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Résumé

Lafusion sélective par laser est un procédé de la technologie de fabrication rapide de
plus en plus utilisé dans I’industrie automobile, aéronautique, médicale, etc. Selon le
principe de la fabrication rapide, la piéce est fabriquée couche par couche en
fusionnant et soudant les particules fines par laser. Actuellement, les principaux
matériaux utilisés sont les métaux métalliques ou les polymeres. Le faible ou modeste
point de fusion de ces matériaux conduit a une mise en ceuvre par laser relativement
facile. Cependant, en raison de leur point de fusion élevé, de laforte résistance a haute
température et de la faible conductivité thermique, I’utilisation de matériaux
céramiques est limitée dans latechnologie de fusion laser sélective.

Cette ¢tude explore la fusion laser sélective de zircone stabilisée par yttrine avec un
laser a fibre de longueur d’onde d’environ 1 um. L’influence de différentes puissances
de laser et de différentes vitesses de balayage sur la microstructure et la déformation
de I’échantillon a été étudiée, et la densité relative et la microdureté ont été mesurées.
Notamment, |’effet de différentes températures de préchauffage sur la microstructure
sera étudié. En méme temps, la structure cristalline céramique et la transformation des
phases pendant e procédé de prototypage rapide ont été analysées.

Les résultats expérimentaux montrent qu’il est possible de fondre complétement de la
poudre YSZ avec un laser a fibre NIR, et avec I’optimisation des paramétres de
fabrication, la densité relative de I’échantillon peut atteindre 91 %. La formation des
fissures et des pores dans les pi¢ces est peu évitée, en raison de I’hétérogénéité de la
distribution de I’énergie du laser. Cette distribution de I’énergie peut étre améliorée
grace a I’optimisation des paramétres; les longueurs de fissure peuvent étre
controlées et maitrisées par un préchauffage du lit de poudre. Notamment, a haute
température (1500°C, 2000°C et 2500°C) de préchauffage, la fissure verticale
continue devient désordonnée et courte. Une transformation de la structure
monoclinique et cubique en structure tétragonale s’est produite pendant le processus

de fabrication.

Mots-clés: fusion sélective par laser, zircone stabilisée par yttrine, NIR laser a fibre



Abstract

Selective laser melting is a rapid manufacturing process coming from the rapid
prototyping technology, which is widely used in the automotive, aeronautical, medical
industry etc. According to the principle of rapid manufacturing, the piece is
manufactured layer by layer through the laser sintering or melting the fine powder.
Currently, the main powder materials used are metal or polymer materials. The low
melting point of these materials facilitates the melting process. However, duo to the
high melting point, strong strength at high temperature and low thermal conductivity
the application of ceramic materials is limited in the technology of selective laser
melting.

In this study, selective laser melting of the ceramic yttria stabilized zirconia by a 1um
wavelength fiber laser was explored. The influence of different laser powers and
different scanning velocities on the microstructure and the deformation were analyzed,
then the micro-hardness and relative density were measured. In particular, the effect
of different preheat temperatures on microstructure was investigated. At the same time,
the crystal structure and phase transformation during the fabrication were analyzed.
Experimental results show that Y SZ powder can be completely melted by the near IR
fiber laser. With the optimization of the manufacturing parameters, the relative density
of sample could reach 91 %. The forming of cracks and pores in the manufactured
parts is rarely avoided due to the heterogeneity of distribution of energy. The energy
distribution could be improved by optimizing the parameters and the crack lengths
can be controlled by preheating the powder bed. In particular, the high temperature
(1500 C, 2000 ‘C and 2500 °C) lead the continuous vertical crack becomes messy
and short. The transformation of monoclinic and cubic crystal to tetragonal crystal can

be observed during the fabrication.

Keyword: selective laser melting, yttria stabilized zirconia, NIR fiber |aser
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La fusion sélective par laser est I’une des méthodes de la technologie de fabrication
rapide, qui est largement utilisée dans I’industrie automobile, aérospatiale, et médicale.
Selon le principe de la fabrication rapide, la piece est produite couche par couche. Le
procédé commence par un fichier 3D de CAO qui est découpé en sections 2D, et le
prototype est fabriqué a partir d’une poudre qui est sélectivement fusionnée par un
laser selon la forme de la section transversale; ensuite, une nouvelle couche de
poudre est étalée sur le lit de poudre, et |e processus se répéte jusqu’a ce que la piece
soit terminée. La chambre de construction doit étre maintenue a une température
constante pour éviter les déformations, et a une atmosphere inerte pour éviter la
dégénérescence de la poudre.

Le chapitre | présente principalement le contexte de la technologie de fabrication
rapide et une introduction de la fusion <sélective par laser; les matériaux et
équipements expérimentaux sont présentés dans le chapitre Il. Actuellement, les
principaux matériaux utilisés sont les métaux ou les polymeres; leur point de fusion
basse conduit a une formation relativement plus facile. A contrario, en raison de leur
point de fusion élevé, de leur résistance a haute température et de leur faible
conductivité thermique, I’utilisation de matériaux céramiques est limitée dans la
technologie de fusion sélective par laser. Cette étude explore la fusion sélective par
laser de zircone stabilisée par yttrine avec un laser a fibre de longueur d’onde 1 pm.
Les objectifs principaux sont d’étudier la faisabilité de la fabrication rapide avec des
matériaux céramiques YSZ en utilisant la méthode de fusion sélective par laser,
d’optimiser les paramétres du laser, les propriétés de la poudre et I’environnement de
fabrication.

Pour I’optimisation des parametres de fabrication, I’influence de différentes
puissances de laser et de différentes vitesses de balayage sur la microstructure et la

déformation de I’échantillon sera étudi¢e dans le chapitre 111. Ensuite, la densité, la
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microstructure, la micro-dureté et la précison de forme des échantillons seront
¢tudi¢es, ains que I’effet de différentes températures de préchauffage sur la
microstructure. En méme temps, la structure cristalline céramique et la transformation
des phases pendant le procédé de fabrication rapide seront analysées.

Afin de trouver une poudre appropri¢e pour cette étude, nous avons essayé des
poudres YSZ de différentes tailles (Qum-22.5um 22.5um-45um 55um-110um) car
I’état de fusion de la poudre par fibre laser différe en fonction du diamétre.
L’optimisation de la taille de la poudre est trés importante pour |’augmentation de la
performance de |’échantillon.

Les principaux défauts sont les microfissures, les pores et la déformation
macroscopique a I’intérieur de I’échantillon céramique fabriqué par fusion sélective
par laser. La génération et la distribution de fissures en fonction des paramétres du
laser seront donc étudiées, les causes de la formation de fissures seront présentées et
des solutions seront proposées. Le chapitre 1V traite du préchauffage a haute
température (1500°C, 2000°C et 2500°C), qui a été essayé pour réduire les
microfissures a I’intérieur de I’échantillon et diminuer la déformation. La taille de la
zone de préchauffage est limitée a 15 mm, mais cela présente un potentiel pour la

fabrication de pieces de faible dimension, par exemple des implants dentaires.
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L objectif de ce premier chapitre est de présenter globalement les ctudes
bibliographiques et |es objectifs de recherche. Un panorama concernant les progres
les plus récents en matiere de technologies de fusion sélective par laser est réalisé. Ce
chapitre comporte cing parties: |’histoire et |’avancement de la technologie de
fabrication rapide, principe et applications de fabrication rapide, introductions des
différents types de méthodes de fabrication rapide, puis enfin le contexte de la

technologie de fusion sélective par laser et les objectifs del ‘étude.

.1 L’histoire et le développement de la technologie de

fabrication rapide

Les premieres techniques de fabrication rapide sont disponibles dans les années
guatre-vingt, et sont utilisés plus tard pour la production de piéces prototypes et
modeles. L histoire de la fabrication rapide peut étre retracée des la fin des années
soixante, quand un professeur de génie, Herbert Voelcker, a testé les possibilités de
combiner outils informatiques et machines automatiques. Il a cherché un moyen par
lequel les machines-outils automatiques pourraient étre programmées en utilisant la
sortie d’un programme de conception d’un ordinateur. Il a développé les outils
mathématiques fondamentaux qui expliquent clairement les trois aspects
dimensionnels et qui ont abouti a de premiéres théories agorithmiques et
mathématiques pour la modélisation solide. Ces outils ont formé la base des
programmes informatiques modernes et sont utilisés pour la conception de presque
tous les objets mécaniques [1-5].

En 1986, Carl Deckard, de I’Universit¢ du Texas, a eu une idée novatrice. Il est
devenu le pionnier de la fabrication par couche, en construisant un modéle « couche
par couche ». Il a ensuite imprimé des modeles 3D en utilisant un laser pour lafusion

d’une poudre métallique, une seule couche a la fois. Deckard fait de cette idée une
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technique, appelée fusion slective par laser [6-9]. La technologie de fabrication
rapide a été reconnue par le brevet de Charles Hull, inventant des appareils pour la
production d’objets 3D par stéréolithographie [10, 11]. Charles Hull est connu par
I’industrie comme le pére de la fabrication rapide. Depuis, I’ingénieur en informatique
crée simplement des esquisses sur I’écran de son ordinateur a I’aide d’un programme
de « conception assistée par ordinateur » (CAO). La CAO permet de faire des
modifications au besoin et on peut créer un prototype physique : un objet 3D précis et
approprié [12].

Des brevets paraléles ont été déposés en 1984 au Japon (Murutani), en France
(Andreet) et aux Etats-Unis (Hull). Tous ces brevets décrivent un concept similaire de
fabrication d’un objet 3D en gjoutant sé¢lectivement du matériau couche par couche.
Alors que les travaux japonais antérieurs étaient trés bien documentés, ce qui prouvait
gue le concept pourrait étre réalisé, le brevet dépos¢ par Charles Hull est
généralement reconnu comme le plus influent, car il a autoris¢ la société « 3D
Systems» a utiliser son brevet. Ce fut la premic¢re société a commerciaiser la
technologie de fabrication rapide avec un appareil de stéréolithographie. D’autres
brevets sont publiés aprés 1986, liés a trois sociétés : Helisys (fabrication d’objet par
laminage, LOM) [13], Cubital (durcissement de bases solides, CGT) [14, 15] et DTM
(fusion sélective par laser, SLM) [16].

Seul le SLM de DTM/3D Systems reste commercialisé en 2001. En 1989, Scott
Crump a breveté la modélisation Fused Deposition (FDM), ce qui a conduit a la
formation de la Société Stratasys [17]. Ces processus datant de 1989 sont largement
utilisés jusqu’a aujourd’hui (avec des variantes), FDM remportant actuellement le
plus de succes. Egalement en 1989, un groupe du MIT a breveté le processus
d’impression en 3D (3DP). Le groupe MIT a cédé la licence de la technologie 3DP a
différentes sociétés, qui I’ont appliquée diversement pour former la base de
différentes applications de cette technologie de fabrication rapide. Parmi elles, le plus
grand succes est celui de la société ZCorp, qui se concentre principalement sur les
technologies a faible coit. La technologie a jet d’encre est utilisée pour déposer des

gouttelettes de matériau directement sur un substrat, ou ce matériau durcit et devient
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la piece elleeméme. La société Objet a aussi utilisé cette technique pour imprimer des
résines photoréticulables en gouttel ettes [18].

La fabrication rapide a un fort impact sur la productivité, permettant |’obtention
rapide et peu coiuteuse d’un produit, de la conception au prototype. En effet, le
prototypage conventionnel peut prendre beaucoup de temps : de quelques semaines a
plusieurs mois, en fonction de la complexité de la conception et de la méthode utilisée.
La fabrication rapide peut aider a réduire radicalement le cycle de vie et les coits
connexes de prototypage. En outre, la fabrication rapide informatise la fabrication de
prototypes a partir de modeles de CAO 3D. Un prototype physique fournit plus
d’informations sur un produit par rapport a I’information qui peut étre obtenue a partir
du dessin de conception. Parmi les avantages généraux de |’utilisation de la
technologie de fabrication rapide dans les industries, on peut citer : le test rapide de
nouveaux concepts, la résolution de problemes liés a des modeles existants ou
nouveaux, |I’obtention de nouvelles idées pour les futures modifications de conception,
et lameilleure communication entre les équipes d’ingénierie.

En 40 ans, la complexité de la forme et de la structure des produits sur le marché a
augmenté [19]. La figure I.1 montre la relation entre le temps de formation et la
complexité de production, selon le développement de la technologie et de la
complexité (I’échelle de complexité relative est grossierement divisée en trois étapes).
Il est a noter que, depuis 1970, I’indice de complexité relative a augmenté d’un
facteur d’environ 2 en 1980 et de pres de 3 dans les années 1990. Les temps relatifs de
réalisation d’une piéce n’ont pas été considérablement augmentés. Par contre, de 4
semaines d’achévement du projet en 1970, on est pass¢ a 16 semaines en 1980.
Pendant cette période, les technologies de formation traditionnelles sont les
principales méthodes de préparation. Ensuite, avec I’utilisation de la conception
assistée par ordinateur (CAO) et de la machine-outil a commande numérigue (CNC),
le temps de réalisation d’un projet se réduit a huit semaines. L’invention d’une
nouvelle technologie peut permettre une réduction significative du temps de
fabrication, mais comme le temps passe, celle-ci est de moins en moins capable de

répondre aux exigences de forme, de sorte que le temps de moulage recommence a
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augmenter. A partir de 1990, la technologie de fabrication rapide a commencé a étre
¢tudi¢e dans divers domaines. Bien que ses performances pour élaborer les
¢chantillons ne puissent pas remplacer pleinement ou dépasser la méthode précédente,

elle ades avantages trés nets pour |”élaboration de pieces de formes complexes[20].

Conventional model making 2D/3D CADK, NC, SLA, SLS, FDM. LOM..
and making of prototype 3D CNC and Laser SGC, etc
< >l s
< L] >t

— ‘ . —1 16 wks
4 ]

v

Relative Project
completion time

— 12 wks

3IX

_ ‘ 8 wks
Relative Prototype

complexity
2X —
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1% g | 1 |

1970 1975 1980 1985 1990 1995 2000 2005

Figurel.1. Durée du projet et complexité du projet au cours des quatre dernicres

décennies [20]

La technologie de fabrication rapide a été auss étudiée a nano/micro échelle. Les
techniques traditionnelles nano/micro sont la formation de microstructures spéciales
avec un grand ratio entre profondeur et largeur. En se basant sur la fabrication de
|”absorption de deux-photons et de photopolymérisation, un nano-taureau de 10 um de
long et 7 um de haut a été fabriqué par des chercheurs de I’Université d’Osaka. Des
chercheurs de I’université de I’lllinois ont utilisé un jet de mélange de polymeéres en
solution a travers un micro-stylo pour créer des structures de réseau 3D avec des
filaments de 0,5-5,0 um de diamétre [21].

Cette technologie a un grand potentiel dans le domaine biologique. Par exemple, la
bio-manufacturing (BM), un domaine interdisciplinaire de manufacturing rapide et
d’ingénierie tissulaire, vise a fabriquer des substitutions pour les tissus ou organes
humains [22]. En outre, les organes naturels sont composés de différents types de

cellules et matériaux de matrice extracellulaire (ECMs), et les cellules existent dans
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I”’espace ECMs avec une distribution spécifique et une orientation. Par conséquent, S
les cellules et ECMs peuvent étre manipulés directement, des alternatives avec des
fonctions physiologiques pourraient é&tre apportées [21]. Selon les niveaux
d’application de la fabrication rapide, il y a trois étapes dans la technologie de
bio-manufacturing. La premiére étape est la fabrication d’organes de prothése [23], |a
deuxieme étape est I’assemblage indirect de cellules, qui se référe a une méthode en
deux étapes pour fabriquer des tissus/organes. Tout d’abord, le biomatériau
d’échafaudage est constitué par une technique de fabrication rapide améliorée, puis
les cellules avec des facteurs de croissance sont ensemencées sur |’échafaud et
cultivées pour proliférer et migrer jusqu’a ce que les tissus/organes fonctionnels
soient régénérés [24-26]. La troisieme étape est |le montage direct de la cellule, qui se
référe a I’exploitation directe des cellules, avec les biomatériaux et les facteurs de
croissance, et leur dépot sur le site selon le modéle numérique congu dérivé du
modéle anatomique d’un organe ou d’un tissu. Plus tard, les produits seront
cultivés/formés pour aider les cellules a proliférer, migrer, s’orienter dans certains
modéles, et la construction peut enfin se développer dans certainstissus[21].

Lafabrication rapide peut étre utilisée pour une variété d’applications : les produits de
consommation, |I’automobile, I’aérospatiale, le domaine médical, et I’industrie des
jouets [27]. Lafigurel.2 illustre I’ utilisation de la technologie de la fabrication rapide
dans différents domaines. Ces applications ont été classées en quatre fonctions
principales : modélisation et présentation des picces, prototypes fonctionnels, pieces
d’outillage, et production des pieces. Dans le processus d’application réelle, plusieurs
facteurs affectent le choix du processus de fabrication rapide. Ces facteurs sont : la
résolution, les opérations de post-traitement, les caractéristiques des matériaux de
prototypes, le temps disponible, les systemes de fabrication rapide disponibles aupres

du concepteur.
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Figure1.2. Application de lafabrication rapide [27, 28]

Par ailleurs, utilisateurs et fabricants de machines a fabrication rapide sont loin d’étre
homogenes. La figure 1.3 montre la répartition des utilisateurs au cours de I’année
2007. Plus de 40 % de ces machines ont été installées aux Etats-Unis, plus de 25 % en
Asie, et plus de 20 % en Europe [27]. Les principaux fabricants de machines, telles
que 3D Systems ou Stratasys-Objet, sont situés aux Etats-Unis, et la société EOS est
en Allemagne. Bien que la Chine compte beaucoup de fabricants, la plupart des

entreprises en sont au stade de la recherche et du développement [28].
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Figure |.3. Répartition des vendeurs de machines de fabrication rapide dans e monde

en 2007 [27]
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A I’heure actuelle, la fabrication rapide repose sur des principes différents pour
atteindre les objectifs prévus: il est considéré comme la prochaine génération de la
technologie de fabrication dans les principaux pays du monde, et la technologie de
fabrication rapide, une fois mature, commencera probablement la prochaine
révolution industrielle. Les syst¢émes de fabrication rapide, tant dans le type de
matériau, la taille des modéles, la résistance mécanique et la précision, ont fait de

grands progres dans les derniéres décennies.

1.2 Principes et applications de différents types de méthodes

delatechnologie defabrication rapide

La fabrication rapide est une technique permettant la fabrication directe, via une
conception CAO 3D, d’un prototype physique en utilisant un certain nombre de
techniques, principalement sur la base du tranchage d’un objet a trois dimensions en

plusieurs couches bidimensionnelles, lignes ou points.

|.2.1 Introduction de latechnologie de fabrication rapide

La technologie de fabrication moderne ¢tudie les organisations ordonnées des
matériaux dans trois dimensions avec une forme et une fonction déterminée.
Actuellement, selon la méthode de fabrication, on distingue quatre catégories de
base :

(1) Mise en forme par enlévement de matériau : une ancienne méthode pour former
une piece par suppression de maticre superflue a partir d’un modele grossier primitif
(machine-outil traditionnelle, fraisage, rabotage, percage, meulage, laser découpe et
usinage par électro-érosion). La machine-outil CNC est actuellement la méthode de

traitement la plus importante [29].
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(2) Mise en forme avec un moule, une ancienne méthode pour former une pi¢ce en
imposant des contraintes externes, telles que le forgeage, e moulage, et la métallurgie
des poudres. Il est principalement utilisé pour la préparation d’un échantillon brut ou
de certaines pi¢ces de forme nette [30].

(3) La fabrication additive, comme illustré dans la figure 1.4, est une nouvelle
méthode pour former une piece en dispersant les matieres (liquide, solide ou poudre)
en des points ou des lignes d’abord, puis en les empilant couche aprés couche.

(4) Lacroissance est le processus de mise en forme de tous les organes du corps, avec
un processus de prolifération et d’auto-assemblage de matériaux comme les cellules.

C’est le niveau le plus compliqué et e plus élevé de mise en forme [21].

ﬂ:} CAD model of 3-D
J physical body

L.

Dispersing

Body
dispersing

e= Layer Line

.*:LEJ_:;: dlSpﬁrSll’lg‘.ﬁ_’?ﬂj dispersing £ Dispersed points,
E‘%“;Jﬂ e PGS 5{@ lines, and layers
[:I_{z:;ii

= Accumulating

Formed
physical part

Figure |.4. lllustration du principe de lafabrication additive [21]

Les industries modernes utilisent de plus en plus les techniques de fabrication rapide
pour réduire leur cycle de développement et de produit. Un grand nombre de procédés
ont été développés, permettant I’utilisation de divers matériaux (des plastiques aux
métaux) pour le développement de prototypes. La figure 1.5 montre compare la
méthode traditionnelle et |a technologie de fabrication rapide : en fonction de la taille
et de la complexité de la production, les économies de temps et de coit peuvent se

situer entre 50 et 90 % [20].
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Figure 1.5. Résultat de I’intégration de latechnologie a fabrication rapide [20]

Par 1a combinaison de la fabrication rapide et de la conception assistée par ordinateur,
la fabrication rapide peut étre utilisée pour la validation du concept, la vérification de
la conception et de la forme, I’gustement des prototypes, en particulier dans
I’outillage, et I’analyse de I’assemblage des pieces. Les picces élaborées par
fabrication rapide sont utilisées pour I’inspection visuelle, I’évaluation ergonomique,
et la définition de procédés de fabrication secondaires pendant différents stades de
développement de nouveaux produits. Particulierement, la fabrication rapide peut
¢galement étre utilisée pour la conception d’objets trées complexes avec la fonction
d’autosimilarité. Les fonctions des logiciels de conception assistée par ordinateur sont
trés puissantes, et les systemes de fabrication rapide peuvent donc permettre de
manipuler 1’objet lorsgu’il a une forme trés compliquée ou une forme de type
« autosimilarité ». Or, il est impossible de réaliser des modeles 3D de ce type par des
moyens conventionnels.

Les prototypes de modeles sont des pieces non fonctionnelles, bien qu’elles soient
¢laborées avec une grande précision dans leur forme et leur dimension. En méme
temps, la fabrication rapide a une capacité de fabrication directe qui réduit les coflits

d’outillage, parce que les restes des matieres premiéres sont recyclables.
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La fabrication rapide (Rapid Manufacturing, RM) est I’application du prototypage
rapide pour la production de pieces finales et utilisables directement. En comparaison
avec le prototypage rapide, la préparation de pieces fonctionnelles a une plus
importante signification. Le choix des matériaux est une partie importante de ce
processus, car les propriétés (propriétés mécaniques, thermiques, etc.) de la picce a
fabrication rapide doivent étre trés similaires aux propriétés du matériau qui sera
utilisé pour le produit fini. D autre part, les modeles a prototypage rapide peuvent étre
utilisés en tant que modeles pour les processus de moulage au sable. Ce processus est
connu sous le nom « outillage rapide indirect». L’outillage rapide (Rapid Tooling, RT)
concerne généralement la production de moules et inserts d’outillage. Ce sont des
moyens pour réduire le délai de commercialisation des produits et d’abaisser les coiits,
considérés comme des technologies a la compétitivité améliorée.

Fondamentalement, |e développement de |a fabrication rapide peut étre vu dans quatre
domaines principaux. Lafigure 1.6 illustre ces aspects essentiels. Il s’agit de: I’entrée,
la méthode, les matériaux et I’application [20]. La classification de la méthode est

basée principa ement sur les types des matériaux.
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Figure 1.6. Les quatre principaux domaines de la technologie de fabrication rapide

[20]

Lefichier de stéréolithographie (STL) est généré a partir des données CAO solides du
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modele, puis utilis¢ en entrée de la machine a fabrication rapide pour fabriquer la
piece. Le processus de fabrication rapide est catégorisé en fonction des types de
matériaux (poudres, liquides, matériaux en feuilles, en fil, etc.). Par exemple: résine
photosensible et suspension mélangée [31]. Elle inclut le laser, le collage, |’extrusion,

etc. Letableau .1 montre la classification des méthodes de fabrication rapide.

Tableau |. 1. Classification des méthodes de fabrication rapide

Matériaux Moyens Technologie

Stéréolithographie (STL)

Fabrication a partir d’un matériau liquide Solidification d’un monomere liquide
Solid ground curing (SGC) etc.
Solidification d’un matériau en fusion Dépot de filament extrudé (FDM), etc.
Fusion sélective par laser (SLM)
Fabrication a partir d’'un matériau solide Fusion de particules par laser
Laser engineered net shaping (LENS), etc.
Agglomération de poudre Projection deliant (3DP), etc.

Fabrication a partir d’un matériau en feuilles | Collage de feuilletsa I’aide d’un adhésif | Fabrication d’objet par laminage (LOM) etc.

|.2.2 Procédure principales de la technologie de fabrication

rapide

Bien que plusieurs techniques de fabrication rapide existent, toutes utilisent le méme
principe en cing étapes. Les étapes principales sont décrites en détail dans les
paragraphes suivants :

1. Créer un modele 3D

Tout d’abord, I’objet a construire est modélisé a I’aide d’une conception assistée par
ordinateur (CAO). Le modele est créé avec un modeleur solide, tel que CATIA, ou le
modéle de surface est généré par une caméra a balayage 3D. Ce processus est
identique pour toutes les techniques de construction a fabrication rapide.

2. Convertir le modéle CAO au format STL

IRTESLERMPSUTBM 17 Q.LIU




Chapitre | Etude bibliographique

Différents formats de CAO utilisent différents algorithmes pour représenter des objets
solides. Pour assurer la cohérence, le format STL (technologie stéréolithographie) a
¢été adopté comme standard de I’industrie de la fabrication rapide. La deuxiéme étape
consiste donc a convertir le fichier CAO au format STL. Ce format représente une
surface en trois dimensions d’un ensemble de triangles plans; le fichier contient les
coordonnées des sommets et |la direction de la normale vers |’extérieur de chaque
triangle [32-34]. La figure 1.7 est un diagramme schématique d’un triangle plan au
format STL. Dans le fichier en format STL, le code du programme pour une face

triangulaire est le suivant :

Program:
solid name
P3

facet normal ninj nk
Facet normal outer loop

vertex vixvlyvlz
P2 vertex v2xX v2y v2z
vertex v3x v3y v3z

P1 endloop

endfacet

endsolid name

Figurel.7. Schémadu triangle plan en format STL et programme [33].

Parce que les fichiers STL utilisent des éléments plans, ils ne peuvent pas représenter
exactement les surfaces courbes. L’augmentation du nombre de triangles améliore la
précision, mais au prix d’une plus grande taille de fichier. Les dossiers complexes
nécessitent plus de temps pour prétraiter et construire, de sorte que le concepteur doit
équilibrer précision et temps de transformation lors de la création du fichier STL.
Comme le format STL est universel, ce processus est identique pour toutes les
techniques de construction a fabrication rapide.

3. Trancher lefichier STL en fines couches sectionnelles

Dans la troisiéme ¢étape, un programme de prétraitement prépare le fichier STL a la
construction. Cela permet a [I’utilisateur d’gjuster la taille, I’emplacement et

I’orientation du modéle. L’orientation de la fabrication est importante pour plusieurs
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raisons. Tout d’abord, les propriétés des prototypes rapides varient d’une direction de
coordonnées a I’autre. Par exemple, les propriétés mécaniques des prototypes sont
relativement plus faibles et moins précises en dimension dans la direction Z (verticale)
gue dans le plan XY. En outre, I’orientation de la piece détermine partiellement la
guantité de temps nécessaire pour construire le modele. Par exemple, le nombre de
couches du méme modele dépend de la direction de la fabrication. Le logiciel de
prétraitement tranche le modele STL en un certain nombre de couches de 0,01 a 0,7
mm d’épaisseur, en fonction de la technique de construction. Le programme peut
¢galement générer une structure auxiliaire pour soutenir le modele pendant la
construction. Les supports sont utilisés pour des modeles creux tels que des cavités
internes, parois minces et de surplomb ; chagque fabricant de machines fournit son
propre logiciel de prétraitement avec différentes propriétés.

4. Fabriquer le modele couche par couche

La quatrieme étape est la construction de la piéce. En utilisant I’une des techniques, la
machine a fabrication rapide construit la piéce, une couche a la fois, a partir de
polymeres, de papier ou de métal en poudre. La plupart des machines sont assez
autonomes, ne nécessitant que peu d’intervention humaine.

5. Nettoyer et terminer le modele.

La derni¢re étape est le post-traitement. 1l s’agit d’enlever le prototype de la machine
et de le détacher des supports. Certains matériaux photosensibles doivent étre
parfaitement secs avant utilisation. Les prototypes peuvent également nécessiter un
nettoyage mineur et un traitement de surface. Pongage et peinture du modele

permettront d’améliorer |’ apparence et la durabilité [20, 35, 36].

1.3 Différents types de méthodes de la technologie de

fabrication rapide

Selon les types de matériau et les méthodes de préparation, les principaux systémes

rapides sont divisés dans les catégories suivantes: 1. Projection de liant (3DP) ; 2.
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Dépot de filament extrudé (FDM) ; 3. Fabrication d’objet par laminage (LOM) ; 4.
Solid ground curing (SGC); 5. Laser engineered net shaping (LENS); 6.
Stéréolithographie (SLA) ; 7, Fusion sélective par laser (SLM).

|.3.1 Projection deliant (Three Dimensional Printing, 3DP)

L’expression « imprimante a jet d’encre » se référe a toute une catégorie de machines
qui utilisent la technologie jet d’encre. La premiere imprimante 3D a été développée
au MIT. Et I’imprimante Z Corp. 3D a été produite par Z Corporation Burlington. Le
principe de cette technologie est montré dans la figure 1.8. Les pi¢ces sont construites
sur une plate-forme située dans une caisse pleine de matériau en poudre. Une téte
d’impression a jet d’encre dépose s¢lectivement un fluide liant pour assurer la
cohésion des particules dans les zones désirées. En méme temps, la poudre non
adnérente permet de soutenir la partie concernée. La plate-forme descend d’une
hauteur ¢gale a I’épaisseur d’une couche, puis de la poudre est goutée par une autre
téte et nivelée par un rouleau, et le processus est répété jusgu’a la fin. Lorsque le
processus est terming, la partie crue est retirée de la poudre non liée, et la poudre non
liée excédentaire est éliminée. Les pieces finies peuvent étre infiltrées avec de lacire,
de la colle cyanoacrylate, ou d’autres produits d’étanchéité pour améliorer la
durabilité¢ et la finition de surface. Avec cette technologie, |’épaisseur de couche
typique est d’environ 0,1 mm. Ce processus est tres rapide et produit des pieces avec
une surface légerement granuleuse. Il permet |a mise en forme de nombreuses poudres,

incluant les métaux, les céramiques, les polymeres et les hydrogels[12, 37].
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Figure1.8. Procédé par projection de liant

1.3.2 Dépot de filament extrudé (Fused Deposition Modeling,
FDM)

Dans cette technique, comme |le montre la figure 1.9 ci-dessous, un filament de
thermoplastique chauffé est extrudé a partir d’une buse qui se déplace dans le plan
horizontal. Le matériau extrudé est chauffé légerement au-dessus de son point de
fusion, de telle sorte qu’il se solidifie rapidement aprés sa déposition. La téte
d’extrusion controlée dépose du matériau fondu trés mince sur la plate-forme de
fabrication pour former la premiére couche. Le diameétre du filament extrudé, qui est
controlé principalement par la vitesse de déplacement de la buse, est de 0,2 a 2 mm
[38, 39]. Pluslavitesse est élevée, plus lafabrication est rapide, mais au détriment de
laprécision et de laqualité de finition.

La plate-forme est maintenue a une température plus basse que le point de fusion, de
sorte que la matiere thermoplastique durcit rapidement. Aprés que la plate-forme
s’abaisse, latéte d’extrusion dépose une deuxiéme couche sur la premiére. En autre, la
structure de support supplémentaire doit étre congue dans le modele 3D. Ce processus

permet la mise en forme de matériaux en polymeres [40] ou en cire [41]. Pour les
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céramiques ou les métaux, qui sont des matériaux difficilement fusibles, il est possible
d’extruder un mélange de liant polymere fondu et de poudres céramiques ou

métalliques [38, 42, 43].

Fil a extruder

200

Buse extrudeuse avec

téte chauffante

Substrat

Figure 1.9. Procédé de dépot de filament extrudé

|.3.3 Fabrication d’objet par laminage (L aminated Object
Manufacturing, LOM)

Cette technique a été développée par la société américaine Helisys a Torrance. Des
couches de matériau en feuille revétue d’adhésif sont collées ensemble pour former
une pi¢ce. Le matériau d’origine est constitué de papier stratifi¢ avec de la colle
activable par la chaleur et enroulée sur des bobines. Comme le montre la figure 1.10
ci-dessous, un mécanisme d’aimentation fait avancer de la feuille sur la plate-forme
de construction, un rouleau chauffé exerce une pression sur le papier li¢ a labase. Un
laser focalisé coupe le contour de la premiere couche sur le papier, puis balaye la
surface « non utile» afin d’endommager le papier de cette surface, ce qui facilitera
son retrait pendant e post-traitement.

Lors de la fabrication, I’excés de matériau fournit un excellent support pour les
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surplombs et les parois a sections minces. Aprés la découpe de la premiére couche, la
plate-forme s’abaisse et de la mati¢re fraiche est mise en avant. Un rouleau colle
ensuite la seconde couche a la premiére, puis le laser coupe la deuxieme couche.
L’adhérence des couches dépend de la qualité de I’adhésif. Comme les modeles sont
en papier, ils doivent étre étanches et finis avec de la peinture ou du vernis pour éviter
un endommagement par I’humidité. La précision d’une piece fabriquée avec ce
procédé est d’environ 200 um. La précision verticale est de 0,05-0,1 mm pour le
papier, a 0,2-0,5 mm pour des feuilles de métal [44]. Le procédé LOM est plutot
destiné a la fabrication de pieces massives [45, 46]. Helisys développe plusieurs
nouveaux matériaux en feuilles, comme le plastique, le papier hydrofuge, et des
bandes de poudre céramique et de métal. Les produits bruts doivent étre frittés pour

une résistance maximale.

Laser Systéme de balayage

—7

Rouleau chauffé

Matériau en feuj

Substrat

Figure 1.10. Principe du procédé de fabrication d’objet par laminage

|.3.4 Solid Ground Curing (SGC)

Développé par Cubital, la technique du Solid ground curing (SGC) utilise la lumi¢re

ultraviolette pour durcir sélectivement des polymeres photosensibles. Contrairement a
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la SLA, il durcit une couche enti¢re a la fois. La figure .11 représente cette
technologie. Dans la premiére étape, de la résine photosensible est pulvérisée sur la
plate-forme. Ensuite, la machine SGC développe un masque photographique de la
couche a fabriquer. Ce masque photographique est imprimé sur une plaque de verre
au-dessus de la plate-forme, utilisant un procédé électrostatique. Le masque est
ensuite exposé a la lumiére UV, qui passe uniquement a travers la partie transparente
du masque pour sélectivement durcir laforme de la couche en cours.

Apres la couche est durcie, la machine aspire I’exces de résine et pulvérise de la cire
vers la plate-forme pour soutenir le modéle lors de la construction. La surface
supérieure est usinée a plat, puis le processus se répete pour la couche suivante.
Lorsgue la fabrication de piece est terminée, cette derniere doit étre dé-cirée en
I”’immergeant dans un bain de solvant [20].

Le temps de production de chaque couche est d’environ deux minutes, mais il faut
seulement trois secondes de temps d’exposition a la lumi¢re UV. La précision de
forme dans toutes les directions est d’environ 100 um. Ce procédé est plus complexe

et cotiteux que d’autres technol ogies de fabrication rapide [47].

Laser UVE

Mas&ue dynamique

Résine photosensibl

Obijet en,
une matri

Piston descendant

Figure 1.11. Principe du procédé Solid Ground Curing
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|.3.5 Laser engineered net shaping (LENS)

Cette technologie a été inventée par la société Optomec Design, aux Etats-Unis, elle
produit des pieces métalliques a I’aide d’un procédé de projection par laser. Lafigure
.12 suivant illustre le principe de cette technologie [48, 49]. Un laser est dirigé sur un
substrat servant de support de I’objet, et il est focalisé sur un substrat métallique
formant un bain de fusion. La poudre métallique est simultanément injectée dans le
bain de fusion par le biais d’une buse pour y étre fondue. La couche est fabriquée par
le déplacement du substrat dans le plan x-y. Le laser et I’alimentation de poudre sont
ensuite balayés sur la surface du substrat, produisant une couche de dépot. Le
processus est répété avec chaque nouvelle couche de refusion et de liaison a la couche
antérieure. La poudre est solidifiée a la couche inférieure lorsque celle-ci quitte la
zone de point focal. Aprés qu’une couche est formée, le laser et la buse s’élevent
d’une épaisseur de couche dans la direction z, et le processus est répété jusqu’a lafin.
La maitrise des paramétres opératoires est essentielle lorsque |’on fait appel a cette
technique car les contraintes thermiques produites par les couches dues aux passages
successifs sous le laser peuvent conduire a un objet possédant de faibles propriétés
mécaniques. De plus, cette technologie utilise un matériau en poudre et le chauffage
laser, 1a vitesse de balayage de la plaque-support par rapport au laser, la puissance et
le diamétre du spot laser, les propriétés mécaniques et physico-chimiques de la poudre
utilisée, et le débit d’alimentation de la poudre sont autant de paramétres a controler

pour optimiser les performances de I’échantillon [50-52].
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Buse délivrant la poudre \
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Figure1.12. Schémaillustrant latechnologie Laser Engineered Net Shaping [49]

1.3.6 Séréolithographie (Stereolithography, SLA)

Brevetée en 1984 par Hull [11], la stéréolithographie a commencé la révolution de la
fabrication rapide. La technique s’appuie sur les modeles tridimensionnels a partir de
polymeres liquides photosensibles qui se solidifient lorsgu’ils sont exposés a la
lumiére ultraviolette. Larésine époxy ou acrylate absorbe trés fortement les UV dans
une certaine profondeur, dépendant de la résine, de la puissance du laser et de la
vitesse de numérisation. Comme le montre la figure 1.13 ci-dessous, le modéle est
construit sur une plate-forme située juste en dessous de la surface dans une cuve
d’¢époxy liguide ou de résine acrylate. Un laser UV faible puissance focalisé balaye la
premiére couche, solidifie la section transversale du modéle, en méme temps la zone
restante est encore en liquide. Ensuite, une plate-forme s’abaisse progressivement
dans le polymere liquide. Résine liquide couvre la couche solidifié¢e par une balayeuse,
et le laser balaie 1a deuxieme couche au-dessus de la premiére. Ce processus est répété
jusqu’a ce que le prototype soit terminé. Ensuite, la partie solide est retirée de la cuve
et rincée de I’exces de liquide. Les supports sont rompus et le modele est placé dans

un four UV pour durcissement complet [35, 36, 53]. La précision obtenue avec ce
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procédé est de I’ordre de 100 um, et les matériaux utilisés dans le procédé SLA sont
essentiellement des polymeres. 1l est toutefois possible de fabriquer des pieces en
céramique en incorporant des poudres céramiques au polymere photosensible liquide.
On obtient d’abord une piece composite céramique et polymeére qu’il s’agit ensuite de

fritter pour obtenir lapiécefinae[31, 54].

Laser UV Systeme de balayage

1

Réacteur avec monomere

Figure1.13. Principe du procédé de stéréolithographie

| .4 Technologie de fusion sélective par laser (Selective Laser

Melting, SLM)

|.4.1 Introduction a la technologie de fusion sélective par

laser (Selective Laser Méelting, SLM)

Développée par Carl Deckard pour sa thése de maitrise a I’Université du Texas, la
fusion sélective par laser a été brevetée en 1989 [6]. Le principe du procédé est
simple: La poudre est fondue sélectivement par un faisceau laser pour former un
objet solide (voir figure 1.14). La poudre peut étre composée de divers matériaux :

polymeres, métal ou céramique. Les échantillons sont fabriqués sur une plate-forme
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située juste en dessous de la poudre thermo-fusible. Conformément a I’espacement
deslignes, le laser balaie la direction horizontale et fond |’ensemble de la poudre dans
une région spécifique. Théoriquement, |’atelier de fabrication est maintenu a une
température légérement inférieure au point de fusion du matériau, puis le laser n’a
gu’a augmenter la température de quelques degrés pour provoquer la fusion de la
poudre. Ensuite la plate-forme est abaissée a la hauteur de la couche suivante et la
poudre est couverte a nouveau. Ce processus est ensuite répété. L’exces de poudre qui
n’est pas balayée par le laser contribue a soutenir la structure intérieure pendant de la

fabrication. Les machines SLM sont produites par DTM, a Austin, au Texas.

Laser Systeme de balayage

Racleur

Lit de poudre de fabrication

Piston descendant

Figure1.14. Illustration schématique du procédé de fusion sélective par laser

1.4.2 SLM Equipement MCP RealLizer SLM 250

Parmi les nombreux fabricants d’équipements SLM, la société Realizer SLM utilise
des poudres en tant que matériaux et un laser comme méthode de mise en forme. En
1990, des physiciens, les Drs. Matthias Fockele et Dieter Schwarze a fondé la société
F&S. En 1995, la société a commencé a développer la technologie SLM (Selective

Laser Mélting) pour la production de composants en matériaux métalliques. Des 1997,
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les premiers brevets ont été demandés. En 1999, la société alivré la premiére machine
au monde de SLM pour matériaux métalliques au centre de recherche de Karlsruhe.
En 2004, le Dr Matthias Fockele a fondé la société REALIZER GmbH, une autre
entreprise qui se concentre sur le développement et la production de machines SLM
pour lafabrication de pi¢ces métalliques.

L’image 1.15 présente les principaux éléments du dispositif, qui comprend une
plate-forme de fabrication, un syst¢éme de contréle et un systéme laser. Grace au
logiciel d’équipement, on peut trancher des modeles 3D et créer des trgjectoires de

balayage ; ensuite, les échantillons sont fabriqués couche par couche.

Figure1.15. La premiére génération de machines MCP RealLizer SLM 250

| .4.3 Avantages de la technologie de fusion sélective par laser

Parmi toutes les technologies de fabrication rapide, |es avantages et les inconvénients
respectifs sont évidents: par exemple, la différence de précision des pieces formées,
de résistance mécanique, et choix des matériaux est relativement importante. Voici les
avantages de la technologie de fusion s¢lective par laser: 1. Grande variété de
matériaux de fabrication : une trés grande variété de matériaux peut étre mise en

forme dans le procédé SLM. Par exemple, des matériaux a faible point de fusion tels
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gue les polymeres [55, 56], ou des matériaux a haut point de fusion tels que les
métaux céramiques [57, 58]. La plupart des matériaux peuvent étre préparés en
poudre, et on peut utiliser les bonnes mati¢res: les piéces fabriquées peuvent étre
utilisées directement, donc |’application de cette technologie est trés vaste. 2.
Fonctionnement sans surveillance : le processus SLM peut fonctionner du début a la
fin sans la supervision d’un opérateur. 3. Aucun matériel d’appui requis: apres le
balayage par laser, la poudre non frittée fonctionne comme un support naturel. Bien
sir, un soutien supplémentaire peut étre plus propice a la précision de pieces
¢élaborées. 4. Post-traitement : aucune post-cuisson n’est nécessaire. Une post-cuisson
de piéces n’est pas nécessaire dans le processus de SLM. 5. Fabrication de séries de
pieces: de nombreuses pieces peuvent étre fabriquées et empilées dans une
plate-forme SLM. 6. Résistance et durabilité : Comparativement a d’autres
technologies, sa résistance et sa durabilité sont excellentes, parce que le frittage et la
fusion de matériaux améliorent la résistance de I’échantillon, qui est plus élevée que
lors de I’utilisation d’un liant ou d’une réaction chimique. 7. Moins de déchets: les
poudres qui he sont pas fusionnées dans le processus SLM peuvent étre recyclées et
réutilisées, car leurs propriétés physiques et chimiques ne sont pas significativement
modifiées. 8. Précision et finition de surface : la précision, lafinition de surface, et la
forme des pieces produites par le processus SLM sont excellentes. La précision
dépend de lataille des particules de poudre, de |’épaisseur de la couche et du diamétre
du spot laser ; ces paramétres peuvent étre inférieurs a 50 um [59, 60]. Des paroistres
minces peuvent étre réalisées. Pour un matériau métallique, |’épaisseur peut atteindre
1 mm. 9. Nettoyage facile des piéces: la poudre non frittée peut étre enlevée
facilement par sablage.

Généralement, la fusion du matériau en poudre par laser a besoin d’une énergie plus
¢levée, c’est la raison pour lagquelle cette technologie n’est pas adaptée a tous les
matériaux. Il existe donc de nombreuses limitations a I’utilisation de la procédure
SLM, dont: 1. Sensbilit¢ a la température: théoriqguement, pour une fabrication
optimale, la température de préchauffage du matériau doit étre maintenue juste en

dessous de son point de fusion. Ainsi, le préchauffage peut réduire la puissance du
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laser et la déformation en raison du surchauffage local par laser [61]. 2. Exigence de
rugosité de surface : pour améliorer |’état brut et la surface poudreuse de la piece, le
pongage est nécessaire apres la fabrication [62]. 3. L’espace de fabrication maximal
est limité. Actuellement, I’ espace de fabrication le plus grand peut atteindre 1,2 mx1,2
m [63].

.44 L’état de I’art de la fusion sélective par laser de

matériaux céramiques

Certains matériaux céramiques ont été utilisés dans |’étude de la technologie fusion
sélective par laser. En raison de ses bonnes propriétés mécaniques, la zircone pure est
décrite comme céramique acier [64]. Actuellement, la zircone stabilisée par I’oxyde
d’yttrium est largement utilisée, ce qui est connu comme mélange de zircones
polymorphes : cristal cubique, monoclinique et tétragonale métastable. Cependant, la
fabrication rapide avec le matériau céramique Y SZ est encore plus difficile a réaliser
que celui des autres matériaux a bas point de fusion [65, 66].

Par comparaison avec les méthodes classiques de mise en forme, par exemple la
compression isostatique a chaud/a froid ou la technologie de broyage CNC, la fusion
slective par laser est la prochaine génération de technologie de fabrication, qui a
commencé a se développer il y atrois décennies. Grace a cette technologie, un modele
physique 3D peut permettre de fabriquer la piece finale directement, couche par
couche [67-69].

Dans le domaine biomédical, la géométrie spécifique de la production d’implants
médicaux Y SZ nécessite une grande précision géométrique [70]. La technologie de
fabrication rapide peut ains étre adaptée a la fabrication d’implants médicaux.
Comme mentionné ci-dessus, un modele d’implant médical 3D est découpé avec une
certaine épaisseur par le logiciel, puis le produit YSZ final peut étre fabriqué couche
par couche avec un processus spécifique. Actuellement, certaines entreprises de

technologies de fusion sélective par laser ont émergé dans le commerce, tels que les
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systémes 3D, phénix, EOS, etc.

Toutefois, I’application d’un matériau céramique pour cette technologie pose
beaucoup de problémes, car il est difficile de fusionner directement des matériaux
céramiques purs dans la production finale en raison du haut point de fusion, de la
faible conductivité thermique et de la friabilit¢ des matériaux céramiques [71]. Dans
les études antérieures, I’oxyde et non-oxyde céramique (Al>O3, SIO,, ZrO,, SiC) sous
forme de poudre ou de pate sont frittées ou fondues par Nd : YAG laser ou laser COs,
mais la géométrie des composants en céramique est trés simple avec cette technologie
[1, 72, 73].

La fabrication rapide de la zircone stabilisée a I’oxyde d’yttrium a été étudiée par Ph.
Bertrand en utilisant la machine Phenix et la machine PM100 avec un laser a fibre
50W. Les résultats expérimentaux indiquent qu’il est possible de fritter ou de faire
fondre la poudre YSZ sans élément additif, mais la densité et les propriétés
mécaniques sont insuffisantes [72]. Avec le préchauffage a haute température a
1600°C, un échantillon dense utilisant le rapport de mélange eutectique de 58,5 % en
poids de Al,O3 et 41,5 % en poids de ZrO, a été fabriqué par fusion compléte [73-75].
Lelaser IR a fibre a 1 um de longueur d’onde est absorbé faiblement par e matériau
céramique, dont le milieu de transmission est lafibre optique [1, 76]. Actuellement, le
laser IR a fibre a 1 um de longueur d’onde est souvent utilisé pour les matériaux
métalliques, mais il y a tout de méme eu quelques études pour les matériaux
céramiques.

Pour les autres matériaux céramiques en poudre ou en suspension contenant du
polymere, de la silice, ou en phase vitreuse, il y a auss des fabrications additives a
base de laser. Par exemple, Heinrich décrit une technique de frittage de suspension du
matériau alumine-silice par laser [77]. Hsiao-Chuan Y en propose un nouveau procédé
de mise en forme de suspension céramique pour la fabrication de pieces céramiques
crues. Par chauffage sélectif jusgu’a 1200 °C avec un laser CO,, une section
transversale de la partie 2D est formée sur la couche gélifiée. Une solution de NaOH
est utiliste comme révélateur pour supprimer automatiquement le support [78]. En

outre, la fusion sélective laser de poudre vitrocéramique d’aluminosilicate de lithium
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permet d’obtenir des couches densifi¢es par formation d’une phase liquide visgueuse
[79]. Actuellement, la méthode habituelle est I’utilisation du matériau polymeére
comme liant pendant le frittage sélectif de la poudre de céramique alumina ou SIC,
puis un échantillon céramique dense peut étre obtenu aprés le post-traitement [80-82].
Par contre, I’¢tude de la fusion compléte de matériau céramique est relativement rare,
donc je choisis I’¢étude de la fusion directe du matériau céramique sans additif comme

titre de mathése.

|.5 Objectifsdelathése

L’objectif principal est I’étude de la faisabilité de la fusion sélective par laser des
matériaux céramique Y SZ. Pendant la fabrication, le laser proche de I’infrarouge est
utilisc pour fondre complétement le matériau céramique; ensuite, la densité, la
microstructure, la distribution des fissures, la micro-dureté et la précision de forme
des échantillons seront étudiées. L’influence des différentes puissances de laser et de
la vitesse de numérisation sur les performances sera analysée. Notamment, I’effet de
différentes températures de préchauffage sur la microstructure sera étudié. En méme
temps, la structure cristalline céramique et la transformation des phases pendant le
procédé de fusion sélective par laser seront analysées.

Afin de trouver une poudre appropriée pour cette étude, on a essayé des particules
YSZ de différentes tailles (9 um-22.5 um; 22.5 um-45 um; 55 um-110 um), parce
gue la taille de la poudre a un effet sur le raclage de la poudre da a la différente
coulabilité. En outre, I’état de fusion de la poudre par fibre laser est différent lorsque
sataille est différente. L optimisation de la taille de la poudre est trés importante pour
la méthode de fusion sélective par laser.

Selon des études antérieures, les principaux problémes sont les microfissures et la
déformation macroscopique de I’échantillon céramique fabriqué par le laser a fusion
lective. La résistance mécanique de I’échantillon en céramique fabriqué est

généralement assez faible en raison de la présence des fissures. La génération et la
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distribution des fissures en fonction des paramétres du laser seront étudices, et des
solutions seront proposées. En outre, I’optimisation de la puissance du laser et de la
vitesse a un role important pour |’amélioration de la morphologie et de la précision de
forme. En méme temps, |I’augmentation de la température de préchauffage influera sur
la génération des fissures. Une haute température de préchauffage (1500°C, 2000°C et
2500 °C) va donc étre mise en ceuvre pour réduire les micro-fissures a I’intérieur de

I’échantillon et amoindrir la déformation.
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CHAPITRE Il Matériaux et équipements expérimentaux

Ce chapitre 11 est divise en trois parties. Tout d’abord, les propriétés des poudres
utilisées sont présentées. Deuxiemement, les équipements MCP Realizer SLM 250
sont detaillés. Enfin, la troisieme partie présente |les techniques de caractérisation des

propriéteés.

I1.1 Propriétéset applicationsdela céramique Y SZ

LaZircone (ZrO,) pure est décrite comme de I’ « acier céramique » depuis 1975, grace
a ses bonnes propriétés mécaniques [1]. Le cristal de zircone contient trois principales
structures cristallines : monoclinique, tétragonale et cubique. Pendant le processus de
chauffage, 1’oxyde de zirconium cristallin monoclinique se transforme en phase
tétragonale a 1170 °C, et cette transformation est accompagnée par 3-4 % de
changement de volume et une formation de fissures, ce qui restreint I’application de la
zircone pure. Lors de la température 2370 °C, le cristal tétragonal se transforme en
phase cubique. Par I’addition d’un stabilisant (MgO, CaO ou Y ,0s) a la zircone pure,
la phase tétragonale est stabilisée a la température ambiante. L’addition de 8% en
mole d’Y,0; permet de former |a phase cubique complétement stabilisée, qui n’a pas
de transition de cristaux au cours du processus de chauffage [1-4]. Lorsque le
stabilisateur d’oxyde d’yttrium est insuffisant, le cristal tétragonal métastable est le
cristal principal. Comme la transformation de la structure cristalline pourrait absorber
la contrainte, YSZ est I’une des céramiques tenaces, ce qui est bénéfique pour le
processus de fabrication. Mais actuellement, la fusion sélective par laser de matériaux
céramiques comme YSZ est encore beaucoup plus difficile que celle d’autres

matériaux a point de fusion bas[1, 5, 6].

IRTESLERMPSUTBM 45 Q.LIU



Chapitre || Matériaux et équipements expérimentaux

000.5}=5 825
b ..

d{0.5)=16.875
. (0 9)=22.563
-
[ - L
-
L}

B L]
. L
£
L1 L] .
= E
a
3 . .

L] -
L 3
- .
2 n= am
o Elv IID 1 S 2‘:- 2‘5 3:: 3‘5

Taille des panicules furm)

Figurell.l. (a) Image MEB delapoudre YSZ 9-22,5 um ; (b) Distribution
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Figurell.2. (a) Image MEB delapoudre Y SZ 22,5-45 um ; (b) Distribution

granulométrique de cette méme poudre
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Figurell.3. (8) Image MEB de lapoudre Y SZ 55-110 um ; (b) Distribution

granulométrique de cette méme poudre

Trois poudres de différentes tailles disponibles commercialement ont été sélectionnées

IRTESLERMPS-UTBM 46 Q.LIU



Chapitre || Matériaux et équipements expérimentaux

comme matériaux bruts pour cette recherche sur la fusion sélective par laser: la
zircone stabilisée a I’yttrine (ZrO,-7%Y ,0; AMPERIT 825.000, 825001 et 825.090),
cette poudre est visiblement élaborée par la méthode de fusion-broyage et elle est
commercialisée par la société Starck Gmbh. Les figures1l.1 (a), 2 (a) et 3 (a) sont des
photos MEB qui présentent la morphologie des particules. En raison du broyage, la
forme des particules est anguleuse. La distribution granulométrique est mesurée par
granulométrie laser (MASTERSIZER 2000, Mavern Instruments Ltd., UK); les
résultats sont présentés dans la figure I1.1 (b), 2(b), 3(b). La distribution du diamétre
des particules est la suivante: 9-22,5 um; 22,5-45 um; 55-110 um. Le diamétre
médian d(0,5) des particules est d’environ 31,29 um pour une distribution typique
entre 22,5 et 45 um. Pour faciliter I’adhérence entre la zone fusionnée et le support,
des substrats en acier revétu de céramique Y SZ et plaque en céramique ont été utilisés.
Ils ont été découpés de sorte a obtenir de petites plagques rectangulaires. Pour la plague
en acier revétu, les substrats ont été dégraissés et sablés au corindon avant la
projection plasma, de sorte a obtenir une surface propre et rugueuse permettant

d’augmenter I’adhérence du dépot Y SZ sur le substrat.

1.2 Présentation de la propriété de laser a fibre dans la

machine M CP Realizer SLM 250

11.2.1 Principe de Nd: YAG laser dans la machine MCP
Realizer SLM 250

Les lasers sont des dispositifs qui produisent des faisceaux intenses de lumicre
monochromatique, cohérente et fortement collimatée. Le terme laser est un acronyme
pour amplification de lalumiére par émission stimulée de rayonnement. Le processus
comprend les aspects suivants: [’absorption, I’émission stimulée, I’émission
spontanée. Les lasers peuvent étre divisés en types cristallin, gaz et diode laser. Un

laser est fondamentalement un amplificateur de lumiére dont la sortie est réinjectée a
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I’apport. L’alimentation en énergie est la source du pompage, la sortie est le
rayonnement laser qui est réinjecté a I’entrée par les miroirs de la cavité résonnante, le
mécanisme de |I’amplification est I’émission stimulée [7].

Le terme lumi¢re est généralement accepté comme étant le rayonnement
électromagnétique alant de 1 nm a 1000 mm en longueur d’onde. Le spectre visible
est compris entre environ 400 et 700 nm. La plage de longueur d’onde de 700 nm a 10
mm est considérée comme le proche infrarouge (NIR), et tout ce qui est au-dela de
I’infrarouge lointain (FIR). A I’inverse, de 200 a 400 nm, on parle de rayonnement
ultraviolet (UV) ; I’ultraviolet profond (DUV) est a moins de 200 nm [8].

La longueur d’onde de la lumié¢re laser est extrémement pure par rapport a d’autres
sources de lumicre, et la totalité des photons qui composent le faisceau laser ont une
relation de phase fixe par rapport a la lumiere normale. La lumiére provenant d’un
laser a généralement une trés faible divergence. Elle peut se déplacer sur de trés
grandes distances, et peut étre focalisée sur un tres petit point avec une luminosité
supérieure a celle du soleil. En raison de ces propriétés, les lasers sont utilisés dans
une grande variété d’applications dans tous les domaines de la vie. Les différentes
longueurs d’onde de la lumiére laser peuvent étre absorbées par un matériau polymere,
métallique ou céramique, mais I’absorption du polymere, du métal et des matériaux
céramiques selon les différentes longueurs d’onde du laser est différente: le taux
d’absorption des différents matériaux n’est pas identique. Le laser peut étre utilisé
pour le traitement de matériaux, tels que le chauffage, la coupe et le traitement de
surface par laser, etc. [9]. Le laser peut étre utilisé dans de nombreux domaines:

médecine, fabrication, dentisterie, défense, automobile.
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Figurell.4. (a) Equipement de Nd : YAG laser ; (b) cellule de fabrication dans la
machine SLM 250

Nd: YAG (grenat d’yttrium-aluminium dopé au néodyme) est un cristal utilisé
comme milieu amplificateur. Fonctionnement du laser Nd: YAG a d’abord été
démontré par JE Geusic, Bell Laboratoires, en 1964 [10]. Le dopant, du néodyme
triplement ionis¢, remplace généralement une petite fraction des ions yttrium dans la
structure cristalline de I’héte grenat d’yttrium-aluminium (YAG), car les deux ions
sont detaille similaire. Il est I’ion néodyme qui prouve I’activité d’émission laser dans
le cristal, de la méme facon que I’ion de chrome rouge dans le laser a rubis.
Généraement, le YAG cristallin hote est dopé avec environ 1% en atomes de
néodyme [11].

Nd: YAG lasers sont pompés optiquement en utilisant un tube flash ou des lasers
diodes. Il s’agit de I’un des lasers typiques les plus communs, utilisés pour de
nombreuses applications. Lasers Nd : YAG émet généralement de la lumiére avec une
longueur d’onde de 1064 nm dans la gamme d’ondes de I’infrarouge [12]. En méme
temps, il y aauss des transitions de pres de 940 nm, 1120 nm, 1320 nm et 1440 nm.
Lasers Nd: YAG fonctionne en deux modes, pulsé et continu [13]. La longueur
d’onde du laser Nd-YAG de lamachine MCP Realiser SLM 250 est de 1060-1100 nm.
Lafigure 11.4 (a) est la photo du laser Nd : YAG de la machine MCP Realizer SLM
250, (b) est la chambre de fabrication; la téte laser et le systéeme de scanner

galvanométrique sont sur le dessus de la chambre.
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I1.2.2 Interaction entreles matériaux et le laser

Selon I’étude précédente, |”échauffement d’un matériau par laser est constitué de deux
¢tapes. Premierement, I’énergie des photons est absorbée par le matériau, et est
transformée en énergie thermique. Deuxiemement, la chaleur se conduit a I’intérieur
du matériau a partir de sa surface. Le faisceau laser irradie la surface du matériau,
I”énergie laser est absorbée par la surface et celagéncre I’élévation de latempérature ;
lafusion, la vaporisation et les éventuelles éclaboussures dépendent des paramétres du
laser (puissance, durée d’impulsion, longueur d’onde, diameétre du point focal), des
caractéristiques des matériaux et des conditions environnementales. Généralement, les
phénomeénes physiques se produisant a la surface des matériaux dépendent des

densités d’¢nergie du laser (liste dansletableau I1.1).

Tableau I1. 1. Relation entre la densité d’énergie laser et certains phénomenes pendant

le processus de chauffage par |aser

Densité d’énergie | 10”-10°W/m? | 10%-10"%W/m? | 10"°-102W/m? | 10%-10"W/m?

Phénomene Chauffage Fusion Vaporisation lonisation

Dans le processus d’interaction entre laser et matériaux, 1’énergie laser comprend trois

parties et peut étre exprimée par laformule de conservation del’énergie :

E=E +E,+E (Eq.l.1)

Ou E est I’énergie du faisceau laser, E; représente I’énergie de la lumiére laser
réfléchie par la surface du matériau, E, est 1’énergie absorbée, et E; est I’énergie de
transmission.

Lorsque le laser pénetre a I’intérieur du matériau, I’atténuation d’intensité du laser est

exprimée selon la loi exponentielle, comme montré dans I’équation 11.2. | est
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I’intensité de lalumicre a la position x, x étant la distance a partir de la surface. 1y est

I’intensité du laser a la surface, A est le coefficient d’absorption du matériau.

Il =1,6™ (Eq.11.2)

Le coefficient d’absorption de la lumi¢re laser dépend de la nature du matériau et de
lalongueur d’onde du laser. Généralement, il y a une relation entre I’intensité du laser
et le taux d’absorption. Les électrons libres dans le matériau métallique et les
¢électrons liés absorbent respectivement de la lumiére infrarouge de faible énergie et
de la lumiére ultraviolette d’énergie élevée. L absorption des métaux est affectée par
la longueur d’onde, les propriétés du matériau, la température, les conditions de
surface et les caractéristiques de polarisation de la lumi¢re. Lors de I’augmentation de
température et de larugosité de surface, ou I’application d’un revétement en graphite,
le taux d’absorption augmente. Les matériaux non métalliques ne disposent pas de
beaucoup d’électrons libres, 1’¢électron lié a une fréquence fixe, donc I’échauffement

de cette structure particuliere nécessite une longueur d’onde spécifique [9].

11.3 Caractérisation des piéces fabriquées

[1.3.1 Observation microstructurale

Apreés le processus de polissage, des microscopes optiques (MO) de marque Nikon et
de marque Leica couplés a un appareil photo ont été employés pour I’observation
primaire des échantillons fabriqués par machine SLM. Les figures 11.5 (a) (b)
présentent la photo des microscopes optiques Nikon et Leica. Généralement, pour
I”échantillon poli, le grossissement maximal du microscope est de 600. Lafigure 11.5
(c) est la photo du stéréomicroscope, qui est employé a |’observation de la surface

d’échantillon non poli directement.
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Figure 11.5. Photo des microscopes optiques Nikon (&), Leica (b) et du

stéréomicroscope (C)

En raison de la limitation de grossissement de la MO, les morphologies
microstructurales des échantillons et des poudres ont été observées avec un
microscope électronique a balayage (MEB, JEOL JSM-58000LV Japon) avec une
tension d’accélération 10-30 kV ; le grandissement maximum peut atteindre 50000x
en électrons secondaires, et la technique des électrons rétrodiffusés a été utilisée avec
une résolution latérale de 100 nm environ. De plus, le MEB est couplé a un détecteur
de photons X qui permet I’analyse des éléments chimiques (EDS) de la plupart des
¢léments du tableau périodique a partir du carbone. Ainsi, on peut faire des analyses
qualitatives ou quantitatives en plein écran, et réaliser des cartographies élémentaires.
L’ observation microscopique sur un échantillon nécessite un bon polissage de surface.
Comme pour les poudres et échantillons isolants électriques, il est nécessaire pour les
échantillons de faire une métallisation préalable d’or ou d’une évaporation de carbone
par un appareil SCD005/CEAQ035, Baltec.

Les images MEB peuvent donner les caractéristiques microstructurales des
échantillons: section, fracture, surface et taille des particules de poudre. La
distribution et le nombre de fissures peuvent étre observés, donc la densité relative

peut étre estimée de fagon indirecte.
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11.3.2 Analyse granulométrique

Les distributions granulométriques des poudres YSZ ont ¢té mesurées par
granulométrie laser (MASTERSIZER 2000, Malvern Instruments Ltd., UK). La
figure 1.6 montre la photo du granulometre. Ce dispositif peut mesurer des diamétres
de particules allant de 0,04 a 500 um. Les mesures sont effectuées en milieu de I’eau
distiliée comme dispersant, aprés une désagglomération des poudres par ultrasons
pendant 30 secondes. La granulométrie des poudres peut également étre estimée par
image MEB. Dans ce cas, les poudres doivent étre traitées par métallisation a I’or ou
au carbone afin de les rendre conductrices électroniquement. Cependant, en raison du
nombre limité de particules de poudre, le diamétre moyen des particules est estimé
grossierement par cette approche ; en outre, la distribution du diameétre des particules

ne peut pas étre mesurée.

Figure11.6. Photo de granulométrie laser MASTERSIZER 2000, Malvern Instruments
Ltd., UK

11.3.3 Estimation de porosité et densité

La méthode d’analyse d’image a été utilisée pour estimer le taux de porosité des

échantillons YSZ a I’aide du logiciel Scion Image (NIH, Bethesda, MD), ce qui a été
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utilisé et décrit en détail dans I’expérience précédente [14, 15]. La signification des
photos en noir et blanc de la structure microscopique de I’échantillon est traitée par
une gradation logicielle. Pendant I’estimation, une valeur critique est utilisée pour
distinguer les pores/fissures et la zone dense. La valeur critique supérieure a la valeur
du point de pixel représente la zone de pore ou de fissure. Le logiciel calcule ensuite
automatiquement le pourcentage total de la superficie de la région de pores et de

fissures.

11.3.4 Rugosité et profil de surface

Dans cette étude, le profilometre 3D ALTIMENT X AltiSurf 500 a été utilisé pour la
mesure de rugosité et de topographie a balayage, et la surface d’échantillon a été
caractérisée par la rugosité de surface moyenne (Ra). Pendant la mesure, un capteur
mesure |’atitude d’un point de I’échantillon a un instant donné et la platine sur
laquelle il est positionné permet de déplacer I’objet a étudier pour palper

complétement la zone de mesure.

Figurell.7. Profilometre 3D ALTIMENT X AltiSurf 500

Généralement, un capteur optique est utilisc comme une sonde utilisant le principe

IRTESLERMPS-UTBM 54 Q.LIU



Chapitre || Matériaux et équipements expérimentaux

optique de I’aberration chromatique. Selon les spécificités de notre capteur, e capteur
optique focalise en un point de mesure la longueur d’onde du spectre sur une
dynamique verticale pour un spot de 5 um environ. Un spectrophotomeétre analyse du
signal de retour, et traduit chacune des longueurs d’onde mesurées en distance entre la

lentille et la surface de I’échantillon.

[1.3.5Microdureté Vickers

Dans cette étude, la microdureté a été mesurée en utilisant un micro-durometre
Vickers (Leitz, Allemagne). La figure 11.8 montre la photo du durometre Vickers
(Leitz, Allemagne). Selon les propriétés de la céramique YSZ, la charge de 500
grammes et une durée de 15 s ont été sélectionnées pendant la mesure. Tout d’abord,
au moins 20 indentations ont été réalisées au hasard sur la surface de |’échantillon.
Ensuite, on a mesuré les deux diagonales d1 et d2 pour chaque indentation a I’aide
d’un microscope optique. Enfin, la micro dureté peut étre calculée selon la formule
[1.3, et la microdureté moyenne a pu étre obtenue. On peut évaluer la microdureté

moyenne des échantillons par cette méthode [16, 17].

Figure 11.8. Photo du durometre Vickers Leitz, Allemagne

La figure 11.9 présente le microdurométre de Vickers. La dureté¢ Vickers est

IRTESLERMPS-UTBM 55 Q.LIU



Chapitre || Matériaux et équipements expérimentaux

caractérisée par I’empreinte faite par un indenter sous une charge donnée durant 15 s,
et il est calculé selon la formule I1.3. L’indenteur est formé d’une pyramide en
diamant de base carrée dont les faces opposées forment un angle de 136°, comme

indiqué sur laFigurell.9.

o7 anBe

2 8 (Eq.113)

HV =

g’ d?

Selon cette formule 11.3, F est la charge appliquée (N), g représente |’accélération de
gravité, et d est la moyenne des diagonales de I’empreinte (mm). En raison de lataille
de la surface de notre échantillon, inférieure a 10 mm, la dureté est mesurée par des
méthodes de dureté Vickers. Cette méthode peut étre utilisée principalement pour les

matériaux métalliques et céramiques.

Figurell. 9. Principe de ladureté Vickers
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11.3.6 Diffraction desrayons X

Le changement de structure cristalline de la zircone yttriée se produit lors du
processus de chauffage et refroidissement, et il affecte la performance mécanique de
I’échantillon. La diffraction de rayons X (DRX) est une méthode générae
d’identification des phases cristallines. Il permet de mesurer la structure cristalline et
le taux de composition. Elle donne des informations sur la pureté, la cristalline et la
valeur des parametres de cristallographie.

Un diffractomeétre a été utilisé pour la caractérisation des échantillons et des poudres
bruts. L’équipement, de marque Bruker AXS D8 Focuson (Allemagne), équipé d’un
compteur courbe, permet de faire des mesures sous une incidence fixée de 4°. Ce
diffractometre a été équipé d’une radiation de Co Ka. Dans le cas d’une identification
simple des phases, un domaine angulaire de 20 a 80° en 20 est balayé par pas de

0,02°.

11.3.7 Mesure delatempérature par caméra thermique

Pendant la fabrication, la température de I’échantillon est surveillée par la caméra
thermique ThermaCAM SC 3000. C’est un systeme haute vitesse QWIP d’imagerie
thermique pour analyses thermiques de pointe. La figure 1V. 1 (b) est la photo de la
caméra thermique ThermaCAM SC 3000. Le Quantum Well Infrared Photodetector
(QWIP) offre une sensibilité thermique supérieure, une gamme étendue de choix, une
performance d’imagerie a ondes longues de 8 a 9 um et une capacité d’acquisition de
données haute vitesse étonnante. La caméra ThermaCAM SC 3000 utilise un capteur
photodétecteur infrarouge a puits quantique (QWIP) pour une résolution de moins de
20 mK a une température de 30 °C, livrant des mesures d’une grande précision. Une
gamme étendue d’accessoires optiques font que la caméra infrarouge ThermaCAM
SC 3000 s’adapte a différentes grosseurs de cibles, distances et vitesses, et sa

précision de mesuré peut étre jusqu’a +2% [18].
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CHAPITRE |1l Fusion sélective par laser
de céramique Y SZ avec un préchauffage de
faibles températures et optimisation des
parametres de fabrication

La poudre ceramique YSZ est choisie comme objet d 'étude apres comparaison de trois
poudres différentes. L optimisation de la taille de la poudre, de la puissance du laser,
et de la temperature de préchauffage est réalisée. La longueur d’onde du laser a
machine SLM 250 est constante, et la puissance du laser peut étre ajustée. Par
conséquent, la puissance du laser, la vitesse de balayage, le point distance et la durée
d’exposition sont les principaux parametres affectant les performances des
echantillons. Pendant | ‘expérience, un modéle de forme cubique a été utilise pour
| ‘étude préliminaire de la fusion de la poudre céramique. L 'analyse des performances
de |’échantillon comprenant principalement la densité relative, la micro-durete, la
distribution des fissures; |’analyse de morphologie et de structure cristalline ont été
realisées. La genération de fissures ordonneées réduit considerablement les propriétés
mécaniques et la densité de | 'échantillon. Par conséquent, | ‘analyse de | ‘origine des
fissures est nécessaire. Ce chapitre demontre la relation entre la morphologie des
fissures et les parametres du laser, et | ‘effet des différentes puissances de laser, de
| ‘écart de numeérisation, du point distance et du temps d’exposition sur la genération

de fissures.

[11.1 Introduction de contexte

Dans les procédés de fabrication rapide, les céramiques sont utilisées soit sous forme
de poudre pure, dans le cas de SLM, soit sous forme de poudre mélangée, par
exemple la céramique oxydée ou non oxydée (Al>Oz, TiO,, SIO,, ZrO,, SIC). La

géométrie des picces fabriquée par cette technologie en céramique est souvent assez
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simple [1-3]. Lafusion sélective par laser de la zircone stabilisée a I’oxyde d’yttrium
a été étudiée par Ph. Bertrand a I’aide de systéme Phenix PM 100 avec un laser fibre
50 W ; cette étude montre gu’il est possible de fritter I’oxyde d’yttrium ou de faire
fondre la poudre de zircone stabilisée sans d’autres poudres. Mais la densité¢ et la
propriété mécanique sont insuffisantes [4]. Ensuite, la poudre mélangée (Al,Os-ZrO;
20-80 % en poids) a été essayée pour le frittage ou la fusion par laser dans
I’environnement air ou argon. Particulierement, la possibilité d’addition de poudre
d’aluminium est aussi recherchée [5]. Des spécimens denses utilisant le mélange
eutectique (Al,03-ZrO, 58,5-41,5% en poids) ont été fabriqués par fusion compléte.
La poudre céramique est préchauffée a haute température (supérieure a 1600 °C) [6, 7].
Le laser a CO, (LC-ALPHAIII) délivrant une puissance de sortie nominale de 2 kW
en mode impulsions est utilisé pour irradier la surface de la piece en zircone; la
surface de la zircone pourrait étre refondue enticrement par 1’énergie du laser [8].
Comme lalongueur d’onde infrarouge de fibre laser 1 um est faiblement absorbée par
la matiecre céramique, son média de transmission est une fibre optique [9].
Actuellement, il est principalement utilisé pour les matériaux métalliques, et peu de
chercheurs étudient la fusion de la matiére céramique par lalongueur d’onde de 1 um
du laser a fibre NIR.

La céramique Y SZ peut étre utilisée comme un bio-matériau céramique. L’ avantage
de la technologie de fabrication rapide est que le modele peut étre de forme complexe
et irréguliére. Ceci est trés approprié pour les exigences du modéle biologique. La
personnalisation donne a cette technol ogie de vastes perspectives d’application [10].
Ce chapitre présente lafusion sélective de la zircone stabilisée a I’oxyde d’yttrium par
laser a fibre avec une longueur d’onde de 1 um, et étudie I’influence de différentes
températures de préchauffage, de différentes puissances de laser et de différentes
vitesses de balayage sur la microstructure, la densité relative, la microdureté, la
déformation de I’échantillon en céramique, puis discute la transformation de la

structure cristalline au cours de la fabrication.
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I11.2 Processus de fabrication et parametres expérimentaux

Pendant |a fabrication, les échantillons de céramique sont fabriqués par une machine
de fabrication rapide (MCP REALIZER SLM 250, Allemagne). Trois poudres
céramiques (Al,Os-Al, TiO,, ZrO,-Y,03) ont été utilisées pour cette étude. La poudre
est s¢chée dans une étuve a 80 °C pendant 2 heures avant de commencer |e processus
de SLM. Cela permet d’évaporer I’humidité adsorbée a la surface des particules, et
d’augmenter lafluidité de la poudre. Lafigurel11.1 (a) montre le principe de lafusion
lective par laser de la machine MCP REALIZER SLM 250 et (b) la photo présente

la plate-forme de fabrication.

Elévateur

Figurelll.1. (a) principe de la machine de fusion sélective par laser MCP REALIZER
SLM 250, (b) plate-forme de fabrication

Au cours du processus de balayage, le laser balaye selon le mode pas a pas comme
représenté sur lafigure 111.2 (a). Latache rouge circulaire est le point d’exposition du
laser le long de latrgjectoire de balayage. La durée d’arrét est définie comme le temps
d’exposition, qui peut étre modifié. La distance entre deux points rouges représente le
point distance, qui est aussi une variable. Ainsi, le temps d’exposition et la distance
entre les deux points sont importants pour définir la vitesse de balayage laser. La
figure 111.2 (b) montre la trgectoire de balayage pendant le procédé SLM. Les
directions des traces de balayage sont vers I’axe X et Y dans les couches adjacentes.

Entre chague couche, la direction de balayage est perpendiculaire par rapport a celle
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de la couche adjacente. Cette méthode de balayage peut réduire I’anisotropie de

I”échantillon, et favorise une répartition plus uniforme de I’énergie de laser.

»

(a) (b)

Point distance

Ecart de numérisation

Figurelll.2. (a) mode de laser balayage, (b) trgjectoire de balayage pendant le procédé

Trajectoire de balayage

SLM

Letableau I11.1 montre les principaux parametres de fabrication et lalongueur d’onde
laser ; tous les parametres peuvent étre modifiés selon les besoins spécifiques. Laser
dans la machine SLM 250 est un Nd-YAG fibre laser avec la longueur d’onde
1060-1100 nm. La longueur d’onde affecte principalement le taux d’absorption de la
matiére de I’énergie du laser. Par conséquent, les différents types de matériaux exigent
différents types de laser. Selon le mode de balayage laser montré dans la figure 111.2
(a), lavitesse de balayage du faisceau laser est définie par le point distance divisé par
le temps d’exposition. Notamment, la température de préchauffage affecte la
déformation de I’échantillon. Il peut réduire le gradient de température entre la zone
de fusion et la zone non frittée. Et le processus de refroidissement affecte directement
la déformation de la surface fabriquée. Une haute température de préchauffage peut
réduire la vitesse de refroidissement et améliorer la déformation. Ensuite, 1’épai sseur
de chague couche de poudre est principalement limitée par lataille des particules de
poudre. Il faut s’assurer qu’il existe au moins une particule dans une couche. Pour que
la premiére couche fusionnée accroche sur le support de fabrication, ce qui permet de
réduire la déformation de la premiére couche, un support en céramique est nécessaire.

Dans cette recherche, une plague en acier revétu d’un revétement de céramique ou
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une plague de céramique mullite ont été utilisés, selon les différentes exigences de
température de préchauffage et d’analyse. L’avantage du revétement est qu’il peut étre
réutilisé. Lorsque le revétement céramique est endommagé par le laser, il peut étre
réparé par la technologie de projection thermique, puis le découpage est facile
pendant le processus d’analyse. Par contre, I’inconvénient du substrat céramique est
d’étre non-réutilisable. Mais, il peut résister a des températures supérieures, jusgu’a

1800 °C.

Tableau I11.1. Principaux paramétres expérimentaux

Parametre

Laser Proche IR Fibre Laser

Puissance (W) 100 maximum

Longueur d’onde (nm) 1060-1100

Diametre du spot laser (um) 34

Point distance (um) 20, 40

Ecart de numérisation (um) 20, 40, 80

Temps d’exposition (us) 5-5000

Epaisseur de la couche de poudre (um) 100-150

Vitesse (m/s) Point distance/temps d’exposition
Environnement Air/argon

Température du substrat (°C) Température ambiante, 250

Substrat Revétement céramique Y SZ, plague métallique
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I11.3 Fusion sélective par laser de la poudre céramiqueY SZ

a température ambiante

111.3.1 Expérience préliminaire de fusion sélective par laser

et choix des matériaux céramiques

Pour bien comprendre le frittage/la fusion sélective par laser d’une grande variété de
matériaux, une étude préliminaire a été engagée pour tester le frittage et la fusion par
laser sur trois matériaux (Alumine 70 %-Aluminium 30 %, TiO, pur et zirconia
93 %-yttria 7 %). Le tableau 111.2 (a) indique le point de fusion et le point d’ébullition
de matériaux utilisés. D’aprés des études antérieures, la fusion directe du matériau
céramique est tres difficile, car le point de fusion est tres élevé. On a choisi une
céramique oxydée, car ce type de matériau a un point de fusion faible. Un autre
avantage est que |I’on pourra choisir un additif métallique comparable comme liant.
Dans I’atmosphere, I’oxydation du métal ne conduit pas a de nouvelles impuretés ; les
composants peuvent étre relativement ssmples. Par exemple, un mélange de poudre
d’oxyde d’auminium et aluminium, dioxyde de titane et titane. Ainsi, on a essay¢ le
frittage de la céramique oxydée en deux groupes, une poudre céramique pure et une
poudre céramique mélangée avec du métal. Mais I’addition du liant métallique
conduira a une réduction de performance mécanique ; le principe de frittage/fusion de
la poudre mélangée est la fusion du métal qui fait coller les poudres céramiques. Ce
n’est pas le but principal de cette ¢tude. Le but de ces essais préliminaire est de
sélectionner des matériaux et d’analyser la densité d’énergie. Pour ces trois matériaux
céramiques, I’étude sur la fusion sélective par laser de I’oxyde de zirconium et de
I”’oxyde de titane est relativement peu présentée dans la littérature, mais ces matériaux
ont un large éventail d’applications; par conséquent, il est tres significatif d’étudier

Ces matériaux.
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Tableau I11.2. Points de fusion des matériaux

Matériaux Point de fusion (°C) Point d’¢bullition (°C)
Al,O5 2054 2980
TiO; 1870 2972
ZrO, 2715 4300
Y203 2690 4300
Al 660 2519
Ti 1668 3287
Zr 1855 4409

111.3.2 Résultats expérimentaux

En essayant de faire fondre les trois types de poudre, on peut obtenir une distribution
de parametres approximative. En controlant la puissance du laser et la vitesse de
balayage, on peut modifier la densit¢ d’énergie. Les croix dans la figure 111.3
indiquent que la densité d’énergie est trop faible pour la poudre zircone yttriée et que
la poudre ne peut étre frittée en bloc. Le carré noir signifie que la fusion de la poudre
est possible, et que la forme d’échantillon est précise. Pour la poudre d’oxyde de
titane, lorsque la poudre est complétement fondue, il existe un craguage sévere sur les
¢chantillons élaborés avec tous les paramétres essayés.

Lafigure I11.4 ci-dessous montre le résultat de la poudre mélangée (Al,Oz-Al 70-30),
les croix dans la figure I11.4 indiquent que la densité d’énergie est inappropriée.
Lorsque I’énergie du laser est trop élevée, la poudre a complétement fondu, mais une
surchauffe cause une déformation importante de la piece. La grande densité d’énergie
provoque ainsi un grand nombre de fissures. D’autre part, si I’énergie du laser est trop
faible, elle ne permet pas de fritter les poudres pour former un bloc. Dans lafigure, les

carrés noirs représentent des densités d’énergie suffisantes pour obtenir les
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¢chantillons en bloc cubique. En comparant les résultats, nous pouvons trouver

I’influence du point de fusion du matériau sur les parametres de fabrication.

x Non fusion
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Figure111.3. Fusion sélective par laser initial d’un matériau céramique Y SZ avec des

puissances et des vitesses de balayage différentes
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Figure I11.4. Distribution des paramétres pour le frittage du mélange de poudre

(Al,05-Al 70-30)

Au cours du frittage/fusion, la céramique de zircone, ayant un point de fusion élevé, a
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besoin d’un laser haute puissance et d’une faible vitesse de balayage. Le mélange de
poudre métallique et de poudre de céramique peut considérablement réduire la
difficult¢ de frittage/fusion. On peut fusionner la poudre en bloc avec différentes
puissances, la recherche de la vitesse de balayage appropriée est donc relativement
facile. Comparativement a la matic¢re céramique, e taux d’absorption du métal pour le
laser a courte longueur d’onde est relativement fort. Par rapport a la poudre mélangée,
la poudre métallique peut étre utilisée en tant que liant, et les poudres céramiques sont

liées ensemble par lafusion du métal.

111.3.3 Analyse initiale de morphologie des échantillons

expérimentaux (Al,Os-Al 70-30, TiO, et ZrO,-Y ,03 93-7)

La figure I11.5 montre |’état de frittage du mélange de poudre Al,Os-Al 70-30; les
images (a) et (b) représentent le haut et le bas de I’échantillon ; I’image 111.5 (c), (d)
montre un échantillon monocouche et le support métallique. Sur I’image de
I”échantillon, la surface de I’échantillon est trés rugueuse, et les poudres non fondues
peuvent étre clairement observées ; les poudres céramiques sont liées ensemble par la
poudre métallique fusionnée. La surface rugueuse de I’échantillon monocouche
affecte directement la précision de fabrication. La figure 111.5 (b) montre de grands
pores formés dans la partie basse de I’échantillon. La fabrication est effectuée a
température ambiante et la température de la couche initiale n’est pas suffisante pour
fondre complétement la poudre : elles sont juste frittées ensemble ; la figure I11.5 (d)
montre que la surface de support n’est-ce pas sérieusement endommagée par le laser
pendant e processus de frittage, c’est-a-dire que la température initiale n’est pas trés

élevée au cours de lafabrication.
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Figure111.5. Etat de frittage du mélange de poudre Al,Oz-Al 70-30, (a) haut
d’échantillon, (b) bas d’échantillon, (c) couche de poudre frittée (d) support

métallique
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Figure I11.6. Photos d’échantillons de céramiques TiO,, (a) surface d’échantillon (b)

face latérale d’échantillon

La figure 111.6 (a), (b) représente les photos d’échantillons de céramiques TiO,
fabriqués par technologie SLM. La surface rugueuse et une grande fissure a

I’intérieur de |’échantillon sont observées. La poudre TiO, est fondue complétement,
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mais la ténacité d’échantillon est trop faible pour tolérer la déformation. Une telle
déformation cause une mauvaise précision de laforme et une faible densité. Selon la
morphologie de |’échantillon, la difficulté de fusion sélective par laser de la poudre
céramique TiO, avec notre équipement est plus élevée que celle des deux autres

poudres.

Figurelll. 7. Fabrication initiale de lacéramique de Y SZ, () 70 W, (b) 90 W

L’image 111.7 (a) et (b) représente deux macrographies de coupe d’une pi¢ce de Y SZ
fabriguée avec des parametres non optimisés. En raison de I’utilisation du gaz de
protection argon dans le processus de fabrication, le couleur de la pi¢ce devient noire;
cela est di a probablement au manque d’oxygene. De plus, elle prend reflet
métallique sur certaines zones. Les paramétres sont les suivants : puissance de laser
70 W (a) et 90 W (b), hauteur d’échantillon 2 mm et épaisseur de chague couche 150
um.

La poudre de céramique YSZ est compléetement fondue, ce qui peut étre clairement
observé dans I’image I11.7. 1l existe une déformation, mais elle ne conduit pas a des
fissures visibles dans la surface de I’échantillon, et la surface de I’échantillon est
¢galement rugueuse. Avec ces parametres d’essais, la surface de I’échantillon présente
une morphologie de |’état de fusion, et des traces de balayage peuvent étre clairement
observées. Les morphologies de I’échantillon céramique YSZ et du matériau
métallique ont donc quelques similarités. Ce résultat préliminaire montre aussi que la

céramique Y SZ présente une assez grande ténacité. A I’état de fusion compléte, la
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déformation macroscopique de surface est un inconvénient important. Généralement,
la fusion compleéte de la poudre de céramique YSZ montre que I’absorption de la
lumiere laser Nd-YAG de cette céramique atteint I’ exigence de fabrication rapide, cela

représente un potentiel pour cette céramique a fabrication rapide par laser.

[11.3.4 Bilan

1, Pendant les essais de fusion par laser d’un matériau céramique TiO,, la poudre
céramique a pu étre fusionnée. Mais la grande déformation conduit a une énorme
fissuration. Lafaible ténacité limite son application dans cette technologie.

2, L’addition du matériau a faible point de fusion en tant que liant est auss une
méthode couramment utilisée, mais les pieces ne peuvent qu’étre utilisées en tant que
modéles, ce qui limite lavaleur d’application pratique.

3, En raison du but principal de cette recherche, la fabrication directe de piéces en
céramique et |I’optimisation des parametres, on a choisi la poudre Y SZ comme objet

d’étude.

I11.4 Fusion de céramique YSZ a température ambiante avec

une grosse poudre

[11.4.1 Parametres expérimentaux

Pendant |a fabrication, on a choisi une poudre céramique ayant une distribution de
granulométrie de 55 a 110 pm. Une grande granulométrie a été choisie parce que les
grosses particules sont favorables a I’étalement mécanique de la poudre. L’impact de
I”attraction électrostatique entre les particules céramiques est relativement faible, cela
¢vitera I’agglomération des particules. Selon lataille des particules, I’épaisseur de la

couche de poudre a été définie a 150 um. Cette épaisseur est suffisante pour s’assurer
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gu’il existe au moins une particule dans chaque couche de poudre. Ceci permet aussi
d’éviter trop de fusions redondantes de la couche précédente pendant la fusion de la
couche suivante. Ensuite, le choix de la vitesse de balayage a été optimisé selon
I”expérience précédente.

Tableau 111.3. Paramétres de la fusion sélective par laser de céramique YSZ a

température ambiante

Parametre

Laser proche IR Fibre Laser
Puissance (W) 10-100

Longueur d’onde (nm) 1060-1100

Composition zircone 93% + yttrine 7% en masse
Diamétre du spot laser (um) 34

Point distance (um) 40

Ecart de numérisation (um) 80

Vitesse (m/s) 0,525-0,013

Modele 5mm x5 mm x 5mm
Epaisseur de la couche de poudre (um) | 150

Diametre des particules (um) 55-110

Environnement ar

Température du substrat (°C) 25

Substrat Revétement céramique Y SZ

Les principaux parametres sont montrés dans le tableau 111.3. Le modele 5 mm x 5
mm x 5 mm a été utilisé pour tester |’état de fabrication. Toutes nos expériences ont
¢té réalisées sous air pour éviter un changement important de la couleur des piéeces, ce
qui s’est passé sous la protection d’Ar.

Apres le processus de fabrication, la densité relative, la précision deladimension et la

IRTESLERMPSUTBM 75 Q.LIU



Chapitre Il Fusion sélective par laser de céramique YSZ avec un préchauffage de faibles températures et
optimisation des paramétres de fabrication

micro-dureté sont étudiées. Ensuite les parameétres de fabrication par comparaison

sont optimisés entre les trois résultats expérimentaux.

111.4.2 L’état de fusion de I’échantillon fabriqué avec des

parameétres différentes

Le tableau I11.4 présente |’état de frittage/fusion avec les différentes puissances du
laser et les différentes vitesses de balayage. Lorsgue la puissance du laser est
inférieure a 30 W, la poudre de céramique ne peut pas étre frittée ensemble dans
toutes les vitesses de balayage, parce qu’il y a diffusion de la chaleur pendant le
processus d’absorption de I’énergie de laser, et que la vitesse de |’énergie entrée est
inférieure a lavitesse de diffusion de la chaleur. Le temps de fabrication est également
un aspect important, car I’augmentation de la vitesse de balayage peut réduire le
temps de fabrication, ce qui est plus propice a répondre a la demande industrielle. Le
tableau 111.4 montre que, lorsque la vitesse de balayage est supérieure a 0,2 m/s, la
puissance maximale de 100 W ne peut pas fondre la poudre. Donc la puissance du
laser doit étre supérieure a 30 W, et la vitesse de balayage la plus rapide est de 0,2
m/s.

Tableau |11.4. Etat de fusion de la poudre Y SZ 55-110 um a température ambiante

Puissance (W) / Vitesse (m/s) |0,525|0,275|0,200|0,125|0,100/0,075|0,050/0,025| 0,013
10 x x X x x x x x x
30 X X X X X X n = n
50 X X X X X X | m | m n
70 X X X [ [ [ ] ] [
80 X X X [ [ [ ] ] [
920 X X X u u u | | u
100 X X X [ [ [ [ [ [
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Tableau [11.5. Optimisation de la vitesse de balayage a la puissance 35 W

Tableau I11.6. Optimisation de la vitesse de balayage a la puissance 70 W

Avec |’optimisation de la vitesse de balayage, les tableaux I11.5 et 111.6 montrent les

résultats expérimentaux faits a la puissance 35 W et 70 W. Par |’observation

préliminaire des résultats, I’état d’échantillon comprend le frittage, la fusion partielle
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et lafusion compléte. Lorsque la poudre céramique est partiellement fondue ou frittée,
I”échantillon de céramique a une bonne précision, mais la résistance mécanique est
relativement faible. Quand la poudre est complétement fondue, il existe une énorme
déformation, qui peut conduire a des fissures dans intérieur de I’échantillon. 1l s’agit

d’une réduction de la précision de forme.

111.4.3 Analyse de mor phologie et de microstructure

La figure 111.8 montre les photos des échantillons fabriqués a la puissance 35 W.
Lorsgue la vitesse de balayage est relativement faible, par exemple une vitesse de
balayage 0,050 m/s et 0,040 m/s dans la figure 111.8 (a) et (b), les particules YSZ
blanches ont été frittées ensembles, et de nombreux macro-pores sont observés sur la
surface de I’échantillon. Mais la frontiere est claire, et la précision de forme est
relativement bonne. D’autre part, la surface est rugueuse, et la sphéroidisation des
particules est évidente, comme montré dans I’image 111.8 (a), (b) et (c). Quand
I”énergie augmente, la déformation de surface de |’échantillon est devenue visible, par
exemple comme le montrent les figures 111.8 (e), (f). Cela est di a la fusion compléte
de la poudre et au grand gradient de température ; il existe une grande différence de
température entre la zone centrale et la zone frontaliére pendant le processus. La
vitesse de refroidissement est plus rapide dans la zone fronti¢re. Par ailleurs, la
déformation de la surface est accumulée et exacerbée pendant la fabrication, car la
déformation de la couche précédente conduite a une non-uniformité de I’épaisseur de

la couche de poudre suivante.
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Figure 111.8. Photos des échantillons fabriqués par laser puissance 35 W avec
différentes vitesses de balayage: (a) 0,050 m/s, (b) 0,040 m/s, (c) 0,033 m/s, (d) 0,029
m/s, (e) 0,025 m/s, (f) 0,022 m/s

La figure I11.9 est la photographie agrandie au microscope optique de la surface de
I”échantillon. On peut observer clairement les particules de céramique sur la surface
de I’échantillon. Mais avec |’augmentation de la densité d’énergie, les poudres sur la
surface sont fondues ensemble. L état liquide est conservé apres la solidification dans

la surface. Des macro-fissures apparaissent a intérieur de I’échantillon.
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Figure 111.9. Microstructure de la surface des échantillons élaborés avec la puissance
35 W et différentes vitesses de balayage: (a) 0,050 m/s, (b) 0,040 m/s, (c) 0,033 m/s,
(d) 0,029 m/s, (e) 0,025 m/s, (f) 0,022 m/s

La figure 111.10 montre la microstructure transversale des échantillons. La coupe de
I’échantillon a été réalisée verticalement, c’est-a-dire dans le sens de fabrication.

Apresle polissage, la section de |’ échantillon est observée au microscope optique.
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Figure 111.10. Microstructures des sections verticales a puissance 35 W avec
différentes vitesses de balayage : (a) 0,050 m/s, (b) 0,040 m/s, (c) 0,033 m/s, (d) 0,029
m/s, (e) 0,025 m/s, (f) 0,022 m/s

Dans les figures 111.10 (a), (b), (c) et (d), on observe qu’il y a un grand nombre de
trous irréguliers et fissures. Ce sont les pores entre les particules frittées.
L’augmentation de la densité d’énergie peut réduire le nombre de pores et affaiblir
I’effet de la sphéroidisation. Des fissures verticales ordonnées apparaissent avec
[’augmentation d’énergie, comme le montrent les figures 111.10 (b), (c) et (d). Ces

fissures ordonnées ne réduisent pas la précision de forme. De grandes fissures
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horizontal es apparaissent dans les figures [11.10 (e) et (f). Cela est principalement di a
la déformation de la surface fusionnée. Lataille des fissures a la jonction entre deux
couches (les fissures horizontales dans la figure 111.10 d et €) dépend de I’importance
de la déformation de chaque couche. Pendant et aprés le processus de balayage, la
fusion et solidification de la surface traitée n’a pas lieu en méme temps. Cela produit
une différence de déformation du volume entre les différentes zones et le
gauchissement de chague couche. D’autre part, les fissures verticales sont conduites
par la trgectoire du balayage laser. Ainsi, on peut conclure qu’il existe trois
principaux défauts a I’intérieur de I’échantillon : pores irréguliers, fissures verticales
ordonnées et fissures horizontales. Ces trois défauts causent des microstructures

différentes.

Figure I11.11. Déformation du fond d’échantillon Y SZ 55-110 um, (a), (b) 35 W-0,033
m/s, (c), (d) 35 W-0,025 m/s

LafigureI11.11 représente respectivement les fonds des échantillons faits a différentes
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vitesses de balayage : 0,033 m/s (figure 111.11 (@) et (b)) et 0,025 m/s (figure 111.11 (c)
et (d)). Lorsque la densit¢ d’énergie est relativement faible, la couleur du fond
d’échantillon devient noire. Parce que le substrat n’est pas préchauffé, la température
du fond d’échantillon est plus basse que celle du sommet. Si la densité d’énergie du
laser augmente, la couleur devient blanche, comme montré dans la figure 111.11 (c) et
(d). Mais dans ce cas, la déformation du fond redevient assez importante. Le long de
la direction de la fabrication, la température augmente graduellement pendant le
processus de numérisation. Ceci conduit a une différence de température entre le

début et lafin du balayage, et I’¢état de fusion et de retrait volumique sont différents.

111.4.4 Analyse de la distribution desfissures

La morphologie des fissures affecte directement les performances mécaniques
d’échantillon. Donc on a analysé la distribution des fissures dans la section verticale.
Deux propriétés, I’angle d’inclinaison des fissures et la densité surfacique des fissures,
ont été choisies pour juger la qualité des pieces. Ces deux propriétés peuvent étre
facilement obtenues par le logiciel Scnimage, par analyse d’image. Si la densité
surfacique des fissures a |I’angle 80°-100° est plus grande que celle a I’autre angle,
cela signifie que les fissures sont ordonnées verticalement. Et si I’angle de fissure est
principalement concentré a 0°-20° et 160°-180°, les fissures sont ordonnées
horizontalement. La figure I11.12 montre la distribution de I’angle d’inclinaison des
fissures. L’axe Y est la densité surfacique de fissure, qui se référe a lalongueur totale
des fissures divisée par I’aire de la zone. L’axe X représente |I’angle de la fissure. Sur
la figure 111.12 (a) et (b), la distribution des fissures est désordonnée. La densité
surfacique totale des fissures est d’environ 3,4-5,8 mm™. Lorsque la vitesse de
balayage est diminuée, les fissures a I’angle d’inclinaison 80°-100°, 0°-20° et
160°-180° deviennent plus évidentes, par exemple, comme montré dans la figure

111.12 (c), (d), (e) et (f), ladistribution des fissures devient ordonnée.
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Figure I11.12. Distribution des fissures dans la section verticale d’échantillons faits a
une puissance de 35 W avec différentes vitesses de balayage : (a) 0,050 m/s, (b) 0,040
m/s, (c) 0,033 m/s, (d) 0,029 m/s, (e) 0,025 m/s, (f) 0,022 m/s
Lafigure I11.13 montre la relation entre la densité surfacique des fissures et la vitesse
de balayage. La densit¢ surfacique des fissures augmente lentement pendant la
réduction de la vitesse de balayage. La réduction de la vitesse de balayage cause des

fissures le long de la direction verticale et de la direction horizontal e principal ement.
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Figure111.13. Relation entre la densité surfacique des fissures et la vitesse de balayage

111.4.5 Analyse de densité relative et de précision de forme

Apres la fabrication, la densité de I’échantillon est mesurée par analyse d’image
microscopique. Ici, les pores et |es largeurs de fissures sont considérés comme le vide
interne de I’échantillon. La densité relative (plutét la masse volumique relative) est
estimée par rapport a la densité réelle de YSZ. La figure 111.14 (a), (b) montre la
relation entre la densité relative et la vitesse de balayage. La densité de I’¢chantillon
augmente lorsque la vitesse de balayage diminue. Si la vitesse est supérieure a une
valeur donnée, la densité de I’échantillon diminue rapidement. On suppose que la
céramique fondue permette d’ameéliorer rapidement le taux d’absorption du laser, et la
densité augmentera aussi. |l existe une valeur de seuil de la vitesse de balayage : s la
vitesse dépasse ce seuil, la poudre ne peut pas étre fusionnée complétement. 1l est

donc important de trouver ce seuil.

IRTESLERMPS-UTBM 85 Q.LIU



Chapitre Il Fusion sélective par laser de céramique YSZ avec un préchauffage de faibles températures et
optimisation des parameétres de fabrication

%0 35W 0w
00 4
B0 " L []
&0
- -

_ | S '] . I
=
£ . = 70
g g
= ©
= k-
E w0l Z e
2 " Z 0 L]
s 3
g %04 Vilesse seui 1 2 54 Vitesse seuil
) :

40+ 40

e T T T T T T e T T T T T T

0.020 0025 0030 0035 0040 0045 0050 0.02 004 008 one (R[] 012 14
Vitesse (m's) Vitesse (m/s)

Figurelll.14. Relation entre vitesse et densité relative avec les lasers de puissance (a)

35W et (b) 70 W

Densité relative (%)

5.0x10° 1.0x107 1.5x107 2.0x10° 2.5x10 3.0x107

Densité d'énergie {.T!m:)

Figure1ll1.15. Relation entre la densité d’énergie et ladensité relative aux différentes

puissances de laser ; barres noires 70 W et rouges 35 W

La figure 111.15 montre la relation entre la densité relative des pi¢ces et la densité

d’énergie du laser. Laformule de ladensité d’énergie est la suivante :

Densité d'é . Puissance de laser x Temps d'exposition
nsile nergie =

Point distance x Ecart de numérisation (Eq. 111.2)
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Figurelll.17. Relation entre vitesse et longueur du coté a la puissance 70 W ; la

longueur du coté en bas : laligne rouge, lalongueur du coté en haut : laligne noire

Par comparaison des résultats des puissances de laser 70 W et 35 W, la densité des
¢chantillons faits a la puissance 70 W augmente plus rapidement que ceux faits a 35

W lors de Iaugmentation de la densit¢ d’énergie. On pense que la densité de
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I”échantillon est plus sensible a la puissance du laser qu’a la vitesse de balayage.

La courbe noire et la courbe rouge dans les figures 111.16 et 111.17 montrent la
longueur des cotés en haut et en bas. Sur I’image 111.16, la différence entre les deux
longueurs des cotés n’est pas grande. Ceci montre que la déformation des échantillons
n’est pas trés grande. Par contre, pour la puissance de laser 70 W, lalongueur du coté
en bas est beaucoup plus longue que la taille du modéle 5 mm. Ceci montre qu’il
existe de grandes fissures dans le fond de I’échantillon. Et, comme la vitesse de
balayage diminue, la poudre est plus susceptible d’étre complétement fondue.
Cependant, une vitesse de balayage trop lente augmenterait la déformation de
I’échantillon. En outre, s la vitesse de balayage diminue, la poudre sera

completement fusionnée, et le gauchissement de |’ échantillon sera plus important.

[11.4.6 Bilan

Pour I’étude de la fusion sélective par laser de la poudre céramique 55-110 um, cing
points importants peuvent étre relevés :

1, La poudre de céramique peut étre frittée ou fondue complétement par laser ; le taux
d’absorption de laser peut répondre a I’exigence de la fabrication.

2, La puissance du laser ne doit pas étre inférieure a 30 W. Le laser est incapable de
fritter ou fondre la poudre céramique, la vitesse de diffusion thermique est beaucoup
plus grande que la vitesse d’absorption d’énergie par la poudre dans ce cas.

3, Ladensit¢ de I’é¢chantillon peut atteindre 70-80 %. Les défauts principaux sont des
poresirréguliers, des fissures horizontales et verticales.

4, Ladensité de I’échantillon est plus sensible a la puissance du laser. Par conséquent,
I’optimisation de la vitesse de balayage est plus facile s la puissance du laser est
relativement faible.

5, Lorsgue la poudre est complétement fondue, la surface a une déformation
importante, parce qu’il y a une grande différence de température entre la zone de fond

et larégion haute : e processus de refroidissement n’est donc pas synchronisé.
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I11.5 Fusion sélective par laser de poudre céramique YSZ

fine
[11.5.1 Parametres expérimentaux

Lorsque les particules de poudre sont relativement grandes, la fusion des particules
par laser a besoin d’une énergie plus élevée. En outre, selon des recherches
antérieures, un grand nombre de pores existent dans les échantillons fabriqués par des
particules de grand diameétre, et la surface des pi¢ces est trés rugueuse. Pour cette

raison, on achoisi une poudre plusfine (22,5-45 um) pour |’objet d’étude suivant.

Tableau 111.7. Paramétres principaux pour la fabrication de poudre fine a température

ambiante

Parametre

Laser proche IR Fibre Laser
Puissance (W) 35

Longueur d’onde (nm) 1060-1100

Composition zircone 93% + yttrine 7%
Diamétre du spot laser (um) 34

Point distance (pm) 40

Ecart de numérisation (um) 80

Vitesse (m/s) 0,050-0,011

Modeéle 5mm x5 mm x5 mm
Epaisseur de la couche de poudre (um) 150

Diametre des particules (um) 22,5-45

Environnement ar

Température du substrat (°C) Température ambiante
Substrat Revétement céramique Y SZ
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Le tableau I11.7 présente les principaux parametres des expériences. En raison de la
sensibilité a la puissance dans le processus, la puissance faible du laser 35 W est

sélectionnée, les autres conditions expérimental es sont inchangées.

111.5.2 Analyse de microstructure

La figure 111.18 montre la microstructure des échantillons céramiques faits avec la
puissance 35 W. On peut observer que les grands pores dans la section transversale de
I”échantillon diminuent. Ceci est da a I’utilisation de particules relativement fines; il
est plus facile de les faire fondre complétement en bloc. Cependant, si |a vitesse de
balayage du laser est relativement rapide, comme montré dans les figures 111.18 (a) et
(b), des pores plus petits peuvent étre a nouveau observés. Dans le méme temps, les
fissures horizontales sont réduites, donc la déformation de la surface d’échantillon est
faible. Toutefois, I’utilisation d’une poudre plus fine améliore treés peu les fissures
verticales; elles sont plus évidentes avec |’augmentation de I’énergie laser, par
exemple les figures 111.18 (b), (c), (d) et (e). La distance entre fissures verticales est
d’environ 200-300 pm, mais I’écart de numérisation est de 80 um, et |a distance entre
les fissures verticales n’est pas égale a I’écart de numérisation. La fissure est
principalement concentrée dans la zone centrale de la trgjectoire. Ensuite, la fissure
ordonnée ne s’étend pas a la surface, ce qui indique que ces fissures verticales ne sont
pas induites directement par un seul balayage dans la couche de poudre. Elles sont le

résultat de multiples scans dans la méme position horizontale.
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35W 0,025m/s

Figure 111.18. Microstructure d’échantillon fabriqué par de la poudre fine 22,5-45 um,
(@ 35W-0,029 m/s, (b) 35 W-0,025 nV/s, (c) 35 W-0,022 nvs, (d) 35 W-0,020 m/s, (€)
35 W-0,018 m/s, (f) 35 W-0,015 m/s

111.5.3 Analyse desfissures

La figure 111.19 montre la distribution des fissures L’axe X représente I’angle de la
fissure, et I’axe Y la densité surfacique des fissures. La densité surfacique des fissures

est d’environ 3,2-5,6 mm™. La réduction de la taille des particules ne réduit pas

IRTESLERMPS-UTBM 91 Q.LIU



Chapitre Il Fusion sélective par laser de céramique YSZ avec un préchauffage de faibles températures et

optimisation des parameétres de fabrication
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Figure 111.19. Distribution des fissures dans |a section verticale des échantillons

fabriqués avec de la poudre fine 22,5-45 um, (@) 35 W-0,040 m/s (b) 35 W-0,029 m/s,
(c) 35 W-0,025 m/s, (d) 35 W-0,022 nv/s, (e) 35 W-0,020 nv/s, (f) 35 W-0,018 m/s

Comme le résultat pour les échantillons fabriqués par de la grosse poudre, lorsgue la

vitesse est 0,040 m/s dans la figure I11.19 (&), la distribution des fissures est

désordonnée. Lors de la diminution de la vitesse de balayage, les fissures a angle

d’inclinaison 80°-100° deviennent plus évidentes, par exemple lafigure 111.19 (c¢), (d)
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et (e). La distribution devient ordonnée sur la direction verticale. Mais comme le
montre la figure 111.19 (d), des fissures horizontales peuvent aussi étre observées s la
vitesse diminue a 0,022 m/s. Et les fissures horizontales sont principalement

distribuées dans I’interface de couches adjacentes.

0.018 0.020 0.022 0.025 0.029 0.040

Vitesse de balayage (in/s)

Densité surfacique de fissure (mm-)

Figure 111.20. Relation entre la densité surfacique des fissures et la vitesse de balayage

Lafigure I11.20 montre la relation entre la densité surfacique des fissures et la vitesse
de balayage. Comme pour le résultat avec la grosse poudre, la densité surfacique des
fissures augmente lentement pendant la réduction de la vitesse de balayage. La
solidification se passe d’abord au bord, accompagnée par une contraction de volume ;
la zone centrale est donc soumise a une force de traction. Avec laréduction de vitesse,
la contrainte de traction sera plus grande. Par conséquent, la densité surfacique des

fissures augmente lentement.

111.5.4 Densité relative et précision de forme

Les courbes dans la figure 111.21 et 111.22 représentent les résultats de la densité

relative d’échantillon et de la longueur du coté en fonction de la vitesse de balayage
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du laser. La densité relative se situe entre 80-85 %. Par comparaison des résultats
précédents, la réduction de la taille des particules est favorable au processus de la
fusion par laser. En conséquence, les particules plus fines peuvent améliorer
efficacement la densité. Toutefois, la longueur du cété augmente rapidement avec une
énergie de balayage inférieure a 0,014 m/s, ce qui réduit la précison de forme
rapidement. Dans ce cas, la déformation deviendra trés apparente. Ensuite, la
longueur moyenne du coté est de plus de 5,3 mm, ce qui est principalement di aux
poudres collées a lafrontiere de I’échantillon, et la largeur de cette zone est d’environ
150-200 um, que ce soit a environ deux ou trois particules. Dans la région de la
frontiere, en raison de la vitesse de refroidissement relativement rapide, la poudre
fondue incompletement adhére a la limite de |’échantillon, la longueur moyenne du
coté passe a 5,3 mm, sachant que la taille du modele est de 5 mm. Il y a donc 6 %
d’augmentation de volume dans le processus SLM. Toutefois, cela n’affecte pas la

densité relative de I”échantillon évidemment.

B35V 22.3-b3um

a0 —
85 -
80 - ' n
75

F0 o

Densité relative (')

65

&0

T ~ T ~ 1 "~ 1T ~ T 1 "~ T ~ 1 v 1 "1
0.010 0012 0014 016 D018 Q020 0.022 0G24 Q026 0028 D.030

Witesse (mdsy

Figure I11.21. Influence de la vitesse sur ladensité relative de la piece avec la poudre

fine 22,4-45 pm et laser puissance 35 W
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Figure111.22. Longueur du coté d’échantillon fabriqué par la poudre fine 22,4-45 um

avec laser puissance 35 W

111.5.5 Morphologie d’échantillon

Lafigure I11.23 (a), (b) montre un substrat et quatre cubesde’5 mm x 5 mm x 5 mm
¢laborés avec différentes vitesses de balayage en gardant la méme puissance de laser.
Les échantillons maintiennent la couleur de la poudre, mais des taches noires peuvent
étre observées. Et puis, en comparaison avec |’échantillon précédent fabriqué par de la
poudre grosse (55-110 um), cf. figure I11.8, la densité relative et la précision de forme
sont nettement améliorées, et |’¢tat de la surface est [égérement amélioré. En outre, la
destruction du substrat par laser peut étre observée dans lafigure [11.23 (b). En raison
de I’effet de pénétration du laser, dans la zone de fabrication du substrat, le
revétement céramique du substrat a été fusionné aussi, puis endommagé. La figure
111.23 (c) est une turbine en cours de fabrication. Il est entouré par la poudre, et la
poudre agit comme un support supplémentaire. La figure [11.23 (d) est la photo de
I’échantillon YSZ turbine, d’un diamétre de 30 mm. L’échantillon a une précision
relativement bonne, mais sa densité est faible, en particulier dans la zone des aubes de

turbine. Et la partie inférieure de I’échantillon a une plus grande déformation, ce qui
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conduit a des fissures relativement importantes sur le coté de la piéce.

(a) (b)

YSZ échantillon cubique

Figure111.23. (a) et (b) Quatre cubes5 mm x 5 mm x 5 mm avec différentes vitesses

de balayage, (c) et (d) laturbine, échantillon de diamétre 30 mm

[11.5.6 Bilan

En étudiant les résultats expérimentaux de la poudre céramique plus fine, la réduction
du diametre des particules est propice a la fusion sélective par laser. Quatre
conclusions importantes peuvent étretirées :

1, Lapoudre fine peut étre plus facilement fondue complétement, ainsi cela permet de
réduire la porosité interne de I’échantillon.

2, L’effet de sphéroidisation affaibli peut améliorer la précision de laforme. En raison
de la réduction de la taille des particules, de grosses particules sphériques ne seront
pas générées a lafrontiére.

3, Ladensité relative augmente, grace a laréduction des pores internes et de la fissure
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horizontale.

4, Une puissance laser faible de 35 W permet de réduire les fissures horizontal es entre

les couches, ce qui réduit efficacement la déformation de la surface fabriquée.

[11.6 Impact

performance

d’un préchauffage de 250

°C saur la

[11.6.1 Parameétres de fabrication

Au vu de la réduction de la déformation de I’échantillon et de la différence de

température entre la zone de fusion et la poudre, on tente d’améliorer la température

de préchauffage du lit de poudre.

Tableau 111.8. Paramétres principaux pour la fabrication avec une poudre fine a une

température de 250-300 °C

Parametre

Laser proche IR Fibre Laser
Puissance (W) 30, 60, 90

Longueur d’onde (nm) 1060-1100

Composition zircone 93% + yttrine 7%

Diamétre du spot laser (um) 34

Point distance (pm) 40

Ecart de numérisation (um) 40

Epaisseur de la couche de poudre (um) 150

Diametre des particules (um) 22,5-45

Environnement ar

Température du substrat (°C) 250-500

Substrat Revétement céramique Y SZ
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La plateforme de fabrication a été chauffée a 250-300 °C par une petite plague
chauffante. En outre, pour une optimisation plus poussée de la puissance du laser, des
puissances de 30 W, 60 W et 90 W sont essayées pendant les expériences suivantes,

les autres parametres restant inchangés.

111.6.2 Méthode pour améliorer la température de

préchauffage du lit de poudre

Afin d’amgéliorer la température de plate-forme dans le procédé de fabrication, une
plague chauffante électrique est installée dans la plateforme de fabrication. En raison
de la conduction thermique, I’air dans la chambre de fabrication et la plateforme
métallique est aussi chauffé. Apres le test, La machine SLM ne peut résister qu’a la
température 100 °C de chauffage continu ou 500 °C dans la trés courte durée. La

température du préchauffage était donc fixée a moins de a 500 °C.

111.6.3 Analyse de mor phologie et de microstructure

La figure 111.24 montre les surfaces et les cotés des échantillons cubiques de
céramique YSZ. L’image 111.24 (a), (b) montre un échantillon fait a la puissance 30 W
et vitesse de balayage 0,02 m/s. La surface d’échantillon est rugueuse, des particules
sphériques peuvent étre observées. On peut observer que les poudres de céramique
(60 W- 0,036 m/s) ont été completement fondues par |e laser, dans lafigure [11.24 (c)
et (d). Mais au cours du processus de chauffage et de refroidissement, des fissures
apparaissent a I’intérieur de I’échantillon, parce que la température de la surface
supérieure peut atteindre le point de fusion de la matiére, tandis que dans le méme
temps, la zone inférieure est toujours maintenue a une température relativement faible.
La conductivité thermique du matériau Y SZ est tres pauvre, laténacité du matériau ne

peut résister a une si grande différence de température. On peut observer également
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gue les petites particules non fondues sont frittées aux frontieres de |’échantillon,
parce que la température dans la région frontaliére n’est pas assez élevée pour faire
fondre la poudre complétement. On observe également de petites taches noires, cela
est dii a probablement la perte d’oxygéne dans la molécule Y SZ pendant |e processus

rapide de fusion et de refroidissement.

Figure 111.24. Surface et face latérale de I’échantillon cubique fabriqué par des

puissances différentes de laser avec préchauffage 250 °C, (a), (b) 30 W-0,020 m/s, (c),
(d) 60 W-0,036 nv/s, (e), (f) 90 W- 0,090 m/s
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La figure 111.24 (e), (f) montre un échantillon fait a la puissance 90 W et avec une
vitesse de balayage de 0,09 m/s. En comparaison avec I’échantillon précédent
fabriqué sans préchauffage sur la figure 111.23, la morphologie de I’état de fusion est

plus apparente.

A A

i & ,A_ﬁ!.,r.yj

L .l e )

Figure 111.25. Microstructures sectionnelles des échantillons cubiques fabriqués avec

des puissances différentes de laser et préchauffage 250 °C, (a), (b) 30 W-0,020 m/s,
(©), (d) 60 W-0,036 m/s, (e), (f) 90 W- 0,090 m/s

Grace a |I’observation de la figure I11.25, on peut constater que deux facteurs influent
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sur la densité de I’échantillon : les pores et les fissures. Quand les particules ne sont
pas compléetement fondues, des pores apparaissent entre les particules frittées, et la
réduction de la porosité peut étre résolue en augmentant la densité d’énergie. Les
fissures entre deux couches adjacentes ne sont pas tres évidentes. Cependant, il existe
un grand nombre de fissures ordonnées entre la trace de balayage, ce qui est généré
lors de la fabrication en raison de larépartition non uniforme de I’énergie. En effet, la
distribution d’énergie gaussienne de la tache laser influence la répartition de la
contrainte thermique entre deux lignes de balayage adjacentes. L’optimisation de
I’écart de numérisation et du point distance peut rendre la distribution de |’énergie
plus homogene.

Les fissures ordonnées se trouvent sur la ligne centrale de la trace de balayage. La
température dans la zone centrale de la tache laser est beaucoup plus élevée qu’a la
frontiere, ce qui conduit a une répartition non uniforme de la température ; le retrait
volumique est différent entre la bordure et le centre de la trgjectoire de balayage, donc
la contrainte de traction a partir du centre vers la bordure provoque des fissures
ordonnées. Dans le méme temps, des pores irréguliers peuvent étre observés dans la
région fondue. Comme le temps de refroidissement est tres court, I’air dans les
interstices de poudre céramique ne peut pas étre complétement évacué, ce qui conduit
a de petits pores dans e centre de I’ échantillon.

Comme on peut le voir sur I’image 111.25 (d), (f), les fissures internes et les pores
deviennent plus nombreux avec I’augmentation de la puissance du laser. Dans le
procédé de fusion par laser, le plasma souffle de la poudre a partir du point focal. Cela
conduit a I’augmentation des pores et réduit la densité de I’échantillon aussi. Lorsque
la puissance du laser est supérieure, il est plus facile de souffler la poudre. Selon la
distribution gaussienne de |’énergie laser, lorsque la puissance du laser est plus élevée,
la différence d’énergie entre la zone centre et la frontiére est plus grande également,
ce qui aggrave lesfissures verticales.

Lafigure I11.26 présente la frontiére d’une couche fusionnée avec un préchauffage de
250 °C. La largeur de la bordure est d’environ 100-150 um. Dans ce domaine, les

poudres sont frittées ensemble, et les particules de céramique peuvent étre observées
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clairement. On estime que la diffusion de la chaleur conduit au frittage de poudre. La
taille de la zone est principalement affectée par la taille des particules et de la
conductibilité thermique du matériau Y SZ. Généralement, |e diamétre des particules
céramiques doit étre de 22,5-45 um, celaindique que 3 a 4 particules sont frittées a la
frontiere par I’effet de diffusion thermique. On estime que ceci est inévitable et limite
la précision théorigue maximum de mise en forme ; I’expansion volumique de 0,2-0,3
mm est due a cette raison. Donc, la réduction de la conductivité thermique de la

maticre et de lataille des particules peut affaiblir cet effet.

Figure 111.26. Microstructure de la frontiere d’une couche solidifiée

La figure I11.27 montre la surface et le coté d’échantillon origina fabriqué avec la
température de préchauffage 250 °C. La surface de I’échantillon sans polissage est
lisse, mais il y a beaucoup de fissures courtes. Et des traces de numérisation peuvent
étre observées clairement dans la figure 111.27 (c) et (d). Un certain nombre de
particules ont adhéré sur le coté de I’échantillon, et certaines fissures évidentes

peuvent étre observées dans le coté rugueux de I”échantillon.
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Figurelll.27. Lasurface et le coté de |’échantillon original fabriqué avec la

température de préchauffage 250 °C

111.6.4 Morphologie des surfaces de fracture d’échantillon

La morphologie de la surface de fracture est observée par microscopie électronique a
balayage. Avec |I’augmentation de la puissance du laser, la fissure dans la surface de
fracture est devenue évidente. Elle s’étend sur la direction horizontale et verticale,
comme lafigure 111.28 (c) (d) (e) (f). L’écart des fissures est d’environ 90 um, soit le
méme que I’écart de numérisation du laser. La poudre est fondue ensemble
complétement. |1 existe toutefois une petite quantité de trous ronds dans la surface de

fracture, mais ce n’est pas un défaut majeur.
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Figure 111.28. Morphologie de la surface de fracture des échantillons faits avec

différentes puissances: 30 W, 60 W, et 90 W

111.6.5Analyse de la distribution desfissures

La figure 111.29 montre la distribution de I’angle d’inclinaison des fissures avec les
paramétres optimisés et le préchauffage a 250 °C. L’axe Y est la densité surfacique
des fissures, qui se référe a lalongueur totale des fissures divisée par I’aire de la zone.

L’axe X représente I’angle de lafissure.
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Figure 111.29. Distribution de I’angle d’inclinaison des fissures avec les paramétres
optimisés, (a) 30 W-0,020 m/s, (b) 60 W-0,036 m/s et (c) 90 W- 0,090 m/s et le
préchauffage a 250 °C

Sur la figure 111.29 (a), (b) et (c), la distribution des fissures est ordonnée sur la
direction verticale et horizontale. La densité surfacique des fissures est d’environ 4,8
mm™. La figure 111.30 montre la comparaison d’échantillons fabriqués avec des
paramétres différents (poudre 55-110 um, 22,5-45 um, sans préchauffage et avec
préchauffage a 250 °C) ; lataille des particules de poudre et |a faible température de

préchauffage n’affectent pas la densité de fissure.
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Densité surfacique de fissure (mm’™)

poudre 50-110 pm poudre 22.5-45 pum sans préchauffage  poudre 22,545 yum avee

; “abricati échauflage 250 T
Parame¢ tre de fabrication prechalieg

Figure 111.30. Comparaison de la densité des fissures des échantillons fabriqués avec
les différents paramétres (poudre 55-110 um, 22,5-45 pum, sans préchauffage, et avec
préchauffage a 250 °C)

111.6.6 Analyse de la précision de forme et de la densité

relative

La densité relative des échantillons fabriqués par différentes puissances laser, 30 W
(@), 60 W (b) et 90 (c), avec préchauffage a 250 °C est illustrée a lafigure 111.31. La
densité des échantillons cubiques a été mesurée par la méthode d’analyse d’image; la
densité théorique du matériau YSZ est d’environ 6,1 g/lcm®. La prolongation de la
durée d’exposition au laser peut augmenter la densité¢ d’énergie laser, ce qui pourrait

accroitre ladensité de I’échantillon en conséquence.
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Figure 111.31. Influence du temps d’exposition sur la densité relative et lalongueur du

coté avec préchauffage 250 °C et différentes puissances: (a) 30 W, (b) 60 W, (c) 90 W
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Lorsque I’¢énergie laser n’est pas assez élevée pour faire fondre complétement les
particules, les particul es adjacentes sont frittées ensemble en formant le col de frittage,
et cela provoque beaucoup de pores dans I’échantillon, ce qui réduit fortement la
densit¢ relative et la résistance mécanique. Les augmentations de I’énergie laser
améliorent nettement la fusion de la poudre et la densité de pieces, et la densité
relative maximale peut atteindre environ 88 %. Lorsque la densité d’¢nergie dépasse
une certaine valeur, les microfissures commencent a augmenter rapidement, ce qui
devient le principal facteur réduisant ladensité relative.

La courbe rouge et noire dans lafigure I11.31 présente lalongueur latérale de la partie
inférieure et la partie supérieure. Avec les augmentations du temps d’exposition, la
longueur du coté haut augmente légérement, mais I’augmentation de la longueur des
cotés bas est plus évidente. Avec les parametres optimisés, la longueur moyenne du
coté de section horizontale est 5,2-5,3 mm, parce que 3 ou 4 particules non fondues
sont frittées a la fronti¢re des échantillons, comme le montre la figure 111.26. Lorsque
la vitesse de balayage continue a augmenter, des particules seront collées a la fronticre.
Ces particules sont I’un des principaux facteurs qui affectent la précision de forme. Le
coté inférieur est plus long que la face supérieure. Dans la surface de fabrication 5
mm x 5 mm, la chaleur se transmet plus facilement dans la région frontiére que dans
la région centrale; le procédé de refroidissement n’est donc pas synchronisé. Cela
influe sur la distribution des contraintes thermiques et conduit au changement de
volume non uniforme. Et la surface de fabrication se déforme, ce qui provoque une
longueur plus grande en bas. Notamment, avec la diminution de la vitesse de balayage,
la différence de température entre la zone centrale et la fronti¢re est plus grande, et la
déformation plus importante aussi. Avec |’augmentation de la densit¢ d’énergie, la
déformation de la surface est de plus en plus évidente, s’agrandissant avec
[’augmentation du nombre de couches. Lorsque I’énergie augmente jusgu’a une
certaine valeur, le fond de I’échantillon commence a se fissurer sérieusement. La
valeur de laligne rouge dans lafigure 111.31 augmente rapidement.

La figure 111.32 présente une comparaison de la densité relative des échantillons
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fabriqués par différents paramétres (poudre 55-110 pum, 22,5-45 pum, sans
préchauffage et avec préchauffage a 250 °C). La réduction du diametre des particules
et le préchauffage peuvent augmenter la densité relative d’environ 8 %, car,
théoriquement, les deux méthodes améliorent I’état de la fusion de la poudre et
homogénéisent la température. Cela suggere qu’un préchauffage est favorable pour

améliorer laqualité de lapiece.

100 —
96

92

Densité relative (%)

poudre 50110 pm poudre 22.5-45 um sans préchauffage  poudre 22545 pm avee

préchaufTage 250 T

Paramé tre de fabrication

Figure 111.32. Comparaison de la densité relative de I’ échantillon fabriqué avec des
paramétres différents (poudre 55-110 um, 22,5-45 um, sans préchauffage et avec
préchauffage 250 °C)

111.6.7 Analyse de microdureté

La microdureté est mesurée par |I’appareil de microdureté¢ Vickers Leitz Wetzlar
(Allemagne). Le tableau 111.9 montre les meilleures duretés des échantillons cubiques
fabriqués avec différentes puissances de laser (30 W, 60 W, 90 W). La différence de
microdureté en fonction des différentes puissances laser n’est pas évidente. Lorsgue la
puissance du laser est supérieure a 30 W, I’augmentation de la puissance du laser
n’améliore pas la dureté. Par comparaison entre la valeur expérimentale et la valeur

théorique de la céramique YSZ (1300-1500HVsq), la dureté expérimentale montre
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gue les échantillons fabriqués par la technologie SLM sont de bonne microdureté ; la
microdureté maximale peut atteindre 1209+262HV s500. Dans les piéces utilisées pour
mesurer la dureté, la poudre est complétement fondue pendant le processus de
balayage de laser, mais beaucoup de fissures existent dans la section de I’échantillon,
ce qui réduit la dureté. Les résultats de la microdureté montrent que les valeurs
expérimental es sont proches des val eurs théoriques. Toutefois, cela ne signifie pas que
les macro-propriétés mécaniques sont aussi bonnes que la microdureté, parce que la
taille et larépartition de la fissure affectent sérieusement la résistance mécanique, sans

réduire lamicrodureté.

Tableau I11.9. Microdureté des échantillons aux différentes puissances

Puissance laser (W) 30 60 90 Valeur théorique de la céramique Y SZ

Microdureté (HVsq0) | 11564248 | 1209+262 | 1186+255 1300-1500

111.6.8 Analyse dela structurecristalline

Le Bruker AXS D8 Focus XRD (Allemagne) est un équipement utilisé pour I’analyse
de latransformation de phase cristalline. La figure 111.33 correspond aux diagrammes
de diffraction des rayons X de la poudre YSZ (courbe noire) et de I’échantillon
cubique (courbe rouge) fabriqué par SLM avec la poudre 22,5-45 um. Les résultats
montrent que la structure cristalline de la poudre contient des cristaux monocliniques,
tétragonaux et cubiques; apres la fusion et le processus de refroidissement rapide, le
pic de diffraction du cristal tétragonal devient plus évident. La transformation de
cristal monoclinique et cubique en cristal tétragonal aeu lieu lors de lafabrication. Le
procédé de refusion influence la diffusion de I’oxyde d’yttrium stabilisant. |l favorise
la diffusion du stabilisant, ce qui est bénéfique pour laformation du cristal tétragonal.
En outre, le refroidissement rapide est auss propice a la formation d’une phase

métastable tétragonale. Et le cristal tétragonal est propice au post-traitement, il ne
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produisant pas la contraction de volume importante ; si ce processus de transformation
se produit dans les pi¢ces, la déformation de volume provoque des fissures et réduit

fortement les propriétés mécaniques des piéces.

11000 4 = ———  Echantillon cubique
10000 4 — ]’n.udn: . .
O Cristal tétragonal et cristal cubique
9000 4 A Cristal monoclinique
(] Cristal tétragonal
8000 4
7000
£ 6000
2
> 5000 -
S 4000 :
4
~ 30004
2000 4 A B
1000 - { z :ﬁ'n s
i P JL \ -
| . | . | . | 2 | . |
30 40 50 60 70 80

2 theta-scale

Figure 111.33. Diagramme de diffraction de rayons X de la poudre Y SZ et de

I”échantillon cubique

111.6.9 Analyse de distribution des parameétres

Au cours de lafabrication, |’état de fusion de la poudre de céramique est affecté par la
densité d’énergie laser et sa distribution. En fonction du rayon caractéristique et de la
taille de point focal du laser, lors de la fusion sélective par laser de la poudre 22,5-45
um avec le préchauffage a 250 °C, la distance entre les points focaux adjacents de
laser est de 40 um, et la distance fonctionnelle entre les lignes de balayage adjacentes
(écart de numérisation) est de 40 um. En effet, I’espace compris entre deux points
adjacents ou deux lignes de balayage dépend de lataille du bain de fusion. Et lataille
du bain de fusion est influencée par le temps d’exposition, lataille du point focal |aser
et I’absorption d’énergie. Selon la formule de la densité d’énergie, un autre facteur

important affectant la densité d’énergie est la puissance du laser.
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Ladistribution des paramétres est indiquée dans le tableau 111.10. La densité d’énergie
est constante dans chaque colonne, le produit de la puissance du laser et le temps
d’exposition est invariant. Sur la base des résultats de la densité relative et de la
longueur des cotés de la section horizontale, les parametres sont divisés en trois
parties. Dans la zone de gauche, la densité relative de |’échantillon est inférieure a
80 %. Avec les paramétres dans la zone de droite, les particules sont complétement
fondues au cours de la fabrication, mais la déformation de volume devient importante,
ce qui influence la précision de forme. Les fissures commencent a augmenter et a
s’élargir au centre de I’échantillon. La différence de longueur latérale entre le haut et
le bas s’étend sur 0,2 mm, ce qui réduit la densité relative et la précision. Avec les
parametres dans la zone centrale, les échantillons ont a lafois une meilleure précision
et une plus grande densité relative. Grace a I’analyse de la distribution des paramétres,
la déformation de I’échantillon est e principal facteur affectant la distribution des
paramétres expérimentaux, et I’influence de la puissance du laser sur la déformation

du volume est plus sensible que e temps d’exposition.

Tableau I11.10. Répartition des parametres expérimentaux

Puissance

Temps d’exposition (us)
(W)
30w x | x| x 1400 | 1600 | 1800 | 2000 | 2200 | 2400 | 2600 | 2800 | 3000 | 3200 | 3400 | x
60W x | x | 600 | 700 |80 | 900 | 1000 | 1100 | 1200 | 1300 | x x x x x
90w x | 333|400 | 467 | 533 | x x x x x x x x x x

Au cours du processus de fusion de la poudre de céramique, les principaux enjeux
sont: 1, lorsque le faisceau laser de forte puissance est focalisé sur la couche de
poudre, I’air est chauffé et ionisé par le laser dans la zone focale laser. Beaucoup de
particules sont soufflées par le plasma d’air a proximité du spot laser focal. 2, en

raison du point de fusion élevé de la céramique YSZ, un gradient de température
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existe entre les régions fondues et non fondues, ce qui se traduit par une répartition
non uniforme des contraintes et de la déformation du volume. 3, au cours du
processus répété de chauffage et de refroidissement, un grand nombre de
microfissures ordonnées apparaissent dans la section des échantillons cubiques.
L’ optimisation des paramétres de numérisation pourrait améliorer la distribution de la
densit¢ d’énergie, et I’augmentation de la température du lit de poudre pourrait
diminuer le gradient de température, qui sont les deux principales méthodes pour

réduire les fissures ordonnées et | es déformations.

111.6.10 Macro-déformation et fabrication de grands

échantillons

Pendant la fabrication, la déformation macroscopique de I’échantillon est importante
en fonction des conditions. On a donc tenté de fabriquer des échantillons de grande
taille avec des paramétres optimisés (30 W-0,020 m/s-250 °C), et de rechercher les
méthodes pour éviter la déformation macroscopique. La figure 111.34 (a) et (b)
montrent les photos de I’échantillon cubique 10 mm x 10 mm x 5 mm. L’image 111.34
(a) montre I’appareil de chauffage et I’échantillon en cours de fabrication. L’image
[11.34 (b) représente des échantillons faits a différentes vitesses de balayage.
L’¢échantillon 10 mm x 10 mm x 5 mm est une combinaison de quatre échantillons 5
mm x 5 mm x 5 mm, car il est difficile de fabriquer directement des pi¢ces de
dimension 10 mm x 10 mm a cause de la grande déformation. Dans la région
intermédiaire de I’échantillon, la ligne de démarcation peut étre observée sur lafigure
111.33 (b). Cette méthode de fabrication peut réduire I’accumulation de la déformation
le long d’une direction. La déformation peut étre amplifiée avec |’augmentation de la
taille du modele. Si 1a hauteur de la déformation est plus grande que |’épaisseur de la
couche, le racleur d’étalement de poudre sera bloqué. Cette caractéristique est
montrée dans I’image 111.34 (c), (d). Les modeles de I’ échantillon sont respectivement

del mmx 20 mm x5 mm, 2 mm x 20 mm x 5 mm, 3 mm x 20 mm x 5 mm, 4 mm x
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20 mm x 5 mm, 5 mm x 20mm x 5 mm. La plus grande taille est de 20 mm, la
déformation dans la direction unidimensionnelle affecte la fabrication. Avec
I”augmentation de la taille de I’échantillon, les processus de refroidissement dans les
différents points ne sont pas uniformes et le gradient de température produit la

déformation.

Figure 111.34. Photos d’échantillons grandes tailles, (@), (b) modele d’échantillon 10
mmx 10 mmx 5 mm, (c), (d) mod¢les d’échantillons 1 mm x 20 mm x 5mm, 2mm x
20 mm x 5 mm, 3 mm x 20 mmx 5 mm, 4 mm x 20 mm x 5mm, 5 mm x 20mm x 5

mm

La figure 111.35 (a) montre les échantillons de formes spéciales fabriquées avec les
paramétres optimisés (30 W-0,020 m/s-250 °C). La taille maximale de I’¢chantillon
est de 10 mm, ces petits échantillons peuvent étre formés selon les paramétres
optimisés précédents. La précision de forme a atteint I’exigence attendue. Mais la

surface est rugueuse comme les échantillons précédents. L’ image 111.35 (b) montre les
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¢chantillons a angles de surplomb différents. La précision et larugosité de surface ne
sont pas encore tres satisfaisantes, une retouche est sans doute nécessaire pour les
applications réelles. Selon les résultats, le modele de céramique peut étre un
¢chantillon creux ; un matériau en poudre peut étre utilisé comme un support interne.
L’image 111.35 (c) montre la déformation d’un échantillon de grande longueur. La

déformation est accumulée sur le bord long. C’est ce qui limite lataille du modele.

Figure 111.35. Photos des échantillons spéciaux : (a) modele de cone et modele de
colonne, (b) modeles a angles différents 70°, 50°, 60°, 10°, (c) modele d’échantillon 5

mm x 70 mm x 1 mm

[11.7 Etude sur le cordon de seul balayage et sur le

mécanisme de fissur ation

Sur la microstructure d’échantillon céramique, il y a trois défauts évidents; I’'un des
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plus importants est la fissure ordonnée verticale. La génération de fissures ordonnées
réduit considérablement les propriétés mécaniques et la densité d’échantillon. Par
conséquent, I’analyse de la cause des fissures est nécessaire. Ce chapitre démontre la
relation entre la morphologie des fissures et les parametres du laser, et |’effet des
différentes puissances de laser, de I’écart de numérisation, de la taille du point

distance et du temps d’exposition sur la génération des fissures ont été¢ analysé.

[11.7.1 Parametres expérimentaux

Selon les paramétres de numérisation (point distance 20 um/40um et temps
d’exposition différent), une ligne de balayage de longueur 10 mm a été préparée dans
une couche de poudre de 150 um d’épaisseur, le revétement de céramique a été chois
en tant que le substrat, parce qu’il est plus facile a couper et polir. Et puis, la surface
et la section du cordon peuvent étre observées. Dans le méme temps, on étudie
I’impact de différentes températures de préchauffage (25 °C, 250 °C et 500 °C) sur la

morphol ogie du cordon.

111.7.2 Influence de la température de préchauffage et des

différents modes de balayage sur la fusion de cordon

LafigureI11.36 présente les cordons avec | e préchauffage des différentes températures
(25 °C, 250 °C et 500 °C) et vitesses de balayage (0,022 m/s, 0,067 m/s et 0,400 mV/s).
La puissance du laser est de 60 W, les autres parameétres sont identiques.

Lorsque la température de préchauffage est de 25 °C, et la vitesse de balayage est
0,400 m/s, les particules ont partiellement fondu, beaucoup de particules céramiques
sont collées au cordon, elles peuvent étre facilement enlevées, et la ligne est
discontinue. Avec la réduction de la vitesse de balayage a 0,067 m/s, la poudre

commence a fondre complétement, et le cordon devient continu dans la zone centrale.
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Lorsque la vitesse de balayage est de 0,022 m/s, en raison de |’effet de la tension de
surface, la section transversale de cordon prend laforme d’un arc, comme le montre la
figureI11.40.

Lorsque la température de préchauffage atteint 250 °C et 500 °C, le préchauffage a
haute température permet de limiter |’effet de la tension de surface. La largeur du

cordon augmente quand la température de préchauffage augmente.

2 C 0,022m/s &7 T 250 C 0,022 n/s 500 'C 0,022 m/s
; T ~ *' . ¥

1 mm 1mm

2% T 0,067m/s 250 'C 0,067 m/s
B
- : : w-i-\lv-M1'-“'-‘*"‘“'

1 mm ) 1 mm

Figure 111.36. Cordons fabriqués avec le préchauffage des différentes températures

(25°C, 250 °C et 500 °C) et vitesses de balayage (0,022 m/s, 0,067m/s et 0,400 m/s)

Par comparaison entre le cordon et I’échantillon cubique fait a 250 °C, lorsque la
vitesse de balayage est supérieure a 0,067 m/s, la densité d’échantillon est trés faible,
parce qu’il existe de nombreuses particules non fondues sur deux cotés du cordon.
Cela crée un grand nombre de pores a I’intérieur de I’échantillon, et la surface de
I’échantillon est trés rugueuse. Lorsgue la vitesse de balayage est inférieure a 0,033

m/s, la largeur du cordon est supérieure a 200 um. La déformation de I’échantillon
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devient importante. La vitesse de balayage approprié¢e est de 0,067-0,033 m/s, cela
permet d’assurer que les particules sont complétement fondues sur la trace de
balayage, et lalargeur de la trace est également approprié¢e. Donc cela ne cause pas de

déformation importante.

25 C 0,022 n/s B 250 C 0,022 m/s 500 C 0,022 m/s ‘

Figure 111.37. Photos agrandies des cordons fabriqués avec le préchauffage des
différentes températures (25 °C, 250 °C et 500 °C) et vitesses de balayage (0,022 m/s,
0,067 m/s et 0,400 m/s)

La figure 111.37 représente la photographie agrandie du cordon. Il peut étre observé
gue la largeur du cordon est de 90 a 300 um, et lalargeur du cordon augmente avec
I’augmentation d’énergie du laser. Lorsque la vitesse de balayage est de 0,400 m/s
avec le préchauffage 25 °C, les particules céramiques sont collées a la surface de
cordon, puis un peu de particules non fusionnées peuvent étre observées a I’intérieur
du cordon en fusion. Avec la réduction de la vitesse de balayage a 0,022 m/s et le

préchauffage 25 °C, lalargeur du cordon augmente de 125 um a 300 um, les particules
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de céramique collées a la surface de cordon sont complétement fondues, et des
fissures commencent a apparaitre a I’intérieur de la trace. Une fissure continue peut
étre observée sur la direction de balayage. En comparant les résultats avec
préchauffage des différentes températures, |’augmentation de la température de

préchauffage peut aider a réduire la génération de fissure continue.
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Figure 111.38. Cordon fabriqué avec différents points distances et temps d’exposition

(méme vitesse de balayage) avec |e préchauffage 250 °C

La figure 111.38 montre la trace de balayage avec un point distance et un temps
d’exposition différents, mais la vitesse de balayage et la température de préchauffage
a 250 °C sont les mémes. La figure 111.39 est I’image agrandie. La surface de cordon
devient rugueuse et discontinue avec |I’augmentation du point distance. Par exemple,
les cordons avec les paramétres 20 um-1000 s, 80 um-4000 pus et 120 um-6000 ps.
Tout d’abord, pour une méme vitesse de balayage, la distribution d’énergie sera plus

uniforme si le point distance est plus petit. Le point distance a un grand impact sur la
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forme de latrace apres solidification. Ensuite, il peut étre observé que lalargeur de la
trace est identique a la méme vitesse de balayage. Tous les parameétres (le temps
d’exposition et le point distance) peuvent affecter la largeur du cordon. Le point

distance le plus petit est donc choisi afin d’obtenir une trace de balayage uniforme

pour une méme vitesse de balayage.

20 um-1000 ps

o :-l"f:*...-:;?""wm- B

T gt e

Figure 111.39. Microstructure du cordon fabriqué avec des points distances et des

temps d’exposition différents (méme vitesse de balayage) avec le préchauffage 250 °C

Pour étudier davantage le processus de fusion par laser, la section du cordon a été
observée (a partir de la figure 111.40). On peut constater que lorsgue la vitesse de
balayage est supérieure a 0,067 m/s, les traces de balayage sont tres petites, avec une
largeur de trace inférieure a 100 um. Et il existe beaucoup de pores irréguliers a
I’intérieur de la trace. Avec I’augmentation de |’énergie, la largeur de la zone de
fusion atteint 100-250 um. Dans le méme temps, I’effet de pénétration du laser
devient également évident. Le laser fond également le revétement céramique sur le

substrat. Le nombre de pores se réduit, mais une fissure verticale apparait dans la
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région centrale.

Figure 111.40. Section du cordon fait a 60 W avec différentes vitesses de balayage

Figure I11.41. Microstructure de la section d’un cordon fait a 60 W avec différentes

vitesses de balayage

De nombreux pores peuvent étre observés a I’intérieur de latrace par |’observation de
lafigure111.41, parce que I’air interne ne peut pas étre évacué pendant lafusion de la
céramique. Dans ce cas, les pores sont le défaut principal, et la fissure n’apparait pas

encore. Lorsque la vitesse de balayage diminue, les grands pores vont
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progressivement éclater, et un cordon dense sera obtenu. Mais quand |’énergie
continue d’augmenter, en raison de la distribution d’énergie de la tache laser
conformément a la distribution gaussienne, |’énergie de la zone centrale est plus
¢levée que celle de la fronti¢re. Lors du processus de refroidissement, la vitesse de
refroidissement dans la zone fondue n’est pas la méme ; le centre se refroidit moins
rapidement que le bord. La solidification se passe d’abord au bord, avec une
contraction de volume; la zone centrale est donc soumise a une force de traction,
comme le montre la figure I11.42. Ensuite, la région centrale ne peut résister a la

tension mécanique : une fissure verticale apparait dans larégion centrale.

—> fofce de tractjon

force de traction

surelverti

Figure 111.42. Schéma de la génération de fissure pendant le refroidissement

La figure 111.43 montre le schéma de génération de fissure traversant, parce que les
trajectoires de balayage sont dans la méme position des différentes couches adjacentes
paires ou impaires. Par conséquent, les fissures courtes ordonnées sont facilement
reli¢es entre elles, donc une fissure traversante est observée dans la section verticale

deI’échantillon.
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Figure 111.43. Schéma de la génération de fissure traversante

[11.8 Bilan

Grace a la recherche sur les différents types de poudre, on a choisi la poudre YSZ
comme objet principal d’étude, et engagé les expériences avec des parametres
différents. La poudre YSZ peut étre frittée ou fondue sélectivement par le laser. Les
principales conclusions sont les suivantes :

1, La poudre de céramique Y SZ peut étre fusionnée par le laser avec une longueur
d’onde de 1 um. L’absorption du laser par la poudre est suffisamment élevée pour
réaliser une fusion compléte de la poudre de céramique.

2, La poudre plus fine 22,5-45 um permet d’augmenter la densité et la précision de la
forme. Les particules plus petites sont plus facilement fondues par le laser. Les pores
irréguliers dans I’échantillon seront réduits, et la densit¢ peut effectivement
s’améliorer. Enfin, les particules incomplétement fondues collent a la fronti¢re. Ceci
affecte directement la précision, et il est clair que les petites particules aident a
améliorer laprécision.

3, Lorsque la puissance du laser est inférieure a 30 W, il ne peut pas fritter la poudre

en bloc. Comme la vitesse de diffusion de la chaleur est beaucoup plus grande que la
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vitesse d’absorption de I’énergie du laser, la température de la poudre céramique ne
peut pas étre augmentée a latempérature de fusion.

4, Lafusion et ladéformation de I’échantillon est plus sensible a la puissance du laser,
avec la méme densité d’énergie théorique du laser. Il est plus facile d’optimiser les
parametres de numérisation lorsque la puissance du laser est plusfaible.

5, Les pores irréguliers et les fissures verticales/horizontales sont les principales
raisons de la réduction de la densit¢ de I’échantillon. Comme le temps de
refroidissement est tres court, I’air dans les interstices de la poudre céramique ne peut
pas complétement s’échapper, ce qui conduit a de petits pores dans |’échantillon.
Ensuite, la déformation de la surface de fabrication cause des fissures horizontales. En
raison de la non-uniformité de la vitesse de refroidissement, la fissure verticale est
conduite facilement dans la zone centrale du passage du laser.

6, La transformation du cristal monoclinique et cubique en cristal tétragonal s’est
produite pendant |e processus de fabrication.

7, Latempérature de préchauffage de 250 °C peut améliorer la densité relative jusgu’a
88 %, et cela peut réduire efficacement la déformation de |’ échantillon.

8, La densité surfacique des fissures augmente lentement pendant la réduction de la
vitesse de balayage, puis les fissures dans la section verticale deviennent ordonnées
sur ladirection verticale.

9, Les paramétres optimisés sont 30 W-0,020 m/s, 60 W- 0,036 m/s et 90W-0,090 m/s
avec un point distance de 40 um, un écart des traces de 40 um et un préchauffage a

250 °C.
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CHAPITRE 1V Préchauffage a haute
température et analyse defissure

Afin d’ameliorer encore la densité et de réduire la genération de fissures, on tente
d’augmenter encore la température de préchauffage du lit de poudre jusqu’a 1500 °C,
2000 °C et 2500 °C. Le chauffage du lit de poudre est réalise par un autre laser,
Nd-YAG CHEVAL, de puissance forte. Le diameétre de la zone de préchauffage est
d’environ 10 mm et le procéede SLM doit étre effectué dans cette région, car une
température si ¢levée limite la taille de la région de fabrication. En méme temps, on a
choisi une poudre de céramique plus fine. Cette poudre est un mélange de deux
poudres. Lestailles des particules des deux poudres sont 9-22,5 um (20% en masse) et

22,5-45 um (80% en masse).

IV.1. Parameétres d’essai

Afin d’améliorer le processus d’étalement de la poudre, on a utilisé un mélange de
deux poudres des tailles différentes, en profitant de la meilleure absorption du laser
par la poudre fine et de la meilleure coulabilité de la grosse poudre. Aprés quelques
essais préliminaires d’étalement de la poudre, un mélange de poudres aux particules
de diameétre de 9 a 22,5 um (20% en masse) et de 22,5 a 45 um (80% en masse) a été
respectivement choisi. En raison de |’attraction électrostatique, les poudres plus fines
adherent au dispositif de raclage, donc elles ne peuvent pas étre étalées sur le support.
On aessayé d’améliorer la fluidité de la poudre en mélangeant |a grosse poudre avec
un rapport différent. Lorsque le pourcentage de poudre fine est supérieur a 20 %, la
coulabilité devient trés pauvre pour descendre depuis la trémie de poudre. D’autre
part, la poudre fine dans le mélange de poudre peut réduire la taille moyenne des
particules et remplir des vides entre grandes particules. Théoriquement, cela peut
augmenter la densité apparente du mélange de poudre, qui est propice a améliorer la

densité d’échantillon.
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Tableau IV.1. Principaux parametres expérimentaux

Tableau IV.2. Principaux paramétres du laser Nd-YAG CHEVAL

En raison de la haute température de préchauffage du lit de poudre, le substrat de
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revétement en céramique YSZ est incapable de résister a la température élevée de
2500 °C, donc une plaque en céramique mullite a été utilisée comme substrat. Les

principaux paramétres des expériences figurent dans le tableau 1V.1 et |e tableau |V.2.

V.2 M éthode de préchauffage par laser Nd-YAG CHEVAL a

haute puissance

Afin d’obtenir une température localement élevée jusqu’a 2500 °C, aprés raclage
mécanique, le laser Nd-YAG CHEVAL de haute puissance a été utilis¢ en tant que
procédé de préchauffage. Lors du chauffage, une caméra thermique est utilisée pour
suivre en temps réel la température. Lorsgue la température de la poudre atteint
2500 °C, laser SLM balaie et fusionne la poudre. Quand le balayage se termine, les
deux faisceaux laser s’arrétent au méme moment, et une nouvelle couche de poudre
est appliquée sur la couche précédente. La figure IV.1 présente le schéma du
préchauffage a haute température par le laser CHEVAL. Pendant la fabrication, la
température de I’échantillon est surveillée par la caméra thermique ThermaCAM SC
3000. La camera est un systeme haute vitesse QWIP d’imagerie thermique pour
analyses thermiques de pointe. Lafigure I'V.2 montre tous les équipements du procédé.
Latrémie de poudre traverse le faisceau laser de préchauffage pendant le raclage de la
poudre, et afin d’éviter le chauffage de la trémie, il est nécessaire d’arréter les deux
faisceaux laser. Le processus SLM et préchauffage est commandé manuellement pour
intercaler I’étalement de la poudre et |e préchauffage/fusion laser.

Lafigure V.2 montre la configuration de préchauffage par le laser Nd-YAG CHEVAL
de grande puissance. Il comprend trois unités de commande: cf. figure 1V.2 (a),
controleur de laser Nd-YAG CHEVAL, controleur de machine SLM et de caméra
thermique. La figure 1V.2 (b) montre la camera thermique dans la cabine de
fabrication qui a été utilisée pour la surveillance en temps réel de la température de

surface pendant la fabrication.
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laser SLM

camérd thermique

Figure V. 1. Schéma du préchauffage par laser CHEVAL

Caméra thermique

Figure 1V.2. Processus de préchauffage par laser Nd-YAG CHEVAL de grande

puissance, (a) I’unité de commande, (b) et (d) I’atelier de fabrication, (c) laser

Nd-YAG CHEVAL
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Lorsque la température de préchauffage atteint la température réglée, le laser SLM va
lancer la numérisation. La figure 1V.2 (c) présente la source d’émission du laser
Nd-YAG CHEVAL, la lumiére laser transmise par la fibre a la zone de travail. La
figure IV.2 (d) montre la téte laser de préchauffage ; la distance entre le point focal et

latéte laser est d’environ 25 cm, I’angle d’incidence est 60 degrés.

V.3 Evolution de la température de I’échantillon au cours

defabrication

IV.3.1 Température de surface de [’échantillon sans

préchauffage

Pour faciliter la compréhension de I’effet de chauffage, une étude de la température
dans la zone de fabrication en fonction des conditions du laser SLM a été effectuée.
La courbe de la figure IV.3 montre la température de la zone de fabrication avec un
laser SLM de 60 W sans préchauffage, en fonction du temps. Le temps de fusion
d’une couche de poudre par le laser est d’environ 6 s. La température de la surface
peut étre augmentée jusgu’a 1000 °C, et la poudre est complétement fondue aussi. La
mesure de la température était sur la surface entiere d’échantillon pendant la
fabrication, mais le diamétre du point focal laser de SLM n’est que de 40 um, la
température mesurée dans cette condition est la moyenne de cette zone, elle ne
représente pas donc latempérature réelle du point focal laser. Lorsgue la numérisation
du laser est terminée, le temps de refroidissement n’est que 4 s. Le processus
d’augmentation de la température jusqu’a 1000 °C (la zone verte dans la figure 1V.3)
prend seulement 2 s, ensuite la température se stabilise. Donc, |’état de fusion dans les
deux premiéres secondes est relativement mauvais. La densité relative a la région
fronti¢re initiale est plus faible que celle d’autres régions. En outre, le procédé de
chauffage affecte directement la précision de forme et la morphologie sectionnelles.
Le préchauffage de la poudre peut raccourcir ce processus, parce que la température

initiale N’est pas la température ambiante, et 1a température peut étre portée au point
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de fusion plus rapidement avec la méme vitesse de balayage.

Sans préchauffage

1100 —
1000 - I*
900 +
800 —

700

Température (C)

600

500

0 . 2 I 4 ' 3] . 8 . 10 ’ 12 I 14
Temps (s)
Figure 1V.3. Température de la surface de |I”échantillon en fonction de temps pendant

le processus de numérisation sans préchauffage

La figure 1V.4 (a) présente les températures moyennes d’échantillons fabriqués sans
préchauffage avec les différentes puissances du laser SLM (30W, 60W et 90W) en
fonction de la densité d’énergie. Le point distance et I’écart de numérisation sont de
20 um, et les autres parametres restent inchangés. La température de I’échantillon
augmente avec la densité d’énergie du laser. Ensuite, par comparaison des résultats
obtenus a différentes puissances de laser, lorsque la puissance du laser est
relativement plus grande dans les mémes densités d’énergie théorique, la température
de I’échantillon sera plus élevée. Cela montre que la grande puissance du laser est
propice a I’augmentation de la température. La température mesurée par la caméra
thermique est la valeur moyenne de la surface, la grande puissance peut raccourcir le
temps de fabrication et réduire le processus de refroidissement, donc I’influence du
refroidissement sur la température moyenne est faible et la température atteint la
valeur la plus élevée. Par exemple, lorsque la puissance du laser est de 30 W et la
densité d’¢énergie est de 6,0 x 10’ Jm?, le temps de balayage pour chaque couche est
d’environ 50 s, ce qui est plus long que le temps de fabrication de I’échantillon avec

la puissance 60 W et 90 W.
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Figure 1V.4. Relation entre latempérature de I’échantillon sans préchauffage et la
densit¢ d’énergie, (@) puissances (30 W, 60 W et 90 W), (b) points distance et écarts

de numérisation (20 um-20 pm, 40 um-40 pum) différents

Notamment, pendant la fabrication avec la puissance 30 W/60 W, la figure IV.4 (a)
montre que la température atteint la valeur maximale constante lorsque la densité
d’énergie est supérieure a 3 x 10’-3,75 x 10° Jm?/3,75 x 10°-4,50 x 10" Jm?. Alors,
la température ne continue pas a augmenter avec |’augmentation de la densité

d’énergie. Car I’augmentation du temps de refroidissement accroit la perte de chaleur,
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ensuite, si I’apport de chaleur est égal a la vitesse de refroidissement, la température
atteint une valeur maximale constante.

Lafigure V.4 (b) présente larelation entre la température et la densité d’énergie avec
des puissances (30 W, 60 W et 90 W), points distance (20 um et 40 um) et écart de
numérisation (20 um et 40 um) différents. En comparant les résultats d’échantillon
avec différents points distance, avec la méme densité d’énergie, un grand point
distance et une vitesse de balayage lente contribuent a améliorer la température. Cela
montre gu’une durée d’exposition longue est propice a |’augmentation de la
température. Dans le cas de la méme densité d’énergie théorique, une grande
puissance du laser et un long temps d’exposition peuvent réduire I’effet de

refroidissement, et latempérature mesurée seralégerement plus élevée.

IV.3.2 Température de surface d’échantillon avec

préchauffage a différentes hautestempératures

Lafigure IV.5 montre latempérature de surface de I’échantillon en fonction du temps
avec le préchauffage des différentes températures (a) 1500 °C, (b) 2000 °C et (c)
2500 °C. La courbe dans la figure 1V.5 (a) comprend trois processus répétés. Les
zones jaunes indiquent le processus de préchauffage du laser Nd-YAG CHEVAL.
Selon les paramétres du laser, la température peut atteindre la valeur prédéterminée
apres environ 17 a 27 s. La zone rouge est le processus de fusion de la poudre par
laser SLM. Les autres zones représentent le raclage de la nouvelle poudre. Dans le
processus de refroidissement, les deux lasers sont arrétés en méme temps. La

température de la surface de I’ échantillon passe en dessous de 600 °C aprés 20 a 30 s.
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Figure IV.5. Température de surface de I’échantillon en fonction du temps avec

différentes températures de préchauffage (a) 1500 °C (b) 2000 °C et (c) 2500 °C
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Pendant |e processus de balayage par laser indiqué sur la zone rouge de lafigure 1V.5
(a), la température de I’échantillon augmente rapidement jusgu’a 1800 °C a partir de
latempérature de préchauffage de 1500 °C indiguée dans la zone jaune. Mais dans ce
cas, la poudre est déja completement fondue, parce qu’il s’agit de la température
moyenne de la surface de I’échantillon. Selon I’état de fusion de la poudre, la
température de la poudre a déja atteint le point de fusion dans la zone de fabrication.
Pour le préchauffage a 2000 °C et 2500 °C, le balayage du laser SLM augmente
seulement la température de I’échantillon d’environ 100 °C, car le préchauffage a
température plus haute réduit considérablement I’apport d’énergie du laser SLM.

Letableau V.3 montre larelation entre la température de préchauffage et la puissance
du laser Nd-YAG CHEVAL. Le processus de préchauffage du laser prend 17 a 27 s.
La distribution d’énergie gaussienne de la tache laser conduit au choix d’une
relativement faible puissance du laser, car les poudres dans le centre focal du laser
risquent d’étre fusionnées par le laser de préchauffage. Par exemple, aprés la
procédure de préchauffage de 30 s avec une puissance du laser de 510 W, la poudre
dans la zone centrale de la tache laser a été fondue, mais latempérature de la poudre a
la frontiere n’a pas atteint le point de fusion. Par conséquent, aprés 30 s de
préchauffage, la température maximale de la poudre ne doit pas dépasser la

température de consigne ou de point de fusion.

Tableau IV.3. Larelation entre latempérature et la puissance de sortie

Température de préchauffage (°C) 1500 2000 2500

Puissance moyenne mesurée (W) 277 406 510
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IV.4 Morphologies d’échantillons fabriqués avec Ile

pr échauffage des hautestempératures

La figure IV.6 montre les photos des échantillons faits a 60 W avec les différentes
températures de préchauffage : 1500 °C, 2000 °C et 2500 °C. Lafigure I1V.6 (a) (c) (e)
présente des échantillons en cours de fabrication, le substrat céramique est fixé a la
plateforme. La poudre autour de I’échantillon est faiblement frittée ensemble a la
température de préchauffage 1500 °C. Apres la fabrication, la poudre entourant la
zone peut étre facilement enlevée. L’échantillon cubique est au centre de la zone de
préchauffage. Sa forme est en trés bon état, et la surface est lisse. L’avantage le plus
évident est ce qu’il n’y a plus de petites taches noires par rapport aux échantillons
fabriqués sans préchauffage.

La poudre a la zone de préchauffage de 2500 °C est collée facilement a lafrontiere de
I”échantillon. La figure IV.6 (€) indique que les particules sont préfrittées ensemble
par le préchauffage a haute température. La figure I1V.6 (b) (d) (f) montre que la
poudre est fondue complétement et la surface est lisse, et les particules sphéroidales
observées en |’absence de préchauffage ne sont pas constatées a la surface ; cela est
propice au raclage de la poudre. La nouvelle couche de poudre peut étre distribuée
uniformément dans la zone de travail, ce qui permet d’éviter une hausse trop élevée
de la température localement et de réduire la déformation. Pour le substrat en
céramique, sa surface n’est pas fondue ni endommagée pendant le préchauffage.

Cette méthode de fabrication contient deux étapes: 1, le préchauffage de la poudre
céramique a haute température. Dans cette étape, la poudre est Iégerement frittée.
Lorsdu balayage par laser SLM, |’effet de frittage de |a poudre évite le soufflage de la
poudre prés de le point focal par le plasma formé, da au laser SLM. En méme temps,
cela permet de réduire efficacement la densité d’énergie apportée par le laser SLM, ce
qui contribue a réduire la possibilit¢ de formation du plasma. 2, le processus de
numérisation par laser SLM a faible densit¢ d’énergie. La poudre est facilement

fondue par le laser SLM, puisgu’elle a été préchauffée a une température proche du

IRTESLERMPSUTBM 139 Q.LIU



Chaptire 1V Préchauffage a haute température et analyse de fissure

point de fusion.

['empérature de préchauftage 1500 C ; Température de préchauffage 1500 C

Température de préchauffage 20

s
bl

Figure 1V.6. Photos des échantillons faitsa 60 W avec les différentes températures de

préchauffage : (@) (b) 1500 °C, (c) (d) 2000 °C et (e) (f) 2500 °C

La figure IV.7 montre des échantillons fabriqués selon les différentes puissances (30
W, 60 W et 90 W) et températures de préchauffage (1500 °C, 2000 °C, 2500 °C). lls

présentent une bonne précision de forme. L’échantillon (60 W-2500 °C et 90
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W-2500 °C) fusionné excessivement est présent dans la figure IV.7 (h) (i), et des
traces de balayage évidentes sont observées sur la surface rugueuse. Le préchauffage a
une température de 2500 °C provoque un collage de la poudre sur le coté vertical,
comme montré sur lafigure V.7 (i), qui aaffecté laprécision delaforme.

Du fait de la limite de la gamme de températures de la caméra thermique
ThermaCAM SC 3000, une température inférieure a 600 °C ne peut pas étre mesurée.
Bien que la température réduite a partir du point de fusion jusgue au 600 °C, celan’a
pas conduit a une grande déformation de I’échantillon, parce que la température de
I”échantillon et celle de la poudre |’entourant sont simultanément diminuées. Donc il
n’y a pas de grande différence de température entre la zone de fusion et la zone de
préchauffage. Aingl, le préchauffage a haute température peut réduire la déformation

de I’échantillon.

Figure IV.7. Echantillon cubique avec différentes températures de préchauffage

(1500 °C, 2000 °C et 2500 °C) et puissance de laser (30 W, 60 W et 90 W)
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V.5 Analyse de microstructure

La figure IV.8 présente les microstructures d’échantillons faits a 60 W avec
différentes températures de préchauffage. Un grand nombre de fissures existent
toujours dans la section des échantillons. Lorsgue la température de préchauffage
augmente, le changement le plus évident est la distribution et la morphologie de
fissure. Les fissures verticales deviennent désordonnées et courtes, parce que la
densit¢ d’énergie du laser SLM est plus faible avec une haute température de
préchauffage; la faible densit¢ de I’énergie laser peut favoriser une distribution
d’énergie plus uniforme. Latransmission du laser seréduiraauss si I’apport d’énergie
est relativement faible. Et puis parce que les fissures ne se propagent pas entre les
couches dans cette condition, les fissures verticales deviennent donc désordonnées et
courtes.

Le laser avec une haute énergie provoque de génération des fissures ordonnées.
Lorsque la température de préchauffage est beaucoup plus faible que le point de
fusion de la céramique, la plupart de I’énergie nécessaire pour la fusion de la poudre
céramique provient du laser SLM. Dans ce cas, la différence de température entre la
zone fusionnée et e substrat/la poudre entourant augmente, et le refroidissement dans
la zone fusionnée ne sera plus homogene. Comme le montre la figure 111.42, elle
conduira a la formation de fissures. Ensuite, I’augmentation de la puissance et la
durée d’exposition conduit a accroitre la non-uniformité de la distribution d’énergie
dans une tache laser. Le laser réchauffe également la céramique solidifiée dans la
couche précédente. Ensuite les fissures verticales sont reli¢es entre deux couches,
comme I’indique la figure 111.43 ; les fissures ordonnées sont donc observées dans la
section. Inversement, si la température de préchauffage est trés proche du point de
fusion de la céramique, I’énergie nécessaire pour la fusion de la poudre devient plus
faible, et la plupart de I’énergie est absorbée par la surface de céramique. En outre, le
préchauffage a haute température promeut 1’homogénéité de refroidissement de la
zone fusionnée et la réduction la possibilité de la connexion de fissures verticales

ordonnées.
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Figure 1V.8. Microstructure d’échantillon fait a 60 W avec le préchauffage des
différentes températures, (a) (b) 1500 °C, (c) (d) 2000 °C, (e) (f) 2500 °C

La figure 1V.9 montre la poudre préchauffée a 2000 °C. Certaines parties des
particules ont été frittées ensemble faiblement, mais la forme des particules n’a pas
changé. L’¢échantillon est intégré dans la zone préchauffée. 1l existe plusieurs pores
circulaires dans la zone de frontiere, le diametre des pores est de 20-100 um. La
vitesse de refroidissement rapide dans la frontiere empéche I’échappement de I’air

dans le bain de fusion et ceci provoque des pores ronds. La largeur de cette région est
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d’environ 100-200 um. Grace a la température de préchauffage de 1500-2500 °C,
I’apport d’énergie du laser SLM faible implique un faible gradient de température
entre la zone fondue et la région de la poudre. La diffusion de chaeur sera donc
relativement faible.

Selon I”étude récente du laboratoire de I’Institut Fraunhofer pour la technologie laser
ILT en Allemagne, la rugosité de I’échantillon de ZrO,/Al,O3 fabriqué par SLM est
d’environ 150 um. et la rugosité de I’échantillon céramique fabriqué par la méthode
traditionnelle est 50 um. Dans notre étude, la surface de |’échantillon est lisse. Aprés
la mesure par profilometre 3D, la rugosité de la surface d’échantillon et de coté

s’éleve a environ 55 pm et 154 um.

Figure 1V.9. (a) (b) microstructure de la poudre préchauffée a 2000 °C, (e) (f) fronti¢re

del’échantillon
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Figure 1V.10. (a) (b) (c) (d) : microstructures sectionnelles d’échantillon fabriqué par
laser de densité d’énergie faible (puissance 30 W et vitesse de balayage 4 m/s) avec
préchauffage a 2500 °C, (e) (f) : photo de la surface et du coté de I’échantillon fait a

30 W et lavitesse de balayage 4 m/s, avec préchauffage a 2500 °C

Si la vitesse de balayage du laser SLM est relativement rapide, par exemple avec un
¢chantillon fait a 30 W et une vitesse de balayage a 4 m/s tel que montré dans la
figure 1V.10, I’adhérence entre les couches est faible, il existe de grands pores entre
les couches et la surface d’échantillon est rugueuse. Mais la précision de forme est

relativement bonne. La fissure ordonnée verticale n’existe plus dans ce cas. De
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nombreux trous ronds existent dans chague couche. Cette microstructure indique que
le laser a fusionné une seule couche de poudre, et que les couches adjacentes ne
collent pas ensemble.

Pendant la fusion de la poudre céramique Y SZ, premierement, la plupart de |I’énergie
du laser est absorbée par 1a couche extérieure. Deuxiemement, en raison de la gravité,
la poudre fondue est collée a la couche précédente. Mais si la vitesse est trésrapide, la
poudre non fondue sera observée facilement entre les couches adjacentes, et ces zones
sont susceptibles de former des pores et des grandes fissures. La réduction de la durée
d’exposition et la puissance du laser peut donc réduire les fissures verticales a
I’intérieur de I’échantillon. Mais il existera un grand nombre de pores entre les

couches, et ladensité relative et la résistance mécanique seront réduites.

V.6 Double balayage du laser SLM sur chague couche avec

le préchauffage a 2500 °C

Une nouvelle stratégie de balayage pour réduire encore |I’apport d’énergie a chaque
balayage a été testée; le laser SLM de 30 W balaye deux fois dans chaque couche
avec le préchauffage a 2500 °C. La figure IV.11 montre la microstructure de
I”échantillon. On peut constater que de minuscules fissures et des pores ronds sont
présents dans la section, et que le diamétre des pores est inférieur a 40 um. La densité
relative de I’échantillon atteint 96 %. Cependant, la pi¢ce fabriquée est Iégérement
déformée, et |I’épaisseur de la piece est un peu limitée. Néanmoins, cette structure de
I”échantillon peut étre utilisable pour certaines applications pratiques. Par conséquent,
lafaible énergie du laser SLM et le préchauffage a haute température (2500 °C) sont
propices a la réduction de la fissure. Dans les études futures, I’ optimisation du mode
de balayage seral’objet de la recherche principale. Les pores arrondis indiquent aussi

gue la céramique conserve un état liquide longtemps pendant |e balayage.
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4

Figure 1V.11. Microstructure d’échantillon fabriqué par la nouvelle méthode de double

bal ayage dans chague couche avec préchauffage a 2500 °C

V.7 Analyse dela distribution desfissures

La figure 1V.12 montre la distribution de I’angle d’inclinaison des fissures. L’axe Y
est la densité surfacique de fissure, qui se référe a la longueur totale des fissures
divisée par I’aire de la zone. L’axe X représente I’angle de la fissure. En comparant la
distribution des fissures sur lafigure V.12, lorsgue la température de préchauffage est
supérieure a 2000 °C, les fissures verticales ordonnées deviennent désordonnées. La
densité surfacique de fissure est d’environ 1,5-2,1 mm™, ce qui est inférieur & celle de
I’échantillon fabriqué avec préchauffage a la température de base de 250 °C. Bien
entendu, |I’échantillon fabriqué avec double balayage n’a pas été pris en compte pour
I’analyse de la distribution de fissure.

La figure 1V.13 montre la relation entre la densit¢ surfacique de fissure et les
parametres différents de fabrication. Le préchauffage a haute température réduit
évidemment la densité surfacique de fissure. La haute température de préchauffage
réduit I’apport d’énergie du laser SLM, et affaiblit la concentration des contraintes
résiduelles. L’augmentation de la vitesse de balayage réduit la formation des fissures
verticales et la connexion des fissures. Par ailleurs, s le laser balaie doublement

chague couche, la densité surfacique de fissure est encore réduite.
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Figure 1V.12. Distribution des fissures dans la section verticale d’échantillon avec

préchauffage a différentes températures: (a) 1500 °C, (b) 2000 °C et (c) 2500 °C
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Figure 1V.13. Comparaison de la densité surfacique de lafissure en fonction des

paramétres de fabrication

Le premier balayage pré-fond la couche précédente solidifiée, ensuite pendant le
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refroidissement : la zone pré-fondue est a I’état liquide, donc elle peut étre déformée
librement, et affaiblir de génération de fortes contraintes. La figure 1V.14 explique la
cause de la disparition de la fissure. La couche de pré-fusion, formée lors de premiére
balayage de laser SLM, peut maintenir une haute température et affaiblir le gradient
de température lors du second balayage. Par conséquent, elle réduit les contraintes

mécaniques et conduit a ladisparition de lafissure.

—

premier balayage deuxiéme balayage

/

faible/ contrainte de traction

Figure 1V.14. Schéma expliquant la cause de la disparition de lafissure

V.8 Analyse dela densité relative et dela précision de forme

Lafigure 1V.15 montre la relation entre la densité relative, la puissance du laser et la
température de préchauffage. Les barres blanches, vertes, jaunes et rouges indiquent
les résultats obtenus a 250 °C, 1500 °C, 2000 °C et 2500 °C. La densit¢ relative
d’échantillon avec préchauffage de la température a 1500 °C, 2000 °C et 2500 °C
augmente en moyenne de 2-3 % par rapport a celle de I’échantillon fait avec
préchauffage a 250 °C; la plus haute densité relative peut atteindre 91 %. Aprés
analyse des fissures, on constate que le préchauffage a haute température peut réduire

la densité surfacique de la fissure, et améliorer la distribution et la morphologie des
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fissures. Lorsque la puissance du laser est relativement faible, les échantillons
contiennent un certain nombre de pores. L’augmentation de la température de
préchauffage peut effectivement réduire le nombre de pores. L’effet de préchauffage

pour la puissance 30 W est plus évident que celui pour 90 W.
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Figure 1V.15. Relation entre la densité relative, la puissance du laser et latempérature

de préchauffage.
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Figure 1V.16. Longueur moyenne de coté de I’échantillon le plus dense.
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La figure 1V.16 montre la longueur moyenne du co6té de I’échantillon le plus dense.
Normalement, la longueur congue est de 5 mm. Une variation signifie une
déformation. Le préchauffage peut réduire la longueur de c6té de 0,1 a 0,2 mm. Mais
la préchauffage a 2000-2500 °C conduit un grand nombre de particules de poudre
frittée a adhérer a la frontiere, et il est difficile de les détacher naturellement de la
frontiere. Lalongueur du coté augmente, mais ce n’est pas causé par des fissures. Par
conséquent, la densité ne diminue pas évidemment.

La figure IV.17 montre la relation entre la densité relative et les parameétres de
fabrication. La densité relative d’échantillon peut atteint 96 % au maximum. La
réduction de la fissure peut évidemment augmenter la densité relative. Un petit
¢chantillon dense et sans fissure ordonnée peut étre obtenu par le mode double
balayage. Notamment, e mode double balayage sur chaque couche est plus propice a
la réduction de la fissure ordonnée. Selon les photos de microstructure d’échantillon,
les pores résiduels sont le défaut majeur : comme le processus de fabrication est dans

un environnement de gaz de protection, la présence de pores ne peut étre évitée.

Densité relative (%)

poudre 50-110 um ~ poudre 22.5-45 um  poudre 22.5-45 um 1500 'C 2000 C 2500°C 2500 C-double balayage
sans préchauffage  avec préchauffage 250 C chaque couche

Figure 1V.17 Comparaison de densité relative en fonction des parametres de

fabrication

En comparant la morphologie et la densité relative d’échantillons fabriqués par les
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différentes puissances de laser et les températures de préchauffage, les paramétres
optimaux sont indiqués dans le tableau 1V.4. Le point distance et |’écart de
numeérisation sont de 20 um, et I’épaisseur de couche est de 150 um. En comparant les
vitesses de balayage, on constate que la vitesse de numérisation avec le préchauffage
a 2500 °C est 10 a 20 fois plus rapide que celle avec préchauffage a 250 °C. Cela

permet de réduire fortement le temps de fabrication.

Tableau IV.4. Distribution des parametres optimisés avec laser des différentes

puissances et préchauffage des différentes températures

Température de préchauffage (°C)
Vitesse de numérisation (m/s)
250 1500 2000 2500
30 0,04 0,10-0,20 | 0,20-0,33 | 0,67-1,00
Puissance
60 0,08 0,20-0,25 | 0,40-0,67 | 1,00-2,00
(W)
90 0,20 0,33-0,50 | 0,67-1,33 | 2,00-4,00

V.9 Effet de la haute température de préchauffage sur la

structurecristalline

La figure 1V.18 est le diagramme de phase d’échantillons faits a différentes
températures de préchauffage (250 °C, 1500 °C, 2000 °C et 2500 °C) et de la poudre
YSZ. En comparant la courbe de diffraction, la structure cristalline des échantillons
fondus est cristal tétragonal. L’augmentation du préchauffage a 1500 °C, 2000 °C et
2500 °C ne change pas la structure cristaline. Cependant, les pics de diffraction du
cristal tétragonal deviennent plus apparents avec |’augmentation de la température de
préchauffage. Cela montre que le préchauffage est plus propice a la formation du
cristal tétragonal, et que les structures cristallines monocliniques et cubiques se

transforment en cristal tétragonal.

IRTESLERMPSUTBM 152 Q.LIU



Chaptire IV Préchauffage a haute température et analyse de fissure

[0 Cristal tétragonal

70000 O A Cristal monoclinique

60000

50000

Poudre
Sans préchaulTage
250°C
30000 1500°C
1 2000°C
20000 e : - 2500°C

40000

Indensity (CPS)

10000 —

| T 1 I 1 I

30 40 50 60 70 80

2 theta-scale

Figure 1V.18. Diagramme de diffraction de rayons X de la poudre Y SZ et des
¢chantillons faits a différentes température de préchauffage : 250 °C, 1500 °C,
2000 °C et 2500 °C

V.10 Bilan

Dans ce chapitre, I’influence du préchauffage aux températures de 1500 °C, 2000 °C
et 2500 °C sur la distribution de fissure et la densité relative a ét¢ analysée. Les
principales conclusions sont :

1, Lorsque la température de préchauffage est supérieure au niveau de 2000 °C, les
fissures verticaes ordonnées deviennent désordonnées. La densité surfacique de
fissure est d’environ 1,5-2,1 mm'™*, ce qui est inférieur a celle de I”échantillon fabriqué
avec préchauffage a latempérature de base de 250 °C.

2, La densité relative de I’échantillon fabriqué avec le mélange de poudres plus fines
9-225 um (20% en masse) et 22,545 um (80% en masse) avec préchauffage a
1500 °C, 2000 °C et 2500 °C est augmentée de 2-3 % ; la plus haute densité relative
peut atteindre 91 %.

3, Ladensité relative peut atteindre 96 % avec le mode de double balayage sur chaque

couche, préchauffage a 2500 °C et une puissance laser de 30 W. La zone de pré-fusion,
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apres le premier balayage, peut maintenir une haute température, ce qui affaiblit le
gradient de température lors du second balayage. La faible contrainte résiduelle
conduit a ladisparition de lafissure.

4, L’augmentation de la température du préchauffage a 1500 °C, 2000 °C et 2500 °C
est plus propice a laformation de cristal tétragonal.

5, Dans le cas de la méme densité d’énergie théorique, une grande puissance du laser
et un long temps d’exposition peuvent réduire I’effet de refroidissement, et la

température mesurée seralégerement plus élevée.
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Conclusions générales et per spectives

Cette étude doctorale avait pour |’objectif d’étudier la faisabilité de la fabrication
rapide a partir de matériau céramique Y SZ avec la méthode de fusion sélective par

laser. Lestravaux effectués nous ont amené aux conclusions suivantes :

1, A travers les travaux de cette thése, on peut constater qu’il est possible de fusionner
la poudre zircone stabilisée par yttrine avec un laser a fibre de longueur d’onde
d’environ 1 um. La poudre de céramique peut étre fondue complétement par le laser,
et le taux d’absorption est suffisamment élevée pour répondre a |’exigence de la

fabrication rapide.

2, Parmi les trois poudres testées, c’est la poudre la plus fine qui fusionne le plus
facilement et le plus complétement ; les pores irréguliers dans I’échantillon sont
réduits, et la densité relative de I’échantillon augmente. La poudre plus fine permet
d’augmenter la précision de forme ¢galement, car en réduisant lataille des particules,
les grosses particules sphéroidisées n’existent plus a la frontiere. En raison de
I’attraction électrostatique, la poudre mélangée de 9-22,5 um (20% en masse) et de
22,5-45 um (80% en masse) est trés adaptée pour ce procédé.

3, Des fissures peuvent étre observées dans la plupart des échantillons en raison de
contraintes mécaniques dues au retrait non homogene, a cause du refroidissement
hétérogene de la zone fusionnée. Les pores irréguliers et les fissures
verticales/horizontales sont les principales raisons de la réduction de la densit¢ de
I’échantillon. Comme le temps de refroidissement est trés court, I’air dans les
interstices de la poudre céramique ne peut pas complétement s’échapper, ce qui
conduit a de petits pores dans le centre de I’¢chantillon. Ensuite, il y a une grande

différence de température entre la zone fusionnée centrale et la fronti¢re, et la vitesse
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de refroidissement n’est pas la méme. La déformation de la surface de fabrication
provoque des fissures horizontales. En raison des contraintes de traction, la fissure
verticale est conduite facilement dans la zone centrale de la trgectoire de balayage.
Les fissures verticales peuvent se propager verticalement par effet thermique et

former des fissures continues et ordonnées.

4, Le préchauffage est une méthode pour améliorer la qualité de la pi¢ce fabriquée
grace a I’uniformité de température de la zone de travail. Un préchauffage de 250 °C
réduit légerement la densité surfacique de lafissure, et augmente la densité relative de
84 % a 88 %, mais I’effet de préchauffage n’est pas trés marquant car le point de
fusion de'Y SZ est trop élevé par rapport a un préchauffage a 250 °C.

Au contraire, avec un préchauffage a trés haute température, la densité surfacique de
la fissure peut étre diminuée de 4,7 mm™ (sans préchauffage) a 1,5-2,1 mm*
(préchauffage a 1500°C, 2000°C et 2500°C). En méme temps, le préchauffage a haute
température modifie le mode de génération et de propagation de fissures : les fissures
verticales continues n’existent plus, on n’observe que des fissures désordonnées et
courtes. En raison de la réduction des fissures et des pores, la densité relative de la
piece fabriquée peut augmenter de 84 % (sans préchauffage) jusgu’a 90-91 %
(préchauffage a 1500°C, 2000°C et 2500°C). De plus, le préchauffage a haute

température peut réduire efficacement la déformation de I’échantillon.

5, En combinant le préchauffage a trés haute température (2500°C) et le mode de
double balayage sur chague couche avec une puissance de laser 30 W, la densité
relative de la pi¢ce fabriquée peut atteindre 96 %, et la fissure visible a quasiment
disparu. Néanmoins, il existe des pores arrondis, mais ceci influera trés peu sur les
propriétés mécaniques. Les pores arrondis indiquent aussi que la céramique conserve
un état liquide longtemps pendant |e balayage. La zone de pré-fusion, apres le premier
balayage, peut maintenir une haute température, ce qui affaiblit le gradient de
température lors du second balayage, réduit les contraintes mécaniques, par

conséquent, conduit a ladisparition de lafissure.
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6, Ladensité de I’échantillon est plus sensible a la puissance du laser. Par conséquent,
I’optimisation de la vitesse de balayage est plus facile s la puissance du laser est

relativement faible.

7, La transformation de la structure monoclinique et cubique en structure tétragonae
s’est produite pendant e processus de fusion et de refroidissement, et |I’augmentation
de la température de préchauffage a 1500°C, 2000°C et 2500°C est plus propice a la
formation de cristal tétragonal.

Comme on a vu a travers de cette thése, il est possible de fusionner complétement la
zircone yttriée par un laser de longueur d’onde vers 1 um sans générer trop de fissure
grace a un préchauffage de trés haute température. Néanmoins, il y aura encore
beaucoup a faire pour continuer sur cette voie.

Actuellement, les méthodes les plus efficaces pour réduire les fissures sont |le mode de
balayage multiple sur chague couche, le préchauffage a haute température de la
poudre céramique et le maintien de la haute température pendant la fabrication. Les
résultats expérimentaux avec le préchauffage a haute température sont trés
prometteurs: des fissures ordonnées ont été transformées en petites fissures
désordonnées, et la densité augmente significativement, surtout avec le mode de
balayage multiple sur chague couche. Mais dans notre étude, le processus de
préchauffage n’est pas continu, donc la température n’est pas suffisamment élevée
dans la zone solidifiée précédente, ce qui peut provoquer des déformations.

Dans les études futures, les travaux principaux pourront donc comprendre trois
aspects: 1. optimisation du procédé SLM ; 2. analyse du mécanisme de fusion par
laser pour le matériau céramique ; 3. modélisation de la distribution de la température
et de lafissuration.

Premierement, il est nécessaire de préchauffer 1a zone en continu par un laser a haute
puissance et d’optimiser le mode de balayage multiple sur chague couche. Pendant

I”étalement de la poudre, le laser a haute puissance pour le chauffage de la poudre a
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haute température ne S’arrétera pas; un nouveau dispositif sera mise en place afin
d’éviter de chauffer la trémie. Une autre solution paralléle devra étre testée: un
plateau chauffant avec la dimension réduite, qui peut chauffer et maintenir la piéce a
une assez haute température. Dans ce cas, le processus de fabrication sera toujours
dans un environnement a haute température, et la formation de fissures sera réduite
pendant |e refroidissement.

Deuxieémement, pour la compréhension du chauffage par laser, I’étude du mécanisme
d’interaction entre le laser et la poudre céramique est nécessaire. Nous allons étudier
la relation entre les conditions de fabrication et les performances de |’échantillon.
Pendant le préchauffage a haute température, le taux d’absorption de I’énergie doit
étre mesuré et qualifié pour analyser I’efficacité de chauffage par le laser.
Troissémement, la simulation numérique de la formation des fissures et de la
distribution de la température dans la zone de fabrication doivent étre réalisée afin de

mieux comprendre les phénomenes et d’optimiser les conditions de fabrication.
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