soderberg
e Gerber

Ces critéres sont identifiés a partir des limites de fatigue a R = -1 et les données de traction
monotones obtenues expérimentalement. Les courbes analytiques sont ainsi construites et
reportées sur la Figure 111-33. Pour modéliser I’effet des contraintes moyennes dans le domaine
de la compression nous nous sommes basés sur les travaux d’Aboulkhair et al.[31] ainsi que de
Chou et al.[112] qui montrent que le durcissement structural de la matrice di au T6 a pour effet
d’induire un abattement de la limite d’élasticité de compression par rapport a la limite
d’élasticité en traction. A I’état T6, les abattements de limite d’élasticité quantifiés sont situés
entre 30 et 35% par rapport a 1’état non T6. Pour ce méme état de microstructure, la résistance
mécanique en traction est comparée a la résistance mécanique en compression correspondant a
25% de déformation plastique. Selon Aboulkhair et al.[31] on note que la résistance mécanique
en compression (environ 466 MPa) est supérieure d’environ 60% a la résistance mécanique en
traction.

D’autre part, la résistance mécanique en compression des travaux de Chou et al.[112] qui
est de I’ordre de 320 MPa aprés T6 est du méme ordre de grandeur que la résistance mécanique
en traction obtenue dans cette étude (entre 300 et 350 MPa). Selon les travaux d’Aboulkhair et
al.[31], en I’absence de traitement thermique, la limite d’élasticité en compression est
augmentée d’environ 18% par rapport a la limite d’élasticité en traction (50% par rapport a cette
étude), contre environ 80% quand on compare la limite d’élasticité en compression de Chou et
al.[112] a la limite d’élasticité en traction obtenue dans cette étude. Pour ce qui est de la
résistance mécanique du matériau n’ayant pas subi de T6, en considérant toujours pour
référence les résultats de cette étude, la résistance mécanique en compression est deux fois plus
grande en compression selon Aboulkhair et al.[31] contre environ 1,4 fois selon Chou et
al.[112]. Le Tableau I11-9 regroupe 1’ensemble des données nécessaires a la construction du
diagramme DVM.

Tableau I11-9 : Synthese des données pour modéliser I'effet de la contrainte moyenne sur la
limite de fatigue de I'AISi10Mg de fabrication additive.

Référence Rm,t nggﬂgiueént Rm,c Re,t gg&ﬁgﬁgem Re,c
USEOS: | 315(+/-15) 1 315(+/-15) 26{35; - 0,7 187(+/-8)
pasEOS | 338(+/-7) 1 338(+/-7) | 280(+/-5) 0,7 196(+/-4)
USEQS | 328(+/-2) 1,4 460 209(+/-1) 0,82 171(+/-1)
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Figure 111-33 :Evolution de la limite de fatigue en traction uniaxiale en fonction de la
contrainte moyenne, comparaison avec [’A356-T6 de fonderie [52]. (a) Us-EOS-
Bar-Z-T6, (b) Us-EOS-Bar-XY-T6, (c) Us-EOS-Bar-XY.
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En s’appuyant sur les travaux de la littérature et a partir des limites de fatigue déterminées
a R =0,1 les diagrammes de types DVM (expérimentaux) sont donc construits pour chacune
des trois configurations étudiées. Nous faisons un choix tres drastique sur la résistance
mécanique en compression et moindre sur la limite d’élasticité. Pour cela, cette étude propose
une égalité entre traction et compression pour la résistance mécanique dans le cas T6 et un
abattement de limite d’¢lasticité de 30% par rapport a la traction. En I’absence de T6, on
considére un abattement de 18% sur la limite d’élasticité et une augmentation de 40% sur la
résistance mecanique.

Dans le domaine des contraintes moyennes positives, les courbes DVM expérimentales
sont comparées aux critéres de Goodman, Stderberg et Gerber. La configuration Us-EOS-Bar-
Z-T6 s’écarte des limites des critéres et se situe proche de la droite de Séderberg. En revanche,
on note que les configurations Us-EOS-Bar-XY-T6 et Us-EOS-Bar-XY se situent relativement
proche de la droite de Goodman. De facon globale, le faible nombre de résultats expérimentaux
ne facilite pas I’analyse de I’effet de la contrainte moyenne sur la limite de fatigue, mais il
semble tout de méme que la droite de Goodman soit la plus adaptée pour dimensionner
I’AIS110Mg de fabrication additive.

111.8.2. L’approche de Murakami

Afin d’évaluer I’effet de la dureté, le critére de Murakami et Endo[80] a été simulé en
considérant la micro et la macro dureté en présence de défauts.

Les défauts sont tous assimilables a des spheéres. Le facteur d’intensité de contrainte est

donc proportionnel au paramétre vaire. Dans le cas d’un matériau présentant des défauts
surfaciques, le critére s’écrit :

1.43(Hv + A) (1 — R>“
Oy = .

1
vaire /s 2

Avec R le rapport de chargement, Hv la dureté du matériau, A une constante liée au
matériau et a un parametre du matériau qui dépend de la dureté.

a =0.226 + Hv.10™*

Dans le cas de la traction purement alternée, le critére s’écrit :

_ 1.43(Hv + A)
- 1
Vaire /s

Op
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Figure 111-34 :Simulation de la limite de fatigue en présence de defauts pour des valeurs
extrémes de dureté.

Pour le peu de résultats expérimentaux de cette étude, le critere a été calculé pour des
valeurs extrémes de micro et macro-dureté. La comparaison des résultats expérimentaux a ceux
du calcul analytique montre que le critére de Murakami, tel qu’appliqué, décrit relativement
bien les pentes pour le matériau non traité. Mais il semble que la micro et la macro-dureté ne
soient pas suffisantes pour décrire I’influence de la microstructure sur la limite de fatigue. Dans
le cas du matériau non traité, la prédiction de la limite de fatigue selon le critéere de Murakami
nécessite 1’application d’un coefficient de sécurité. Pour ce qui est du matériau traité
thermiquement, le critére de Murakami est non conservatif.

111.8.3. L’approche DSG

Dans cette partie, on se propose de calculer le champ de contrainte autour des défauts
critiques et de prédire la limite de fatigue des éprouvettes a défauts. Pour cela, I’approche DSG
[81] est déployée. Dans sa formulation, le critere DSG présenté au chapitre bibliographique
prévoit au préalable de calculer la contrainte équivalente o4 v au point chaud du défaut contenu
dans une éprouvette sollicitée par une contrainte donnée. Le calcul de la contrainte équivalente
nécessite I’implémentation d’un critére multiaxial qui rende compte de la triaxialité du champ
de contrainte autour des défauts. Pour le critére choisi, on identifie I’autre paramétre ay qui
rend compte de la distance effective de I’influence du défaut. L’Equation 39 est un rappel de la
formulation du critére DSG :

=g g JeaM ~ Oe Equation 39
vV — eq,M - Uy \/— -
ailre
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Au seuil de rupture, il y a égalité entre la contrainte donnée par le critére DSG et la contrainte
seuil :

D’ou I’expression du parameétre ay :

— Oegm — B Equation 40
ay = Vaire.———— a
aeq,M — O

Dans cette étude, 1’application du critére DSG se fait pour des défauts assimilables a des
spheres. Dans ce cas pour une sollicitation uniaxiale dans la direction 11, le champ local des
contraintes est obtenu en appliquant un facteur de concentration de contrainte suivant le
tenseur gy, [52].

205 0 0 Equation 41
Oloc 0 0,136 0
0 0 0

Plusieurs criteres multiaxiaux peuvent étre implémentés pour identifier les parametres
du critere DSG et calculer la contrainte équivalente. On peut utiliser les critéres de type Dang
Vang et Findley qui nécessitent la recherche du plan de scission critique, ou alors les critéres
de type Crossland. Pour le besoin de cette é¢tude, I’approche DSG sera employée en s’appuyant
uniquement sur le critere de Crossland.

Les parametres du critere de Crossland sont déterminés pour le matériau sain au sens de
cette étude. Pour chacune des configurations étudiées, il s’agit de I’éprouvette contenant certes
un défaut mais dont la limite de fatigue est la plus grande. Cette étude fait I’hypothese forte que
cette éprouvette correspond au matériau sain ; en d’autres termes, on considére que 1’on se situe
aux limites du procédé.

3.(05%1 — b3 1) Equation 42
Aer =
V3. (2. 05%,1 —oply
Et
5 = b, a b4 Equation 43
cr — cr
V3 3

Avec ces paramétres et en s’appuyant sur les définitions des deux invariants du tenseur
des contraintes, on en deéduit la contrainte équivalente de Crossland og.qm au point

« chaud » du défaut. Le paramétre ay du critére DSG en découle en appliquant I’Equation 40.
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Ce parametre correspond a la taille du défaut contenu dans le matériau réputé sain. Le parametre
By correspond a la limite de fatigue pour un défaut qui génére un abattement d’au moins 10%
par rapport a la limite de fatigue du matériau sain et o, est calculée pour cette méme éprouvette
par le critére de Crossland. Le critére DSG est identifié pour trois microstructures (Us-EOS-
Bar-Z-T6, Us-EOS-Bar-XY-T6, et Us-EOS-Bar-(XY/Z) -T6. Les données d’identification et
les grandeurs identifiées sont répertoriées dans le Tableau 111-10. On peut noter que le paramétre
ay identifié dans chaque configuration est supérieure a la réalité expérimentale (cf. Figure
111-35).

Tableau I11-10 : Identification du parameétre a; du critere DSG a I'aide du critére de Crossland.

Référence Gggl\l,lgg‘in) Gﬁa\}lga%i") G’S%m%éjf ) Acy Ber(MPa ag(um)

Us-EO_?éBar-Z- 142 104 86 (264 pum) 0,74 117 100
Us-EOS_I:GBar-XY- 115 88 80 (264 pum) 0,58 89 152
Us-I§(C\)(S/-ZBar- 106 81 83 (200 pm) 0,59 82 146

Sur la Figure 111-35, indépendamment de 1’état de la microstructure (T6 ou non) il est
possible d’identifier deux régions. La premiere région correspond aux défauts supérieurs a 300
pm ou le critere DSG décrit relativement bien les résultats expérimentaux, ici interpolés par la
méthode des moindres carrés. La deuxiéme région correspond aux défauts inférieurs a 300 um.
Dans ce domaine, le critére est davantage non conservatif a mesure que la taille des défauts
diminue. Sachant qu’il y a un effet de la direction de production aprés traitement T6, deux
simulations du critére DSG sont proposées dans ce cas, comme indiqué sur la Figure 111-35-a.

Dans le cas T6, on peut noter que, dans la formulation actuelle, I’approche DSG ne
permet pas de modéliser la limite de fatigue pour les deux directions d’éprouvettes. Aussi, pour
des défauts inférieurs a 200 um, dans le cas T6, on note que le critere DSG prévoit une meilleure
tenue en fatigue des éprouvettes Us-EOS-Bar-XY-T6 ; ce qui est en contradiction avec les
résultats expérimentaux.

En revanche, sachant qu’il n’y a pas d’effet notoire de la direction de production sur le
matériau non traité T6, une seule simulation du critére DSG est proposée dans ce cas. Sur la
Figure 111-35-b, on peut également noter que 1’approche DSG actuelle ne permet pas de prédire
la limite de fatigue du matériau non traité. Dans la suite de ce chapitre, il est proposé une
adaptation de 1’approche DSG a I’AlSi10Mg de fabrication additive. L’adaptation proposée
repose sur la contribution des tailles caractéristiques des grains cristallographiques qui
conservent leur caractére de forte anisotropie aprés T6.
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Figure 111-35 :Simulation de I'approche DSG a l'aide du critere de Crossland, (a) cas T6, (b)

cas non T6.
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111.8.4. Adaptation de I’approche DSG au matériau d’étude

Il a été vu au chapitre précédent que le traitement T6 redistribue le silicium eutectique,
gommant ainsi les effets d’anisotropie a 1’échelle des melt-pools et de la DAS. En revanche, la
texture de morphologie cristallographique est inchangée. De ce fait, rappelons ici que la
différence de tenue en fatigue entre les configurations Us-EOS-Bar-Z-T6 et Us-EOS-Bar-XY -
T6 est essentiellement due aux grains [89]. La limite de fatigue étant définie en présence de
défauts comme étant la contrainte seuil qui conduit a la plastification des grains entourant le
défaut, I’approche DSG est alors adaptée pour évaluer 1’effet de la cristallographie sur la limite
de fatigue. Afin de valider que la taille des grains impacte la limite de fatigue, des essais sur
des tailles de grain intermediaires menés dans la configuration Us-EOS-Bar-Alpha45-T6 ont
également conduit a des résultats intermédiaires (cf. Figure I11-1). Pour adapter I’approche DSG
dans le cas T6, la cible sera donc la taille des grains.

Sur un cliché EBSD, la distance caractéristique des grains est mesurée par intersection
des joints de grains et un segment tracé dans la direction d’intérét (cf. Figure 111-36). La distance
caractéristique moyenne est obtenue en divisant la longueur du segment par le nombre total
d’intersections. Dans ce paragraphe nous considérons les tailles moyennes.

Ep.|XY

Figure 111-36: Protocole de mesure de la longueur caractéristique d'un grain, selon
I'orientation de I'éprouvette.

Ne disposant pas de valeur de la limite de fatigue pour les défauts artificiels dans la
configuration Us-EOS-Bar-Alphad5-T6, il est ici supposé qu’un défaut de 264 um conduit a
une limite de fatigue également située entre celles des configurations Us-EOS-Bar-Z-T6 et Us-
EOS-Bar-XY-T6 : entre 80 MPa et 86 MPa. Nous considérons ici la valeur médiane. Pour la
configuration Us-EOS-Bar-alpha45-T6, la limite de fatigue a R = 0,1 est estimée en appliquant
un abattement de 25% par rapport a la limite de fatigue a R = -1. L’abattement appliqué est issu

de I’abattement observé pour les configurations Us-EOS-Bar-Z-T6 et Us-EOS-Bar-XY-T6.
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Tableau I11-11 : Identification du parametre ay du critere DSG a l'aide du critére de
Crossland pour différentes tailles moyennes de grains.

L ta ; ta ; ta Tallle de
Référence GD-,\}lgsg”n) GD?m%g)m) GD‘b\(/|2p6a‘§ Hm) %ﬁm)s Acr Ber(MPa ay(um)

Us-EOS-

Bar-Z-T6 142 104 86 7 0,74 117 100

UséEOS-
ar-

alpha4s- 132 99 83 12 0,65 105 113
T6

Us-EOS-

Bar_l%(Y- 115 88 80 16 0,58 89 146

A partir des données du Tableau 111-11, le critére DSG est calculé pour les trois tailles
de grains. Le critére est ensuite simulé dans chacun des trois cas. Les courbes obtenues sont
représentées sur la Figure I11-37. 1l est alors possible de noter que, sous réserve de légers
ajustements, chaque tendance proposée puisse modéliser toutes les tailles de défauts, ce qui
tend a remettre en question la démarche proposée. Mais 1’analyse d’un cliché EBSD dans le
plan XZ montre qu’il est possible de trouver des grains de tailles variables dans les trois
directions principales de 1’endommagement. Ainsi, les mécanismes d’endommagement
dépendraient aussi de la taille et de la position des défauts par rapport a une population de grains
donnée. Les parametres S, et a., sont donc exprimés en fonction de la taille des grains :

Ber(d) = Boe™@ Equation 44
Et
. (d) = age @ Equation 45
Ou «, et B, sont déterminés empiriquement.

Les lois identifiées sont regroupées au Tableau I11-12. On note une bonne corrélation
des résultats expérimentaux, avec des coefficients de corrélation proches de 1.

Tableau I11-12 : Parameétre-fonctions utilisées pour l'adaptation de l'approche DSG aux
éprouvettes ayant subi un traitement thermique T6.

acr(d) .Bcr (d) aV(d)
Expressions 0,90 e—0.027d 146,25 e—0.030d 72,96 e—0_041d
Coefficient de 0,999 0,976 0.931

correlation

Le critére est d’abord identifié pour la configuration Us-EOS-Bar-alphad5-T6 en
considérant recalculé et représenté en Figure I11-37. Comme proposé au troisieme paragraphe
de cette section, on considére qu’un défaut de 264 pum induirait une limite de fatigue en
traction/compression R= - 1 de 83 MPa. Dans ces conditions, le critére semble bien décrire les
résultats expérimentaux pour des defauts de taille supérieurs a 160 pum.

153



Chapitre Il1 : Fatigue des éprouvettes prélevées a coeur par usinage.

1
140 Zk \
% \ Traction, R=-1, f= 80 Hz
A A Us-EOS-Bar-Z-T6
\
120 \ & Us-EOS-Bar-alpha45-T6
O \\ O Us-EOS-Bar-XY-T6
O N DSG, Us-EOS-Bar-alphad5-T6
,c—u\ OA O - o= , Us- -bar-alpha -
= 100 A # Point d'identification, fictif
— ~
- ~

ta
D_

8- ©
80 ~

-
- -
- -
- - - — -

60

40
0 100 200 300 400 500 600
Vaire (um)

Figure 111-37 :Evaluation de la prédictivité de I’approche DSG, identifiée pour une orientation
d’éprouvette intermédiaire (Us-EOS-Bar-alpha45-T6).

Afin d’évaluer la sensibilité de ’approche DSG a la taille des grains, les lois d’évolution
obtenues empiriquement pour les parametres S, et a., sont ensuite intégrées dans le parameétre
ay de DSG et le critere DSG s’écrit alors en fonction de la taille des grains :

Oegm(d) — 0 (d) Equation 46

0y(d) = Teqm(d) — ay(d) Nrrs < Bv(d)

Le critere est alors calculé pour trois tailles de grains différentes. Les résultats sont
représentés sur la Figure 111-38. Il en ressort que :

Les trois tendances décrivent raisonnablement bien les résultats expérimentaux, mais
divergent a mesure que la taille des défauts augmente. En d’autres termes, le critére est d’autant
plus sensible a la taille caractéristique moyenne des grains, que la taille des défauts est élevée.

Sur tout le domaine de taille étudieé, la prise en compte de la taille des grains
cristallographiques permet de donner une bonne predictivité des résultats expérimentaux dans
un domaine de taille de grains compris entre 7 et 12 um. Cette formulation de I’approche DSG
suggere alors qu’il ne faut pas nécessairement considérer les queues de distribution des tailles
de grains. Les éprouvettes de test ont des défauts probablement entourés de grains fins (7 a 16

um).

Dans le cas des éprouvettes non traitées thermiquement, pour des défauts de tailles
supérieures a 160 um, on a une bonne prédictivité de la formulation de 1’approche DSG
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proposée (notamment pour des tailles de grains comprises entre 7 et 12 um). On confirme alors
qu’au-dela d’une certaine taille de défaut, la limite de fatigue n’est plus sensible a des
considérations microstructurales mais essentiellement la taille des défauts.
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Figure 111-38 : Adaptation de [’approche DSG au cas T6, comparaison avec le cas non T6
(symboles pleins).

Telle qu’identifiée, la nouvelle approche DSG semble raisonnablement bien décrire,
I’évolution de la limite de fatigue en présence de défauts. Avec plus de points d’identification
des fonctions-parametres du critére, il sera possible de construire une démarche plus robuste.
En I’absence de traitement thermique T6, pour des faibles tailles de défauts (inférieures a 100
pum), une démarche similaire a celle proposée précédemment peut étre déployée cette fois en
raisonnant sur la taille de la structure dendritique.

[11.9  Conclusion du chapitre 111

Le but de ce chapitre était de contribuer a 1’étude de I’endommagement par fatigue dans
le cas d’éprouvettes usinées a cceur de barreaux en AlSil0Mg de fabrication additive. A cet
effet le matériau Us-EOS-Bar-Z-T6 a été considéré comme référence, car disposant de
meilleures propriétés de fatigue et non dépendantes des parameétres du procédé. Partant de cela,
quelques constats genéraux ont été établis, notamment sur les différents abattements de tenue
en fatigue quantifiés selon que le matériau ait ou non subi un traitement T6. A ce stade, il a
également été constaté que la direction de production a un faible effet sur la tenue en fatigue du
matériau non traité T6, contrairement au cas T6 ou il est possible d’évaluer des diminutions
significatives de la limite de fatigue suivant la direction de production et cela méme en présence
de défauts. L’analyse des résultats expérimentaux a permis de montrer que I’amorcage des
fissures de fatigue est toujours di a la présence de défauts. L’analyse de la nocivité des défauts
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Chapitre Il1 : Fatigue des éprouvettes prélevées a coeur par usinage.

a été abordée pour des défauts de type porosité ou lack-of-fusion, dans le cas du matériau traité
T6 ou non, avec prise en compte de la direction et de la hauteur de production.

Par ailleurs, I’étude de I’endommagement par suivi en surface des répliques a permis de
construire une loi de propagation pour les défauts naturels. A partir de cette loi, la durée de vie
a I’amorgage a été estimée en présence de défauts.

La contribution de la microstructure (précipités de silicium et grains cristallographiques)
a ¢té¢ abordée. Un scénario basé sur I’anisotropie de morphologie cristallographique, a été
proposé pour expliquer les différences de comportement observées entre les éprouvettes Us-
EOS-Bar-Z et Us-EOS-Bar-XY ayant subi un traitement T6.

En outre, afin de proposer une approche de dimensionnement en fatigue de I’AISi10Mg
de fabrication additive, en présence de défauts, 1I’évolution de la limite de fatigue en fonction
de la contrainte moyenne a été simulée analytiqguement par les diagrammes de Haigh-Goodman/
DVM ; la prise en compte de dureté a deux échelles (macroscopique et microscopique) a été
faite au travers du critere de Murakami. De méme, 1’approche DSG a été simulée. Une
adaptation de I’approche DSG permettant de prendre en compte la taille des grains a été
proposée pour le matériau T6 de I’étude. L’adaptation de 1’approche DSG proposée semble
bien décrire I’évolution de la limite de fatigue au matériau d’étude dans le cas T6, mais nécessite
davantage de résultats expérimentaux afin de la rendre plus robuste.
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V. Chapitre IV : Fatigue des
eprouvettes avec section utile brute
de fabrication.
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Chapitre IV : Fatigue des éprouvettes avec section utile brute de fabrication.

Dans ce dernier chapitre, la tenue en fatigue pour des éprouvettes ayant des surfaces utiles
non usinees est abordée. Pour cela, les surfaces usinées seront considerées comme des états de
référence. Apres quelques constats expérimentaux sur 1’influence du protocole de suppression
des supports de fabrication, de la direction de production et du traitement thermique T6, les
facies de rupture sont étudiés de fagon a quantifier les sites d’amorcage en relation avec les
défauts de surface et la rugosité (2 I’échelle des particules de poudre ou de I’ondulation de
surface). Une premiére analyse basée sur 1’établissement de diagrammes de Kitagawa est donc
proposée. Une démarche d’analyse est ensuite proposée pour comprendre la compétition entre
rugosité et défauts de procédé, du point de vue de la limite de fatigue. La derniere partie de ce
chapitre porte sur I’influence de quelques parametres du procédé de fabrication, sur la limite de
fatigue du matériau.

IV.1.  Constats expérimentaux

IV.1.1. Influence du mode de retrait des supports de fabrication

Rappelons que certaines orientations d’éprouvettes ont été construites sur des supports
de construction qu’il faut supprimer avant essais. Cette étude n’aborde pas en profondeur les
effets d’intégrité de surface qui sont trés différents entre une zone brute de fabrication et une
zone meulée. Afin d’évaluer I’impact de la suppression des supports sur la tenue en fatigue, 23
éprouvettes des références Br-EOS-Bar-XY et Br-EOS-Bar-alpha45 ont été étudiées. Ces
éprouvettes, de par leur configuration (cf. Chapitre Il1), ont été sujettes a la suppression des
supports deja présentés au chapitre 2 de ce manuscrit. Des essais de fatigue ont été menés sur
ces éprouvettes. Apres la rupture, telle que définie dans cette étude, une analyse visuelle
macroscopique permet de classer les éprouvettes suivant deux lots : le premier correspond aux
éprouvettes dont les sites d’amorcage se trouvent du cot€¢ de la zone meulée et le second
correspond aux €prouvettes dont les sites d’amorgage se situent du c6té de la surface brute de
fabrication. Sur les 23 essais menés, les constats suivants ont été faits :

e 8 cas de rupture dans la zone ou le meulage a été pratiqué pour supprimer les
supports de construction ;

e Dans le cas du matériau ayant subi au préalable un traitement thermique T6, pour
15 essais réalisés, on note 4 cas de rupture dans la zone meulée. En revanche,
pour les éprouvettes n’ayant pas subi de traitement T6, il y a 4 cas de rupture au
meulage pour un total de 8 essais réaliseés.

e Dans les cas des eprouvettes ayant subi un traitement thermique T6, sur 8
éprouvettes de type Br-EOS-Bar-XY-T6 on note 4 cas de rupture dans la zone
meulée. Dans le cas Br-EOS-Bar-alpha45-T6, les quatre éprouvettes ont rompu
a partir de la rugosité.

e En I’absence de traitement thermique T6, 4 essais ont été conduits pour les
références Br-EOS-Bar-XY et 3 pour les reférences Br-EOS-Bar-alpha45 et les
ruptures dans la zone meulée sont respectivement de 3 et 1.
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Chapitre IV : Fatigue des éprouvettes avec section utile brute de fabrication.

Afin d’évaluer la sensibilité du matériau au meulage, des courbes SN ont d’abord été
établies a 1’état T6 pour les éprouvettes Br-EOS-Bar-XY-T6 ayant suivi le protocole de
suppression des supports. 7 points expérimentaux sont représentés sur la Figure 1V-1.
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Figure IV-1: Durée de vie des éprouvettes Br-EOS-Bar-XY-T6 et classification par site
d’amorgage (zone meulée ou zone avec surface brute de fabrication).

Sur la Figure 1V-1, une courbe de tendance globale, en trait continu, a été tracée pour
rendre compte de I’ensemble des résultats expérimentaux. Les deux autres courbes de tendance,
en traits interrompus, sont tracées respectivement pour les cas de rupture sur surfaces meulées
ou sur surfaces brutes de fabrication. Il est difficile au vu du nombre limité de points
expérimentaux de dégager une tendance quant a 1’influence du protocole de suppression des
supports sur la durée de vie en fatigue. On peut cependant noter 1’absence d’effet marqué et une
faible dispersion des résultats. Sur la Figure 1V-2, les résultats des éprouvettes de références
Br-EOS-Bar-alpha45-T6 ayant subi le protocole de suppression des supports sont comparés a
ceux des réféerences Br-EOS-Bar-XY-T6. Dans le cas des eprouvettes Br-EOS-Bar-alpha45-T6,
une seule a été rompue dans la zone meulée. Il n’est donc pas possible de dégager une tendance
des résultats que 1’on peut associer au mode de suppression des supports. On note tout de méme
un point de faible durée de vie, dont la rupture a été occasionnée par la suppression des supports
de fabrication. L’analyse du faci¢s de rupture de cette éprouvette montre un cas d’amorgage
multiple sur des défauts de surface. Alors que dans le cas d’une éprouvette Br-EOS-Bar-
alpha45-T6 sollicitée a la méme contrainte, et dont le site d’amorgage se situe du coté de la
surface brute de fabrication, I’analyse du faciés de rupture montre un site d’amorgage unique
assimilable a 1I’ondulation de surface.
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Figure 1V-2: Durée de vie des éprouvettes Br-EOS-Bar-XY-T6 et Br-EOS-Bar-alpha45-T6, et

classification par site d’amorcage : zones meulées ou zones avec surfaces brutes
de fabrication. Les fleches indiquent des points de non-rupture.

1000 pm 1000 pm

Figure IV-3: Faciés de rupture d’éprouvettes Br-EOS-Bar-alpha45-T6, (a) 90 MPa, 135 000
cycles, amorcage multiple associé au meulage des supports de construction (b)
90 MPa, non-rupture & 1 million de cycles, amorcage unique.

En I’absence de traitement thermique il est également difficile de dégager une tendance
de durée de vie en fatigue en fonction du mode de suppression de supports pratiqué, et ce
d’autant plus que le nombre d’essais est tres faible.

A ce stade, il n’est pas évident de conclure, quant & I’influence sur la durée de vie en
fatigue, de I’effet du protocole de suppression des supports de construction, que ce soit avant
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Chapitre 1V : Fatigue des éprouvettes avec section utile brute de fabrication.

ou apres traitement thermique. En revanche, on peut noter que le protocole n’est pas optimal
du point de vue de la résistance a la fatigue car on note tout de méme 35 % de ruptures dues
aux défauts situés du coté de la zone meulée. Rappelons aussi que la suppression des supports
est manuelle, donc il est certain que I’intégrité de surface qui en résulte est différente d’une
éprouvette a I’autre, ce qui complique I’extraction de conclusions fortes a partir de ces résultats.
De plus, en présence de zones meulées il est difficile d’isoler le meulage de la présence des
deéfauts critiques de fatigue. L’observation des facies de rupture montre que I’on n’est pas a iso-
défaut, ce qui rend plus difficile la construction de conclusions fortes sur ce volet.

Dans la suite de ce chapitre, les analyses proposées seront relatives aux aspects de
fatigue des éprouvettes avec surfaces utiles brutes de fabrication uniquement ; c’est-a-dire que
les éprouvettes dont les sites d’amorcage sont situés du coté des zones meulées ne sont pas
étudiées.

IV.1.2. Influence de la direction de production et du T6

Dans ce paragraphe, deux états de la microstructure (avant et aprés T6) sont considérés
pour chacune des trois directions de production. La Figure 1V-4 présente 1’ensemble des
résultats d’essais sur surfaces brutes en comparaison avec les résultats sur éprouvettes usinées.

Pour chacune des trois orientations d’éprouvettes, un coloriage matérialise les bandes de
dispersion des résultats sur éprouvettes T6 avec sections utiles brutes de fabrication.
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Figure IV-4: Comparaison de la résistance a la fatigue des éprouvettes avec sections utiles
brutes de fabrication avec celle des éprouvettes usinées. Prise en compte de
["orientation des éprouvettes et du traitement thermique T6.
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Chapitre IV : Fatigue des éprouvettes avec section utile brute de fabrication.

Aussi, il est possible de noter que méme en présence d’une forte rugosité de surface, le
traitement T6 induit, comme dans le cas des éprouvettes prélevées a cceur par usinage, une
anisotropie de résistance en fatigue.

L’évaluation quantitative de I’effet du traitement thermique en présence de surfaces
brutes de fabrication a été faite au travers de la limite de fatigue a 1 million de cycles telle que
définie au chapitre Il de ce manuscrit. Le Tableau V-1 regroupe les abattements moyens
quantifiés a partir des limites de fatigue des éprouvettes prélevées a cceur de barreaux par
usinage. De ce tableau, les principaux constats sont les suivants :

1- A la limite de fatigue, il semble qu’en ’absence de traitement thermique, les
éprouvettes Br-EOS-Bar-Z ont une tenue légerement supérieure a celles des
éprouvettes XY et alphad5 qui sont relativement équivalentes entre elles.

2- Méme en présence d’un état de surface « brut de fabrication », le traitement
thermique T6, en améliorant la tenue en fatigue, a pour effet de révéler un effet
d’anisotropie assimilable a celui observé au chapitre précédent pour des éprouvettes
usinées a ceeur de barreaux.

Tableau IV-1: Evaluation des pourcentages d’abattements (référence : usiné) moyens sur la
limite de fatigue dus a I'état de surface. Prise en compte de la direction de
production et du traitement thermique T6.

Brut T6 Brut non T6

Z alpha45 XY Z alpha45s XY
o Z 31 37 42 43 49 50
= alpha45 24 30 36 36 44 44
> XY 10 17 23 24 32 33
© z 8 15 11 23 32 33
% Alpha45 12 19 25 26 34 35
c
g XY 4 12 18 20 28 30

A I’issue de ce paragraphe, les abattements de limite de fatigue par rapport & I’état usiné
ont été quantifiés pour différentes orientations d’éprouvettes avant et apres T6. Il semble que
I’¢état de surface est un parameétre impactant la tenue en fatigue de I’ A1Si10Mg au premier rang.
L’analyse des facies de rupture doit permettre de conforter cette proposition.
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IV.2. Analyse de I’influence de la direction de production, prise en compte du T6
IV.2.1. Sites d’amorgage.

Dans cette section, nous analysons différents faciés de rupture afin d’identifier les sites
d’amorcage. L’analyse des facies de rupture est faite pour différentes configurations
d’éprouvettes Br-EOS-Bar-XY, Br-EOS-Bar-Z et Br-EOS-Bar-alpha45 avant et aprés T6.
Rappelons que les éprouvettes dont la rupture est due au protocole de suppression des supports
ne sont pas considérées ici.

IV.2.1.1. Eprouvette non-traitées T6

En I’absence de traitement thermique T6, des faci¢s de rupture caractéristiques sont
présentés en Figure 1V-5 et en Figure 1V-6.

70 MPa, non rupture; 80 MPa, 275 000 cycles 90 MPa, 90 000 cycles
(a)-1 P (b)-1 :
' 2000 um |
(a)-2 (b)-2
(a)-3 (b)-3

Figure IV-5: Identification des sites d'amorcage, (a) cas d'amorcage di a la rugosité de surface
d’une éprouvette Br-EOS-Bar-XY, (b) cas d’amorgage sur une porosité débouchant
a la surface d’une éprouvette Br-EOS-Bar-alpha45.
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80 MPa, 330 000 cycles 80 Mpa, non rupture; 90 MPa, 180 000 cycles
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Figure IV-6: Identifications des sites d'amor¢ages (a) contribution de la rugosité et d 'un défaut
de type « lack-of-fusion » dans le phénomene d’amor¢age multiple en périphérie
d'une éprouvette Br-EOS-Bar-Z, (b) site d amor¢age unique di a un défaut de type
« lack-of-fusion » débouchant a la surface d’une éprouvette Br-EOS-Bar-Z.

Les Figure 1V-5-a et b, présentent respectivement des faciés de rupture d’éprouvettes
Br-EOS-Bar-XY et Br-EOS-Bar-alpha45 a différents grossissements. Sur les Figure 1V-5-a-1
et b-1, il est possible de repérer les deux zones macroscopiques correspondant aux domaines de
propagation et de rupture ductile. Sur les Figure 1V-5-a-2 et b-2 on note la présence de plusieurs
sites d’amorgage matérialisés par des fléches en traits interrompus courts. Les traits interrompus
longs matérialisent les contours nominaux des sections d’éprouvettes. Ces contours nominaux
permettent, eux, de matérialiser les ondulations de surface, quantifiées par le paramétre vaire.
Une fois les sites d’amorgage principaux encadrés. L’analyse est faite a plus fort grossissement,
sur les Figure 1VV-5-a-3 et b-3. Dans le cas de 1’éprouvette Br-EOS-Bar-alpha45 (cf. Figure
IV-5-b-3), I’amorgage est principalement di a un défaut vraisemblablement de type « lack-of-
fusion » tandis que dans le cas de 1’éprouvette Br-EOS-Bar-XY (cf. Figure 1VV-5-a-3) il semble
qu’il s’agisse plutot d’amorcage dii a la rugosité de surface vraisemblablement a 1’échelle des
particules de poudre.
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Les Figure 1V-6-a-(1 a 3) et b-(1 a 3) présentent deux cas de rupture d’éprouvettes Br-
EOS-Bar-Z. Les deux éprouvettes ont éte soumises a des paliers de chargement. La premiére
éprouvette dont le faciés est présenté en Figure 1V-6-a, a subi un seul palier a 80 MPa. Sous
cette contrainte, la rupture a eu lieu a environ 330 000 cycles. La deuxiéme éprouvette (Figure
IV-6-b), aprés un palier de non-rupture (1 000 000 cycles, 80 MPa), a rompu aprés 180 000
cycles au deuxiéme palier 8 90 MPa. L’analyse des faciés montre que 1’éprouvette la moins
performante presente des sites d’amorgages multiples qui sont a la fois dus aux défauts de type
« lack-of-fusion » et a la rugosité de surface, avec une prépondérance de I’effet du défaut de
« lack-of-fusion » sur la rugosité. En revanche, il semble que la deuxieme éprouvette ait rompu
principalement du fait de la présence d’un défaut de type « lack-of-fusion » débouchant a la
surface libre. Pour ces seules éprouvettes, il est difficile de conclure quant a la nocivité des
défauts.

IV.2.1.2.  Eprouvettes traitées T6

De la méme fagon, il est possible d’identifier des sites d’amorcage multiples dans le cas
des éprouvettes ayant subi un traitement thermique de type T6. Deux faciés sont représentés a
différents grossissements sur la Figure 1V-7.

90 MPa, non rupture; 100 MPa, 10 000 cycles 80 MPa, 630 000 cycles

(a)-1 o | (b)-1

2000 pum ‘

@2 OEN

(a)-3 EERER (b)-3

v

Figure IV-7: Identification des sites d'amorcage (a) unique en périphérie d 'une éprouvette Br-
EOS-Bar-XY-T6, (b) multiple en périphérie d’une éprouvette Br-EOS-Bar-
alpha45-T6.
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Les Figure 1V-7-a-(1 & 3) correspondent a une eéprouvette Br-EOS-Bar-XY-T6 et les
Figure 1V-7-b-(1 a 3) correspondant & une éprouvette Br-EOS-Bar-alpha-45-T6. Comme dans
le cas des éprouvettes non traitées, il est possible d’identifier de I’amorcage unique ou multiple.
Dans ce dernier cas, il y a prépondérance d’un site particulier. Cependant, 1’analyse des sites
d’amorgage ne permet pas d’identifier un défaut (porosité ou « lack-of-fusion ») a I’origine de
la rupture. Il semble que I’amorcage est dii a la rugosité a 1’échelle de 1’ondulation de surface

La Figure IV-8 présente un cas d’amorg¢age multiple sur une éprouvette Br-EOS-Z-Bar-T6.

100 MPa, non rupture; 110 MPa, 280 000 cycles

2000 um

Figure IV-8: Identification des sites d'amorcage (a) vue générale d’un facies d’éprouvette Br-
EOS-Bar-Z5-T6, (b-1 et 2) vues a différents grossissements de ['un des sites
d’amorc¢age, (c-1 et 2) vues a différents grossissements de | ’autre site d’ amor¢age.

La vue géneérale (Figure 1VV-8-a) permet d’identifier deux domaines de propagation qui
sont de tailles équivalentes. Ces domaines de propagation sont issus des deux sites d’amorgages
localisés a la surface libre de I’éprouvette. L’analyse de ces sites d’amorgage a plus forts
grossissements (cf. Figure 1V-8-b-1, b-2, c-1 et c-2) ne permet pas de définir de facon évidente
la nature des sites d’amorgage. Cependant on peut noter que les zones de convergence des
rivieres de fatigue sont plus chargées en gris, ce qui traduit généralement une mauvaise
conduction électronique souvent due a la présence d’oxyde a la surface du défaut. Ainsi, il est
possible d’assimiler les sites d’amorgage a des défauts de fabrication.
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Au terme de cette section, quelques sites d’amorgage d’éprouvettes ayant ou non subi
un traitement thermique T6, ont été étudiés. Pour toutes les éprouvettes analysées, les sites
d’amorgage se trouvent du c6té des surfaces non meulées, c’est-a-dire brutes de fabrication.
L’analyse de ces sites d’amorgage a permis de montrer que la rupture par fatigue peut étre due
a.

e larugosité due aux particules de poudre ;
e larugosité due a ’ondulation de surface ;
e des défauts de type lack-of-fusion.

A la section suivante, il est proposé d’analyser ’évolution de la limite de fatigue en
fonction de la taille des défauts. Sachant que la notion de taille de défaut est relativement
complexe dés lors qu’il faut considérer en plus les deux échelles de rugosité précédemment
énoncées.

IV.2.2. Diagramme de Kitagawa.

Rappelons que le diagramme de Kitagawa exprime 1’évolution de la limite de fatigue en
fonction de la taille de défauts au sens de la racine de 1’aire du défaut projeté dans un plan
perpendiculaire & la direction principale de sollicitation. Dans cette section, toutes les
éprouvettes dont les limites de fatigue ont été obtenues a I’aide de la méthode par paliers sont
analysées. Pour chaque éprouvette, quand la rupture est due a un défaut, sa taille est donnée au
travers du paramétre racine de 1’aire. Le Tableau V-2 récapitule I’ensemble les limites de
fatigue des neuf éprouvettes d’analyse en lien avec la nature du site d’amorcage ainsi que les
positions des sites d’amorgage par rapport aux zones meulées.

Tableau 1V-2:synthése des résultats de limites de fatigue obtenues sur les éprouvettes avec
sections utiles brutes de fabrication ou partiellement meulées.

Identification de Limite de Nature du site | Rupture du c6té
I’énrouvette fatiaue (MPa) d’amorcage du meulaae ?
Br-EOS-Bar-Z1 93 Lack-of-fusion /
Br-EOS-Bar-Z5 103 Lack-of-fusion /
Br-EOS-Bar-Z7 98 Lack-of-fusion /

70 Br-EOS-Bar-XY1 90 Lack-of-fusion Non
Br-EOS-Bar-XY?2 92 / Oui
Br-EOS-Bar-XY7 75 Lack-of-fusion Oui

Br-EOS-Bar-Z4 82 Lack-of-fusion /

'\_'r%” Br-EOS-Bar-XY4 71 Lack-of-fusion Oui

Br-EOS-Bar-XY6 73 Rugosité Non

Connaissant les valeurs de limite de fatigue, il est maintenant question de déterminer,
dans les cas ou la rupture est due au défaut, les tailles au travers du parametre « racine de
’aire ». Les Figure 1V-9-a-f illustrent des exemples de détermination de ce paramétre.
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Vaire = 335 pm

Figure IV-9: Etude quantitative des sites d amor¢age (a) et (f) ruptures dues a la rugosité de
surface, (b)-(e) ruptures dues aux défauts de types lack-of fusion. (a) Br-EOS-Bar-
Z1-T6, 300 000 cycles a 100 MPa (b-1 et 2) Br-EOS-Bar-Z5-T6, 300 000 cycles a
110 MPa (c) Br-EOS-Bar-Z7-T6, 800 000 cycles a 100 MPa, (d) Br-EOS-Bar-XY1-
T6, 10 000 cycles a 100 MPa, (e) Br-EOS-Bar-Z4, 200 000 cycles a 90 MPa et (f)
Br-EOS-Bar-XY6, 300 000 cycles a 80 MPa.
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Dans le cas de I’éprouvette Br-EOS-Bar-Z1 (Figure 1V-9-a), I’analyse du site
d’amorcage en électrons secondaires ne permet pas d’identifier clairement un défaut. En effet,
on peut noter que les lignes de riviére convergent toutes vers la surface libre. Il semble dans ce
cas, que la rupture est due a la rugosité (ondulation) de surface ; c’est également le cas de
I’éprouvette Br-EOS-Bar-XY®6 (Figure 1V-9-f). Les Figure 1VV-9-b1 et b2 concernent les sites
d’amorgage présents sur le faciés de 1’éprouvette Br-EOS-Bar-Z5 dont la vue générale est
présentée en Figure 1V-8-a ; on peut clairement identifier a I’extérieur des domaines en traits
interrompus courts, les rivieres de fatigue qui convergent vers lesdits domaines. Les sites

d’amorcage sont alors quantifiés au travers du paramétre vaire. Il en est de méme pour les
éprouvettes Br-EOS-Bar-Z7 (Figure 1V-9-c), Br-EOS-Bar-XY1 (Figure 1V-9-d) et Br-EOS-
Bar-Z4 (Figure 1V-9-e). L’incertitude de mesure des tailles est le fait de la prise en compte ou
non de I’ondulation de surface.

Par ailleurs, des faci¢s d’éprouvettes dont les limites de fatigue ont été déterminées et
dont les sites d’amorgage se situent du coté¢ de la zone meulée ont également été analysés
(Figure 1V-10). Dans les deux cas (T6 et non T6), les vues macroscopiques (Figure 1V-10-a-1
et a-2) montrent des lignes de riviére qui convergent vers des zones en surfaces. L’analyse a
plus fort grossissement de ces zones (Figure IV-10-a-2 et b-2) montrent que les sites
d’amorgages sont des défauts de type lack-of-fusion. Ces défauts ont été quantifiés au travers
du parameétre « racine de ’aire ».

(b)-2

Figure IV-10:Observations MEB des faciées de rupture d’éprouvettes dont les sites d’ amor¢age
se situent du cote des zones meulées. (a) éprouvettes Br-EOS-Bar-XY7-T6, 500 000
cycles a 80 MPa, (a-1) vue macroscopique, (a-2) vue locale du site d’amorgage.
(b) eprouvettes Br-EOS-Bar-XY4, 70000 cycles a 80 MPa, (b-1) vue
macroscopique, (b-2) vue locale du site d’amorgage.
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Dans les paragraphes précedents, les limites de fatigue ont été calculées et pour chaque
éprouvette, ’analyse des faci¢s de rupture a montré que dans la plupart des cas, I’amorcage a
lieu sur des défauts de fabrication. Dans ces cas, les tailles de défauts ont pu étre évaluées. Par
conséquent, le diagramme de Kitagawa mettant en relation la limite de fatigue et la taille des
deéfauts peut étre établi. Cependant, pour une configuration d’éprouvette donnée, nous ne
disposons pas d’assez de points pour proposer des diagrammes de Kitagawa complets. Les
résultats obtenus sont donc positionnés sur le diagramme du matériau usiné comme le montre

la Figure 1V-11.
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Figure IV-11:Evolution de la limite de fatigue (traction R = -1) du matériau avec surface brute
de fabrication en fonction de la taille de défaut. Prise en compte du traitement
thermique, de [’orientation des éprouvettes, et comparaison avec le matériau usiné.

Avant d’analyser la Figure IV-11 il convient de commenter quelques points particuliers
de ladite figure. Le point référencé (1) correspond a une éprouvette ayant deux sites d’amorgage
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dont les tailles ont été quantifiées. Le plus petit défaut est mesuré avec une incertitude de +/-
35 um qui prend en compte la rugosité a 1’échelle de 1’ondulation de surface. La barre
d’incertitude associée a ce point correspond donc, pour la partie inférieure, au plus petit défaut
auquel on a retranché 1’ondulation de surface ; et pour la partie supérieure, au plus gros défaut
d’amorcage mesuré sur le faci¢s. La barre d’incertitude du point référencé (3) correspond quant
a elle a la taille du défaut si on prend en compte I’ondulation de surface. Quant au point
réferencé (10) il est difficile de le positionner horizontalement, dans la mesure ou la rupture est
essentiellement due a ce que nous avons qualifi¢ de rugosité de surface au sens de 1’ondulation.

L’analyse du diagramme de Kitagawa proposé évoque un premier constat marquant : a
iso-taille les éprouvettes produites verticalement (Z) ont une meilleure tenue en fatigue
lorsqu’elles ont des surfaces utiles brutes de fabrication. Cela peut étre di au lasage des
contours qui induit une microstructure meilleure, c’est-a-dire susceptible d’améliorer le
comportement en fatigue en surface. Avant d’aborder ces aspects locaux dus a la stratégie de
balayage des contours, il convient de justifier la potentielle source de variation de propriété
entre le cceur et les contours. La Figure 1V-12 schématise la stratégie de contours adoptée dans
chaque éprouvette d’étude. Les traits continus matérialisent le contour nominal prévu par la
CAO. Les deux traits interrompus matérialisent les contours du faisceau laser. Pour les
éprouvettes orientées a 45° par rapport au plateau, une vue en coupe a mi-hauteur (Figure
IV-12-a) permet d’illustrer les stratégies de lasage des contours qui différent en fonction de la
position spécifique du laser ; on note en 1’occurrence trois stratégies de lasage :

e Up-skin;
e Down-skin ;
e Standard.

Chaque stratégie est associée a deux couples (Puissance, Vitesse) comme le montre le
Tableau 1V-3, selon que 1’on soit en intérieur ou en extérieur. Dans le cas des éprouvettes
produites horizontalement, une coupe dans la partie utile dans un plan perpendiculaire au
plateau permet de matérialiser une stratégie de balayage uniquement standard intérieure et
extérieure (Figure 1V-12-b) comme c’est le cas a mi-hauteur d’une éprouvette verticale (Figure
IV-12-c). En revanche, notons aussi la présence de supports dans le cas des éprouvettes Br-
EOS-Bar-alpha45 et Br-EOS-Bar-XY, qui sont matérialisés par des zones grisées.

Le constat évoqué plus haut sur le diagramme de Kitagawa (Figure 1V-11) ne concerne
que les éprouvettes verticales (Br-EOS-Bar-Z-T6). Ayant présenté quelques éléments du
procédé qui peuvent justifier les variations entre le cceur et la sub-surface, la suite de cette
section propose de savoir s’il est possible d’expliquer, au travers des analyses EDS, la meilleure
tenue en fatigue des éprouvettes avec sections utiles brutes de fabrication (cas Br-EOS-Bar-Z-
T6) par rapport aux éprouvettes usinées (cas Us-EOS-Bar-Z-T6).

Des spectres EDS ont été réalisés a pas constants suivant un rayon d’un barreau Z de
diametre 20 en partant de la surface libre jusqu’au centre de la pastille prélevée. Rappelons ici
que les mesures obtenues ne sont que qualitatives. Ainsi, un pic de silicium indique uniquement
la présence de précipité ; la composition chimique de chaque élément de la microstructure a été
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faite par transmission et présentée au chapitre 2 de ce manuscrit. Le barreau d’étude a subi au
préalable un traitement thermique T6. Comme le montre la Figure 1V-13-a, 54 spectres ont été
réalisés, soit environ une acquisition tous les 165 um. Ainsi, il est possible de capter les effets
dus aux ex-melt-pools a cceur et en sub-surface des barreaux (Figure 1V-13-b et c).

Upskin
intérieur

Standard
intérieur

Down skin
intérieur

W

» 1| Supports

Contours CAO

Standard

intéri

eur

Standard
intérieur

Figure 1V-12:Schématisation de la stratégie de balayage des contours, (a) éprouvettes Br-EOS-

Bar-alpha45 (b) Br-EOS-Bar-XY et (c) Br-EOS-Bar-Z. Vues en coupe a mi-hauteur
de chaque éprouvette dans un plan paralléle au plateau de construction : (a) et (c),
(b) coupe a mi-longueur dans un plan perpendiculaire au plateau.

Tableau 1V-3:Evaluation de la densité volumique d’énergie entre le ceeur et la surface des

éprouvettes produites.

Coeur

Surface/contour
/ Up-skin | Up-skin | Down- Down- Standard | Standard

int. ext. skin int. | skin ext. int. ext.

P (W) 370 80 85 60 70 80 85

V (mm/s) 1300 900 900 500 400 900 900

Hd (um) 190 20

e (um) 30 30 30 30 30 30 30
Ev' (J/mm?) 119 37 39 50 73 37 39

*Ev désigne la densité d’énergie volumique (cf. Chapitre I).

En s’appuyant sur le scénario proposé¢ par Takata et al. [58] sur la diffusion et la
coalescence du silicium lors du traitement thermique, on peut considérer que les domaines de
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pics de silicium correspondent aux zones des ex-melt-pools localement plus riches en silicium.
Sur I’ensemble des mesures réalisées, on note une forte dispersion des résultats qui s’explique
donc par I’hétérogénéité de la maticre elle-méme due a la formation de précipités de silicium.
I1 est difficile d’associer un pic ou un creux a la surface libre du barreau. On considere que les
hétérogénéités observees dans un rayon de 10 mm sont répétées dans la partie de 1’éprouvette
qui tangente un cylindre de diamétre de 5,64 mm (diametre de la section utile). Ainsi, les
premiers spectres acquis sur la Figure 1V-13-b sont supposés similaires a 1’échelle d’une petite
éprouvette. Partant de cette surface de référence (trait plein extérieur), il est propose une surface
usinée hypothétique (trait plein intérieur).
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Figure IV-13:(a) évolution de la composition chimique du matériau T6 entre la surface et le coeur
d’une pastille de diametre 20 mm prélevé dans une référence Br-EOS-Bar-Z-T6.
Illustration du domaine d’acquisition des spectres EDX (b) scénario d’une
éprouvette a section utile brute, (b) cas d’une éprouvette avec surface utile usinée.
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L’analyse quantitative du silicium par des spectres EDX ne permet pas de dissocier la
surface brute du cceur. Il n’est donc pas évident de proposer une analyse des résultats basée sur
le taux de précipitation du silicium des ex-melt-pools. Cependant, il est connu que la stratégie
de balayage des contours différe de celle du cceur, et qu’il en résulte des vitesses de
refroidissement différentes du fait des densités d’énergies de fabrication elles-mémes
différentes entre le ceeur et la surface. De ce point de vue, le Tableau V-3 donne les valeurs
des densités d’énergie calculée lors d’un passage laser, au ceeur et en surface. Au vu des valeurs
obtenues, on peut admettre que le refroidissement est plus rapide au niveau des contours qu’a
ceeur, ce qui peut expliquer une structure dendritique plus fine en sub-surface [51], [113], [114].
Ainsi, apres traitement T6, en sub-surface, on s’attendrait & une forte propension a former des
précipités de silicium.

D’autre part, la variation de taille des grains entre la surface et le cceur des éprouvettes
n’a pas été quantifiée expérimentalement. Toutefois, en s’appuyant sur les calculs de densité
d’¢énergie et les données de la littérature [115], on peut considérer qu’un refroidissement rapide
s’accompagne aussi d’une structure cristallographique plus fine. Comme Takata et al. [58], au
chapitre 2 de ce manuscrit, il a été montré que le traitement T6 peut induire un léger
grossissement des grains. Cependant a ce stade, il est difficile d’identifier si le gonflement est
limité a une population de grains donnée. Nous faisons ici I’hypothése que le T6 ne gomme pas
cet effet d’anisotropie de taille des grains entre le cceur et la surface des éprouvettes.

Par ailleurs, les contraintes résiduelles n’ont pas été quantifiées pour les surfaces brutes
de fabrication. Cependant, lors d’un traitement thermique T6, la température appliquée pour la
mise en solution (540 °C) et le mode de refroidissement rapide a I’eau a température ambiante
ainsi que les conditions de vieillissement (8h a 160°C) donnent matiére a considérer que les
contraintes résiduelles sont équivalentes entre les éprouvettes usinées a cceur et les éprouvettes
avec sections utiles brutes de fabrication.

Fort de ce qui précede, on peut considérer qu’a iso-défaut, I’amélioration de la limite de
fatigue des éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-T6 comparativement au cas usiné (Us-EOS-Bar-Z-T6)
peut étre attribuée aux effets d’intégrité¢ de surface aux échelles de la cristallographie avec des
grains plus fins qui améliorent la tenue a 1’amorgage [89] . Du point de vue des précipités de
silicium qui ont tendance a limiter la propagation en blogquant les dislocations (cf. chapitre 3)
I’analyse de la Figure 1V-13 ne permet pas de justifier des effets de gradients de microstructure
entre la surface et le coeur.

Le deuxieéme constat mis en avant par le diagramme de Kitagawa est qu’aprés un
traitement thermique T6, méme en présence de gros défauts supérieurs a 200 um, et de surface
on note un effet d’anisotropie favorable aux éprouvettes Z. Cette amélioration de la limite de
fatigue peut étre expliquée par 1’anisotropie de morphologie des grains au travers du scénario
proposé au Chapitre 3 de cette étude.

D’autre part, a iso-défaut, pour deux éprouvettes Br-EOS-Bar-Z, on note une forte
diminution de la limite de fatigue (cf. références (7) et (8) de la Figure 1VV-11) qui peut étre due
a I’influence de la morphologie des défauts. Rappelons ici que pour le matériau usiné, le
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domaine des tailles de défaut supérieures a 200 um ne concerne que des défauts sphériques
artificiellement créés par électroérosion, contrairement aux éprouvettes non usinées qui dans ce
méme domaine contiennent des défauts de type lack-of-fusion, c’est-a-dire que ce qui est
considéré comme défaut peut contenir de la matiére qui n’est pas totalement consolidée. Ainsi,
la notion de nocivité des défauts, ici caractérise par le parametre «type » peut également
expliquer les différences observées dans le domaine des défauts supérieurs a 200 pum. A
minima, ces deux résultats obtenus sur des éprouvettes Br-EOS-Z-Bar suggérent que le
parametre « racine de 1’aire » n’est pas suffisant pour décrire la nocivité des défauts rencontrés
dans ces productions.

Enfin, il est possible de noter un point sur I’axe des ordonnées du diagramme de
Kitagawa (cf. Figure IV-11). Le positionnement vertical du point correspond a une limite de
fatigue obtenue expérimentalement. Le positionnement horizontal du point est délicat dans la
mesure ou il est difficile d’entourer un défaut (porosité ou lack-of-fusion) qui soit a 1’origine
de la rupture. L’analyse du faciés de rupture suggere un possible effet de la rugosité de surface.
Dés lors, il se pose le probleme de la prise en compte des défauts sous-jacents en présence d’une
rugosité importante.

IV.2.3. Synthése

Dans la section 1V.2, une analyse des résultats de fatigue obtenus sur éprouvettes avec
parties utiles brutes de fabrication a été développée. Dans ce contexte, deux directions de
productions sont considérées, avec et sans traitement thermique T6. L’analyse des facies de
rupture a mis en avant des sites d’amorgage qui peuvent étre des défauts de type lack-of-fusion
ou de la rugosité a 1’échelle des particules de poudre ou de 1’ondulation de surface traitée
comme des défauts. Dans certains cas, il a été noté plusieurs sites d’amorcage mais le défaut
principal a pu étre quantifié, permettant ainsi d’établir un diagramme de Kitagawa pour les
éprouvettes d’étude. Dans le cas des éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-T6, a iso-défauts, on note une
meilleure tenue en fatigue par rapport a 1’état de référence usiné, qui peut étre due a une
meilleure microstructure en sub-surface, caractérisée ici par I’hétérogénéité de la répartition du
silicium dans I’éprouvette et des grains a priori plus fins du fait d’un refroidissement plus rapide
des contours. Cette hétérogénéité de répartition du silicium traduit I’effet de la stratégie de
balayage différente entre cceur et contour. Au-dela des effets d’intégrité de surface, on a pu
associer la dispersion des résultats de fatigue sur surfaces brutes d’une part a la morphologie
des défauts de type lack-of-fusion et d’autre part a la rugosité de surface au sens des particules
de poudre ou de I’ondulation de surface Dans le cas des ruptures dues a la rugosité de surface,
on peut retenir que s’il est relativement simple de quantifier une taille pour 1’ondulation de
surface et de positionner un point sur le diagramme de Kitagawa, il est un peu plus délicat de
le faire dans le cas des ruptures a partir de la rugosité a I’échelle des particules de poudre. Aussi,
toutes les éprouvettes présentent les deux échelles de rugosité ainsi que les défauts et la rupture
peut étre le fait de ’'un ou I’autre parametre. Quand cela est possible, les défauts et la rugosité
de surface sont quantifiés au travers du paramétre vaire. Ainsi, il se pose naturellement la
question de la nocivité du site d’amorgage du point de vue de I’acuité. En d’autres termes,
comment considerer la compétition entre rugosité et defaut isolé ? Ce théme fera 1’objet des
paragraphes suivants.
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IV.3.  Analyse de la compétition défauts/rugosité en surface

IV.3.1. Approche expérimentale

L’analyse du diagramme de Kitagawa en Figure 1V-11 montre que les défauts critiques
rencontrés en surface brute sont généralement grossiers (> 200 um). Afin d’aborder la notion
de compétition entre rugosité de surface et défauts isolés caractérisés par la taille au sens de la
racine de I’aire, des défauts artificiels sont créés par électro-érosion dans deux lots (T6 ou non
T6) de trois eprouvettes. Dans un lot donné, chaque éprouvette contient un défaut créé avec un
fil de diametre 400 pm, 250 pum ou 150 um. Afin de limiter les effets parasites éventuellement
dus au protocole de suppression de supports, seules les eéprouvettes verticales sont retenues pour
cette analyse. Aussi, ce choix permet de s’affranchir des éventuels effets d’anisotropie que 1’on
peut rencontrer en surface du fait de la stratégie de lasage des contours. Aprés rupture des
éprouvettes, les résultats sont rangés par type de microstructure (T6 ou non). Une analyse
visuelle des éprouvettes permet dans certains cas, de dire si la rupture est due ou non a des
défauts artificiels. Les données d’analyses sont répertori¢es dans le Tableau V-4

Tableau IV-4:Données brutes d’essais sur éprouvettes Br-EOS-Bar-Z, avec et sans T6, contenant
des défauts artificiels créés avec trois fils de diameétres différents.

Diamétre | Site d’amorgage Contrainte a Nombre de Nb de paliers a
du fil (um) | Déf. Art. / Déf. rupture (MPa) cycle a rupture non-rupture
400 Déf. Nat. 40 720 000 1
T6 250 Déf. Art. 60 950 000 3
150 N.L* 80 137 000 4
400 Déf. Art. 30 800 000 0
Non 1 559 Déf. Nat. 70 300 4
T6
150 N.L* 60 300 000 3

NI : Non Identifiable a I’ceeil nu

Les six faciés de rupture ont été analysés au MEB (cf. Figure 1V-14). Les sites
d’amorgage non identifiés tels que mentionnés au Tableau V-4 sont des défauts naturels. D’une
part il s’agit d’un défaut de type lack-of-fusion (cf. Figure 1V-14-c) et d’autre part, c’est un
défaut assimilable a I’ondulation de surface (cf. Figure 1\VV-14-f) qui est critique. Toutes les
tailles de défauts critiques ont été mesurées. Rappelons ici que les tailles de défauts artificiels,
semi-phériques ou semi-elliptiques sont quantifiées en appliquant la relation :

Equation

1
Vaire = 2\/7T¢ \/-47
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Avec @ le diamétre du défaut débouchant, supérieur au diametre du fil, et P la profondeur du
défaut due a la pénétration du fil lors du procédé d’électro-érosion.

(a) Vaire = 367 ym

(b)

(c)

200 pm

Figure IV-14:Analyse des sites d'amorcage d’éprouvettes Br-EOS-Bar-Z (a, b et ¢) et Br-EOS-
Bar-Z-T6 (d, e et f). Cas non T6 : (a) rupture directe a 30 MPa aprés 800 000
cycles, (b) et (c) limites de fatigue a 1 million de cycles de 60 et 53 MPa
respectivement. Cas T6, limites de fatigue a 1 million de cycles de, (d) 37 MPa, (e)
59 MPa et (f) 71 MPa.

Avant toute autre analyse, les résultats sont positionnés sur un diagramme de Kitagawa
comme le montre la Figure 1V-15 . Seules les éprouvettes verticales, usinées ou avec sections
utiles brutes de fabrication, sont représentées.

177



Chapitre IV : Fatigue des éprouvettes avec section utile brute de fabrication.

Comparativement aux éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-T6 qui ont fait I’objet de I’analyse en
section V.2 (triangles vides) on note une forte diminution de la limite de fatigue des éprouvettes
Br-EOS-Bar-Z-T6 contenant les défauts artificiels (losanges vides). L’analyse des faciés de
rupture ne permet pas d’expliquer les résultats. De méme, toutes les éprouvettes ont été
produites avec les parameétres standards mais sur des plateaux différents. Les abattements
observés peuvent étres des artefacts de production ou expérimentaux susceptibles d’induire une
certaine variabilité que 1’on ne maitrise pas.

En revanche, les éprouvettes non traitées (losanges pleins) semblent en accord avec ceux
précédemment analysés en section V.2 (triangles pleins). On note tout de méme un point
particulierement bas, a 30 MPa, qui ne correspond pas tout a fait & une limite de fatigue au sens
de la méthode par palier. La rupture de 1’éprouvette ayant eu lieu au premier palier sous une
charge de 30 MPa, aprés 800 000 cycles on considére que la limite de fatigue est proche des 30
MPa de chargement. Ce sont les éprouvettes non traitées qui seront analysées en détail en vue
d’extraire les éléments de compréhension de la notion de compétition entre défaut isolé et
rugosité.
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Figure 1V-15:Evolution de la limite de fatigue (traction R = -1) du matériau avec surface brute
de fabrication au travers de la taille de défaut. Prise en compte de la compétition
entre défauts artificiels et rugosite.

L’analyse des faciés de rupture, Figure 1V-14-b et ¢ montrent que les défauts naturels
ayant menés a rupture sont respectivement I’ondulation de surface et un défaut de type lack-of-
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fusion également débouchant a la surface libre. Rappelons ici que les deux éprouvettes dont les
ruptures émanent des défauts naturels, Figure 1V-14-b et ¢, contiennent des défauts artificiels
créés avec des fils de diameétres 250 pm et 150 um respectivement. L’analyse des fiits
d’éprouvettes au microscope optique peut permettre de reconstruire le profil des défauts
artificiels, par une série d’images prises a différentes altitudes entre le fond du défaut et la
surface de I’éprouvette.

Le défaut créé avec un fil fin de 150 um n’est pas visible sur le fiit de 1’éprouvette,
certainement du fait de la rugosité totale et de I’ondulation de surface. La résolution de
I’appareil ne permet pas non plus de détecter les éventuelles zones attaquées par le fil. Afin
d’appuyer cette hypothése, une cartographie d’une surface ou est censée se trouver la zone de
création du défaut recherché a été faite au microscope optique a variation de focale dotée d’une
résolution verticale sub-micronique. Le profil de surface a été reconstruit et sur cette surface,
la rugosité a été quantifiée. Il en ressort que le diametre de fil choisi (150 um) est nettement
inférieur a la distance moyenne entre crétes d’ondulation ce qui rend difficile la possibilité de
détecter un contour entier (cercle) di au fil. De méme, la profondeur cible (150 pm) est
inférieure au parametre de rugosité de vallée (Rv), ce qui tend a justifier qu’on ne détecte pas
le fond du défaut crée.

Cependant, le défaut créé avec le fil de diamétre 250 um est facilement identifiable au
microscope optique classique. Le profil est reconstruit en Figure I\V-16 et les paramétres @ et P
en sont extraits et la taille de défaut qui en découle, au sens de la racine de ’aire est d’environ
207 um ; ¢’est-a-dire équivalente a la taille du défaut naturel mesuré sur le facies de rupture (cf.
Figure 1V-14-b).

e P=30BUm ———————— e e e e o e

P=177 ym

50 um

50 um

Figure 1V-16: Reconstruction par analyse optique du profil d'un défaut créé par electro-érosion
avec un fil de diametre 250 um dans le fit d ‘une éprouvette Br-EOS-Bar-Z.

On peut alors noter qu’a taille équivalente, I’ondulation de surface semble plus nocive
qu’un défaut isolé¢ artificiellement créé par électro-érosion. De plus, 1’analyse du profil obtenu
montre que le défaut artificiel est relativement sphérique, alors qu’une analyse MEB du défaut
d’ondulation de surface, a fort grossissement, montre des entailles en fond de défaut qui peuvent
augmenter ainsi sa nocivité. A cet effet, il convient ici de rappeler que les analyses MEB ne
donnent qu’une projection du défaut dans le plan perpendiculaire a la direction de sollicitation.
Par conséquent, les images qui en découlent ne permettent pas de discuter solidement des effets
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de morphologie en fond de défaut. Ainsi, afin de donner des informations locales au fond du
défaut critique, une analyse 3D de ce dernier a été faite au microscope optique a variation de
focale et le résultat est matérialisé a la Figure 1V-17. Le contour du défaut est matérialisé en
trait interrompu ; il s’agit d’un contour grossier qui ne prend pas en compte les singularités
visibles en fond de défaut. Les régions blanches sont celles qui n’ont pas été indexées et les
zones sombres, elles, correspondent aux hauteurs hors échelles. Une analyse similaire a été faite
pour I’éprouvette Br-EOS-Bar-Z rompue du fait d’un défaut naturel d’environ 247 (cf. Figure
IV-14-¢) en présence d’un défaut artificiel a priori sphérique, créé avec un fil de diameétre 150
pum. 1l en ressort que les défauts naturels présentent des fonds relativement rugueux avec des
dénivelés (distance entre pics et vallées) pouvant atteindre 50 um, contrairement aux défauts
artificiels a fonds lisses a priori [38], [52], [85], [101]. Cette analyse permet de donner une
information locale de la morphologie du défaut critique et d’apporter des éléments de discussion
sur la nécessité de prendre en compte les effets d’acuité de défaut sur la tenue en fatigue de
I’alliage d’étude.

Les résultats expérimentaux suggérent que les aluminiums de fabrication additive n’ont
pas une tenue en fatigue similaire a celle des alliages de fonderie. En effet, il a été montré dans
le cadre des travaux de thése de Rotella [101] que la présence d’une entaille en fond de défaut
artificiel n’impacte pas la limite de fatigue d’un alliage A357-T6 de fonderie. Une explication
a ce phénomeéne peut étre le comportement a I’amorgage qui est assez différent entre les deux
types de matériau du fait des tailles de grains tres différentes. 1l a en effet été montré au chapitre
IIT de ce manuscrit que la part d’amorcage n’est pas négligeable dans la durée de vie en fatigue
de I’alliage d’étude.

Figure IV-17: Caractérisation par microscopie optique a variation de focale de la morphologie
du défaut critique d’'une éprouvette Br-EOS-Bar-Z.

Il en résulte, a I’issue de cette section, que pour certaines tailles de défauts artificiels
sphériques a fond « lisse », ce sont les defauts naturels, parfois de taille inférieure, qui pilotent
la limite de fatigue. L’analyse du fond des défauts a mis en avant des considérations d’acuité
locale responsable de la nocivité des défauts naturels. A la section suivante, il est proposé un
scenario, base sur des calculs analytiques de Ky, pour comprendre la notion de competition entre
défaut et rugosité (entaille et ondulation).
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IV.3.2.  Approche analytique basée sur le facteur Kt ou Ky

A la section précédente, il a été observé que les ruptures émanent toujours d’un défaut.
Ce défaut peut étre naturel, isolé, de type lack-of-fusion ou alors artificiel, créé par
électroérosion.

Rappelons que I’analyse des parties utiles a montré par ailleurs que toutes les
éprouvettes possédent les deux types de rugosité aux échelles de 1’ondulation de surface et des
particules de poudre (effets d’entailles). La présence de défaut débouchant peut donc étre
analysée comme de la rugosité a I'une des échelles précédentes. Ainsi, le facteur de
concentration de contrainte K; sera déterminé analytiquement sous deux points de vue. Il en
découlera 1’évaluation du coefficient d’abattement en fatigue Kf, entre une surface usinée et
une surface brute de fabrication.

Dans un premier temps, 1’aspect ondulation de surface est traité en s’appuyant de la
Figure IV-18. Pour chaque défaut (ondulation de surface), le facteur K; est d’abord calculé au
sens de Peterson :

Equation 48

ReTR Y

K.,=1+n
ou p désigne le rayon en fond d’entaille, t sa profondeur et n =2 (en traction).
Connaissant K, le facteur Ks est calculé :

Kr=1+q(K;— 1) Equation 49
Ou q désigne le paramétre de sensibilité au défaut du matériau.

1 Equation 50
A+
p

En considérant la valeur de la constante matériau y de 0,51 pour les aluminiums tels que
préconisé par Dowling [95]. Rappelons ici que ce paramétre traduit la sensibilité du matériau
au défaut. Pour le matériau d’étude, il en résulte que le facteur K; est équivalent au facteur K.
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Figure 1V-18: Mise en évidence des coefficients Kt et Kt dus a [’ondulation de surface et a la
présence d’'un défaut artificiellement créé dans une éprouvette Br-EOS-Bar-Z,
contenant un défaut artificiel semi-sphérique d’environ 367 um en racine de [ aire ;
rupture a 30 MPa apres 800 000 cycles.

Bien que I’approche de Peterson telle qu’appliquée semble confirmer que la rupture a
lieu sur le défaut de plus fort Kt, il est tout de méme important de mettre en avant la mauvaise
estimation du Kt de la sphére, connu a 2,05 en traction ; ce qui remet en question la validité des
calculs de Kt proposes pour les autres défauts. Rappelons ici que 1’approche de Peterson est
mieux adaptée aux entailles macroscopiques sur piéces de structure.

L’ analyse précédente ne permet pas de comprendre la notion de compétition entre taille
de défaut et rugosité.

Dans un second temps, 1’analyse est basée sur les aspects locaux de rugosité en fond de
défaut. Cette approche peut étre généralisée a la rugosité a 1’échelle des particules de poudre.
Dans ce contexte, il est question de discuter qualitativement des notions de K: ou Kt pour deux
défauts de tailles équivalentes, 1'un artificiel et 1’autre inhérent au procédé de fabrication.
L’éprouvette dont le facies est présenté en Figure 1V-14-b est particulierement adaptée dans la
mesure ou elle contient deux défauts de tailles équivalentes, 1’un, naturel, débouchant donc
assimilable a un défaut de surface (rugosité de poudre ou d’ondulation), et I’autre,
artificiellement créé par électro-érosion, de fond a priori lisse. Pour le défaut artificiel, on
s’attend a un Kt ou Kf plus doux comparativement au défaut naturel présentant un fond entaillé
comme 1’on peut voir sur la Figure 1V-19. Ces entailles sont susceptibles de générer un fort Kt.

Figure IV-19: Mise en évidence des d'entailles sur les contours d'un défaut naturel inhérent
au procédeé et d'une valeur locale des facteurs Kt et Kv. Cas d’'une éprouvette Br-
EOS-Bar-Z dont la limite de fatigue a 1 million de cycles vaut 60 MPa.
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Cette analyse propose alors qu’a taille équivalente, un défaut naturel observé sur le
facies de rupture est plus nocif que le defaut artificiel du fait des états de surface en fond de
défaut qui peuvent générer des Kt plus ou moins séveéres. En d’autres termes, a iso-tailles de
défauts, 1’acuité du défaut impacte la limite de fatigue de 1’alliage AlSil0Mg. En aidant a la
compréhension de 1’analyse de la compétition entre défaut et rugosité de surface, la sensibilité
de I’AlSi10Mg aux entailles propose en outre qu’a taille identique, toutes choses égales par
ailleurs, un défaut de type porosité gazeuse, généralement de fond lisse est moins nocif qu’un
défaut de type lack-of-fusion généralement de fond rugueux.

IV.4. Influence de quelques paramétres du procéde d’élaboration sur la limite de fatigue
IV.4.1. Présentation des productions

Cette partie de I’étude a été¢ menée dans le cadre d’un projet collaboratif entre Zodiac
et ses partenaires : le projet AMANDE.

Afin d’amorcer une réflexion vers 1’optimisation du procédé¢, cette section propose
d’évaluer I’'impact de quelques paramétres de fabrication sur la tenue en fatigue. Deux lots
d’éprouvettes verticales sont produits a cet effet sur une machine EOS M280. A chaque lot
correspond une poudre différente. Ces poudres sont toutes deux obtenues par atomisation, les
particules de poudre sont sphériques mais difféerent notamment par leur granulométrie. D10, Dso
et Dgo désignent respectivement les diametres des 10%, 50% et 90% des particules. Les fiches
techniques des différentes poudres sont données en annexes 2, 3 et 4.

Tableau 1V-5: Données techniques relatives aux poudres Hermillon et Tekna.

Analyses chimiques (% at.) Analy,sefs
granulométriques
Al Si Mg Fe D1o Dso Doo
Hermillon (données du CETIM) Bal. 9,7 0,44 0,14 9,7 37,3 88,4
Tekna (données du fournisseur) Bal. 10,3 0,33 0,17 25,1 36,1 53,4
Poudre, matériau de référence Bal. 10,3 0,4 0,2 / / /

Pour une puissance du laser fixée a 350 Watts, trois paramétres du procédé sont évalués :
e [’¢paisseur de couche de poudre déposée Ec ;
e Lavitesse de balayage ;
e [L’espacement entre traits de lasers Hag.

Le Tableau IV-6 donne une synthése des éprouvettes utilisées. Pour chaque jeu de
parametres, 3 éprouvettes sont produites. Au lieu des filetages dans les tétes, les éprouvettes
étudiées dans le cadre du projet AMANDE [116] possédent des méplats (cf. Figure 1\VV-20) pour
permettre la fixation par les mors de la machine de test.
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T

80

Figure 1V-20: Géométrie des éprouvettes utilisées dans le cadre du projet AMANDE [116]

Deux lots d’éprouvettes (Lot I et lot X) sont étudiés. Afin de simplifier la démarche
d’analyse, les éprouvettes sont produites dans une seule direction (verticale), de fagon a
s’affranchir de I’effet du mode de suppression des supports de construction. Dans le cadre du
projet AMANDE, les éprouvettes ont toutes subi un traitement thermique T6 différent de ce qui
a été pratiqué jusqu’ici :

e Mise en solution, 10 h a 540 °C ;
e Trempeal’eau;
e Revenu, 6 ha160°C.

Un grenaillage a été effectué avant et apres T6 (80 mesh, 5 bars). Ainsi, toutes les
éprouvettes ont une surface similaire. Avant traitement thermique et grenaillage, toutes les
éprouvettes n’ont pas subi de détensionnement, mais on peut considérer qu’apres le traitement
thermique T6 pratiqué, le niveau de contrainte résiduelle est équivalent d’une éprouvette a
I’autre. L’analyse des résultats sera faite sous cette réserve.

Tableau 1V-6: Présentation des paramétres du procédé explorés (la densité d’énergie est
calculée pour un spot de 80 um de diameétre).

Jeu de Vv Ev . e
paramétres | © (um) (mmis) Ha (um) (A/mm?) Nb. ép. Identification ep.
P1 50 1150 100 76 3 Br-EOS-Bar-Z-Lot-1-P1
§ P2 100 930 170 47 3 Br-EOS-Bar-Z-Lot-1-P2
P3 50 930 170 9 3 Br-EOS-Bar-Z-Lot-1-P3
P1 50 1150 100 76 3 Br-EOS-BF?;-Z-Lot-X-
>< ol - - - - -
B P2 100 930 170 47 3 Br-EOS-Bar-Z-Lot-X
- P2
P3 50 930 170 94 3 Br-EOS-BF?é-Z-Lot-X-
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IV.4.2. Résultats d’essais

Les essais de fatigue ont été menés par le Cetim de Casablanca au Maroc, sur une
machine vibrante pilotée en force a un rapport de charge R = - 1. Dans le cadre de cette
campagne expérimentale, le premier niveau d’essais est fixé a 40 MPa. En cas de non-rupture
a un million de cycles, des paliers de 15 MPa sont ensuite réalisés jusqu’a rupture de
I’éprouvette. Comme précédemment, la rupture se traduit par une chute de fréquence. Les
données brutes d’essais sont répertoriées au Tableau IV-7. Les chiffres en gras traduisent les
nombres de cycles a rupture au sens de la chute de fréquence. Comme toutes les éprouvettes
ont subi au moins un pallier non-rupture, elles possedent toutes une limite de fatigue au sens de
la méthode par paliers définie au chapitre 2 de ce manuscrit.

Tableau IV-7: Résultats des essais de fatigue pour chaque lot d'éprouvettes

Contrainte
appliquée Nombre de cycles, P1 Nombre de cycles, P2 Nombre de cycles, P3
(MPa)
85 / 28 0819 / / / / 30309 | 229045 | 297 940
= 70 / 106 821 153 | 409 946 | 564 226 | 463 967 106 106 106
3 55 270 787 106 106 106 106 106 106 106 106
40 10° 10° 10° 10° 10° 10° 10° 10° 10°
85 139 224 / 352412 / / / 199195 / 47971
X 70 10° | 670810 | 10° | 478649 | 492884 | 344649 | 10° | 931774 | 10°
g 55 106 106 106 106 106 106 106 106 106
40 10° 10° 10° 10° 10° 10° 10° 10° 10°

La Figure IV-21 exprime la contrainte appliquée en fonction du nombre de cycles a
rupture. Seuls les points a rupture sont représentés. Pour des contraintes menant a rupture, on
note une forte dispersion des durées de vie. Cette dispersion de durée de vie n’est pas associable
a ce stade, aux parametres du procédé ou au type de poudre utilisée. L’objet des paragraphes
suivants est de tenter de découpler les différents effets.

100

90 |
* < u] C e B 0O

80

70 + O e®e 0O BO
Tracttion, R = -1, 30 Hz
W Br-EOS-Bar-Z-T6-Lot-1-P1
60 - # Br-EOS-Bar-Z-T6-Lot-I-P2

Contrainte max, MPa

+ Br-EOS-Bar-Z-T6-Lot-1-P3 ]
O Br-EOS-Bar-Z-T6-Lot-X-P1
50 1 O Br-EOS-Bar-Z-T6-Lot-X-P2

- © Br-EOS-Bar-Z-Té-Lot-X-P3

40
2,E+04 2,E+05

Nombre de cycles a rupture

Figure 1V-21: Influence des parametres de fabrication sur la durée de vie en fatigue. Prise en
compte de deux lots de poudres différentes par leur morphologie et granulométrie.
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IV.4.3. Analyse des résultats

IV.4.3.1. Prise en compte du cumul unitaire des dommages sur la
dispersion des résultats
Dans le cadre de cette étude, les limites de fatigue sont évaluées, d’une part en
appliquant la méthode par paliers sans effets de I’historique de chargement, et d’autre part, en
considérant le cumul unitaire du dommage au sens de Miner. Comme présenté au Chapitre 1
de ce manuscrit, le dommage total a rupture d’une éprouvette s’écrit :

n. Equation 51
D L
ZNR >
‘ =1C.0; *
Avec Ng. exprimée par une loi de type Basquin :
_1 Equation 52
NRi = C O-l' @
Ou C désigne le facteur d’échelle du modéle et a la pente de Basquin.
On peut alors exprimer le facteur d’échelle C suivant I’équation :
Equation 53

LN |

— 7

C = E n;.o;
i_

Connaissant le facteur C, on peut estimer la limite de fatigue & N cycles (ici N = 10 cycles) par
I’expression :
Equation 54

P

1 1

C= Z ni.o% = N.[o8, (N)]z
i=1

Et la limite de fatigue, prenant en compte le cumul unitaire des dommages s’écrit alors :

1 . Equation 55
l lnl O'

95=1(N) = [N] N

Pour une pente de Basquin donnée, on peut facilement calculer 1’écart entre la limite de
fatigue calculée en prenant en compte la notion de cumul de dommage et la limite de fatigue
calculée en négligeant ces aspects (méthode par palier). Dans cette étude, on considere a =
0,13 (pente obtenue empiriquement en fittant les résultats d’essais sur éprouvettes Br-EOS-
Bar-Z-T6 par une loi de Basquin obtenue par la méthode des moindres carrés). Pour cette pente
de Basquin, les limites de fatigue sont calculées et comparées a celles obtenues par la méthode
par paliers. Les écarts quantifiés sont analysés relativement au nombre de paliers a non-rupture
vécus par I’éprouvette (cf. Figure 1V-22).
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Figure IV-22: Comparaison des limites de fatigue, prise en compte du type de poudre, et des et
des parametres du procéde.

Les écarts quantifiés sont négligeables. On note également une certaine dispersion des
résultats qui ne semble pas liée au nombre de paliers de non-rupture. En d’autres termes, la
dispersion des résultats de limite de fatigue, voire de contrainte a rupture, n’est pas un effet du
cumul des dommages induits par les paliers a non-rupture. Par ailleurs, il est également difficile,
au vu de la Figure 1V-22, d’associer la dispersion de la limite de fatigue aux paramétres du
procédé ou méme de I’interaction laser matiére due au type de poudre utilisé. Une analyse basée
sur le diagramme de Kitagawa, absolument nécessaire pour découpler les effets des autres
parametres, est d’abord proposée.

IV.4.3.2. Approche Kitagawa

Les facies de rupture sont analysés de fagon globale avec une vision d’ensemble de la
surface (Figure 1V-23, Figure 1V-24, Figure 1V-25 et Figure 1V-26), et de facon locale ou
I’attention est portée sur le site d’amorgage (Figure 1V-23, Figure 1V-24, Figure 1VV-25 et Figure
IV-27).
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\Vaire = 770 um}

Figure 1V-23 : Analyse des facies de rupture des éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-lotl-P1, (a-1, 2 et
3) vue d’ensemble du faciés et localisation de la zone d’amor¢age, (b-1, 2 et 3)

caracterisation du site d amorgage. Les limites de fatigue a 1 million de cycles sont
calculées pour chaque éprouvette, (a) 44 MPa, (b) 74 MPa, (c) 67 MPa.
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Figure 1V-24: Analyse des facies de rupture des éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-lotl-P2, (a-1, 2 et 3)
vue d’ensemble du facies et localisation de la zone d’amorcage, (b-1, 2 et 3)
caractérisation du site d’amorgage. Les limites de fatigue a 1 million de cycles sont
calculees pour chaque éprouvette, (a) 61 MPa, (b) 63 MPa, (c) 62 MPa.
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Figure 1V-25: Analyse des facies de rupture des éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-lotl-P3, (a-1, 2 et 3)
vue d’ensemble du facies et localisation de la zone d’amor¢age, (b-1, 2 et 3)
caracterisation du site d amorgage. Les limites de fatigue a 1 million de cycles sont
calculées pour chaque éprouvette, (a) 70 MPa, (b) 73 MPa, (c) 74 MPa.
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st

Figure 1V-26: Localisation des sites d’amor¢age par analyse macroscopique des faciés de
rupture des éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-lotX, (a, b et ¢) jeu de paramétre P1, (d, e
et f) jeu de parametre P2, (g, h et i) jeu de parametre P3. Les limites de fatigue a 1
million de cycles sont calculées pour chaque éprouvette, (a) 72 MPa, deux sites
d’amorc¢age, (b) 65 MPa, un site d’amorgage, (c)75 MPa.5 sites d’amorgage, (d)
62 MPa, deux sites d’amorg¢age, (e)62 MPa, un site d’amorc¢age, (f) 60 MPa, trois
sites d’amorcage, (g) 73 MPa, deux sites d’amorcage, (h) 69 MPa, deux sites
d’amorgage, (i) 71 MPa, un site d’amor¢age.
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Figure 1V-27 : Mesure des défauts critiques sur des faciés d’éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-lotX,
(a, b et ¢) jeu de paramétre P1, (d, e et f) jeu de paramétre P2, (g, h et i) jeu de
parameétre P3.

Dans le cas des éprouvettes du lot I, I’analyse macroscopique des facies de rupture
(Figure IV-23, Figure 1V-24, Figure 1V-25 et Figure IV-26) montre que I’amorgage des fissures
est essentiellement d0 a la rugosité de surface (ondulation) traitée ici comme des défauts
uniques. De méme, dans le cas des éprouvettes du lot X la rugosité a 1’échelle de I’ondulation
de surface semble étre le paramétre critique en fatigue ; on note plusieurs cas d’amorgages
multiples (cf. Figure IV-26). Une analyse locale de la zone d’amorgage permet de conforter
I’analyse précédente : il n’existe pas de cas d’amorcage sur défaut isolé assimilable soit a une
porosité gazeuse, soit & un lack-of-fusion. Ces défauts sont quantifiés par le parametre racine
de I’aire comme le montrent la Figure 1V-26 et la Figure 1V-27.
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Chapitre IV : Fatigue des éprouvettes avec section utile brute de fabrication.

Les résultats sont d’abord comparés a ceux obtenus sur éprouvettes avec sections utiles
brutes de fabrication, produites avec les parameétres standards recommandés par le constructeur
EOS. On note un abattement significatif de la limite de fatigue a iso-défaut qui est certainement
dd a stratégie de balayage des contours.
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Figure IV-28: Influence des parametres du procedé sur la limite de fatigue. Comparaison avec
les éprouvettes Br-EOS-Bar-Z-T6 réalisees avec les parameétres standards
recommandés.

Dans le cas des différentes productions du lot-1 comme du lot-X, il est difficile d’établir
un lien entre les paramétres du procédé et la taille des défauts critiques quantifiée sur un facies
de rupture par la racine de I’aire. Les résultats d’essais sur éprouvettes des lot-I et X, sont
comparés a ceux obtenus sur éprouvettes EOS avec sections utiles brutes de fabrication. Ces
derniéres sont produites avec les paramétres renseignés au Tableau 1V-3. A iso-défauts, les
écarts observeés traduisent certainement le fait que les parametres du procédé ont alors un impact
sur les autres éléments de la microstructure du matériau.

IV.4.3.3. Prise en compte des paramétres du procédé sur 1’évolution de la
limite de fatigue

Dans la section précédente, le diagramme de Kitagawa a été construit de fagcon a pouvoir
découpler des autres parametres 1’effet de la taille des défauts sur la limite de fatigue. Dans
cette section, deux autres aspects sont abordés : I’influence des paramétres du procédé qui
impactent inévitablement I’interaction laser-matiere.

Le Tableau IV-8 donne des valeurs quantitatives de la limite de fatigue pour chaque jeu
de paramétres et pour différentes poudres. Les résultats sont comparés au matériau de référence
Br-EOS-Bar-Z-T6. Pour chaque poudre, le jeu de paramétre P1 conduit a des résultats
relativement dispersés, mais avec un domaine de variation plus étendu dans le cas du lot I. Cette
dispersion des résultats est certainement due a I’interaction laser-matiére au sens de la densité
d’énergie et la morphologie des particules de poudre [22], [35].
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Chapitre IV : Fatigue des éprouvettes avec section utile brute de fabrication.

Par ailleurs, les jeux de paramétres P2 et P3 conduisent a des résultats plus
reproductibles. On note cependant, indépendamment du type de poudre, une augmentation de
la limite de fatigue en passant de la paramétrie P2 a la paramétrie P3. Cette augmentation est
associee a la diminution de 1’épaisseur de couche. Ainsi, a iso-puissance (350 W),
I’augmentation de la limite de fatigue de P2 a P3 est li¢e a une densité d’énergie plus importante
dans le lit de poudre. Il a été vu au chapitre bibliographique qu’une augmentation de la densité
d’énergie due au laser s’accompagne généralement d’une meilleure fusion de la poudre. Il en
résulte une faible présence de défauts de type lack-of-fusion.

Enfin, les résultats de limite de fatigue sont analyses par type de poudre. Les moyennes
obtenues entre éprouvettes du lot-1 et lot-X sont similaires. On note une dispersion caractérisée
par I’écart-type moyen, qui est plus étendue dans le cas des éprouvettes du lot I. Cette dispersion
des résultats peut étre I’expression de I’interaction laser-matiére. La comparaison des limites
de fatigues des deux lots précédents, a celles obtenues sur les éprouvettes de référence dont les
parametres de fabrication sont répertoriés au Tableau V-3 permet de confirmer que les
parametres du procédé peuvent impacter fortement la limite de fatigue.

Tableau IV-8: Etude quantitative de la limite de fatigue pour différents jeux de paramétres pour
chaque lot, comparaison avec le matériau de référence Br-EOS-Bar-Z-T6.
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La Figure 1V-29 donne I’évolution de la limite de fatigue en fonction des différents
parametres du procédé. Rappelons gue trois états sont évalués. Ainsi, le décalage de certains
points expérimentaux est fait uniquement a des fins de facilité de lecture. Les courbes de
tendance en revanche sont tracées pour les valeurs réelles des parametres. L’analyse de la
Figure 1VV-29 montre que, dans les domaines explores, la limite de fatigue diminue quand
I’épaisseur de couche de poudre et I’espacement entre traits laser augmente. En revanche, dans
le domaine des vitesses de balayage étudiées, on note une augmentation de la limite avec la
vitesse. Ce qui parait contradictoire vis-a-vis de la Figure 1-9 qui prédit la présence de gros
défaut pour des fortes vitesses, donc, une limite de fatigue plus faible d’aprés les prédictions
des diagrammes de Kitagawa. Ceci suggére donc une possible contribution de la microstructure
dans la tenue en fatigue de ce type d’alliage, méme en présence de défauts et d’un état de surface
brut de fabrication.
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Figure 1V-29: Limite de fatigue en fonction de (a) I’épaisseur de couche de poudre déposée, (b)
la vitesse de balayage du laser, (c) [’espacement entre tracés du laser.
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IV.5. Conclusion du chapitre 1V

Le but de ce chapitre était de contribuer a la compréhension de la tenue en fatigue des
surfaces brutes de fabrication. La notion de surface brute de fabrication a d’abord été définie.
Il est important de rappeler ici que la notion de surface brute de fabrication fait référence a des
parties d’éprouvettes n’ayant pas été sujettes au retrait des supports. Ces supports peuvent
influencer I’amorgage des fissures, car, méme si la rupture par fatigue est souvent due aux
défauts ou a la rugosité, plusieurs résultats ont montré des cas de rupture ou le site d’amorgage
est situé du coté de la zone ou les supports de fabrication ont été meulés.

L’influence de la direction de production avant et aprés traitement thermique a
également eté abordée. Dans ce cadre, seules les éprouvettes non meulées ont été étudiées. Les
faciés de rupture ont été observés de facon a quantifier les sites d’amorgage et proposer une
analyse de la limite de fatigue basée sur le diagramme de Kitagawa. Ainsi, il a été montré qu’a
iso-défauts, pour la méme direction de production (éprouvettes verticales), la meilleure tenue
en fatigue apres T6 peut étre attribuée a une meilleure microstructure en subsurface, a 1’échelle
des grains et de la répartition du silicium des ex-melt-pools.

Par ailleurs, compte tenu d’un nombre significatif de ruptures observées en lien avec
la rugosité de surface a 1’échelle des particules de poudres ou de ’ondulation de surface, la
troisiéme partie de ce chapitre a été consacrée a I’analyse de la compétition entre défauts et
rugosité. Dans ce cadre, il a été montré qu’a taille équivalente (ondulation de surface ou défaut
isolé), la limite de fatigue est sensible aux champs locaux dus a ’acuité de la rugosité ou du
fond de défaut. Cette acuité a été quantifiée via le facteur de concentration de contraintes en
fatigue Kt qui n’est pas toujours équivalent au rapport entre les limites de fatigue du matériau
sain et du matériau rugueux.

Enfin, la derniere partie de ce chapitre a permis d’évaluer I’influence de I’interaction
laser-matiére sur la limite de fatigue. Pour cela, des éprouvettes ont été produites en faisant
varier trois parametres du procédé (puissance du laser, vitesse de balayage et épaisseur de
poudre) pour deux types de poudres. Les résultats d’essais ont montré que ces parametres
impactent en fait la taille des défauts générés dont 1’effet sur la limite de fatigue est maintenant
connu. Toutefois il semble que I’augmentation de la limite de fatigue avec la vitesse de balayage
traduit une contribution non négligeable de la microstructure inhérente au procédé.
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La présente étude a porté sur 1’étude de la tenue en fatigue uniaxiale de I’alliage
AlSi10Mg élaboreé par fabrication additive. Dans la mesure ou les pieces industrielles produites
par ce procédé sont partiellement sujettes a 1’usinage tandis que certaines surfaces demeurent
avec une rugosité inhérente au procéde, le but principal de cette étude était de proposer une
démarche d’¢tude de I’endommagement par fatigue des surfaces usinées d’une part et brutes de
fabrication d’autre part. Mais avant toutes choses, le matériau a été caractérise en lien avec les
parametres de fabrication et I’effet du traitement thermique T6 sur la microstructure a été
évalue. Des propriétés mécaniques en traction monotone ont également été déterminées. Dans
ce cadre, les principales contributions de ce manuscrit portent sur trois points principaux : la
caractérisation du matériau ; les propriétés mécaniques en traction monotone ; et la tenue en
fatigue.

Pour ce qui est de la caractérisation du matériau, dans cette étude, 5 parametres
principaux sont analyses :

e Les défauts de fabrication qui peuvent étre regroupés en deux principales familles avec
d’une part des défauts dits de porosité généralement sphériques et associés a un
couplage entre forte puissance de laser et faible vitesse de balayage, et d’autre part, des
défauts dits de type lack-of-fusion généralement de formes complexes et qui résultent
d’une faible puissance du laser et d’une grande vitesse de balayage.

e Les melt-pools, trés anisotropes, qui résultent de 1’organisation du silicium eutectique
dans la matrice d’aluminium et de la stratégie de balayage.

e Lastructure dendritique constituée du silicium eutectique également anisotrope, dont la
variation de taille permet de décrire les contours des melt-pools ;

e Les précipités de silicium, relativement équiaxes. Ces précipités apparaissent apres
traitement thermique T6 (mise en solution et revenu), du fait de la disparition des melt-
pools et de la structure dendritique due a la diffusion et de la coalescence du silicium
dans la matrice d’aluminium.

e Les intermétalliques, riches en fer et en forme d’aiguille, qui apparaissent également
apres traitement thermique T6.

e Les grains au sens de la cristallographie, fortement anisotropes et qui ne subissent pas
un effet du T6 sinon un tres léger grossissement, ainsi, a 1’échelle des grains, il est
possible de retrouver les contours de melt-pools méme aprés T6 du fait de la présence
de petits grains déja présents a 1’état non traité.

Pour ce qui concerne les propriétés mécaniques monotones de ’alliage, les constats
expérimentaux sont regroupés en deux points :

e Les essais de traction menés sur éprouvettes usinées non traitées T6 ont permis de
montrer une différence de comportement due a I’effet de 1’orientation des éprouvettes
par rapport au plateau de construction. Cette anisotropie mécanique est visible sur la
résistance mécanique et la ductilité du matériau.

e Apres traitement T6, on note une augmentation de la limite d’¢lasticité et de la ductilité
mais aussi une forte dispersion en termes de résistance mécanique ; on note aussi une
réduction de la ductilit¢ du matériau avec 1’augmentation du taux de porosité.
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Par ailleurs, le module d’élasticité linéaire a également été étudié. Il a ainsi été possible
de montrer une forte diminution avec 1’augmentation du taux de porosité, ainsi qu’un
effet d’anisotropie élastique pour un fort taux de porosité. Cette anisotropie est
certainement due a la morphologie des défauts car elle n’est pas observée pour des
porosités dans le cas des éprouvettes XY et Z a faible taux de porosité.

Apres cette premiere phase de caractérisation du matériau, il s’en est suivi I’étude de la

tenue en fatigue proprement dite. Les essais sont menés en traction uniaxiale &8 R = -1
principalement sur des éprouvettes prélevées a coeur par usinage ou avec sections utiles brutes
de fabrication. La limite de fatigue a été définie a 10° cycles. Les apports principaux de ce
travail sont les suivants :

Dans la plupart des cas de rupture, les facies de rupture ont montré que ce sont les
défauts (porosité ou lack-of-fusion) qui sont toujours a 1’origine de 1’amorgage. Ces
sites d’amorgage ont été quantifiés au travers du paramétre Vaire tel que défini par
Murakami. Ainsi, il a ¢été possible d’analyser dans le cas des essais en
traction/compression R = -1, I’évolution de la limite de fatigue par des diagrammes de
Kitagawa. Cette analyse a permis de montrer que la limite de fatigue dépend de la taille
des défauts mais qu’il est tout de méme possible d’observer un effet de 1’anisotropie de
morphologie des grains di a 1’orientation des éprouvettes uniquement a 1’état T6. 1l a
également été montré que méme en présence des défauts, la microstructure joue un role
sur la tenue en fatigue. En effet, en dessous d’une certaine taille de défaut (environ 100
um), la limite de fatigue dépend peu de la taille des défauts mais essentiellement de la
microstructure, notamment de 1’anisotropie de morphologie des grains. Cependant, pour
des tailles de défauts comprises entre 100 um et 250 um, la limite de fatigue est pilotée
par la taille des défauts et la microstructure. Enfin, pour des défauts supérieurs a 250
pum, la limite de fatigue est pilotée essentiellement par la taille des défauts et les résultats
convergent tous vers la prediction de la MREL ou de El Haddad.

Le paramétre v aire seul ne suffit pas & décrire la nocivité des défauts en fatigue pour
ce type d’alliage. En effet, afin de comparer I’effet des défauts de type porosité
(relativement sphériques) et des défauts de type lack-of-fusion (souvent trés
anisotropes), des défauts allongés ont été créés dans des productions réputées saines afin
de simuler certains défauts de type lack-of-fusion, comparés aux défauts sphériques de
tailles équivalentes, il a alors été possible de montrer un abattement significatif dd a la
morphologie allongée des défauts.

La méthode de suivi en surface des fissures par répliques a permis de montrer, dans le
domaine de Paris, un comportement similaire des fissures naturelles indépendamment
du type de production. Aussi, il a été montré que le comportement des fissures courtes
(naturelles) converge vers celui des fissures longues (éprouvettes CT) a mesure que le
facteur d’intensité de contraintes augmente.

A partir des lois de comportement des fissures naturelles, il a été possible de représenter
les courbes S-N a I’amorgage et de montrer pour ce type d’alliage, la part d’amorcage
est non négligeable et que les phénoménes d’amorgage sont d’autant plus allongés que
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le défaut est grand et que pour des tailles de défauts équivalentes, la durée de vie en
amorcage est plus grande pour des faibles contraintes.

En admettant que les phénomeénes d’amorgage sont gouvernés par le franchissement des
barriéres cristallographique, un scénario d’endommagement par fatigue a été proposé
dans ce sens en raisonnant sur les joints de melt-pools d’une part et sur les joints de
grains d’autre part. Il est alors proposé que I’effet de ’orientation des éprouvettes par
rapport au plateau de fabrication, n’est pas visible avant T6 du fait des contributions
antagonistes des melt-pools au sens du silicium eutectique, alors qu’aprés T6, la
disparition des joints de melt-pools de ce point de vue permet d’associer I’augmentation
de la limite de fatigue des éprouvettes verticales a une taille de grains plus fine.

Une démarche prédictive de la limite de fatigue a été proposée en s’appuyant sur
I’implémentation de quelques critéres de fatigue de la littérature. Ainsi, les diagrammes
de Haigh-Goodman ont permis de montrer qu’a iso-défaut, il est possible de
dimensionner les structures en AISilOMg de fabrication additive par la droite de
Goodman. En présence de différentes tailles de défauts, il semble que le critere de
Murakami tel qu’identifié ne permet pas de prédire le diagramme de Kitagawa ; de
méme le critére DSG basé sur le gradient des contraintes locales, a été identifié dans sa
premiére formulation a 1’aide du critére de Crossland. Dans ce cadre, 1’approche DSG
a ét¢ adaptée au matériau d’étude en considérant que les paramétres du critére sont des
fonctions de la taille des grains. Il en résulte une formulation plus prédictive des résultats
expérimentaux.

Dans le cas spécifique des éprouvettes avec surfaces utiles brutes de fabrication, trois

principaux points sont mis en avant.

Méme en présence d’un état de surface brut de fabrication, 1’analyse de la limite de
fatigue au travers du diagramme de Kitagawa permet de montrer un effet de la direction
de production apres T6. Il a notamment été observé qu’a iso-défaut (taille) certains
résultats obtenus sur éprouvettes avec sections utiles brutes ont une meilleure limite de
fatigue que les éprouvettes usinées, du fait de la stratégie de balayage des contours qui
peut induire une meilleure microstructure en surface. Il est important de noter que les
facié¢s de rupture ont tous montré des sites d’amorgage externes soit dus aux défauts soit
dus a la rugosité de surface (a léchelle des particules de poudre ou de I’ondulation de
surface) caractérisée via le paramétre vaire de Murakami.

L’analyse de la compétition entre défaut et rugosité a permis de montrer qu’il est
important de considérer les champs locaux en fond de defauts ou de rugosité qui
induisent des facteurs Kt plus ou moins sévéres qui sont en fait impactant en fatigue
pour ce type de matériau, contrairement a 1’A357 de fonderie par exemple. Cette
conclusion propose alors de considérer les effets d’acuité de défauts et pas que la taille.
Il a en effet été observé qu’a iso-taille une ondulation de surface traitée comme un défaut
est plus nocive qu’un défaut sphérique de fond lisse. De méme qu’en présence de
rugosité (les deux échelles) il y a eu rupture sur un gros défaut sphérique de fond lisse.
Dans le cadre du projet collaboratif AMANDE, des éprouvettes ont eté produites pour
la méme puissance du laser et pour deux types de poudres différentes par leur
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granulométrie et leur composition chimique. Ces éprouvettes ont été produites en faisant
varier la vitesse de balayage, I’épaisseur du lit de poudre déposé, et I’espacement entre
les tracés du laser. Soit deux lots différents par le type de poudre utilisée. Toutes les
éprouvettes ont subi un traitement thermique T6. Pour toutes les éprouvettes testées, il
a été montre que ce sont les défauts qui sont responsables de la rupture par fatigue. Le
diagramme de Kitagawa a donc été construit et comparé a ceux de la direction
équivalente de la production précédente avec différents parametres. Il en ressort
naturellement que la limite de fatigue diminue quand I’épaisseur de couche de poudre
et I’espacement entre traits de laser augmentent mais il est difficile de conclure de fagon
isolée quant a I’effet de la vitesse de balayage.

A la vue des travaux menés, cette étude propose naturellement quelques perspectives :

Du point de vue du matériau, cette étude ne propose pas une étude de la morphologie
3D des précipités de silicium et des intermétalliques riches en fer qui surviennent aprés T6. De
ce point de vue, il serait peut-étre intéressant d’y procéder par sonde ionique focalisée. Aussi,
des lors que la présence de ces parametres de la microstructure est associée a une amélioration
de la tenue en fatigue, il pourrait également étre intéressant d’optimiser le traitement thermique
du point de vue de la taille des précipités et intermétalliques obtenus. De méme, la notion de
matériau sain comme de matériau de référence reste a definir.

Du point de vue de la fatigue, d’une part, I’analyse des faciés de rupture a montré que
I’endommagement est principalement dG a la présence des défauts dont la nocivité a été
analysée au travers du paramétre vaire. Cette étude propose que 1’acuité du défaut est un
paramétre a prendre en compte pour étudier ’amorcage et puisse mieux fixer le cadre
d’application de I’hypothése défaut = fissure dans ce type de matériau. Il conviendra alors
d’approfondir ces aspects éventuellement soit :

(1) En réalisant une tomographie haute résolution des éprouvettes avant essais, calculer la
nocivité de chaque défaut en évaluant 1’acuité, puis de voir a partir de quand la taille en
Vaire est adaptée pour prédire la limite de fatigue.

(2) En observant par exemple au microscope a variation de focale le relief en fond de défaut
a partir du faciés de rupture. Dans ce cadre, il ne faut pas perdre de vue que les facies
de rupture induisent une perte d’informations.

Des lois de propagation des fissures courtes n’ayant pas été déterminées pour les trois
configurations d’éprouvettes.

(3) Nous proposons de poursuivre I’é¢tude de la fissuration pour des fissures courtes et
longues pour les trois orientations d’éprouvettes avant et aprés T6. Pour toutes ces
configurations, il sera alors possible de construire les courbes S-N a I’amorgage et de
discuter des phénomeénes d’amorcage pour différentes configurations d’éprouvettes.

D’autre part, ’analyse des diagrammes de Kitagawa a également permis de montrer
qu’il existe des domaines de taille de défaut ou la limite de fatigue est pilotée partiellement ou
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totalement par la microstructure. A cet effet, un scénario d’amorgage basé sur la taille des grains
a été propose. Il serait peut-étre intéressant :

(4) D’approfondir cet aspect éventuellement par des simulations numériques d’anisotropie
cristalline (taille et morphologie) en micromécanique. Dans ce cadre, la prise en compte
des défauts du procédé pourrait peut-étre étre considerée.

De méme, la notion d’intégrité de surface a été 1égérement abordée dans cette étude. Il
a notamment été observé, notamment dans le cas T6, que certaines éprouvettes avec sections
utiles brutes de fabrication ont une meilleure tenue en fatigue que les éprouvettes usinées alors
que dans le cas non T6, les résultats sont plus bas et plus dispersés. Ainsi, il conviendrait peut-
étre :

(5) D’approfondir dans le cas T6 par exemple, 1’étude de la compétition entre rugosité,
défauts et microstructure du point de vue de la fatigue. Pour cela il faut déployer une
méthode plus robuste de la caractérisation des précipités de silicium et intermétalliques
en lien avec la stratégie de balayage des contours, et voir dans quelle mesure il est
possible de découpler I’effet des précipités des autres parameétres d’intégrité de surface
sur la tenue en fatigue.

(6) De poursuivre la démarche d’analyse sur la compétition entre défauts et rugosité par des
approches K. De ce point de vue, une étude numérique peut étre proposée a partir de
surfaces réelles des pieces obtenues au microscope a variation de focale par exemple.
Cela nécessiterait un traitement d’image relativement élaboré. En effet, il faudrait
trouver un moyen de remplir de facon réaliste les parties non indexées du fait de
I’ombrage, ensuite, d’assembler I’ensemble des triangles qui constitue les images
stéréolithographiques générées puis d’intégrer ces images dans un volume et procéder
ensuite au calcul. Il s’en suivra des étapes d’optimisation du maillage de facon a se
rapprocher au mieux de la réalité expérimentale.

Par ailleurs, quelques éléments de discussion vers I’optimisation du procédé ont été
proposeés. Il semble que le défaut qui pilote la limite de fatigue au premier ordre pour ce type
de matériau, notamment au-dela d’une certaine taille. Ainsi, les études ultérieures peuvent
poursuivre la démarche d’optimisation du procédé du point de vue de la fatigue :

(7) En réalisant une bibliothéque de défaut en lien avec les parameétres du procédé et en y
associant des modeles probabilistes pour prédire la rupture par fatigue en présence de
chaque défaut pour différentes tailles, morphologie et position.
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A.l.  Annexe 1: paramétres d’élaboration des barreaux SLM
Parametres secondaires - Ne pas les modifier
Paramétres principaux
Parametres actifs que s’il y a plusieurs lasers dans la machine
Down skin ne sert pas souvent en fusion laser métal car supports
Pour les grosses piéces
Power Factor - 1
Blocked Paths
Speed Factor - 1,5
Laser index -
Power Watt 350
Borders
Speed mm/s 600
Scanning
Focus mm 0
Laser index -
Power Watt 350
Fill Contours

Speed mm/s 600

Focus mm 0
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Laser index -

Power Watt
Transition
Contours

Speed mm/s
Focus mm

Laser index -
Power Watt

Hatches (Outer
Hull)

Speed mm/s
Focus mm

Laser index -
Power Watt

Hatches (Core)

Speed mm/s
Focus mm

Laser index -
Power Watt

Additionnal
Volume Hatches

Speed mm/s
Focus mm

Laser index -

Up Skin Power Watt 350

Speed mm/s 850
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Focus mm 0
Laser index -
Power Watt
Down Skin
Hatches
Speed mm/s
Focus mm
Laser index -
Power Watt
Down Skin
Border
Speed mm/s
Focus mm
Laser index -
Power Watt
Down Skin Fill
Contour
Speed mm/s
Focus mm
Laser index -
Power Watt 350
Vector Supports
Speed mm/s 900
Focus mm 0
Température de fabrication °C 150
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Slice Thickness mm 0,05
Enable Oui ou non Oui
Gap Fill
Fixing . .
Options Maximal Gap Size mm 0,2
Unify Slices Enable Oui ou non Oui
Enable Oui ou non Non
Slicing Min Length closed mm 01
outer contours
Contour Filter
Min Length closed mm 01
L Inner contours
Optimization
Options
Min Length open mm 01
contours
Enable Oui ou non Oui
Point reduction
Tolerance Oui ou non 0,05
Enable Oui ou non Oui
Hatch Offset (Fill Pattern Offset) mm 0
Tolerance mm 0,1
Up Skin
Consider Gas Flow Oui ou non Oui
Angle Degree 0
Minimal Up . . .
Skin Area Enable Up Skin Area Thersholding Oui ou non Non
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Enable Up Skin Border Oui ou non Oui
Borders
Offset mm 0
Distance mm 0,15
Hatches Reduce Jumps Oui ou non Oui
Filter length mm 0,05
Mode - Metal
Number of Layers - 67
Start Point
relocation
Minimal Distance mm 1
Search Closest Neighbor QOui ou non Non
Beam Compensation mm 0,17
Number of Borders - 2
Distance mm 0,17
Volume
Inside Out QOui ou non Non
Total fil QOui ou non Non
Borders
Enable O_ffset QOui ou non Oui
Correction
Ar:cgle threshold Degree 80
or conners
Blocked Paths
Correction
- 3
factor
Insert blocked .
Oui ou non

Paths
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Trim blocked Oui ou non
Patchs
Trimming
Threshold mm Gl
Enable Fills Contours Oui ou non Oui
Offset mm 0,17
Fill .
Number of Fill Contours - 1
Contours
Contour Distance mm 0,1
Inside Out Oui ou non Non
Enable Hatching Oui ou non Oui
Hatch every X layers - 1
Hatch distance mm 0,17
Hatch Offset (Fill Pattern Offsett) mm 0
Filter Length mm 0,09
Hatchin L. . . .
(Outer Hl?") Optimized Sorting Oui ou non Oui
Enable Fill . .
Pattern Oui ou non Oui
Fill Pattern . .
Type Stripes ou Chess Stripes
Pattern
Size mm 10
Stripe
Parameters Stripe
Offset mm 0,05
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Shift i 7
Factor
Oui
Merge .
Vectors ou oLl
non
Merge mm 5
lengh
L Oui
Optimiz ou Oui
e Jumps
non
Number
of -
Vectors
Field mm
Offset
Chess Shift -
Factor
Parameters
Minimal
Field mm
Size
Field
Output | Choix
Order
Angle (Start Degree 0
value)
. Angle Degree 90
increment
Rotation
Limit Rotation Oui ou non Oui
leltatlon Degree 163
window
Enable Hatching Oui ou non
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Hatching
(Core)

Hatch every X layers

Hatch distance

mm
Hatch Offset (Fill Pattern Offsett) mm
Filter Length mm
Optimized Sorting Oui ou non
Transition mm
Contour Offset
Transition Contour Number of i
Contours
Distance mm
Enable Fill Oui ou non
Pattern
Fill Pattern Stripes ou Chess
Type
Size mm
Stripe mm
Offset
Pattern
Shift i
Stripe Factor
Parameters
Merge 003'
Vectors
non
optimiz | OY
ou
e Jumps
non
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Number
of -
Vectors
Field mm
Offset
Chess Shift -
Factor
Parameters
Minimal
Field mm
Size
Field
Output | Choix
Order
Angle (Start Degree
value)
Rotation Angle
. Degree
increment
Limit Rotation QOui ou non
Enable QOui ou non
Enable | Oui
Fill ou
Pattern | non
Size
Additional Volume
Stripe Offset
Pattern
Stipe
Paramet Shift Factor
ers
Merge Vectors
Optimize Jumps
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Down Skin

Enable Oui ou non
Hatch Offset (Fill Pattern Offset) mm
Layer reference -
Maximum Surface Angle Degree
Consider Ges Flow Oui ou non
Angle Degree
Increment Angle Degree
Distance mm
Hatches Reduce Jumps QOui ou non
Overlap with Volume Area mm
Enable Fill Pattern Oui ou non

Fill Pattern Type

Stripes ou Chess

Size mm
Stripe Offset mm
Pattern
Shift Factor -
Stripe Parameters

Merge Vectors Oui ou non

Merge Length mm
Optimize Oui ou non

Jumps
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Chess Parameters

Number of
Vectors

Field Offset

mm

Shift Factor

Minimal Field
Size

mm

Field Output
Order

Choix
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Annexes

Grenaille atomisée d'alliages d'aluminium

LITH R _ Fiche de données de sécurité
5 hA r N confiomme aw Regizment [CE)n" 19072006 [REACH) avec sa modfication Régiement (UE) 2015830
) S v Date démisslon: BSOS Cafe de révision: 18814206 Femplace la fiche: SAOAEHE ‘Wersion: 2.0

RUBRIGUE 1: Identification de la substance/du mélange et de la sociétél/l’'entreprise

1.1. Identificateur dea prodult

Foeme du prodult : Malange

Mom . Grenalle aiomisée d'alllages daluminium

12 Utillzations ientilées partinentes de 12 substance ou du métange et utilisations déconsslllbes
1.21.  Uilli=afions dentifées pertinantes

Utllisation de |a subsiancesmelange . Brasure automoblle - Imprimere 30

Utllisation de |a substanceimeange : Mathere premiére pour la metallungle des poudres

122 Usages déconsallles

Pas dinformations compiémentalres disponibles

13 Rensslgnements concemant e fourni=sswr de 13 Nche de données de securibs

POUDRES HERMILLOM

400 route des [andins

73300 Hermillon - FRANCE

T+33479591300-F +334795918 19

securttefipoudres-hemmillon.com

1.4, Numéro rappel o Urgence

Numno dungence : Poudres Hemnillon : +336 14 85 54 58

Pays OrfanlsmaiSockite Adresss Human unpencs
France ORFILA it e contrms-arizaison. #33 (0)1 45425958

RUBRIQUE 2: ldentification des dangers

21. Classification de |a substance cu du matange
ClagsiNeation selon le reglement {CE) N® 127212008 [CLP]

Hon ciasse

Effets néfasies physlcochimiques, pour 3 sarde  © A nobre connaissance, ce prodult ne présents pas de risque particuller, SOUs résarve de
humaine et pour Femvironnament respecter les regles gensrales dhygiens Indusinede.

22 Elements T etiquetage

Etiqueiage sslon Is raglement (CE) N° 127212008 [CLP]
Fhirases ELUH : EUHZ10- Fiche de donnees e sécurité disponinle sur demande

23 Autres dangers

Autres dangers qul n'entrainent pas i3 : AUCUR, 3 nodre connalssance.
clascincation
RUBRIQUE 3: Compositionfinformations sur les composants
L1 R Substance
Non applcable
iz Malange
Nom Identificateur de prodult % ClassMcation selion ke
reglemant (CE] N® 12742008
ELF]
Auminium (N* CAB) TAI9-00-5 80-53 Non classe
wbbunon preshsu =] Unedes vl e bmies Seesosiion i CEy 231023
profemscnoele sutraes R (M* REACH) [M-21 1957504345
Ellicium (M CAS) T440-24-3 =15 Mon classé
wbraburicn preseb -] unesdes v e bmies S exsosilon NGBy 23-130-8
profemmcnoele sulree (PR (M REACH) [H-21 1945040447
Zrc (M CAS) TA40-E6-5 <B Mon classe
-t‘-n-:-p‘—u-.m-ld:u-nh—d‘-p—ldm M EE) 31752
R
132015 FR (ransais) 1%
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Grenaille atomisée d'alliages d'aluminium
Fiche de données de sécurité

comformme au Régement (CEn" 12072006 [REACH) avec sa modification Regiement (UE) 20155830

Wagrésum (M CAR) T435-35-4 <5 \Waterreact 1, H250
(M CE) 231045
(4 ircteny 0124004003

Wargankss (4 CAS) TAI3-56-5 <5 Mon dasseé

i [an— " -

pul-w—--l_-qmr-“ (4 GE) TI051

Cuhae (M CAS) TAD-50-8 <5 Mon dasse

‘wbraburicn preeb S| unedes vl bmies Saccosiion (M CE) Z31-155-5

Frofemicnrele b (PR (M REACH) [M-21 19450115442

Texte compiet des phases H: voir section 16

RUBRIQUE 4: Premiers secours

41, Description des premisrs secours

Premiers solns aprés inhatation : Retirer le sujet de |3 zone contamings e Famenar a Falr frals. ARskstance respiratoire sl
necessaire. En cas de malalse consulier un medecin.

Premiers soins apres contact avec la peau : Orter ftout vedement ou chaussure soulllés. Ringage abondant  Feal. £ c3s e Mupeur ou
WTitation, appeler un medecin.

Premiers solns aprés contact oculale : Ringage a Meaw immédiat et prolongé en maintenant les paupiéres: blen ecariées. Consulter un
ophtaimalogue = Miiiation persiste.

Fremiers s0ins apres ingastion : Consulier un medeain.

42 mmmmﬂmmtm

SymphimesSsions apras Inhalaton : Toun. Les pOssisnas du prodult peuvesnt causar une Imtation des voles recpiratoines.

FymptomesTesions apres contadt eoulalne : wmmpmumlmmmmmmwm

L2,

4.3 Indlcation des éventusts soine madicaw: Imméedate st fraltements particullsrs nécessalres

Tratement syrobomatigue.

s Moyens d"extinciion

Moyens dextinefion appropriee : Poudre spéciale contre les feux métalliques (classe D). Sable sac. Alumine.

Agents dextincion NonN appIOENSE : Eau. Diceyde de carbone. Poudre ASC.

52 Dangers particullers résultant de ka substancs ou du mélangs

Danger dincende . Degagement de gaz s InMammable [H2) au contact e Meau.

Produlis de décomposiion dangensun en cas : Degagement possiie de poussiems Ineres d'alumine.

dincendie

-8 Coneslls aux pomplens

Instrucions de lutte comntre [Incendie . Endiguer et contenir kes fluldes Texdinciion. Ne pas respirer bas Tumees. Eviter la mise en
GUSPENEION de POUSERIEs 3eriennes sUscapibles de Provoquer une explasion.

Protection en cas dincendle : Ne pas Infervenir sans un équipement de protecion adapbé. Appansll de profection respirainire
autonome isolant. Profection compléte ou corps.

B1. Pr-acil.ﬂum Indiwidusilas, &mmtmpmhdm ot procédures d'urgence

Mesures ganéraies . Eviter 3 mise en suspension de poussienss aslennes suscapiiies de provoquer une
expioskon.

E1.1.  Pour le2 non-secouriaies

Proceédures durgence * Interdire I3 ZoME 3L PEGONNEE Non autorisess. Intervertion limitée au personnel qualifie munl
des profecions approprides.

[ -5 Pour les sscouristes

Equipemnesnt de protection : Ne pas Infervenir sans un équipement de protection adapbé. Powr plus dinformations, se
reporter 4 la section & - "Contriie de Mexposiion-protection Individuelle®.

[+3 Précautions pour |3 protection de Fenvironnemant
M2 pat |alsser be prodult 2 répandre dans Menvironnement. Ne fas deverser 3 'sgout ef dans les ivienes.
B3 meatnmu&mtltmnm

Procedes de nefioyage : Ramasser mecaniquement le prodult. (Se reporter 3 I3 5ection 7 © Manipulation et stockage) .
Facualiir e prodult ans un réciplent de SECOWTS convenablement atiguets. EImine los
Mmatines ou réskus solldes GaNs UN Cantre Butoise. Me pas netoyer 3 Maau.

Autres infomations : Auconiact de Meau, degage 66 gaz Inflammabies.
[-X8 Raferencs 4 dautres ssctions
Pour pits dinfomations, se reporter 3 |3 section 13,

1S0AR0E FR (framgais) 25
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Grenaille atomisée d'alliages d'aluminium
Fiche de données de sécurité

comformme au Régement (CEn" 12072006 [REACH) avec sa modification Regiement (UE) 20155830

RUBRIGUE T: Manipulation et stockage

AR Précautions & prendre powr une manlpulation sans danger

Précautions 4 prendre pour une manipulation  © Reléve de la reglementation ATEX. Assurer une bonne ventilation du poste de travall. Capier

5ans danger le6 pousSiEnes 3 lewr point demission. Eviter e contact ave la peau &t les Yeux. Prendre des
mmmmmmﬂmwmmmm
proculsant pas datincelies. Eviter 13 mise en suspension de pOUSEIENEE: Agriennes sUsceptibies
e prowodquer une expiosion. Inerdiction de fumer. Mise 3 |3 teme des Installations.

Mesures dhygléne ! M2 pas bolre, manger ou fumer sur je lieu de favall.
72 Conditions d'un stockage sdr, mﬂprh o' éventuslles Incompatibiniss
Condiions de slockage . Conserver gans un local bien wentle. Conserver le récipient a r'abr e rhumidite. Consarver a

mﬂEﬁﬂJl’D&ﬁm Conserver dans des coniensus mmmm
tians Fembailage forigine. Eviter 3 proximité de prodults IMammabies (y comprs bais,

carton__ ).
Malierag Incompatiies : Eau. Ackles. Oxydants puissanis. Bases. Matau akaling-temew:. Alcocis. Duytes metaliques.
Materaux Tambalage © Metau usuels, eventuelies S3chas Itemes conduciices.

73 IBlization(z) Ninale{s) particullsrs(s)
RUBRIQUE 8: Controles de I"exposition/protection individuelle

Franca | WMIE {mgim®) | 10 mg'm* Alumirium {metal)

ZInG [T440-65-5)

France Mom local Ongyde de ZinG (fumeéss)

France VME [mgim®} 5 mgim?

SMlichum [T440-21-3)

France Hom local Silichum

France VME (migim®) 10 mgim?

Culvra [7420-50-81 _ _

France VME (mgim®) 1 mgiTe [POUSEEEE)
0.2 mgim? (fumees)

France VLE [mg/m) 2 MgiT® [PousSIETEE)

Mangansss [7433-36-5) _ _

France | WME [mgim®) | 1 mgim® {fumees, en Mn)

82 Contrdles de Mexposttion

Contriies echniques appropres © ASEUFET Une borme ventiation u poste de fravall. Capter les pousskeee A leur point
Temission.

Protection des mains : Gants de protection. Les gants uilses doivent répondie aux spaciications de i3 drective
BESE/CEE et 02 |a nomme comespondants MF EN 374, Delal de rupbure - consulter les
preconisations du tabricant

Protection ocuiaie ; Lunettes de securta

Protection de k3 peau e du corps : Vetements de protection (manches et ool femes)

Protection des voles respiratoines : Dégagemant de pousslénes: masque antipoussleres Sire P3. En cas de contact avec le produtt

fonu : Apparel] oe protection respiratoire
RUBRIGUE 9: Proprietés physigues et chimiques

34 Inmmaurmmmwﬂmmmmn
Etat physique Soilge

Cruleur : Grs argent.

Crdeur . Inodore.

Saull offacht : Mon applicabie

pH © Mo apgiicabie

Viesse dévaporation relaive (acstate de : Non applicabie

butyie=1)

Paint de Tusion . SS0-63D°C

Faint de congelation : Non applicabie

Paint débulilon . Aucune donneés disponiiie
Paint dhéclair : Naon applicabie

19THR01E FR (fragais) ET3
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Grenaille atomisée d'alliages d'aluminium

Fiche de données de sécurité

conformme au Régement (CE)n" 12072006 [REACH) aver sa modfication Régiement (UE) 20150830

Température dauto-mlammation =500 "C

Température de décomposition . Non applicabie

Irflammabilite [solkde, gaz) . Le prodult mest pas Imflammabie

Pression de vapeur . Non applicabie

Denslte relative de vapewr 2 20 *C . Aucune donnée disponiibie

Diensita raiative AT

Sl . Ear Insoiubie

Log Pow . Non applicabie

Viscoshe, cinematique : Mon applicabie

ViscoGhe, gyramique : Aucune dornés disponible

Propristes explosives . Les pousslenes peuvent former un melange explost avec Falr. Limies axplosives - Pas de
donnees speciiques aux alllages. A defaut e 3 bine indicalll, se reponter 3 celles de Faluminium
i jointes (Données de FAlumInium Association).

Proprigtés comburanies . Mon comburant selon les cribéres CE.

Limites deapiosivie ;55 - 170 gim® {Adurminim)

3.2 Autres Informeaticns

Energie minimaie dignttion : 140 - 100 mJ

Densite apparents D B75-1,25

RUBRIGQUE 10: Stabilité et réactivité

101, Réactiviba

Conydation a Falr humide.

102, Stablllt chimique

Stahie a termpémature amblante et dans les conditions nomales demplol.

103, Posalbliité de réactions dangarsusssa

Les poussieres peuvent former un meélange explosi avec Malr. Réaction expfhemigue au contact de - Oxydes metallques, Matléres oxydartes.
1004, Conditions & eviter

[Eaul. Humidite. Eviter |a mise en suspension de POUSEIRIES 3érennes SUSCEpHbies 08 POVOqQUEr Une expiaskon.

0.5, Matiéres Incompatibles

Acides. Maliéres ooydanies. Bases fories. Mt aicalino-temen:. Alcools. Composés halogéngs. Cxydes metalligues.
6. Prodults de décomposition dangereux

Degagement de gaz trés Inflammabie {H2) au contact de Maau.

RUBRIGUE 11: informations toxicologiques

11, Informations aur les effets todcologiques

Toxicibe aligus : Mon classé {Compie tenu des données disponibles, les criiéres de classification ne sont pas
rempiis)

Aluminlum [T423-90-5)

DL50 oEke rat = 200 mgikg

C1.50 Inhalation rat = 0,868 mglidh (DECD 403)

Manganéss [7433-36-5) -

DLS0 o=k rat | 5000 mgkg

Comosion cutanésimitaion culanés . Non classé (Compie tenu des donnéss disponinies, les criiéres de dassification ne sont pas
rempiks)
pH: Mon applicable

Lésions oculalres gravesimiation oculalre : Mon classe (Compie teru des données dsponiies, les oriitres de dassfication ne sont pas
rempiks)
pH: Mon applicable

Sensiilsation respiraboire 0u cuianse . Mon classe (Compie tenu des dormees dsponibies, les criieres de dassification ne sond pas
rempiks)

Mutagénicite sur les cellules geminales : Mon clagse (Compie tenu des données disponibles, les criféres de classfcation ne sond pas
remplis)

Cancerogenicie . Mon classe (Compie tenu des dormees dsponibies, les criieres de dassification ne sond pas
rempiis)

Toadcibe pour 3 reproduction : Mon classe {Comple fenu des donméss disponibles, les criféres oe classication ne sont pas
rempiis)

Toicite spacHique poUT carains organes cibies  © Mon cl3sse (Comple fenu des donnees dsponiies, le6 Crileres de ciassMcation ne sont pas
(exposition unique) rempiis)

1sTi20E FR (franCais) L]
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Annexes

Grenaille atomisée d'alliages d'aluminium

Fiche de données de sécurité

conformme au Régement (CE)n" 13072006 (REACH) avet sa modfication Reglerment (UE) 2015830
Aluminlum [7423-30-5] _
NOAEL {Inhalation, rat, 10 mgim?
protssherehroulland fumee )

Toxiche specifique pour certains organes dbiss  © Mon classe [(Compe iend des données disponibies, 155 Criteres 02 classncation ne sont pas
[expasiion repates) rempis)
Danger par aspiraton © Mon elasse {Impassibiife iachnique d'obienir |es donnses)

RUBRIQUE 12: Informations écologiques

121, Toxbciig

Ecologie - génaral 1 Me prégente pas e rsque particulier pour Fermvironnement, Sous réserve de respectsr les
recommandaions de 13 section 13 refatives A Mélimination 3ins! que ks presoripions
réglementalres nationales ou locales powant s"appliguer.

Manganéss [T433-36-5)
CESD Daghnie | 40 mgiden

122 Paretetance st dégradabiilie
Grenallle sbomisss dallages daluminium

Persistance et fegradabiie [ Haon Taciiement modegradabie.
Aluminlum {T423-30-5)
Persistance et dégradabillis | Mon taciement niodegradatile.

123 Potentisl de bicaccumulation
Grenallle atomisses d'allkages daluminium

Log Pow | Won applicabie
Aluminium [T423-90-5)
Log Pow | Hon applizabie

124 Mobdlite dans ke 5ol
Pas dinformations complémentalres disponibles
125 Résultats des dvaluations PET et VPVE

Composant
Aluminium [7423-50-5) Le prodult ne répond pas A aitéres de classification PET et vove

126, Aulres affets natasten
RUBRIGUE 13: Considérations relatives a I'élimination

Mehodes de traftement des déchets . Se conformer au legisiations, reglements e amates dvers en vigueur.

Indications comphementaines : Vidar compledement les amiballages avant Slmination. Latention de Futilissteur esst attinee sur
1a possibie existence de dspasiions lgisiatives, regiementaires ot administratives spaciiques,
commurautaires, nationales ou locales, redatives a MNaimination, le concamant.

RUBRIGUE 14: informations relatives au transport

Conformement aux exigences de ADR [/ RID/ IMDG / IATA J ADN

ADR IMDG IATA
14.1. Humsno ONL
Hon régiemente pour e transpor
1432 Deésignation ofMclelle de ranspor o8 FONU
Hon applcable | Hon applicatie | Hon applizabie
14.3. Clasas{a) de dal r s
B Fion applicatie
Hon applcable Hon applicabie Mon applicabie

144 G DS O smibal
I T o Y e o o Spolieate

Pas dnform ations SUpHIEmEntaires disponibies

1sTi20E FR (franCais) 55
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Annexes

Grenaille atomisée d'alliages d'aluminium
Fiche de données de sécurité

conforme au Régiement (CE)n" 12072006 (REACH) avec sa modification Réglement (UE) 2050830

146 Précautions particulléres & prendrs par Futillasteur
Mesunes de précautions pour e transport : Pas e confrainies reglementalres, cepandant priviiigier ke transport bache ou container
efanche.

147,  Transport en wrac conformement 4 Fannexe |l de |3 convention MARPOL THTE et au recusll IBC

Hon applicable

RUBRIGUE 15: Informations reglementaires

15.1. Régiemeniationsfegialation particullérss & 13 substance ou au mélangs en maliere de sscurits, de santé et d'environnement
15.1.1. Reglemeniations UE

He contient pas de substance soumise 3 restrictions selon Fannexe X de REACH
He comtient aucune substance de 3 Isie candidate REACH

Me contient aucune substance listée 3 rAnnaxe XIV de REACH
Aulires Informations, restriclions et dispostions < Reléve de a reglementation ATEX.
legales

1512  Directives nationales

Pas dinformations comglementaires disponibles

152 Ewaluation de I3 sécurtts chimigue
Aucune evaluation de 3 sécurie chimique n'a &t effectuée

RUBRIGUE 16: Autres informations

Indications de changement:
Section(s) modMes{s ) de [a FOS - 1-2-3.
SOuNces Bes donnees : EGHA - European Chemical Agency.
Aurtres Informations : Cette fiche de données de sécurfié 3 &é nedigee conformemeent a Fannexe Il du reglement
[CE) N™ 19072006 (REACH). Fiche de donnéss de sécurite éEblle par - LISAM SERVICES -
TELEGIS
17, Rue ge la Couture F-50400 PASSEL
Safety Made Easy with www.ESam.com.
Texte compiet des phrases H et ELH:
Water-react. 1 Substances et melanges qul, au confact de Meaw, dégagent des gaz Inflammabies,
Categore 1
H260 Dgage au contact de Meau des gaz Inflammaties qul peuvent s'emflammer
et
EUHI0 Fiche de données de sacimtte disponibée sUr demante

FOE UE (Annex Il REACH] 15.1.0.3 %2

L i ove! Bandmr T actualay o o Jo provicf powy e mecin Besoins da la et de @ sdcunfe e de Femarsrne e Elan o dersieni dons e Hre
s fmy Sl apbeiiores o ‘
1902016 FR (rangais) [
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A.3. Annexe 3 : fiche technique de la poudre Tekna

A TEIKNA

TEKMNA PLASMA SYSTEMS INC.
2935 Industriel bivdl, Sherbrooke

Quebec, Canada, JIL 219
Tl : (515) E20-2204, Faar {815) S30-1 502

MATERIAL TEST CERTIFICATE

Product Hame: AlSi10Mg-53/20
Descripion: Plazma atomised AlSi10Mg powder, experimental
Size: -53 + 20 pm
Composition: Al10%5i-0.3%Mg
Sample lot numiser: 36538-MG17001
Chemical Composition (meets A-510G, EN AC 43000 based on 3.2381)
Element | C Cu Fe Mg Mn M Mi o Phb Si Sn Ti Zn
Results | 0004 | 0.0044 | 047 | 0323 | 00051 | 0004 | 00025 | 0042 (<0002 | 1003 | <0002 | 010 | 0UDDST

Physical Properties

Imp. ASTW-E2-13

Value
Camey Flow Test (secioog): 24
Inmp. ASTM-EC13-13
Tap Density jgie): 1.70
Inmp. ASTMW-BEIT-15
Apparent Density (gics): 143

. oo
= Ds0
- Daa

Particle Size Distribution
By Laser Light Diffraction (ASTM-BEZEIZ-10)— Volle

Results
{pmj
251

381
53.4

By Sleve Analysls (ASTM B214) — it

Size (um) “E{?;‘:I“E
. 53 0.8
. 53430 020
- 72

Ealanca: Aluminum (A1) Al resulis In welght %; Methods: LECO for C, M and O, DCP-OES for all othars.

Date: January 20, 2017

Thils repart |5 confidential and proprietary, and intended for the

probibied from discosing,
distributing, or L=ing any of he infemation. The test report shall not be reproduced excegt In ful, without the wiitten approval of the Iaborstory. Please
confact otr office fof Instuchons.

Completed by: Thomas Kinsey

of the product. I you receive In emor you ane

231

from

COpYiIng.

Page 1 of 1



Annexes

HTEI(NA FICHE DE DONNEES DE SECURITE

Acvanced Materials ine. AlISi10Mg

SELOM LES REGLEMENTS (CE) 1907/2006 (REACH), 12722008 (CLF) & 2016/E30

1. RUBRIGUE 1: IDENTIFICATION DE LA SUBSTANCEDLU MELANGE ET DE LA SOCIETELENTREPRISE

M. DEnregistrement JREACH

12 Uslisations idemtifites perd e i sik e ou du mélange et uil: deconseilées

Litiisation Idertifiee Prur = applications dares les technidogies de fabricafion dadditfs avec uilisation
de lazer (fritage ot fusion SLS, DMLS =t SL) =t l=s apphcations de projection &
froid.

13 Renseignements concermant e founisseur de la fiche de dornées de seourie

Fabricant

Identification de la socise Tekna Advanced katssials Inc.

Adresse du Fabricant 2395, Industrial Bhed.
Sherteooke, O,
Canada

Code postal JILZTE

Talephone: {B19) B20-77 7

Ernail b taira com

Fournisseur

Identificadion de la socise Tekna Advanced batsrials Inc.

Adresse du Founissewr 200, boulevard de ka resistance
wiacon, Francs.

Code postal 71000

Telephone: +33{0) 386 231 46

Fax +33{0) 385 210 476

Errasil rernf poricres tekra. oo

14 Numém dappel durgence

Cenir= national d= reponse

Adrmsom Ceanire antipoison =t de ioxicoviglance de Paris
Hépitall Femand Widal, 200 rue: du Faubourg St Denis,
TEATE Paris Cadex 30,
France.

TEl durgence +33 {0) 145 42 52 50 [24 H/24)

Rvision: Page:1-8 Dt 23012017
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A TEKNA

Acvanced Materials nc.

2. RUBRICUE 2: IDENTIFICATION DES DANGERS

FICHE DE DONNEES DE SECURITE

AlSi10Mg

21 Clessification de la substance ou du melange:
Feglerrent (CE) n™ 127212008 (CLF) Mon class& comme dangereun pour Muslisation et e condiiornement.

Disianation C X
Iverition|s) o Avertissement
Iserition|s) de Danger

Iud=rition(s) die mis= =n gande

23 Autres dergers

24 Autres informations

Sl b= Riéglernent (CE) n* 127212008 (CLP

31 Substences
Mon ampbcable.
32 Miélanges
ICOWMPOSANTS fI"CAS  |N"CE/MNo AV bderifions) de Danger Pictograrmmed=) de
DAMGERELIC | Erregistnement Dlariger
[IREACH
Wlumirium =n poudre  [FA20000.56 3107237 -85 Flam. Sol. 1; H228 GHE02
sabiizes) 1012119629243 460000 [Vimterreact 2; H2G1

[Gilicone 220213 1308 A1 hon dasse

-H15:£80401 470000
[sianganas 430 065 10611 [=D.4E hon dasse

-2115236474- 250000
Iourre 7440 50-8 -1E8.E [=0.10 | Agquastic Acute 1; HADD GHE0G

-2115:2501 54420000 |Aquatic Chromic 3, H412
poudre de nicks] 2200020 11141 [=0.05 Skin Sens. 1; HITT GHI0E
[diamétre des particules -H15438727-29. 0000 Carc 2 HIE1 GHIOT
l= 1 mim] STOT RE 1; H372

|Aquaatic Cheonic 3; HA12
Flombs [Ta3 521 1004 |=0.08 Fepr. 18 HIGOFD GHI0E
ﬁl’!‘l‘lgﬂ 3221-59.0000 Lact HIEZ

Rsvision: 0 Pag=:2-8 Dt 23-01-2017
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HTEI(N;\ FICHE DE DONNEES DE SECURITE

Acvanced Materials ine. AlISi10Mg

4. RUBRICUE 4: PREMIERS SECOURS

41 Descripion des premiers serours

Irihalation S a diffculie & respires, fransporter ks vicime & leciSrisur o |a maintsnie 2u repes
dans une pasiion oii elle peut conforiablement respirer.

Contact arvec la Peau Laver la peau & Faaw ot au savon.

Contact avec les fmmn Tenir kes feux ouverts o finoer douc=ment a leay pendant 16 3 20 minues.

Ingestion Fincer la bouche & Meaw

42 Prindpaus sfmptomes o effcis, aiqus of differes.
Mon atribue.

43 indication des & s scins miécicaus immidints ot pesticaiiers né

Py probable mais =i nécessaine sdminisrer un trafement of mpsoratious.

B. RUBRIQUE & MESURES DE LUTTE CONTRE LTNCENDIE

E.1 Woflerss destinction

Mofens £ Extinction Approprids Ufizer poudre siche pour Mexinction.

lebof =ns d'=xiindion ineppropries Me pas uilizer d'esu ou de produits halogenes.
62 D di Esubtant de b sul = o du mel

T Mmﬁnéutm&umﬁmlummdu
melanges de poussisres/dair explosifz. La combuston ou la decompositon
themique dégage des vapsurs odques.

Les rrembres des services de lutie contre Mncendie doivent porter des wetsments:

6. RUBRIGUE &: MESURES APRENDAE EN CAS DE DISPERSION ACCIDENTELLE

6.1 Precautions indhidudles, quipement de proiection et procedures o ugence
gants de profechionides wEements de protection/un Squipement de protecion des
feund cu visage:

52 Pric pourlag de
E.3 Withodes et matiriel de confinement et de nettofmge
Cbturer b fuite: =i oxla peut 2= faire zans denger. Ramasser on la balafant s
substance repandue et la transporier en ey Sir. Utbiser un aspimewr pour

l== matisnes répand lorsque Cest faisable. Transféner dans un

6.4 Reference & d'autres rubriques
Consulter Aussi les Rubrique 8, 130

Rvision: Page:3-8 Dt 23012017
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ﬂ TEI(N,\ FICHE DE DONNEES DE SECURITE

Acvanced Materials ine. AlISi10Mg

7. RUBRICUE 7: MAMIPLLATION ET STOCKAGE

7.1 Précautions & prendre pour une manipulstion sans danger
Pratiquer ure vertiation adeguate. Eviter Facoumud ation de poussiére. Porter des.
gants de protechionides wEsments de protection/un Squipenment de protecion des
mranger, boire ou fumer sur e lisu de il

72 Condiions d'un stockage sir, ff compris J dles incompatibiiss

Temrpsrature de Sockage Ambiante.

Temps limite de socoge Stabile dars les conditions normales.

Iatidres incompatiies Agents oofdants forts, Acides, Aloalin, Composes halogénds, Cxflds de for (racion
alurminothermique).

T3 Unifismtion(s) firale{s) particuliere/s)
Powur le=s applications dans les technologies de fabricstion d"additifs avec utiisation
de lazer (fritage =t fusion SLE, DMLS =t SL) =t les apphcations de projection &
froid.

8. RUBRICUE 8: CONTROLES DE LEXPOSITIONPROTECTION INDIWVIDUELLE

E.1 Pammetres de contnile
B.1.1 Limites J exposition aur le lieu de tronil

[EUBSTANCE jr cAs hyriiE lv\.c h E Fiarmarque
B heurss, ppm) |8 hewres, mgin) E;: i)

lurririum méai) [raza o0t [

lurririum [pubénieny  [az9.006 s

fGificone [raso=13 [

ICuisre: (furndes) [raanens oz

Cunre (poussisns) [asns0e 1 ]

ldangarice (fumées) [ammws 1

Picke! [gpillage des mazes)  [F440.02.0 1 7}

liche! [rmtal) Jpaan oo 1 =

Flom Jrasm oz o =, ()

Source: Décnet W 3012-745 Du 9 bai 2012 Fomnt Des Valeurs Limites Dexpesition Professionnelle Contraignantes Pour
(T Prooede cancerogene cie & Farets du B jarvier 1993, complets par celui du 168 septembee 2000,

C2: substance dassée cancerogéne de categarie 2

(T Certains ou tous o=s composees sont dasses Cla, Clb ou C2).

{0 Cerimine: ou tous C=s composees sont dasses Rla, R1bou B2

Rvision: Page:4-8 Dtz 23012017
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A TEKNA

Acvanced Materials inc.

B2 Conirfles de Mexpasiion
B2 1. Coniroles t=chniques appropries
B232 Egquipsments de protection
incividuedl

Profeciion des Yeur

O
A

B23. Contriler [Mexposiion Lids Ala

Protection D= L'erraronnement

FICHE DE DONNEES DE SECURITE
AISi10Mg

Si lMn=tallation ne foncionne pas comectement ou et inedaquate porter un

Neon anpbcable.

Empécher toute comtamination du réseau des saux usées, Sgouts ou cours d'=au.

9. RUBRIQUE 9 PROPRIETES PHYSIQUES ET CHIMIOUES

B50°C

MNon disporible.
Non applcable:.
[Mon inflammmakble.
MNon disporible.

Mon appécable.
Mon anpiicable.

Nen disponible.

2 Tgfor @ 20°C

Inzaiuiie dans Mem =t les sobams.
Mon aophcable.

Mon disporible.

Nen disporible.

Mon appécable.

Mon Explosi.

Dt 23012017
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HTEI(NA FICHE DE DONNEES DE SECURITE

Acvanced Materials ine. AlISi10Mg

Propriesss comburant=s Mon cofdart.

10. RUBRICLUIE 10 \BILITE ET REACTIVITE

101 Rsactvits

Lalliage va réagir de facon sxathermique en prisence d'un cafdant St =i b
melange et snflarme.

102 Stabilité chimique
Stabhle dans les conditions nomrales.
103 Possiiliie de remctions dangerewses
Reéagit aver les cof dants forts 5i le mékange st enflamme.
10.4 Condifions & viter
Tenir & Mot de leau. Protégé contre Mhumidis. Consener 3 Nécan de s chaleur

=t de toute sounce dignition.

106 himtitves incompatibles
Agerits mcfdants forks, Acides, Alolin, Composés halogénés, Dufde de far (raction
aluminothermique).

106 Produits de décomposition dengeneux

Auouns produits de decompasition dangereus conmus.

11, RUBRICLIE 11: INFORMATIONS TCRICOL

111 Informations sur les effets mdoniogigues

Towicte sigus - Ingestion Faible oodcite aigus.
Toxicité migué - Comtact awecla Peau  Faible toodcitd sigué.
Towicte sigus - Inhalation Faible ioodcite aigus.
Lisioms oo frcitat Mo i
orulsine
Donnees sur la sensibiisation de la peau Mon sensibiisant pour ka peau.
Dionre=s surla sensibiisation Mon atribue.

.

ericite sur les cellules germinales Il Y 2 aucune prewve de potentiel mutsgEne.

CancErnadnicas Aucune preuve d'acson fa
Tesicité pour ks reproduction Mo attribu
Lallaiterment Mon dasse.

Towicie spédfique pour certains organes Mon atribus.
cibles — exposition unique
Towicite specfique pour cerains omganes Mon atribus.
Gibles S

Cianger par a=piraton Mon dasse.
112 Autres informations:
Ausaun.
Rsvision: 0 Page:6- 8B Dt 23-011-2017
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HTEI(N;\ FICHE DE DONNEES DE SECURITE

Acvanced Materials ine. AlISi10Mg

12 RUBRICUE 12- INFORMATIONS BCOL

121 Tosdcied
Towicte - Poissans Py tmsique poar les poissons.
Towicie - Algues P tosique pour les algues.
Towicit® - le compartiment sediment Mon classe.
Towicits - by temestne Mon dlasse.
122 Persistance et Dégradabilis

[Pas dinformations di sponibles.
123 A ] de bi i

Paz dinforrations disponibles.

124 miobilit dens ke sol

Insauble dans Meau. L= produit devait Sre pew mobile dans b= sd.
1256 Rénibets des Svaluntions PET =t vivB

Pais clas s& comme PET ou vPeE.
126 Autres effets néfastes

Apamn.

13, RUBRIGUE 13: COMSIDERATIONS RELATIVES AL'ELIMIMATION

131 kisthodes de traitement des déchets
S debesrassar de o produit =t de son recipisnt comme 2| S agissait de dachets
dangerewc
L'&limination doit &= efectuée =n accond avec la legislation locale, regionale ou
nationale.

132 Autres informations:
Code d= dechet UE 17 04 02 Adurminium.

FEACH: L'annex= ¥V des substances  Tous les produits chimigues ne sont pas reperanies.
ies i L

Rvision: Page:7-8 Dt 23012017
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A.4. Annexe 4 : fiche technique de la poudre EOS

Test report

EOS AISi10Mg

Lot Mo.
= 04445205

Chemical composition of powder

The chemical powder composition of the alloy AlSi10Mgis in accordance with standard DIN
EN 1706:2010 — 06 and EN AC — 43000.

Element Required concentration (%) Measured concentration (2c)

Si 9.0-11.0 10.3

Mg 0.2-0.45 0.4

Fe ma. 0.55 0.2

Mni max. 0.45 <0.005

Cu max. (.05 <0.005

In max. 0L10 <0005

T max. 0L15 0.004

Al Balance Balance

Particle shape and size

# The powder is gas atomised under inert nitrogen gas, the particle shape is spherical.

ALY 20N0-06-02

111
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Annexes

A.5.  Annexe 5 : Influence du traitement de surface OAS sur la tenue en fatigue

L’OAS consiste a réaliser une fine (5 a 25 um) d’oxyde a la surface de la piece. Ce type
de traitement est adapté aux alliages légers et permet de limiter les craquelures en surface. Ces
craquelures pouvant se propager et causer la rupture par fatigue des piéces. Pour le besoin de
cette étude, 2x4 éprouvettes ont été produits verticalement sur une machine SLM 280 dans le
cadre du projet SUPCHAD. Ces éprouvettes n’ont pas subi de traitement thermique T6. Deux
états de surface sont étudiés : usinée et brute de fabrication additive. Tous les essais de fatigue
ont été menés a R=- 1 a la méme contrainte de 120 MPa. La Figure A-1 présente les résultats
obtenus. On peut noter une forte dispersion des résultats dans le cas usiné. L’observation des
facies de rupture ne permet pas d’associer la dispersion des résultats au traitement pratiqué mais
aux défauts.

200 pm
/
/
/
A AA
120 MPa, R=-1
A Relaxation: 1h 210°C
/\ Us-SLM-Bar-Z + OAS
A\ Br-sLM-Bar-Z + OAS
1,E+04 1,E+05 1,E+06 1,E+07

Nombre de cycle a rupture

200 um 200 pm

Figure A-1: influence du traitement de surface OAS sur la durée de vie en fatigue ; prise en
compte de I'état de surface (usiné et brut de fabrication additive).
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AS5.1. Sites d’amorcage.

Dans ce paragraphe, il est question d’analyser les faci¢s de rupture des éprouvettes de
fagon a identifier et de caractériser s possible les sites d’amorcage. Dans un premier temps, il
est question des éprouvettes ayant subi le traitement OAS. .

Eprouvettes avec surfaces utiles brutes de fabrication et ayant subi un traitement OAS.

Dans le cas des éprouvettes avec surfaces brutes de fabrication, il est possible de noter
la présence d’une couronne de défauts en sub-surface proche de la surface libre comme le
montrent les Figure A-2-(a-1 et (a-2). Ces défauts sont dus au lasage des contours. Une analyse
locale des facies de rupture montre que la rupture de fatigue est due & un défaut unique, contenu
dans le chapelet de porosité observe. Deux cas de figures sont présentés. Le premier facies
présente un cas d’amorcage sur un défaut débouchant a la surface libre de 1’éprouvette (cf.
Figure A-2-a-2. La taille de défaut mesurée est d’environ 225 pm en racine de 1’aire. Le
deuxiéme facies montre un défaut dont la taille est d’environ 190 pm également au sens de la
racine de 1’aire (cf. Figure A-2-b-2). Cette taille mesurée est comparée au plus petit ligament
qui mesure environ 250 um. Le défaut peut donc étre qualifié de défaut interne selon le critére
de Iben Houria [52].

120 MPa, 110 000 cycles 120 MPa, 297 000 cycles
(b-1)

(a-2) (b-2)

200 pm

Figure A-2: observation des faciés de rupture des éprouvettes Br-SLM-Bar-Z ayant subi un
traitement OAS, (a-1) et (b-1) mise en évidence d’'un chapelet de porosité
sphérique d0 au lasage des contours, (a-2) cas d’amorcage sur un défaut
débouchant, (b-2) cas d’amorcage sur un défaut interne dii au lasage des
contours.
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L’analyse des deux derniers facies d’étude révele également une rupture due aux défauts
de surface. Cependant, la quantification de ces défauts est délicate du fait de I’ondulation de
surface (cf. Figure A-3-a et b) déja abordée aux chapitres 1 et 2 de ce manuscrit. Aux deux
tailles mesurées, on peut appliquer un supplément pouvant atteindre 40% de la valeur qu’on
aurait obtenue en I’absence d’ondulation. Aussi, méme si le défaut principal est identifié et
associé pour toutes les éprouvettes d’étude, il est important de considérer la contribution de la
rugosité locale qui participe également a I’endommagement. Ces aspects sont matérialisés par
des fleches en traits interrompus le long de la surface libre (cf. Figure A-3-a et b).

(a) 120 Mpa, 87 000 cycles (b) 120 Mpa, 163 000 cycles

200 pm

Figure A-3: Prise en compte de ['ondulation de surface dans la détermination de la taille des
défauts a [’origine de la rupture et de la contribution de la rugosité de surface
dans la phase d’amorcage, cas des éprouvettes Br-SLM-Bar-Z aprés OAS, (a)
défaut debouchant, (b) défaut sub-surfacique de type porosité due au lasage des
contours.

Eprouvettes avec surfaces utiles usinées et ayant subi un traitement OAS.

Rappelons que les résultats sur le matériau usiné sont mentionnés dans ce chapitre a titre
de référence. Les Figure A-4-a-1 et b-1 donnent une vue d’ensemble des faciés observés.
L’absence du chapelet de porosités en sous couche est due a I’usinage. Cependant, on note tout
de méme la convergence des rivieres de fatigue vers des défauts (cf. Figure A-4-a-2 et b-2).
Ainsi, on confirme que d’aprés ces analyses des faciés que ce sont les défauts qui pilotent la
tenue en fatigue. Dans le cas de la Figure A-4-a-2 il s’agit d’un gros défaut d’environ 450 um,
de type Lack-of-fusion (partiellement rempli) alors que dans le cas de la Figure A-4-b-2, il s’agit
d’une petite porosité sphérique d’environ 75 um. De fagon générale, dans le cas des éprouvettes
ayant été usinées au préalable il semble que la durée de vie totale est d’autant plus grande que
la taille du défaut est faible.
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120 MPa, 42 000 cycles 120 MPa, 4 050 000 cycles

200 pm

Figure A-4: Faciés des éprouvettes Us-SLM-Bar-Z ayant subi le traitement OAS, (a-1) et (b-1)
vues globales, (a-2) défaut grossier de lasage, (b-2) petite porosité gazeuse.

A5.2. Diagrammes de Kitagawa.

De fagon générale, I’analyse des faciés de rupture a permis de révéler que
I’endommage