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R&umeé

Au cours de la derniée deeennie, le proc&lé de fabrication additive par fusion
séective d'un lit de poudre SLM a attiréune grande attention dans le domaine de
I'industrie, car il permet de produire rapidement des pieses de formes complexes. Le
but de ce travail est d'é&endre les performances des proc&lés SLM en éudiant la
possibilitéd'@aborer des pieses en atmosphée raréfiée. Pour atteindre cet objectif,
une approche thérique et exp&imentale a &&déreloppér, avec la mise en place d'une
machine de fusion séective par laser capable de travailler dans le domaine de
pression de 1 107 mbar.

Le travail sous vide permet d'é&iter la formation du "bouclier” de plasma gegn&éa
partir de lI'atmosphe&e de gaz ionis€par I'éergie du laser. Ceci permet d'une part
d'éiter la contamination chimique du maté&iau (oxydation, nitruration,...) au cours
des processus de fusion et d'autre part de réluire le taux de porosité

L'effet des paraméres du laser et des variables d'environnement sur la qualitéde
pieges a @éedudiéen considéant le cas du fer pur, de I'acier Inox 316L et du titane.
Par ailleurs nous avons éudi€la possibilitéd'obtenir des alliages in-situ au cours de la
fabrication par la technique SLM apartir de méanges de poudres.

Des essais ont &éconduits apartir de méanges Mg/Al, Fe/Ni et Ti/Ni. Dans tous les
cas nous avons pu obtenir des alliages in-situ pour les domaines de composition visé&s
qui correspondent ades applications pratiques (structures Iégéres, alliage magnéique
afaible coercivité alliage amémoire de forme). Les propriéés des matéiaux obtenus,

d'aprés les premieres caracté&isations effectuéss, se comparent de fagn favorable par



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

Mots-Clé&s: Fusion séective par laser;
Titane;
SLM sous vide;
Médange de poudres;
Mg-Al;
Fe-Ni;

Ti-Ni;



Abstract

During the last decade, selective laser melting attracted attention in industry because
it could allow producing parts with complex shapes rapidly and accurately. The aim of
this work is to obtain parts with desired properties by SLM technology. To achieve
this point, a theoretical and experimental approach was developed concerning a new
process which carries out the selective laser melting process at pressures in the range
1 to 110 mbar.

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

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

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

which are comparable with the conventional development and implementation.



Keywords: Ti;
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Mg-Al;
Fe-Ni;

Ti-Ni;
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Introduction Géné&ale

Introduction

La fusion séective par laser (SLM) est apréent connue comme une technologie
unique permettant de produire des objets complexes apartir de poudres méalliques
avec des propriéé&s mezaniques intéessantes. Cette technologie offre de nombreux
avantages par rapport aux techniques classiques de fabrication: moins de temps avant
la mise sur le march& utilisation de maté&iaux peu coCeux, polyvalence, haute
pre&eision, capacitéaproduire plus de fonctionnalité avec un design unique, etc. Il est
ainsi possible de créer des pieses fonctionnelles directement & partir de poudres
méalliques sans utiliser de liants intermé&liaires ou des éapes de traitement
supplémentaires apres I'op&ation de fusion laser.

Toutefois, une combinaison de propriéé& meeaniques telles que la plasticitéet la
dureté la ténacitéet I'@asticitéest d'une importance capitale pour les composants
méalliques et cette combinaison n'est pas toujours facile & obtenir bien que ce
proc&lésoit éudiédepuis plus de vingt ans. C'est pourquoi notre travail s'est focalisé
principalement sur une &olution de cette technologie dans un environnement de tres
faible pression afin d'@iminer ou tout au moins de ré&luire l'interaction du mat&iau
fondu avec I'atmosphé&e environnante, en particulier I'oxygene.

Pour ce faire nous avons tenu compte des progres dans la maiirise des systames de
pompage, des alimentations @ectriques, des systénes d'automatisation, des
reyulations en ligne, etc.

Par ailleurs, compte tenu des ddais importants inhé&ents aux processus de
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transformation des machines complexes, nous avons é&€amenéanous pencher sur le
rde des diffé&ents paramétres du procé&lé€ en particulier celui de la qualitéd'éergie
transmise au lit de poudre et conduisant &sa transformation, aussi bien au chauffage
qu'au refroidissement.

Nous avons aussi accordéune attention particuliée aux caracté&istiques du maté&iau
pré&urseur et en particulier exploréla possibilitéde produire des alliages in-situ afin
d'ouvrir de nouvelles perspectives et éentuellement de réluire le coG des matieres

premiees dans le proc&lé

Pour présenter ce travail, ce mémoire a &€organiséen cing chapitres :

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

additive y est pré&enteée avec son contexte historique.

Le développement technologique concernant la mise sous vide d'un systéne SLM est
deéerit dans le second chapitre. Une bréve description des conditions de travail des
installations sous vide et des systémes techniques associés est tout d’abord donnée.
Ensuite les concepts et le cahier des charges du systéne SLM sous vide sont pré&entés.
Les problemes de conception liés a I’enceinte, a la régulation du vide, aux systémes
d’asservissement et aux systémes de pompage sont décrits ainsi que les solutions

techniques choisies et validés.
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Le troisiane chapitre pré&ente une &ude des processus impliqué dans I'&@aboration
d'une piece par SLM. Cette éude est organisé& en considé&ant I'éolution des
structures observees en fusion/solidification dans I'ordre point — cordon — surface
— volume. La transmission du faisceau laser atravers la couche de poudre, la
formation du cordon de fusion; la qualitéde surface; la densitéet la microstructure du
maté&iau forméont &éconsidéées. Des poudres de fer et d’acier Inox 316 L ont servi
de support a cette éude et pour terminer, les observations effectués ont &é
appliqués ala ra&lisation d'&hantillons d'acier inox présentant des caract&istiques

"bonnes matiéres".

Le quatriéne chapitre est consacréal'éude des phé&omenes particuliers intervenant
lors d'un travail sous trés basse pression. Le titane ayant servi de base acette éude,
les observations effectuées ne sont pas néessairement transposables a tous les
maté&iaux mais, d'une fa@n géné&ale, il a && mis en é&idence le fait que la
transmission d'éergie au lit de poudre et le comportement de ce dernier sont

nettement modifié en lI'absence d'atmosphére.

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

semblent tout afait prometteurs.
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CHAPITRE I Etude Bibliographique

Ce chapitre présente une revue bibliographique des diffé&ents sujets traités dans le
cadre de cette these. Un panorama concernant les progres les plus réents en matiee
de technologies de fabrication additive est ré&lis€ Ce chapitre inclut notamment : les
avancees du prototypage rapide, le principe et le dé/eloppement de la fusion séective

par laser (SLM), les maté&iaux utilisé&s en SLM.

1.1 Technologie de prototypage rapide (RP)

1.1.1 Introduction

A partir de la fin du 20° sieele, la technologie d’usinage fait face a un grand défi a
cause de la concurrence sur le marchéqui est de plus en plus féroce. D’une part il y a
la diversification et de la personnalisation de la demande des consommateurs et
d’autre part les fabricants s'engagent dans une concurrence portant sur un marché
global. Afin d’occuper rapidement le marché, le cycle de développement des produits
et le cycle de production doivent &re raccourcis.

Depuis 1960, date oule premier laser &ait inventépar Theodore Maiman [1], les
recherches scientifiques sur I’interaction entre le rayonnement laser et les matériaux
sont devenues un point focal. Toutefois 1’application des technologies laser dans
I’ingénierie s'est seulement développée aux cours des 10 derniéres années, parce que
les phénomeénes physiques impliqués dans le processus d’interaction entre laser et
maté&iaux sont trés complexes. Ainsi, encore aujourd’hui, c’est un challenge pour les
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physiciens.

Le prototypage rapide a &éexploitédans ce contexte. Il utilise des lasers, ordinateurs,
transmissions de preeision et contrdes numeé&iques, intégre la conception assistés par
ordinateur (CAD) et la fabrication assisté par ordinateur (CAM) afin de reliser
I'&aboration de produits dans un cycle tres court. La technologie offre une nouvelle
opportunité de design car son principe surmonte les problémes de [’usinage
traditionnel, de la coulée, de la forge, de la chaudronnerie, etc. et elle permet
d'@aborer rapidement des pieses complexes et fonctionnelles selon les modées 3D

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

<

RP&M

Matériau
nouveau

CAD
Figure 1.1 Technologie de fabrication laser
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Etant donnéles avantages du prototypage rapide, les Etats-Unis, I’Europe et le Japon
ont rapidement appliqué cette technologie dans les domaines de I1’aviation, de
l'automobile, de la meé&anique [3]. En 1992, les appareils de prototypage rapide ont
éée utilisés dans 500 projets sur 17 pays. En 1994, le nombre d’appareils s'éléve a
1600, la plupart de ceux-ci éant utilisés aux Etats-Unis. A la fin de 2002, il y avait

plus de 10000 systemes installé dans le monde comme le montre la Figure 1.2.

12000

10000

8000 -

6000 -

4000

2000 +~

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

1.1.2 Introduction ala technologie du prototypage rapide

Pendant le processus de fabrication additive, la machine lit les données apartir d'un
fichier de CAO et &ablit des couches successives de liquide, poudre, ou tde. Et de
cette fagn s'accumule une sé&ie de couches transversales. Ces couches, qui
correspondent &la section virtuelle du modée CAO, sont reinies ou fusionnéss pour
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creer la forme finale. Le principal avantage de la fabrication additive est sa capacitéa
creer presque n'importe quelle forme ou fonction géamérique.

L'interface standard de donnéss entre les logiciels de CAO et les machines est le
format de fichier .stl . Un fichier .stl se rapproche de la forme d'une piée ou d'un
assemblage en utilisant des facettes triangulaires. Les petites facettes produisent une
surface de qualitésupé&ieure. Les fichiers .vrml (ou .wrl) plus modernes sont utilis&s
comme entreée pour les technologies d'impression 3D qui sont capables d'imprimer en
couleur.

Le mot “rapide” est relatif: la construction d'un modéle peut en effet prendre de
plusieurs heures aplusieurs jours, selon la mé&hode utilisé, la taille et la complexité
du modée.

La figure 1.3 pré&ente la structure géné&ique des procésles de prototypage rapide.
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f ’

Fabrication d’une

Modele CAD couche unitaire
Découpage en Multicouches
tranches superposé

| v

Traitement de
|I’information

| |

Planification de la
trajectoire
|

Figure 1.3 Schéma géné&al du proc&léde prototypage rapide

Forme originale

Piece

Quelquefois deux maté&iaux sont utilisés: le premier maté&iau est le mat&iau de la
pieee et le second est le maté&iau servant afabriquer des supports (pour soutenir les
parois en cours de construction en saillie). Le maté&iau support est enlevéplus tard
par la chaleur ou pas dissolution dans un solvant ou dans I’eau.

Le moulage par injection peut &re moins coGeux pour la fabrication de produits en
grande quantitémais la fabrication additive peut &re plus rapide et moins coCteuse
pour la production de petites quantité de piéses. Les imprimantes 3D donnent aux
concepteurs et aux éjuipes de déseloppement la capacit€aproduire des pi€ses et des
modées conceptuels en utilisant une imprimante adaptée ala taille d'un bureau.

Le prototypage rapide est dé&ormais entrédans le domaine de la fabrication rapide qui
est considé&épar de nombreux experts comme le "niveau suivant" de la technologie
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[4].

1.2 Les diffé&entes techniques de prototypage rapide
Actuellement, la classification des procé&lés de prototypage rapide est baseés sur les

maté&iaux utilisés et sur la source laser, comme le montre la Figure 1.4.

Figure 1.4 Classification des technologies de prototypage rapide

1.2.1 St& & lithographie (SLA)

Ce proceléa éebrevetépar Charles W. Hull aux Etats-Unis en 1984 [5]. Comme il
s'agit de la technologie primitive, SLA est le procé&lé&de prototypage rapide le plus
mature et le plus utilis€au monde depuis que le premier prototype (SLA-250) a &é
lancépar la compagnie 3D Systémes en 1988 [6].

Ce procé&léutilise une résine photosensible comme matiére premiére qui est solidifié
par un laser ultraviolet contrdépar ordinateur. Le proc&lépeut daborer rapidement et
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automatiquement des pieses complexes avec une haute preeision et une bonne qualité
de surface.

Comparee aux autres technologies de prototypage rapide, SLA pré&ente les avantages
d'une bonne qualitéde surface, d'un proc&lé de solidification stable, d'une haute
pre&ision. Mais la matiee premiee de ce proc&léest limitée aune variééde réines
photosensibles qui pré&ente une certaine toxicitéet qui ont besoin de protection contre
la lumiere. Les proprié&s mesaniques des pieees SLA sont aussi plus faibles que
celles des plastique industriels, elles sont fragiles et peu résistantes. Cette technologie
est donc souvent utilisé pour &aborer des moules de coulée et des piéses deéoratives
[7]. Des images de machines et de pieces fabriquées par SLA sont montrés en

Figures 1.5 et 1.6.

Miroir - Laser
(

Elévateur
Polymere liquide

Racleur

Plateau

Figure 1.5 Schéma d'une machine de St&é lithographie [6]
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(a) (b)

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

[8]

1.2.2 D& a de fil FDM (fused deposition Modeling)

Cette technique consiste afaire fondre un polymée thermofusible atravers une buse
chauffé. Un filament en fusion (de I'ordre du dixiéne de millimétre) en sort. Ce fil
est déposéen ligne et vient se coller sur ce qui a &&déos€au pré&lable, comme
montréala Figure |. 7. Le FDM est une technique brevetée par la sociéé Stratasys.
Ces machines sont destinés aussi bien au prototypage rapide qu'ala production
directe de piezes. Le gros int&& du FDM est de permettre de créer des pieses en
bonne mati&e, disposant de caract&istiques meeaniques, thermiques et d'une stabilité
voisines de celles des pieces thermoplastiques injectéss. Les supports neeessaires ala
production des pieees sont dans la plupart des cas constitués d'une matiere soluble. La

densitédes pieses est &jalement reglable car cette technique autorise ane remplir que
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partiellement les volumes en cré&nt un réseau de type nid d'abeille - un gain appr&ié

pour le temps de production et la Iegeetédes pieees ralisees [9].

Téte liquéfacteur (mouvement X-Y)

.

su S
___support

Foam slab

y.

Buses
d’extrusion

Plate-forme
(mouvement Z)

Bobinede -
matériau de
support

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

Bobine de matériau de
construction
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1.2.3 Dé&a direct de mésal (direct metal deposition, DMD)

Le proc&lé DMD est un processus permettant d'obtenir un composant méallique
directement apartir d'un modée 3-D CAD [11]. Ce processus utilise une alimentation
en poudre continue dans la zone de fusion (melt pool) que le faisceau laser produit sur
la surface, comme montréala Figure 1.8. Le traitement est effectuégéé&alement sous
un gaz inerte (argon, hé&ium, ou azote) pour reéluire I'oxydation. Plusieurs
compositions de poudre peuvent &re alimentées simultanénent ou successivement
pour produire un alliage dans la zone de fusion ou fournir des choix de maté&iaux
relatifs aune localisation au sein d'une partie désiré. Le taux d'alimentation en
poudre, la vitesse de balayage, la tempé&ature et le débit de gaz sont les paramétres

clé qui doivent &re contrdés pour assurer la qualitédu dépa [12].

Unité de
|| traitement
\)(mdl y / N ' du signal
i / =
L'"'J A - 97z
Moteur N— Unité de
détection
de hauteur
Camera CCD

Bain de fusion

Figure 1. 8-Schéma du proc&leDMD [13]
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Ce procalé a &é& employé avec succes pour des applications aé&onautiques et
biomélicales notamment avec l'alliage de titane Ti-6Al-4V (Figure 1.9 a). Toutefois,
une porosité subsiste parfois dans les maté&iaux deéposes, ce qui peut dégrader
fortement leur résistance meéeanique et leur resistance ala fatigue. Des images des

pieees fabriqueées par DMD sont pré&entées dans la Figure 1.9 (b).

(b)
Figure 1.9 (a) Proc&léDMD:; (b) Piese produite par DMD [14]
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1.2.4 Frittage de poudres plastiques par laser (Selective laser sintering, SLS)

Comparee ala st&e lithographie (SLA), cette technologie &argit beaucoup le choix

de matériaux. L’appareil SLS se compose principalement d'un systeme de répartition

de poudre et d'un laser CO, qui permet d'assurer le processus de frittage, comme le

montre la figure 1.10. Les maté&iaux classiques incluent le polyamide,

polycarbonate, le polystyrene et le PEEK. Selon les conditions de traitement et les

matéiaux, un post-traitement thermique et une finition de surface comme le rodage

ou le sablage sont né&essaires. Quelques propriéés meeaniques de pieses fabriquees

par SLS sont données en table 1.1.

lentille

Ve
Y
A Balayage miroir X-Y
Laser Faisceau laser

/

Part

Racleur

Alimentation en poudre Poudre couche

piston )
piston
Chambre de

travail piston Alimentation en poudre

Figure I. 10-Schéma d'un systéme SLS [15]
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Tableau 1.1 Propriéés du polyamide SLS [16]

Polyamide avec fibre de

Propriéé Polyamide &acristaux
verre
Ré&istance ala traction 44 N/mm? 38 N/mm?
Module d’élasticité 1600 N/mm? 5910 N/mm?
Allongement 9% 2%
Module de flexion 1285 N/mm? 3300 N/mm?

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

Le but du frittage indirect séectif par laser (ISLS) est de fabriquer des pieces
méalliques. Ce processus utilise un premier assemblage de particules de poudres
méalliques qui sont enrobé&s par une matiee plastique. La taille des particules

méalliques est d’environ 50 um et 1’épaisseur du rev&ement plastique entre 5 et 10

pm [17].

85 A 100.m
Vil & ”_.]

Figure 1. 11- Poudre méallique enrobée par une matiée plastique pour le proc&lé

ISLS
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Au cours du frittage, le rev&ement plastique est fondu par le rayon laser (CO2,
puissance maximale 100W) et connecte les particules de poudre méallique qui sont
ainsi plaquéss ensemble. Parce que la résistance meeanique de la piée agglomée
par le matériau plastique est trés faible, elle a besoin d’étre frittée a haute température
aprés &aporation du liant plastique. Ult&ieurement, un autre maté&iau méallique a
bas point de fusion peut &re utilis€pour remplir les cavités ré&siduelles et remplacer le
maté&iau plastique. Aprés le traitement thermique, les dimensions de la piese auront
changépar suite des contractions qui se produisent au cours du frittage [17]. Quelques

propriée&s meésaniques de pieses fabriquéss par ISLS sont données en table 1.2.

Tableau 1.2 Propriéés de pieses r&lisées par ISLS [18]

Proprié& Values Proprié& Values
Rasistance & 18 510 Njmm? Allongement 10%
traction
Elastique (0.2%) 305 N/mm® | Dureté 87 RB

1.2.6 Frittage s@ectif direct par laser (Direct selective laser sintering, DSLS)

Les maté&iaux fondus par frittage séectif direct par laser sont des mdanges de
poudres, I'une avec un haut point de fusion et l'autre avec un bas point de fusion; la
poudre abas point de fusion constitue I’adhésif. Le processus est basé sur le principe
du frittage en phase liquide qui permet une densification devé de la couche de

poudre par le «ré&rrangement >»>de la poudre ahaut point de fusion dans la phase
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liquide abas point de fusion.

Poudre avec haut Porosité
point de fusion restante

Poudre avec bas
point de fusion

Figure 1. 12 Schéma du proc&léDSLS

Afin d’optimiser les propriétés mécaniques divers mélanges de poudres ont été
développés, par exemples Cu-(Sn/Pb) [19], Cu-Sn [20], Cu-Fe [21], et Bronze-Ni [22].
La technologie DSLS est principalement appliqué aux moules et aux pi€ses en
petites quantités. Par rapport au SLS simple, 1’avantage du DSLS est d'éviter un
chauffage aprés fabrication. Quelques proprié&é& méaniques de pieses fabriquées par

ISLS sont donnés dans le tableau 1.3.
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Tableau 1.3 Propriéé& me&aniques de pieges DSLS [18]

Proprié& Poudre abase de fer ~ Poudre abase de bronze
Porosité 2%~5% 20%~25%
Ré&sistance ala traction 500~550 N/mm? 120~180 N/mm?
Allongement 7% 4.2%
RugositéRz 50pm 50~60m

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

L’¢laboration rapide de pieces de précision gagne de plus en plus d’importance pour
répondre aux besoins du marché Né&nmoins, les technologies de RP ne peuvent pas
satisfaire tous les besoins car les propriéés du produit &aborépar SLA, SLS, ISLS ou
DSLS respectent rarement les exigences d’application courantes. Une nouvelle
technologie est donc néessaire pour &aborer des pieses méalliques disposant de
bonnes propriéé& meéaniques. La technologie de fusion séective par laser utilise une
seule poudre méallique, comme I'INOX [23], I'acier [24], le Ti [25], I'aluminium [26],
etc. Elle n’a pas besoin d’ajouter un matériau de remplissage ou un adhésif dans la
poudre métallique. Afin d’augmenter le taux d’absorption de l'énergie laser par la
poudre mé&allique, un laser Nd:YAG avec une longueur d’onde de 1064nm est utilisé.
La technique SLM offre une capacité d’¢laboration trés rapide de piéces de précision
pour une large gamme de maté&iaux. Les propriéé& des pieces obtenues sont
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similaires aux propriéé des produits obtenus par les procé&lé conventionnels.
Pendant le processus de fusion, le laser ne fondre pas seulement la couche de poudre,
mais aussi une partie de la couche sous-jacente. Ou obtient alors une liaison
meéallurgique entre les cordons de balayage et les couches preéeélentes. Selon les
propriées des matieres premieres, la densitédes pieees peut atteindre 100% et il n'est
pas né&eessaire de recourir ades post-traitements pour ame@iorer la densitédes pi€ees.
Quelques propriéé meésaniques typiques de pieses fabriquées par SLM sont données

dans le tableau 1.4.

Tableau 1.4 Propriéés de pieses daborés par SLM [18]

INOX Acier aoutils Titane

Proprige X2CrNiMo17-13-2  X38CrMoV/5-1 TiAl6V4

Résistance ala traction 550 N/mm? 1720 N/mm? 1140 N/mm?

Limite conventionnelle
d’élasticité

Allongement 15% 2.3% 6%

450 N/mm? 1000 N/mm? 1040 N/mm?

Dureté 240 HVO.1 52HRC 435 HV10

La technologie SLM offre en outre l'avantage d'une grande varié&é de matiéres
premiees, quasiment sans limites géamériques pour le modée de piése. Dans les
applications de prothéses chirurgicales, la technologie SLM permet de fabriquer
directement des substituts osseux personnalisé& apartir des données de tomographie.
La premiee application en volume de cette technologie se situe dans le domaine
dentaire [27].
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1.3 Caracté&ristiques du proc&éléSLM

1.3.1 La technologie

La figure 1. 13 présente un systene SLM commercial fabriqué par la sociéé
MCP-Allemagne. Un systéne de circulation d’atmosphére contrélée offre un espace
confinérempli par diffé&ents gaz tels que N2, Ar, H,. La pression de la chambre peut
ére contrdé entre 0 et 20 mbar. Le laser Nd : YAG d’IPG laser GmbH dispose d'une
puissance maximale de 120W. Les dimensions du banc de travail sont de 200
mm>200 mm (Longueur < Largeur). Le diamétre du faisceau laser peut varier de 35
pm a 100 pm. Selon les conditions de fonctionnement, 1’épaisseur de la couche de
poudre peut &re réglé sur trois niveaux, 50 pm ; 75 pm et 100 pm. Quelques pieeses

fabriquéss par SLM sont montrees dans la Figure. 1.14.

X-y Scanner == Laser

Racler
Laserde verre

Chambre de travaux
Poudre métallique {

[ Piece SLM

Gazinerte

Rayon laser /

Plateformerétractable

Figure 1.13 Sché@na d'un systéne SLM de MCP-Allemagne [28]
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Figure 1.14 Quelques pieces &aborées par SLM [28]

1.3.2 Les facteurs d'influence du processus SLM

Les paramétres du processus peuvent &re regroup€s en trois sections: les paramétres
laser; les parameétres systéme; les parameétres d’environnement. Les parametres laser,
tels que la puissance, la vitesse de balayage, le diamétre du faisceau déerminent la
largeur du cordon de balayage (rep&é€D dans la figure 1.15). La vitesse de fabrication
a un rapport avec la vitesse de balayage. Les paraméres systé@ne concernent
I’épaisseur de la couche de poudre (C), le surface de poudre traitée (a, b), la distance
entre deux cordons adjacents (HS); ces paramétres influent sur la qualitéde la pi€ze.
La figure 1.16 présente trois modes de balayage: (a) un mode de trame courte dans la
direction X, (b) un mode de trame longue dans la direction Y, (c) une alternance
d'orientations, en commena@nt avec un mode de trame courte pour la premi&e couche.
L'espacement des lignes de balayage en X et Y est &al. Les paramétres
d’environnement comportent la température de préchauffage, 1’atmosphere et la
pression de gaz [29].
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Balayage laser

Figure 1.15 Les paramétres SLM

1]

Figure 1.16 Quelques méhodes de balayage
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1.3.3 Elaboration d'une piese
L'éaboration d'une piese par SLM peut &re divisé en trois parties: préraitement,

fusion de la poudre, post-traitement.

1.3.3.1 Pré&raitement

Le pré&raitement inclut la conversion des données du modéle CAO; la déermination
de l'orientation de la pieee; I'addition de supports; le tranchage. En tant que source des
donnés, le modée 3D de la pi€se est construit par un logiciel CAD tel que Catia,
Pro-E, UG, etc. comme montrésur la Figure 1.17(a). Cependant le modéle numé&ique
original ne peut pas &re lu par le systane SLM; il doit &re converti en format STL.
Le traitement des donné&s STL utilise des plaques triangulaires pour approcher la
surface du modée. Le positionnement de la piece par rapport au plan de construction
influence le temps de fabrication et la qualitéde surface de la piege, comme le montre
la Figure 1.17(b). Géé&alement, la direction la plus courte est la dimension choisie
comme direction-Y. Mais quelques fois la direction de la longueur peut &re choisie
afin d'am@iorer la preeision; il est aussi possible de placer le modée de fagn incliné
pour ré&luire les supports et &onomiser les matériaux. L’addition de supports est la clé
du procédé de fabrication parce qu’elle influence fortement le succes d'élaboration
comme le montre la Figure 1.17(c). Dans le principe de 1’addition de supports proposé
par la compagnie EOS, la limite de 1’angle de contact des supports est de 135< Afin

d’éliminer facilement les supports et d'obtenir une surface lisse, les supports sont fixés

LERMPS-UTBM Page 29 B.C. ZHANG




Chapitre | Etude Bibliographique

de fagon ponctuelle. Apres I’addition des supports, le logiciel tranche le modele selon

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

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

1.3.3.2 Fabrication du modde

Avant de déouter la fabrication la poudre est pré&hauffée pour limiter les déformations.
Ensuite le laser fond la couche de poudre avec les paramétres définis selon les
trajectoires éablies apartir du modde. Les particules fondues sous le rayon laser
forment une trace solide, comme le montre la Figure 1.18. Le proc&l&est contrdépar

un logiciel qui arr&e le processus quand la derniere couche est finie [30].
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Direction
de balayage
m— Rayon laser
= Lit de Poudre
Poudre fondue Tanede fusion
Matériau non fondu dans
les couches précédentes
Rayon laser
= A e s
Solidification
Direction de balayage supplémentaire

Sl \
v )
L &

Figure 1.18 Formation de pieees par SLM [31]

1.3.3.3 Post-traitement
Apres le procélé de frittage, il est né&essaire de nettoyer la pieee, d'enlever les
supports et de polir la surface. Les pieees fabriqués par SLM peuvent aussi subir un

traitement thermique afin d'@iminer les contraintes internes et ré&luire la porosité
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1.3.4 Développement de la technologie SLM

La machine MicroFORM™ de la socié&3D MICROMAC est un poste de travail
permettant de ré&liser le processus SLM sous vide pour la production de prototypes
ainsi que des lots de petites pieses (Figure 1.20). Le processus SLM sous vide a de
nombreux avantages. La poudre fondue par le laser dans le vide n'est pas affectés par
la pré&ence de gaz. Par ailleurs le bouclier d'absorption provoquépar la formation
d'un plasma de gaz peut &re réluit, ce qui signifie qu'il est possible d'augmenter la
puissance du laser. Toutefois les dimensions de la chambre de travail sont ici limitées
a25 mm ou 50 mm (diamétre) & 40 mm (hauteur) [32].

Depuis que la technologie SLM/SLS a &éé&inventé& ala fin des anné&s 80 du sieele
dernier, les &uipements ont &oluécomme en p&iode de révolution industrielle. Les
fournisseurs principaux d’équipements commerciaux sont concentrés en Europe, tels
que (EOS, Germany); Phenix (Phenix system, France); MCP (MCP HEK-GMBH). La
figure 1.21 présente les évolutions de quelques machines SLS/SLM. La premiée
géné&ation de machine SLM EOS M270 EOSINT comportait une source laser de
200W (Yb-fibre) et une chambre de travail 250 mm*250 mm*215 mm. En 2011 la
deuxiéme généation (EOSINT M280) a &€lancée avec une source laser de puissance
plus deveée (400 W) et une plus grande chambre de travail (250 mm * 250 mm * 325
mm). La tendance d'éolution des machines SLM est donc une augmentation de la
puissance laser et une augmentation du volume de travail [33]. Une tendance similaire
peut &re observeée pour d'autres socié&é& comme Phénix ou MCP tel que montrédans

LERMPS-UTBM Page 32 B.C. ZHANG




Chapitre | Etude Bibliographique

la figure 1.21 (c-d) et (e-f). Une puissance laser plus deveé conduit aune meilleur
densitédes pieeces et aune plus haute vitesse de balayage qui permet accéé&er la

vitesse de fabrication et de diminuer les contraintes ré&iduelles.

\ )

3D-Micromac

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

(d) ()
Figure 1.20 Evolution des machines SLM fabriquéss par EOS, Phenix et MCP
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1.4 Les maté&iaux utilisés en SLM
De nombreux méaux sont actuellement utilisé en SLM. Ils peuvent &re répartis dans
quatre catégories: les bases fer, les bases aluminium, les bases cuivre et les bases

titane.

1.4.1 Maté&iaux de structure abase de Fer

Etant donnéleurs nombreuses applications industrielles, les alliages abase de fer ont
é¢€les premiers mat&iaux éudiés quand la technique SLM a &é€inventé&. A présent,
les alliages abase de Fer qui peuvent &re utilisé en SLM incluent les INOX, les
aciers ordinaires, les aciers rapides [34], les alliages Fer-Nickel [35], etc. Les pi€eses
daborées par SLM avec des poudres d'alliages abase fer préentent une faible
porositéacause de la bonne mouillabilitédu fer. Les caract&istiques meeaniques des
alliages fabriqués par SLM, aprés optimisation des paramétres, peuvent &re
meilleures que celles des alliages fabriqués par les mé&hodes traditionnelles. En raison
de la particularitédu processus SLM, le niveau de dureténe peut pas &re le méne
que celui obtenu avec les mé&hodes classiques de traitement thermique [29]. Par
ailleurs la porosité la duretéet les caracté&istiques mé&aniques des alliages abase de
fer déendent de la teneur en carbone. Une haute teneur en carbone peut augmenter le
taux d’absorption du rayonnement laser ainsi que la mouillabilité comme montré dans

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

Figure 1.22 Image MEB montrant I'é&olution de la qualitéde surface en fonction de la
teneur en carbone de l'alliage [36]
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(@) (b)

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

1.4.2 Maté&iaux abase d'aluminium

Les alliages abase d'aluminium sont largement utilisés dans les industries automobile,
aéonautique et meéanique, mais la preision des pieges fabriquéss par fonderie ou
déolletage est difficile acontrder. Le cot de production pourrait donc &re diminué
par la technique SLM car elle permet d'obtenir des petites pieses avec preeision sans
post-traitement. La combinaison SLM-alliages d'aluminium pourrait particuliéement
réoudre les problénes de fabrication de piéses complexes dans les applications
aéospatiales. Cependant cette technique présente encore quelques difficulté&s comme
le faible taux d'absorption du faisceau laser par I'aluminium, I'affinitédeveés du méal
pour I'oxygéne et la mouillabilitérelativement faible de I'aluminium fondu. La qualité
de surface d’échantillons est montrée dans la Figure. 1.24 (a). Des agglomé&ats de
méal et des pores interconnecté& peuvent &re observé. La taille des aggloméats se

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

fabriqués par SLM est montrédans la figure 1.25.

;w‘“r

,1{,

(@) (b)

Figure. 1.24 (a) Morphologies de surface d'érouvettes en aluminium frittées par laser;
(b) Micrographie optique montrant la microstructure [37]

Figure 1.25 Ventilateur en aluminium ré&lise par SLM. [28]
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1.4.3 Alliages abase de cuivre

Les mat&iaux abase de cuivre sont attrayants en raison de la bonne conductivité
thermique et conductivitédectrique de cet éément. La faisabilitéde la production de
pieces méalliques abase de Cu par SLM a é&dénontré pour des alliages tels que
Cu-Sn, bronze et Cu-H13 [38, 39]. Toutefois les contraintes re&siduelles sont difficiles
asurmonter et les pieges disposent géné&alement d'une densitérelative assez faible
(70-80%). Les pieses poreuses doivent alors @&re densifiées, par frittage
complémentaire ou par infiltration. L'avantage de l'infiltration est un faible retrait et
des caracté&istiques de preeision plus éevés compareée au frittage. Les ré&ines éoxy
sont souvent utilisé&s comme matiée d'infiltration en raison d'un bon mouillage pour

les mat&iaux méalliques.

1.4.4 Maté&iaux abase de titane pour applications mélicales

Les maté&iaux utilisé& en dentisterie ou pour des dispositifs implantables dans I'os
doivent possé&ler des proprié&s meaniques et physico-chimiques permettant
d'atteindre un haut degréde biocompatibilitéet de bio-fonctionnalité Le titane et ses
alliages sont de ce fait largement utilisés pour les implants orthopédiques et dentaires
parce gu'ils possegent une faible densité de bonnes propriéé& meéaniques (module
d'@asticité la duretéet résistance ala fatigue) et une bonne inertie biologique et
chimique. Par ailleurs, la surface de TiO; offre un substrat idé&l pour la formation de
cristaux de phosphate de calcium, atravers des processus speeifiques d'é&hange
chimique avec les constituants des fluides corporels [40]. Bien que les alliages
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disposent de propriéé physiques et meeaniques supé&ieures, le titane
commercialement pur est universellement considé&é&comme le maté&iau de choix dans
I'implantologie dentaire, en raison de sa résistance exceptionnelle &ala corrosion et de
sa biocompatibilité[41]. Jusqu'aré&emment, les implants ont &&produits apartir de
tiges en titane usinés. Diffé&ents traitements de surface ou des rev&ements sont
ensuite appliqué pour améiorer la stabilité et l'osté&inté&ration. Au cours des
derniees anné&s le développement de la technique SLM a sensiblement dargi le
champ d'application des alliages de titane car les implants peuvent alors &re produits
plus &onomiquement que par les techniques traditionnelles. En effet, la technique
SLM offre de grands avantages dans le domaine des biomaté&iaux, en particulier dans
I'implantologie dentaire, en raison de sa capacité aconstruire directement en trois
dimensions (3D) des composants méalliques avec peu ou pas de processus de
post-traitement, comme montrédans la Figure I. 26.

La formation de grains colonnaires le long de la direction de construction peut &re
observée a la fois a la surface (Figure 1.27 (a)) et dans le cceur de I'échantillon (Figure
1.27 (b)). Ceci est typique de l'alliage Ti-6Al-4V et se trouve dé&erminé par le
refroidissement directionnel et par I'é&art relativement important entre les liquides et
le solidus de l'alliage. Ce dernier définit la solidification de I'alliage qui a tendance a
s'initier sur les solides existants (la couche pré&élente) plut@ que de former de

nouveaux germes [42].

LERMPS-UTBM Page 40 B.C. ZHANG




Chapitre | Etude Bibliographique

Figure 1.27 Micrographies d'un &hantillon de TA6V SLM [42]
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CHAPITRE Il Maté&iaux et Equipements Exp&imentaux

Ce deuxiéne chapitre est diviséen trois parties. Tout d'abord, le processus de mise
sous vide du systane de fusion séective par laser est pré&enté& Dans un deuxiéne
temps, nous pré&entons les mé&hodes de mesure et les techniques de caracté&isation
des propriéé& des éprouvettes éaborees. Enfin, la troisiene partie présente les

morphologies et les distributions granulomériques des poudres utilisés par la suite.

I1.1 Mise sous vide de la machine SLM

11.1.1 Introduction

Mise a part I’influence des quantités de piéses afabriquer (production en petite ou
grande série), le colit d’utilisation des différents procédés de fabrication des picces est
directement liéala complexitédes &juipements, correspondant aun investissement
(prix d’équipement, main d’ceuvre qualifiée, maintenance) auquel il faut ajouter le
prix des consommables (gaz, poudres, etc.).

D’un point de vue technologique, le procédé de fusion sélective par laser sous faible
pression ré&iduelle se distingue du proc&é&SLM atmosphé&ique principalement par la
complexité¢ de 1’équipement nécessaire. L’élément indispensable est la chambre de
travail qui doit &re &anche. Diffé&ents éjuipements comme des systames de pompage,
de refroidissement, de régulation de pression, d’alimentation en courant électrique, de
pilotage et de contrde, et aussi de filtration, de ventilation, etc. doivent y @&re
associes.
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En fait, les installations standard actuelles ne sont pas adaptées pour une utilisation a
trés faible pression, ce qui rend difficile les essais en atmosphé&e raréfiee dans les
installations conventionnelles.

Dans ce chapitre, nous allons donc présenter 1’ensemble des travaux de conception et
de realisation effectué dans la premige phase de cette é&ude & caractee
technologique. Les paramétres du systame SLM commercial ; les travaux de transfert
des ensembles du systa@me sous vide ; les paramétres de mise en ceuvre de la machine

SLM sous vide seront éjalement abordés.

11.1.2 Le systame SLM original

La machine SLM Realizer Il 250 développé& par MCP permet de fabriquer des
composants méalliques couche - par - couche directement apartir de donnés CAO
3D. Ce proc&lé permet la production de géméries complexes quasiment sans
limitation de forme. Le maté&iau de départ utilisé€dans le proc&lé&SLM est une poudre
qui est déposeér en couches minces (environ 50 pm) sur une plaque support. La poudre
est alors localement fondue par le balayage d'un faisceau laser selon le modde CAD

sous une atmosphére plus ou moins inerte (voir Figure. 11.1).
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Dépdbt d'une Fusion de la poudre

couche de poudre par un faisceau laser

Modéle CAO 3D ‘%.
en tranches [
TR Dol ‘ /
AR IR0 Aal

Piéce finie

3

Abaissement

Poudre

Figure I1.1 Repréentation schématique du processus SLM [1]

Apres chaque éape de balayage, la plaque support est abaissé d'une épaisseur de
couche et une nouvelle couche de poudre est déoseé au-dessus de la pr&élente.
Cette couche est alors séectivement fondue et méallurgiqguement liée ala couche en
dessous. Le sens du balayage est altern€aprés chaque couche afin de limiter les
imperfections qui peuvent se produire pendant le processus de fusion. Par consé&juent
la pieee est construite par de nombreuses couches. L'utilisation de poudres de
granulomérie adapté et la fusion complée permettent d'obtenir une densitéproche
de 100% de la valeur théorique.

La machine Realizer Il 250, MCP Ltd, posséde une chambre de travail fermé. Du gaz
argon est soufflévers la plate-forme de construction pour maintenir le niveau d'O; en
dessous de 0,9% avant le début du processus de fusion locale. La machine MCP
Realizer 11 SLM 250 dispose d'une stratégie de balayage pour chaque couche qui

commence dans le coin infé&ieur gauche de la pieee, comme schématisésur la Figure
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[1.2. Ce schéma montre &jalement la déinition de l'espacement des lignes de
balayage qui a un effet important sur les proprié& de la piese fabriques.

L'espacement des lignes de balayage a é&fixéa80 pum dans la suite de notre éude.

Offset de cordon de balayage Remplissage du contour
— > — 7

T Z

' < > / Frontiere
’

=
'

<+
>

<+
’ 1

<+
> o

‘ b - -
>

‘ f
>

<

P > Espace des cordons de balayage

B A Y
—_—

Cordon de balayage

Offset de remplissage du contour

Figure 11.2 Stratégie de balayage et définition des espacements.

Le systéme d’alimentation en poudre de la chambre de travail utilise un tambour
entrameépar moteur, comme le montre la Figure 11.3. La qualitéde poudre éalé& peut
é@re adapté selon les dimensions de la piée. La surface maximale est de 250

mm>250 mm (X-Y).
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Groupe de lentilles de

focalisation

Systéme d’alimentation

Plague support

N

Figure 11.3 Photo de la chambre de travail

Le faisceau laser est transportépar fibre optique apartir de la source de laser, comme
le montre la Figure 11.4. Un dispositif adeux miroirs dont le mouvement est contrdé
par un logiciel selon les donnés du modde 3D permet d'assurer le balayage de la
surface de travail. Un groupe de lentilles placé au-dessus de la surface de travail
assure la focalisation du faisceau sur le plan de travail. Tableau 1.1 présente les

caractéistiques principales de la machine MCP Realizer 11 250.
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Tableau 11.1 Caracté&istiques principales de la machine MCP Realizer Il

250 [2]

Zone de fabrication

(Maximale)

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

extensible 2360 mm

Vitesse de construction

5 cm3a20 cm3ar heure

Vitesse de balayage

Jusqu’a 2000 mm/s

Epaisseur de couche 20 - 100 pm
Diamétre du faisceau laser 50 pm
Puissance du laser 120W max

Dimensions ext&ieures

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

Poids

1100 kg

Fourniture de puissance

230V1PH, 16 A

Maté&iaux disponibles

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

and 625
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Miroir de balayage X  Miroir de balayage Y

: L |

Faisceau Iaser

WANASAMNSS- Groupe de lentille

Figure 11.4 Systene optique de la machine MCP Realizer Il 250

11.1.3 Enceinte a vide et systemes d’asservissement

Au départ de ce travail, une enceinte a vide utilisé& originellement pour une
application PVD arc a @édé&habillé afin d'accueillir la machine SLM. La figure I11.5
montre l'aspect de I'enceinte de vide originelle. Cette enceinte est une chambre
¢tanche de forme cylindrique avec un diametre intérieur ® 1200 mm pour un volume
de 1.4 m®. Elle est &uipé de trois petits ports (anciennement cibles de I'arc) et d'un
grand port pour le service. Une bride latérale de diamétre @ 320 mm est disponible
pour la liaison a un systéme de pompage. Afin d’installateur la machine SLM dans

I’enceinte, tous ses ¢léments (table, cables, systeéme de refroidissement, optique) ont
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éedéassemblé. Un tuyau de diamétre @ 320 mm, longueur 1000 mm comportant
trois brides latérales de diamétre @ 100 mm a été congu fabriqué et fix€au fond de
I'enceinte afin d'accueillir I'axe Z de la machine SLM 250. Deux hublots transparents
permettent 1’observation de l'intérieur de l'enceinte. Le systame de contrde
d'atmosphere d'origine a é@&conserveéet donc les atmospheées conventionnelles (argon,
azote) peuvent &re aussi utilisées avec la nouvelle installation en condition de

pression atmosphé&ique.

Figure 11.5 Chambre disponible au début de 1’¢tude

Afin d'adapter ala chambre la structure du systéme de déplacement de l'axe Z,
certaines parties ont dO&re déeoupées, comme le montrent les parties marquées dans
figure 11.6. Un calcul de résistance de la structure a bien entendu éé& effectué
auparavant.
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Figure 11.6 Schéma d'adaptation du plateau @évateur de la machine SLM dans
I'enceinte

Les ééments de la structure ont &édimensionné apartir d'un calcul de résistance des
maté&iaux et les ré&ultats de la mod@&isation ont &e&interpréé& al'aide des logiciels
Catia V5R14 et Ansys v12.1. La charge de poudre maximale (L xW xH xdensitéde
poudre %) a ééé&alué a6l7 kg. La déformation du systé@me de transmission sous
cette charge est montré& dans la figure I11.7. Environ 20 pm de déformation sont

attendus aprés une hauteur de 360 mm de construction (hauteur maximale).
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300.00

400,00 {mm)

Figure 1.7 Mod@isation de la déformation du support du plateau de construction sous

une charge de poudre de 617 kg.

La stabilité de la machine dans 1’enceinte est assurée par des cales de hauteur ré&lable

et un support de plateau tels que pré&senté dans la Figure 11.10.
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11.1.4 Processus de mise sous vide de la machine SLM

11.1.4.1 Groupes de pompage et &anch&téde I'enceinte

La figure 11.8 pré&ente le schéma du systéne de pompage et de ré&julation. Deux
passages sont connecté& avec le groupe des pompes; ce design est basé sur la
vulné&abilitéde I'éuipement SLM aux changements de pression. De ce fait, la vitesse
de pompage sur les lentilles, le scanner, les miroirs et les moteurs est ralentie en phase

de pompage primaire par I'utilisation d'une canalisation de faible diamekre.

Conduite  primaire
Jauge de pression de pompage

® Smm
Jauges de

i ™ @ pression
_® Pompe apalettes
Raccord a5

Enceinte avide

\Voies
@ 100mm
Vanne g Pompe Roots
\ A
Vanne Vanne anti
+Injection Air retour+Echappement

Figure 11.8 Schéma du systéme de pompage et de ré&ulation de la pression

Une vanne atiroir permet de changer de ré&jime lorsque la pression atteint 1 mbar. Le
groupe de pompage est constitué¢ de 1’association d'une pompe Roots et d'une pompe a
palettes. Cette combinaison permet d'obtenir une pression d'enceinte trés faible. Afin
de diminuer la pression &1 mbar lentement, la pompe est d'abord connecté& avec un
tuyau de faible diamétre (® Smm). A la suite de la diminution de la pression a 0.9
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mbar, la pompe de deuxiéne é&age (pompe Roots) peut &re dénarré. En méne
temps, la vanne a passage de grand diamétre peut €tre ouverte (@100mm), ce qui
permet de diminuer le temps de mise sous vide.

Le niveau d'é@anché&téde 1’enceinte sous vide peut étre appresiéapartir du graphique
de la Figure 11.9. Apres avoir amené la pression d’enceinte a la valeur minimale, le
pompage est coup€ On observe une &olution de la pression de 0.01lmbar &0.1 mbar
aprés trois heures, ce qui repré&ente une performance acceptable compte tenu des

nombreuses ouvertures et passages de I'enceinte.

0.25 I . I ‘ I | | | I I I I
- & -
—&— Compteur 1
0.20 —&— Compteur 2 o .
= . -
- @
© 0.154 -
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Figure I1.9 Changement de pression de I’enceinte a vide apreés création d’une
dépression.
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Pour terminer, un mode opé&atoire a &é& &aboréréertoriant les &apes preélant la

manipulation:

Veéifier que la vanne d'entré& d'air ou de gaz est fermé

- Installation du substrat et chargement de la poudre

- Ve:ifier chague joint de la porte

- Tourner le commutateur de vanne ala position 0, fermer la vanne de la
conduite principale, conserver uniquement la conduite de faible diamétre
connecté avec la pompe. (Ceci vise aprotéger les @éments internes de la
machine SLM).

- Ouvrir la pompe avide apalettes

- Quand le baromére est descendu &0.9 mbar, tourner le commutateur de
vanne ala position 1 et ouvrir la pompe avide du deuxiame éage (Roots)

- Quand le baromére ectronique indique 1*102 mbar, ouvrir I’interrupteur
laser et lancer le programme de construction.

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

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

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

programmes en quatre phases principales :

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

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

3. Un tuyau d'adaptation ala dimension de l'axe z de la machine SLM a &é
commandéchez un sous-traitant. Le plateau support et le niveau de ré&lage ont &é
assemblé& en interne au LERMPS. Tous les connecteurs de courant ont &e&
install&s dans la bride pleine DN320.

4. La quatriane phase aconsister amettre en place le couvercle, le systéme pompage,

puis aconnecter les cébles et la fibre du laser.

Il est anoter que l'une des contraintes de travail éait que la machine SLM reste

opé&ationnelle en condition atmosphé&ique pendant les travaux de préoaration. La

figure I1.11 présente I’installation SLM sous vide et des photos des parties principales.
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Source laser Systeme de balayage Enceinte a vide

Systeme de commande “\“‘W\ ’ - p 3 vid
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primaire

Figure 11.11 Installation SLM sous vide.
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11.2 Techniques de caracté&isation

11.2.1 Observation de la microstructure

Une microscopie optique (MO) (Nikon, Japon) couplé aun appareil photo a &é

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

En raison de la limitation de grossissement de la MO, les morphologies
microstructurales des dépds et des poudres ont &€& mieux observeées par un
microscope éectronique abalayage (MEB) de marque JEOL JSM-5800LV (Japon) en
dectrons secondaires ou rérodiffusés. Ce MEB est coupléaun déecteur de photons
X qui permet ’analyse chimique ¢élémentaire (EDS) de la plupart des éléments de la
classification p&iodique apartir du carbone. Ainsi il est possible de faire des analyses
qualitatives ou quantitatives en plein €ran, en pointé& sur un profil, etc., et de ré&liser

des cartographies éémentaires.

L’observation optique d’échantillons nécessite un polissage trés poussé des surfaces
(poli miroir). Au MEB, pour les poudres et les dé@&s isolants, il est né&essaire de
faire une métallisation préalable a I’or ou une évaporation de carbone (appareil

SCD005/ CEAO035, Baltec).

Les images MEB peuvent donner les caracté&istiqgues microstructurales des
&hantillons, y compris la section, la fracture, la surface, et la taille des particules de

poudre et leur distribution, notamment &partir d’une analyse d'image.
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11.2.2 Analyses par diffraction de Rayons X

La diffraction de rayons X (DRX) est une méthode générale d’identification des
phases cristallines. Elle donne des informations sur la puret& la cristallinitéet la
valeur des parametres cristallographiques.

Un diffractométre Bruker AXS D8 Focus (Allemagne), équipé d’un compteur courbe
permettant de faire des mesures sous une incidence fixe de 4<a @é&utilis€pour la
caract&isation des dépds et des poudres. Ce diffractométre est &uiped'une source de
radiation Cu Ka (A = 1,5406 A). Dans le cas d’une identification simple des phases,

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

11.2.3 Analyses granulomériques

Les distributions granulomériques des poudres ont &€& mesurées par granulomérie
laser (MASTERSIZER 2000, Malvern Instruments Ltd., UK). L’appareillage peut
mesurer des tailles de particules allant de 0,04 &500 pm. Les mesures sont effectuées
en milieu liquide (eau distill& comme dispersant), apré&s déaggloméation par

ultrasons pendant 30 secondes.

La granulomérie des poudres peut &jalement &re estimée a partir d’images MEB.
Les poudres doivent alors subir une métallisation a I’or ou au carbone afin de les

rendre conductrices éectroniques.
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11.2.4 Estimation de la porosité

La méhode d’analyse d’image (Al) a &éutilisé pour estimer le taux de porositédes
déds apartir du logiciel Scion Image (NIH, Bethesda, MD), dé&erit en déail par

Zhang et al. [3,4].

11.2.5 Rugositéet profil de surface

Le profilométre 3D est un appareil de mesure de rugositéet topographie abalayage.
Le capteur mesure 1’altitude d’un point de 1’échantillon a un instant donné et la platine
sur laquelle il est positionné permet de déplacer 1’objet a étudier pour palper

compléement la zone de mesure.

Dans cette éude les déds r&lisé ont é&écaract&isés par leur rugositéarithmeéique

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

11.2.6 Microdureté&Vickers et indentation

La duretéest un parametre permettant de caract&iser les maté&iaux. Il existe plusieurs
manieres de déerminer la dureté d’un matériau dont certaines font I’objet de normes
pre&ises [5], par exemple, duretéde Mohs, de Brinell, de Vickers, de Knoop, de
Rockwell B et C, etc. Pour les films ou les dé&s minces, les mé&hodes de dureté

Vickers et Knoop, ou la nano-indentation sont fré&uemment utilisées.
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La dureté Vickers est caractérisée par I’empreinte faite par un indenter sous une
charge donnée durant 15 secondes. L’indenter est formé d’une pyramide en diamant a
base carree dont les faces opposéss font un angle de 136< comme indiquédans la

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

2F - sin(=%)

1 Hv :g_—d} (Eq. 11.1)

OUF est la charge appliquée (N), d est une moyenne des diagonales de 1’empreinte
(mm), g=Ilacc@é&ation terrestre. (9.80665 m/s2). Cette méhode est appliqué
principalement aux matériaux métalliques, mais peut 1’étre également aux céramiques

avec de tres faibles charges.

R

D
y
X T

Figure 11.12. Principe de la duretéVickers.
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Dans la pré&ente &ude la microdureté a &é& mesuré en utilisant un testeur de
microdureté Vickers (Leitz, Allemagne). Des charges de 50 &300 grammes et une
duré de 15 secondes ont éesdectionnes pour tous les éhantillons. Premiéement,
dix indentations, au moins, ont é&é&faites au hasard. Ensuite les deux diagonales d; et
d> pour chaque indentation ont &€& mesurées par microscopie optique et la valeur
moyenne de longueur des diagonales a &é appliqué au calcul de la dureté
Finalement, une valeur de duret€moyenne a &é&retenue pour la caract&isation des

&hantillons.

11.2.7 Caracté&istique mé&anique

Des érouvettes d'essai de traction ont &éconstruites sur la plate-forme avec la forme
d'os de chien proposépar I'ISO 6892-1:2009 (Figure Il. 13) [6]. Une machine LLOYD.
Instruments Corp. LR 50K a &éutilisée pour mesurer les propriéés mésaniques. La

vitesse de traction a &éfixé& a2 mm/min.
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 ——————

. i
 LLOYD)|( LRSOK

RUMENTS

B P

Figure 11.13 Photo d'une éorouvette de traction standard ré&lis& par SLM (A);
photo de machine d'essai LLOYD. Instruments Corp. LR 50K (B)

11.2.8 Caracté&istique magné&ique
Les mesures des propriéé& magnéiques ont ééralisés al'aide d'un appareil Bull
hysteresimeter M 2000/2010 qui a permis de mesurer la coercivitéet I'aimantation &
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saturation. Tous les &hantillons ont @€dé&oupé&s en tranches puis ces tranches ont &é
démaigri pour obtenir une &aisseur de 1 mm. Trois tranches de diffé&entes parties (au
milieu et sur les c@e&s) pour chaque ehantillon ont &éutilisés pour les mesures et

les résultats ont ééexprimes al'aide d'une valeur moyenne.

11.2.9 Caracté&ristiques thermodynamiques
Le comportement de transformation de phase a &é& é&udiéalaide d'un calorimére
diffé&entiel abalayage de type DSC-Q10 (soci&€TA, USA) &uipéd'un systame de

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

11.3 Poudres utilisees

Quatre poudres principales ont &éutilisés dans cette éude : INOX 316L, TA6V, Fe
pur et Ti pur. Des poudres de magnésium et d'aluminium ont &jalement &re mises en
ceuvre ainsi qui une poudre de nickel.

La poudre d'INOX (316L) est une poudre fabriquée par la technologie d’atomisation
au gaz en interne au LERMPS, pré&entant une taille moyenne de particules de 18 pm.
La figure 11.14 (a) pré&ente la morphologie des particules. La distribution
granulomérique de la poudre est donnée par la Figure 11.14 (b). La composition est

donné dans le Tableau 11.2.
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Figure 11.14 (a) Image MEB de la poudre d'INOX 316L; (b) Distribution
granulomérique de la poudre

Tableau 11.2 Composition de la poudre d'INOX 316L

Composition (W%)

C Mn | Si Ni Cr Mo | S P Fe

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

La poudre de Fe (99.96%) a éalement &éfabriqguée au LERMPS. La Figure 11.15

montre la morphologie de cette poudre ainsi que sa distribution granulomérique.
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Deux fractions granulomériques, une de granularité éevee (poudre A) et une de
faible granularité(poudre B) ont &éutilisées, avec une taille moyenne des particules

de respectivement 30 pm et 12 pm.

14 T T y T T T T T T T T T

I ®
12 Fig . ® e Poudre A dys=30pm
[ ] _
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L
o
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Figure 11.15 (a) Image MEB de la poudre de Fe; (b) Distributions granulomériques
utilisées

La poudre de Ti pur a &&fournie par Sulzer-Metco. Sa distribution granulomérique
est comprise entre 10 et 50 pm et sa morphologie est de forme sphé&ique, telle que
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montré sur la figure 11.16.

14

12 - ]
do5=30.4pm

Fraction volumiaue %
»
|

T 4 T . T : T 4 T . T y
10 20 30 40 50 60 70

Taille de particule (pm)

Figure 11.16 (a) Image MEB de la poudre de Ti; (b) Distribution granulomérique de la
poudre

Le magné&ium disponible dans le commerce a &é&approvisionnéchez Fusen Co.Ltd.
La figure 11.17 (a) montre la morphologie des particules avec une forme irréguliére.
La figure 11.17 (b) montre la poudre d'aluminium sphé&ique &aboré& dans le
laboratoire LERMPS par le processus d'atomisation au gaz sous pression. Les tailles

moyennes de particules de deux poudres sont de 42 pm (Dsp) et 17 pm (Dsp),
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respectivement. Ces deux poudres ont @émeéangees selon rapport pond&al Mg 91:
Al 9 dans un re&ipient cylindrique rotatif reliéaun systéme de pompage sous vide
pendant 45 minutes afin d'éudier la formation &sentuelle d'un alliage sous le faisceau

laser.

(b)

Figure 11.17 (a) Image MEB de la poudre de Mg; (b) Image MEB de la poudre de Al
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Une poudre Fer avec une granulomérie moyenne (Dsp) de 35 pm et une poudre
Nickel avec une taille moyenne de particules (Dsp) de 30 pm ont aussi ééutilisées
pour certains essais. Les deux poudres ont && méangés dans un meéangeur
Tumbling pendant 45 min. La figure 11.18 montre un aspect du mé&ange des particules

Fe-Ni.

Figure 11.18 Image MEB du mé&ange de particules Fe-Ni

Une poudre de Ti pur (Dsp = 35 um) et une poudre de Nickel (Dsp = 30 pm)
(approvisionnées chez Sulzer Metco Technologies Co. Ltd, Suisse) ont aussi &é
utilisé& dans ce travail. Ces deux poudres ont &&mdéangees selon la proportion en
poids de Ni: Ti = 55:45 (proportion atomique 1:1) dans un méangeur atonneau

pendant 45 minutes. La figure 11.19 préente les morphologies de ces deux poudres.
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(b)

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

11.4 Autre maté&iaux utilisés

Des substrats en acier doux ont &éutilisé pour I'é@ude des dimensions de sections de
cordons. lls ont &é& dé&oupé& de sorte & obtenir des plaques rectangulaires de
dimensions 50>30>6 mm. La composition du substrat en acier est donné& dans le
Tableau I1.3. Des substrats cylindriques en acier doux, en INOX et TA6V ont aussi &&
utilisés avec les dimensions @ 70 mm, H 15mm. Ces substrats ont été dégraissés et
sablé& au corindon avant utilisation, de sorte aobtenir une surface propre et rugueuse
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permettant I’absorption du rayonnement laser.

Tableau Il 3. Composition du substrat en acier doux

Composition  (w%)

Acier doux au C Mn Si S P
carbone 0.40~0.50 <0.40 <0.35 <0.030 <0.035
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CHAPITRE Il
Etude des Processus Impliqué dans
I'Elaboration de Pieees par SLM
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CHAPITRE 111 Etude des processus impliqgués dans I'é&aboration de pieses par

SLM

Ce troisiene chapitre est divisé en deux parties: tout d'abord, une partie de
recherches thériques sur I'éolution du processus de construction dans I'ordre point
— cordon — surface — volume, qui inclut la question de la transmission du faisceau
laser au travers de la couche de poudre; la formation du cordon de fusion; la qualité
de surface; la densitéet la microstructure; en considé&ant le cas du fer pur. Une
deuxieme partie présente les resultats expérimentaux concernant [’analyse
paramétrique et [’élaboration de pieces a base d'acier INOX. Afin d’obtenir des
pieges disposant de bonnes propriéé meéaniques, les caractéistiques d'un cordon
formépar une seule trajectoire du faisceau du laser ont &é& é@udié&s. Une fois les
conditions optimales déerminées, l'influence des paraméres comme la nature de
I'atmosphé&re et la tempé&ature de pré&hauffage sur la densité du cordon et sa
pre&ision dimensionnelle a @€ é&udié. La microstructure des pieses a ééobserves

dans le but de caracté&iser le m&anisme de fusion-solidification.
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I11.1 Introduction

La technologie SLM présente un grand potentiel pour la fabrication "net-shape” a
partir de méaux & hautes caracté&istiques meésaniques qui ne peuvent pas é&re
facilement daboré& par d'autres méhodes classiques [1-2]. Toutefois, bien que le
proc&le ait &é considéablement amdioré ces derniées annees, plusieurs défauts
peuvent subsister, notamment des porosités, des déformations et des fissurations qui
emp&hent parfois le processus de fabrication de tenir ses promesses. Toutefois le
processus SLM implique un grand nombre de variables telles que la puissance du
laser, la vitesse de balayage, le mode de balayage, I'éaisseur de la couche éémnentaire,
etc. et les interactions entre ces paramétres n’ont donc pas encore &e totalement
ducideées ace jour, méne si plusieurs éudes y ont é&éconsacrés, notamment en ce
qui concerne le "balling effect” [3], la péération du rayonnement laser dans le lit de
poudre [4], ou encore le meanisme de couplage entre les caracté&istiques du faisceau
laser [5] et I'é@at de solidification de la poudre sur le substrat [6].

Dans notre éude deux poudres, une de Fe pur et l'autre d'INOX 316L, ont &&choisies
comme maté&iau de départ. Le choix de la poudre de fer pur a &édictépar son taux
d’absorption du rayonnement laser, son excellente fluidité et son faible cot. L'acier
inoxydable 316L est par ailleurs largement utilis&dans plusieurs domaines industriels
et en particulier le domaine biomélicaux; la poudre possédle en outre une excellente

coulabilitéet fluidité
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111.2 Etude apartir du fer pur

111.2.1 Transmission du faisceau laser au travers de la couche poudre

L’analyse de la transmission du faisceau laser atravers la couche de poudre est
’objectif premier de cette étude. Afin d’atteindre cet objectif, le faisceau du laser a été
orienté sur une couche de poudre de fer pur placé sur une plaque de verre
transparente au faisceau laser. Un calorimére a ééplacésous la plaque de verre,

comme le montre la Figure 111.1.

Faisceau laser

Couchede
poudre 50 um

= i

/ Systéeme de

refroidissement

Verre transparent l

Calorimétre

Figure I11.1 Schéma de la mesure de transmission

Ainsi, le calorimétre peut enregistrer la puissance transmise quand le laser irradie la
couche de poudre. Lorsque la poudre commence afondre sous l'effet de I’irradiation
laser, le faisceau du laser doit en principe &re occultépar la formation du bain de

fusion si ce dernier est continu.
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Six courbes sont présentées sur la Figure III.2 qui montrent I’évolution de la
puissance transmise a partir du faisceau laser d’origine au travers (1) de la plaque de
verre; (2) de la poudre A (+10 m-60 pm, dg5=30 pm, cf. chapitre 11.3) en couche de
50 pm; (3) de la poudre B (+5 m-30 pm, dos=12 pm, cf. chapitre 11.3) en couche de
50 pm; (4) de la poudre A en couche de 75 um d’épaisseur et (5) de la poudre A en

couche de 100 pm d’épaisseur.
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Puissance du faisceau laser orignel (W)
Figure 111.2 Transmission du faisceau laser atravers une couche de poudre de fer pour
difféentes puissances du faisceau, diff@entes granularité de la poudre (A fine et B
grosse) et difféentes éaisseurs de couche (50, 75 et 100 pm)

A partir de ce diagramme, on constate premi¢rement que 1’effet de 1’absorption par le
verre peut &re ignoré(1%-3%) et ensuite qu’au moins 80% de 1’énergie du laser est

arré&e par la couche de poudre dans tous les cas. La puissance transmise s'éeve al5%
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pour la poudre de faible granulomérie (poudre A) en couche de 50 pm; aenviron 18%
pour la poudre de granulomérie devée (poudre B) en couche de 50 pm; mais elle est
réduite respectivement a 4.5% et 0% lorsque 1’épaisseur de la couche de poudre passe
a5 puis a100 pm. L'énergie transmise disponible pour le chauffage ou la fusion du

substrat ou de la couche sous-jacente est donc re&luite rapidement avec I'éaisseur de

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

Substrat 1 AN Sarie LT //
7/

Figure 111.3 Pénération optique d'un faisceau laser dans une couche de poudre, avec
des effets d'orientations et de réflexions multiples [4].

Toutefois, on remarque que la profondeur de péération optique dans une couche de
poudre est beaucoup plus grande que dans un solide en raison de I’effet des réflexions
multiples, comme le montre la Figure 111.3. Il est anoter qu'une poudre avec des
particules de grande taille posséle une transmission plus grande qu'une poudre de
faible granulomérie en raison de sa masse volumique apparente plus faible qui

conduit aun plus grand espace entre les particules. Bien entendu, plus I'éaisseur de

LERMPS-UTBM Page 87 B.C. ZHANG




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

la couche de poudre est &evee, plus la transmission de I'éergie du faisceau est faible.
Sous I'effet du faisceau laser, lorsque la densitéd'éergie est suffisante, une partie de
la couche de poudre est fondue. La figure 111.4 montre la morphologie de la masse de
méal fondu sous l'effet d'un faisceau de puissance 100 W appliqué pendant une
seconde. La zone correspondant au diametre focal du faisceau est totalement fondue.
Sur la base des morphologies observees, la partie affecté& thermiquement peut &re
divisée en trois zones: une zone non fondue (C), une zone partiellement fondue (B) et
une zone totalement fondue (A). Dans la zone totalement fondue (A) on observe des

petits cristaux €juiaxes en raison d'un refroidissement rapide.
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Figure 111.4 Zones effectées thermiquement apreés l'irradiation laser de la couche
de poudre
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111.2.2 Evolution des dimensions des cordons
Des cordons uniques ont &&formés avec la poudre A sur un substrat en acier doux (cf.
section 11.4).
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Figure I11.5 Evolution de la hauteur des cordons pour diffé&ents paramétres du
faisceau laser
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La figure 111.5 montre I'éolution de la hauteur des cordons pour diffé&ents paraméres
du faisceau laser: 0.05 m/s &0.8 m/s pour la vitesse de balayage; 50 2110 W pour la
puissance du laser.

Pour une faible vitesse de balayage (moins de 0.2 m/s, zone A), les hauteurs de cordon
augmentent quand la vitesse de balayage diminue et quand la puissance du laser
augmente. Pour une vitesse de balayage moyenne, un phé&omeéne de "balling" peut
é@re observédans la section transversale du cordon, en particulier quand une faible
puissance du laser est utilisé. Pour une vitesse de balayageimportante (>0.5m/s),
toutes les sections transversales montrent un phé&omene de "balling”.

Les figures 111.6 et 7 montrent I'éolution de la largeur et de la profondeur de
pénération des cordons selon les paramétres du faisceau laser. En généal la largeur et
la profondeur diminuent avec la diminution de la puissance du laser et I’augmentation
de la vitesse de balayage. Pour une faible vitesse de balayage (<0.4 m/s), la densité
d'énergie du laser est suffisante pour fondre la poudre et le substrat en mé&ne temps et
former un ensemble compact; la largeur et la profondeur de la zone d’interaction
correspond donc aux dimensions du bain de fusion. Lorsque la vitesse de balayage
augmente, la largeur et la profondeur des cordons diminuent. La liaison entre le
cordon et e substrat devient alors trés fragile. Les pieses @aborés avec ce type de

paramétres présentent donc toujours des fissures.
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111.2.3 Microstructure de la section d'un cordon de fusion
Une image d'une section de cordon éaborésur un substrat en acier doux (cf. section
11.4) est pré&enté& dans la figure 111.8. Ce cordon a éédaboréavec la poudre A ala

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

(b)

Figure 111.8 (a) Microstructure transversale d'un cordon pour une vitesse de balayage
de 0,05 m/s et une puissance de 100 W; (b) partie agrandie de I'image (a) al'interface
avec le substrat
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Trois zones peuvent &re considéés: une zone fondue (région 1); une zone affectée
par la chaleur (ré&gion Il) et la zone du substrat non affectée (ré&ion Ill). La
microstructure de la ré&ion | ré&é@eé par attaque chimique correspond & une
martensite homogene. En effet, la grande diffé&ence de volume entre le substrat et le
bain de fusion conduit &un refroidissement trés rapide du cordon. En principe le
carbone du substrat devrait diffuser dans le bain fusion de par la diffé&ence de teneur
en carbone entre le substrat (acier &20.45% de carbone) et la poudre (fer pur). Le
calcul du temps d'exposition au faisceau laser, pour une vitesse de balayage de 0,05
m/s et un diamékre du faisceau de 50 micromeétres, donne une valeur de 1 ms. Du fait
de ce temps d'exposition trés bref, le phéomene de diffusion du carbone n'est observé
que sur le fond du bain de fusion (région I). Dans la ré&gion 11, il peut &re constatéque
la microstructure est composee de perlite et de ferrite fine. Cette distinction entre les
régions | et Il provient de leur histoire thermique diffé&ente. La région Il a &é
chauffé& par transfert depuis la région 1. Lorsque le laser irradie le bain de fusion, la
ferrite et la cémentite de la r&ion Il sont chauffés entre le point de fusion et la
tempé&ature de transformation austénitique. Lorsque le laser s'@oigne du bain de
fusion, l'austénite est traité au refroidissement avec une vitesse plus éevé que dans

la ré&ion I, donc une ferrite m&éee de perlite fine est pr&ipité& dans cette région.
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111.2.4 Morphologie de la surface de la couche fondue

Dans cette section, l'objet des expé&iences est de rechercher les paraméres laser
préé&ables par rapport ala qualitéde surface correspondante, comme indiquédans la
Figure 111.9. Une couche complé&ee est donc formé par la juxtaposition de cordons

parallees.

Figure 111.9 Images de surface de la premiére couche abase de poudre A obtenues pour
diffé&ents paraméres laser: (a) 0,05 m/s, (b) 0,20 m/s, (c) 0,80 m/s pour une puissance
de 100 W, (d) 0,05 m/s, (e) 0,20 m/s, (f) 0,80 m/s pour une puissance de 70 W.
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La distance entre deux cordons adjacents ("hatch distance™) a &é fixé a 80
micrometres. D'aprés les observations de sections d'un seul cordon, la largeur des
cordons éolue entre 30 m et 250 pm (figure 111.6). Ainsi une faible vitesse de
balayage (0,05 m/s) avec une puissance éeves (100 W) conduit aplus de 75% de
chevauchement entre chaque cordon (Figure 111.9). Comparativement, un espace entre
les cordons apparait lorsque la vitesse de balayage passe a 0,40 m/s. Une
augmentation de la vitesse de balayage a0,80 m/s conduit quant aelle une tres grande

distance entre les cordons adjacents et donc aune couche discontinue.
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Figure.111.10 Evolution de la rugositéde surface avec la vitesse de balayage pour 3
puissances laser diffé&entes.

Les valeurs de la rugositéde surface sont indiquées dans la Fig.111.10. Il peut &re
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constatéque la rugositéaugmente avec la vitesse de balayage sous une relation de
premier ordre. Une surface lisse et continue avec le plus bas Ra (12.5 um) peut étre
observée quand une vitesse de balayage faible (0,05 m/s) est employé. La diminution
de la vitesse de balayage permet d'apporter suffisamment d'éergie pour refondre les
cordons adjacents ainsi que le substrat otila chaleur est amené par la poudre en
fusion. Lorsque le taux de chevauchement dépasse 50%, les cordons ont &éassez

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

111.2.5 Evolution de la densitéet de la microstructure d'une couche de fer
111.2.5.1 Densité

La Figure 111.11 montre I'éolution de la densitéd'un déa SLM de fer pour diffé&ents
parametres laser. 1l peut &re constatéqu'une densitésup&ieure 299% de la valeur de
la densitéthéorique peut &re obtenue avec une puissance de 100 W et une basse
vitesse de balayage. La microstructure caracté&istique de la section correspondante est
pré&entee dans la figure 111.11 (b). Avec I'augmentation de la vitesse de balayage et la
diminution de la puissance du laser, une porosit€apparait et devient de plus en plus

grande.
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Figure 111. 11 Evolution de la densitéd'un déd SLM de fer et microstructures des
sections correspondantes selon la puissance laser et la vitesse de balayage.
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111.2.5.2 Microstructure
La structure cristalline caracté&istique de pieses en fer observé dans des conditions

de construction diffé&entes est pré&entee dans la Figure 111.9.

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

o 5.00 ym

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

Pour une vitesse de balayage relativement faible et une puissance laser éevé, une
structure de sorbite fine secondaire est observeée (Figure 111.12 a). Sous l'effet des
irradiations laser multiples dans les zones de recouvrement, les cordons peuvent &re
refondus plusieurs fois. Ainsi, la martensite des cordons primaires, comme le montre
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la Figure 111.8 (b), est transformé en partie en ferrite et en sorbite en mé&ange avec de
la cémentite. Une martensite fine peut n&@nmoins subsister en raison de la diminution
de la densitéd'éergie déposee. Quand une vitesse encore plus éevé de balayage
(0,40 m/s) et une plus faible puissance laser (50 W) sont utilisées, la structure
cristalline de la perlite est observé (Figure I11.12 c¢). En dessous de ce niveau
d'énergie déoseé la poudre est seulement fondue partiellement et la structure de la
poudre d'origine est donc conserveés. Considé&ant que la perlite peut &re obtenue sous
I'effet d'un refroidissement rapide, les caract&istiques microstructurales du fer déposé
suivent une évolution: sorbite secondaire — martensite — perlite, dans le sens

d'une deeroissance de la quantitéd'éergie déposee.
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111.2.6 Analyse thérique de I'é&olution de la microstructure

La Figure 111.13 présente I'éolution du processus de formation des cordons fondus.
Ce processus peut &@re diviséen deux types de conditions qui se rée&ent al'é@olution
de I'angle de mouillage al'interface entre le substrat et la poudre fondue.

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

contact 0 est la suivante:

013 — 033
cosg =—————

012: la tension interfaciale gaz-liquide

o13: la tension interfaciale gaz-solide

023: la tension interfaciale solide-liquide

Cette équation montre que 1'angle de mouillage 0 entre la surface solide et la surface
du liquide correspond au minimum d'énergie libre de la surface du bain en fusion.
Dans le proc&léSLM, l'interface liquide-solide (poudre-substrat) est transformée en
I'interface liquide-liquide lorsque I'éergie du laser est suffisamment &evé& pour
fondre la surface du substrat. Sur la base du changement d'é&at de l'interface, I'angle
de contact 8 diminue et une interface lisse gaz-liquide est formée. Par opposition,
I'interface solide-liquide peut entraver la croissance de la partie liquide en profondeur
lorsque la densité d'énergie laser est faible. La surface du bain de fusion se

prolongeant dans le sens horizontal par suite du délacement du faisceau laser, la
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surface du bain &volue, ce qui conduit aune augmentation correspondante de I'éergie
libre, de sorte qu'une sphé&e ayant le mé&ne volume remplacera le bain de fusion
initial. En r&lit& le bain de fusion dans cet éat est proche d'une portion de cylindre,
comme le montre la Figure 111.13 (e), par suite du délacement du faisceau laser.

Les cordons adjacents déosés sous haute densitéd'éergie laser constituent donc une
surface lisse gréae ala refusions de la couche sous-jacente, comme le montrent les
Figures 111.9 (a) et (d). Par contre, la surface composee de cordons ré&lisé avec une
faible densitéd'énergie demeure accidentée par suite d'un faible mouillage et des
&arts résiduels entre les cordons adjacents, comme le montrent les Figures 111.9 (c) et
.

Sous l'effet d'une alternance d'orientations de balayage X-Y, I'é&art entre les cordons
adjacents peut &re rempli par la couche fondue suivante, comme le montre la Figure
[11.13 (d). Toutefois, en cas de faible densitéd'éergie, la fluiditédu bain et la section
des cordons demeurent relativement faibles et ainsi la porositécorrespondant al'éart
entre les cordons adjacents sera conservee lorsque la couche suivante aura é€déposes.
Comme représentésur la Figure 111.13 (g), la porositédevient donc plus importante

lorsque la densitéd'éergie déposée diminue.
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111.3 Etude apartir de I'INOX 316L

111.3.1 Influence des paramétres du procé&lé sur la gémérie des déds
monocouches

L’étude de I’influence des paramétres de fabrication d'échantillons en inox 316L a &&
faite a 1’aide d’un plan d’expériences complet a 3 paramétres. Les trois paramétres
pris en considé&ation dans sont: la puissance du laser (P), la vitesse de balayage (V) et
I’épaisseur de la couche de poudre (E). Le changement de ces paramétres induit des
variations de la géamérie des dépds r&lisés. Trois valeurs ont &é&fixées pour chaque
paraméire et toutes les combinaisons possibles ont &é ré&lisés. Les vitesses de
balayage considéés ont &é fixeées entre 0.1 m/s et 0.3 m/s sur la base des

expé&iences ant&ieures.

Tableau I11.1 Paramétres laser pour I'analyse des cordons

Sé&ies P (W) Surface du substrat E (pm)
A 100 sable 50
B 80 sable 50
C 100 poli 50
D 100 sablé 75
E 100 sableé 100
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Chaque dépot réalisé a été trongonné a différents niveaux afin d’obtenir des coupes
méallographiques et d'éaluer ses caract&istiques géamériques. Une attaque au Nital
ab% permet de ré&vder les grains de ferrite du substrat et ainsi de distinguer cet acier
de I’acier 316L déposé. La zone fondue apparaitra en clair sur les micrographies. La
figure III. 14 présente un schéma des caractéristiques géométriques d’une coupe

méallographique.

T —

e e
-

w —— O,

Figure 111.14 Caracté&istiques gémmeériques de la coupe transversale d'un cordon

» H, la hauteur du déa

» W, la largeur du dé&

» S, la surface sup€&ieure du dép&

» Sy, la surface infé&ieure de la zone fondue
» Hys, la profondeur de la zone fondue

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

le tableau 111.2 ci-aprés sont des valeurs moyennes calculés apartir des deux coupes.
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Tableau 111.2 : Paraméires du proc&l€et caract&istiques gemmeériques

du d&a
Déga | P V E W H Hf o
w m/s iy pm pm iy ©
Al 100 0.1 50 | 285.7 | 40 17.1 73
A2 100 0.2 50 | 217.1 | 457 | 57 103
A3 100 0.3 50 160 | 62.8 | 45 153
B1 80 0.1 50 | 262.8 | 57.1 20 94
B2 80 0.2 50 240 | 514 3 96
B3 80 0.3 50 | 182.8 | 62.8 0 131
C1 100 0.1 50 | 2285 | 143 | 85 34
C2 100 0.2 50 | 131.4 | 37.1 0 106
C3 100 0.3 50 85.7 | 485 0 186
D1 100 0.1 75 | 262.8 | 228 | 22.8 46
D2 100 0.2 75 | 2342 | 514 | 57 98
D3 100 0.3 75 160 | 57.1 0 160
El 100 0.1 100 | 360 | 1085 | 114 | 126
E2 100 0.2 100 | 257.1 | 97.1 0 149
E3 100 0.3 100 | 171.4 | 137.1 0 277
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Figure 111.15 Coupes méallographiques des déds ré&lisé en fonction des diffé&ents
parameétres. La zone fondue apparaTen clair.

En premier lieu, il appara® que la partie déposé au-dessus du substrat a la forme

d’une portion de disque. La cause de cette gémérie particuliée sera examiné en
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dé&ails dans la section prochaine. Pour un certain nombre de dé@s la forme circulaire
est trés évidente a cause d’un rétrécissement du dépot a sa base, juste au-dessus du
substrat. Ce type de déQd est observable en particulier au niveau des images du coin

infé&ieur gauche de la figure 111.15.

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

représenté par 1’équation.

—>1

Dans cette éuation D est le diamékre et L est la longueur axiale du cylindre. Cette
équation peut étre développée en considérant I’angle de contact de la base par rapport
ala surface mouillée. Si I’angle de contact @ est tel que ® <180° (surface de la
section du cordon inf&ieure aun demi-disque), le cylindre segmentaire est stable dans

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

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

Afin d'étudier l'instabilité capillaire du cylindre segmentaire, les angles de contact ©
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pour diffé&ent paramétres de balayage ont é&€mesures. Sur les sections transversales

des cordons d’INOX 316L sur substrat en acier présentées dans la figure II1.15, il peut

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

de la vitesse de balayage dans toutes les sé&ies. Une densitéde puissance faible du

laser conduit &un angle éevé ce qui signifie une trajectoire en instabilitécapillaire,

comme le montre la s&ie B. Ainsi, lorsque la vitesse de balayage est sup€&ieure a0,3

m/s, la masse fondue forme un cylindre avec un rapport ?<1, donc l'instabilité
capillaire appara®. En cas d'une épaisseur de poudre devee (s&ies D et E), il est

difficile de trouver une trace fondue dans le substrat pour toute la gamme de vitesse

de balayage. Il peut &re raisonnable d'en dé&luire que la densitéd'éergie déposee est

suffisante pour faire fondre la couche de poudre mais qu'elle ne peut pas pénérer a
travers cette couche pour fondre le substrat et cré&r un couple stable en fusion.

A partir de I'observation des cordons déposé& en trace unique il apparait que les

parametres optimaux d'un déa@ d'acier INOX 316L peuvent &re, dans les limites des

parametres considé&és: puissance du laser P = 100 W; vitesse de balayage v = 0,3 m/s;

densitéd'éergie = 6,67 x10* J/m?; éaisseur de la couche de poudre: 50 pm.
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111.3.2 Analyse microstructurale de dép@s d'INOX 316L
La figure 111.16 montre la microstructure d'un déa d'inox 316L pour une vitesse de

balayage de 0,3 m/s et une puissance laser de 100 W.
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Flgure 11116 Images de mlcroscoplev optique montrant les microstructures
caracté&istiques de sections transversales de dé@ds d'INOX 316L pour une vitesse de
balayage de 0,3 m /s et une de puissance laser de 100 W.

Les caracté&istiques typiques de la structure en couches peuvent &re observees sur les

Figures 111.16 (A) et (B). Les sections montrent des couches liées de fagn
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meéallurgique, avec des microstructures homogenes, sans pores entre les couches
(Figure 111.16 (A)). Une image afort grandissement montre des cellules monophasées
austénitiques avec une gamme de taille de 5 &a10 pm, qui se développent apeu pres
perpendiculairement au fond de I’interface du cordon de balayage avec le substrat ou
avec la couche pré&élente (Figures 111.16 C et D). L'observation de la region
d'interface (soulignée dans la figure I11.16 (D)) montre que 1’avant-garde du bain de
fusion s'&end sur une distance de moins de 5 pm apartir de la couche préeélente. En
fait, la solidification monophasé austénitique peut apparaitre sous une vitesse de
refroidissement relativement faible, la transformation ferritique éant bloguee par la
haute teneur en Ni de I'inox 316L. Un gradient de tempé&ature du fond du bain de
fusion ala surface sup€&ieure peut conduire aune force motrice de la croissance des
grains lorsque le faisceau laser irradie le bain en fusion. Toutefois, la vitesse de
solidification du bain de fusion peut atteindre des valeurs aussi devées que 10° &10°
K/s lorsque le laser a quitté zone d'interaction [1]. Le développement de cristaux
importants d'austénite est donc &idemment limitéen raison du mangue de temps pour

la croissance des grains.
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111.3.3 Effet de la variable d*environnement

111.3.3.1 Effet de la nature des gaz

Afin d'é@udier le r@e de la nature de I'atmosphe&e environnante sur le processus, les
trois gaz fregguemment utilisées en protection (Ar, N, et He) et I’hydrogéne H;
(comme désoxydant) ont @emdangés dans des proportions variables pour former 10

types d’atmosphé&re contrdes.

Densité relative %

A = s

100 10%

309
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W (111111 Wy
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@ Argon 1l Nitrogen - Helium = Hydrogen

Figure I11.17 Evolution de la densitérelative de déds d'INOX 316L dans diffé&entes
atmospheéres avec une puissance laser de 100 W et une vitesse de balayage de 0.3 m/s;
le pourcentage indique le taux d'hydrogéne dans I'atmosphére
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La figure 111.17 pré&ente I'&olution de la densité relative de déd&s d'inox 316L
rélisé avec une vitesse de balayage de 0,3 m/s et une puissance laser de 100 W, en

fonction de la composition de I'atmosphére de protection.

Figure 111.18 Microstructure de dédés d'inox 316L obtenus sous difféentes
compositions d'atmosphé&e de protection (Ar, N2, He, H,) pour des paramétres laser
identiques (0.3 m/s, 100 W).

Il apparait que les eéhantillons rélisés sous Ar et N, et leur mdéange avec H,
disposent d'une densitérelative sup&ieure 299% (Figures 111.18 (a) et (b)), alors que
les densités des ehantillons r&lisé sous He ou en méange He/H, sont au-dessous 90%
avec les ménes parametres laser. La formation des porosité&s dans les &hantillons
relisé sous He et H, est vraisemblablement provoquee par une densitéd'éergie trop
faible. Ceci illustre donc le rde de l'atmosphe&e dans la transmission d'éergie du
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faisceau laser. En fait, sous I'influence de la haute tempé&ature de surface dans la zone
d'impact du faisceau laser, lI'atmosph&e environnante peut &re ioniseé. Cette
ionisation a alors un double effet: d'une part elle occulte une partie du rayonnement
laser en direction de la surface (effet de "bouclier”), dautre part elle permet
d'am@iorer le transfert d'énergie par l'interméliaire des chocs des espeses excitees
avec la surface.

Les diffé&ents gaz possedent des densités dectroniques moyennes difféentes
lorsqu'ils sont ionisés avec une mé&ne quantitéd'éergie. Les éergies d'ionisation des
quatre gaz utilisé&s dans nos essais sont pré&entées dans le tableau 4. Un plasma éant
formé il apparait important que sa conductivitédectronique et donc thermique soit
maximale et constante. Selon Romboutsa [10], la clédu maintien de I'é&uilibre du
plasma est un apport d'éergie continue. Si le plasma est séarédu bain de fusion, le
transfert de I'éergie sera reluit. C'est déluctivement la raison de la chame des pores
observee dans les piéeses traitées sous He (Figures 111.18 (c) et (d)). En regard, une
connexion entre le bain de fusion et le plasma plus facilement formé&par Ar ou N,
peut renforcer I’apport d’énergie du laser. Ainsi, une densit€maximale des piéses est
obtenue avec ces deux gaz. L'influence de H, comme déoxydant apparait
relativement faible en raison de la faible teneur en oxygéne au cours des exp&iences
(<0.5%) et peut &re d'une localisation prééentielle dans la partie sup&ieure de la

chambre de travail en raison de sa faible densité
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Tableau 111.3 Energies d'ionisation des gaz de protection [11]

Gaz de protection Ar N, He H,

Energies d'ionisation /eV 15.7 15.5 24.5 14.9

111.3.3.2 Effet d'un pré&hauffage de la poudre sur la densitéet la pre&ision
dimensionnelle des dé&s

La figure 111.19 montre I'effet de la tempé&ature de pré&hauffage de la poudre sur la
densification des déd@s d'inox 316L. Une petite chame de pores aligné& dans la
direction de balayage peut é&re observée dans la section de I'érouvette sans
pr&hauffage qui préente un taux de densification de 98,6%. Quand la tempé&ature de
pr&hauffage est portée &a100<C, la ligne intermé&liaire de pores est ré&luite, réultant
en une augmentation de la densité&apparente jusqu'a99%. Lorsque la tempé&ature de
pr&hauffage est augmentée a150 <C, la section transversale préente une structure

homogene et la densitéapparente s'édéve 299,4% et pour 200C a99,7%.
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Figure 111.19 Evolution de la densitédes éhantillons en fonction de la tempé&ature de
pré&hauffage de la poudre
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Figure 111.20 Evolution de la pre&ision dimensionnelle des &hantillons en fonction de la
tempé&ature de préhauffage
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La figure 111.20 montre l'effet de la tempé&ature de pré&hauffage de la poudre sur la
pre&ision dimensionnelle des piéses SLM. Il peut &re constaté que le pied de
I’éprouvette de traction a été fortement déformé en l'absence de préchauffage
(tempé&ature de la chambre 20 <C), avec un taux de déformation qui peut atteindre
environ 15%. Quand le lit de poudre est chaufféal50 <C, le taux de dé&ormation est
fortement diminué vers environ 7%. D'une fagn géné&ale une vitesse devee de
refroidissement peut causer de fortes contraintes thermiques residuelles pendant le
processus et donc des déformations. Ainsi ce phé&omene peut conduire non seulement
aune faible pre&eision dimensionnelle mais aussi aune obstruction lors de la mise en
place de la couche de poudre suivante. Une fois les paramétres laser optimum
sé@ectionnés, l'augmentation de la tempé&ature du lit de poudre peut donc &re
considéé& comme une méhode efficace d'am@ioration de la qualité des dé@s.
Shiomi [12] a montrépar exemple que le taux de contrainte thermique ré&iduelle peut
ére ré&luit de 40% lorsque le substrat est chaufféaenviron 160 °C; cette observation
correspond bien au changement de taux de déformation (15% a7%) observédans

notre travail.
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111.3.4 R&istance ala traction et module d"Young des dé&s SLM d'inox 316L

Deux positions des éprouvettes de traction (A et B, figure 111.21) ont &é&utilisés. Le
principe d'un positionnement vertical (position A) est le plus communénent utiliséen
fabrication additive acause de sa faible interaction avec le support de construction, ce
qui facilite la production de quantités importantes. Le positionnement horizontal (B)
implique moins de couches et correspond donc aune vitesse de fabrication plus rapide
pour une seule piése. Ainsi les positionnements A et B avec pré&hauffages ala

tempé&ature de 50 °C et 150 °C ont &éconsid&é& dans cette section.

Substrat—_

Figure 111.21 Positionnement des éprouvettes de traction
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Figure 111.22 Photographie d'une érouvette de traction apreés le test
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Figure 111.23 Courbes contrainte-déformation des &hantillons de traction en INOX
316L
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Tableau 111.4 Ré&ultats des essais de traction

Ré&istance a Module de Young Allongement %

traction (MPa) (GPa)
Position A avec 0
oréhauffage 250C 501.148.3 151.5#3.1 9.48%
Position B avec 0
oréhauffage 250C 547.634.9 193.14+4.1 10.27%
Position A avec 0
oréhauffage A150C 594.9435.2 194.8+14.5 11.13%
INOX S16L 500-550 200 506-10%
moul€&[13]

Les courbes typiques contrainte-déformation des érouvettes de traction en inox 316L
sont pré&entés dans la Figure 111.18. Tous les €éhantillons pré&entent un module
d"Young compris entre 150 et 200 GPa, une résistance ala traction située entre 500 et
600 MPa et un allongement arupture environ 10%. La résistance ala traction et le
module apparaissent relativement indéendants du positionnement de I'érouvette et
de la tempé&ature de pré&hauffage; la rupture en traction a lieu au milieu de
I'&hantillon, comme en témoigne la Figure 111.22. Le tableau 1l1.4 compare les
propriéé& meésaniques des éprouvettes SLM avec le procé&léde coulé conventionnel.
Les éprouvettes de traction selon la position A possegent une relativement plus faible
resistance ala traction et un plus faible module de Young. Il est probable qu'un
gradient de tempé&ature se forme dans le sens de la direction de fabrication de
I'é@rouvette par suite de I'@oignement de la plaque support qui contient le dispositif
de chauffage et conduise aune plus faible tempé&ature de pré&hauffage de la partie

supé&ieure des pieees, ce qui correspond aplus de déauts dans cette partie de
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I'@rouvette. Les &rouvettes de traction re&lisées avec la position B possedent une
résistance ala traction et un module de Young semblables aceux obtenus avec le
proc&léde coulé. La partie principale des éprouvettes de traction est appuyeés dans
ce cas sur la plaque de base de la machine; on peut donc obtenir la mé&ne tempé&ature
de pré&hauffage sur toutes les parties de I'é@rouvette. Ainsi moins de déauts et de
contraintes internes se produisent dans les pi€ces construites selon la position B par
apport ala position A. Les &hantillons selon la position A, avec une tempé&ature de
pr&hauffage de 150 < C, posseadent une excellente résistance ala traction et un
module d'Young constant. Le dé@& est soumis aun processus de refroidissement
rapide qui conduit &une cristallisation plus fine par rapport ala méhode de coulé&.
L'affinage du grain peut conduire & un faible taux de contraintes internes et a
d'excellentes proprié&é& meéaniques. Une combinaison de grains affinés et d'une faible
porositécorrespondant aune tempé&ature de préehauffage éevé peut donc conduire a
une réistance ala traction éeveé se comparant favorablement avec les méhodes de

fabrication conventionnelles.
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Figure 111.24 Morphologie de la fracture des érouvettes selon la position A de construction

Les surfaces de fracture ont également été observées par MEB afin d’identifier les
modes de propagation des fissures. Les figures 111.24, 25 et 26 pré&entent les
morphologies de fracture des éhantillons selon les deux orientations de fabrication et
pour une tempé&ature de préehauffage de 150<C (Tableau 111.4). 1l est évident que la
taille et la quantitéde défauts dans I'é&hantillon construit selon la position A (Figure
111.24) sont plus grandes que ceux des deux autres types d'éhantillons (Figures 111.25

et 26).
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Des indices de fragilitépeuvent &re observeés sur la surface de fracture de I'é@rouvette

construite selon la position A, comme I’agrandissement le montre en Figure I11.24. La
valeur relativement faible du module de Young et de la résistance ala traction des
&hantillons &aboré& selon la position A sans préhauffage confirme le fait que les
défauts et une rupture fragile sont les principales causes des propriéé& meeaniques

reluites des ehantillons correspondants.
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Figure 111.26 Morphologie de la fracture des érouvettes selon la position A de construction avec
une tempé&ature de préhauffage de 150<C.
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I11.4 Conclusion

Selon les observations effectuées lors de 1’élaboration par SLM d’échantillons en fer

et en Inox 316 L, sept points importants ont &eidentifiés:

(i) La transmission du faisceau laser au travers de la couche de poudre diminue
lorsque la poudre devient plus fine et I'éoaisseur de la couche plus éevee
conduisant aune diminution de la capacitéarefondre la couche sous-jacente.

(if) La section des cordons fondus peut &re schénatisée en trois parties selon leur
histoire thermique: une zone fondue, une zone non fondue et une zone
intermédiaire ou les particules de poudre peuvent &re agrégés sans &re
totalement fondues.

(iii) Les caracté&istiques microstructurales de la piese é&oluent en fonction de la
densitéd'énergie apportée par le faisceau laser (par exemple martensite secondaire
— sorbite — perlite avec une diminution de la densitéd'éergie).

(iv) L'analyse de la formation de cordons indique qu'une puissance laser éeveée et une
faible vitesse de balayage sont né&essaires pour obtenir un angle de contact faible
et donc un dé& peu rugueux avec une faible porosité Pour les maté&iaux
considé&é& et dans le cadre des moyens utilisés, les paramétres optimaux sont les
suivants: puissance laser P = 100 W, vitesse de balayage v = 0,3 m/s, épaisseur de

la couche de poudre € =50 pm
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(v) Le plasma formédans I'atmosphe&e au contact de la piese joue un rde important
en ce qu’il participe aux processus d'é&hange eénergéique. De ce fait une
atmospheé&re d'argon apparait préé&able aune atmosphée d'hé&ium.

(vi) La densitéet la pre&sision dimensionnelle des pieges peuvent &re amdioréss par
I'utilisation d'une tempé&ature de pré&hauffage devee.

(vii) Les essais de traction rélisés avec des e&hantillons &aborés avec une
tempé&ature de pré&hauffage @evé démontrent la possibilité d’obtenir une

résistance ala traction éeveé et un module de Young stable.
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CHAPITRE IV Cas des la fusion sdective du titane sous vide

Ce quatriéne chapitre porte principalement sur l'utilisation de la nouvelle machine
de fusion séective sous vide destinée a&aborer principalement des pi€ses en titane.
La qualitédes pieees en titane obtenues a é&é&analysé en termes de morphologie et
de densité L'effet de la pression est discutédu point de vue des plasmas et de la

thermodynamique.

IV.1 Introduction

Le Ti pur et ses alliages, en raison de leur rapport résistance-poids éeveé sont
largement utilisés dans I'aéonautique et d'autres domaines comme le biomé&lical par
exemple [1, 2]. Les applications aé&ospatiales et aé&onautiques comprennent
principalement les turbines agaz pour les avions militaires et commerciaux et d'autres
moteurs pour les missiles et autres vénicules [3, 4]. Dans la plupart des moteurs
d'avions, les pieges en Ti et alliages constituent 20 &30% du poids du moteur.
Cependant, I'application des processus de méallurgie des poudres dans ce domaine
est tres limitée car les processus de fabrication des poudres de Ti sont coCteux [5-7].
Une autre considé&ation importante dans la fabrication de pi€ges en titane par la
méallurgie des poudres est le contrde de la teneur en oxygene [8]. Le développement
d'un systéme SLM sous vide, objet de notre travail, devrait permettre de fabriquer des
piézes méalliques dans un environnement de trés faible pression (environ 110 bar).
Les phéomenes d'oxydation devraient donc pouvoir ére e€vité. Par ailleurs,
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I'&imination du gaz entre les particules devrait permettre aussi d'éviter les gections de
particules sous l'effet de I'expansion provoquée par l'irradiation laser. De méne, la
pré&ence de bulles de gaz conduisant axdes porosités devrait pouvoir &re @imine
gr&e al'environnement abasse pression lorsque le bain fondu est formeé Toutefois, le
point d'éullition du méal sous vide sera abaissé et de nouveaux phé&omenes
physiques pourront sans doute &re observes.

La poudre utilisee a éé& derite dans la section 11.3; il s’agit de Ti pur de forme
sphé&ique dans la gamme de taille allant de 10 pm a60 pm (dos=30.4 pm). Les

parametres laser utilisés dans cette section sont pré&entés dans le tableau 1V.1.

Tableau I1V.1 Paraméres laser utilisés pour 1’étude de réalisation

d’échantillons de titane en SLM sous vide.

Puissance de laser (P) 70-100 W
Vitesse de balayage (V) 0.01-0.2 m/s
Faisceau de laser (®) 50 pm
Epaisseur de couche de poudre (E) 50 pm
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V.2 Analyse de phases

Une sé&ie d'eéhantillons en titane a &érealisee pour des vitesses de balayage de 0,01
m/s; 0,10 m/s et 0,10 m/s en double balayage. Seuls les pics de diffraction

correspondant ala phase hexagonale compacte (hcp) du Ti sont observés dans les

diffractogrammes (figure 1V.1)
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T : T " T Y T T T T
30 40 50 60 70 80 90 100

26
Figure 1V.1 Diffractogramme de RX pour les €hantillons de titane &aborés sous vide
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IV.3 Morphologie et rugosité des surfaces de Ti d&aborés sous vide pour
diffé&ents parametres laser
La comparaison d'é&olution de la rugositéde surface des ehantillons éaborés sous

vide et sous argon est pré&senteée dans la Figure 1V.2.

42 ] I . I s I ' | b I ! [ S | ' I ' | ! I ]
40 ]
38
36
34 ]
32 ]
30 -
28 -
26 ] J
24 o 3
22 ] iy
20 -] ]
18 ]
16 ]
14 1 B 100Wsous vide |
12 4 ® 70W sous vide ]

12 ] 100W sous argon
6] A 70W sous argon

Rugosite de surface (um)

b7 T T T T T T 1
0.0 0.1 0.2 0.3 04 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9

Vitesse de balayage (m/s)

Figure IV.2 Rugositéde surface des &hantillons pour diffé&entes vitesses de balayage
et 2 puissances laser sous vide et sous argon (les donnés des essais sous argon ont &é&
fournies par Gu).

La rugositéde surface pour une puissance laser 100 W sous vide est ré&luite de 17.6
pm a6.5 pm quand la vitesse de balayage passe de 0.20 m/s &0.01 m/s. Pour une
puissance de 70 W sous vide, cette éolution est encore plus accentué. A titre de
comparaison, la rugositéde surface d’&hantillons daboré& par SLM sous argon suit
une é&olution comparable mais avec une é&olution plus limitée. Ainsi la rugositéest
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réluite de  38m a22pum lorsque dans la vitesse de balayage passe de 0.8 &0.1 m/s.

Balls at liquid front

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

) Clusters of balls

SHI
v . % /:—\.

3
3
S

LA A

(b) 90W, 0.20 m/s, argon
Figure 1V.3 Morphologies de surface des &hantillons daboré& sous argon apression
atmosphé&ique pour diffé&entes vitesses de balayage et puissances laser [9].

Fait inté&essant, la morphologie de surface des &hantillons éaboré sous vide est tres
diffé&ente de celle des é&hantillons daboré& sous argon. Il est évident que les
imperfections de surface des éhantillons &aboré& par SLM traditionnelle sont
principalement dues au phéoméne de "balling", dgamentionnépar Gu [9], comme
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montré&dans la figure 1V.3. Deux types de phéomene “balling” peuvent se produire
sur la surface des pieses @aborees par SLM.

A faible vitesse de balayage, la viscosité dynamique du Ti liquide diminue. La
combinaison de la surchauffe, réultant d'une longue duré& d'exposition du bain
liquide, avec une faible viscositéconduit aune instabilitédevee du bain fondu. Des
gouttelettes de liquide de petite taille ont alors tendance a €&labousser la surface,
comme le montre la figure 1V.3 (a).

Lorsque la poudre est fondue sous le faisceau laser, des gradients de tempé&ature
importants se forment al'int&ieur du bain de fusion. Ces gradients de tempé&ature
dans le bain ajouté aux gradients de tension de surface causent 1’effet de convection
dit de Marangoni. La formation de ces courants de convection al'int&ieur bain a
tendance aaugmenter la valeur de la force thermocapillaire et l'instabilitédu liquide
[10]. Plus la vitesse de balayage est importante, plus la convection de Marangoni et
I'instabilité capillaire sont fortes. Le courant radial int&ieur conduit alors ala
sphé&odisation du liquide vers le centre du faisceau laser et augmente la tendance ala
formation de billes relativement plus grossiées, comme montrédans la figure 1V.3
(b).

Au contraire, l'utilisation d'une tres faible vitesse de balayage et d'une puissance laser
devee sous vide conduit &un bain de fusion stable et éite I’apparition des deux
phé&omenes de "balling".

Les figures IV. 4, 5 et 6 illustrent les morphologies de surface caractéistiques des
&hantillons de Ti @aboré& sous vide. Les petites billes méalliques (diamére 100 m)
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produites sur la surface pendant le processus SLM sous argon & pression
atmosphé&ique disparaissent sous vide. Pour une faible vitesse de balayage (0.01 m/s),
les &hantillons présentent une surface lisse sans porosité Par contre une porositéa
grande &helle apparait avec l'augmentation de la vitesse de balayage (Figure 1V.5).
Ceci semble indiquer un faible taux de fusion de la poudre et un meésanisme de
frittage en phase semi-liquide. Probablement en raison de la faible conductivité
thermique du Ti pur (21.9 W/(m.K)) [11], on constate qu’un double balayage ne

change pratiquement pas la morphologie des &hantillons (Figure 111.6).
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A 100 W, 0.01 m/s B 100 W, 0.02 m/s

300 pm

C 100 W, 0.04 m/s D 100 W, 0.06 m/s ™

E 100:W, 0.1 m/s

H 100 W, 0.6 mf/s

Y

Figure IV. 4 Morphologie de surface des éhantillons pour diffé&entes vitesses de
balayage et une puissance laser de 100 W
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AT70W, 0.01m/s B 70 W, 0.02 m/s

)

E\70 W. 0.1 m/s

Figure IV. 5 Morphologie de surface des eéhantillons pour diffé&entes vitesses de
balayage et une puissance laser de 70 W
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AL00 W, 01 m/s

H}(;W,O\,G\rp/s \/
28 GXEL
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- e / ‘
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Figure IV. 6 Morhologie de surface des éhantillons pour difféentes vitesses de
balayage et deux puissances laser pour un double balayage

— 3
KN 300 um
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IV.4 Evolution de la densitédes &hantillons &aborés sous vide

L'é&olution de la densité des pieses en Ti @aborés sous vide selon diffé&ents
parametres SLM est pré&enteée dans la figure IV.7. Pour de trés faibles vitesses de
balayage, le taux de densification obtenu est proche de 100%. Pour des vitesses de
balayage passant de 0,1 &0,6 m/s la porosit€éaugmente tres rapidement, passant de 5%
a35%. En cas de double balayage, trés curieusement le taux de porosit€apparent a
plut@ tendance aaugmenter, ce qui pourrait peut-étre témoigner d’un processus de

vaporisation du mé&sal.

| ! I ' I ! I Y I U I ! I

R - —= 100W ]
1 Foeg o 70W |
95 L 8 .
I:I 1!1 100W deux balayage| |
90 - —W¥— 70W deux balayage | |
& LI S
£ & & A _
© b e |
2 80 f T | & L -
(O] 4\
D ] Y
c 754 T v i~ . -
g 7 : E—q

70 ] \H $ ﬁ » ]
] f |

0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 05 0.6
Vitesse de balayage (m/s)

Figure IV.7 Evolution de la densitédes ehantillons daboré sous vide en fonction de
la vitesse de balayage
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IV.5 Evolution de la microstructure des &hantillons

Les structures cristallines de la poudre initiale et des &hantillons sont pré&entées dans
les figures IV.8 et IV.9. La structure initiale de la poudre est complé&ement
transformeé apres le traitement SLM sous vide. Des grains homogeénes affinés en
forme de lattes avec une longueur d'environ 20 |m sont observeés pour une tres faible
vitesse de balayage (0,01 m/s), comme le montre la figure 1\V.9 (a). Ces grains
correspondent a la phase o hcp du titane. Lorsque la vitesse passe a 0,02 m/s, la taille
de grain augmente de 20 &100 pm environ (figure 1V.9 (b)). Selon Litjering [12], le
titane présente une transformation allotropique de phase a882,5 <C, passant d'une
structure hexagonale compacte (hcp) (phase o) aune structure cubique centré (bcc)
(phase B). Le flux du liquide et la vitesse de solidification déterminent donc la
formation des phases observées al'é&at solide. Selon Greenwald et al. [13], la vitesse
de solidification d'un bain de fusion soumis aun gradient AT peut &re exprime par la

formule empirique:

3
2abcz2

AT =— = (2.07 x 10HV1?2  (Eq.1v1)

tZ—CZ

Dans cette relation les valeurs a, b, ¢ sont des constantes obtenues par simulation; t est
le temps d'existence du courant chaud. Pour une vitesse de balayage de 0,01 m/s, AT
= 2,3 X 10* <T/s. Donc quand une faible vitesse de balayage est utilisée, I'éergie
dé&osé localement est dever, ce qui conduit aune thermalisation éevé et aune
tempé&ature importante du bain. En raison de cette importante accumulation

thermique dans le bain de fusion, le refroidissement qui se produit par conduction de
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la chaleur du bain vers le substrat est lent ce qui permet une transformation complée

de la phase P en phase a apres solidification.

Figure IV.8 Microstructure de la poudre de Ti initiale

Pour une vitesse de balayage plus importante (0,10 m/s et 0.12 m/s) la transformation
martensitique intervient et la phase o est en partie remplacée par une structure
aciculaire relativement fine (phase a'), comme le montrent les figures IV. 9 (c) et IV. 9
(d). Selon la relation Eq. 1V.1, pour une vitesse de balayage de 0.1 m/s, AT peut
atteindre 3,45 X 10° < / s. Le renforcement du gradient de tempé&ature conduit
ainsi a la transformation martensitique identifiée par la présence de la phase o'.

Pour un double balayage (figures 1V.9 g et h), on observe un grossissement des grains.
Cette augmentation de la taille de grain peut &re vue comme un processus de revenu

conduisant aune é&volution normale de la taille de grain.
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0.1 m/s double balayage
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IV.6 Rde de ""bouclier' du plasma et de I'é&aporation sous vide

Comme nous l'avons vu pré&élemment, par suite des réflexions multiples entre les
particules de la couche de poudre, la profondeur de pénération optique du faisceau
laser est plus importante que pour un solide compact. Dans nos expé&iences, la duree
de l'irradiation laser varie de 0,1 &4 ms pour des vitesses de balayage allant de 0,01
m/s a0,6 m/s. Ainsi, le temps de diffusion thermique pour une couche de poudre avec
une diffusivitéthermique de 0,5 &1 <10 m?/s est d'environ 40 &80 ms [14]. Dans un
temps aussi court, la profondeur de diffusion thermique pendant 1’interaction avec le
faisceau laser est consid&ablement plus courte que le diamétre des particules (< 35
am), ce qui conduit &un chauffage tres rapide de la surface des particules. L'éergie
absorbée est ensuite transfé&ee aux particules adjacentes par diffusion thermique. La
tempé&ature de surface des particules peut donc facilement déasser la tempé&ature de
fusion et atteindre mé&ne la tempé&ature d'édullition sachant que le taux d'absorption
du rayonnement laser est plus important pour le liquide que pour le solide. Selon la

relation de Clausius-Clapeyron [15]

n(5) = (52) < (5 -7) @

Pour P1 (pression standard) = 1 bar, T; = 3560 K et A Hyap = 431 kJ/mol (variation
d'enthalpie de passage de I'@at liquide al'éat gazeux). Pour P, = 10 bar, T devient
2348 K. Ainsi, le point d'éoullition du bain de fusion diminue plus de 1000 K sous
vide. Une vapeur de Ti intense est donc formé& apartir du bain de fusion car le point
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d'évullition est tres bas.

Cette éape d'évaporation est suivie par la formation d'un plasma et son expansion
rapide dans le vide. Les observations faites au cours des expé&iences permettent de
schématiser la formation de plasma selon 3 modes: (i) sous une pression relativement
deve de 1 mbar, un plasma se forme au-dessus du bain et participe au couplage
éergéique, par le biais de sa bonne absorptivité du rayonnement laser et de sa
conductivitééeveé au contact du bain méallique; (ii) sous plus faible pression (0.2
mbar), un plasma se forme éyalement et absorbe une grande partie de I'éergie du
faisceau laser mais son contact avec la surface mé&allique est ré&luit et par cons&juent
la transmission d'énergie est faible, ce phéomene est appelé”bouclier plasma™. (iii)
sous trés faible pression (10 mbar), le panache de plasma se dilate et sa densité&se
ré&luit et par cons&juent le faisceau laser peut traverser le plasma et atteindre la
surface du bain de fusion sous perte importante d'éergie. La figure IV. 10 schématise

ces trois types de comportement.
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C 77> Faisceau laser

Couche de poudre

(@) (b) ()

Figure 1V. 10 Schéna de la forme du panache de plasma sous diffé&entes pressions, (a) 1 mbar;
(b) 0.2 mbar; (c) 110 mbar

IV.7 Evolution de la viscositédu bain de fusion sous vide

La figure V.11 présente les sections superposéss de 2 cordons uniques realisés d'une
part sous argon gazeux ala pression atmosphé&ique normale et d'autre part sous vide
dans les mé@nes autres conditions exp&imentales (puissance laser 100 W et vitesse de
balayage de 0,1 m/s). La partie A présente la section du cordon sous argon et la partie
B celle du cordon ré&lisésous vide. Il est é&ident que le cordon fondu sous vide

pré&ente une plus faible hauteur et une plus faible largeur.
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r -) Aﬂ"/d )\ A £ ' o fr Lo
Figure 1V.11 Evolution des profils de la section transversale de cordons reallses Sous
la pression normale (A) et sous vide (B).

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

&aluee par éuation [16]

_16 m
H =15V kar

(Eq.IV.3)

Dans laquelle m est la masse atomique (du titane) et y est la tension superficielle du

liquide. Selon le processus deerit pré&&lemment, la diminution de pression conduit &
un abaissement du point d'éullition, et donc probablement de la tempé&ature du bain.
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Ainsi, la viscosité dynamique p du liquide a I'intérieur du bain de fusion pourrait étre
augmenté sous vide. L'influence combiné d'une érvaporation forte et d'une haute
viscositépourrait donc &re le motif de la faible dimension transversale et de l'angle

de contact plus éevedu cordon fabriquésous vide.
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1VV.8 Conclusions:

Le comportement ala fusion et I'éolution de la microstructure du titane éaborépar
SLM dans un environnement sous vide ont é&&explorés dans le présent chapitre et les
trois conclusions suivantes peuvent ére tirées:

1. Une surface lisse peut &re obtenue sous vide, sous réerve d'une faible vitesse de
balayage. En effet, le phéomene de "balling™ est alors &itéen raison de la basse
tempé&ature et de la haute viscositédu bain de fusion.

2. Avec une faible vitesse de balayage il est possible d'obtenir des pieces sans fissure
et sans défaut. Par contre, une vitesse éevee de balayage ou une faible puissance
laser conduisent aune tres faible densitéde pieses (fusion incomplée des grains de
poudre).

3. L'éolution de la microduretédes pieses en titane ré&lisées par SLM sous vide
correspond ala variation de la microstructure. La transformation de la structure
cristalline o hexagonale fine en phase o' martensitique avec l'augmentation de la
vitesse de balayage conduit aune éévation de la duretéen dépit d'une porositéplus

deveé.
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Chapitre V
Exploration de I'@aboration de pieses
en alliages par mé&anges de poudres
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CHAPITRE V Exploration de I'&aboration de pieses en alliages par mé&anges de

poudres

Ce cinquiene chapitre présente les éudes exploratoires de trois types d'alliages
(alliage leger; alliage magné&ique; alliage aménoire de forme) daboré apartir de
méanges de poudres. Ces travaux ont é&é&conduits pendant les ddais importants

imposés par centaines opé&ations de ré&lisation de la machine SLM sous vide

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

V.1.1 Introduction

Le magné&sium (Mg) est le sixiane @ément le plus abondant sur la surface de la terre
(2,5% de la composition) [1]. Par ailleurs le Mg et ses alliages posse&dent un grand
potentiel en tant que maté&iaux de construction en raison d'un excellent rapport
résistance-poids qui suscite une grand int&& pour les composants aé&ospatiaux,
I'industrie automobile, l'informatique de poche, etc. [2]. Cependant, les mé&liocres
propriéé&s de surface comme une faible résistance al'usure et ala corrosion, une
réctivitéchimique éevé& al'&at fondu, restreignent leurs domaines d'application [3,
4]. A I'heure actuelle, c'est le proc&léde fonderie qui est utiliséprincipalement pour
fabriquer des pi€ses en alliages de Mg mais la qualitédu produit est dégradé par
Iinfluence des additifs utilisé& lors de la fusion et par lI'oxydation. En outre, il est
difficile de fabriquer des pi€ees de pre&ision. L'utilisation de la fabrication additive,
notamment par SLM, pourrait donc s'avéer inté&essante pour ces alliages.
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Dans la présente éude, un méange de poudres de magnésium et d'aluminium (9%) a
éésdectionnécomme base de travail. Les effets de la puissance du laser et de la
vitesse de balayage sur les caracté&istiques structurales et les propriéé& meésaniques
des alliages Mg-Al ainsi éaborés ont &éexploré atitre pr&iminaire afin de tester le

potentiel d'une telle approche.

V.1.2 Choix des parametres
56 e&hantillons ont &é daboré& par SLM selon diffé&ents paraméres tels que
pré&ent&s dans la figure V.1. Sept éhelles de processus ont &é définies, selon les

gammes de puissances laser et les vitesses de balayage.

VIL.
Agglomeération

Il. Fumée et
oxydation

VI
Fragile

|. Evaporation

i Ill. Pas solidifié

m/s

Figure V.1 Cartographie des processus observes pour l'alliage Mg-9%Al en fonction
de la puissance laser et de la vitesse de balayage.
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(I, ) Zones de haute densitéd'énergie: la densitéd'éergie déposee est tres deves
dans cette zone avec une haute puissance laser, surtout pour les faibles vitesses
de balayage. Pendant I'exp&ience, beaucoup de poudre est éaporee en raison
de la faible tempé&ature d'éoullition de Mg, et ensuite oxydé sous forme de
MgO qui remplit la chambre de travail. Seule une fine couche de poudre

méallique se solidifie sur le substrat en formant une surface irréuliere.

(11, 1V, V) Zones de faible densitéd'é&ergie: la densitéd'éergie déosee est faible
dans cette zone en raison d'une faible puissance laser et d'une vitesse de
balayage deveée. Les &hantillons obtenus préentent une structure
d'aggloméats de particulé&s, sans aucune résistance meeanique dans les zones |11

et IV et une structure de I&er frittage dans la zone V.

(A, B, C, D, VI, VII) Zones de moyenne densitéd'éergie: la densitéd'éergie déposee
est moyenne dans ces zones qui correspondent aune faible énergie du faisceau
laser (10 W a20 W) et &une faible une vitesse de balayage (0,01 m/s a0,04
m/s). Dans la zone Ill, les é&hantillons sont cassants en raison d'une
stratification de la pieee (absence d'interaction entre les couches successives).
Dans la zone VII, les é&hantillons pré&entent une surface rugueuse
correspondant &aun phé&omene de "balling" consé&utif aune longue duré de
vie de la phase liquide et aune tension de surface éevé& du maté&iau [5]. Enfin,
quatre zones (A, B, C, D) correspondant ades densité&s d'éergie laser de: 20
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Jimm? 15 J/mm? 10 J/mm? 7,5 J/mm? respectivement, permettent d'obtenir
des structures d'apparence solide. Les €&hantillons correspondant ont é&é
sé@ectionné& pour évaluer la microstructure, la composition de phase et le

comportement meeanique du mat&iau éaboréavec ces parametres.

V.1.3 Etude des phases formés

La figure V.2 montre les diagrammes de diffraction des rayons X correspondant aux
&hantillons A, B, C, D &aboré& selon diffé&ents paramétres. On peut constater que
ces quatre e&hantillons, outre la phase majoritaire de Mg, contiennent un
interméallique du type Mgi7Al,, ainsi que les oxydes MgO et Al,Osz. Selon le
diagramme de phase entre Mg et Al (figure V.3), le composé Mg;;Al;, est bien le
composésusceptible de se former pour le domaine de composition retenu. Al et Mg
ont donc bien régi pour former Mgi7Al1, dans le cas d'un apport d'éergie deve
permettant la fusion des particules de poudre. Il peut &alement &re constatéque la
phase Al,O3 n'est déecté que dans I'é&hantillon D (et en trace dans 1’échantillon C)
correspondant aune puissance faible et une vitesse de balayage éevé&. Pour une
éergie déposeé plus importante cette phase est remplacé par MgO, ce qui pourrait

indiquer la formation pré&entielle de la phase interméallique.
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Figure V.2. Diagrammes DRX des ehantillons Mg-Al SLM pour diffé&ents
parametres: () 10 W, 0.01 m/s (zone A); (b) 15 W, 0.02 m/s (zone B); (c) 20 W, 0.04
m/s (zone C) et (d) 15 W, 0.04 m/s (zone D).

¥eight Percent Magnesium
a0 70 g0 00 100

9 1o 20 ao 40 &0
T o W

500

500

408

Temperature °C

300

-]

lw T T T T T 1) T T T
0 10 20 30 40 50 a0 70 ao 90 100
Al Atomic Percent Magnesium Mg

Figure V.3 Diagramme de phase Mg-Al [6]

LERMPS-UTBM Page 159 B.C. ZHANG




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

V.1.4 Morphologie de surface des &hantillons

La figure V.4 pré&ente les morphologies de surface des éhantillons obtenus pour les
difféents paraméres op&atoires séectionnés. Deux phéomenes particuliers peuvent
é@re notés. Tout d'abord il peut &re constatéque des grains tres fins en forme de
"chou-fleur" ont &&formé& ala surface des éhantillons (figures V.4 (a) et (b)). Ce
phéoméne est tres probablement le résultat  d'un processus
d'éaporation-condensation. En effet, en déit d'une faible absorption de I'éergie du
laser dont une grande partie est réfl&hie [7], les particules de Mg et Al sont fondues,
puis le bain de fusion qui absorbe plus efficacement I'éergie laser peut rapidement
dépasser la tempé&ature de 1107 <T (point d'éullition de Mg) et donc subir une
&aporation intense. A 620<C la pression de vapeur de Mg est de 0,13 kPa; &1107 T,
elle atteint 51 kPa [8], de sorte que beaucoup de Mg sera évaporé Apreés le balayage
laser la vapeur de magné&sium se dévose sur la surface du méal solide sous la forme
de "chou-fleur". Les figures V.4 (c) et (d) montrent une grande quantité de
projections sphé&iques (diamétre: 10~20 pm) autour de la surface fondue. Avec
l'augmentation de la vitesse de balayage, la densitélin&ire d'éergie déosé par le
faisceau laser diminue, ce qui entrame un accroissement du retrait transversal dans les
zones inter-particulaires en raison de Il'instabilité&capillaire du cordon liquide [9]. Dans
ces conditions, des gouttelettes de liquide de petite taille ont tendance a&labousser la

surface.
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Figure V.4. Images MEB montrant la microstructure caracté&istique de la surface des
&hantillons Mg-Al pour diffé&ents paraméres du proc&lé (a) 10 W, 0.01 m/s (zone
A); (b) 15 W, 0.02 m/s (zone B); (c) 20 W, 0.04 m/s (zone C); (d) 15 W, 0.04 m/s
(zone D).

V.1.5 Réoartition des ééments Mg et Al dans les &hantillons

La figure V.5 pré&ente lI'analyse EDS des ééments Mg et Al dans I'&hantillon B. Ces
deux ééments apparaissent réartis uniforménent dans le mat&iau avec un rapport de
9:1. En considéant les ré&ultats de DRX (Figure V.2), il apparait donc que l'alliage

Mg-9%Al a &éobtenu apartir du méange de poudres.

LERMPS-UTBM Page 161 B.C. ZHANG




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

() (b)
Figure V.5. Images EDS montrant les microstures caracté&istiques d'&hantillons polis:
(a) distribution de Mg; (b) distribution de Al (daboration selon les conditons B)

V.1.6 Effet des parametres d'&aboration sur la porosité

L'effet de la vitesse de balayage et de la puissance du faisceau laser sur la porositédes
&hantillons est pré&sentédans la figure V.6. Il peut &re constaté que la porosité
diminue de 25,5% &18% lorsque la densité d'éergie augmente 7,5 Jmm? a15
JImm?, mais qu'elle augmente de 18% &23,9% lorsque la densitéd'énergie augmente
de 15 J/mm? &20 J/mm?. Cette éolution contradictoire pourrait &re lié d'une part &
une am@ioration des caracté&istiques de mouillage liquide-solide et une meilleure
fluiditéde fusion [10] dans un premier temps et d'autre part aun effet défavorable de
I'é@aporation du méal lorsque la densitéd'éergie devient importante, en raison du
faible point d'éullition des maté&iaux utilisé&s. Un compromis s'avé&édonc nésessaire

entre la puissance de faisceau laser et la vitesse de balayage.
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Figure V.6 Effet de la densitéd'éergie sur la porositédes éhantillons

V.2 Cas d'un alliage Fe-Ni

V.2.1 Introduction

Les alliages Fe-Ni, en tant que maté&iaux magné&iques doux, possédent une
permébilitédever et une faible coercivitéen champ magné&ique faible. Ils sont donc
largement utilisé& dans I'industrie. Cependant, les méhodes classiques de fabrication
rendent difficile I'obtention de pieces de formes complexes et/ou de propriéé&s
magnéiques optimales par suite des phéomenes [11-13] d'é&rouissage. La possibilité
d'@aborer ce type de maté&iau avec les techniques SLM / SLS pré&ente donc un
potentiel inté&essant pour la fabrication d'articles complexes dans un cycle de
production ré&luit. Jusqu'a pré&ent, I'daboration dalliages Fe-Ni a caractére

ferromagné&ique a &épeu rapportée dans la litt&ature. Dans ce travail, un méange de
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poudres de Fer et de Nickel &30% en poids a &é utilisépour préarer un alliage
Fe-30Ni en raison du niveau de permé&bilité magne&ique maximal correspondant &
cette composition [14]. Les caracté&istiques microstructurales de cet alliage, &aboré
selon diffé&ents paraméres, ont &é& déerminées et les éolutions microstructurales

analyseéss.

V.2.2 Nature des phases formees

La figure V.7 pré&ente les diagrammes de diffraction des rayons X de 3 &hantillons
daboré& avec une puissance laser de 110 W et difféentes vitesses de balayage (0,1
m/s, 0,4 m/s, et 1,6 m/s). Les pics de diffraction intenses correspondant aux composés
Fe;Niz (JCPDS Card No. 65-7251) et FesNi, (JCPDS Card No. 65-5131) sont

clairement déecté dans les &hantillons.
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Figure V.7 Diagrammes de diffraction des RX des €hantillons Fe-Ni éaborés selon
difféents parametres laser (puissance 110 W, vitesse de balayage 0.1 m/s-1.6 m/s)

Toutefois, en consid&ant l'intensitédes pics de diffraction, on peut observer que la
proportion entre les composés interméalliques diffée d'un &hantillon al'autre: une
faible vitesse de balayage du laser entrame une faible intensitédes pics de diffraction
pour FesNi,. Ainsi, il pourrait &re considééque les réctions de synthése dans le
systame Fe-Ni s'effectuent en deux &apes:

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

3FesNi; +6 Fe=2Fe;Niz  (Eq. V.2)

La réction selon (Eg.V.1) peut intervenir aisément en raison d'une énergie libre de
Gibbs fortement négative [16]. Par contre, I'éergie libre de Gibbs pour la réction
selon (EQ.V.2) est beaucoup moins né&yative. Par conséguent, la réction selon (Eq.V.2)
est moins favorisé et néessite probablement un temps de réction plus long. Une
faible vitesse de balayage du laser est donc plus approprié pour produire un alliage
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Fe;Ni3. Comparativement, le pic intensif de la phase FesNi, est déecté dans les
&hantillons obtenus avec des vitesses de balayage de 0.4 m/s et 1.6 m/s. En outre, il
peut @re observeque les pics correspondant au fer et ala phase Fe;Nisz comcident
dans le diffractiogramme de RX. Donc, il peut &re déluit que la réction (Eq.V.1)
intervient rapidement quand le bain de fusion est forméet que la réction selon

(Eq.V.2) intervient dans une deuxiame éape.

V.2.3 Microstructure des alliages

La figure V.8 pré&ente les caracté&istiques microstructurales des €hantillons aprés
attaque chimique. Des grains dendritiques homogeénes sont observés pour une vitesse
de balayage de 0,1 m/s, alors que des grains grossiers sont distribués dans une matrice
agrain fin pour les vitesses de balayage de 0,4 m/s et 1,6 m/s. Afin de dé&erminer les
distributions éémentaires, des mesures ponctuelles ont é&éeffectués par EDS. Les
résultats montrent que la proportion atomigque des ééments Fe et Ni pour la vitesse de
balayage de 0,1 m/s est homogene et proche de la proportion atomique de 7:3. Ceci
est en correspondance avec les résultats de diffraction des rayons X qui mettent en
&sidence essentiellement la phase Fe;Nis: la réartition des ééments Fe et Ni dans la
matrice [points 1 dans les figures V.8 (b) et (c)] pour les vitesses de balayage de 0,4
m/s et 1,6 m/s est éalement dans la proportion 7:3. Toutefois, les grains plus
grossiers al'inté&ieur de cette matrice préentent un rapport atomique plus faible

d'environ 3:2 [points 2 dans les figures V.8 (b) et (c)].
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Figure V.8 Micrographies MEB préentant la microstructure des €hantillons obtenus
pour une puissance laser de 110 W et les vitesses de balayage (a) 0.1m/s, (b) 0.4 m/s,
(c) 1.6 m/s.
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V.2.4 Etude des caractéristiqgues magnéiques

La figure V.9 montre I'éolution de I'aimantation de saturation et de la coercitivitédes

&hantillons obtenus avec diffé&entes vitesses de balayage. 1l peut &re constatéque la
valeur de l'aimantation asaturation pour la vitesse de balayage de 0,1 m/s est presque

semblable a celle obtenue classiquement pour la phase Fe;Niz [17]. Par contre,

I'aimantation asaturation devée de la phase FesNi, conduit aun pic sur la courbe de

magnéisation pour la vitesse de balayage de 0,4 m/s. La combinaison des phases

Fe;Ni3 et FesNiy, avec un taux de porositérelativement éeveé(figure V.10), conduit a
une aimantation asaturation relativement faible pour la vitesse de balayage de 1.6 m/s.
En effet, la valeur de coercivitédes mat&iaux magnéiques doux déend fortement

des caracté&istiques microstructurales des matéiaux telles que la taille de grain et sa

répartition, le nombre de défauts (trous intra- et inter-granulaires, inclusions, lacunes,

dislocations, etc.) car le déplacement des domaines magnéiques peut &re blogquépar

ces d&fauts.
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Figure V.10 Porositédes ehantillons pour diffé&entes vitesses de balayage du laser.
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V.3 Cas d'un alliage Ti-Ni

V.3.1 Introduction

L'alliage TiNi 50/50 qui présente une bonne compatibilitébiologique est largement
utilisédans le domaine mé&lical, notamment pour la r&lisation d'outils de chirurgie et
d’implants correcteurs comme les appareils dentaires, en raison notamment de son
excellente résistance ala corrosion et de sa forte hyperdéasticité [18]. En outre,
I'alliage TiNi amicrostructure martensitique possegle une caracté&istique particuliére:
I'effet mémoire de forme. Toutefois, la proportion de ce type d'application dans le
domaine mélical est seulement d'environ 10% par suite des difficulté de traitement et
des coGis deveés d'@aboration [19, 20].

Le proc&lé SLM pourrait donc pré&enter une alternative é&onomique inté&essante
pour I'@aboration de ce type d'alliage. Toutefois, al'heure actuelle, aucun réultat n'a
éé&publiéen ce sens. Ce travail constitue donc une phase exploratoire dans laquelle
nous avons tentéde réliser directement des piéses en alliage Ti-Ni apartir d'un

mé&ange de poudres.
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V.3.2 Etude des phases

La figure V.11 présente les diffractogrammes de rayons X de difféents &hantillons
daboré&s apartir de méanges de poudres. On observe que la phase principale TiNi
peut &re trouves dans les &hantillons &aboré& avec de faibles vitesses de balayage
(0.05 m/s-0.2 m/s) alors que des pics de diffraction intenses correspondant au
composé Ti,Ni sont clairement identifiés dans les éhantillons ré&lisé avec des
vitesses de balayage devees (0.25 m/s-0.4 m/s). Les pics de diffraction des phases
pures Ti et Ni ne sont pas observeés. Les réctions chimiques probables sont donc les

suivantes:

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

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

Selon le diagramme de phase binaire (figure V.12), la tempé&ature de preeipitation de
la phase Ti,Ni selon la réction Eq.V.3 est beaucoup plus basse que la tempé&ature de
pr&ipitation de la phase TiNi selon la réction Eqg.V.4. Ainsi, il semble raisonnable de
conclure que la tempé&ature du bain de fusion formé& par le mé&ange des poudres
déend de la vitesse de balayage qui gouverne la qualitéd'éergie disponible pour la

fusion.
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Figure V.11 Reésultats d'analyse DRX pour diff@entes vitesses de balayage et pour une

puissance laser de 100 W
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Figure V.12 Diagramme de phase de Ti-Ni [21]

Tableau V.1 Donné&s thermochimiques des substances pures dans le

systame ré&ctionnel Ti-Ni [22]

Substance  Ti Ni Ti,Ni TiNi TiNis
G(kJ/mol) -9.171 -8.907 -105.282 -83.624 -170.095
H(kJ/mol) 0O 0 -80.333 -67.781 -138.909

D'apres le tableau V.1, la variation de I'éergie libre de Gibbs (A G) pour la ré&ction
(Eq.V.3) est -78,03 kJ / mol, et pour la ré&ction (Eq.V.4) -71,54 kJ / mol. Les deux
rections ont des A G négatives voisines indiquant une réction spontanee. La phase
TiNiz fréguemment observé dans les mé&hodes classiques de synthese des alliages

Ti-Ni [23, 24] n'est pas observee dans nos ehantillons. Ceci est probablement lieala
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tempé&ature de formation de TiNi3 sup€&ieure acelle de Ti,Ni. Ainsi, la phase Ti;Ni
formee en premier lieu pourrait entraver le processus de formation de la phase TiNis.
Par contre la phase TiNiz peut &re transformé en TiNi selon I'&@uation de réction

suivante:

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

Le changement dans 1’énergie libre de Gibbs (A G) de cette réction est de -62,435

kJ / mol, ce qui signifie que la ré&ction peut intervenir spontanénent.

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

Par contre, I'éergie libre de Gibbs (A G) de la ré&ction de transformation de Ti,Ni
selon Eq.V.6 est de + 44.152 kJ / mol. Donc, la phase Ti,Ni est bien pré&ervé une

pois qu'elle est formée.

V.3.3 Densitédes pieees en Ti-Ni éaborées par SLM

La figure V.13 pré&ente les densité&s des &hantillons éaborés avec diffé&entes vitesses
de balayage (0,05 m/s &0,4 m/s) pour une puissance laser de 100 W. Il peut &re
constatéqu'une densitérelativement deveée (sup&ieure 299%) peut &re obtenue en

utilisant une vitesse de balayage infé&ieure &0,2 m/s.
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Figure V.13 Densitédes €hantillons obtenus avec diffé&entes vitesses de balayage du
laser et une puissance de 100 W.

V.3.4 Tempé&ature de transformation martensitique

La figure V.14 pré&sente les courbes de DSC des alliages TiNi éaborés par SLM selon
diffé&entes vitesses de balayage du faisceau laser. Ces courbes présentent toutes un
seul pic endothermique ou exothermique selon le sens de balayage, sauf pour les
&hantillons daboré&s a la vitesse la plus éevé de balayage (0.4 m/s) qui ne
pré&entent aucune transformation. Au refroidissement, le pic exothermique (Mp, vers
le haut) est dOala transformation de la phase austénite (phase de haute tempéature)
en phase martensitique (phase de basse tempé&ature). Au chauffage, le pic
endothermique (Ap, vers le bas) est dGala transformation de la phase martensitique
en phase austénitique. Les pics marqués dans les courbes attestent donc aussi que les
alliages Ti-Ni sont bien formé& par SLM, sauf dans le cas de I'é&hantillon &aboré
avec une vitesse de 0.4 m/s.
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Figure V.14 Courbes de calorimérie diffé&entielle des huit &hantillons d'alliage TiNi

La figure V.15 pré&ente I'éolution de la tempé&ature de transformation en fonction de
la vitesse de balayage du laser lors de I'@aboration des éhantillons. Il peut &re
constatéque le pic exothermique sur la courbe de DSC (Figure V.15) observéau cours
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du processus de refroidissement correspond une tempé&ature de transformation
martensitique relativement constante d'environ 55 <T (Mp). La transformation inverse
intervient pour une tempé&ature d'environ 85 T (Ap). Ainsi I'hyst&é&is entre les
tempé&atures de transition est d'environ 30 <C. La tempé&ature de transformation des
alliages Ti-Ni SLM apparait donc assez stable et indéendante des conditions
d'@aboration, ce qui pourrait indiquer un niveau relativement faible de contraintes
internes. En effet, selon Vaidyanathan [25], cette hyst&ésis est essentiellement
fonction des contraintes internes.

La figure V.16 pré&ente I'enthalpie de transformation de phase déerminée apartir de
I'aire des pics de DSC pour les diffé&entes vitesses de balayage du faisceau laser lors
de I'@aboration des eéhantillons. Cette énergie est réluite de 17.3 J/g a&5.6 J/g au
refroidissement et de 15.8 J/g &4.6 J/g, au chauffage pour une augmentation de la
vitesse de balayage de 0,05 m/s &0,4 m/s. Ce phé&omene est probablement arelier a

I'éolution de la taille de grain avec les vitesses de refroidissement [10].
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Figure V.15 Effet de vitesse de balayage du faisceau laser lors de I'@aboration des
&hantillons sur la tempé&ature de transformation M /A
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Figure V.16 Effet de la vitesse de balayage du faisceau laser lors de I'@aboration des
&hantillons sur I'enthalpie de transformation M/A
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V.4 Conclusions

Sur la base de cette éude exploratoire, trois points principaux peuvent &re soulignés:

(i) 1l est possible d'@aborer un alliage Mg-Al par SLM apartir d'un méange de
poudres. Toutefois la porositédes pieses est &eveés (environ 15%) en raison d'un
taux tres bas d'absorption de I'éergie du laser et des phé&omenes de vaporisation.

(i) Un maté&iau magnéique doux de type Fe-Ni peut &re r&lisépar SLM apartir
d'un mdange de poudres, avec des proprié&és favorables (Ms = 550 Am?/kg, Hc =
75 A/m) correspondant aune microstructure agrain fin et un faible taux de
porosité

(iii) Un alliage amémoire de forme de type TiNi a aussi éere&lisépar SLM apartir
d'un mdange de poudres. Une microstructure de martensite fine est obtenue en
utilisant une vitesse de balayage assez faible. Les tempé&atures de transformation
endothermique (Mp) et exothermique (Ap) sont stables avec une valeur de Mp

d'environ 55 <C et une valeur de Ap d'environ 85<C.
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Conclusions Géné&rales et Perspectives

Cette éude avait pour objectif principal le déeloppement d'un procé&léde fusion
s@ective par laser sous vide afin de permettre I'@aboration de pieses en méaux et
alliages ahautes caracté&istiques meeaniques.

Dans la premiee phase de ce travail une enceinte de grandes dimensions a &é&
ameénages. Tous les systé@nes d'asservissement de la machine SLM d'origine ont &é&
adaptés pour fonctionner dans les conditions de vide et installé dans cette enceinte.
Dans une deuxiame éape, les processus fondamentaux conduisant aux la formations
d'une pi€se apartir de la fusion locale d'un lit de poudre ont &&"dé&ortiqué™ dans le
sens point-cordon-couche-piege et les paraméres influant comme la puissance du
laser, la nature des poudres, l'atmosphé&e environnante, la tempé&ature de
pr&hauffage, consid&és.

Le systéne SLM sous vide a ensuite &€employépour éaborer des dé s de titane et
effectuer des comparaisons avec une @&aboration classiqgue en condition
atmosphé&ique. En premiee approche, sous réserve d'adapter les paramétres
d'@aboration, les dé&s obtenus sous vide semblent ala fois plus lisses et plus denses
gu'en atmosphére d'argon apression standard.

Dans une dernieée partie nous avons recherchéla possibilitéd'&aborer des pieges de
qualitéen alliages méalliques par interaction in-situ apartir d'un méange de poudre.
Les résultats obtenus ont montréla faisabilitéd'alliages de type Mg-Al, bien que les
caracté&istiques obtenues restent limités par le comportement du magnéium ala
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fusion. La ré&lisation d'un alliage Fe-Ni a par contre &é&couronné de succes avec
I'obtention d'un maté&iau disposant d'une aimantation asaturation devee et d'une
faible coercivité Un alliage amémoire de forme de type TiNi avec une microstructure
en martensite fine a éjalement &é&obtenu qui dispose de caract&istiques comparables
acelles d'un mat&iau éaboréselon des voies plus classiques, dénontrant ainsi tout le
potentiel de la technique SLM.

Compte tenu des déais de ré&lisation des &uipements, les essais de fabrication sous
vide n’ont pas pu étre développ& de fagn intensive et un important travail
d'é&aluation reste donc aeffectuer.

En particulier, le rde de I'atmosphé&e dans les &hanges faisceau laser- lit de poudre
pourra apréent &re exploré avec une prise en compte de I'effet de la pression qui
joue certainement un rde déerminant.

La ré&lisation d'alliages in-situ apartir de mé&anges de poudres semble elle aussi
porteuse de nombreuses &udes complénentaires, notamment en ce qui concerne les

interactions entre cinéiques d’¢élaboration et cinéiques de diffusion.
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