N

N

Contribution a I’amélioration de la productivité du
procédé de fusion laser sur lit de poudre a ’aide de
mélanges de poudres

Paul Bourot

» To cite this version:

Paul Bourot. Contribution a I'amélioration de la productivité du procédé de fusion laser sur lit de
poudre a 'aide de mélanges de poudres. Science des matériaux [cond-mat.mtrl-sci]. Université de
Lorraine, 2023. Frangais. NNT: 2023LORR0301 . tel-04688730

HAL Id: tel-04688730
https://hal.univ-lorraine.fr/tel-04688730v1

Submitted on 5 Sep 2024

HAL is a multi-disciplinary open access L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
archive for the deposit and dissemination of sci- destinée au dépot et a la diffusion de documents
entific research documents, whether they are pub- scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
lished or not. The documents may come from émanant des établissements d’enseignement et de
teaching and research institutions in France or recherche francais ou étrangers, des laboratoires
abroad, or from public or private research centers. publics ou privés.


https://hal.univ-lorraine.fr/tel-04688730v1
https://hal.archives-ouvertes.fr

UNIVERSITE | BIBLIOTHEQUES
DE LORRAINE | UNIVERSITAIRES

AVERTISSEMENT

Ce document est le fruit d'un long travail approuvé par le jury de
soutenance et mis a disposition de Il'ensemble de la
communauté universitaire élargie.

Il est soumis a la propriété intellectuelle de l'auteur. Ceci
implique une obligation de citation et de référencement lors de
I'utilisation de ce document.

D'autre part, toute contrefacon, plagiat, reproduction illicite
encourt une poursuite pénale.

Contact bibliothéque : ddoc-theses-contact@univ-lorraine.fr
(Cette adresse ne permet pas de contacter les auteurs)

LIENS

Code de la Propriété Intellectuelle. articles L 122. 4

Code de la Propriété Intellectuelle. articles L 335.2- L 335.10
http://www.cfcopies.com/V2/leg/leg droi.php
http://www.culture.gouv.fr/culture/infos-pratiques/droits/protection.htm




UNIVERSITE
DE LORRAINE C2mP

Ecole Doctorale n° 606
C2MP

THESE

Pour I’obtention du titre de
DOCTEUR de L’UNIVERSITE DE LORRAINE

Spécialité : Science des Matériaux

Présentée par :

Paul BOUROT

Sous la direction de M. Pascal LAHEURTE et M. Laurent WEISS

Contribution a ’amélioration de la productivité du
procédé de fusion laser sur lit de poudre a ’aide de
mélanges de poudres

Thése soutenue publiquement le 18 décembre 2023 a4 Metz, devant le jury composé de :

Mme. Salima BOUVIER  Professeure des Universités, Université de Technologie de Présidente
Compiegne, Laboratoire Robertval

M. Geoffroy LUMAY Professeur, Université de Licge, GRASP, Belgique Rapporteur

M. Etienne PESSARD Maitre de conférences HDR, Arts et Métiers Sciences et Rapporteur
Technologies, LAMPA, Angers

M. Robin KROMER Maitre de conférences, Université de Bordeaux, I2M Examinateur
M. Pascal LAHEURTE Professeur des Universités, Université de Lorraine, LEM3, Metz Directeur de thése
M. Laurent WEISS Maitre de conférences, Université de Lorraine, LEM3, Metz Co-directeur de thése

M. Didier BOISSELIER  Expert Fabrication Additive, IREPA LASER, Invité
Illkirch-Graffenstaden

M. Aurélien NEVEU Docteur / Responsable laboratoire et applications, Invité
GRANUTOOLS, Awans, Belgique

Université de Lorraine
Laboratoire d’Etude des Microstructures et de Mécanique des Matériaux, 7 rue Félix Savart, 57070 Metz

IREPA LASER, 320 Boulevard Sébastien Brant, 67400 Illkirch-Graffenstaden






Remerciements

Durant ces quelques années de thése, jai eu l'opportunité de me plonger dans un sujet
passionnant au sein de deux institutions : la société IREPA LASER (Industrialisation des Recherches Et
Procédés des Applications LASER) et le laboratoire de recherche LEM3 (Laboratoire d’Etude des
Microstructures et de Mécanique des Matériaux). Je tiens a remercier leur directeur respectif,
Messieurs Jean-Paul Gaufillet et El Mostafa Daya, pour m’y avoir accueilli au sein de leurs équipes.

Tout d’abord, je souhaite exprimer toute ma gratitude a mes encadrants de thése pour leur
disponibilité et la confiance qu’ils m’ont accordée. Mes sinceres remerciements vont a mes directeurs
de theése, Messieurs Pascal Laheurte et Laurent Weiss, pour leurs conseils éclairés dans la conduite de
ce projet, ainsi que pour le partage de leur expérience de la recherche, tant sur le plan scientifique
gu’humain.

Je tiens également a exprimer ma reconnaissance envers M. Didier Boisselier, mon encadrant
industriel chez IREPA LASER, sans qui ce projet de thése n‘aurait pas vu le jour. Je le remercie d’avoir
partagé avec moi son expérience de la fabrication additive et plus généralement des procédés laser.

J'exprime ma gratitude a lI'ensemble des membres le jury, pour avoir accepté d’évaluer mes
travaux et pour leur examen attentif ainsi que leurs questions critiques a I'égard de ce manuscrit, dans
leurs rapports et lors de la soutenance. Je remercie Mme. Salima Bouvier d’avoir présidé ce jury, ainsi
gu’a Messieurs Etienne Pessard et Geoffroy Lumay en leur qualité de rapporteurs. Merci également a
M. Robin Kromer d’en avoir été examinateur et a M. Aurélien Neveu pour avoir accepté I'invitation a
cette soutenance.

Je tiens a remercier des institutions avec qui j’ai eu l'opportunité de travailler. Je remercie
MetaFensch (IRT M2P) et tout particulierement Mme. Agathe Deborde et M. Jimmy Dardinier, pour
leur gentillesse et leur précieuse aide sur les mesures effectuées au morphogranulometre. Mes
remerciements vont également a la société Aubert et Duval et spécialement a M. Peter Vikner, pour la
fourniture de la poudre utilisée dans le cadre de ces travaux. Je souhaite également remercier I'équipe
procédés laser du laboratoire PIMM, et plus précisément Messieurs Patrice Peyre et Mohamed Chérif
Sow, pour m’avoir accueilli et aidé avec les campagnes expérimentales menées sur le banc FAIR.

Je remercie tous les membres de I'équipe d’IREPA LASER, pour la bienveillance et I'aide qu’ils
ont su m’apporter. Je remercie tout particulierement des collegues avec qui j’ai eu plaisir de travailler
plus directement : Eric Bernard, Thierry Engel, Pierre-Alain Vetter, merci pour votre aide car jai
beaucoup appris a votre contact. Je remercie également Maxime Dimanche et Benjamin Campo, que
j’ai eu 'occasion d’encadrer pour leur stage et alternance, pour leur implication et leur travail sur la
mise en place de la machine FormUp.

Au sein du LEM3 j’ai eu le plaisir de faire des rencontres qui m’ont beaucoup apporté, tant sur
le plan professionnel que personnel. Je tiens a remercier Jérdme Slowensky, Auriane Mandrelli, Olivier
Perroud et Luc Morhain pour leur aide avec les différentes caractérisations que j'ai pu mener au
laboratoire. Je remercie le personnel administratif du laboratoire et plus précisément Carole Tusseau,
Kévin Galach, Laura Litscher et Aurore Hanson pour leur aide précieuse. Enfin, je tiens a remercier
I'ensemble de mes collegues du CIRAM : Laurent, Gaél, Marie, Paul Di., Paul Loh., Toto, Boris, Pauline,
Léo, Pascal, Rabii, Paul Via., Francis, Pierre, pour leur sympathie, leur assistance et I'atmosphéere
conviviale dans laquelle j'ai pu évoluer a leurs c6tés. Je remercie particulierement Paul Lohmuller, pour
les échanges que nous avons eus sur des sujets importants, a des moments ou j'ai pu en avoir besoin,
ainsi que pour son aide précieuse dans la réalisation des campagnes d’essais sur la SLM 280 du LEM3.



Je conclurai cette série de remerciements par les personnes qui me sont proches et par mes
amis : Eléonore, Sophie, Maxime, Vaibhav, Guillaume, Jean-Michel, Ela, Ronny. Les moments agréables
gue nous avons partagés et votre soutien indéfectible ont une grande importance pour moi.

Enfin, je remercie ma famille, mes parents Isabelle et Jean-Paul, pour leur amour et soutien
infaillible, sans lequel je n‘aurais pu entreprendre de si longues études.

Pour terminer, je remercie ma compagne Sylvie, avec qui je partage mon chemin, et qui a su
me soutenir aux moments ol j’'en avais le plus besoin. Un immense merci, car sans toi, je n’y serais
jamais arrivé.



Abréviations
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Introduction générale

La fabrication additive (FA) permet de produire des pieces de géométrie complexe, capables
d’assurer des fonctions mécaniques au sein d’un ensemble de composants. Grace aux procédés additifs
et aux libertés de conception qu’ils offrent, la matiere est ajoutée uniqguement la ou elle est nécessaire,
et les pieces peuvent étre optimisées au regard de leur fonctions mécaniques. Les démarches
d’optimisation topologique permettent en particulier une distribution optimisée de la masse pour un
chargement mécanique donné. Ainsi, l'allégement de ces piéces permet de concevoir des systémes
mécaniques toujours plus performants. Aujourd’hui, dans un contexte de préoccupation croissante
d’économie de ressources et d’énergie, il est impératif de rechercher I'efficacité des systémes qui nous
entourent, et le recours a la fabrication additive apparait d’autant plus pertinent.

Parmi les procédés de fabrication additive métallique, le procédé de fusion laser sur lit de poudre
(PBF-LB) offre de nombreuses opportunités d’application pour des piéces dont les dimensions peuvent
atteindre le metre. Ce procédé, développé dans les années 1990 est désormais une technologie
reconnue et utilisée par de nombreux secteurs industriels. Les fabricants de machine répondent aux
besoins de ces industriels en proposant depuis plusieurs années des machines dotées de volumes de
construction de plus en plus importants, avec des développements en cours devant atteindre jusqu’a
3862 litres pour la machine Farsoon FS1521M-U. Cette augmentation du volume de construction
permet de répondre aux besoins de production en série, ainsi qu’a la fabrication de pieces de grandes
dimensions. Cependant, toutes les applications ne voient pas le jour, notamment en raison d’un co(t
final par piece pouvant étre trop élevé pour justifier les avantages offerts par ce procédé additif. Ces
colits de fabrication résultent d’'un ensemble de facteurs inhérents a chaque étape de la chaine de
fabrication. Cependant deux obstacles sont le plus souvent évoqués concernant le procédé lui-méme :
une vitesse de construction trop faible et un co(t de la matiere premiere, a savoir la poudre métallique,
trop élevé.

En ce qui concerne la vitesse de construction, elle est étroitement liée a la productivité et
entraine des temps de fabrication importants, immobilisant ainsi la machine pendant I'opération.
Historiquement, ce procédé a été utilisé pour la fabrication de pieces de petites a moyennes
dimensions avec une résolution spatiale élevée (~ 100 um), généralement appelées pieces Near Net
Shape (proche des cotes finales). Pour satisfaire ces exigences géométriques, le processus de
fabrication repose sur la fusion d’une fine couche de poudre (~ 20 a 50 um) a I'aide d’un faisceau laser
fin (~ 50 a 80 um de diameétre focalisé), le plus souvent associé a l'utilisation d’une poudre de
granulométrie fine (particules de 10 a 60 um de diameétre). Aujourd’hui, I'application de ces mémes
exigences a des volumes de construction pouvant atteindre plusieurs centaines de litres entraine des
temps de fabrication de plusieurs dizaines, voire centaines d’heures.

Afin de réduire les temps d’impression, des démarches d’amélioration de la productivité sont
développées, notamment en utilisant simultanément plusieurs sources laser. De nos jours, il existe des
machines commerciales intégrant entre 12 et 20 sources laser opérant simultanément pour la
production de plusieurs pieces ou sur une méme piéce de grandes dimensions (BLT-S800 par exemple).
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Le gain de productivité est indéniable pour ces machines multi laser, mais intervient au prix d’un
investissement tres important et d’'une complexification considérable des systemes.

Une autre approche conduisant a d’importants gains de productivité consiste a une adaptation
des parametres de fabrication pour une épaisseur de couche plus importante. Cette méthode peut étre
associée a |'utilisation de sources laser de puissance élevée, tel que le propose par exemple le fabricant
SLM Solutions avec des sources laser de puissance 1 kW permettant de fusionner une épaisseur de
couche de 90 um contre les 20 a 50 um usuels. Cependant, cette innovation intervient, elle aussi, au
prix d’un investissement supplémentaire.

Les co(ts liés a la poudre métallique proviennent également des exigences imposées au procédé
PBF-LB. En effet, la fraction granulométrique exploitée pour le procédé représente une petite partie de
la gamme de tailles des particules obtenues par le procédé de production des poudres, généralement
par atomisation gazeuse. Cette sélection précise des tailles de particules entraine un colt au
kilogramme de poudre pouvant dépasser la centaine d’euros pour certains alliages. Cela, associé aux
grandes quantités de poudre a mobiliser pour des fabrications de pieces de grande taille, représente
un investissement financier considérable.

Ce travail de thése CIFRE a été réalisé au sein d’IREPA LASER en collaboration avec le Laboratoire
d’Etude des Microstructures et de Mécanique des Matériaux (LEM3 de I'Université de Lorraine). Il vient
en appui a l'intégration de la technologie PBF-LB au sein de I'activité de I'entreprise. La société IREPA
LASER cherche a développer la fabrication de pieces de grandes dimensions par le procédé PBF-LB, en
complément de l'offre déja existante de piéces de grande taille réalisées par le procédé CLAD. Ainsi,
afin de soutenir ces développements, la société IREPA LASER a fait I'acquisition d’'une machine de
grande capacité auprés du fabricant francais ADDUP. Cette machine est équipée de quatre sources laser
d’une puissance de 500 W et possede un volume de fabrication maximum de 700 x 350 x 500 mm,
équivalent a un volume de poudre de 122,5 L.

Afin de soutenir ces développements, I'objectif global de cette thése est de rechercher une
démarche de fabrication visant a réduire le temps de fabrication tout en adaptant le matériau poudre
dans le but d’en réduire les co(ts.

Pour ce faire, une approche visant a augmenter I'épaisseur de couche sera explorée, ce qui laisse
I'opportunité d’utiliser des poudres de taille plus importante. Cette approche présente I'avantage de
valoriser davantage la poudre produite par atomisation. Cependant, l'utilisation de granulométries plus
importantes entraine des problemes en cours de fabrication bien connus de la littérature. Cela entraine
notamment une porosité excessive du lit de poudre, conduisant a des défauts volumiques dans les
pieces. Afin de limiter ces problémes, I'utilisation de mélanges de poudre est proposée pour augmenter
la densité du matériau poudre.

Ce changement de matériau poudre souléeve un ensemble de questions concernant leur
caractérisation et leur utilisation dans le procédé. Ainsi, les objectifs de ces travaux de these sont
multiples :




e Evaluer I'impact de la taille et de la proportion des poudres constitutives d’un mélange sur ses
propriétés de compaction et d’écoulement, afin de juger de leur adéquation au procédé PBF-
LB.

e Etudier I'étalement des poudres au cours du procédé et I'impact de leur propriétés sur la
qualité de la couche de poudre.

e Examiner la mise en ceuvre des mélanges de poudres par le procédé PBF-LB pour la fabrication
d’échantillons, et évaluer les conséquences de leur utilisation sur la qualité du matériau
fabriqué, sur la formation de défaut ainsi que sur les gains en termes de vitesse de
construction.

Afin de répondre a ces objectifs, ce manuscrit sera divisé en quatre chapitres dont l'objet est
décrit ci-dessous. Afin d’en faciliter la lecture le choix a été fait de décrire les méthodes employées au
cours de ces travaux dans les chapitres de résultats correspondant.

Le premier chapitre présente un état de I'Art décrivant tout d’abord le procédé PBF-LB, les méthodes
de production des poudres, et les différents facteurs influencant la génération de défauts lors du
procédé. Ensuite, il aborde le coeur du sujet qui correspond aux méthodes actuellement étudiées pour
I'amélioration de la productivité, pour la caractérisation du lit de poudre, ainsi que l'utilisation de
poudres mélangées dans le procédé PBF-LB.

Le second chapitre se consacre a la caractérisation des propriétés des poudres et des mélanges de
poudres, dans le but de définir des recommandations pour la conception des mélanges de poudres
adaptés a une utilisation dans le procédé PBF-LB.

Le troisieme chapitre propose une démarche de caractérisation de la couche de poudre, destinée a
étudier les différents comportements d’étalement des poudres et des mélanges de poudres.

Le quatrieme chapitre se penche sur I'étude de la mise en ceuvre d’un mélange de poudres par le
procédé PBF-LB et sur les conséquences d’une telle démarche sur la santé matiére et la vitesse de
construction.

La partie de conclusion générale et de perspectives reprendra les éléments importants de ces travaux
afin d’apporter une réponse synthétique aux problématiques initiales. Elle sera complétée par une
partie sur les perspectives envisageables pour la poursuite de la démarche d’amélioration de la
productivité.







Chapitre 1 : Etat de I'Art

1.1 Généralités sur la fabrication additive et le procédé PBF-LB

La fabrication additive (FA), aussi appelée impression 3D, correspond au « terme général pour
les technologies qui joignent successivement du matériau pour créer des objets physiques tels que
spécifiés par des données d’un modéle 3D » selon la norme ISO/ASTM 52900:2021. Cet ensemble de
technologies, en développement depuis les 40 dernieres années, présente des opportunités de design
et de développement de nouveaux produits dans tous les domaines industriels, a tel point que la
fabrication additive a pu étre qualifiée de « révolution industrielle » [1].

1.1.1 La fabrication additive métallique

La conception moderne de la fabrication additive remonte aux années 80, avec en 1984 deux
brevets portant sur le procédé de stéréolithographie. Un premier brevet fit déposé en France par Jean-
Claude André, Olivier de Witte et Alain le Méhauté [2] puis un second, un mois apres, aux Etats-Unis
par Charles W. Hull [3]. Ce dernier fondera en 1986 la société 3D Systems, qui commercialisera la
machine SLA-1, premiére machine de stéréolithographie, en réponse au besoin croissant de réalisation
rapide de prototypes de piéces en plastique [4]. La société 3D Systems est encore aujourd’hui I'un des
principaux constructeurs de machine de fabrication additive industrielle.

Le principe général de la fabrication additive repose sur la fabrication successive de couches
correspondant aux sections d’une piéce. Au-dela de la stéréolithographie, qui permet d’imprimer des
pieces a I'aide d’une résine photo polymérisable, le principe général de la FA été appliqué au dépot de
différents types de matériaux, menant a la diversification des procédés dits « additifs ». Le standard
ISO/ASTM 52900:2021 définit sept catégories de procédés :

e La projection de liant sur un lit de poudre (Binder Jetting abrévié BIT) ;

e Le dépdt de matiere sous énergie concentrée (Directed Energy Deposition abrévié DED) ;
e |’extrusion de matiére (Material Extrusion abrévié MEX) ;

e la projection de matériau (Material Jetting abrévié MIT) ;

e Lafusion sur lit de poudre (Powder Bed Fusion abrévié PBF) ;

e |a stratification de couches (Sheet Lamination abrévié SHL) ;

e La polymérisation en cuve (Photopolymerization abrévié VPP).

Ces différents procédés permettent de mettre en forme des matériaux tels que des métaux,
polyméres, composites ou encore des céramiques. Concernant les procédés permettant la fabrication
de métaux, la distinction est faite entre les procédés directs et indirects d’'obtention d’une piece. Parmi
les procédés directs, le procédé de fusion laser sur lit de poudre (PBF-LB pour Powder Bed Fusion —
Laser Beam), développé depuis le début des années 90, utilise une source d’énergie concentrée pour
la réalisation de structures avec une résolution spatiale fine, de l'ordre de la centaine de microns. Ce
procédé rend possible la réalisation de formes complexes (structures lattices, optimisation
topologique, canaux de refroidissement conformes, etc.). Pour la mise en ceuvre de métaux, d’autres
procédés de fabrication additive métallique se basant également sur I'emploi d’une source d’énergie
concentrée se sont développés aux mémes périodes que le procédé PBF-LB. Les procédés de




Construction Laser Additive Directe (CLAD) et Laser Engineered Net Shaping (LENS), se basent sur des
procédés de rechargement par faisceau laser (Laser Cladding) pour construire des formes 3D. Ces
procédés sont plus adaptés a la réalisation de pieces de grande taille et intégrant des géométries plus
simples que le procédé PBF-LB.

Aujourd’hui, les procédés métalliques sont hiérarchisés dans la norme ISO/ASTM 52900 :2021
suivant la classification présentée dans la Figure 1-1. La distinction y est faite pour les technologies lit

de poudre, et notamment le procédé PBF-LB qui fait I'objet de cette these.
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Figure 1-1 : Vue d'ensemble des principes des procédés de FA directs pour les matériaux métalliques.
Identification du procédé de fusion laser sur lit de poudre, Laser Beam Powder Bed Fusion (PBF-LB) au sein de
cette classification. Figure issue de la norme ISO/ASTM 52900 :2021.

La fabrication additive métallique, malgré ses avantages en termes de liberté de conception,
peine encore a entrer dans une dynamique de production de piéces en série, hormis pour des
applications bien ciblées. Cette faible adoption peut s’expliquer par la différence entre la destination
initiale des procédés, qui correspondait a un besoin de prototypage rapide, et le besoin actuel de
production en série. Le prototypage rapide présente des contraintes en termes de co(t de production
moins importantes que celles de la production en série [5]. De plus, il subsiste un manque de certitude
sur I'impact positif de I'intégration de moyens de production dans le business modéle d’entreprises de
toutes tailles. Ceci est notamment lié aux investissements, a la reproductibilité des résultats, aux
contraintes d’hygiéne sécurité environnement, etc. La fabrication additive rassemble de nouvelles
technologies qui doivent encore lever un certain nombre de verrous afin d’étre parfaitement intégrés
dans I'industrie [6].




1.1.2 Le procédé de fusion laser sur lit de poudre (PBF-LB)
1.1.2.1 Principe du procédé

Le procédé de fusion laser sur lit de poudre, permet de réaliser une pieces 3D en fusionnant
successivement des fines couches de poudre a l'aide d’un faisceau laser.

Dans un premier temps, la matiere premiére, qui est une poudre métallique fine de
granulométrie comprise entre 15 et 63 um, est étalée en une fine couche de poudre a I'aplomb d’un
plateau de fabrication. Ensuite, un faisceau laser de forte intensité est balayé a la surface de la couche
de poudre suivant une trajectoire représentant une section de la piéece a fabriquer. Lors du passage du
laser, la poudre constituant la couche est fondue afin de former un cordon de soudure. La trajectoire
du laser définit ainsi une succession de cordons de soudure adjacents, formant la section de piece. La
surface fusionnée nouvellement formée est ensuite abaissée d’une hauteur programmée appelée
« épaisseur de couche ». Lopération d’étalement est renouvelée afin de former la couche de poudre
suivante. La formation de la section suivante de piece peut alors étre réalisée par le balayage du laser.
Ces opérations d’abaissement du plateau, d’étalement puis de fusion sont répétée jusqu’a la formation
totale de la piece.

1.1.2.1.1  Configuration laser des machines PBF-LB

Le procédé PBF-LB correspond au principe général de fabrication. Il existe cependant plusieurs
technologies liées aux machines PBF-LB, souvent propres aux différents constructeurs de machine. Ces
différences technologiques peuvent avoir un impact sur 'opération lors du procédé et sur ses capacités
de production. L'une des principales différences entre les constructeurs réside dans le type de source
laser utilisée.

Afin de balayer le faisceau laser dans le plan de construction, un scanner est utilisé. Ce scanner
se compose de deux miroirs galvanométriques, permettant d’assurer le positionnement du point
d’interaction suivant I'axe X et Y et d’'une lentille de focalisation permettant d’adapter la distance focale
pour maintenir le point d’interaction dans le plan de construction. Ce scanner fait partie de la chaine
optique du laser, qui permet au rayonnement de circuler depuis la source d’émission laser jusqu’a son
lieu d’utilisation. Les éléments de la chaine optique servent aussi a la mise en forme du faisceau laser.
Il existe plusieurs systéemes optiques permettant d’obtenir un faisceau focalisé en tous points du plan
de construction. Une solution répandue est I'usage d’une lentille f-theta (optique a champ plan),
permettant d’adapter la distance focale en fonction de I'incidence du faisceau sur cette derniére, ce qui
présente I'avantage d’étre un dispositif passif. Une autre solution, de plus en plus présente dans les
machines industrielles, consiste a utiliser un systeme de focalisation dynamique (Dynamic Focusing
Module). Ce module se compose d’une lentille de focalisation mobile, positionnée avant le scanner, et
pilotée au méme titre que les miroirs du scanner, elle permet d’adapter dynamiquement la distance
focale en fonction de la position du point d’interaction dans le plan de construction.

Parmi les technologies correspondant au procédé PBF-LB, il existe deux principales technologies
de laser : les laser a émission continue et les lasers a impulsions (principalement portés par le fabricant
Renishaw, UK). Cependant, les lasers a émission continue sont les plus rependus, et les travaux
présentés dans ce manuscrit porteront sur I'utilisation de sources laser tombant sous cette catégorie.

Les lasers continus utilisés pour le procédé ont évolué avec les avancées des technologies du
laser. Le procédé consistait initialement a fritter les particules de poudre entre elles plus qu’a les

7



fusionner et créer un bain de fusion. Les lasers CO; ont été progressivement remplacés par des lasers
a fibre de quelques dizaines de watt, en allant jusqu’au lasers de puissance aujourd’hui utilisés allant
de 400 a 1000 W sur des machines industrielles. Ces sources lasers permettent de fusionner des
éléments chimiques ayant de températures de fusion élevées, tels que le tungsténe, ou encore le
niobium.

1.1.21.2

Le procédé PBF-LB est un procédé complexe a maitriser et comporte un nombre important de

Paramétres du procédé

parameétres qui influencent directement l'interaction entre le laser et la matiere [7]. La maitrise de cet
ensemble de parametres, et leurs interactions, est de ce fait essentielle pour la qualité des piéces
produites. Les principaux parametres de fabrication sont résumés en Figure 1-2 :

| Process parameters in LPBF |
1

Laser-related

Scan-related

Laser power

wavelength

Scanning speed

L

Powder-related

Temperature-related

Particle size and
distribution

Powder bed
temperature

Scanning spacing

Particle shape

Powder feeder
temperature

Spot size Scanning pattern

Powder bed density

Temperature
uniformity

Layer thickness

Material properties

Figure 1-2 : Principaux paramétres du procédé PBF-LB. Figure issue de Zhang et al. [8].

Parmi les principaux paramétres du procédé, les suivants sont de premier ordre :

e La puissance laser P en W, qui correspond a la puissance délivrée par le laser dans le plan de
construction.

e Lavitesse de balayage du faisceau laser V en mm/s, qui correspond a la vitesse a laquelle le
point d’interaction du faisceau laser est déplacé dans le plan de construction.

e |’écart vecteur h en mm (hatch spacing), qui correspond a la distance latérale entre deux
cordons adjacents, cf. Figure 1-3.

e |’épaisseur de couche e. en mm (layer thickness), définissant I'abaissement du plateau de
fabrication a chaque couche, cf. Figure 1-3.

e Le diametre focalisé du laser dans le plan de construction D; en mm (spot diameter), qui

définit la surface sur laquelle I'énergie du faisceau laser est apportée, cf. Figure 1-3.
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Figure 1-3 : Schéma de principe regroupant les principaux parametres de I'interaction entre le faisceau laser et
la couche de poudre. (a) Coupe longitudinale du cordon en cours de formation. (b) Vue du dessus. (c) Coupe
transversale de trois cordons adjacents en cours de formation. Figure (a) et (b) issues et adaptées de Fischer [9].

Tableau 1-1 : Principaux parametres combinatoires utilisés pour le procédé PBF-LB.

Parameétre Références
. . Formule <
combinatoire associées
Densité d’énergie P , )
linéique (DEL) DEL = v (Equation1—1) [11]
DES; = (Equation 1 —2) [12,13]
Densité d’énergie
surfacique (DES)
DES, =7 ) (Equation 1 — 3) [14]
DEV. AP (Equation 1 — 4) [15]
=— uation 1 —
YT VsmxD2 a
Densité d’énergie _ 2 .
volumique (DEV) DEV, = T RT (Equation1 —5) [16]
DEV; = Vihve (Equation1 —6) [17,18]




Afin de combiner ces parametres, une notion de densité d’énergie est utilisée. Elle permet de
définir la quantité d’énergie fournie a la matiére. Ce parameétre combinatoire permet d’étudier des
plages de stabilité et de génération de défauts lors du procédé. D’apres Peng et al. [10], elle présente
un sens commun a la notion de consommation d’énergie (kJ/cm3) utilisée en fabrication soustractive.
Différentes combinaisons des parametres précédemment cités peuvent étre utilisées en fonction de la
géomeétrie construite (fabrication d’'un monocordon, d’une surface ou d’'un empilement de couches).
Les formules liées a ces différentes fabrications types sont présentées dans le Tableau 1-1. Des
formulations issues du procédé de soudage par laser peuvent étre utilisée pour le procédé PBF-LB car
ce dernier est analogue a de la microsoudure laser.

Parmi ces paramétres combinatoires, les utilisations suivantes sont distinguées :

e Pour la réalisation d’un cordon de soudure, I'apport énergétique peut étre qualifié au travers
de la densité d’énergie linéique (DEL) (Equation 1-1) qui est utilisée en soudage laser pour
définir I’énergie a fournir par unité de longueur de cordon. La formation d’un cordon peut aussi
faire appel a un calcul intégrant la surface de la tache laser focalisée, la densité d’énergie
surfacique (DES) est alors utilisée (Equation 1-3). En soudage laser il est possible de définir une
densité d’énergie volumique locale, pouvant étre reliée a la profondeur fondue (Equation 1-
4). Une formulation, proposée par Scipioni et al. pour la réalisation de monocordons en PBF-
LB, prend en compte I’épaisseur de couche (Equation 1-5)[16].

e Pour la réalisation d’une surface, I'écart vecteur est utilisé pour définir la zone de répartition
de I'énergie (Equation 1-2). Dans ce cas, le recouvrement entre les cordons adjacents est
considéré comme nul.

e Pour laréalisation d’'une géométrie 3D, I'épaisseur de la couche de poudre est prise en compte.
Cette dimension additionnelle est intégrée dans la densité d’énergie volumique (DEV)
(Equation 1-6). C’est le parameétre combinatoire le plus communément rencontré pour
qualifier la fabrication d’échantillons 3D par le procédé PBF-LB.

Ces densités d’énergie, et particulierement la densité d’énergie volumique (DEV) reposent sur
des approximations du volume auquel I'énergie du laser est transmise. Elle permet cependant la
recherche de zones de stabilités du procédé au travers d’'une démarche de recherche paramétrique, ce
qui permet une meilleure compréhension du procédé. Il n’est cependant pas possible de prédire la
stabilité de la fabrication en se basant sur une DEV comme seule information, comme ont pu le montrer
Prashanth et al. [19]. Des parameétres importants du procédé ne sont pas considérés dans les calculs
présentés dans le Tableau 1-1, tels que les parametres de génération des trajectoires du laser, la
direction du flux de gaz, les parameétres d’allumage et d’extinction du laser, les propriétés optiques du
matériau pour la longueur d’'onde du laser, ect. Cependant, ces paramétres doivent étre pris en compte
afin de définir des modeles prédictifs représentatifs de la physique du procédé [19]. De plus, la vitesse
de refroidissement rapide, propre au procédé PBF-LB n’est pas considérée.

Une alternative a l'utilisation de la densité d’énergie volumique consiste a établir le bilan
énergétique entre I'énergie apportée au matériau par le faisceau laser et I'énergie dissipée pour la
formation du bain de fusion. Cette démarche, proposée par King et al. [20] en fabrication additive fit
initialement développée dans le cadre du soudage laser [21]. Dans cadre du soudage laser, Hann et al.
[21] ont montré la corrélation entre I'enthalpie normalisée (Equation 1-7) et la profondeur du bain de
fusion normalisée (Equation 1-8).

10



. AH axP

AH =—= Equation1—7
Ah px (C*AT + Ly )V * w3V *D ( )

- d . ,
d = (Equatlon1—8)

Avec a I'absorptivité du matériau brut, P la puissance laser (W), p la densité du matériau brut
(kg/m3), C la chaleur spécifique (J/(kg.K)), AT la différence entre la température initiale et la
température de fusion, L, la chaleur latente de fusion (kJ/kg), w le rayon du spot laser (m), V la vitesse
de balayage du faisceau laser (m/s), D la diffusivité thermique (m?/s) et d la profondeur du bain de
fusion (m).

Les travaux de Hann et al. [21] ont permis d’obtenir une courbe de référence valide pour
plusieurs matériaux en tracant la profondeur normalisée du bain de fusion d en fonction de I'enthalpie
normalisée AH. Cette relation permet de définir une valeur d’enthalpie normalisée marquant la
transition entre le mode de soudage par conduction et le mode de soudage par keyhole (voir Section
1.1.2.1.3.2). Le keyhole étant une configuration valable dans le cadre du soudage laser, car il permet
d’atteindre une profondeur du bain de fusion importante, il n’est cependant pas souhaitable en PBF-
LB, car il est a l'origine de porosités gazeuses. King et al. ont appliqué ce modele au procédé PBF-LB,
permettant de mettre en évidence un seuil d’enthalpie normalisé plus élevé que dans le cas du soudage
laser. Ceci est en partie expliqué par la présence de la couche de poudre. Ghasemi-Tabasi et al. ont
guant a eux adapté I'expression de I'absorptivité afin de rendre compte de son augmentation en lien
avec les multi réflexions du faisceau laser dans la couche de poudre [22]. Leur étude sur trois matériaux
différents a permis d’identifier des seuils de transition en régime de keyhole semblables. Ces études
permettent d’envisager le développement d’une regle de transfert des parameétres entre les matériaux,
se basant sur la mesure de I'absorptivité des poudres.

1.1.2.1.3  Physique du procédé et instabilité du bain de fusion

1.1.21.3.1 Régimes de soudage rencontrés

En fusion laser sur lit de poudre, la dynamique du bain de fusion est complexe et dépend des
conditions d’exposition au faisceau laser, de I'interaction entre ce dernier et la poudre, des propriétés
du matériau, ect. La dynamique du bain de fusion est influencée par différents phénomenes résumés
dans la Figure 1-4.

Bien que le procédé PBF-LB soit relativement récent, les phénomeénes physiques liés a la
dynamique du bain de fusion sont connus car ils ont été étudiés dans le cadre du soudage par faisceau
laser (régimes de stabilité similaires). Pour le procédé PBF-LB, deux régimes de stabilités sont le plus
souvent rencontrés :

e Le régime de soudage par “keyhole” qui est un régime instable menant a une zone
fondue de section en forme de “trou de serrure” et dont la profondeur est supérieure
a sa largeur, cf. Figure 1-5a.

e Le régime de soudage par conduction, qui méne a une zone fondue de section

hémisphérique, ou le bain de fusion est stable cf. Figure 1-5b.
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Figure 1-4 : Schéma des phénomenes physiques en jeu au niveau du bain de fusion et a sa périphérie. Figure
issue de Chen et al. [23].
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Figure 1-5 : Vue transversale d’un cordon de 316L formé dans un régime de soudage par (a) keyhole et (b) par
conduction. Figure issue de Metelkova et al. [24].

Comme il a été abordé précédemment, dans le cadre du soudage laser, le régime de keyhole est
exploité pour augmenter la pénétration du bain de fusion pour souder sur des épaisseurs importantes.
Or, dans le cas du procédé PBF-LB, le régime de keyhole n’est pas souhaité, car il correspond a un apport
énergétique excessif, et est a l'origine de porosités gazeuses dont le mécanisme de formation sera
présenté plus en détail dans la Section 1.1.2.2.1.

Le domaine de stabilité souhaité pour le procédé PBF-LB se situe dans la zone proche de la
transition entre le régime de conduction et de keyhole, comme il est représenté sur la Figure 1-6. Le
régime de conduction est caractérisé par une morphologie stable du bain de fusion et favorise un
transfert énergétique efficace. Cependant, sil'apport énergétique est trop faible, une fusionincompléte
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de la couche de poudre et des particules mene a des défauts de manque de fusion (Lack Of Fusion,

LOF), dont le mécanisme de formation sera présenté plus en détails dans la Section 1.1.2.2.2.

< Energy density
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Figure 1-6 : Profil typique de porosité pour une variation de la vitesse de balayage. Figure issue de Tang et al.

[25].

1.1.2.1.3.2 Instabilités du bain de fusion

Dans une démarche de recherche paramétrique, il est usuel de réaliser un ensemble de

monocordons en variant les parametres de puissance laser et de vitesse de balayage du faisceau [26].

Cette démarche permet dans une premiere approche d’identifier une fenétre paramétrique de stabilité

du procédé. Pour ce faire, la morphologie des cordons ainsi que les dimensions du bain de fusion sont

mesurées au travers de coupes métallographiques. Cette démarche permet d’établir une carte de la

stabilité du procédé rendant compte des principales instabilités du bain de fusion :

Le « balling » est caractérisé par un cordon discontinu, formé de billes métalliques faiblement
soudées a la couche sous-jacente [11,27]. Ce phénoméne intervient suite a la segmentation
du bain de fusion, ce qui est due a la perturbation du bain de fusion associée a l'instabilité de
Rayleigh-Plateau [11,28], et survient pour une densité d’énergie trop faible. C'est notamment
le cas lorsqu’une vitesse de balayage trop élevée est employée. Dans ces conditions le bain de
fusion a une morphologie allongée, ce qui favorise l'instabilité. Ce phénomeéne est aussi
favorisé par une dilution trop faible et un angle de contact élevé du bain de fusion avec la
couche sous-jacente. Ce phénomene perturbe la rugosité des surfaces fusionnées et lorsque
les billes sont d’'une dimension équivalente a I’épaisseur de couche elles perturbent
I’étalement de la poudre [29]. Cela favorise aussi la formation de défauts de manque de fusion
[30], cf. Section 1.1.2.2.2.

Le « keyhole » apparait dans le cas d’une forte intensité laser (> 10 W/cm?), menant a une
température du bain de fusion suffisamment élevée pour vaporiser des éléments de I'alliage,
une vapeur métallique est alors produite. L’expansion de cette vapeur métallique exerce une
pression sur le bain de fusion, formant un creux a sa surface. Ce creux génere des réflexions
multiples du faisceau laser a la surface du bain de fusion, augmentant de ce fait I'énergie qui
lui est transmise. Si I'intensité laser le permet, ce creux peut se propager verticalement,
formant un « capillaire ». Le faisceau laser se retrouve canalisé le long des parois de ce
capillaire, augmentant la quantité d’énergie absorbée par le bain de fusion [31]. La
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propagation verticale du capillaire a pour effet d’augmenter la profondeur du bain de fusion,
donnant la morphologie caractéristique de “clou” visible en Figure 1-5a. Lors de la formation
du capillaire, deux phénomeénes sont en compétition: I'ouverture du capillaire et la
pénétration du capillaire. L’équilibre entre ces deux phénomeénes influence la stabilité du
keyhole. Lorsque le capillaire est instable, il peut s’effondrer sur lui-méme, ce qui méne a
I’emprisonnement de poches de gaz, cf. Figure 1-5a [32].

e Le « humping » est caractérisé par un cordon continu formé d’alternance de creux et de
bosses. Sous I'effet de la pression exercée sur le bain par la vapeur métallique, le métal liquide
est repoussé vers |'arriére du bain de fusion. Ce phénomene se produit pour une combinaison
de puissance laser et de vitesse de balayage élevées. Les points hauts du cordon peuvent
atteindre des altitudes équivalentes a |’épaisseur de couche, et les points bas peuvent
atteindre a une altitude inférieure a celle de la couche sous-jacente. Malgré la continuité des
cordons, ces variations d’altitude amenent a former des surfaces rugueuses et a générer des
défauts de recouvrement entre les cordons adjacents. Ceci méne a des variations de
I’épaisseur de couche locale lors des étalements suivant, ce qui n’est pas souhaitable. Ce
phénoméne est accentué par une mauvaise mouillabilité du bain de fusion avec la couche
sous-jacente [33].

Ainsi, la stabilité du bain de fusion dépend des parametres de fabrication et exerce une forte
influence sur la formation de défauts volumiques. Le domaine de stabilité recherché est caractérisé par
un régime de conduction permettant d’obtenir le plus faible taux de porosité [25].

1.1.21.3.3  Génération de vapeur métallique

Lors de l'interaction laser-matiére, une vapeur métallique est dégagée par le bain de fusion,
formant la « plume laser ». Lexpansion de cette plume génére un champ de vitesse dans le gaz aux
alentours du bain de fusion et de ce fait une zone de basse pression [34]. Cela entraine des
mouvements de convection dans le gaz environnant, qui ménent, comme il sera abordé dans la Section
1.1.2.1.3.4, al'entrainement de particules du lit de poudre. Linteraction entre le faisceau laser incident
et la vapeur métallique forme un plasma absorbant. Lors de leur interaction, une partie de I'énergie du
faisceau laser est absorbée par ce plasma, limitant I'’énergie transmise au bain de fusion [35]. La plume
est orientée en fonction de la direction du flux de gaz de balayage (cross-jet), qui a pour but de limiter
I'accumulation de vapeur et la formation d’un plasma, mais est aussi influencée par les paramétres de
fabrication [26,36]

1.1.2.1.34  Projections en cours de fabrication

Lors de la fusion, des projections (spatter) issues du bain de fusion peuvent étre observées. Ces
dernieres peuvent étre de différentes natures (cf. Figure 1-7), et peuvent provenir de :

e Des particules de poudre issues du lit de poudre et entrainées par les effets de convection du
gaz aux alentours du bain de fusion. Lors de leur trajectoire dans I'enceinte, ces particules
peuvent étre affectées thermiquement a la suite de leur interaction avec le faisceau laser
incident, dans le cas des particules les plus fines ces dernieres peuvent atteindre leur point de
fusion. En raison de leur échauffement ces particules peuvent s’oxyder au cours de leur trajet
dans le gaz environnant. Ces particules retombent ensuite sur le lit de poudre ou sur une zone
précédemment fusionnée.
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e Des projections issues du bain de fusion, expulsées sous I'effet des instabilités de ce dernier.
Ces projections, sous forme de gouttelettes de métal fondu, se solidifient ensuite en vol, avant
de retomber sur le lit de poudre ou une zone précédemment fusionnée [37]. Ces projections
sont le plus souvent recouvertes d’oxydes a la suite de leur interaction avec I'atmosphére de
I’enceinte et sont de dimensions supérieures aux particules de la poudre. Les parametres de
fabrication ont une influence sur la trajectoire, la quantité et la taille de ces projections, cf.
Figure 1-8 [15,36,38].

Partially
Oxidized Solid
Metallic State
Ejecta Ejecta
T < Tmelting
Laser
Affected
Full Ejecta
Oxide T > Trnelting
Ejecta

Melt Pool
Recoil
Ejecta

Particle
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Figure 1-7 : Schéma des interactions du bain de fusion avec la poudre environnante et des différents types de
projections survenant lors du procédé avec leur caractéristiques chimiques et morphologique pour le cas du
316L. Figure issue de Heiden et al. [39].
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Figure 1-8 : Mesure a l'aide d'une caméra rapide du nombre de projections et de leur répartition de taille pour
des puissances laser de 350, 750, 1150 et 1550 W. Fusion d’un alliage d’Inconel 718 avec une vitesse de balayage
du faisceau de 1000 mm/s et une épaisseur de couche de 40 um. Figure issue de Yin et al. [36].

1.1.21.3.5 Dénudation du lit de poudre

Lors de la formation d’un cordon, une zone de dénudation se forme a sa périphérie et correspond
a une région ou la poudre a été déplacée soit par un effet capillaire pour alimenter le bain de fusion,
soit par les effets de convection du gaz en périphérie du bain de fusion, cf. Figure 1-9a. La taille de cette
zone peut étre influencée par la taille, la morphologie des particules et les parametres de fabrication
liés a la dynamique du bain de fusion [40]. La pression du gaz environnant dans I'enceinte de fabrication
influence le phénomene de dénudation par entrainement des particules dans le flux de gaz. En effet,
une pression plus élevée permet de diriger la direction de I'expansion de la vapeur métallique
directement a la verticale du bain de fusion, favorisant la convection du gaz vers le bain de fusion [40].
Aprés le passage du faisceau laser, la zone de dénudation peut étre comblée par I'écoulement du lit de
poudre situé aux alentours, ce qui permet d’homogénéiser le lit de poudre avant la fabrication du
cordon adjacent [41]. Dans le cas d’une poudre présentant une coulabilité limitée, I'entrainement des
particules par le flux de gaz peut se faire par paquet, générant un débit irrégulier dans |'alimentation
du bain de fusion, ce qui favorise une dynamique instable du bain. Afin de limiter le phénomene de
dénudation, l'usage de faisceau laser de distribution non-gaussienne (top-hat et gaussienne inverse) a
pu montrer un intérét [14]. Leffet sur la dénudation pourrait étre liée a la stabilisation du bain de fusion
obtenue a l'aide de ces types de profil de faisceau laser.
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Figure 1-9 : (a) Schéma de formation des différents types d'éjectas (spatter) et leur interaction avec la plume
laser et le faisceau laser, indentification de la zone dénudée. (b) Vue du dessus d’un cordon et des zones latérales
dénudées du lit de poudre. Figures issues de (a) Sutton et al. [42] et (b) Yadroitsev et al. [11]

1.1.21.4  Role du recyclage des poudres

A la suite d’une fabrication, la poudre n’ayant pas été fusionnée pour réaliser la piéce peut étre
traitée afin d’étre réemployée pour des fabrications ultérieures, il s’agit alors de « recyclage » de la
poudre. Pour ce faire, la poudre est collectée puis tamisée pour exclure les particules de taille
supérieure a la granulométrie initiale de la poudre. Les particules filtrées de grande taille
correspondent a des projections décrites dans la Section 1.1.2.1.3.4, des agrégats de particules pouvant
survenir au voisinage de la zone fusionnée (cf. Figure 1-7), ou encore des morceaux de piéce/supports
pouvant étre décrochés/emportés lors de la fabrication et du dépoudrage. Une fois tamisée, la poudre
peut étre réutilisée, soit seule, soit mélangée a une certaine quantité de poudre neuve (virgin powder)
suivant les pratiques de qualité de I'utilisateur de la machine.

Dans les procédés impliquant une opération de fusion (PBF-LB, PBF-EB), la granulométrie de la
poudre évolue apres les cycles de recyclage. En effet, les particules proches des zones fusionnées
peuvent se fritter avec des particules voisines et former des agrégats de particules pouvant ne pas étre
filtrées lors du tamisage, ce qui va entrainer une augmentation de la proportion de particules de grande
taille [39]. De plus, en absolu, la proportion de particules fines a tendance a diminuer drastiquement
apres les premiers cycles de recyclage. Ceci est lié a la consommation des particules fines lors de la
fabrication et a leur entrainement par le flux de gaz vers les filtres de la machine. De plus, la présence
de particules affectées thermiquement pollue graduellement la poudre, augmentant le taux moyen
d’oxygéne dans celle-ci [43]. A la suite du recyclage, une amélioration de coulabilité est observée en
raison de la diminution de la proportion de particules fines [44,45].

1.1.2.2 Défauts générés lors de la fabrication

L'une des principales différences en termes de caractérisation entre un matériau usiné, obtenu
a partir d’'un brut coulé, et un matériau fabriqué a partir de poudre correspond a la présence de défauts
volumiques [46]. Ces défauts internes, de morphologie et de taille variable vont impacter négativement
les propriétés mécaniques des pieces fabriquées et notamment leur tenue en fatigue [47].

1.1.2.21  Porosités gazeuses

Les porosités sont des défauts correspondant a des poches de gaz occlus dans la piéce apres la
solidification de cette derniere [48]. Elles ont différentes origines [49,50] :
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e Lors d'un régime de keyhole, le capillaire peut s’effondrer sur lui-méme, piégeant ainsi une
poche de gaz dans le bain de fusion [51]. Cette poche de gaz pourra étre déplacée par les
courants du bain liquide, jusqu’a entrer en contact avec le front de solidification, menant a son
inclusion dans la piece. La présence de ce défaut peut étre lié a la trajectoire du laser. En effet
lors d’'un changement de direction rapide du faisceau laser dans le cas d’une stratégie de
hachure, une accumulation thermique peut avoir lieu au point de rebroussement, accentuant
localement la pénétration du bain de fusion et menant a la génération de porosités, cf. Figure
1-10. Le début et la fin d’'un cordon sont elles aussi des zones d’accumulation de défauts,
notamment en raison des rampes d’accélération et de décélération des miroirs
galvanométriques, menant a une accumulation de chaleur dans ces zones. Ce phénomeéne
peut cependant étre réduit grace a une stratégie de sky-writting permettant a la vitesse de
balayage d’étre stabilisée lorsque le laser est allumé.

e Des porosités initialement présentes dans les particules de poudre peuvent se transférer dans
le bain de fusion et étre piégé par le front de solidification sous forme de pores de petite taille
[52].

e Une nucléation gazeuse dans le bain de fusion, comme c’est le cas de I’hydrogene pour les
alliages d’aluminium en réaction avec I'humidité adsorbée sur la poudre [53].

V +
o ol o] o CT—— P—————

Figure 1-10 : Tomographie rayon X de la formation d'un capillaire lors du changement de direction du faisceau
laser, menant a la formation de porosités. Issue de Martin et al. [54].

Lorsque qu’une poche de gaz est présente dans le bain de fusion, elle s’y déplace sous 'effet de
la dynamique du bain de fusion. Il lui est alors possible de remonter a la surface du bain de fusion sous
certaines conditions. Une voie pour favoriser la sortie des porosités du bain de fusion est d'augmenter
le temps d’interaction, pour ainsi dire la durée de vie du bain de fusion, en abaissant la vitesse de
balayage du faisceau laser. Dans des conditions moins favorables, la poche de gaz se déplace dans le
bain de fusion au point d’entrer en contact avec le front de solidification ce qui la piége dans la piece
sous forme de porosité. Ceci est favorisé par des conditions paramétriques ou une énergie importante
est apportée au bain de fusion, générant des forts effets hydrodynamiques [51].

Comme il peut étre observé sur la Figure 1-11b et c, les porosités gazeuses peuvent présenter
des tailles allant du micron a la dizaine de microns en fonction de leur origine et présentent une
morphologie réguliére et quasi-sphérique [52]. Ces porosités peuvent étre caractérisées par différentes
méthodes de contrdle destructif ou non destructif. Il est courant de caractériser les pieces finales par
des méthodes de tomographie a rayon X. Cependant, la taille des défauts peut étre inférieure a la taille
du voxel employé. Ceci, couplé a la taille et a la géométrie complexe des piéces, peut rendre ce contréle
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difficile et/ou couteux. C’est pour cette raison que dans un scénario de production, des éprouvettes
suiveuses de géométrie simple sont employées. Ces éprouvettes peuvent ensuite étre caractérisées en
laboratoire par des méthodes de pycnométrie a I’hélium, de double pesée, ou de coupe transversale
et microscopie optique/électronique. Ce sont les techniques le plus souvent employées pour définir le
taux de porosité, dont la réduction est I'un des objectifs de I'optimisation de parametres [52].
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Figure 1-11 : Différents types de porosités, (a) manque de fusion, (b) et (c) porosités gazeuses due au gaz occlus
lors du procédé soit sous forme de micropores, soit de pores liés au régime de keyhole. Figure issue de de Terris
etal. [52].

La présence de porosités impacte les propriétés du matériau fabriqué, notamment les propriétés
mécaniques. Les porosités peuvent étre présentent dans la masse de la piece (porosité fermée) ou a la
surface de la piéce (porosité ouverte). Leur effet ne sera alors pas le méme, notamment sur les

propriétés en fatigue.

Afin de limiter la présence de porosité, il est possible de réaliser une refusion de la couche qui
aura pour effet de permettre aux porosités, générées lors de la fusion initiale, de s’échapper du bain
de fusion [53]. Pour cette opération, des conditions énergétiques menant a un bain de fusion stable
sont recherchées afin de ne pas induire de porosités supplémentaires.

1.1.2.22  Manques de fusion

Les manques de fusion proviennent d’une fusion incompléte de la couche de poudre. lls
correspondent a des cavités pouvant contenir particules de poudre partiellement fondues, a la
différence d’une porosité gazeuse (cf. Figure 1-11a). Ces cavités sont en général de taille importante,
allant de la dizaine a la centaine de microns, et de morphologie irréguliére.

Les manques de fusion peuvent notamment étre observés entre deux cordons adjacents, lorsque
le recouvrement entre ces deux derniers n‘est pas suffisant, cf. Figure 1-12a. lls peuvent aussi étre dus
aux particules partiellement fondues présentes de chaque c6té d’un cordon, laissant des cavités
pouvant ne pas étre refusionnées lors du balayage d’un vecteur adjacent [51]. lls peuvent aussi se
trouver a l'interface entre deux couches, si les paramétres de fusion ne permettent pas d’assurer, a
minima, une pénétration du bain dans la couche sous-jacente.
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Figure 1-12 : (a) Schéma de la formation d’'un manque de fusion, (b) présence de manque de fusion (fleche rouge)
entre deux cordons adjacents en raison d'un recouvrement insuffisant dans le cas d’une impression de 316L.
Figure (a) issue de Andreau [55].
Hormis |'utilisation de parametres de fusion (puissance laser et de vitesse de balayage) non

adaptés, le déficit d’énergie menant au manque de fusion peut avoir pour origine :

e Une occultation du faisceau laser par des projections en vol ;

e Une occultation du faisceau laser par des projections étant retombées sur le lit de poudre ou
une surface fusionnée, générant un phénomeéne d’ombrage pour la couche sous-jacente [37] ;

e Une absorption d’une partie du rayonnement par la plume laser ;

e Une épaisseur locale de la couche de poudre trop élevée.

De la méme maniére que les porosités gazeuses, les manques de fusion sont préjudiciables aux
propriétés mécaniques des pieces, notamment en raison de leur taille importante et de leur
morphologie irréguliére, favorisant les concentrations de contraintes au sein du matériau.

1.1.2.2.3 Fissuration

Les différences locales de composition chimique, les migrations d’éléments dans le bain de fusion
et les conditions de refroidissement rapide dans le procédé sont des sources de fissuration [56]. Par
exemple, les alliages d’aluminium de la série 6000, présentent un phénomeéne de fissuration a chaud
se produisant dans la zone interdendritique lors de la solidification, qui est dépendant des parametres
de fabrication [49]. La fissuration en cours de fabrication, peut étre favorisée par la présence d’autres
défauts volumiques tels que les porosités, les manques de fusion ou encore par une rugosité élevée
des pieces. Les cycles thermiques que subit la piece lors de la fabrication induisent des phénoménes
localisés d’expansion et de contraction pouvant mener a la propagation des fissures et mener a une
rupture de la piece en cours de fabrication, ou, le plus souvent des structures de support maintenant
la piece sur le plateau.

La composition chimique initiale de la poudre constitue aussi une source de fissuration, comme
ont pu le montrer Engeli et al. [57] en comparant la fabrication d’échantillons d’Inconel 718LC a partir
de huit poudres de fournisseurs différents et de méthodes d’atomisation différentes. Malgré le fait que
la composition chimique de chaque poudre répondait au cahier des charges de I'alliage In 718LC, des
résultats tres différents en termes de fissuration ont été obtenus, cf. Figure 1-13.
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Figure 1-13 : Micrographies d'échantillons d'Inconel 718LC fabriqués a iso-parameétres avec des poudres
provenant de différents fournisseurs (C, D, G, H). La propension a la fissuration a chaud est liée aux faibles
variations de la chimie de chaque poudre, qui reste cependant dans le standard de définition de I'alliage. Figure
adaptée de Engeli et al. [57].

Le post-traitement de Compaction Isostatique a Chaud (CIC) (Hot Isostatic Pressing, HIP) permet
de refermer les microfissures présentes dans le matériau [58]. Ce traitement permet ainsi d'améliorer
la tenue mécanique des pieces [59,60]. Cependant, il présente un intérét moins marqué pour traiter
des défauts volumiques tels que les porosités, car ces derniéres sont remplies de gaz qui ne peut
s’échapper de la piéce lors du traitement CIC [61]. Certains procédés de traitement de surface, tel que
le grenaillage par exemple, permettent aussi de refermer les aspérités et les porosités de surface afin
de limiter 'amorcgage de fissures.

1.1.2.24  Inclusions de projections

Comme il a été abordé dans la Section 1.1.2.1.3.4, des projections peuvent étre émises du bain
de fusion. Ces projections forment des gouttelettes de métal qui interagissent avec I'environnement de
la chambre de fabrication lors de leur vol, pouvant ainsi s'oxyder en surface. Ces projections peuvent
ensuite retomber sur une surface précédemment fusionnée. Lors de la fusion de la couche suivante,
ces projections se retrouvent partiellement ou totalement fondues. Loxygéene présent dans ces
projections se retrouve ainsi dans la piece, modifiant localement la composition chimique de I'alliage
et la microstructure. Aussi, ces projections peuvent avoir un effet occultant pour le faisceau laser,
limitant la fusion de la couche sous-jacente, amenant a des manques de fusion, cf. Figure 1-14 [37].

(b) (c)

Laser beam

(a) Recoating device

_— -

Impurity

Spatters

Figure 1-14 : Schéma de principe représentant l'inclusion des projections dans la piéce, avec I'effet de leur taille
sur les défauts générés. Figure adaptée de Wang et al. [37].
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1.2 Les poudres pour la fabrication additive

Les matériaux sous forme granulaire sont employés au travers de nombreuses industries, et les
poudres désignent plus particulierement les matériaux dont les particules sont de taille inférieure au
millimétre. Ces matériaux sont aussi bien utilisés dans I'agroalimentaire, que dans la pharmacologie ou
encore dans le génie civil. Les matériaux granulaires présentent la particularité de posséder des
propriétés dépendantes de leur état de dispersion, d’agitation, de charge électrostatique dans des
conditions environnementales données.

1.2.1 La production des poudres

La division d’un matériau précurseur en particules pour former une poudre peut étre obtenue
par différents moyens avec les plus courants étant le broyage, la formulation en solution ou encore
I'atomisation. Le choix de la méthode de production dépend notamment de la nature du matériau, de
son état ainsi que des caractéristiques attendues pour la poudre.

En ce qui concerne les poudres métalliques, c’est le secteur industriel de la métallurgie des
poudres qui a porté les développements de méthodes de production et de caractérisation. Le
développement des technologies de fabrication additive utilisant des poudres métalliques s’est alors
appuyé sur ces méthodes de production. Ce sont les procédés d’atomisation qui se sont imposés
comme étant les plus adaptées aux procédés de fabrication additive, notamment en raison de la
morphologie des particules générées [62]. En effet, certains de ces procédés d’atomisation permettent
d’obtenir des particules de morphologie sphérique, qui est souhaitée pour assurer une bonne
coulabilité.

1.2.1.1 Procédés d’atomisation
Il est admis, et comme il sera précisé dans la Section 1.2.2.2, que la morphologie et la taille des
particules influencent grandement la coulabilité de cette derniere. Le consensus actuel amene a
favoriser l'usage de poudres de distribution granulométrique resserrée (faible étendue) et de
morphologie sphérique.

Il existe une variété de procédés d’atomisation pour les matériaux métalliques reposant tous sur
trois phases communes : la fusion, I'atomisation, la solidification (cf. Figure 1-15). Les trois principaux
procédés d’atomisation adaptés aux poudres métalliques sont :

e |’atomisation par eau:

Avec cette méthode, la matiére premiére mise en fusion est déversé au travers d’un orifice
permettant de réguler le débit de matiere fondue. Le filet de métal fondu passe ensuite au travers
d’une buse d’atomisation ou il est dispersé par plusieurs jets d’eau a haute pression. La segmentation
du métal liquide amene a la formation de gouttelettes métalliques se solidifiant rapidement au contact
de l'eau. Les particules ainsi formées refroidissent rapidement lors de leur chute dans la colonne
d’atomisation et sont collectées en partie basse de la colonne. Des étapes de séchage sont ensuite
nécessaires. En raison du refroidissement rapide en contact avec I'eau, les particules produites par cette
méthode présentent une morphologie irréguliére, comme il peut étre observé sur la Figure 1-16b.
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Figure 1-15 : Processus de production de poudre par différents procédés d’atomisation. Figure issue de Dawes
etal. [62].

Figure 1-16 : Différence de morphologie pour une poudre d’acier inoxydable 316L (a) atomisée au gaz et (b)
atomisée a l'eau. Figure issue de Li et al. [30]

e |’atomisation pargaz:

Le procédé repose sur le méme principe que l'atomisation par eau, avec l'usage d’une buse
d’atomisation intégrant des jets de gaz a haute pression. Pour limiter les phénomenes d’oxydation,
I'atomisation est réalisée sous une atmosphére inerte. Le gaz utilisé pour I'atomisation est en général
un gaz neutre (argon, azote). En raison de la conductivité thermique du gaz d’atomisation, et en
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comparaison avec l'atomisation par eau, les gouttelettes de métal fondu disposent de plus de temps
pour se solidifier lors de leur chute, formant ainsi des particules de morphologie plus sphérique, cf.
Figure 1-16a. La taille des particules va étre influencée par la technologie d’atomisation utilisée et
notamment par le type de buse utilisée [63]. Pour améliorer la pureté de l'alliage, I'élaboration peut
étre réalisée dans un four a induction sous vide (Vaccum Induction Melting, VIM). Le procédé Electrode
Inert Gaz Atomization (EIGA) a été développé pour I'atomisation des matériaux incompatibles avec une
fusion en creuset, et pour limiter les impuretés liées a 'usage d’un creuset [64]. Ce procédé a la
particularité d’étre sans contact. La matiere premiéere, sous forme de barre appelée “crayon” étant
donné sa pointe conique, est mise en rotation suivant son axe et avancée a mesure qu’elle est fondue
par induction en un filet de métal fondu. Cette technique d’atomisation est notamment utilisée pour
produire des poudres avec des exigences élevées concernant le taux d’oxygeéne, tels que les poudres
de titane qui ne doivent pas dépasser les 1500 ppm d’O2 dans la poudre pour maintenir les propriétés
mécaniques dans les pieces finales [63,65]. Pour I'opération d’atomisation par gaz, I'un des parametres
prépondérant est le rapport des débits de gaz d’atomisation et de métal fondu G /M [63]. L'adaptation
des paramétres d’atomisation permet d’affiner la distribution de taille, la valeur de la médiane ds, de
la distribution de taille des particules étant la grandeur cible lors de l'atomisation. Le ds est
généralement modélisé au travers de modeéles empiriques tels que le modéle de Lubanska [63,66,67].
Tandis qu’une étude plus récente a pu montrer que le modéle de Kishidaka, initialement développé
pour I'atomisation par eau et modifié pour I'atomisation au gaz, serait plus adapté pour prédire cette
valeur médiane [68].

e |’atomisation plasma :

Ces technologies d’atomisation utilisent des torches plasma comme source de chaleur, afin de
faire fondre la matiere premiére qui peut étre sous forme de fil, de barre ou de poudre. LUénergie
apportée par les torches plasma permet d’atteindre des températures de surfusion plus importantes
gue pour les procédés présentés plus haut, ce qui favorise la formation de particules de morphologie
sphériques lors du refroidissement. La technologie PREP (Plasma Rotating Electrode Process)[69], qui
utilise une matiére premiere sous forme de barre mise en rotation avant étre fondue par les torches
plasma, éjectant des gouttelettes de métal fondu par effet centrifuge. La sphéroidisation est une autre
technologie plasma permettant d’utiliser une matiere premiéere sous forme de poudre, avec des
particules non sphériques et de les traiter afin de les refondre, ce qui leur permet de prendre une
morphologie sphérique lors de leur refroidissement. La sphéroidisation est aussi adaptée au recyclage
des poudres non-conformes.

Les avantages et inconvénients de ces différentes technologies sont listés dans le Tableau 1-2 ci-
dessous.
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Tableau 1-2 : Liste des principaux procédés d’atomisation pour les poudres métalliques a destination de la

fabrication additive lit de poudre. Tableau issu et traduit de Dawes et al. et Anderson et al. [62,70].

. Taille des
Méthode , A
particules L. Utilisation
de i Avantages Inconvénients
. produites, courante
production
um
Post-traitement nécessaire pour
Débit élevé retirer feau
. Morphologie des particules
Large gamme de taille de NS
L . irréguliere .
Atomisation particules , . Matériaux
< 0-500 , . . Présence de satellites o
al’eau Nécessite uniquement de la o . non réactifs
N " Distribution granulométrique
matiére premiere sous forme de o
lingots Clargie
Faible rendement pour la poudre
dans la fraction 20 — 150 um
Large choix de matériaux
compatibles
Adapté aux matériaux réactifs
Nécessite uniquement de la
matiere premiere sous forme de Présence de satellites Alliages de
Atomisation lingots Distribution granulométrique & .
o , . base Ni, Co,
au gaz 0-500 Débit élevé élargie Fe, Ti (EIGA)
(EIGA inclus) Large gamme de taille de Faible rendement pour la poudre ! Al !
particules dans la fraction 20 — 150 um
Utilisation de la technologie EIGA
permet la production de poudres
réactives
Morphologie sphérique
o - . . N N Alli Ti
N Morphologie tres sphérique Nécessite de la matiere premiere . lages I
Atomisation , . R . (Ti-6Al-4V le
0-200 Adapté aux matériaux a haut sous forme de fil ou de poudre
plasma . . N plus
point de fusion Colt élevé
courant)
PREP (Plasma Pureté élevée Faible rendement pour les fractions
Rotating 50— 350 Morphologie tres sphérique granulométrique adaptées aux Alliages Ti,
Electrode Adapté aux matériaux a haut procédé PBF exotiques
Process) point de fusion Colt élevé
L Large gamme de taille de Difficulté a produire des fines
Atomisation . o . N . . R
. 0-600 particules avec des distributions particules, a moins de travailler a
centrifuge

de taille resserrées

de trés hautes vitesses de rotation

1.2.1.2 Limite du rendement pour les fractions utiles

Parmi les procédés cités dans le Tableau 1-2, aucun ne produit 100 % de particules de taille utile
pour les procédés de fabrication additive et il est donc nécessaire de procéder a minima a un tamisage
afin d’isoler les fractions granulométriques recherchées [62]. Les fractions granulométriques les plus
fréquemment utilisée pour le procédé PBF-LB sont obtenues par un tamisage entre 15 et 45 um, 20 et
53 um ou encore 20 et 63 um en fonction de I'alliage considéré.

Latomisation par gaz, qui est la méthode de production la plus répandue pour les poudres a
destination du procédé PBF-LB permet de produire une fraction 15 — 63 um correspondant a entre 10
et 30 % de la masse totale produite, cf. Figure 1-17 [63,70]. Comme évoqué plus haut, méme si il est
possible d’optimiser les conditions d’atomisation afin d’ajuster la taille médiane des particules [68], le
volume correspondant aux fractions utiles au procédé PBF-LB reste faible [67]. Ce faible rendement
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pour les fractions granulométriques utiles au procédé contribue au co(t élevé des poudres qui lui sont
destinées.

PBF-LB PBF-EB
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GA : (free-fall) Argon Gas Atomization

Figure 1-17 : Courbes typiques de distribution de taille des particules pour des poudres (a) d’alliage de Nickel
MAR-M-246 et (b) de Ti produites par différents procédés d’atomisation. Les bornes indiquées sur (a)
correspondent aux fractions granulométriques utilisées dans les procédés PBF-LB et PBF-EB. Figures issues de (a)
Anderson et al. [70] et (b) Sun et al. [63].

1.2.1.3 Réduction des codts liés a la poudre

La recherche de réduction des colits des poudres a destination du procédé PBF-LB passe par une
meilleure compréhension de I'impact des propriétés des poudres sur le procédé, afin d’envisager des
autres voies d’approvisionnement.

Latomisation a I'eau, qui n’est pas la méthode la plus répandue en fabrication additive pourrait
cependant permettre un approvisionnement bon marché de certains matériaux, principalement en
raison de la différence de prix entre I'eau et les gaz utilisés pour I'atomisation [71]. Rogalsky et al.
montrent qu’il est possible d’utiliser une poudre de fer atomisée a I'eau pour le procédé PBF-LB sous
certaines conditions [72]. Pour ce faire les auteurs mettent en lumiére la nécessité d’adapter certains
éléments du procédé : adapter I'angle des trémies pour assurer la bonne coulabilité de la poudre ;
modifier le systeme d’étalement pour assurer la compaction du lit de poudre ; augmenter I'épaisseur
de couche pour compenser la variation de compacité du lit de poudre dans le direction d’étalement ;
intégrer a la conception une contrainte de taille minimale des canaux internes pour en assurer le
dépoudrage [72].

L'utilisation de poudres atomisées a I'eau ne fait pas consensus, avec des auteurs tels que Engeli
et al. montrant un taux de porosité élevé en comparaison a une poudre atomisée au gaz [57] et a
contrario des auteurs tels que Hoeges et al. montrent la possibilité d’'imprimer du 316L avec une
densité de 99% en adaptant les paramétres de fabrication [73]. Fedina et al. montrent que les cordons
fabriqués avec une poudre atomisée a I'eau présentent une section plus faible que dans le cas d’une
poudre atomisée au gaz, ce qui est attribué a la réduction de la densité du lit de poudre associée a la
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morphologie irréguliere des particules [71]. Letenneur et al. ont montré que l'usage de poudres
atomisées a I'eau, de morphologie irréguliére, méne a une densité de l'ordre de 99 a 99.5% qui peut
ensuite étre augmentée a 99.8 —99.9 % a 'aide de post traitements de détentes et de HIP tout en ayant
augmenté la vitesse de construction par le procédé PBF-LB [74].

Récemment, Asherloo et al. ont étudié I'effet de 'usage de poudre de Ti-6Al-4V issues d’un
procédé d'hydrogénation-déshydrogénation (HDH), comportant une étape de broyage [75]. Cette
méthode de production pourrait, selon les auteurs, réduire les co(ts liés a la production de la poudre
jusqu’a 50% en comparaison a une poudre de morphologie sphérique. Malgré la morphologie
irréguliere des particules, I'étude montre que la coulabilité des poudres est équivalente voir méme
meilleure que celle des poudres sphériques. Elle montre aussi qu’il est possible de fabriquer des
échantillons avec une vitesse de construction accrue tout en conservant une densité supérieure a
99.5%.

Pour certains alliages, des méthodes des revétements peuvent étre mises en ceuvre afin de
valoriser, ou d'améliorer |'usage, de certaines fractions granulométriques dans le procédé PBF-LB. Karg
et al. démontrent la possibilité de revétir par voie seche une poudre d’Al-Si avec des nanoparticules
d’oxyde de silicium (SiOx) [76]. lls démontrent |a possibilité d’améliorer la coulabilité d’'une poudre dont
les particules sont de taille < 20 um et de morphologie irréguliére, ce qui permet leur utilisation dans
des machines de PBF-LB et d’atteindre des taux de porosités acceptables [76].

Des méthodes de post-traitement sont aussi explorées, comme le procédé de sphéroidisation.
Cette méthode de traitement, connexe a I'atomisation plasma, est utile pour traiter des poudres
provenant de procédés de broyage, afin de leur conférer une morphologie sphérique, comme c’est le
cas pour des poudres de titane issues de HDH [77]. Cette méthode permet aussi de recycler des
poudres issues des filieres industrielles de fabrication additive.

1.2.1.4 Scénarios d’'approvisionnement

Le choix du scénario d’approvisionnement de la poudre a lui aussi une influence sur les codts,
tout en offrant des niveaux de risque variables pour I'utilisateur final [62]. Les différents scénarios, ainsi
que les risques et bénéfices associés sont présentés dans le Tableau 1-3 ci-dessous.
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Tableau 1-3 : Synthése des scénarios d'approvisionnement en poudre pour un utilisateur final. Tableau issu et

traduit de Dawes et al. [62].

Source de I'approvisionnement
en poudre

Bénéfices / Avantages

Risques / Inconvénients

Fournisseur de la machine PBF-LB

Poudre qualifiée pour I'usage sur la
machine cible.
Controle qualité de la poudre en

Choix des matériaux limité.
Prix élevés.

utilisée amont Prix fixés par I'OEM.
OEM Original Equi t - e Granulométrie fixée.
( riginal =quipmen Matériaux spécifiques pour le PBF-LB , ranL\J ometrie xee.
Manufacturer) L . Dépendance a un seul fournisseur de
Possibilité de support technique par oudre
I OEM. poudre.
Possibles non-conformités avec un cahier
des charges spécifique FA.
Pas de garantie de performance une fois
Prix réduit. dans la machine.

Producteur de poudre, atomiseurs

Choix des matériaux.
Possibilité de réaliser des atomisation
spécifiques (composition chimique).

Pas de support de la part du fabricant de
machine.

Controle qualité pouvant étre non
spécifique a la fabrication additive.
Petits volumes difficiles a approvisionner
(pour atomisation sur-mesure).

Fournisseur tiers, grossiste,
intermédiaire spécialisé FA

Caractérisation pour la FA chez le
fournisseur.
Petites quantités possibles.
Prix intermédiaire.
Choix des matériaux.

Pas de support de la part du fabricant de
machine.
Besoin de qualifier 'usage de la poudre
chez I'utilisateur final.

Matériaux spécifiques pour le PBF-LB.

Le consensus actuel veut que la méthode de production de poudre soit spécifique aux procédés
de fabrication additive, afin de qualifier la méthode pour produire les fractions utiles a la FA, suivant
un cahier des charges spécifique. Lors d’achat directement aux producteurs de poudre, la fraction utile
a la FA peut étre extraite d’'une atomisation plus globale, dont la destination premiére n’est pas
spécifiquement la FA, ce qui méne a une qualité non optimale pour le procédé PBF-LB [62]. Ceci est
notamment lié a la faible part de marché que représente, encore aujourd’hui, la fabrication additive
pour les producteurs de poudre, en comparaison aux procédés de métallurgie des poudres et de Metal
Injection Moulding (MIM).

1.2.2 Caractérisation des poudres pour la fabrication additive

La description des poudres est un domaine d’expertise partagé par les différentes industries
utilisatrices de cette forme de matériau. Le matériau poudre étant particulier au regard de sa forme de
solide divisé, des méthodes de caractérisation spécifiques ont été développées pour en décrire les
propriétés physiques et comportementales. Pour les poudres métalliques, ces méthodes de
caractérisation se sont développées pour des applications de métallurgie des poudres. Cependant, le
comportement d’une poudre dépend, entre autre, de la contrainte qui lui est appliquée [78]. Ainsi, il
semble nécessaire d’utiliser des méthodes de caractérisation représentatives de |'utilisation de la
poudre, et notamment des spécificités des procédés de fabrication additive.

Dans le cas des procédés de fabrication additive lit de poudre, les poudres sont manipulées, puis
étalées avant d’étre fusionnées par une source d’énergie. Deux périmeétres peuvent étre définis :

28



e Les étapes de transport de la poudre au sein de la machine, entre un lieu de stockage et le lieu
d’utilisation, telles que I’écoulement par gravité dans le cas d’une trémie a gravité ou encore
un transport par suspension dans un gaz porteur dans le cas de systemes de stockage déportés.

e |’étape d’étalement de la couche de poudre a l'aide d’un systéme de mise en couche, cf.
Section 1.2.3.2.

Les spécificités de ces étapes sont liées aux technologies de machine PBF-LB et a chaque
fabricant de machine.

Afin de caractériser les poudres pour la PBF-LB, il est important de comprendre quelles en sont
les caractéristiques clés pour le procédé. Les éléments ayant suscités le plus d’attention correspondent
a I'impact de la distribution granulométrique et de la morphologie des particules sur la qualité des
pieces fabriquées (porosité, propriétés mécaniques, ect.), sans pour autant considérer ['état
d’étalement [79]. Cette partie vise a faire état des caractéristiques clé des poudres pour le procédé PBF-
LB et les méthodes de caractérisation qui leur sont associées.

1.2.2.1 Propriétés physiques
Les propriétés physiques des poudres regroupent les caractéristiques propres aux particules
composant une poudre.

1.2.2.1.1  Taille des particules / distribution de taille

Lune des premiéres caractéristiques observées est la granulométrie, qui correspond a la
distribution de taille des particules. Afin de décrire une poudre utilisée en fabrication additive, des
grandeurs caractéristiques de cette distribution sont utilisées, tels que les déciles d1o, dso et doo [80].

La norme ISO 3252:1999 définit la répartition granulométrique d’un lot de poudre comme étant
« le pourcentage en masse, en nombre ou en volume, de chaque fraction dans laquelle un échantillon
de poudre a été classifié selon la taille ». Cependant, en raison de la morphologie variable des
particules, cf. Section 1.2.1.1, il est important de définir ce qui est mesuré en tant que taille d’une
particule.

Il existe un ensemble de méthodes de mesure, basées soit sur un tri physique des particules de
différentes tailles, avec une succession de tamisages, soit sur une mesure optique de la taille
individuelle des particules, avec des méthodes de diffraction laser ou de d’analyse d’images statiques
ou dynamiques. En fonction de la méthode de mesure employée, la distribution de taille peut étre le
plus souvent tracée avec une fréquence en volume de I"échantillon (p3) ou en nombre de particules
(p0). La définition de la taille est spécifique a la méthode de mesure, mais correspond le plus souvent
a un diametre équivalent dans le cas des poudres métalliques. Il est important de préciser la grandeur
mesurée ainsi que le moyen de mesure utilisé pour comparer des poudres. Les principaux diamétres
sont les suivantes :

e d.rea: Le diametre équivalent en surface qui correspond au diameétre équivalent en surface
d’une sphére de méme surface projetée que celle mesurée pour la particule.

e  dcmin : Le diamétre de corde minimum qui correspond a la distance minimale entre deux points
du contour projeté d’une particule.

®  dreret : Le diamétre de Feret qui correspond a la distance entre deux tangentes sur des cotés
opposés de la surface projetée de la particule.
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®  dwvarin : Le diameétre de Martin qui correspond a la longueur moyenne de corde sur la surface
projetée de la particule.

1.2.2.1.2  Morphologie des particules

La morphologie des particules est définie par le procédé d’atomisation et les conditions de
refroidissement lors de ce dernier. Elle est une caractéristique importante de la poudre, car elle
influence fortement l'interaction entre les particules, et leur interaction avec le faisceau laser.

La caractérisation de la morphologie des particules est le plus couramment effectué par un
examen visuel au Microscope Electronique a Balayage (MEB), en microscopie optique ou encore par
tomographie rayons-X. A partir de ces observations, la morphologie des particules peut &tre
catégorisée (aciculaires, flocon, angulaire, sphérique, cf. ASTM B243), puis quantifiée a l'aide de
descripteurs morphologiques appelés facteurs de forme. La sphéricité en surface (Equation 1-9) est
une caractéristique importante des poudres a destination de la fabrication additive. En effet, une forme
des particules s’approchant d’une sphére permettra une amélioration de la compacité et de la
rhéologie de la poudre [79]. D’autres descripteurs sont pertinents pour les poudres a destination de la
fabrication additive tels que la rondeur [81](Equation 1-10) et le rapport d’allongement (Equation 1-
11), [82].

Py 4mA - .
Sphéricité SPHT = Bz (Equatlon 1- 9)
1 B’
Rondeur R = (52 rl-) /Tmax (Equation 1- 10)
i=1
Rapport d'allongement : B/L (Equation 1- 11)

Avec A, l'aire projetée de la particule (en m2) ; P, le périmétre projeté de la particule (en m) ; r;, le rayon
de courbure de I'aspérité n de la surface de la particule (en m) ; rmax le rayon du cercle inscrit a la surface
projetée (en m) ; B la largeur et L la longueur de la particule (en m).

L'un des éléments exergant une influence sur la morphologie des particules est la présence de
satellites, formés lors du procédé d’atomisation. Ces satellites proviennent de la recirculation des
particules fines dans la colonne d’atomisation. Ces derniéres peuvent alors entrer en collision avec des
particules de plus grand diametre lors de la chute dans la colonne d’atomisation [68]. Les particules
sont a ce moment en cours de refroidissement, pouvant mener a la liaison métallurgique entre les deux
particules. Les satellites participent a la variété morphologique au sein d’une poudre, ce qui n‘est pas
recherché pour le procédé PBF-LB (voir Section 1.2.3.1).

1.2.2.2 Propriétés comportementales
La poudre, en tant qu'ensemble de particules, présente des propriétés provenant des
interactions entre ces derniéres. Le comportement de cet ensemble évolue en fonction de son état de
sollicitation. Lensemble des forces inter-particulaires forment ce qui est décrit comme la « cohésion ».
On peut distinguer trois catégories de propriétés comportementales :

e Propriétés statiques : elles correspondent aux caractéristiques de la poudre au repos. L’angle

de repos statique (Angle of Repose, AOR) est couramment utilisé pour qualifier les propriétés
d’écoulement d’une poudre, au travers d’une échelle qualitative présentée dans le Tableau
1-4. La densité de la poudre est une propriété importante de la poudre, car elle est le reflet de
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I'empilement et de lI'imbrication des particules entre elles. Des poudres de distribution
granulométrique fines peuvent atteindre des densités relativement élevées, mais pour autant
présenter une coulabilité faible car les particules sont imbriquées les unes avec les autres et
forment des structures rigides bloquant I'écoulement. Les phénomenes d’imbrication sont
aussi en lien avec la morphologie des particules. La densité de la poudre est un paramétre
dynamique, et va dépendre de son état de dispersion, ou de compaction.

e Propriétés quasi-statiques : ce sont les propriétés correspondant aux réorganisations a courte

distance, correspondant notamment au processus de compaction.

e Propriétés dynamiques : ces propriétés correspondent a I'’écoulement de la poudre, qui est

définie par des méthodes directes en observant la poudre dans un état dynamique, ou
indirectes en estimant la coulabilité d’'une poudre a partir de grandeurs statiques. L’angle
d’avalanche semble étre lié a la densité du lit de poudre généré lors de I'étalement. Plus cet
angle est faible, moins la poudre est cohésive, et plus la densité du lit de poudre pouvant étre
atteinte est élevée [83]. Une poudre avec une bonne coulabilité présentera une compaction
rapide [84].

La coulabilité de la poudre utilisée en fabrication additive est une propriété essentielle,
impactant la mise en ceuvre de la poudre dans le procédé PBF-LB. Il existe différentes méthodes de
mesure de la coulabilité d’une poudre mais il est nécessaire de sélectionner une méthode de
caractérisation reflétant les mécanismes mis en jeu dans le procédé. Concernant le procédé PBF-LB, le
processus d’étalement des poudres, bien que commun a toutes les technologies, peut solliciter la
poudre différemment en fonction de 'organe d’étalement. Les technologies d’étalement par racleur
(joint polymere, racleur métallique, racleur céramique) et d’étalement par rouleau ne conférent pas
les mémes propriétés au lit de poudre car I'effort appliqué a la poudre lors de I'étalement est différent.
Dans le cas de ce processus d’étalement, la notion de coulabilité n’est pas bien établie, car les efforts
mis en ceuvre ne sont pas les mémes que ceux observés lors de I'écoulement d’'une poudre au sens
conventionnel du terme, dans une trémie ou au travers d’un orifice par exemple. Cependant la
coulabilité doit rester un critére important de sélection de la poudre, car, en dehors de I'étalement, il
est nécessaire que la poudre circule dans la machine, jusqu’a son lieu d’utilisation sans générer
d’irrégularités de débit.

La coulabilité est évaluée a partir de différents indicateurs, notamment I'indice d’"Hausner calculé
comme le rapport des densités apparente et tassée [85]. Le Tableau 1-4 présente la relation empirique
entre la valeur du ratio d’Hausner et la coulabilité de la poudre.
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Tableau 1-4 : Relation empirique entre la coulabilité et deux caractéristiques d'une poudre, I'angle de repos et le
ratio d'Hausner. Tableau issu de European Pharmacopeia [86]

Flow property Angle of repose (°) Hausner ratio
Excellent 25-30 1,00-1,11
Good 31-35 1,12-1,18
Fair 36-40 1,19-1,25
Passable 41 -45 1,26-1,34
Poor 46 - 55 1,35-1,45
Very poor 56 -65 1,46 -1,59

Very very poor > 66 > 1,60

Il est nécessaire, afin d’assurer la qualité des pieces fabriquées par PBF-LB, de caractériser la
couche de poudre formée lors de I'étalement, et ceci passe notamment par I'étude de la dynamique
d’écoulement de la poudre [87].

1.2.3 Mise en ceuvre des poudres au travers du procédé PBF-LB

1.2.3.1 Impacts des poudres sur le procédé

Comme il a été précisé dans la Section 1.2.2, les caractéristiques de la poudre ont des effets sur
le procédé, aussi bien en termes d’étalement que de fusion. Il est donc important d’identifier quelles
sont les propriétés impactant le procédé PBF-LB. La poudre, lorsqu’elle est étalée en fine couche, forme
I'état initial, c’est-a-dire un volume de matiére disponible, a partir duquel la section de la piéce pourra
étre formée. La majeure partie des études portent sur le lien entre les caractéristiques de la poudre
(taille, morphologie, chimie), caractérisées ex situ, et les propriétés finales des piéces fabriquées
[88,89].

1.2.3.1.1  Impact sur la formation du lit de poudre

La couche de poudre a fusionner est formée par une opération d’étalement. Cette opération, qui
sera détaillée plus amplement dans la Section 1.2.3.2, peut étre réalisée par différents moyens, dont
la géométrie aura une influence importante sur la qualité de la couche de poudre [90]. Les deux
principaux systémes utilisés dans les machines industrielles sont :

e Utilisation d’un systéme de mise en couche par un racleur, qui consiste en un élément linéique
pouvant étre flexible (joint en caoutchouc) ou rigide (lame métallique ou céramique). Le tas
de poudre est poussé par ce racleur suivant la direction d’étalement. L’espace entre |'aréte
inférieure du racleur et la surface sous-jacente (plateau pour la premiere couche, surface
précédemment fusionnée ou lit de poudre pour les couches suivantes) correspond a I'espace
laissé aux particules de poudre pour s’arranger et/ou s’'imbriquer afin de former la couche de
poudre.

e Utilisation d’un systeme de mise en couche par rouleau, qui consiste en un rouleau dont I'axe
est perpendiculaire a la direction d’étalement. Ce rouleau permet de pousser le tas de poudre
dans la direction d’étalement. En plus de ce mouvement de translation, le rouleau est mis en
rotation suivant son axe, le plus souvent en contre rotation, c’est-a-dire de maniére a
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repousser le tas de poudre lors du déplacement. L'utilisation d’un rouleau présente I'avantage
de compacter le lit de poudre a la différence d’un racleur [91]. Ce systeme de mise en couche
génere un effort, par une transmission au travers de la couche de poudre, sur la surface sous-
jacente plus important qu’un systeme de racleur [90]. Ce systéme de mise en couche est
notamment adapté pour I'étalement de poudres de granulométrie fines < 20 um. Le gain de
compacité du lit de poudre permet notamment de fabriquer des parties de piece en surplomb
avec un angle faible, ce qui permet de limiter la quantité de support de fabrication. Ce systéme
de mise en couche généere un effort sur la surface sous-jacente plus important qu’un systéme
de racleur [90].

Concernant la formation du lit de poudre, I'épaisseur de couche utilisée est liée a la distribution
granulométrique de la poudre. Plusieurs auteurs ont proposé des criteres de selection de I'épaisseur
de couche, basés sur les grandeurs caractéristiques de la distribution granulométrique, ces critéres sont
résumés dans le Tableau 1-5.

Tableau 1-5 : Critéres proposés pour la sélection d'une épaisseur de couche en fonction de la poudre utilisée.

Référence Criteres Remarques
. . dso . doo
Karapatis et Egger [92] dog < e; T =10; " <19
. €effective dgo
Spierings et al. [80] ———=15; —=5
doo dio
o Afin de limiter I'agglomération
Spierings et al. [80] dig>5—6um

des particules

Dans une étude récente, Li et al. [87] proposent des criteres basés sur la taille maximale des
particules dans la distribution dmex, a savoir :

o e.>dmax permet d’assurer une distribution homogene des particules sur la surface a couvrir.

o e.<2xdmax permet de réduire significativement les vides dans la couche de poudre.

En effet, si la taille des particules et la hauteur de couche ne sont pas compatibles, des particules
pourraient étre emportées par le systeme de mise en couche et générer des défauts dans la couche de
poudre, tel qu’un sillon. Ces inhomogénéités du lit de poudre peuvent favoriser des instabilités du bain
de fusion et des défauts dans la piece finale [93,94]. Des inhomogénéités peuvent étre liées a la
granulométrie de la poudre. Avec une part trop importante de particules fines dans la distribution de
taille et la formation d’agrégats de particules, la densité du lit de poudre peut-étre réduite et présenter
des hétérogénéités [80].

La coulabilité est influencée par la taille des particules, la morphologie et les forces de cohésion.
Le consensus est que la présence d’une proportion trop importante de particules fines (< 10 um) dans
la poudre dégrade la coulabilité et méne a la formation de lit de poudre hétérogene. La coulabilité
influence la compacité du lit de poudre, comme ont pu le montrer Haferkamp et al. avec une poudre
atomisée par plasma, de circularité supérieure a une poudre atomisée au gaz, permettant d’atteindre
une densité du lit de poudre entre 10 et 20 % plus élevée que la poudre atomisée au gaz [41]. Pour les
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procédés de FA lit de poudre, une morphologie sphérique est préférée car elle favorise de bonnes
propriétés d’écoulement.

1.2.3.1.2  Impact sur l'interaction laser-matiére

Le matériau poudre absorbe le faisceau laser par multiple réflexions car il s'agit d’'un solide divisé
ayant une surface spécifique importante [95]. En effet, les réflexions multiples dans la couche de
poudre permettent d’absorber le faisceau de maniere plus efficace qu’'un matériau en plaque.
Cependant, lorsque la poudre fond, et qu’un bain de fusion se forme, I'interaction du faisceau laser se
fait ensuite essentiellement avec le bain fusion. L'absorption tombe alors a une valeur comparable a
celle d’un bain de fusion formé lors de la fusion d’'un matériau brut sous forme de plaque [31].

La granulométrie de la poudre influence la régularité de I'alimentation du bain de fusion. En effet,
comme il a été vu dans le paragraphe précédent, une fois le bain de fusion amorcé, le laser n’interagit
que tres peu avec la poudre. Lalimentation du bain de fusion se fait alors par la poudre se trouvant a
I'avant et en latéral du bain de fusion par les flux de convection dans le gaz environnant, voir Section
1.1.2.1.3.5. Une poudre de granulométrie fine pourra présenter une quantité d’agglomérats de
particules importante, ce qui entrainera une alimentation irréguliere du bain de fusion. De plus, des
tailles de particules faibles favorise la formation d’agglomérats de particules et la formation d’un lit de
poudre de compacité réduite et hétérogéne [80].

Le lit de poudre environnant la piece conduit une partie du flux thermique issu de la piece lors
de son refroidissement. La conductivité thermique de la poudre dépend de sa distribution de taille et
de son état de compaction comme ont pu le montrer Alkahari et al. [96] pour une poudre d’acier
inoxydable 316L, cf. Figure 1-18.
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Figure 1-18 : (a) Evolution de la conductivité thermique d'une poudre de d’acier inoxydable 316L en fonction de
son diameétre moyen. (b) Schéma de principe expliquant la différence entre deux tailles de particules. (c) Effet de
|’état de compaction de la poudre sur la conductivité thermique. (d) Schéma illustrant I'augmentation des points
de contacts dans le cas d’un état compact. Figures issues de Alkahari et al. [96].
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1.2.3.1.3  Impact sur la piéce finale

Plusieurs études ont montré que la distribution de taille des particules a un effet direct sur la
qualité des pieces fabriquées. L'utilisation de particules de grande dimension peut mener a des défauts
de manques de fusion, car les particules ne sont pas entierement fusionnées. Weaver et al. montrent
que l'utilisation d’une distribution de taille plus importante présente les mémes résultats de porosité
et de propriétés mécaniques qu’une poudre trés fine [97]. Une diminution de la taille des poudres
permet de maintenir une densité élevée des piéces pour des vitesses de balayage plus importantes
tout en améliorant I'état de surface (diminution du R, et R;) [98].

La densité de la poudre a une influence sur la densité des pieces, notamment au travers de la
densité du lit de poudre qui peut étre généré [99]. Une densité du lit de poudre élevée favorise la
formation de piéces denses [83].

Les porosités présentes dans la poudre peuvent se transférer a la piece finale si la durée de
I'interaction ne permet pas aux porosités de s'échapper du bain de fusion [100]. Les porosités
retrouvées dans la piece sont de taille équivalente a 10 — 90 % du diamétre des particules poreuses.
Les particules de diametre > 70 um sont susceptibles de comporter des porosités [70,101]

Deux études menées par Irrinki et al. [102,103] montrent que pour des faibles densités de
puissance (64 — 84 J/mm?), les poudres atomisées au gaz produisent des piéces plus denses que les
poudres atomisées a I'eau. Mais pour des densités d’énergie volumique suffisamment élevées (> 104
J/mm?3), les densités des piéces obtenues sont équivalentes. A noter que la présence plus importante
d’oxydes dans les poudres atomisées a I'eau peut ne pas convenir a certaines applications.

Comme il a pu étre abordé dans cette section, la poudre a un impact significatif sur le procédé,
car elle définit les conditions initiales permettant de former la piece. Le procédé PBF-LB est sensible a
la qualité de la poudre, mais aussi au matériau mis en ceuvre. Pour ces raisons, il est aujourd’hui difficile
d’exprimer des critéres nets quant aux caractéristiques d’une poudre pour son utilisation dans le
procédé. Ceci est renforcé par le fait que chaque étude utilise des poudres provenant de différents
fournisseurs et l'utilise au travers de différentes technologies, ce qui rend difficile la comparaison
directe entre deux lots de poudre.

1.2.3.2 Etalement des poudres

1.2.3.2.1  Mécanismes en jeu lors de I'étalement

Lors de I'étalement, les efforts appliqués a I'ensemble granulaire dépendent notamment du
systeme de mise en couche utilisé. En effet, comme abordés dans la Section 1.2.3.1.1, les deux
principaux systemes de mise en couche, par racleur et par rouleau n’appliquent pas la méme charge
sur la poudre a étaler. La géométrie du systéme de mise en couche a notamment été étudiée par Wang
et al., dans le cadre de simulations numériques [90]. Les auteurs ont pu mettre en évidence les
différents phénomeénes rentrant en jeu lors de I'étalement. Il a été conclu que l'effort appliqué par le
systeme de mise en couche sur la poudre passant sous lui et sur la surface sous-jacente permet
d’obtenir un meilleur dép6t des particules. C’'est notamment le cas pour la géométrie n°4 sur la Figure
1-19a, ol une couverture importante du plateau est observée et sur la Figure 1-19b oU une
accumulation des particules dans la zone a l'avant du racleur est observée. Dans cette zone, la poudre
est contrainte entre le racleur et la couche sous-jacente, ce qui est visible sur la Figure 1-19c pour la
géométrie n°4. Le systeme de rouleau, ici le systeme n°3 ne permet pas d’obtenir une mise en couche
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homogene, en raison d’efforts périodiques importants entre le rouleau, la poudre et la surface sous-
jacente, menant a une dénudation de la couche de poudre par un phénomeéne d’expulsion des
particules (burst) [90]. Les auteurs indiquent aussi que les efforts appliqués sur la surface sous-jacente
diminuent avec une augmentation de I'épaisseur de couche. Ce résultat est confirmé par une étude
récente de Nan et al. [104] avec l'utilisation d’un dispositif expérimental de mesure de force
spécialement congu a cet effet. Les auteurs montrent une diminution des pics d’efforts appliqués a la
surface sous-jacente avec une augmentation de I'épaisseur de couche [104]. De plus, ces pics d’effort
sont identifiés comme liés a des effets de blocage de particules au moment de leur passage sous le
racleur (spreading induced jamming).
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Figure 1-19 : Simulation de |'étalement d'une couche de poudre pour différentes géométries de systeme de mise
en couche. (a) Vue latérale et du dessus de I'étalement. (b) Effort appliqué par le systéme de mise en couche sur
la surface sous-jacente. (c) Suivi d’'un ensemble de particules pour visualiser la migration dans le tas de poudre
en cours d’étalement. Figures issues de Wang et al. [90].
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Les mécanismes en jeu lors de I'étalement sont difficiles a évaluer expérimentalement. Seules
quelques études ont été menées sur le sujet de la caractérisation expérimentale de I'étalement. Dans
leurs travaux, Snow et al. [105] ont développé un banc de caractérisation permettant de réaliser un
étalement sur une grande surface et une analyse du taux de couverture du plateau par la poudre. Le
banc, équipé d’'une caméra latérale, permet de mesurer I'évolution de I'angle d’avalanche du tas de
poudre poussé par le racleur au cours de I'étalement, cf. Figure 1-20c.
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Figure 1-20 : (a) Banc d'étalement développé par Snow et al. (b) Méthode de mesure du taux de couverture par
seuillage. (c) mesure de I'angle d'avalanche avec une caméra positionnée sur le coté du plateau. Figures issues
de Snow et al. [105].

1.2.3.2.2  Application au procédé PBF-LB

Dans le procédé PBF-LB, I'épaisseur de couche programmée ne correspond pas a I'épaisseur de
couche réellement fusionnée a chaque couche [80,93,106]. En effet, les trois valeurs a considérer sont

o Le déplacement vertical de la plateforme de fabrication. Cette valeur correspond a I’épaisseur
de couche programmée, prévue lors du tranchage et de la préparation du fichier de
fabrication. C’est le plus souvent de cette épaisseur de couche dont il est question dans les
études paramétriques, sous I'appellation générale d’épaisseur de couche. Cependant elle ne
correspond pas a la hauteur réelle de poudre a fusionner.

e L’épaisseur de couche réelle, aussi appelée épaisseur de couche effective correspond a la
hauteur de poudre a I'aplomb de la surface fusionnée a la couche précédente [107]. C'est cette
hauteur de poudre qui doit étre fusionnée par le laser afin de relier la couche nouvellement
formée a la couche sous-jacente.

e L’épaisseur de couche consolidée, il s’agit de la hauteur de matiere consolidée lors de la fusion
de la couche.

Ces différentes valeurs sont liées avec la compacité de la couche de poudre réelle N.oyche - EN
effet le volume de matiere disponible pour former une couche de matiere dense dépend de
I'arrangement des particules dans la couche. Selon Wischeropp et al. [106], I'Equation 1-12 correspond
a une premiere estimation de cette relation.
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Pour une épaisseur de couche programmeée constante et en faisant I’hypothese d’'une compacité
de la couche de poudre homogeéne a chaque couche, la valeur de I'épaisseur de couche effective évolue
au début de la fabrication avant de se stabiliser aux alentours de la septieme couche, cf. Figure 1-21a
[93]. La compacité a pour effet de faire varier I'écart entre |'épaisseur de couche programmée et
I'épaisseur de couche effective, retardant ainsi un régime établi, cf. Figure 1-21b.
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Figure 1-21 : Impact de (a) I'épaisseur de couche programmeée et (b) de la compacité sur |'épaisseur de couche
effective. (c) Schéma de principe de I'évolution de I'épaisseur de couche effective lors de la fabrication. (d)
Schéma de principe de la densité d’'une couche de poudre et des effets de murs. Figures (a) et (b) issues de Mindt
et al. [93], Figures (c) et (d) issues de Wischeropp et al. [107].
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Cependant cette relation est idéalisée, et plusieurs auteurs on chercher a mesurer
expérimentalement I'épaisseur de couche effective. Parmi eux, Wischeropp et al. [107] mesurent des
épaisseurs de couche effectives égales a 4 — 5,5 fois I'épaisseur de couche programmée, pour des
poudres de granulométrie comprises entre 20 et 48 um et des épaisseurs de couche de 30 et 50 um.
Ce résultat a pu étre confirmé par Mahmoodkhani et al., qui mesurent un facteur 5 entre les deux
épaisseur de couche [108].
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1.2.3.2.3  Propriétés du lit de poudre

La qualité du lit de poudre est une condition sine qua non de la stabilité du procédé PBF-LB. Pour
le procédé PBF-LB, les propriétés du lit de poudre sont gouvernées par la morphologie, la
granulométrie, la chimie de surface, la densité tassée, la rhéologie et les propriétés thermiques des
poudres [79].

La compacité de la couche de poudre influence I'absorption du faisceau laser et donc l'efficacité
énergétique de l'opération de fusion [109]. De plus, elle influence la génération de défauts comme ont
pu le montrer Rausch et al. au travers de leurs modélisation, cf. Figure 1-22. La limitation des défauts
est associée a la réduction du gaz présent entre les particules de poudre [110].
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Figure 1-22 : Modélisation de I'influence de la densité du matériau poudre (40, 50 et 60%) sur la présence de
défauts a des énergies linéiques de 40, 50 et 60 J/m. Le matériau modéle est le Ti6AI4V. Figure issue de Rausch
etal [111].
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Cependant, la compacité de la couche de poudre est une donnée difficile a obtenir
expérimentalement, car les couches de poudre mises en ceuvre dans le procédé sont de l'ordre de la
dizaine de microns d’épaisseurs. Une grandeur plus facilement accessible correspond a la densité du lit
de poudre. Ainsi, plusieurs études ont été menées afin de définir expérimentalement une densité du
lit de poudre, au travers de I'impression de capsule de poudres [74,112] ou a l'aide de cavités de taille
connue [41,113]. Letenneur et al. [114] rapportent une densité du lit de poudre proche de 60 % pour
une poudre d’Inconel 625 de granulométrie mise en couche avec un racleur rigide et mesurée a I'aide
de la méthode de la capsule développée par Jacob et al. [112]. Cette valeur est proche de la valeur de
densité apparente de la poudre utilisée.
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1.3 Productivité

La productivité du procédé PBF-LB, telle qu’elle est le plus souvent qualifiée est associée a la
vitesse de fabrication. En effet la grandeur la plus souvent observée est le débit de matiére consolidée,
le plus souvent exprimé en cm®/h ou en mm?>/s. Cependant cette capacité de production n’est que I'une
des composantes de la productivité au sens plus large, englobant |'efficacité énergétique du procédé
ainsi que les autres éléments de la chaine de valeur de la fabrication additive, qui permet de définir
efficacement les co(its associés au procédé.

Lanalyse de la structure de co(t englobant le procédé PBF-LB met en valeur I'impact sur le prix
final des piéces des éléments suivants :

e |’investissement initial dans les machines élevé, couplé a I'évolution rapide des technologies
PBF-LB poussent a un taux d’amortissement annuel élevé, se répercutant sur le taux horaire
de la machine et diminuant leur compétitivité.

e Le colt de la matiére premiéere, pouvant atteindre plusieurs centaines d’euros par kilogramme
de poudre, ceci notamment en raison d’un cahier des charges spécifique, comme il a été
précisé dans la Section 1.2.1. Cela améne a engager d’'importants volumes financiers pour
I"'approvisionnement de cette matiére premiére, ce qui se répercute sur le prix des piéces
fabriquées.

Ainsi, malgré I'absence d’outillage, qui fait du procédé PBF-LB un procédé réactif et versatile
lorsque qu’il s’agit de produire un faible nombre de piéces, il reste peu compétitif dans le cadre de
production de moyenne et de grande série en comparaison a des procédés conventionnels tels que
|'usinage ou la fonderie [115]. Parmi les opérations de la chaine de valeur du procédé PBF-LB, la phase
de fabrication représente un goulot d’étranglement car elle immobilise une machine et une quantité
de poudre, sans pause possible, pour toute la durée de la fabrication.

Malgré I'absence de colts d’outillage, qui pourrait a partir d’'un certain nombre de piéce étre
amortis, il a été démontré qu’il est possible de réaliser des économies d’échelle lorsqu’il est possible
d’exploiter au mieux le remplissage du plateau [5]. Ces économies d’échelle peuvent étre mises en
place dans des scénarios de production de grand volume de pieces de petite a moyenne taille, étant
réalisées en lot mixte lors des fabrications. Ces économies d’échelles ne sont cependant pas possibles
quand il s’agit de réaliser des pieces de grandes dimensions, ol I'ajout de piéces connexes pour remplir
le plateau ne permettrait pas de diminuer le colt de maniere significative [116]. Cependant, ces
économies d’échelle restent dépendantes de la productivité intrinséque du systeme de fabrication
additive. Des recherches et innovations sont nombreuses pour améliorer la productivité de la phase de
fabrication. Les axes de développement sont principalement, pour les uns, d’ordre technologique et
pour les autres basés sur le procédé en lui-méme.

Concernant les innovations technologiques, elles sont nombreuses et portées principalement
par les constructeurs de machines. Ces innovations visent principalement a limiter les temps
improductifs des machines et des opérateurs lors de la phase de production. Les innovations majeures
dans ce domaine sont les systemes de mise en couche bidirectionnelle, les systémes en boucle fermée
d’alimentation en poudre et de tamisage automatisés, les systémes multi-laser, les systémes de
pompage de l'enceinte afin de diminuer les temps d’inertage et le taux d’oxygéne, les systemes de
gestion automatisée des plateaux de fabrication, les systemes de dépoudrage automatisés... Ces
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innovations sont aujourd’hui opérationnelles et proposées en option par des constructeurs de machine
ou des fournisseurs de solutions connexes.

Concernant les innovations en termes de procédé, elles portent notamment sur 'optimisation
des conditions de fabrication, I'intégration des innovations en matiere de technologie laser, le pilotage
des tétes scanner et les innovations au niveau du matériau poudre.

1.3.1 Définition de la productivité du procédé PBF-LB

Le temps lié a 'opération de fabrication est divisé en un temps primaire et un temps auxiliaire
[117]:

e Le temps primaire qui correspond au temps de fusion par le faisceau laser des surfaces
scannées. Ce temps est directement lié a la vitesse de balayage V, a la stratégie de balayage et
a I'ordonnancement des sources laser. Un élément important, qui est souvent celui mis en
avant, correspond au débit théorique de matiére consolidée, aussi appelé vitesse de
construction théorique. Cette vitesse est directement proportionnelle a la vitesse de balayage
du faisceau laser V (mm/s), a I’écart vecteur (hatching spacing) h (mm) et a I'épaisseur de
couche e (mm). La vitesse de construction théorique Vconstmctionthémque en mm?3/s est

définie par:
Vconstructionthéorique =Vxhxe (Equation 1- 13)

e Le temps auxiliaire qui correspond a la somme des temps requis pour préparer I'exécution de
I'opération de fusion. Ceci regroupe le temps de mise en couche ainsi que les temps de
mouvement des axes de la machine, tel que la descente du plateau de fabrication.

1.3.2 Innovations machine

Les technologies de machines PBF-LB évoluent en permanence, avec le concours du nombre
croissant des fabricants de machines. Un argument important mis en avant est la vitesse de
construction, souvent exprimé en cm3/h ou en kg/h, permettant de marquer le niveau de performance
de chaque systeme.

1.3.2.1 Systémes multi-lasers

Une innovation, de plus en plus répandue pour les machines destinées a réaliser de la production
de piéce en série, consiste a utiliser simultanément plusieurs sources laser afin de fabriquer une ou
plusieurs pieces [118]. Afin de tirer au mieux parti de la technologie multi-lasers, une bonne gestion
des trajectoires respective des lasers est nécessaire afin d’éviter les interactions entre le faisceau laser
et la plume laser générée par un autre faisceau, ce qui aurait comme effet d’absorber le faisceau et de
limiter I'’énergie transmise au lit de poudre (voir Section 1.1.2.1.3.3).

Lordonnancement des lasers est lui aussi important car il doit répartir les surfaces a fusionner
entre chaque laser afin de limiter les temps d’attente en fin de couche, et de limiter I'utilisation d’un
laser dans les zones périphériques de son champ d’action, ceci dans le but de limiter la génération de
défauts. L'usage simultané de plusieurs sources de chaleur doit aussi étre optimisé afin de gérer au
mieux I’historique thermique de la piece, affectant ses caractéristiques microstructurales, ses
propriétés finales mais aussi les contraintes résiduelles en cours de fabrication [27]. Dans le cas d’un
usage simultané de plusieurs laser pour la réalisation d’'une méme piéce, un soin particulier doit étre
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apporté aux zones de chevauchement des zones scannées par deux lasers [119], afin de s’assurer de
ne pas générer des défauts par refusion [120].

Lusage de plusieurs sources laser permet aussi d’envisager de réaliser des traitement
thermiques in situ, avec deux faisceaux possédant une méme trajectoire avec des parametres laser
différents [121]. En termes de recherche, des machines multi-lasers spécifiques ont été développées
afin d’étudier les phénomeénes d’instabilités dans le cas de faisceaux paralléles [122].

Malgré le gain de productivité pouvant étre apporté par cette innovation, sa dissémination reste
limitée car elle nécessite des investissements conséquents. Qui plus est, l'architecture des machines
déja existantes permet difficilement de réaliser une mise a niveau vers une architecture multi-lasers.

1.3.2.2 Innovations liées aux lasers et a la chaine optique
L'utilisation des laser de puissance est de plus en plus rependue, et désormais proposée comme
une option pour des machines industrielles. Ces sources laser allant généralement jusqu’a 1 kW ne
permettent pas a elles seules d’améliorer la productivité. Leur usage est en général couplé avec une
adaptation paramétrique, comme il sera précisé dans la Section 1.3.3.2.1

L'un des éléments importants de cette adaptation correspond a la répartition énergétique au
niveau du plan focal. A I'aide d’une chaine optique adaptée, il est possible de travailler a des diamétres
de faisceau focalisé de plusieurs centaines de microns, permettant ainsi de former un bain de fusion
plus large, et donc de réduire le nombre de vecteur nécessaire a surface égale [123].

Concernant le profil énergétique du laser, 'usage de profils Gaussien inverse (« donut »), ou
encore multimode (« tophat ») est exploré. Ces profils énergétiques présentent I'avantage de mieux
répartir I'apport énergétique dans le plan focal et de fusionner des cordons plus larges [123,124]. La
meilleure répartition énergétique aura aussi pour effet de générer un bain de fusion plus stable [123].
Une innovation récente en PBF-LB consiste a utiliser une fibre optique double coeur, permettant de
choisir d’injecter le faisceau laser dans I'ame, le cceur ou les deux afin de modifier le profil énergétique
du faisceau en sortie de fibre.

Une autre démarche, permettant d’agrandir la zone d’interaction et les dimensions du bain de
fusion consiste a piloter les miroirs de la téte scanner afin que le point d’interaction décrive une
trajectoire périodique. Cette oscillation du faisceau (wobbling), lorsque elle est déplacée dans le plan
permet de former un bain de fusion élargi [125]

Des systemes de mise en forme de faisceau ont été développés pour démultiplier les points
d’interaction grace a des éléments diffractifs (Diffractive Optical Element). Il est notamment possible
de “diviser” le faisceau afin d’obtenir un faisceau en forme de peigne, permettant de fusionner
plusieurs cordons adjacents a la fois [126]. L'interaction entre des faisceaux paralléles doit cependant
étre réglée finement afin de ne pas générer d’instabilités entre les bains de fusion adjacents [122]. Le
développement des technologies telles que celles des entreprises CIVAN (technologie Dynamic Beam
Laser DBL) ou encore Cailabs (MPLC Multi Plan Light Conversion) permettent d’envisager une nouvelle
approche du procédé PBF-LB, avec une modulation dynamique du faisceau laser, permettant de
modifier la répartition énergétique dans le plan de construction. La technologie CBC Coherent Beam
Combining de Civan se base sur 'usage d’OPA (Optical-Phased Array), permettant des applications laser
allant du kilowatt a la centaine de kilowatts.

42



Pour finir, une approche consistant a fusionner en une opération une zone du lit de poudre est
développée par la société SEURAT Technology. Ici le faisceau laser est émis par une matrice de diodes
pouvant étre activées indépendamment, formant dans le plan focal une zone exposée au faisceau laser
[127]. La couche de poudre peut ainsi étre segmentée en zones qui seront fusionnées successivement.

1.3.3 Optimisation du procédé PBF-LB

Les efforts de recherche se sont principalement orientés vers I'optimisation du procédé en vue
de fabriquer des piéces denses et présentant des propriétés équivalentes ou supérieures aux matériaux
conventionnels. Cependant, comme abordé plus haut avec la dualité entre le prototype rapide et la
fabrication en série, la production de ces piéces appelle a une nouvelle phase d’optimisation, cette fois
ci liée a la recherche de productivité. Afin de tirer au mieux parti des équipements existants, et ne pas
avoir a modifier excessivement le parc machine, il est important de comprendre quelles sont les limites
et les leviers d’action accessibles.

1.3.3.1 Limites intrinseques du procédé :

Le procédé PBF-LB est utilisé pour fabriquer des pieces présentant a la fois une bonne précision
dimensionnelle, un bon état de surface et des structures fines. Ceci implique I'utilisation de poudres
de granulométrie fine allant de 15 a 63 um, étalées en fines couches de poudre, en général entre 20 et
50 um. Cependant, ces contraintes paramétriques limitent les démarches d’augmentation de la
productivité [128], avec une marge de manceuvre limitée sur la vitesse de balayage et sur |'écart
vecteur [129].

Cette limite est intrinséque au processus d’échauffement localisé, puis refroidissement rapide du
matériau. La fenétre paramétrique sera limitée par I'apparition d’instabilités du bain de fusion, menant
a des défauts de morphologie des cordons fabriqués [33]. Au-dela de l'apparition de défauts
volumiques, les limites énergétiques du procédé sont liées a la métallurgie du matériau et aux
microstructures qui sont générées [130]. Les propriétés mécaniques étant intimement liées a la
microstructure, il est nécessaire de limiter la fenétre paramétrique a la génération d’'une microstructure
adaptée a I'application visée.

Ainsi, les principaux leviers d'amélioration de la productivité que sont la vitesse de balayage V,
de I'épaisseur de couche e et de I'écart vecteur h, doivent étre adapté en gardant une notion d’énergie,
apportée par I'ajustement de la puissance laser. 'ensemble de ces parameétres influencant a sa maniére
la stabilitt du procédé et la génération de défaut, l'optimisation est nécessairement
multiparamétrique.

1.3.3.2 Adaptation paramétrique

1.3.3.2.1  Augmentation de la puissance laser

Une augmentation de la puissance laser, c’est-a-dire de I'énergie délivrée par unité de temps,
permettrait, sur le principe d’augmenter les autres parametres de fabrication, notamment d’utiliser
une vitesse de balayage et/ou une épaisseur de couche plus importante [10]. Cette démarche a été
proposée par plusieurs auteurs dans le but d’augmenter la productivité en déplagant la fenétre
paramétrique vers des vitesses de balayage plus élevées.

Sun et al. [131] montrent qu’il est possible d’utiliser une puissance laser de 380 W au lieu de 100
W pour la fabrication d’acier inoxydable AlSI 316L, en adaptant la vitesse de balayage pour maintenir

43



un rapport P/V constant. Lécart vecteur et la stratégie de balayage ont di étre adaptés pour maintenir
une densité d’énergie volumique permettant la formation de piéces avec un faible taux de porosité.
Cette démarche permet d’augmenter la vitesse de construction théorique de 72% pour une densité >
99 %.

Cependant, I'augmentation de la puissance laser et de la vitesse de balayage a P/V constant
présente des limites, car, comme a pu le démontré Yadroitsev [132], il existe une limite a 'augmentation
de la vitesse de balayage, qui réduit le temps d’interaction et mene a des instabilités du bain de fusion
a haute vitesse. Schleifenbaum et al. [133] arrivent aux mémes conclusions, avec une faible marge de
manceuvre concernant la vitesse de balayage.

Schleifenbaum et al. [133] indiquent qu’augmenter la puissance laser en gardant un diameétre
focalisé constant méne a des instabilités du bain de fusion car, pour les faisceaux laser de profil
gaussien, l'intensité énergétique au centre de la tache laser devient suffisamment élevée pour
atteindre des températures d’évaporation de certains éléments de l'alliage. Afin de limiter cette
intensité centrale, I'utilisation d’un diamétre focalisé plus important est proposée. Cette augmentation
aura pour effet de mieux répartir I'énergie dans le plan de construction, tout en permettant
d’augmenter I'écart vecteur, qui est lié au diamétre focalisé [133]. Pour un acier 316L, Schleifenbaum
et al. [133] montrent une augmentation de la vitesse de construction théorique de 1,4 8 8 mm?3/s avec
un diamétre focalisé de 800 um et une puissance laser de 500 W.

Les travaux de Buchbinder et al. [117] sur un alliage d’aluminium AISi10Mg ont montré une
augmentation de la vitesse de construction de 5 mm3/s & 21 mm3/s en utilisant une source laser de 1
kW avec un diameétre focalisé de 100 um. Pour une épaisseur de couche constante de 50 um ils
augmentent la vitesse de balayage de 50 mm/s a 2100 mm/s en utilisant une puissance de 900 W au
lieu de 150 W. Les auteurs indiquent cependant que I'augmentation de la puissance laser dans ces
conditions de faisceau focalisé fin pourrait n’étre que compatible avec des matériaux avec une bonne
conductivité thermique.

Laugmentation de la puissance laser, couplée avec une augmentation du diametre focalisé peut-
étre bénéfique a la productivité car elle permet de travailler avec I'ensemble des parameétres de
fabrication augmentés, tel que démontré par Bremen et al. [134] sur de I'Inconel 718. Les auteurs
atteignent une augmentation de la vitesse de construction de 3.84 mm3/s & 30 mm3/s en adaptant la
puissance a 2 kW, I’épaisseur de couche a 150 um et la vitesse de balayage a 400 mm/s.

1.3.3.2.2  Augmentation de I'épaisseur de couche :

Laugmentation de I'épaisseur de couche est considérée comme I'un des leviers d’amélioration
de la productivité les plus prometteurs. En effet, augmenter I'épaisseur de couche permet de diminuer
le nombre d’opérations d’étalement ainsi que de fusion. Les études menées jusqu’alors ont permis de
mettre en évidence I'intérét en termes de productivité de cette démarche, tel que présenté dans le
Tableau 1-6 résumant les principales études et le gain associé en termes de vitesse de construction
théorique.
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Tableau 1-6 : Synthése des principales études portant sur l'augmentation de |'épaisseur de couche dans un
objectif de gain de productivité.

Vitesse de construction

Vitesse de construction

Etude Matériau théorique atteinte théorique de référence Commentaire
(épaisseur de couche) (épaisseur de couche)
Ma et al. [135] 1Cr18Ni9Ti n.c. (150 um) n.c. (60 um) Densité 99,3 -99,8 %
0,45 - 4,5 mm3/s
Shietal [136]  Ti-6Al-4V 7,2 mm3/s (200 um) Densité 99,97 - 99,99 %
(30 - 50 pm)
Schleifenbaum 5 5 Densiteé >99 %
316L 16,8 mm?>/s (200 pm) 0,8 —1,4 mm?>/s (n.c.)
etal. [137] Diamétre focalisé de 1 mm
Shi et al. [138] 316L 9 mm3 /s (250 um) 1,2 mm3/s (50 um) Densité 98,1 - 99,99 %
Densité =99,9 %
Leicht et al. ; ;
316L Réf x 4 (80 um) Réf (20 um) Défauts de LoF sur certains
[139] échantillons pour 80 pm
d’épaisseur de couche
Densité 99,99 %
Wang et al. 3
(100] 316L 12 mm3/s (150 um) 0,9 - 4,13 mm3/s dso =18 um
Laser pulsé
Paradise et al. , s
[140] Inconel718 +67 % (80 um) Réf (30 um) Densité > 99 %
. M789
Sinico et al. . o
(141] maraging > 8,97 mm3 /s (120 um) 4,7 mm3/s (60 um) Densité = 99,6 %
steel

Laugmentation de I'épaisseur de couche permettrait d'améliorer I'absorption du faisceau laser
par le lit de poudre [142], ce qui présente un intérét en termes d’efficacité énergétique. Létude menée
par Paradise et al. [140] a permis de montrer une réduction de la densité d’énergie volumique
nécessaire pour former des échantillons de densité > 99.9 %, avec 49 J/mm?3 pour une épaisseur de
couche de 80 um contre 56 J/mm? et 93 J/mm?3 pour 60 pm et 30 um respectivement. Leicht [143] a
pu faire ce méme constat dans le cas du 316L avec 38 contre 58 J/mm? pour respectivement 80 et 20
um d’épaisseur de couche. De méme pour Engelhardt et al. [128] pour de I'AISi10Mg, avec une plage
de fabricabilité de respectivement de 20 3 29 J/mm?3 et de 28 4 58 J/mm?3 pour une épaisseur de couche
de 90 et 60 um.

Cependant, 'augmentation de I'épaisseur de couche favorise l'apparition de régimes instables,
notamment le phénomene d’ondulation du bain de fusion menant aux phénomeénes de humping et de
balling. Ceci est lié au contact du bain de fusion qui présentera un angle de contact élevé avec la couche
sous-jacente a densité d’énergie équivalente en comparaison a une épaisseur de couche plus faible
[33].

Ma et al. [135] ont fabriqué des piéces en 1Cr18Ni9Ti avec des épaisseurs de couche allant de
60 a 150 um. lls augmentent ainsi la productivité de l'ordre de 10 a 20 fois en comparaison aux valeurs
de référence présentées. lls observent cependant que les porosités gazeuses présentes dans le bain de
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fusion n‘ont pas le temps de s’échapper. En effet, I'augmentation de |’épaisseur de couche,
accompagnée de l'adaptation des autres paramétres de fabrication ménent a une augmentation de la
dimension du bain de fusion. Ceci, avec une vitesse de balayage augmentée 10 a 20 fois, ne laisse pas
suffisamment de temps aux porosités présentes dans le bain de fusion de s’échapper. Ces porosités
proviennent notamment des particules de grandes dimensions, au sein desquelles du gaz a été piégé
lors de I'atomisation.

La présence de manque de fusion, ayant pu étre observée par Leicht et al. [139], liée a un
mauvais recouvrement entre les cordons ou a des cordons instables, peut étre réduite en ajustant les
paramétres de fabrication, comme ont pu le démontrer Shi et al. pour une épaisseur de couche de 200
um [136].

Popovich et al. [144] réalisent dans leur étude des échantillons d’Inconel 718 avec deux
épaisseurs de couche, une premiéere valeur conventionnelle de 50 um et une seconde valeur de 100
um. lls mettent en avant la dépendance de la microstructure a I'épaisseur de couche, avec la formation
de grain colonnaires pour une épaisseur de couche augmentée. L'usage de différentes épaisseurs de
couche au sein d’'une méme piece permettrait ainsi de réaliser un gradient de propriétés, cf. Figure
1-23. D’autres auteurs, tels que Wang et al. [145] ne constatent pas de différence entre des échantillons
en 316L réalisés avec une épaisseur de couche de 150 pum et les données de la littérature pour des
épaisseurs de couche conventionnelles (30 — 60 um). Une étude comparative récente concernant
I'Inconel 718 a des épaisseurs de couche de 30, 60 et 80 um ne montre pas d’effet significatif de
I'épaisseur de couche sur le module de Young [140]. Cependant, les auteurs identifient une diminution
significative de la limite élastique et de contrainte a rupture, la densité moyenne des échantillons
n’étant cependant pas affectée mais présente une dispersion plus élevée. De plus, la rugosité moyenne
des échantillons est dégradée [140].

Figure 1-23 : Microstructures obtenues pour une fabrication avec une épaisseur de couche variable au sein d’une
méme piece. (a) et (c) correspondent au matériau brut de fabrication avec une transition entre une épaisseur de
couche de 50 um (a gauche) et 100 um (a droite). (b) et (c) correspondent a un échantillon aprés un traitement
HIP. Figures issues de Popovich et al. [144]
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Une étude récente de Raza et al. [146] montre au travers de |'impression d’Hastelloy X a des
épaisseurs de couche de 80, 120 et 150 um que I'augmentation de 'épaisseur de couche entraine une
augmentation du nombre et de la taille des projections issues du bain de fusion.

1.3.3.2.3  Augmentation du diamétre de la tache laser dans le plan de construction

Comme il a pu étre évoqué précédemment, un autre levier d'amélioration de la productivité
consiste a augmenter le diameétre du faisceau dans le plan de construction. Pour ce faire, il est possible
de modifier la chaine optique afin de d’adapter le diametre focalisé, ceci permettant de conserver une
qualité de faisceau optimale dans le plan de construction [137]. Il est aussi possible de défocaliser le
faisceau, ce qui a pour effet d'augmenter le diametre de la tache laser dans le plan de construction
[24].

Pour la défocalisation, il est possible de placer le plan de focalisation soit au-dessus
(défocalisation positive), soit en dessous du plan de construction (défocalisation négative). Leffet de la
défocalisation a été étudié par Metelkova et al. [24] sur du 316L, montrant I'influence du signe de la
défocalisation et notamment de lI'impact de la convergence ou divergence du faisceau sur la
morphologie du bain de fusion, cf. Figure 1-24. Les auteurs montrent que I'usage d’'une défocalisation
positive permet d’atteindre une vitesse de construction théorique, sur un cordon, de 18,8 mm?3/s, ce
qui correspond a une augmentation de 9,4 fois la valeur de référence dans leur étude. Dans ces
conditions le diametre défocalisé dans le plan de construction présente un diametre d’environ 262 um
contre 60 um pour le diamétre focalisé.

(a) p=soow;v=50mm/s (b) P=400W;V=250mm/s
Af = -8 mm

Af = +8 mm

200 pm

Figure 1-24 : Coupes transversales de cordons en 316L pour une défocalisation du faisceau de +8 mm (au-dessus
du plan de construction) et de -8 mm (en dessous du plan de construction) dans une configuration de (a) P = 800
W et V=50 mm/s et (b) P =400 W et V = 250 mm/s. Figure issue de Metelkova et al. [24].

La défocalisation n’est cependant pas toujours possible. En effet, elle nécessite une chaine
optique permettant une adaptation de la distance focale, ce qui est le plus souvent obtenu par une
lentille de focalisation dynamique (Dynamic Focus Module). Dans le cas d’une configuration machine a
distance focale fixe, ce qui est le cas des systéemes utilisant des lentilles F-theta, il est nécessaire de
déplacer le plan de construction, c’est-a-dire de surélever ou d’abaisser le plateau lors de I'opération
de fusion.
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1.3.3.2.4  Stratégie de fabrication impliquant des épaisseurs de couche variables

Dans le cas d’une augmentation de I'épaisseur de couche, une dégradation de I'état de surface
est attendue, de méme qu’une perte de précision dimensionnelle. Afin de pallier ces inconvénients,
une stratégie de fabrication en peau-noyau (aussi appelée skin-core ou hull-bulk) a été proposée par
Schleifenbaum et al. [137]. Cette stratégie consiste a réaliser des épaisseurs de couche standards, ou
les contours de la piéce seront fusionnés a chaque couche et ol le corps de la piece sera fusionné
toutes les n couches, cf. Figure 1-25.

Scanner
Laser beam
Beam diameter
d,=1 mm
" Core
Beamdiameter 3
d;=0,2 mm Skin
Powder

Machiningplane
\ y Building platform
Ld

Rt 2]

substrate g
plane z-axis

Figure 1-25 : Schéma de principe de la stratégie de construction en peau-noyau. Figure issue de Schleifenbaum
etal. [137]

La fabrication a une épaisseur de couche standard de la peau permet de conserver un bon état
de surface et une bonne précision dimensionnelle. Tandis que le corps de la piece est imprimé avec des
parameétres adaptés a une épaisseur de couche plus importante, permettant de gagner en vitesse de
construction. L'association des deux paramétries permet de diminuer le temps de fabrication global de
la piéce.

Cette démarche a été étudiée par plusieurs auteurs, avec notamment |'utilisation de systemes
multi-lasers, permettant d’alterner entre un faisceau fin pour la fabrication du contour et un faisceau
élargi de plus forte puissance pour le corps de la piece [137]. Pour des alliages d’acier, Bremen et al.
indiqguent une augmentation de la vitesse de construction théorique de 400 % en appliquant cette
méthode. En effet la vitesse de construction de la peau est de 3 mm?/s et du noyau est de 16 mm3/s ce
qui ameéne a une vitesse de 12 mm?3/s.

Cette démarche peau-noyau peut étre associée a une défocalisation pour réaliser la fusion du
corps de la piece, ce qui permet de n’utiliser qu’un seul faisceau laser, comme ont pu le montrer
Metelkova et al. [24]. Plus récemment, de Formanoir et al. [147] ont démontré la possibilité de mettre
en ceuvre la stratégie peau-noyau en utilisant un seul faisceau focalisé, pour fusionner des épaisseurs
de couche de 30 et 90 um correspondant a la peau et au noyau. Les auteurs mettent en avant
I'importance d’optimiser l'interface entre la peau et noyau, ou des manques de fusion peuvent se
former. Les auteurs montrent aussi que cette stratégie n’est pas adaptée a toutes les géométries de
pieces, et que le gain de productivité dépend du ratio entre les trajectoires de contour et celles de
remplissage.
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Comme il a pu étre vu précédemment, I'augmentation de I"épaisseur de couche entraine une
modification de la microstructure. La prise en compte de cet effet permet d’envisager des pieces avec
un gradient de propriétés. Dans ses travaux de these, Leicht a développé une démarche d’épaisseur de
couche variables avec un cas d’application sur une piéce réelle [143]. Cette démarche permet de
diminuer le temps d’impression global en utilisant des combinaisons de paramétres a forte productivité
dans certaines portions de la piece, cf. Figure 1-26 [143].

a

J 3 E% 61%
» & YS: 539 MPa

Low energy Build speed: 8.2 cm’/h

Improved YS: 482 MPa /

properties ) ,
= Build speed: 23.2 cm*/h
High N E%: 44 %

productivity YS: 464 MPa

Figure 1-26 : Cas d'application d'une stratégie permettant de moduler les propriétés mécaniques de la piéce par
troncon. Les segments en rouge sont réalisés avec une épaisseur de couche de 80 um dans 'optique de réduire
le temps d’impression global de 46% pour 9 pieces par plateau. Figure issue de Leicht [143].

1.3.3.25  Effets indésirables de I'adaptation paramétrique

Laugmentation de la productivité pouvant étre obtenue a iso densité d’énergie volumique
s'accompagne d’adaptation d’autres parametres de fabrication, notamment la vitesse de balayage,
I'épaisseur de couche et I'écart vecteur. Letenneur et al. [74] montrent que cette adaptation mene a
une dégradation de |'état de surface et de la densité de la piece, cf. Figure 1-27.
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Figure 1-27 : Carte de procédé indiquant le compromis entre productivité, densité et état de surface appliqué a
une poudre de fer atomisée a I'eau. Figure issue de Letenneur et al. [74].

Pour certaines industries, utilisant des pieces frittées, un taux de porosité de 'ordrede 1 a5 %
peuvent étre acceptable. Ainsi, des démarches d’augmentation de la productivité pour le procédé PBF-
LB pourraient trouver leur place pour la production de piéces a destination de ces industries [143,148].
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1.3.3.3 Autres leviers de productivité liés au procédé

1.3.3.3.1  Elargissement de la distribution de taille des particules

Modifier I'étendue de la distribution de taille (span) permet de valoriser une part plus large de
la production de poudre, comme il a été abordé dans la Section 1.2.1.2.

Shi et al. montrent la possibilité d’utiliser une poudre de TA6V de granulométrie 53 — 106 um,
avec une épaisseur de couche de 200 um et un diameétre de faisceau focalisé de 200 um [136]. Les
résultats de cette étude montrent qu’il est possible d’obtenir une densité de 99,9 % et d'atteindre une
vitesse de construction de 7,2 mm3/s, ce qui équivaut, selon les auteurs a une augmentation de 23 9
fois les vitesses usuelles pour des machines industrielles. Cette granulométrie présente l'avantage
d’étre, selon les auteurs, entre 30 et 50% moins couteuse qu’une granulométrie standard utilisée pour
le procédé PBF-LB. IIs notent un effet de I'épaisseur de couche sur la rugosité de la piece, qui est plus
élevée que pour des mises en couche fines. Cependant ils n‘'observent pas d’effet significatifs sur les
propriétés en traction du matériau par rapport a celles obtenues pour des couches fines. Les auteurs
mettent en avant I'intérét en terme de productivité et de co(it de la matiére premiére de cette approche
dans le cadre de la fabrication de piece ayant peu d’exigence concernant I'état de surface [136].

1.3.3.3.2  Adaptation du gaz d'inertage

Le gaz inerte utilisé lors de la fabrication permet de limiter 'oxydation des pieces, mais permet
aussi de dissiper par convection forcée une partie du flux thermique émis par le bain de fusion. Pauzon
et al. [149] montrent gu’il est possible d’augmenter la vitesse de construction du TA6V jusqu’a 44% en
utilisant un mélange de gaz hélium-argon comme gaz d’inertage dans I'enceinte. Cette amélioration est
liée a une meilleure dispersion de la plume laser et a la conductivité thermique de I’hélium qui sont
plus intéressantes que celles de I'argon.

1.3.3.3.3  Limitation de la quantité de support

Les supports de fabrication remplissent trois fonctions principales : ils supportent la construction
des parties de piece en surplomb, ils permettent la dissipation thermique et ils permettent de limiter
la déformation de la piéce sous I'effet des contraintes résiduelles. Ces supports, s’ils sont mal optimisés,
représentent une triple perte : ils constituent un volume de poudre fusionné qui sera retiré et mis au
rebus, ils nécessitent un temps de fusion et nécessitent un temps de post-traitement pour reprendre
les marques laissées sur les piéces apreés retrait des supports.

Une optimisation du procédé et des paramétres de fusion, associé a une gestion thermique de
la piece permet de limiter la quantité de support. De plus, une bonne gestion de la stratégie de
fabrication des surfaces en surplomb permet de limiter le recours aux supports. Une diminution de la
guantité de support réduira le temps de fabrication global.

Dans le cas de la réalisation de plusieurs pieces sur un méme plateau, des optimisations dans le
placement des supports permettent de réaliser une imbrication 3D (nesting) des piéces afin de
maximiser le nombre de piéces par fabrication.
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1.3.4 Optimisations et innovations concernant la chaine de valeur du procédé PBF-LB

Comme évoqué en introduction de la Section 1.3, la productivité du procédé PBF-LB ne se limite
pas a l'opération de fabrication de la piece. Il existe un ensemble d’innovations et d’optimisations
permettant d’'améliorer la productivité globale, dans un cadre de production industrielle.

En amont de la fabrication, les opérations de conception sont associées a des boucles de
validation intégrant des simulations du procédé tenant compte des parametres de fabrication, ce qui
permet de fiabiliser la fabrication, limitant ainsi le risque d’arrét de production. Ces solutions sont
intégrées dans une suite logicielle, permettant de réaliser des adaptations facilement et d’assurer une
tracabilité des opérations préfabrication. Les fournisseurs de solutions logiciel réalisent des
optimisations de leurs algorithmes de calcul des trajectoires, afin d’itérer plus rapidement sur la
préparation du fichier de fabrication, mais aussi pour ordonnancer de la maniére la plus efficace
possible les trajectoires du/des lasers. Ces solutions permettent de gagner en efficacité et en fiabilité
dans le cadre de la production de pieces en série.

Lopération des machines PBF-LB s'accompagne d’un nombre important de manipulation par
l'opérateur, afin de préparer la machine pour la fabrication, pour son opération, puis pour le
déchargement et le nettoyage avant la prochaine fabrication. Afin de réduire les temps non productifs,
des développements de lignes automatisées sont en cours chez des fabricants de machine afin de
proposer une automatisation des opérations de manutention des plateformes de fabrication, de
dépoudrage, de tamisage ou encore de retrait des supports. Les systemes de gestion de la poudre
(alimentation, séchage, recyclage par tamisage) en boucle fermée sont proposés pour des machines
destinées a la production en série.

1.4 L'utilisation de mélanges de poudres

Il est connu depuis longtemps que le recours a un mélange de petites et de grandes sphéres
permet d’augmenter la densité de I'ensemble [150]. Cette connaissance correspondait initialement a
I'empilement idéalisé de deux distributions de spheéres de taille homogene. Ici, 'augmentation de la
densité se fait par I'insertion des sphéres de petit diamétre dans une matrice formée par des sphéres
de grand diamétre [148]. Un ensemble idéalisé de sphéres de taille homogéne forme un empilement
compact suivant un réseau cubique face centré, dont la fraction volumique est égale a ns. = m/3v2 =
0,74. Ainsi, en considérant cet empilement compact, un ratio de taille idéal a pu étre déterminé par
des considérations géomeétriques, correspondant a la taille maximale des spheres de petit diamétre
pour gu’elles puissent percoler au travers de la matrice de grandes sphéres et remplir les vides, ce ratio
de taille estde 1/(2/v3 - 1) = 6,46 [151]. Les deux populations de sphéres sont mélangées en respectant
une proportion volumique de sphére de petite taille Xr. Comme il peut étre observé sur la Figure 1-28,
I'augmentation de densité est supérieure a une loi des mélanges et passe par un maximum pour une
proportion de particules fines X¢*.
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Figure 1-28 : Relation idéalisée de I'augmentation de la densité d'un mélange de poudre en fonction de sa
proportion de particules fines. Figure issue de German [152].

Cette vision idéalisée d’un mélange a été testé expérimentalement par différents auteurs [151—
153], et notamment par McGeary avec des essais de mélange binaires de spheres de diamétres
variables dans une colonne en verre. Ces essais ont permis de montrer I'effet du ratio de taille et de Ia
proportion de sphére de petite taille X (corollaire de la proportion des sphéres de grande taille)
influencent le gain de densité du mélange. Un ratio de taille idéal de 1:7 et une proportion idéale de
X¢* = 30 % ont été identifiés, permettant d’augmenter la densité de 30 %.

Au-dela de leur intérét mathématique et physique, ces mélanges trouvent un intérét dans les
domaines industriels utilisant des poudres, afin de former des ensembles denses.

1.4.1 Métallurgie des poudres
Le mélange de poudre a été proposé pour améliorer la compacité d’'une poudre pour obtenir
une piece a vert de densité plus élevée [154]. En effet I'ajout de particules fines permet de générer plus
de “necking”, réduisant le retrait des pieces lors du frittage [155]. Cependant, la différence de taille
entre les particules, si elle est trop importante, peut amener a la formation de pores et de fissures lors
de l'opération de frittage en raison des différence de cinématique de frittage des particules [152].

1.4.2 Utilisation des mélanges de poudres dans les procédés de fabrication additive
Dans les procédés de fabrication additive, les mélanges de poudres ont pu étre utilisés pour la
formation d’un alliage in situ a partir du mélange de deux poudre élémentaires (ou pré-alliées) et pour
une optimisation du procédé. La recherche d’augmentation de la compacité de la poudre vise a
améliorer les performances du procédé, principalement au travers d’'un mélange de poudres d’un

méme matériau.

1.4.2.1 Les mélanges de poudres dans une démarche d'alliage in situ
Cette démarche consiste a utiliser deux (ou plus) poudres élémentaires, qui seront mélangées
afin de représenter la composition chimique de I'alliage souhaité. Ensuite, ce mélange de poudres est
fondu, dans le procédé, et les éléments chimiques homogénéisés dans le bain de fusion, formant ainsi

un matériau allié.

Comme il a été vu au début de ce chapitre, les procédés additifs utilisant des poudres métalliques
correspondent aux procédés de dépot direct d’énergie (DED-p) et aux procédés lit de poudre.
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Schneider-Maunoury et al. [156] montrent la possibilité de réaliser un mélange de poudre dans le
procédé DED-CLAD, par une injection différentielle de deux poudres élémentaires dans la buse de
dépot. Dans ce cas, les parametres pilotant la distribution des poudres permettent de contréler la
proportion d’'une poudre par rapport a une autre, ouvrant la possibilité de réaliser des piéces avec un
gradient de composition chimique. Pour le procédé PBF-LB, le mélange de poudre a pu étre utilisé par
Fischer et al. [157] afin de former un alliage de titane a bas module d’élasticité Ti-26Nb pour des
applications biomédicales. Dans le cas du procédé PBF-LB, les deux poudres doivent étre mélangées et
homogénéisées en dehors de la machine, avec un mélangeur tridimensionnel. Une fois placé dans la
machine, la composition du mélange ne peut pas étre adaptée. Fischer et al. [157] ont pu montrer, au
travers de I'impression de capsules de poudres, et avec une mesure par tomographie rayons-x, que le
lit de poudre est homogéne en termes de répartition des deux poudres, suivant le ratio de mélange.

1.4.2.2 Démarche d’amélioration des performances des procédés additifs
Dans cette section, I'accent sera mis sur les procédés lit de poudre, qui sont au cceur du sujet de
ces travaux de thése. De plus, les mélanges de poudres de méme matériau mais de granulométries
différentes seront considérés. Il a été noté que peu d’études sont disponibles dans la littérature a ce
sujet.

L'utilisation d’'un mélange de poudre a été proposée par Karapatis et Egger [158] comme un
moyen d’augmenter la compacité du lit de poudre dans le cadre du procédé PBF-LB. Comme il a été vu
dans les sections précédentes, une augmentation de la compacité de la couche de poudre pourrait
avoir comme effet d’augmenter l'absorption de cette derniere et ainsi d’améliorer l'efficacité du
procédé [109]. Dans leurs travaux, Karapatis et Egger [158] utilisent des poudres atomisées présentant
des distributions granulométriques polydispersées et montrent qu’il est possible d’augmenter la
densité du matériau poudre avec un ratio de taille idéal de 1:10 et une proportion de poudre fine de
30 %. Cependant, pour la formation d’'une couche de poudre, ils mettent en avant I'impact négatif des
effets de murs, créant des vides pouvant contribuer jusqu’a 40 % de la porosité de la couche de poudre.
Cet impact délétere est cependant atténué avec une augmentation de I'épaisseur de couche.

Pour les procédés additifs lit de poudre impliquant une opération de frittage, le procédé de
Binder Jetting permet d’obtenir une image de la compacité du lit de poudre a partir de la compacité de
la pieéce avert. Clares et al. [158] ont montré qu’il est possible d'augmenter la densité des piéces frittées
a l'aide de poudres de distribution bimodale. Ils montrent une amélioration de la densité de la piece a
vert, passant de 50 % a 70 % de compacité, ce qui est, selon les auteurs, lié a 'augmentation de la
densité du lit de poudre. Les auteurs relévent aussi une diminution du retrait et une amélioration de
I'état de surface lors de I'opération de frittage. Toujours sur le procédé de Binder Jetting, Bai et al. [159]
montrent I'effet de la taille des particules et du ratio de taille sur I'amélioration de la densité des pieces
et de la coulabilité de la poudre. lls ne trouvent pas d'amélioration dans le cas d’'un mélange dsp = 15
pum + dso = 75 um, mais mesure une amélioration de 12,5 % de la densité dans le cas d’'un mélange dso
=5 um + dsp = 30 um. Pour le procédé de frittage laser sélectif (SLS), Zhu et al. [99] montrent I'impact
de la densité apparente de la poudre sur la densité finale d’'une piece frittée. Pour cela ils réalisent des
mélanges de distributions bimodales et tri-modales a partir de poudres de Cu, de Cu-Ni pré-allié et de
SCuP comme liant. lls montrent que l'augmentation de la densité apparente du matériau poudre
améliore la densité des pieces frittées.

53



Concernant le procédé PBF-LB, les études ont principalement porté sur I'utilisation de mélanges
de poudres comprenant une poudre de granulométrie standard (entre 15 et 53 um) et une poudre plus
fine (< 20 um) dans le but d’améliorer la densité des piéces fabriquées. Dans leurs travaux, Haferkamp
et al. [83] utilisent un mélange de poudre dsp = 60 um + dsp = 20 um et n‘observent pas d’amélioration
de la densité des pieces fabriquées. Coe et Pasabani [160] étudient la densité des pieces fabriquées a
partir d’'un mélange de poudre dso =36 pum + dsp = 5.5 um. lls observent une augmentation de la densité
des pieces de 2 % pour des DEV faibles, mais n‘observent pas d’amélioration lorsque la DEV utilisée est
suffisamment importante. Schaak et al. [161] rapportent que pour le mélange d’une poudre d’Hastelloy
X de granulométrie 15 — 45 um et une poudre de WC-Co de granulométrie 2 — 10 um, une proportion
de poudre fine de 5 et 10 wt% dégradent la coulabilité. Dans une étude récente, Farzadfar et al. [162]
montrent que l'utilisation d’un mélange de poudre d’Inconel 718 de tailles dsp = 35 um + dsp = 10 pm
permet d’améliorer la vitesse de construction de 16,6 % pour une épaisseur de couche de 40 um. Cette
amélioration de la vitesse de construction est associée a I'augmentation de la vitesse de balayage. Les
auteurs associent une augmentation de I'absorption du faisceau par la couche de poudre, ce qui rend
le procédé plus efficace. De la méme maniere, Zhang et al. [163] indiquent une augmentation de
I'absorption du faisceau laser grace a la présence des particules fines dans le mélange.

Les procédés lit de poudre présentent cependant des contraintes limitant le choix de la taille des
poudres pouvant étre utilisé dans un mélange. En effet, comme il a été abordé ci-dessus, si un ratio de
taille élevé est bénéfique pour la densité du matériau poudre, il s'avere difficile de le mettre en place
pour une épaisseur de couche d’une centaine de micron. Aussi, il est en pratique difficile, ou coliteux
d’obtenir des poudres de distribution de taille homogéne et de suffisamment fine pour remplir des
conditions de taille d’un ratio de taille 1:7 ou 1:10. De plus, lorsque les particules sont trop fines, elles
ont tendance a former des agrégats [99].

1.5 Conclusion partielle

Dans ce premier chapitre, un état de l'art a été réalisé afin d’aborder au mieux le sujet global
d’amélioration de la productivité du procédé PBF-LB.

Cet état de l'art a porté sur le procédé PBF-LB, depuis la physique du procédé jusqu’aux
caractéristiques finales des pieces fabriquées. L'influence des principaux paramétres de fabrication sur
la qualité des piéces a été détaillée. La production des poudres métalliques et les enjeux liés a leur
caractérisation ont été présentés, permettent d’identifier les besoins spécifiques au procédé PBF-LB,
notamment en termes de caractérisation du processus d’étalement. En ce qui concerne la productivité,
il a pu étre constaté que la recherche de son amélioration est un sujet tres présent dans la littérature
et de nombreuses pistes sont explorées pour rendre le procédé plus performant. Parmi ces démarches,
l'augmentation de I'épaisseur de couche est considérée comme un levier de productivité important.
Cet état de I'art a permis d’identifier le recours a des mélanges de poudres comme étant une démarche
potentielle d’'amélioration de la productivité et de valorisation des poudres, répondant ainsi au besoin
industriel de cette these.

Au travers de ces travaux de thése, il est souhaité d’apporter une contribution a I'état de I'art en
développant l'utilisation des mélanges de poudres dans le procédé PBF-LB. Au regard des
connaissances actuelles sur le procédé et sur les propriétés des poudres mélangées, il apparait que
leur utilisation présentera des différences notables quant a la mise en ceuvre par le procédé, en
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comparaison des poudres conventionnellement utilisées. Il est donc nécessaire d’étudier I'influence de
la composition d’un mélange de poudres sur ses propriétés et sur son application dans le procédé PBF-
LB. Pour ce faire, le travail réalisé a été divisé en trois parties, correspondant respectivement a la
caractérisation du matériau poudre ex situ, puis a I'étude de son étalement in-situ pour enfin finir par
sa mise en ceuvre dans une machine industrielle et la réalisation d’échantillons.

Tout d’abord, la réalisation d’un mélange de poudres implique un choix de la taille et de la
proportion des poudres qui le composent. Comme il a pu étre vu au cours de ce premier chapitre, les
mélanges de poudre ont principalement été étudiés dans le cadre de matériaux modeles et il existe
peu d’études portant sur leur application pour le procédé PBF-LB. Ainsi, le Chapitre 2 portera sur la
caractérisation des mélanges de poudres a partir de poudres provenant du processus d’atomisation
gazeuse. Linfluence du ratio de taille et de la proportion de particules fines sur les propriétés
comportementales du mélange de poudres sera étudiée, et les implications pour leur usage dans le
procédé PBF-LB seront discutées.

A ce jour, peu d’études portent sur la caractérisation expérimentale de I'étalement des poudres
et sur la caractérisation de la couche de poudre dans le procédé PBF-LB. Ainsi, dans un second temps,
le processus d’étalement des poudres sera étudié. Dans le Chapitre 3, une méthode de caractérisation
d’une couche de poudre sera proposée et les biais liés a cette méthode seront évalués et discutés. Le
comportement a I'étalement des mélanges de poudres sera étudié, et les implications pour le procédé
seront discutées.

Enfin, ce chapitre a permis d’identifier quels étaient les éléments déterminants dans la
fabrication PBF-LB. Plusieurs études portent sur I'augmentation de I'épaisseur de couche comme levier
pour le gain de productivité. De plus, les études portant sur les mélanges de poudre se sont concentrées
sur le mélange d’une poudre standard avec une poudre plus fine. Le Chapitre 4 portera sur la mise en
ceuvre d’un mélange de poudres, précédemment identifié, et sur I'étude du gain de productivité
pouvant ainsi étre obtenu tout en minimisant les défauts générés.
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Chapitre 2: Caractérisation et comportement des

mélanges de poudres

2.1 Introduction

Les poudres conventionnellement utilisées dans le procédé PBF-LB présentent des tailles de
particules comprises entre 15 et 63 um (cf. Section 1.2.2.1.1). L'objectif principal de cette these est de
développer I'utilisation de mélanges de poudres comprenant des particules de taille supérieure a ces
tailles standard. Afin d’aborder cette démarche de valorisation, il est essentiel de déterminer
I'adéquation des poudres au procédé PBF-LB en étudiant leurs propriétés. Dans cette section, les
poudres seront caractérisées au regard de leur distribution de taille des particules, leurs densités et de
leurs propriétés d’écoulement. Cependant, comme il a été abordé dans la Section 1.2.3.2.2, il n’est pas
trivial de définir des critéres quantitatifs pour établir un cahier des charges d’une poudre destinée au
procédé PBF-LB. Ainsi, il est important de comparer les résultats obtenus a une poudre
conventionnellement utilisée pour le procédé.

L'objectif de ce chapitre est d’étudier I'influence de la composition (tailles mélangées et
proportion) d'un mélange de poudres de méme nature sur ses propriétés de compaction et
d'écoulement.

Pour cela, les méthodes de mesure et le matériel expérimental seront détaillés, puis les résultats
des caractérisations sur les poudres et les mélanges de poudres seront présentés et discutés. Pour finir,
les implications de ces résultats pour I'application de mélanges de poudres dans le procédé PBF-LB
seront discutées.

2.2 Matériel et méthodes

2.2.1 Description des lots de poudre et préparation des mélanges

2.2.1.1 Description des lots de poudres réceptionnés
Pour les besoins de cette étude, plusieurs fractions granulométriques, représentant une vue
d’ensemble du spectre granulométrique produit par I'atomisation, ont été fournies par la société
Aubert et Duval. Lalliage d’acier inoxydable AlSI 420 a été élaboré par le procédé Electo Slag Heating
[164], puis atomisé a I'azote. Ce procédé d’atomisation produit des particules dans un gamme de taille
allant de 1 um a 500 um. Plus de détails concernant cet alliage seront présentés dans la Section 4.2.1.

Les lots de poudre réceptionnés correspondent a des fractions granulométriques distinctes
issues d’'une séparation par tamisage. Pour les besoins de I'étude, les désignations suivantes seront
utilisées pour nommer les fractions granulométriques réceptionnés :

e Poudre désignée “P1”, issue d’un tamisage < 20 um.

e Poudre désignée “P2”, issue d’'un tamisage > 20 um et < 53 um, il s’agit de la fraction
granulométrique usuelle pour le procédé PBF-LB.

e Poudre désignée “P3”, issue d’un tamisage > 53 pum et < 90 um.

e Poudre désignée “P4”, issue d’un tamisage > 90 pum et < 150 um.
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e Poudre désignée “P5”, issue d’un tamisage > 150 um.

Afin de simplifier le discours dans la suite du document, ces lots de poudre seront désignés
comme des poudres de distribution de taille “monomodale” a la différence des mélanges de poudres
correspondant a une distribution de taille “bimodale”.

2.2.1.2 Description des mélanges de poudre réalisés
Pour cette étude, plusieurs mélanges de poudres ont été constitués. Pour un mélange, une
poudre grossiere (Py) et une poudre fine (Pf) sont mélangées suivant un ratio de masse défini par la
proportion massique de poudre fine X; (en wt%). Les mélanges de poudres seront ainsi désignés sous
la forme suivante Xy PsP,

Par exemple, 30P1P4 correspond a un mélange comprenant une proportion de poudre fine P1 de 30

wt% et le complément de la poudre grossiere P4.

Un mélange est aussi caractérisé par le rapport de taille entre les poudres. Les poudres
constituant le mélange ne sont cependant pas composées de particules de taille homogene, mais
caractérisées par une distribution de taille. Ainsi, les diamétres médians ds sont utilisés pour qualifier
la taille des particules constituant une poudre. Le mélange est ensuite qualifié par le rapport des dso
des poudres constitutives du mélange, qualifié de ratio ds, (Equation 2-1).

diametre médian poudre grossiere  dsgpg

ratio dsy = (Equation2 — 1)

diamétre médian poudre fine  ds, Pf

Les mélanges réalisés sont résumés dans le Tableau 2-1 avec les proportions de poudre fine Xfet
les ratios de dsp correspondant.

Tableau 2-1 : Liste des mélanges réalisés avec les proportions de poudre fine Xy et leur ratio de dso associé.

Désignation Poudre Poudre . . Ratio
) . . Proportion de poudre fine X (wt%)

du mélange fine Py grossiere Py de dso
P1P3 P1 P3 0 20 100 4,32
P1P4 P1 P4 0 20 30 40 100 6,74
P2P4 P2 P4 0 20 30 40 60 100 2,72
P2P5 P2 P5 0 20 40 60 100 4,71
P3P5 P3 P5 0 20 40 60 80 100 2,70

Comme indiqué dans le Tableau 2-1, plusieurs mélanges ont été constitués avec pour chacun
différentes proportions de poudre fine X;. Les différents mélanges permettent d’obtenir des couples de
mélanges comparables en termes de ratio dso. C’est le cas pour les mélanges P1P3 et P2P5 avec un
ratio dsp = 4,5 et pour les mélanges P2P4 et P3P5 avec un ratio dsp = 2,7. Le mélange P1P4 présent un
ratio dsp proche de 7, qui est le ratio de taille proposé par McGeary [153]. Ce ratio de taille de 7
correspond a la taille limite pour qu’une particules fine puisse percoler dans un empilement compact
(matrice ou squelette) de grandes particules de taille homogéne. En mélangeant des poudres de
distributions de taille resserrées (particules de tailles homogénes), McGeary montre qu’il est possible
d’atteindre une compacité n = 0,796 [153].
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Concernant les proportions de poudre fine, les valeurs testées englobent volontairement la
valeur Xr =30 wt% car elle est proposée dans la littérature comme étant une proportion permettant de
former un mélange de densité maximale [151,153]. Dans le choix des proportions de poudre fine dans
les mélanges, la proportion de la poudre P1 a été volontairement limitée a Xf = 40 wt% car il n’est pas
de l'objet de I'étude de considérer des mélanges faisant intervenir en majeure partie des fractions
granulométriques fines. En effet, cette fraction granulométrique pourrait étre étalée a l'aide d’un
systéeme de rouleau dans le procédé PBF-LB, comme indiqué dans la Section 1.2.3.1.1.

2.2.1.3 Méthode de préparation des mélanges

Afin de minimiser I'impact du transport, entre le lieu de production et le laboratoire, sur
I’'homogénéité de taille des lots de poudre initialement réceptionnés dans des f(its étanche de 3,6 L
(CurTec 7003), des petites quantités de poudre (15 mL) sont prélevées en variant les lieux de
prélevement dans le f(t. La poudre prélevée est ensuite placée par sous lots de 2 kg dans des
contenants étanches de 1 L (CurTec 4310) qui seront homogénéisés a laide d’un agitateur
tridimensionnel Turbula T2F (WAB AG, Suisse) a une vitesse de rotation de 49 tr/min pour une durée
de 30 minutes avant toute utilisation. La durée d’agitation a été définie a partir du savoir-faire antérieur
du laboratoire établit dans le cadre de mélange de poudres élémentaires [157].

Pour réaliser un mélange, les quantités définies de poudre grossiére P, et de poudre fine Pssont
prélevées dans les poudres homogénéisées et placées dans un contenant de 1 L en respectant la
proportion Xr (wt%) jusqu’a atteindre une masse de 2 kg de mélange. Puis ce mélange est homogénéisé
avec la méthode décrite ci-dessus. Le mélange de poudre est ensuite prét pour les prélevements et les
caractérisations.

2.2.2 Moyens de caractérisation des poudres
2.2.2.1 Analyse granulométrique et morphologique

22211 Morphogranulométre CAMSIZER

Les analyses granulométriques décrites dans ces travaux ont été réalisées a I'aide d’un
instrument CAMSIZER XT (Retsch GmbH) a MetaFensch (IRT M2P, Uckange). Cet instrument est
un morphogranulometre et permet de mesurer la distribution de taille et les caractéristiques
morphologiques des particules dans des classes de taille définies a I'aide de deux caméras et d’un
logiciel d’analyse d’'image dynamique, cf. Figure 2-1.
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Figure 2-1 : Principe de mesure de l'instrument CAMSIZER XT. Figure issue de [165].

Pour effectuer la mesure, la poudre est dispersée dans un jet d’air comprimé afin de minimiser
la présence d’agrégats de particules. Les tailles de particules pouvant étre mesurées avec la
configuration de lI'instrument vont de 1 um a 1,5 mm de diameétre.

Pour les analyses, la distribution de taille a été mesurée par classes de taille de largeur 1 um,
dans un intervalle allant de 1 um a 500 um. Cette mesure permet d’obtenir différents diamétres
caractéristiques, tels que présentés dans la Section 1.2.2.1.2. Pour cette étude la taille des particules
sera décrite par le diameétre équivalent en surface dures (Equation 2-2).

V4 *x A

darea = - (Equation 2 — 2)

Avec A la surface projetée de la particule.

Concernant les caractéristiques morphologiques des particules, le rapport d’allongement (b// =
de,in/dFe,,,, ) €t1a sphéricité (définition a partir de la surface projetée proposée par Riley [166] SPHT
= 41A/P?) des particules sont mesurés et mis en relation avec la taille de ces derniéres dans une
section ultérieure. Avecd, . le diametre de corde minimum, dg, __ le diamétre de Feret maximum

et P le périmetre de la particule.

2.2.21.2  Microscope électronique a balayage

Afin d’observer la morphologie et I'état de surface des particules, notamment la présence de
satellites, des clichés ont été réalisés au microscope électronique a balayage. L'instrument utilisé est
un MEB JEOL 6490 (JEOL GmbH) équipé d’un filament tungsténe et les parametres d’acquisition
appliqués sont une tension d’accélération de 20 kV et une distance de travail de 51 mm.

2.2.2.2 Mesure de la densité et de dynamique de compaction

La compaction correspond a 'augmentation de la densité d’un matériau en poudre soumis a une
sollicitation mécanique (vibration, choc, oscillation, etc.). En fonction de son état de compaction, une
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poudre présentera des comportements différents, liés a la stabilité de I'empilement et a I'interaction

entre les particules.

22221 Protocole d'essai

Afin de mesurer la densité de la poudre et I'évolution de son état de compaction, un instrument

de mesure automatique de compaction GranuPack (GranuTools, Belgique) est utilisé. Cet instrument

mesure la variation du volume d’une colonne de poudre soumise a des opérations de tassement

périodiques. Le principe de mesure est décrit par Lumay et al. [78] et schématisé dans la Figure 2-2a.

Le protocole de mesure est le suivant :

e laphase d’initialisation :

O

Un tube, appelé tube d’initialisation est placé dans la cellule de mesure de diamétre
intérieur 26 mm.

Une quantité de poudre, de masse connue, est lentement versée dans le tube
d’initialisation.

Le tube d’initialisation automatiquement retiré de la cellule de mesure a une vitesse
constante de 1 mm/s, permettant aux particules de poudre de se réarranger dans la
cellule de mesure et de former une colonne de poudre.

Un “diabolo’” en aluminium (de masse 11,5 g) est délicatement placé sur la surface de
la poudre, dans la cellule de mesure.

Un capteur inductif est descendu suivant I'axe de la cellule de mesure jusqu’a la
détection de la surface supérieure du diabolo (distance de 3,5 mm). Ceci permet de

mesurer la hauteur de la colonne de poudre présente dans la cellule de mesure.

e Laphase de mesure :

O

O

Une came, sur laquelle repose la partie basse de la cellule de mesure, est mise en
rotation. Lors de la rotation de la came, une variation brutale de rayon de cette
derniere amene la cellule de mesure a chuter d’une hauteur AZ = 1 mm, ce qui
constitue une opération de tassement de la poudre appelée “tap”. La fréquence des
tap dépend de la vitesse de rotation de la came, dans ces travaux elle est fixée a 1 Hz.
A chaque tap la distance entre le capteur inductif et la surface supérieure du diabolo
est mesurée, permettant ainsi de tracer I’évolution de la hauteur de la colonne de

poudre dans la cellule et donc de la densité du matériau poudre.
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Figure 2-2 : (a) Schéma du principe de mesure de l'instrument GranuPack, avec h la hauteur de la colonne de
poudre dans la cellule de mesure, AZ la hauteur de chute de la cellule. (b) Représentation de la dynamique de
compaction de deux poudres (verte et rouge), avec n le nombre de tap, n la fraction volumique et nz/2 le nombre
de tap a la demi compaction. Figure adaptée de [167].

Lexploitation de cette mesure consiste a extraire des informations quant aux densités

caractéristiques et a la dynamique de compaction de la poudre, cf. Figure 2-2b, ces grandeurs sont :

p: la densité du matériau poudre. Cette grandeur est obtenue a partir de la masse
renseignée de I'échantillon de poudre et du volume occupé par la colonne de poudre, défini
par le diameétre de la cellule de mesure et la hauteur de la colonne de poudre mesurée a
chaque tap.

n: la fraction volumique, aussi appelée compacité, correspond au rapport entre la volume
occupé par les particules et le volume total considéré. Dans le cas d’'un mélange de poudres
de natures chimiques différentes, les densités des matériaux constituant le mélange doivent
étre prises en compte. Dans le cas de cette étude les mélanges de poudres correspondent a
des mélanges d’un méme matériau. Calculer la fraction volumique revient donc a considérer

le rapport entre la densité du matériau poudre et la densité du matériau brut (Equation 2-3) :

__ Pmatériau poudre

(Equation 2 - 3)

Pmatériau brut

Po la densité initiale de la mesure, assimilée a la densité apparente de la poudre. Il est
cependant important de noter que cette densité apparente ne correspond pas a la valeur
normée au sens de I'ISO 3923-1 :2018. En effet, cette mesure normée de la densité apparente
nécessite |'usage d’un débitmeétre a entonnoir de Hall, Gustavsson ou encore Carney. Il s’agit
ici de définir cette densité comme étant celle d’une poudre dans un état aéré suite a son
écoulement dans la cellule de mesure, dont la masse est connue et occupant un volume
mesuré, ce qui correspond a la définition de la densité apparente.

Psoo : la densité atteinte a 500 tap, assimilée a la densité tapée. De la méme maniére que
pour la densité apparente, celle-ci ne correspond pas a la densité tapée au sens de la norme

ISO 3953 : 2011. Cependant le principe de mesure reste similaire.
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e ni;:  le nombre de tap a demi compaction en considérant un total de 500 tap sur I’essai.
Cette grandeur permet de caractériser la capacité des grains a se réorganiser en une structure
compacte a la suite d’une sollicitation de tassement.

2.2.2.2.2 Modélisation de la compaction

Afin de modéliser la dynamique de compaction, plusieurs modeles ont été proposés. Les deux
modeles les plus couramment cités dans la littérature sont : la loi logarithme inverse proposée par
Knight et al. [168] et |a loi exponentielle étirée proposée par Philippe et Bideau [169].

Le premier modele correspond a la loi logarithmique inverse proposée par Knight et al. [168]
(Equation 2-4). Cette loi a notamment été utilisée par différents auteurs [167,170] en fixant la variable
B=1:

n() —n(0)
n
1+B+n(1+2)

n(n) = n(w) — (Equation 2— 4)

Avec les compacités n(0) et n(ee) correspondant aux compacités initiale et maximale de
I'ensemble granulaire. Les paramétres adimensionnels T et B correspondant respectivement au temps
caractéristique de relaxation et a un parameétre d‘ajustement dépendant des conditions d’essais
(amplitude des tap, fréquence des tap, masse de poudre, etc.). Vandewalle et al. indiquent que T et B
sont fortement corrélés, ce qui justifie I'utilisation de B = 1 dans leurs essais [170].

Le deuxieme modeéle couramment utilisé correspond a la loi exponentielle étirée, proposée par
Philippe et Bideau [169] (Equation 2-5). Ce modéle est basé sur la loi KWW (Kohlrausch, Williams et
Watts) qui est utilisée pour décrire les phénomeénes de relaxation dans les systémes désordonnés tels
que les verres [169].

n\A . _
n(w) = () — (1(=) = 1(0)) *exp(— () (Equation 2 - 5)

La constante B correspond a I'exposant d’étirement de I'exponentielle et dépend de la nature du
matériau, des mécanismes de relaxation mais aussi des conditions d’essai.

Ces deux modeéles ont été obtenus a partir de matériaux modéles, c’est-a-dire des sphéres de
taille homogene. Cependant, la différence entre ces deux modeles réside dans leur capacité a décrire
des régimes stabilisés de compaction différents :

e Dans le cas des expériences menées par Philippe et Bideau [169], le régime stabilisé correspond a
un équilibre entre les phénoménes de compaction et de convection dans la colonne de poudre. En
effet, les expériences qui ont menées a I'obtention de ce modele ont été réalisée avec une
contrainte latérale, c’est-a-dire le rapport entre le diametre de la cellule de mesure et le diameétre
des particules, de N, = 100. Ce modele permet de décrire un régime stabilisé pouvant étre atteint
pour un nombre de tap élevé [170].

o Dans le cas des expériences menées par Knight et al. [168], N, était égal a 10. La proximité des
parois de la cellule a favorisé une compaction par cristallisation (arrangement optimal local des
sphéres suivant un réseau hexagonal compact). Pour un ensemble de sphére de taille homogeéne,
ce régime de stabilité permet d’atteindre des valeurs de n.. plus élevées que la valeur limite d’un

empilement aléatoire compact (random close packing) ngcp = 0,64.

63



Dans ces travaux, les modeéles ci-dessus seront ajustés aux données mesurées
expérimentalement a I'aide d’un script Python.

2.2.2.3 Propriétés d'écoulement

2.2.23.1  Angle d’écoulement

Un tambour rotatif est un instrument permettant la caractérisation d’un écoulement d’une
poudre sous une faible contrainte [167,171,172]. Cette méthode permet d’étudier I'écoulement a
différents niveaux de sollicitation, correspondant a la vitesse de rotation de la cellule.

Afin de définir les différents régimes d’écoulement le nombre de Froude Fr (Equation 2-6) a été
proposé comme un indicateur dans le cas d’un tambour rotatif [173], cf. Figure 2-3 :

w?R , ,
Fr =—— (Equation 2 —6)
)
Avec w la vitesse de rotation du tambour (en rad/s), R le rayon du tambour (en m) et g = 9,81
m/s?.
Regime Sliding Surging Slumping Rolling Cascading Cataracting | Centrifuging
Schematic

g{%“de mumber 0<Fr<10 10 % <Fr<103[10"<Fr<102[10 3 <Fr<10'01<Fr<1| Fr>1

Filling degree f<01 [ f>01 f<0.1 f>01 f>02

Figure 2-3 : Régime d'écoulement dans un tambour rotatif en fonction du degré de remplissage de la cellule f et
du nombre de Froude Fr. Un régime d'écoulement stable est obtenu dans le régime de "rolling' et de ""cascading'’.
Figure issue de Preud’homme et al. [174].

Sur la plage de mesure de I'instrument utilisée (w =1 a 60 tr/min), cela correspond a des régimes
allant du régime d’affaissement (Slumping) au régime de cascade (Cataracting), cf. Figure 2-3 et Figure
2-4,
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Figure 2-4 : Correspondance du nombre de Froude Fr avec la vitesse de rotation du tambour selon I'Equation 2-
6. ldentification des régimes de Rolling, Cascading et Cataracting. L'ordonnée (nombre de Froude) est
représentée en échelle logarithmique.

Le tambour rotatif utilisé dans ces travaux est un instrument GranuDrum (GranuTools, Belgique),
dont le fonctionnement a été décrit par Neveu et al. [175] et est rappelé ci-dessous.
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Linstrument se compose d’une cellule de mesure cylindrique faisant office de tambour, de
diameétre interne de D = 84 mm et de largeur 20 mm. Les parois de la cellule de mesure sont en verre,
revétues d’un traitement antistatique sur la face intérieure, afin de permettre 'observation de Ia
poudre et de limiter I'adhésion des particules aux parois lors de la mesure. Linstrument est équipé d’'un
panneau LED disposé d’un c6té du tambour afin de rétroéclairer la cellule et de permettre la prise
d’image du profile de la poudre par une caméra disposée de l'autre co6té du tambour. Cet essai se
compose de différentes phases correspondant a :

e Phase d’initialisation :
o Un volume de 55 mL de poudre est placé dans la cellule de mesure, qui est ensuite
refermée. Ce volume correspond a la moitié du volume interne de la cellule.
La cellule est placée dans I'instrument, sur des rouleaux d’entrainement.
o Un cycle d’initialisation consistant en une rotation a faible vitesse est effectué afin de
positionner la surface libre de la poudre a 0° (horizontale).
e Phase de mesure :
o Une séquence de vitesse est définie au préalable. Dans le cadre de ces travaux, la
séquence de vitesse correspond a un enchainement de vitesses de rotation croissantes
w =35, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40 tr/min. Cette séquence de vitesse a été choisie afin de
balayer les vitesses de rotation correspondant aux régimes de Rolling et de Cascading,
cf. Figure 2-4.
o Pour chaque vitesse de rotation, un nombre d’images du profil d’écoulement N = 40

sont prises a une fréquence de 1 Hz.

Figure 2-5 : Schéma de la méthode de mesure de l'instrument GranuDrum. (a) Détection de l'interface de
I'écoulement sur chaque image (courbes en gris) et interface moyenne calculée (courbe en rouge). (b) Mesure
de I'angle d’écoulement a,; a partir de I'interface d’écoulement moyenne au centre de la cellule. (c) Mesure de
I'indice de cohésion CI a partir de la variation de la surface libre o(x). Figure issue de Neveu et al. [175].

Le logiciel de I'instrument intégre un algorithme d’analyse d’image permettant d’obtenir les
coordonnées des points de l'interface de I'écoulement (surface libre). Sur cette base, la position de
I'interface moyenne est calculée suivant I'Equation 2-7, cf. Figure 2-5a [175]. A partir de cette interface
moyenne, I'angle d’écoulement @ est calculé a partir de deux points centraux distants de D/5 comme

représentés sur la Figure 2-5b et suivant I'Equation 2-8 [175].
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Ny(x)

1 ,
y(x) = N, G0 ; yi(x) (Equation 2 —7)

M) (Equation 2 — 8)

ay = arctan(
Xbottom — Xtop

2.2.2.3.2  Mesures indirectes des propriétés d’écoulement

2.2.2.3.21 Ratio d'Hausner

Afin de qualifier I'écoulement d’une poudre, des valeurs caractéristiques de densité peuvent étre
utilisées. En effet, lors d’un écoulement, les particules se réarrangent, menant a des phénomeénes de
densification et possiblement de blocages liés a la présence d’agrégats et d’arches. Afin de qualifier le
potentiel de densification, le ratio d’"Hausner Hr a été proposé comme un indicateur de la coulabilité
d’une poudre [85,176]. Il est calculé comme le rapport des densités tapée et apparente, caractérisant
respectivement |'état densifié et aéré (Equation 2-9) [85]:

Ptapée

Hr = (Equation 2 - 9)

Papparente

Ce ratio est conventionnellement utilisé comme critére d’écoulement en raison de sa facilité de
mesure mais aussi par sa bonne adéquation a des problématique d’écoulement en silo (cf. Section
1.2.2.2). Le procédé PFB-LB comprend une étape d’étalement qui est différente de I'écoulement pour
lequel le ratio d’Hausner a été développé. Lutilisation de I'indice d’Hausner ne saurait étre utilisé
comme seul critére de la bonne coulabilité d’'une poudre pour le procédé PBF-LB [177]. Il a été montré
gu’il ne saurait étre un indicateur suffisant de la performance d’une poudre dans le procédé [41]. De
plus, la valeur de I'indice dépend de I'instrument employé et des conditions de mesure des densités
apparente et tapée [178]. Dans ces travaux, le ratio d’Hausner sera utilisé pour qualifier la capacité
d’une poudre a former un ensemble compact dans son état apparent.

2.2.2.3.22 Temps caractéristique de compaction 7

Il a été montré par Lumay et al. [167] que le temps caractéristique de compaction 1, définissant
la vitesse de compaction, peut étre utilisé comme un indicateur de la coulabilité d’'une poudre. Plus T
est élevé, plus le réarrangement des particules est difficile, ce qui se traduit par une mauvaise
coulabilité. Plus récemment, Pilliteri et al. ont mis en évidence le lien entre les phénomenes de
blocages transitoires (transient jamming) dans un ensemble granulaire et un temps caractéristique de
compaction t élevé [179].

2.2.2.4 Cohésion au sein des poudres
La cohésion au sein d’'une poudre est la résultante globale des interactions entre les particules.
Le caractére cohésif d’'une poudre est quantifié par le nombre de Bond granulaire Bog, analogue au
nombre de Bond en mécanique des fluides. Il correspond au rapport entre la force de cohésion F. qui
s‘applique a la particule et le poids de cette derniére, tel que Bog = F./mg. La force de cohésion
Fc correspond au cumul des effets cohésifs appliqués a la particule de poudre, limitant sa mobilité.
Parmi ces effets cohésifs, peuvent étre distingués :
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e Les forces de Van der Waals, qui sont dépendantes de la taille des particules et deviennent
non négligeable dans le cas de poudre fines (< 10 um), participent a la formation d’agrégats de
particules fines [170].

e Les forces capillaires, causées par la présence d’humidité dans la poudre et de I'adsorption de
I’eau sur la surface des particules. Ceci mene a la formation de ponts liquides entre les
particules, les liant ainsi ensemble. La présence de cette humidité aura cependant pour effet
de limiter I'accumulation de charges électrostatiques.

e Les forces électrostatiques, causées par la nature de solide divisé d’une poudre, menant a des
points de contacts étroits et des couches de gaz électriquement isolantes entre les particules
menant a I’'accumulation de charges dans la poudre.

e Les forces électromagnétiques, comme ont pu le montrer Lumay et al. [180] en modulant le
caractére cohésif d’'une poudre en faisant varier un champ électromagnétique.

e Les forces de frottement entre les particules et les interactions mécaniques résultant de leur
morphologie.

En dépit de la complexité a évaluer individuellement I'effet de chacune de ces forces de cohésion,
il est possible de caractériser la cohésion globale. Les forces de cohésion ont une influence significative
sur les propriétés statiques et dynamiques de la poudre [181]. Comme il a été détaillé dans la Section
1.2.2.2, il est possible d’estimer la cohésion globale d’une poudre. Dans le cadre de ces travaux, la
notion d’indice de cohésion (Cl) décrite par Neveu et al. [175] sera utilisée (Equation 2-11). Lindice de
cohésion est basé sur I'analyse des variations o(x) (Figure 2-5c)(Equation 2-10) de la surface libre de
I'’écoulement, générées par le régime d’écoulement, tel qu’indiqué dans la Figure 2-3.

S 500 - yi(0)°

o(x) = Equation 2 — 10
Ny(x) ( q )
1 ,
Cl = Z o(x) (Equation 2— 11)
Dcrop =

Lors de I'écoulement d’'une poudre cohésive, un phénomene de « plug flow » peut-étre observé,
ce qui correspond a un mouvement coordonné d’'un ensemble de particules avec une vitesse et dans
une direction donnée [174]. Cela correspond généralement aux avalanches observées dans I'essai du
tambour rotatif. La cohésion des particules joue un réle déterminant dans la formation d’agrégats de
particules, restreignant voire supprimant la mobilité entre les particules, et menant a ce mouvement
coordonné. Neveu et al. précisent que la morphologies des particules peuvent aussi mener a des
variations de la surface libre pour des faibles vitesses de rotation, mais que cet effet reste en général
faible en comparaison aux effets cohésifs [175].
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2.3 Propriétés physiques des poudres

Les propriétés physiques des poudres correspondent a la description des particules qui
composent la poudre. Dans cette section, les poudres utilisées pour ces travaux sont caractérisées au
regard de leur distribution de taille et de leur morphologie.

2.3.1 Distribution de taille et homogénéité des lots a réception
Avant de réaliser les caractérisations des poudres suivant les méthodes décrites ci-dessus, il est
important de s’interroger sur les méthodes de préparation et de prélevement des lots de poudre. Pour
ce faire, I'homogénéité des échantillons de poudre testés est étudiée au travers de prélevements
réalisés en plusieurs positions dans le contenant de poudre, tel qu’indiqué sur la Figure 2-6.

Afin de comparer les distributions de taille entre elles plusieurs grandeurs caractéristiques sont
utilisées : les valeurs des premier, cinquiéme et neuviéme déciles (dio, dso et dgg), ainsi que le mode de
la distribution de taille (classe de taille dont la fréquence est la plus élevée).

(a) (b) (c)

Figure 2-6 : Méthode de prélevement pour I'analyse de I'homogénéité en (a) surface, (b) milieu et (c) fond du
contenant. Les cercles rouge pointillés correspondent aux lieux de prélevement dans le contenant.

Trois échantillons sont prélevés dans chaque lieu de préléevement (surface, milieu et fond de
contenant). La comparaison des valeurs moyennes et des dispersions permet de juger de
I’'homogénéité de la poudre dans le contenant. Les valeurs moyennes des déciles dio, dso et dgg ainsi
que les dispersions sont résumées dans le Tableau 2-2 et la Figure 2-7.

Comme il peut étre observé sur la Figure 2-7, les dispersions sont faibles pour chaque lieu de
prélevement, inférieures au micron et les valeurs moyennes sont semblables entre les lieux de
prélevement. Exception faite de la poudre P5, qui présente un écart type plus élevé (entre 2 et 6 um)
en surface pour les valeurs de dig, dso et pour la valeur de ds pour I'ensemble des lieux de prélevement.
Ceci peut étre expliqué par la disparité des tailles de particules comprises dans cette distribution (cf.
Figure 2-8) amenant une ségrégation de taille, avec une proportion de particules de grande taille plus
importante en surface du contenant. Il est aussi a noter que la poudre P5 correspond a la fraction
granulométrique > 150 um, elle comprend donc des particules pouvant atteindre plusieurs centaines
de microns de diamétre. Ces particules auront d’autant plus tendance a ségréger vers la surface du
contenant.
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Tableau 2-2 : Valeurs des moyennes et écarts types des déciles dio, dso et dso pour les lieux de prélevement en
surface, milieu et fond du contenant pour les poudres P1 a P5.

dio Moyenne darea(ptm) Ecart type (um)

Poudre Surface Milieu Fond Surface Milieu Fond
P1 8,2 8,2 8,1 0,058 0,058 0,058
P2 24,8 24,8 25,2 0,058 0,058 0,208
P3 55,8 55,6 55,6 0,208 0,265 0,153
P4 79,6 80,0 80,0 0,321 0,681 0,231
P5 143,9 142,5 142,4 2,173 0,265 0,346
dso Moyenne darea (Um) Ecart type (um)

Poudre Surface Milieu Fond Surface Milieu Fond
P1 15,8 15,7 15,7 0,100 2,18E-15 0,058
P2 38,9 38,9 39,4 0,289 0,058 0,173
P3 68,2 67,6 68,2 0,306 0,493 0,306
P4 105,3 106,1 107,2 0,900 0,321 0,321
P5 184,6 183,5 183,5 4,010 0,458 1,250
dso Moyenne darea (Um) Ecart type (um)

Poudre Surface Milieu Fond Surface Milieu Fond
P1 22,5 22,3 22,5 0,153 0,058 0,153
P2 53,9 54,1 54,4 0,252 0,100 0,208
P3 86,0 85,3 85,8 0,115 0,351 1,069
P4 137,8 138,3 139,2 0,586 0,208 0,252
P5 261,0 262,2 261,7 6,062 1,253 3,764

Au regard de la faible variation observée entre les lieux de prélévement, les différentes poudres

monomodales seront dans la suite du document décrites au travers de la moyenne des déciles prise

sur I'ensemble des neuf mesures réalisées. Le Tableau 2-3 regroupe ces valeurs, et la Figure 2-8

représente les distributions de taille moyennes avec la fraction volumique p3 normalisée et la fraction

volumique cumulée Q3 (%).

Comme il peut étre observé au travers du Tableau 2-3, les dispersions sur les valeurs des déciles

d1o, dso et dgo sont inférieures au micron pour les poudres P1 a P4, et sont comprises entre 1,3 et 3,6

pm pour la poudre P5.

Tableau 2-3 : Valeur moyenne des déciles dio, dso et dso, leur écart type de mesure et I'étendue (Span) calculée
pour les poudres P1 a P5 tous lieux de prélevement confondus.

Moyenne (um) Ecart type (um) Etendue
dgy —d

Poudre d1o dso dso dio dso dso %

50

P1 8,2 15,7 22,4 0,067 0,073 0,142 0,904
P2 24,9 39,1 54,1 0,229 0,304 0,276 0,747
P3 55,7 68,0 85,7 0,200 0,423 0,662 0,441
P4 79,9 106,2 138,4 0,458 0,956 0,673 0,551
P5 142,9 183,8 261,6 1,334 2,181 3,662 0,646
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Figure 2-8 : (a) Courbes des distributions de taille darea pour les poudres P1 a P5. Fraction en volume p3 normalisée
(%) et fréquence cumulée Q3 (%). Les classes sont de taille 1 um. (b) Images MEB des poudre P1 a P5, avec une
description des défauts et des morphologies des particules.
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La valeur du mode de la distribution est quant a elle plus difficile a définir car la mesure réalisée
avec des classes de taille de 1 um ameéne des variations de classe en classe (cf. Figure 2-8). Pour
remédier a cette incertitude, une distribution log-normale est ajustée sur les données mesurées a l'aide
du module Multipeak Fit du logiciel IgorPro. Cette distribution est typiquement rencontrée pour la
description des poudres a destination de la fabrication additive [182].

Le Tableau 2-4 présente les valeurs du mode de la distribution log-normale pour chaque poudre
et lieu de prélévement. Il peut étre observé que la dispersion au sein d’un lieu de prélevement est
faible et du méme ordre de grandeur que les dispersions observées sur les déciles dig, dso et doo, cf.
Tableau 2-2. De plus, la variation de la valeur moyenne du mode entre les lieux de prélévement est de
I'ordre du micron. Seule la poudre P5 présente en surface une dispersion plus élevée. Ceci peut étre di
a une ségrégation des particules de grande taille, tel qu’indiqué plus haut. Pour cette poudre, un
prélévement en milieu ou fond de contenant permet d’obtenir un prélévement plus homogéne.

Tableau 2-4 : Valeur du mode de la distribution log-normale ajustée sur les données expérimentales pour les
différents lieux de prélevement des poudre P1 a P5.

Mode Moyenne darea (M) Ecart type (um)

Poudre Surface Milieu Fond Surface Milieu Fond
P1 14,1 14,0 14,0 0,107 0,041 0,143
P2 35,6 35,7 36,4 0,294 0,102 0,246
P3 66,6 66,2 66,7 0,349 0,451 0,266
P4 102,1 102,8 103,6 1,007 0,186 0,345
P5 175,2 173,9 173,9 3,413 0,436 0,801

Ainsi, au vu des dispersions mesurées sur les valeurs des déciles et du mode, chaque
prélevement réalisé sur une poudre monomodale pourra étre considéré comme représentatif de cette
poudre.

2.3.1 Homogénéité de taille des mélanges de poudres

Pour la description de la distribution d’'un mélange de poudres, I'utilisation des déciles a peu de
sens, car ces derniers seront influencés par la proportion de poudre fine Xy (wt%). Afin de juger de
I’'homogénéité d’'un mélange de poudre des prélevements ont été réalisés en surface, au milieu et au
fond du contenant aprés homogénéisation avec le Turbula, suivant la méthode décrite en Figure 2-6.
Deux distributions log-normale sont ensuite ajustées sur la distribution de taille mesurée afin de
correspondre aux deux distributions des poudres constituant le mélange (voir Section 2.3.1). La valeur
du mode de chaque distribution ainsi que la variation entre les lieux de prélevement sont comparées
aux valeurs obtenues pour les poudres monomodales (voir Figure 2-9 et Section 2.3.1). De plus, la
proportion des deux distributions, correspondant a l'aire sous la courbe de chaque distribution ajustée,
est comparée a la proportion prévue dans le mélange. Cette comparaison entre les différents lieux de
prélevement permet notamment de déceler un effet de ségrégation, au travers d’une proportion de
poudre fine plus élevée au fond du contenant (variation du Xy mesuré).
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Figure 2-9 : Valeur du mode des distributions log-normales ajustées pour les deux poudres constituant les
mélanges. Les barres d’erreur correspondent a + I'écart type sur la poudre monomodale.
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Les variations de la valeur du mode entre les lieux de prélevement sont de l'ordre de grandeur
de celles mesurées sur les poudres monomodales. Les différences de la valeur du mode entre les
proportions de mélange peuvent s’expliquer par le recouvrement existant entre les deux distributions
des poudres constituant le mélange. Lors de lajustement de la distribution log-normale, ce
recouvrement est pris en compte ce qui a pour conséquence de faire augmenter la valeur du mode de
la poudre fine et diminuer la valeur du mode de la poudre grossiére. Cet effet est d’autant plus
prononcé lorsque le recouvrement est important entre les deux poudres.
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Figure 2-10 : Proportion de poudre fine Xy en volume déterminée a partir de I'ajustement de deux distributions
log-normales sur les mesures de distribution de taille darea pour les différents mélanges et les lieux de
prélevement en surface, milieu et fond.

La valeur de la proportion de particule fine en volume, issue de I'ajustement des distributions
log-normales, ne correspondent pas exactement aux valeurs de proportion en masse ayant été utilisées
pour réaliser les mélanges, cf. Figure 2-11. Ceci peut étre expliqué par le recouvrement entre les
distributions, tel qu’expliqué plus haut, ou encore par I'approximation du volume au travers d’un
diametre équivalent en surface dar.. Ceci aura pour effet de surestimer la proportion en particules
fines, ce qui est le cas pour la plupart des proportions de mélange, cf. Figure 2-10. Cependant, la
proportion de particules fines entre les lieux de prélevements reste stable, hormis pour certaines
conditions du mélange P3P5.
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Figure 2-11 : Relation entre proportion de poudre fine théorique (en masse wt%) et mesurée (en volume vol.%).

2.3.2 Morphologie des particules

La mesure des descripteurs morphologiques a I'aide du morphogranulomeétre se base sur les
images réalisées par la caméra Zoom, qui capture un nombre de particule plus faible que la caméra
Basic qui sert a la mesure de la taille. Ainsi, pour les tailles se situant dans les queues de distribution la
mesure des descripteurs morphologiques est d’autant plus dispersée car un nombre plus faible de
particules sont analysées par la caméra Zoom. Ainsi, pour décrire la morphologie des particules, seules
les valeurs mesurées pour des tailles de particules comprises entre le dio et le dop seront présentées,
cf. Figure 2-12 et Figure 2-13.

La sphéricité (SPHT) des particules varie en fonction de leur taille, et une diminution brutale de
la sphéricité est observée pour les particules fines d’une taille dgreq = 25 pm, sur la mesure du brut
d’atomisation, cf. Figure 2-12. Cependant, la valeur du rapport d’allongement b/l ne présente pas de
discontinuité sur la mesure du brut d’atomisation, cf. Figure 2-13. Ceci pourrait indiquer que les
particules dans cette gamme de taille présentent une morphologie déformée. Au-dela de 40 um, la
valeur de la sphéricité varie entre 0,88 et 0,92 et diminue de maniére continue. En plus de l'effet de la
taille, la sphéricité varie en fonction de la fraction granulométrique considérée. Il est important de
noter que ces lots de poudre sont issus de la méme atomisation. Une hypothése pour expliquer les
discontinuités présentes au passage d’une fraction granulométrique a l'autre est que l'opération de
tamisage entraine un tri morphologique pour les particules de taille avoisinant celle de la maille du
tamis. En effet, une particule allongée pourra passer au travers de la maille du tamis si elle est orientée
favorablement, et sera comptée comme une particule de grand diamétre équivalent tout en présentant
sphéricité moindre. Au contraire, une particule sphérique de diamétre équivalent a la maille du tamis

,,,,,

équivalent en surface aux alentours de la borne de tamisage. Ceci est appuyé par les valeurs du facteur
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d’allongement b/l qui sont elles aussi plus faibles pour les particules de grande taille au sein d’une
fraction granulométrique, cf. Figure 2-13. Concernant les discontinuités visibles a darea = 100 pm et darea
= 170 um, elles sont aussi présentes dans I'analyse du brut d’atomisation (courbes en pointillés sur les

Figure 2-12 et Figure 2-13).
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Figure 2-12 : Valeurs de sphéricité (SPHT) pour les poudres P1 a P5, les valeurs présentées se situent entre le dio
et le deo de chaque distribution. La courbe en pointillés noirs correspond aux valeurs mesurées pour le brut
d’atomisation. L'ombrage entourant les courbes correspond a  |'écart type.
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Figure 2-13 : Valeur du facteur d'allongement b/l pour les poudres P1 a P5, les valeurs présentées se situent entre
le dio et le doo de chaque distribution. La courbe en pointillé correspond a la poudre brute d’atomisation.
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2.3.3 Implications pour le procédé PBF-LB

La taille des poudres est un facteur important du procédé PBF-LB, car elle fixe une limite basse a
I’épaisseur de couche pouvant étre utilisée. Ainsi, dans le cas des mélanges de poudres réalisés, il est
important d’identifier les contraintes que cela implique en termes de parameétres de fabrication.
Comme il a été présenté dans la Section 1.2.3.2.2, des criteres liant épaisseur de couche et distribution
de taille peuvent étre appliqué comme indicateurs préalables.

A la suite d’une fabrication, la poudre non fusionnée peut étre recyclée par tamisage afin de
filtrer les projections retombées sur le lit de poudre et les agglomérats de particules formés par des
particules affectées thermiquement lors de la fabrication (voir Section 1.1.2.1.3.4). Dans le cas d’un
meélange de poudres, un double tamisage devra étre réalisé. Un tamisage devant filtrer les projections
et agglomérats, et un tamisage pour séparer les deux distributions des poudres constituant le mélange.
Dans ce but, il est important de considérer deux distributions de taille distinctes, afin de pouvoir
effectuer un tamisage avec une taille de maille comprise entre les valeurs des déciles dso de la poudre
fine et dio de la poudre grossiére dans le mélange. La séparation des deux distributions devrait étre
réalisé, puis un nouveau mélange préparé, afin de s’assurer de la bonne proportion X; et de
I’'homogénéité du mélange qui est placé en alimentation de la machine. Cette recommandation pourra
étre adaptée avec une étude plus approfondie de la modification de la distribution bimodale apres
plusieurs fabrications et tamisage. Comme abordé dans la Section 1.1.2.1.4, une distribution
monomodale a tendance a augmenter en taille aprés plusieurs recyclages et réemplois en raison de la
consommation de particules fines et de leur aspiration dans les filtres des machines.

2.4 Propriétés comportementales des poudres

2.4.1 Etude de la compaction des poudres

Le comportement d’'une poudre dépend notamment de I'arrangement des particules, c’est-a-
dire de son état de compaction. La compaction d’'une poudre correspond a l'augmentation de sa
densité a la suite d’une sollicitation mécanique. Selon I'état de compaction, des phénomenes de
blocage peuvent se produire, restreignant voire supprimant la mobilité des particules. Ces phénomeénes
sont influencés par la taille et la morphologie des particules mais aussi par les forces de cohésion au
sein de la poudre. Il apparait donc nécessaire d’étudier la capacité d’'une poudre a se compacter et
mettre cela en correspondance avec ses propriétés d’écoulement. De plus, la démarche de mélange de
poudre mise en avant dans ces travaux vise a augmenter la densité du lit de poudre, qui sera liée a la
capacité de la poudre a former un ensemble compact.

2.4.1.1 Effet de la granulométrie sur la compaction.

L'étude de la compaction des poudres passe par I'analyse de trois grandeurs caractéristiques que
sont : la densité apparente p,, la densité tapée a 500 tap psq, et le temps de demi-compaction n, /,
qui est caractéristique de la dynamique de compaction. La Figure 2-14 regroupe les courbes de
compaction moyennes des poudres monomodales pour la mesure de trois échantillons par poudre et
pour un total de 500 tap. Le Tableau 2-5 regroupe les valeurs moyennes et les dispersions associées
aux grandeurs citées précédemment.
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Figure 2-14 : Courbes de compaction moyennes pour trois mesures et pour un total de 500 tap des poudres

monomodales P1 a P5. L'ombrage autour des courbes correspond a * I’écart type.

Tableau 2-5 : Valeurs moyennes et écart type des (a) densités et (b) fractions volumiques des états apparent (po,
No) et tapé (psoo, Ns00) ainsi que du nombre de tap a demi-compaction ni2 pour les poudres P1 a P5.

(a) po (g.cm?) Psoo (g8.cm?) ny; (tap)

Poudre  dsg (um) Po o Ps500 o ny2 c
P1 16 3,84 0,020 4,56 0,028 17.50 0.29
P2 39 4,14 0,022 4,69 0,023 36.93 9.30
P3 68 4,16 0,022 4,63 0,012 62.81 5.32
P4 106 4,16 0,030 4,65 0,016 45.90 2.76
P5 184 4,09 0,013 4,60 0,024 35.41 3.66

(b) Mo Ms500

Poudre  dgy (um) Mo G0 500 G500
P1 16 0,498 0,003 0,592 0,004
P2 39 0,538 0,003 0,609 0,003
P3 68 0,541 0,003 0,602 0,002
P4 106 0,540 0,004 0,604 0,002
P5 184 0,531 0,002 0,597 0,003

Comme il peut étre observé sur la Figure 2-14, la valeur absolue de la densité semble influencée
par la taille des particules. En effet, la poudre P1, de granulométrie fine (< 20 um) présente des valeurs
de densités inférieures aux poudres de taille plus élevée. Cette poudre fine forme une structure moins
compacte, ce qui peut étre d a la présence d’agrégats de particules pouvant générer des cavités dans
I'empilement. De plus, I'écart de densité entre I'état initial py et la densité apres 500 tap psqq est plus
important dans le cas de cette poudre fine. Le rapport entre ces densités est caractérisé par le ratio
d’Hausner, cf. Figure 2-15, correspondant pour cette poudre a un écoulement “passable’ en se référant
al’échelle qualitative proposée en Tableau 1-4. L'écart de densité important dans le cas de cette poudre
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est cohérent avec les conclusions de I'étude de Vandewalle et al. [170] qui montre que lorsque la

cohésion augmente, I'écart de densité p,, — pg augmente lui aussi.
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Figure 2-15 : Ratio d'Hausner pour les poudres P1 a P5.

Au-dela des grandeurs caractéristiques présentées ci-dessus, la dynamique de compaction peut
étre directement comparée entre les échantillons en tracant la densité normalisée, calculée suivant

I’Equation 2-12 et représentée sur la Figure 2-16. De plus, la vitesse de compaction, premiérement

qualifiée par la valeur de demi-compaction n, /, peut aussi étre calculée comme la dérivée de la densité

(Equation 2-13), ¢f. Figure 2-17.

p(n) — po

Densité normalisée = ——— (Equation 2 — 12)
Psoo ~ Po
dp p(niq1) — p(n) :
—(n) = —_ (Equation 2 - 13)
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Figure 2-16 : Densité normalisée pour les poudres P1 a P5. L’encart de droite correspond a la densité normalisée

sur les 20 premiers tap.

La poudre fine P1 présente une compaction rapide, avec un ni; moyen de 17,5 tap et une faible

dispersion en comparaison aux autres poudres, cf. Tableau 2-5. Ceci va a I'encontre des conclusions
présentées par Vandewalle et al. [170] qui indiquent que plus la cohésion est faible, plus la dynamique
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de compaction sera rapide. Cependant, cette conclusion semble se vérifier avec la tendance des
poudres P3 a P5, avec des valeurs de nj» décroissantes pour une taille médiane de particules
croissante. Une taille intermédiaire aux alentours de 68 um semble amener a la vitesse de compaction
la plus faible. Cette tendance a été mise en avant par Lumay et al. [167], avec une taille seuil de 50 um
pour expliquer la prépondérance des forces cohésives pour d < 50 um sur la dynamique de compaction

et les propriétés d’écoulement.
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Figure 2-17 : Evolution de la vitesse de compaction (dérivée de la densité) pour les 20 premiers tap pour les
poudres P1 a P5.
La poudre P2, qui est la poudre de référence pour le procédé PBF-LB, présente dans les premiers
stades de la compaction une compaction rapide, cf. Figure 2-16 et Figure 2-17. Cependant, la vitesse
de compaction chute rapidement et atteint une valeur équivalente aux poudres P3 a P5 a partir de 5

tap. Cette compaction rapide en début d’essai est cependant associée a une dispersion élevée de la

dp

. en comparaison aux autres poudres. Cependant, la valeur de p, présente une dispersion

dérivée
comparable aux autres poudres.
2.4.1.2 Modélisation de la dynamique de compaction
Comme il a été décrit dans la Section 2.2.2.2.2, la compaction peut étre modélisée afin de définir
une fraction volumique maximale 7., et un temps caractéristique de compaction 7. Ainsi, les courbes
de compaction mesurées pour les poudres monomodales sont ajustées avec les deux modeéles

précédemment cités de Philippe et Bideau [169] et de Knight et al. [168]. Dans ces modeles, les
parameétres B et B permettent de tenir compte des conditions d’essais et doivent ainsi étre déterminés.

24121 Détermination des paramétres B et 3

Dans un premier temps, afin d’obtenir le meilleur ajustement possible, tous les parametres des
modeles sont laissés libres. La recherche de parametres optimaux se fait pour 100 000 itérations
(maxfev = 100 000). Les valeurs obtenues pour les grandeurs 7, et T sont comparées dans le Tableau
2-6.
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Tableau 2-6 : Valeurs des parametres d'ajustement des modeles de Philippe et Bideau et de Knight et al. lorsque
gu’ils sont laissés libres afin d'obtenir le meilleur ajustement aprés 100 000 itérations.

Ne T B B R?
Mesure Ph;liidpéjaeuet Knight et al. Phéliif:aeuet Knight et al. PhBi:Lp:anEt Knight et al. Phéliidp:aeuet Knight et al.
1 0,599 0,583 43,1 1,40E-129 0,466 -3,852 0,993 0,068
2 0,591 0,658 39,9 6,1 0,482 0,305 0,993 1
E 3 0,594 0,675 43,2 4,9 0,468 0,232 0,993 0,999
Moyenne 0,595 0,639 42,1 3,7 0,472 -1,105
Ecart type 0,004 0,049 1,8 3,2 0,009 2,379
1 0,685 532,2 1517,2 2,6 0,33 2,63E-05 0,999 0,99
2 0,633 463 300,7 5,2 0,445 3,07E-05 1 0,996
S 3 0,659 464 559,5 2,1 0,344 2,94E-05 0,999 0,992
Moyenne 0,659 486,4 792,4 3,3 0,373 2,88E-05
Ecart type 0,026 39,7 640,8 1,7 0,063 2,30E-06
1 0,618 378,8 2239 10,5 0,554 4,02E-05 1 0,999
2 0,621 365,1 233,5 8 0,513 4,04E-05 1 0,998
Q 3 0,621 300,6 271,3 11,4 0,54 5,46E-05 1 0,997
Moyenne 0,62 348,2 2429 10 0,536 4,51E-05
Ecart type 0,002 41,8 25,1 1,8 0,021 8,24E-06
1 0,614 0,994 124,2 7,9 0,55 0,043 0,998 0,999
2 0,609 1,03 121,2 6,7 0,544 0,033 0,999 1
E 3 0,61 0,811 118,1 11,2 0,586 0,077 1 1
Moyenne 0,611 0,945 121,2 8,6 0,56 0,051
Ecart type 0,003 0,117 3,1 2,3 0,023 0,023
1 0,601 0,806 100 7,4 0,543 0,074 0,999 1
2 0,601 0,738 84,2 6,8 0,525 0,104 0,998 1
2 3 0,604 0,696 79,3 11,3 0,562 0,189 0,998 1
Moyenne 0,602 0,746 87,9 8,5 0,543 0,123
Ecart type 0,002 0,056 10,8 2,4 0,018 0,06

Les résultats obtenus montrent que le modele de Knight et al. semble bien adapté a la

description de la poudre P1, hormis pour la premiére mesure ol un ajustement correct n’a pas été

trouvé. Ceci peut étre expliqué par la présence, dans les 500 taps qui constituent la mesure, d’un

plateau de compacité plus marqué en comparaison aux autres poudres testées, cf. Figure 2-16. Les

valeurs de n. sont proches, voir supérieures a la valeur limite du random close packing nzc- = 0.64, ce

qui peut s’expliquer par la dispersion de taille des particules, ce qui permet une meilleure compacité.

En ce qui concerne les autres poudres, il peut étre observé que les valeurs ajustées de n.. ne sont pas

cohérentes, malgré un coefficient de détermination R? = 1, car elles dépassent la valeur de ngcr = 0.64

et sont méme pour certaines > 1. Il semble donc difficile de définir une valeur unique de B permettant

d’ajuster ces données expérimentales. Ainsi, tel qu’il a été proposé par Vandewalle et al.[170], une

valeur de B = 1 sera utilisée pour la suite de ces travaux.
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En ce qui concerne le modele de Philippe et Bideau, les valeurs de n.. pour les poudres P1, P3,
P4 et P5 semblent cohérentes car inférieures a ngce. La poudre P2 quant a elle présente des valeurs
proches, voir supérieures au nace, ce qui peut s’expliquer encore une fois par la dispersion de la taille
des particules. Le parameétre B est équivalent pour les poudres P3 a P5, avec une valeur moyenne de
0.546 alors qu’il est sensiblement différent pour les poudres P1 et P2. Cependant, sachant que les essais
ont été réalisés dans les méme conditions opératoires, le coefficient B devrait avoir une valeur unique.
Ainsi, une valeur moyenne de B = 0.497, correspondant aux valeurs observées pour les différentes
poudres, sera utilisée pour la suite des travaux.

2.4.1.22 Comparaison des modéles pour des valeurs fixes de B et 3

En fixant les parametres B et 3, les modéles de Knight et al. [168] et de Philippe et Bideau [169]
permettent d’ajuster convenablement les données expérimentales. Les coefficients de détermination
correspondant a l'ajustement de ces modéles sont supérieurs a 99.2% pour le modele de Philippe et
Bideau et 95.6% pour le modele de Knight et al.
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Figure 2-18 : (a) Fraction volumique maximale nee et (b) temps caractéristique de relaxation T pour les modeles
de Knight et al. (B = 1) et Philippe et Bideau (B = 0.497).
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Malgré le bon ajustement des deux modeéles, il existe des différences non négligeables de n,, et
T entre les deux modéles. Comme il a été explicité dans la Section 2.2.2.2.2, les deux modéles n‘ont pas
été obtenus a partir de mémes conditions expérimentales. Le modeéle de Knight et al. a été obtenu dans
des conditions expérimentales favorisant la cristallisation, permettant d’atteindre des valeurs de 7
supérieures au Ngcp dans le cadre de leurs expériences. Le bon ajustement de ce modéle aux données
de P1 lorsque le parametre B était laissé libre peut indiquer que pour cette poudre c’est ce type de
régime stabilisé qui est a I'ceuvre. Le modele de Philippe et Bideau permet de représenter un état
d’équilibre entre la compaction et la convection, ce qui ameéne a une fraction volumique limite
inférieure au Ngcp.

Pour nos données expérimentales, la densité n’est pas encore stabilisée a n = 500. Ainsi, le
modele de Knight et al., basé sur un régime stable de cristallisation, améne a des valeurs de n- plus
élevées que le modele de Philippe et Bideau, cf. Figure 2-18a. Cependant, pour les temps
caractéristiques de compaction, le modele de Knight et al. devrait correspondre a une dynamique de
compaction lente en comparaison avec le modéle de Philippe et Bideau, or, la Figure 2-18b indique
I'inverse. Ceci est probablement lié aux valeurs utilisées du coefficient B et B, qui ne doivent pas
représenter les mémes conditions d’essais.

2.4.1.3 Etude de la compaction des mélanges de poudres

Dans le cas des mélanges de poudres, des gains de densité de I'ordre de 4,6% a 14,3% pour la
densité apparente et de l'ordre de 7,4% a 22,3% pour la densité tapée sont mesurés, cf. Tableau 2-7.
Ce gain de densité est d’autant plus important que le ratio de taille dso est grand. Ceci est attendu et en
accord les augmentations trouvées dans la littérature [150,179]. D’apres les mesures réalisées, la
fraction volumique atteint un maximum pour une proportion de poudre fine optimale X¢* située entre
20 et 40 wt%, ce qui est visible pour les fractions volumiques apparente et tapée, cf. Figure 2-19 et
Figure 2-20, et qui est en accord avec les observations faites dans la littérature qui indiquent un
optimum pour X¢* = 30 %. Il est observé que I'augmentation de la fraction volumique ne répond pas a
une loi de mélange, mais est composé de deux domaines entourant le maximum [152]. Pour X; < X¢*,
les particules grossieres forment un assemblage compact, avec des vides dans lesquels les particules
fines peuvent se loger, si leur ratio de taille le permet, ce qui améne a une augmentation de la fraction
volumique. Pour des valeurs Xf > X¢*, les particules de grande taille sont entourées par des particules
fines, et agissent comme un remplacement local de la structure poreuse formée par les particules fines
par une particule dense [179].

Tableau 2-7 : Gain maximum de densité apparente po et tapée a 500 tap psoo pour chague mélange. Le gain est
calculé par rapport a la poudre de densité maximale constituant le mélange.

Po Psoo
Mélange Ratio dso Adso Gain (%) Gain (%)
P3P5 2,70 115,8 40P3P5/P3 4,6 40P3P5/P3 7,4
P2P4 2,72 67,1 30P2P4/P4 8,1 40P2P4/P2 8,3
P1P3 4,32 52,3 40P1P3/P3 8,4 40P1P3/P3 16,7
P2P5 4,71 144,8 40P2P5/P2 14,3 40P2P5/P2 14,5
P1P4 6,74 90,4 30P1P4/P4 14,2 30P1P4/P4 22,3
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En ce qui concerne la dynamique de compaction, une diminution du temps de demi-
compaction n;.; est observée pour des mélanges, cf. Figure 2-21. De la méme maniére que pour la
densité, le gain en rapidité de compaction semble étre influencé par le ratio de taille, méme si la
tendance est moins marquée en raison des valeurs de ny/; trés différentes entre les poudres. Ce résultat
est particulierement intéressant car il montre que le mélange de poudre permet de créer une certaine
mobilité entre les particules de poudre, ce qui permet de densifier 'ensemble a des valeurs pouvant
aller jusqu’a +22 % de densité tapée. Il est a noter que le mélange de poudre permet notamment
d’atteindre des valeurs de ni/; équivalentes, voir inférieures a celle mesurée pour la poudre P2 (n;.; =
37 tap), qui correspond au standard utilisé dans le procédé PBF-LB.

70 <> P3P5, ds, ratio = 2.70
S @ P2P4, ds, ratio = 2.72
S 60 <> P1P3, dy, ratio = 4.32 N
S @ P2P5, ds, ratio = 4.71 /
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g % /
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©
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Proportion de poudre fine Xy (wt%)

Figure 2-21 : Temps de demi-compaction ni2 pour les mélanges de poudre en fonction de la proportion de
poudre fine dans le mélange.

2.4.1.4 Modélisation de la compaction de poudres mélangées
Afin d’étudier la réponse des modeéles présentés en Section 2.2.2.2.2 la démarche proposée pour
les poudres monomodales (voir Section 2.4.1.2) sera appliquée aux mélanges. Dans un premier temps,
les parameétres d’ajustement seront laissés libres afin de déceler d’éventuelles tendance ou
incohérences. Puis dans un second temps, les valeurs des parametres B et 8 seront fixées afin de
comparer les modeles entre eux.

Comme dans le cas des poudres monomodales, en laissant les parametres d’ajustement libres
pour la recherche du meilleur ajustement, les valeurs de 1., trouvées pour le modéle de Knight et
al.[168] ne sont pas cohérentes malgré un coefficient de détermination R? > 98%, cf. ANNEXE A.

En ce qui concerne le modeéle de Philippe et Bideau [169], il est intéressant de noter que pour
les différentes proportions de mélange, la valeur de  trouvée pour assurer le meilleur ajustement est
proche de la valeur de B pour la poudre fine du mélange, cf. Figure 2-22. Cela n’est cependant pas le
cas pour le mélange P3P5 ou les deux poudres constituant le mélange ont a la base un coefficient B
semblable.
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Afin de comparer les deux modeles les parametres sont fixés a B =1 et f = 0,497. Dans ce cas,
les coefficients de détermination sont élevés, supérieurs a 94,8 % dans le cas du modele de Knight et
al. [168] et supérieurs a 98,5 % dans le cas du modele de Philippe et Bideau [169]. En ce qui concerne
les valeurs de 7, cf. Figure 2-23, la réalisation d’'un mélange méne a une augmentation de densité qui
semble moins élevée que celle observée pour les grandeurs caractéristiques 1, et 17590, cf. Tableau 2-7.
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Figure 2-23 : Valeurs de 1., en fonction de la proportion de poudre fine X.

En ce qui concerne le temps caractéristique de compaction 7, une diminution est a noter pour
les mélanges de poudres, de la méme maniere que le ni, cf. Figure 2-21. Ainsi, l'utilisation d’un
mélange de poudre permet une compaction plus rapide. Ce résultat cohérent avec les conclusions de
Pilliteri et al. [179], qui indiquent une augmentation maximale de la vitesse de compaction aux
alentours de X = 20 %. Cependant, Pilliteri et al. indiquent aussi qu’il existe un ratio de taille, aux
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alentours de 5.5, pour lequel les blocages transitoires sont les plus importants, ce qui méne a un temps
caractéristique de compaction le plus élevé. Dans les travaux présentés ici, cet effet du ratio de taille
n’a pas été observé, ce qui est attribué a la dispersion de la distribution de taille des particules, qui
réduit I'occurrence des phénomenes de blocages transitoires.

2.4.1.5 Caractérisation de la coulabilité par le ratio d’Hausner

Comme il a pu étre présenté plus haut, le ratio d’'Hausner est couramment utilisé pour qualifier
la coulabilité d’'une poudre. Dans le cas des mélanges réalisés les résultats sont présentés dans la Figure
2-24. Le ratio d’'Hausner ne semble pas influencé par le ratio de taille (ratio dso), mais dépendant de la
poudre fine qui est utilisée dans le mélange. En effet, les deux mélanges P1P3 et P1P4, comprenant la
poudre fine P1 (dso = 16 um), présentent des valeurs de Hr du méme ordre de grandeur que la poudre
fine seule. En prenant le ratio d’Hausner comme indicateur de la coulabilité, il peut étre conclu que
pour ces deux mélanges, la coulabilité n‘est pas améliorée, en opposition avec l'observation faite
précédemment sur le temps caractéristique de compaction t.
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Figure 2-24 : Ratio d'Hausner Hr en fonction de la proportion de poudre fine Xf dans le mélange.

2.4.2 Etude de I'écoulement des poudres

Lors de l'utilisation d’'une poudre dans le procédé PBF-LB, cette derniére est stockée, puis
s’écoule avant d’étre étalée. Ainsi, afin de maitriser le procédé, il est important que la poudre puisse
s'écouler facilement et avec régularité, ce qui peut étre relié a ses propriétés statiques [171].
Cependant, lors de I'étalement, la poudre est soumise a des efforts de cisaillement, qui seraient mieux
qualifiés par des propriétés dynamique de I'écoulement (angle d’écoulement, indice de cohésion)[171].
Ces forces de cisaillement interviennent premiérement dans le tas de poudre qui est poussé par le
systéeme de mise en couche, ol un front d’écoulement est présent et ol une circulation de la poudre
s‘opére. Puis deuxiemement dans la zone comprise entre le racleur et la surface sous-jacente lors de la
formation de la couche de poudre. Le comportement de la poudre lors de I'étalement dépendra alors
de la réponse de cette derniere a ces efforts de cisaillement.

Pour observer l'effet d’'un mélange de poudres sur la dynamique de I'écoulement, les poudres
monomodales et les mélanges sont caractérisés a I'aide d’un tambour rotatif.
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2.4.2.1 Dynamique d’écoulement des poudres monomodales

Concernant les valeurs d’angle d’écoulement, présentées sur la Figure 2-25, la poudre P1 se
distingue des autres poudres P2 a P5, avec un angle d’écoulement qui évolue peu sur la plage de vitesse
de rotation testée. Ceci peut étre associé a la formation d’agrégats formant des avalanches pour des
vitesses de rotation faibles, menant a des valeurs d’angle d’écoulement élevées, puis a un phénomeéne
de fluidisation, avec un cisaillement de ces agrégats, permettant de compenser I'augmentation de la
vitesse de rotation. Les poudres P2 a P5 présentent des angles moyens d’écoulement croissants,
correspondant a une augmentation des interactions mécaniques entre les particules pour une vitesse
de rotation croissante.
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Figure 2-25 : Angle d'écoulement moyens aq pour des vitesses de rotation du tambour comprises entre w =5 et
40 tr/min pour les poudres P1 a P5.

Concernant I'indice de cohésion, présenté sur la Figure 2-26, la poudre P1 présente la aussi une
différence de comportement avec les autres poudres. La poudre P1 présente une diminution de son
indice de cohésion avec une augmentation de la vitesse de rotation. Ce comportement, causé par une
sensibilité au phénomeéne de « shear-thining »[171], peut étre expliqué par un apport d’énergie
suffisant permettant de passer outre les forces de cohésion entre les particules et de cisailler les
agrégats de particules formant des avalanches. Pour ce qui est des autres lots de poudres, ils présentent
une tendance d’augmentation de l'indice de cohésion avec la vitesse de rotation mais a des valeurs
d’indice de cohésion différentes. Ce comportement est sensible au « shear-thickening » [171], car il
résulte d’'une augmentation des irrégularités de I'écoulement liées aux interactions mécaniques entre
les particules et a la formation d’agrégats de grande taille [171]. Il est cependant observé que la poudre
de référence P2 présente des valeurs d’indice de cohésion pouvant atteindre le double des valeurs
observées sur les poudres P3 a P5. La taille des poudres semble influencer le niveau de cohésion au
sein d’une poudre, jusqu’a une taille limite, située entre dso = 39 et 68 um, a partir de laquelle les
poudres présenteront un profil de cohésion similaire. De méme, un changement de comportement
semble s’opérer pour des poudres entre dsp = 16 et 39 um, avec une sensibilité au « shear-thining »
diminuant a mesure que la taille augmente. Ceci est notamment le cas lorsque la taille devient
suffisamment grande pour que les effets des forces de cohésion ne soient plus prépondérants.
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Figure 2-26 : Indice de cohésion moyens Cl pour des vitesses de rotation du tambour comprise entre w =5 et 40
tr/min pour les poudres P1 a P5.

2.4.2.2 Impact du mélange de poudres sur I'écoulement

En ce qui concerne les mélanges de poudres, I'évolution de I'indice de cohésion du mélange
semble étre influencée par la taille de la poudre fine utilisée dans le mélange, cf. Figure 2-28. En effet,
dans le cas des mélanges impliquant la poudre fine P1 (voir Figure 2-28), les valeurs de I'indice de
cohésion sont élevées pour la plage de vitesse testée. Ainsi, le caractéere cohésif de la poudre fine
semble étre transféré a I'ensemble du mélange. De plus, les valeurs de I'indice de cohésion sont plus
élevées que les valeurs mesurées pour la poudre de référence P2. Comme il a été décrit dans la Section
2.2.2.3, le niveau de cohésion est lié a la régularité de I'écoulement. Ainsi, ces mélanges de poudre
s’écoulent de maniere moins stable que la poudre P2.

Pour les mélanges de poudres non-cohésives, il est observé que le mélange présente des Xr= 30
wt% un profil de cohésion semblable a celui de la poudre fine du mélange, cf. Figure 2-27. Ceci est
notamment visible pour les mélanges P2P4 et P2P5 (voir Figure 2-27a et b), ol la poudre fine P2
présente un niveau de cohésion distinct des poudres P4 et P5, cf. Figure 2-26. Pour des proportions X
< 30 wt%, il est possible qu’une transition s‘opére entre les profils de cohésion des deux poudres
constitutives.
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en pointillés noires correspondent a la poudre de référence P2.
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Figure 2-28 : Indice de cohésion Cl pour les mélanges de poudres (a) P1P3 et (b) P1P4. La courbe en pointillés
verts correspond a la poudre de référence P2.

2.4.3 Implications pour le procédé PBF-LB

Dans cette étude, les poudre avec une taille dsp > 39 um présentent des valeurs de densité
apparente et tapée similaires a la poudre de référence pour le procédé. Et pour les poudres fines, de
taille dsp < 39 um, ce qui est uniquement le cas de la poudre P1, les densités observées sont en deca
de la référence. La granulométrie a cependant un effet sur la vitesse de la compaction, avec un temps
caractéristique de compaction passant par un maximum pour dsp = 68 um avant de diminuer avec
l'augmentation de la taille des particules. En ce qui concerne les mélanges de poudres, ils ménent a
une augmentation de la densité, dans toutes les configurations testées. Cette augmentation est
influencée par le ratio de taille et la proportion des poudres constitutives du mélange. Le mélange
permet aussi une compaction plus rapide, ce qui pourrait étre bénéfique pour le procédé PBF-LB.

91



_ P3P5, ratio dgy = 2.70
c 120 @ P2P4, ratio dg, = 2.72
= P1P3, ratio dgy = 4.32
S @ P2P5, ratio dgy = 4.71
§ 100~ @ P1P4, ratio ds, = 6.74
[0]
-O ke
O 80 g
=g ‘
@ S
)
L 60-
2 I
é 40- ——
o) e {
) 20 =

I B A B 7 e e e e e e

110 /115 1.20 1.25

Mélange 30P2P4 Ratio d'Hausner HR

Figure 2-29 : Mise en relation des valeurs du ratio d'Hausner Hr et du temps caractéristique de compaction .
Identification du mélange 30P2P4.

Pour le procédé PBF-LB, la densité de la couche de poudre est différente de la densité du
matériau poudre (voir Section 1.2.3.2.2). Or, les études portant sur les mécanismes d’étalement
semblent indiquer qu’une poudre avec une densité apparente élevée est favorable a la formation d’une
couche de poudre compacte. Le ratio d’Hausner permet de qualifier la capacité d’'une poudre a se
compacter. Des valeurs proches de Hr = 1 correspondent a un faible écart entre la valeur de densité
apparente et la valeur tapée. Dans le cas de |'interaction entre le racleur, la poudre et la surface sous-
jacente, des phénomeénes de blocages transitoires peuvent survenir, menant a des défauts d’étalement
[104,110](voir Section 1.2.3.2.1). Récemment, Nan et al. ont pu montrer qu’une augmentation de
I'épaisseur de couche réduit 'occurrence de ces blocages transitoires dans le cas de I'étalement des
poudres [104]. De plus, Chen et al. [183] ont étudiés I'effet de la vitesse de I'étalement et concluent
que l'utilisation d’une épaisseur de couche importante permettrait de former une couche dense a des
vitesses d’étalement plus élevées que celles utilisées actuellement. Dans cette configuration, la
capacité d’une poudre a se compacter rapidement pourrait étre bénéfique, car comme l'ont montré
Pilliteri et al. [179], un temps caractéristique de compaction faible permet de réduire les phénomenes
de blocages transitoires.

Ainsi, dans le cas d’'un mélange de poudres, il pourra étre souhaité de minimiser le temps
caractéristique de compaction ainsi que le ratio d’'Hausner. Pour les mélanges de poudres testés, les
résultats sont présentés dans la Figure 2-29. Suivant cette démarche de sélection, le mélange 30P2P4
ressort comme étant pertinent. De plus, son profil de cohésion est proche de celui de la poudre de
référence P2, cf. Figure 2-27a.
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2.5 Conclusion partielle

L'étude du comportement de compaction et d'écoulement des poudres a révélé leur
dépendance a plusieurs facteurs. La taille des particules, caractérisée par la distribution
granulométrique de la poudre, semble jouer un réle déterminant dans la dynamique de compaction.
En général, plus la poudre est fine, plus son potentiel de compaction est élevé, ce qui se traduit par
une compaction plus rapide. Cependant, il est important de noter que, malgré cette rapidité, la poudre
fine P1 forme une structure granulaire moins compacts lorsqu'elle est soumise a un tassement que les
poudres de granulométrie plus élevée.

Le mélange de poudres permet d’augmenter la densité de I'ensemble. Cette augmentation
atteint un maximum pour une proportion de poudre fine X¢f* comprise entre 20 et 40 wt%. Ce gain de
densité est influencé par le rapport de taille entre les deux poudres constitutives du mélange. De plus,
les mélanges permettent d'atteindre des vitesses de compaction plus élevées que pour les poudres les
constituant, indiquant que I'ajout de particules fines facilite le réarrangement des particules dans
|'ensemble granulaire.

En ce qui concerne la modélisation de la dynamique de compaction, deux modeéles de la
littérature ont été ajustés aux données expérimentales. Lors de la recherche des parametres
d'ajustement, aucune valeur cohérente n'a pu étre trouvé pour le modele de Knight et al., que ce soit
pour les poudres monomodales ou bimodales. Quant au modéle de Bideau, le parametre d'ajustement
Beta semble varier légerement en fonction de la taille des particules, en particulier pour les poudres
fines. Pour les mélanges de poudres, la valeur du coefficient f semble étre liée a celle trouvée pour la
poudre fine du mélange. Ces modéles, initialement développés pour des matériaux modeles, s'averent
utiles pour décrire la dynamique de compaction des mélanges de poudres, et permettent de définir le
temps caractéristique de compaction, caractérisant les phénomenes de blocages transitoires dans
I'empilement.

En ce qui concerne I'écoulement, I'angle d'écoulement ne semble pas permettre de distinguer
les poudres au-dela d'une certaine granulométrie. Cependant, la régularité de I'écoulement, évaluée
par l'indice de cohésion, est influencée par la granulométrie. Deux comportements distincts sont
observés entre la poudre fine P1 (dso = 16 um), et les granulométries plus élevées. Cela suggére que les
poudres fines ont tendance a former des agrégats et a s'écouler par paquets, ce qui pourrait entrainer
des irrégularités de débit lors du processus d'étalement.

Pour ce qui est des mélanges, l'indice de cohésion est fortement influencé par la granulométrie
de la poudre fine, conduisant a deux types de mélanges. Les mélanges comprenant une poudre fine
cohésive telle que la poudre P1, avec un indice de cohésion élevé sur toute la gamme de vitesses
d'écoulement testée, et les mélanges comprenant une poudre fine non-cohésive, ou l'indice de
cohésion est similaire a celui de la poudre fine, mais conserve une tendance d’accroissement avec la
vitesse de rotation.

Ces caractérisations ont permis de mettre en lumiere des différences de comportement entre
les poudres et les mélanges. Pour une application des mélanges de poudres dans le procédé PBF-LB, il
ne semble pas pertinent de dépasser une proportion de poudre fine de 30 wt% si le mélange est
composé de poudres non-cohésives. Dans le cas des mélanges de poudres intégrant une poudre fine
cohésive, il semble qu’une proposition Xf = 20 wt% soit déja suffisante pour dégrader les propriétés
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d’écoulement de la poudre, ce qui n‘est pas recherché dans le procédé PBF-LB. Des investigations
supplémentaires semblent nécessaires pour cerner l'influence d’'une proportion de poudre fine
cohésive Xy < 20 wt%.

La limitation de I'ajout de poudre fine dans un mélange est un avantage en termes de valorisation
des poudres, car comme il a été exposé dans la Section 1.2.1.2, la fraction de poudre fine issue du
procédé d’atomisation représente moins de 30 wt% de la poudre produite par atomisation gazeuse. En
conclusion, cette étude révele, au travers de caractérisation ex situ, |'influence significative de la poudre
fine sur le comportement d’'un mélange.

Toutefois, il est nécessaire d'étudier le comportement de ces poudres dans les conditions réelles
d’application au procédé PBF-LB, c’est-a-dire lors du processus d’étalement. Cette mise en relation doit
permettre de faire le lien entre les propriétés mesurées ex situ dans ce chapitre et les propriétés de la
couche de poudre générée lors du processus d’étalement.

Pour les parties ultérieures de cette étude, deux mélanges de poudre seront utilisés. Le choix de
ces deux mélanges a été motivé par les éléments suivants :

e Le mélange 30P1P4 sera utilisé car il présente le plus grand gain de densité tout en ayant
une cohésion supérieure a celle de la poudre de référence P2.

e Le mélange 30P2P4 sera également utilisé car il ressort comme pertinent selon les
critéres exposés dans la Section 2.4.3. De plus, il présente un profil de cohésion
équivalent a la poudre de référence P2 et une vitesse de compaction similaire au
mélange 30P1P4.

De plus, les deux mélanges utilisent la méme poudre grossiere (P4), évitant ainsi une
augmentation excessive de |'épaisseur de la couche minimale, comme cela aurait été le cas avec la
poudre P5. Le mélange 30P2P4 présente aussi I'avantage d'étre composé de poudre de référence P2,
qui est une poudre industrielle, déja isolée et disponible.
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Chapitre 3: Etalement des mélanges de poudres

3.1 Introduction

Le procédé PBF-LB comporte au début de chaque couche une étape d’étalement, aussi appelée
mise en couche. Il existe différentes technologies de systemes d’étalement comme il a pu étre vu dans
la Section 1.2.3.2, mais les deux principales sont les systémes équipés de racleurs (polymere souple ou
rigide, métallique ou encore céramique) et les systemes équipés d’un rouleau.

Une notion, de plus en plus présente dans la littérature, est celle « d’étalabilité » (spreadability).
Cette derniere pourrait étre définie comme la capacité d’une poudre a étre étalée afin de former une
couche de poudre homogéne, qui est une condition nécessaire mais pas suffisante pour obtenir une
interaction laser-matiére stable. 'homogénéité d’une couche de poudre comporte plusieurs aspects :

e Homogénéité de couverture dans le plan XY. Il est souhaité que la poudre couvre le plan de
fabrication de maniére égale, sans présence de zones dénudées de particules.

e Homogénéité de hauteur de la couche de poudre. Il est souhaité que la couche de poudre
présente une altitude constante en tout point du plateau, sans défauts d’étalement du type
« vallées », « bosses » ou ondulations.

e Homogénéité de taille des particules dans le volume de la couche de poudre. Sans défaut de
ségrégation de taille dans le lit de poudre.

L'homogénéité permet en ce sens de favoriser une interaction stable entre le laser et le lit de
poudre, ainsi qu’une alimentation stable du bain de fusion lors du balayage du faisceau laser.
Cependant, les mécanismes en jeu lors de I'étalement de la poudre sont complexes, et il reste difficile
de définir des criteres permettant de qualifier cette étalabilité.

Lobjectif de ce chapitre est d’étudier la couche de poudre formée lors d’'un étalement et de juger
de I'homogénéité de cette derniere dans différentes conditions d’épaisseur de couche et de vitesse
d’étalement. Pour cela, I'homogénéité de la couverture du plateau et de la hauteur de la couche de
poudre sont mesurées. Afin d’observer des différences en termes d’étalement, des poudres présentant
des comportements d’écoulement différents sont utilisées.

Dans ce chapitre, le matériel et les méthodes de travail employées seront détaillés. Puis, les
résultats des caractérisations de I'étalement seront fournis et serviront a définir I'impact des
parametres de mise en couche sur la qualité du lit de poudre, que ce soit pour des poudres
monomaodales ou pour des poudres mélangées.
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3.2 Matériel et méthodes

3.2.1 Description des poudres testées
Cing poudres sont testées lors des essais d’étalement. Comme il a été évoqué en conclusion du
précédent chapitre, il est objet ici d’identifier des différences d’étalement en lien avec le comportement
cohésif des poudres. Les poudres présentées dans le Tableau 3-1 sont utilisées pour I'étude de
I'étalement.

Tableau 3-1 : Poudres monomodales et mélanges de poudres utilisées pour I'étude d'étalement.

Représentation Epaisseur de couche Epaisseur de couche
Composition de la poudre minimale pour un ratio
schématique
q doo < ec ec/doo = 2
100 wt% P1 22,4 44,8
100 wt% P2 54,1 108,2
100 wt% P4 138,4 276,8
30 wt% P1 70 wt% P4 138,4* 276,8*
30 wt% P2 70 wt% P4 138,4* 276,8*
Rappel des valeurs de dso : Rappel du ratio de dso pour les mélanges :
P1=16um/P2=39um /P4 =106 um P1P4 =6,74/P2P4 =2,72

* La valeur de dso dans le cas d’'un mélange est prise égale a celle de la poudre grossiére du mélange

Comme il a été présenté dans le chapitre précédent, les poudres utilisées présentent des
densités, dynamiques de compaction et comportement a I'écoulement différents. Les poudres P1 et le
mélange 30P1P4, présentent un comportement cohésif a I'écoulement tandis que les poudres P2, P4
et le mélange 30P2P4 présentent un comportement plus fluide.

Lors des essais d’étalement, la poudre est étalée a méme le plateau, ce qui pourra générer des
efforts entre le racleur, la poudre et la surface sous-jacente. Il est attendu que ces efforts soient d’autant
plus importants que la couche de poudre est fine [104]. De plus, la granulométrie de la poudre
contraint I'’épaisseur de couche (e) minimale pouvant étre réalisée. Un critére présenté par Spierings
et Levy donne la relation dg < e. [184]. Ce critere doit permettre aux 90 % des particules les plus fines
de la poudre de passer sous le racleur afin de former la couche. Pour les différentes poudres testées,
I'épaisseur de couche minimale est indiquée dans le Tableau 3-1. De plus, afin de limiter I'effet de la
proximité entre le racleur et le plateau, des épaisseurs de couche plus importantes seront testées,
correspondant a un ratio e,/ds = 2, cf. Tableau 3-1. Les épaisseurs de couches retenues pour les essais
sont présentées dans le Tableau 3-3.
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3.2.2 Banc expérimental FAIR

L'équipement utilisé pour les essais d’étalement est un banc expérimental installé au laboratoire
PIMM (Arts et Métiers, Paris), cf. Figure 3-1. Les essais ont été réalisés dans le cadre d’une étude
commandée aupres du laboratoire PIMM par IREPA LASER. Ce banc reprend l'architecture d’'une
machine PBF-LB fonctionnant en vase communicants avec deux pistons, 'un dans une chambre
d’alimentation en poudre et 'autre dans une chambre de fabrication. Cette machine est équipée d’un
systeme de mise en couche par racleur polymere souple (voir Section 3.2.2.2). Le systéme de racleur
peut étre réglé en hauteur a l'aide des deux butées micrométriques situées de part et d’autre du
racleur. De plus, le racleur peut étre levé et abaissé avec un systéme pneumatique, afin que le racleur
n’interagisse pas avec le lit de poudre lors du retour du bras de racleur en position initiale. Cet
équipement a notamment été décrit dans les travaux de Sow et al. [123] et Delacroix et al. [43], son
architecture est décrite dans la Figure 3-1. Il est cependant important de noter que la géométrie du
racleur représenté dans la Figure 3-1d ne correspond pas a celle utilisée dans les essais, qui sera
présentée dans la Section 3.2.2.2.

c)

Racleur Bras du

Chambre de « Overflow » racleur

fabrication

Chambre
d’alimentation
Enceinte de travail en poudre

Racleur

Chambre

d’alimentation Chambre de

Caméra et . en poudre fabrication
objectif

Figure 3-1: (a) Vue globale de la machine, image issue des travaux de Sow et al. [123]. (b) Vue de l'intérieur de
I’enceinte de travail, avec le montage des capteurs installés. (c) Vue 3D de la zone de travail de la machine avec
les chambres d’alimentation et de fabrication, ainsi que le bras du racleur se déplagant suivant I'axe X. (d) Vue
en coupe de la zone de travail, avec un encart du racleur. Il est important de noter que le racleur représenté dans
(d) ne correspond pas a celui utilisé dans les essais.

3.2.2.1 Description du plateau utilisé :
Le plateau utilisé est un plateau circulaire en AlSI 420 (méme alliage que la poudre) de diameétre
150 mm et d’épaisseur 5 mm. Des tolérances de parallélisme et de planéité ont été exigées aupres de
I'usineur afin d’étre représentatives de celles appliquées aux plateaux utilisés industriellement pour la
fabrication additive, cf. Figure 3-2.
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Figure 3-2 : Dessin technique du plateau.

Avant son utilisation en machine, le plateau est sablé afin d’augmenter la rugosité de sa face
supérieure, ceci permet notamment d’améliorer la retenue de la poudre lors de I'étalement. Des
mesures de rugosité effectuées a l'aide d’un profilometre optique Alicona InfiniteFocus G5 et une
longueur caractéristique de 800 um indiquent un R, moyen de 1,4 um pour la surface sablée.

3.2.2.2 Description du racleur polymére souple et du réglage de sa hauteur

Le racleur souple est maintenu en position par deux machoires, telles que sur la Figure 3-1d,
venant serrer la base de la lévre du racleur, cf. Figure 3-3. Ce maintien permet une certaine souplesse
a la lévre du racleur, afin d’étre plus permissif en cas de frottements avec les pieces imprimées.

Figure 3-3 : Vue et schéma de principe de la section du racleur polymere et du systeme de maintien dans la
machine.

Afin de régler la hauteur du racleur, dont I'aréte doit étre coincidente avec le plan de construction
(niveau zéro du banc machine), les butées micrométriques se trouvant de part et d’autre sont utilisées.
Le racleur est positionné au centre du plateau, avec ce dernier relevé, en son centre, a une altitude
zéro réglée a I'aide du profilometre Gocator (voir Section 3.2.2.3). Une feuille de papier est placée entre
le plateau et le racleur. Ce dernier est abaissé a I'aide des butées micrométriques jusqu’a ce qu’une
faible résistance soit sentie lors du mouvement de la feuille de papier. Les butées micrométriques sont
réglées pour que cette résistance soit homogene de part et d’autre du racleur.

3.2.2.3 Capteurs utilisés sur le banc expérimental

Trois capteurs sont utilisés pour qualifier la couche de poudre. Leur disposition dans la machine
est présentée dans la Figure 3-4. Ces capteurs sont :
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Un Contact Image Sensor (CIS), qui est un composant issu d’un scanner de modele CanoScan
LiDe 220 (Canon), de largeur 210 mm. Ce capteur est fixé sur le bras du racleur, cf. Figure 3-4c.
Le choix d’une résolution d’image impose la vitesse de I'acquisition et donc la vitesse d’avance
du bras du racleur afin de maintenir un ratio d’aspect = 1:1 des pixels. Le déplacement du
capteur suivant la direction d’étalement (X) permet d’obtenir une image du lit de poudre dans
son entiéreté. La résolution maximale est de 4800 dpi (dot per inch) qui impose une vitesse
d’avance de 0.16 mmy/s. Dans leurs travaux, Delacroix et al. [43] utilisent ce méme capteur et
ce méme banc expérimental. La dépendance de la résolution a la vitesse d’avance indiquée
dans leurs travaux est rappelée dans le Tableau 3-2. Pour nos essais, une résolution de 1200
dpi est utilisée pour mitiger résolution spatiale et durée du scan.

Tableau 3-2 : Dépendance de la résolution a la vitesse d'avance du capteur. Durée de scan et taille du fichier
indicatives pour une acquisition sur une distance de 165 mm. Tableau issu de Delacroix et al. [43].

Résolution Résolution Vitesse de déplacement Duréede Taille de I'image
(dpi) spatiale (um) suivant X (mm/s) scan (s) (Mb)
600 42,3x42,3 10 17 58
1200 21,2x21,2 2,52 65 233
2400 10,6 x 10,6 0,64 258 932
4800 5,3x5,3 0,16 1031 3729

Un profilomeétre laser Gocator 2410 (LMI Technologies). Cet instrument permet de restituer
I'altitude d’un ensemble de 2205 points de mesure répartis sur une ligne de largeur totale =
11 mm, cf. Figure 3-4b, le tout permettant d’atteindre une résolution entre points de 5 um.
Cet instrument, a la méme maniére que le CIS, est fixé sur le bras du racleur et déplacé suivant
I'axe X d’étalement, cf. Figure 3-4a. Ce déplacement permet d’acquérir la surface du lit de
poudre sous la forme d’un nuage de points.

Une caméra monochrome VLG-40M (Baumer, Suisse), intégrant un capteur CMOS de 4
Mégapixel, associée a un objectif de microscope (Référence 160/0.17 2.5/0.07, Melles Griot)
est utilisé afin d’obtenir des images du lit de poudre, cf. Figure 3-4d. La résolution mesurée
dans le plan de construction est de 2,39 um/pixel pour une zone de 4,88 x 4,88 mm.
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Platine motorisée (Axe Y) Caméra et objectif

Profilomeétre
Gocator

Capteur CIS

Figure 3-4 : Capteurs installés sur le banc. (a) Gocator fixé sur la platine motorisée, pouvant étre déplacé suivant
les axes X et Y. (b) Gocator en cours de mesure a I'aplomb d’un étalement, le cercle pointillé rouge correspond a
la position du plateau. (c) Montage de fixation du capteur Contract Image Sensor (CIS), fixé au bras du racleur, le
capteur peut étre déplacé suivant I'axe X. (d) Caméra et objectif fixés sur la platine motorisée, pouvant étre
déplacé suivant les axes X et Y. Sur chaque image, les directions X, Y et Z sont rappelées (en vert).

L'utilisation de ces capteurs doit permettre de décrire le lit de poudre en termes de :

e Répartition spatiale de la poudre dans le plan XY.
e Variation de hauteur du lit de poudre.

3.2.2.4 Réglage des parametres d’étalement sur la machine
Afin de réaliser les essais d’étalement, les paramétres de vitesse d’étalement et de hauteur de
couche sont renseignés pour chaque poudre dans le Tableau 3-3.

Tableau 3-3 : Liste des poudres testées pour I'étalement avec les paramétres d'étalement associés.

) . . Vitesse d’étalement Epaisseur de couche
Représentation Composition de la poudre
(mm/s) (nm)
100 wt% P1 30 50, 200, 300
100 wt% P2 15, 30, 45 70, 100, 200
100 wt% P4 15, 30, 45 150, 200, 300
.-" 30Wt%P1 70 wt% P4 5, 15, 30, 45 200, 300
m 30 wt% P2 70 wt% P4 15, 30, 45 150, 200, 300
Rappel des valeurs de dso : Rappel du ratio de dso pour les mélanges :
P1=16um/P2=39um /P4 =106 um P1P4 =6,74/P2P4 =2,72
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Il est important de noter que les vitesses d’étalement testées sont propres a I'utilisation de cette
machine et que celles utilisées dans des machines industrielles sont plus proches de la centaine de
mm/s.

Pour faire le parallele avec la vitesse de rotation du tambour utilisé le chapitre précédent,
I’hypotheése d’une correspondance entre la vitesse linéaire d’étalement et la vitesse tangentielle au sein
du tambour peut étre émise. Ainsi, les valeurs de vitesses tangentielles correspondantes aux vitesses
d’étalement testées sont résumées dans le Tableau 3-4.

Tableau 3-4 : Hypothése de correspondance de la vitesse de translation de I'étalement Ve (mm/s) a la vitesse de
rotation du tambour rotatif (tr/min).

Ve (mm/s) w (tr/min)
5 1,1
15 3,4
30 6,8
45 10,2

En fonction de I'épaisseur de couche utilisée, la valeur d’élévation du piston d’alimentation en
poudre doit étre modifiée. Une régle générale, utilisée par les usagers du banc, a été appliquée. Elle
consiste a alimenter trois fois la hauteur de couche. Cette regle est utile pour fournir suffisamment de
poudre pour combler les interstices, former le lit de poudre et compenser le phénomeéne de « langue
de chat » qui correspond a la diminution de la largeur de I'étalement de poudre.

3.2.3 Caractérisation du taux de couverture du plateau

Pour définir le taux de couverture du plateau, qui correspond au rapport de la surface occupée
par la poudre et de la surface totale, les images du CIS sont exploitées. Une démarche d’analyse d’image
a été développée en utilisant une combinaison de MATLAB et Imagel, avec le module MlJI [185],
permettant d’utiliser une instance ImageJ a partir d’'un script MATLAB. Cette démarche est présentée
dans les sections suivantes. Ces images présentent une résolution de 1200 dpi, correspondant a 21,2
um/pixel. Lors de I'essai, il a été initialement difficile de distinguer le matériau poudre du plateau qui,
en raison du sablage, apparait dans un niveau de gris proche de celui de la poudre, cf. Figure 3-5a et c.
Ainsi, pour améliorer le contraste entre la poudre et le plateau, ce dernier a été revétu d’une couche
de graphite (noir mat) appliqué a la bombe aérosol (Graphit 33®, Kontakt Chemie), cf. Figure 3-5b et c.
Cette couche de graphite modifie cependant la rugosité du plateau, la diminuant a R, = 1,02 um.
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(a)

N Sans revétement graphite
(C) 74 3 — Zone bleue — 100 % de poudre
- Zone verte — Substrat seul
—— Zone rouge — Substrat + poudre
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Figure 3-5 : Niveau de gris obtenu pour un étalement de la poudre P2. (a) Sans revétement graphite du plateau,
(b) avec revétement graphite du plateau. (c) Distributions du niveau de gris en différentes positions identifiées
dans (a) et (b). Les images sont obtenues avec le CIS.

3.2.3.1 Traitement préliminaire de 'image
Lors de I'essai, le début de I'acquisition du CIS et du déplacement du bras du racleur ne sont pas
synchrones, ce qui améne a des différences de position du début de I'image. Ainsi, afin de comparer
les mémes zones du plateau entre les différents essais il est nécessaire de réaliser un pré-traitement
de I'image. Ce pré-traitement consiste a recadrer I'image autour du plateau et a définir la zone d’intérét
correspondant au plateau. Ceci se fait en quatre étapes, cf. Figure 3-6 :

e ETAPE 1: Recadrage de I'image autour du plateau. En raison du décalage entre le début de
I"acquisition et le déplacement du bras du racleur, certaines images sont coupées sur leur
partie supérieure ou inférieure, cf. Figure 3-6b. Le traitement integre des conditions
permettant de recadrer I'image autour du plateau, méme si celui-ci est initialement incomplet.

e ETAPE 2 : Identification des zones a exclure correspondant aux pergages de fixation du plateau
ainsi qu’a la zone entourant le plateau. Afin de s’éloigner du bord de ces zones, la taille des
zones a exclure est agrandie de 5 %, cf. Figure 3-6c¢.

e ETAPE 3 : Les zones a exclure sont retirées de I'image, cf. Figure 3-6d.

e ETAPE 4 : Une bande centrale est isolée, entre les percages de fixation, cf. Figure 3-6e. C'est
cette bande qui sera utilisée pour la détermination du taux de couverture local.

Un masque est créé, cf. Figure 3-6f, permettant de définir la zone d’intérét pour le calcul du
taux de couverture.
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Plateau + poudre  Pergage de fixation
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Figure 3-6 : Etapes du pré-traitement de I'image issue du CIS. (a) Image initiale issue du CIS, ici exemple d’un
étalement de la poudre P4, a 150 um d’épaisseur de couche et 15 mm/s de vitesse d’étalement. (b) ETAPE 1 :
recadrage de I'image autour du plateau. (c) ETAPE 2 : Identification des zones a exclure (zones non-ROI, Region
Of Interest), ces zones correspondent aux pergages de fixation du plateau dans la machine et a la zone autour du
plateau. (d) ETAPE 3 : Suppression des zones a exclure. ETAPE 4 : (e) recadrage d’une bande centrale entre les
zones de percage et (f) création d’'un masque.

3.2.3.2 Seuillage et calcul du taux couverture local

3.23.21  Méthodes de seuillage

Le taux de couverture est déterminé a partir d’'une image binarisée de |'’étalement. La valeur de
seuil n'est cependant pas évidente a déterminer. Comme il a été abordé précédemment, il est souhaité
de distinguer la poudre du plateau au travers de leur distribution de niveau de gris. La définition de la
valeur de seuillage sera obtenue par trois méthodes distinctes afin de comparer leur adéquation a des
conditions d’épaisseur de couche et de granulométrie de la poudre :

e Seuillage manuel : I'opérateur détermine une valeur de seuil pour 5 emplacements distincts

de I'image, cf. Figure 3-7a. Une valeur moyenne du seuil est ensuite calculée et appliquée a
I’ensemble de I'image.

e Seuillage médian : en se basant sur la distribution du niveau de gris de toute I'image. Une

valeur de seuil correspondant a la médiane de cette distribution est appliquée a I'image.
o Seuillage d’Otsu : il s’agit d’'une méthode de seuillage se basant sur la distribution du niveau

de gris de I'image entiere. Cette méthode, décrite par Otsu [186], divise la population de pixels
en deux classes, correspondant a I'arriére-plan et au premier plan, en définissant une valeur
de seuil k. Une valeur optimale de k, notée k*, est identifiée comme la valeur permettant de
maximiser la variance interclasse . Afin de définir la « performance » de la valeur de seuil k*
pour séparer les deux classes, le critére n(k) = g3 (k)/o? est utilisé, avec o2 la variance totale
et 0 < n(k™) < 1. Plus ce critére (k) est proche de 1, plus les deux classes sont distinctes.
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Figure 3-7 : Définition d'une valeur de seuillage a partir d’un ajustement manuel local de la valeur de seuillage.
(a) Définition des 5 zones ou le seuillage manuel sera effectué. (b) Zoom sur les zones a seuiller. (c) Distribution
locale du niveau de gris dans la zone d’intérét, avec la valeur du seuil définie par I'utilisateur. (d) Délimitation des
zones correspondant aux deux classes de seuillage. (e) Résultat local du seuillage. Afin de seuiller I'image entiere
avec une valeur unique de seuil, une moyenne des valeurs seuil définies localement est utilisée.

Un exemple des trois méthodes est donné sur la Figure 3-8 dans le cas d’une poudre P4 avec V.
=15 mm/s et ec = 150 um. La détermination de la pertinence d’'une méthode de seuillage par rapport
a une autre n’est pas évidente. En effet, les trois méthodes vont dans certains cas donner trois valeurs
de seuil différentes, ce qui aura un impact direct sur le calcul du taux de couverture du plateau, cf.
Figure 3-9.

Méthode de seuill. : Méthode de seuill : Méthode de seuillage : (b)

(a) Image initiale Manuel Médian Otsu

350 x 10°

B Niveau de gris image initiale
| Valeur seuil : Manuel et Médian
m Valeur seuil : Otsu

300
250+
200+

150

Direction de I'étalement X
Nombre de pixel

100

50

e
20 mm

Valeur seuil : 111 Valeurseuil : 111 Valeur seuil : 121

0 50 100 150 200 250
Niveau de gris

Figure 3-8 : (a) Exemple d'image seuillée avec les trois méthodes de seuillage : manuel, médian et Otsu. (b)

Distribution du niveau de gris dans I'image initiale, identification des valeurs de seuil correspondant aux
méthodes.
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1.0

—— Seuillage manuel, valeur seuil : 111
0.8 —— Seuillage médian, valeur seuil : 111
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Taux de couverture

0.2

0.0 T T T T

I
-60 -40 -20 0 20 40 60
Direction d'étalement X (mm)

Figure 3-9 : Exemple de la variation du taux de couverture moyen suivant la direction X, I’'ombrage entourant les
courbes correspond a  I'écart type. Les trois méthodes de seuillage sont représentées afin d’observer l'impact
de la valeur de seuil sur le taux de couverture calculé. Les courbes des seuillages manuel (noire) et médian (rouge)
sont confondues. Valeurs obtenues par le traitement des images issues du CIS.

3.2.3.2.2  Segmentation et calcul du taux de couverture local

A partir des images générées a |'étape 4, le taux de couverture local est calculé. Pour ce faire,
une zone d’intérét de 100 x 100 pixels, correspondant a une surface réelle de 2,12 x 2,12 mm, est
balayée dans le plan XY de l'image binarisée. Dans cette région d’intérét, les pixels blancs
correspondent a de la poudre, ainsi le taux de couverture est calculé suivant I'Equation 3-1 :

Nombre de pixels blancs dans la zone

Taux d ture = Equation3 —1
aux ge couverture Surface totale de la zone ( quation )

Le calcul du taux de couverture local permet de tracer son évolution suivant la direction
d’étalement X, associée avec la dispersion suivant la direction Y, cf. Figure 3-9.

3.2.4 Caractérisation de la hauteur du lit de poudre

Afin de déterminer la hauteur réelle de la couche de poudre, les données issues du profilometre
sont exploitées. Les données correspondent a des nuages de points qui seront traités par une méthode
développée avec une combinaison de MATLAB et Image), avec le module MlJI évoqué dans la Section
3.2.3.

Lors des essais, il s’est avéré que le plateau n’était pas parfaitement a la méme altitude sur toute
sa surface (par rapport au zéro du banc de la machine), présentant une variation d’altitude d’environ
25 um entre le début et la fin de I'étalement (cf. Section 3.3.1.1). Cette variation n’est en régle générale
pas dommageable au cours d’une fabrication, car, une fois que quelques couches de poudre sont
réalisées, |'épaisseur de la couche effective se stabilise et le plateau s’abaisse d’une valeur
correspondant a I’épaisseur de couche programmée (voir Section 1.2.3.2.2). Or, dans notre cas, I'étude
porte sur la premiére couche de poudre, située directement a I'aplomb du plateau. Il apparait donc
nécessaire de qualifier les biais opératoires afin de définir la hauteur réelle de la couche de poudre. Les
méthodes de traitement des données du profilomeétre sont détaillées dans les sous-sections suivantes.
L'étude quantitative des biais opératoires sera présentée dans la Section 3.3.1.
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3.2.4.1 Positions relatives des zones scannées

De la méme maniere que pour les images issues du CIS, le début de I'acquisition du profilométre
et le déplacement du bras de racleur ne sont pas synchrones. Les scans ne commencent donc pas tous
a la méme position X. Ainsi, pour comparer les mémes zones entres les essais avec et sans poudre, il
est nécessaire de repositionner ces zones scannées entre elles. Pour ce faire, la position X des points A
et B du plateau est déterminée pour chaque scan (voir Figure 3-10b). A partir de la position de ces deux
points, la position du centre du plateau est déterminée et c’est cette derniere qui sera utilisée afin de
repositionner les scans les uns par rapport aux autres.

3.2.4.2 Décalage en Z du nuage de point

Initialement, le nuage de point est décalé suivant la direction Z. Ainsi, dans 'absolu, il n’est pas
possible de se fier aux valeurs relevées par le profilometre. Ceci provient de la méthode de réglage du
zéro de l'instrument Gocator qui est effectué sur la partie du banc se situant apres la fin de I'étalement
(du coté du point B). Il savere que cette partie du banc n’est pas plane, cf. Figure 3-10c. Ainsi, la position
du référentiel initial pourrait varier entre les mesures. Afin de s’en affranchir, le nuage de point entier
est décalé d’une valeur Az, cf. Figure 3-10c, et le niveau zéro situé au niveau de la partie du banc
présente en début d’étalement (du c6té du point A), cf. Figure 3-10d. Afin de définir l'altitude de cette
zone, la distribution des altitudes est mesurée, et la valeur médiane des altitudes est retenue comme
valeur représentative du banc. En utilisant la valeur médiane plutot que la moyenne, le poids des points
de mesure aberrants pouvant étre présents est diminué. Ces points de mesure aberrants peuvent
provenir d’un défaut local du plateau, d’'une aberration de mesure (optique) ou encore de particules
de poudre restantes sur le banc malgré le nettoyage. Le nuage de point entier est ainsi décalé dans un
référentiel dit « zéro » qui sera commun a tous les essais.
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Figure 3-10 : Représentation des variations de hauteur présentes initialement dans les données du scan. (a)
image du plateau sans poudre issue du capteur CIS (pour représentation). (b) schéma de principe en vue du
dessus. (c) profil central A-B indiquant les différences de hauteur entre les deux cotés du banc, ainsi que la
différence de hauteur du plateau dans le cas d’'une épaisseur de couche de 150 um. (d) Décalage du nuage de
point suivant Z du nuage de point (courbe bleue) et définition du plan associé au plateau (courbe verte).
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3.2.4.3 Définition de la position du plateau

Afin de définir la position du plateau, un scan du plateau sans poudre, est effectué avec ce
dernier abaissé de la valeur e.. A partir du nuage de point dans le référentiel « zéro », il est possible de
définir un plan qui sera associé au plateau et qui permettra de définir le positionnement de ce dernier
dans la machine.

Pour ce faire, la zone d’intérét, correspondant a la zone d’étalement qui sera étudiée plus tard,
est déterminée. Elle correspond a la région située entre les points A et B, dont la taille est rognée de 5
% pour éviter les effets de bords. Dans cette région, six zones de 1 mm? sont définies en amont et en
aval de I'étalement, cf. Figure 3-11a.

Comme pour la définition de I'altitude du banc, il est possible que les points de mesure aberrants
soient présents dans la zone d’intérét. Ainsi, c’est la valeur médiane de l'altitude dans cette zone qui
est prise en compte. Cette valeur médiane sera associée a la position du centre de la zone, de
coordonnées (X, Y., Zas0), cf. Figure 3-11b.

A partir des ensembles de six zones en amont et en aval de I'étalement, des combinaisons de
trois zones sont réalisées, cf. Figure 3-11b. Les combinaisons invalides sont exclues du traitement,
correspondant a trois points (centres des zones) alignés suivant la direction X. Pour chaque
combinaison restante, les coefficients de I'équation du plan P,: ay,x + b,y + c,z+ d,, = 0 sont
calculés. Afin de définir le plan représentant au mieux le plateau, les points du plateau sont filtrés, afin
de ne pas tenir compte des points aberrants. Ensuite, pour I'ensemble des points restants du plateau,
la déviation cumulée au plan P, est calculée. Le plan qui présente la déviation cumulée la plus faible
est retenue comme le plan représentant au mieux le plateau (voir droite en vert sur la Figure 3-10d).

Zone d’étalement (zone d’intérét)

Zonen®

(a) (b) Altitude z moyenne, écart type et valeur médiane (C) N
Coordonnées du centre de la zone Calcul des parametres de
I'équation du plan P, :
ayx+byy+cyz+d, =0

>

)

5

E Calcul de la déviation cumulée
3 L(z(x,y) = zp, (%))

% des points de mesure au plan P,
< Pour I'ensemble des points de la zone
: - - - ==

Q

(Y]

=

Q

Classementdes plans P, par
déviation cumulée croissante
X L3 l
)
z Y Le plan minimisant la déviation au
Combinaison de 3 pomts pour former un plateau est choisi comme plan
Zones (1 a 12) de mesure plan P,. associéau plateau
de l'altitude z Parexemple : [1; 2 et 7] ou [2; 10 et 11]

Figure 3-11 : (a) Représentation du plateau avec la région d’intérét ainsi que des 12 zones de mesure de |'altitude
z. (b) Informations sur les zones, puis réalisation des combinaisons de 3 zones. (c) Méthode de détermination du
plan représentatif du plateau, minimisant la déviation avec ce dernier.

3.2.4.4 Détermination de la topographie du plateau et seuillage de hauteur

Une fois le plan du plateau déterminé, l'altitude de I'ensemble des points du plateau est
recalculée dans ce référentiel. La topographie du plateau, c’est-a-dire sa variation d’altitude propre,
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doit étre déterminée afin de définir une valeur seuil. Cette valeur seuil permettra sur les scans
d’étalement de différencier les points correspondant a de la poudre et les points correspondant au
plateau.

Pour ce faire, la déviation des points de mesure (filtrés a I'étape précédente) a ce plan est
calculée. La valeur maximale de cette déviation est prise comme la valeur de seuil.

Cette valeur de seuil est ensuite utilisée sur les scans d’étalement pour filtrer les points de
mesures. Les points avec une altitude inférieure a cette valeur de seuil sont assimilés au plateau, tandis
gue ceux quiy sont supérieurs sont assimilés a de la poudre. Un nuage de point seuillé est ainsi obtenu,
permettant de générer une image binarisée, correspondant a la couverture du plateau, comme celle
obtenue avec le CIS dans la Section 3.2.3.2.1.

3.2.4.5 Calcul de la hauteur réelle de la couche de poudre

A partir du plan du plateau et du nuage de points seuillé, il est possible de les soustraire afin
d’obtenir la hauteur réelle de la couche de poudre. Cette hauteur peut ensuite étre comparée a la
hauteur disponible pour former la couche a I'aplomb du plateau.

3.2.5 Observation du lit de poudre avec un objectif de microscope

La caméra et l'objectif de microscope décrit dans le Section 3.2.2.3 permettent d’observer le lit
de poudre sur des zones de 4,88 x 4,88 mm avec une résolution de 2,39 um/pixel. L'image obtenue
permet donc d'obtenir une évaluation qualitative des particules présentes dans la couche de poudre.

Cependant, sur I'image brute, le contraste est faible, ce qui rend difficile la distinction des
particules. Un traitement d’amélioration locale du contraste sera appliqué afin de mieux les distinguer.
Dans ce but, le module « Enhance Local Contrast (CLAHE) » du logiciel ImageJ est utilisé. Il implémente
la méthode Contrast Limited Adaptive Histogram Equalization (CLAHE) [187]. Les parametres suivants
sont appliqués : blocksize = 9 ; histogram bins = 256 ; maximum slope = 2 ; mask = None. De plus, cette
méthode permet de réduire la dispersion radiale de I'intensité lumineuse de I'image. Des exemples
d’amélioration du contraste sont présentés dans la Figure 3-12.

109



Enhance Local Contrast
(CLAHE)

P2
=70 um

ec

P4
=150 um

€c

30P2P4
150 ym

€c

Figure 3-12 : Exemples d'amélioration du contraste par la méthode CLAHE avec le logiciel Image) pour les poudres
P2, P4 et 30P2P4.

3.3 Etude de I'étalement

A la suite des essais, il est apparu que ces derniers sont entachés de biais opératoires, liés au
positionnement du plateau et au réglage de la hauteur du racleur. Au vu des objectifs de I'étude,
portant sur I'analyse d’une unique couche de poudre, il apparait nécessaire de quantifier les déviations
de la hauteur de couche réellement déposée par rapport a I'épaisseur de couche programmée.

3.3.1 Etude des biais opératoires
Afin de qualifier les biais opératoires, les données issues du profilometre laser seront utilisées.

Pour cela, plusieurs hauteurs, schématisées dans la Figure 3-13, sont quantifiées pour les différentes
conditions testées :

e e, correspondant a I'épaisseur de couche programmée (théorique).

e Ahpatequ, cOrrespondant a la différence de hauteur du plateau entre le début et la fin de Ia
zone d’étalement, sur les 150 mm de longueur.

®  (hzero — Mpiateau) (X, y) , correspondant a la hauteur réellement disponible a I'aplomb du
plateau pour former la couche de poudre pour chaque point (x, y) de la zone d’étalement.

e  Ahinitiate, cOrrespondant a la variation initiale de hauteur dont la cause est supposément un
défaut de réglage de la hauteur du racleur, et qui sera détaillée dans la Section 3.3.1.2.

®  Sheouches cOrrespondant a la variation maximale de hauteur de la couche de poudre au cours
de I'étalement.

®  Nh.ouche(X y), correspondant a la hauteur réelle de la couche de poudre pour chaque point (x,
y) de I'étalement.
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Figure 3-13 : Schéma de principe représentant les différentes hauteurs liées a I'étalement mesurées dans le cadre
de cette étude. Les valeurs de hauteur sont issues de la mesure du profilométre laser.

Tableau 3-5 : Correspondance des épaisseurs de couche programmées et de la hauteur réelle a I'aplomb du
plateau (valeur minimale et maximale). Valeur de seuil retenue pour la topologie du plateau.

Epaisseur de Hauteur disponible Variation
couche programmée a 'aplomb du plateau d’altitude plateau

(hzero - hplateau) (hzero - hplateau)

Poudre e (um) minimum (um) maximum (um) ARpiatequ (m)
50 Non mesuré
P1 200 Non mesuré
300 Non mesuré
200 Non mesuré
30P1P4 ,
300 Non mesuré
70 54 87 33
P2 100 86 121 35
200 188 220 31
150 135 173 38
P4 200 215 229 14
300 319 335 16
150 158 174 17
30P2P4 200 208 225 17
300 304 325 22
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3.3.1.1 Défaut de positionnement du plateau dans la machine :

Malgré les efforts de réglage, l'altitude du plateau n’est pas uniforme dans le référentiel de la
machine, comme abordé dans la Section 3.2.4.4. Cette variation de hauteur est visible sur la Figure
3-10c et d pour une épaisseur de couche de 150 um et est présente sur 'ensemble des essais, sans
pour autant étre la méme entre les essais. Le Tableau 3-5 présente la variation de la hauteur réellement
disponible a I'aplomb du plateau (h,ero — hpigteqw) POUr former une couche de poudre. Cette mesure
confirme le défaut de positionnement du plateau dans la machine pour I'ensemble des conditions
testées. De maniére générale, la hauteur (hzem - hplateau) est maximale a la fin de I'étalement, cf.
Figure 3-10c.

Il s’est avéré que lors de la premiére condition testée avec la poudre P4, le jeu entre le plateau
et la chemise de la chambre de fabrication était trop faible. Ceci a causé un phénomene de blocage de
I'axe lors de la remontée du plateau. Le jeu était de 200 um au rayon, ce qui est proche du diametre
des plus grandes particules de la poudre P4, menant a ce blocage. A la suite de cet incident, et pour ne
pas endommager d’avantage I'équipement, le diamétre du plateau a été repris afin d'augmenter le jeu
a 500 pm. Le plateau a ainsi d étre retiré de la machine, ce qui explique la différence de Ahyqteqn
constatée a la suite du passage a la poudre P4, cf. Tableau 3-5. Les scans du plateau seul ne sont pas
disponibles pour les conditions d’essais avec les poudres P1 et 30P1P4.

3.3.1.2 Décalage et variation de hauteur de la surface de la couche de poudre
Lors de I'étalement de la couche de poudre, la surface de cette derniére n’est pas a une altitude
constante et est proche du zéro de la machine, comme il peut étre observé sur la Figure 3-14a ol une
poudre P2, de granulométrie +20 -53 um, est étalée avec une épaisseur de couche programmeée e, =
200 um. Comme il a été abordé dans la section précédente, I'espace a I'aplomb du plateau n’est pas
constant, mais varie dans cet essai entre 188 et 220 um, cf. Tableau 3-5.

La granulométrie de cette poudre devrait, dans cette condition d’épaisseur de couche, remplir
tout I'espace (hzem - hplateau) laissé a I'aplomb du plateau. Cependant, comme il peut étre observé
sur la Figure 3-14a ce n’est pas le cas. La différence entre le plan zéro de la machine et la surface de la
couche de poudre peut étre expliquée par un mauvais réglage initial de la hauteur du racleur. En effet,
selon la méthode décrite en Section 3.2.2.2, il est probable que le racleur ait été réglé trop bas, ce qui
ameénerait le joint de racleur a se déformer au contact du banc de la machine, comme schématisé sur
la Figure 3-15a. Lors de I'étalement, le joint de racleur serait amené a se redresser lors du passage a
I'aplomb du plateau car il n’est plus en appui sur le banc de la machine, cf. Figure 3-15b, diminuant de
ce fait la hauteur de poudre pouvant étre étalée de Ahj,itiqie- Cette hauteur Ahj,itiqre devrait étre
influencée par différents facteurs relatifs a la chaine de force existante entre le plateau, la poudre et le
joint de racleur. Ainsi, cette hauteur ne saurait étre égale entre les différentes conditions testées. Dans
le cas de la poudre P2 présentée dans la Figure 3-14, ce décalage est d’environ Ah;pitiqie = 60 pm.
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Figure 3-14 : (a) Profil central de I'étalement, avec le profil de la couche de poudre (en noir), le profil de la couche
de poudre lissé (en rouge), le profil du plateau (en bleu) et du plan associé au plateau (en vert). (b) Vue du dessus
de I'étalement dans des zones en début et en fin d’étalement. Les fleches orange indiquent des défauts
d’étalement causés par le racleur. Les données sont issues du profilometre laser.
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Figure 3-15 : Schéma de principe des implications du défaut de réglage de la hauteur du racleur. (a) racleur en
position initiale appuyé sur le banc de la machine. (b) redressement du joint de racleur lors du passage a I'aplomb
du plateau. (c) redressement progressif du joint de racleur lors de I'étalement par la variation du volume du tas
de poudre en amont du racleur. Le §hyycne COrrespond a la variation de la hauteur du lit de poudre au cours de
I’étalement.
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3.3.1.3 Prise en compte de la topologie du plateau
Comme il a pu étre décrit dans la Section 3.2.4.4, la topographie du plateau est prise en compte
pour filtrer l'altitude des différents essais. Ainsi, sur les scans d’étalement, chaque point de mesure
dont l'altitude relative au plan du plateau est inférieure a la valeur seuil sera considéré comme
appartenant au plateau. Les valeurs seuil retenues pour chaque essai sont renseignées dans le Tableau
3-6.

Tableau 3-6 : Valeur de seuil retenue pour les différentes conditions d’épaisseur de couche testées.

Epaisseur de Valeur seuil
couche programmée plateau
Poudre ec(um) S euilp,ateau (um)
50 Non mesuré
P1 200 Non mesuré
300 Non mesuré
200 Non mesuré
30P1P4 P
300 Non mesure
70 5,3
P2 100 4
200 2,5
150 4,6
P4 200 5,7
300 5,5
150 51
30P2P4 200 5,3
300 5,9

3.3.2 Impact des biais opératoires sur I'exploitation des conditions testées.
Afin de définir la hauteur de la couche de poudre réellement formée, I'étalement est divisé en
plusieurs zones de 0,5 mm?. Au sein de ces zones, la distribution de la hauteur de la couche de poudre
Rcouche €St mesurée.

Il est possible que la zone comprenne des points de mesure aberrants, parfois d’altitude
supérieure au niveau zéro de la machine ou inférieure au niveau du plateau, cf. Figure 3-16. Ainsi, il est
nécessaire de filtrer ces points afin de ne pas en tenir compte dans la définition locale de la hauteur de
la couche de poudre.
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Figure 3-16 : Valeurs aberrantes (entourées en rouge) observées sur le scan d’un étalement de la poudre P4,
pour ec =200 um et Ve = 15 mm/s. Les données sont issues du profilométre laser.

Pour ce faire, seuls les points dont l'altitude est comprise entre le plan zéro et le plateau seront
considérés, cf. Figure 3-17. La valeur médiane de la hauteur locale de la couche de poudre, notée
Med(hcoyche)zone, €St mesurée pour chagque zone, puis associée a la hauteur disponible h,e,., —
hpiatean afin de former un pourcentage de remplissage (Equation 3-2). Un pourcentage de 0 %
correspond a une absence totale de poudre et un pourcentage de 100 % correspond a un remplissage
par la poudre de toute la hauteur disponible a I'aplomb du plateau.

Med(h ,
Pourcentage de remplissage ,one = 100 * (heouche)zone (Equation 3 — 2)

(hzero - hplateau)

Pour les faibles épaisseurs de couche, le racleur est proche du plateau, ne permettant de déposer

gue trés peu de particules sur le plateau. Dans ce cas, il est difficile d’apporter du crédit aux données
mesurées. C'est le cas des conditions e. = 70 et 100 um pour les étalements de la poudre P2. Tel qu’il
peut étre observé sur la Figure 3-17a, dans ces conditions trés peu de poudre est déposée sur le
plateau, formant une hauteur médiane de poudre de moins de 40 % de la hauteur disponible, soit
respectivement moins de 28 et 41 um de poudre. De plus, le dépot de particule décroit suivant la
direction d’étalement, cf. Figure 3-17b.
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Figure 3-17 : Résultats de I'étalement de la poudre P2, (a) le pourcentage de remplissage de I'espace compris

entre le plateau et le plan zéro (Equation 3-2), (b) couverture du plateau avec en blanc les zones ol de la poudre

est présente et en noir les zones correspondant au plateau. Les données sont issues du profilométre laser.
3.3.3 Impact des parametres d’épaisseur de couche et de vitesse d’étalement sur la couverture

du plateau

3.3.3.1 Effet de I'épaisseur de couche et les défauts lui étant liés

Laugmentation de I'épaisseur de couche améne une augmentation de la hauteur médiane de la
couche de poudre. Cependant, des défauts liés a I'étalement sont constatés. Dans le cas de la poudre
P2, cf. Figure 3-17a, des « vallées » orientées suivant la direction d’étalement sont constatées. Ces
défauts peuvent étre causés par des défauts de forme du joint de racleur ou pas la présence d’agrégats
de particules poussés par le racleur. Ces défauts n’apparaissent cependant pas de maniére évidente sur
les étalements des poudres de plus grande taille, telles que les poudre P4 et 30P2P4, cf. Figure 3-18a
et Figure 3-19a. Ceci peut étre d{ a la variabilité de hauteur de la couche de poudre inhérente a |'usage
de particules de grande taille, mais aussi a la meilleure coulabilité de ces poudres, qui amene ces vallées
a étre comblées par les particules adjacentes. De plus, pour une épaisseur de couche de 200 pum, pour
la poudre P2, des ondulations perpendiculaires au sens d’étalement sont observées.

116



e.=150 um e.=200um e =300 um

V. (mm/s) V, (mm/s) V, (mm/s)
(a) 15 30 45 15 30 45
5 100
604 |
90
— 40+ 80
= :
E 70
= 2043 | |4
c SO LR 60
) i
5
© 11 50
)
R e} 40
[
S
.g 30
o 20
10
0
5
(b) — —
60 2 [ 60-
= 40+ ! 40-
£ B
E b
X 20" | 20+
c F;
Q
5
s 0+ 0+
Kl
el
S 204 -20- -20+
5 :
o
O 401 -40 40+
60 o I 60 60+
55.55.55 55.55.55 555555

Figure 3-18 : Résultats de I'étalement de la poudre P4, avec un (a) le pourcentage de remplissage de I'espace
compris entre le plateau et le plan zéro (Equation 3-2), (b) couverture du plateau avec en blanc les zones ol de
la poudre est présente et en noir les zones dénuées de poudre. Les données sont issues du profilométre laser.
En ce qui concerne la poudre P4, pour e. = 150 um, un dépot préférentiel des particules est
observé en début d’étalement sur une distance d’environ 20 mm, cf. Figure 3-18a. Ceci peut étre
expliqué par le défaut de réglage du racleur, qui, au début de I'étalement, permet aux particules de
cette granulométrie (+90 -150 um) de passer sous le racleur, puis, a partir d’une certaine distance dans
I'étalement, est suffisamment redressé pour empécher les particules d’y passer, cf. Figure 3-15.
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Figure 3-19 : Résultats de I’étalement de la poudre 30P2P4, avec un (a) le pourcentage de remplissage de |'espace
compris entre le plateau et le plan zéro (Equation 3-2), (b) couverture du plateau avec en blanc les zones ol de
la poudre est présente et en noir les zones dénuées de poudre. Les données sont issues du profilométre laser.
La poudre mélangée 30P2P4 ne présente pas ce type de défaut dans des conditions d’épaisseur
de couche équivalentes car les particules fines présentes dans le mélange peuvent passer sous le
racleur a une distance plus importante dans I'étalement. Ceci améne a une couverture du plateau plus
élevée pour une épaisseur de couche programmeée de 150 um, cf. Figure 3-18b et Figure 3-19b.

3.3.3.2 Impact de la vitesse d’étalement sur la hauteur de la couche de poudre

Une augmentation de la vitesse d’étalement réduit la quantité de poudre passant sous le racleur.
Cette tendance est visible pour I'ensemble des poudres testées et des conditions d’épaisseur de
couche. Pour les épaisseurs de couche importantes, a savoir 200 um pour la poudre P2 et 300 um pour
les poudres P4 et 30P2P4, une réduction de la hauteur de la couche de poudre est observée avec une
augmentation de la vitesse d’étalement. Ceci pourrait étre d aux interactions mécaniques entre les
particules, qui ont tendance a augmenter avec I'accroissement de la vitesse d’étalement. La vitesse
d’étalement réduit la proportion de poudre présente en fin d’étalement, ce qui est visible au travers
des images binarisées.
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Pour la poudre P2, une épaisseur de couche suffisante, ici de 200 um, entraine l'apparition
d’ondulations sur la surface du lit de poudre. Ce phénomeéene d’ondulation semble accentué avec une
augmentation de la vitesse d’étalement.

3.3.4 Exploitation des images issues du Contact Image Sensor (CIS)

Afin d’étudier I’homogénéité de la couche de poudre formée, le taux de couverture du plateau
est calculé avec la méthode décrite dans la Section 3.2.3. Le seuillage étant dépendant de la
distribution du niveau de gris de I'image, il semble important de cerner les éléments influencant
I'acquisition de I'image.

Les trois méthodes de seuillage considérées étant : le seuillage manuel, le seuillage médian et le
seuillage par la méthode d’Otsu, il est important de comparer ces méthodes et de comprendre leur
adéquation avec différentes conditions de poudre / épaisseur de couche.

3.3.4.1 Influence des conditions d'épaisseur de couche / poudre sur I'image obtenue

Le capteur CIS est composé d’un capteur d’'image linéaire (linear image sensor), d’'une matrice
de lentilles a gradient d’indice (GRIN lens array) et d’une source lumineuse (light source), cf. Figure
3-20. Il semble raisonnable de penser que la distance entre la surface observée et la source lumineuse
influencera le niveau de gris global mesuré. Cependant, comme il peut étre observé sur la Figure 3-21,
les épaisseurs de couche testées ne semblent pas déplacer la position du mode de la distribution du
niveau de gris correspondant au plateau. Ceci indique que le niveau de gris du plateau reste semblable
entre les différentes conditions d’épaisseur de couche.

GRIN
lens array

Linear image sensor

Figure 3-20 : Schéma des composants du CIS. Figure issue de Le et al. [188].

Malgré la couche de graphite appliquée, il est observé que les distributions de niveau de gris
associées au plateau et a la poudre se chevauchent. Ceci rend d’autant plus difficile la détermination
d’une valeur de seuil, que ce soit manuellement ou par des méthodes automatiques (médian ou Otsu).
L'étalement de la distribution du niveau de gris associée au plateau peut étre expliqué par la faible
profondeur de champ du capteur [188]. Ainsi, plus I'épaisseur de couche est élevée, plus le plateau
apparait flou, ce qui correspond a un étalement de la distribution du niveau de gris.
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Figure 3-21 : Distribution du niveau de gris pour des conditions d'étalement de Ve = 30 mm/s et d'épaisseur de
couche variable pour les poudres P1 et P2. Les fleches pointillées indiquent les modes des distributions
correspondant au plateau et a la poudre.

3.3.4.2 Influence de la taille des particules sur la distribution du niveau de gris

La granulométrie de la poudre utilisée semble, elle aussi, avoir une incidence sur le niveau de
gris mesuré. Comme il est observable sur Figure 3-22, lorsque la granulométrie augmente, deux effets
sont constatés :

e Le niveau de gris moyen correspondant a la poudre semble lui aussi augmenter.

e Les distributions du niveau de gris associées au plateau et a la poudre sont plus étalées.
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Figure 3-22 : (a) Distributions du niveau de gris pour des étalements des poudres P1, P2 et P4. (b) Fréquence
normalisée du niveau de gris pour les conditions ec = 300 um et Ve = 30 mm/s des poudres P1 et 30P1P4.

Sachant que le niveau de gris d'un pixel est directement lié a I'intensité lumineuse regue par le
capteur. Une hypothése est que la surface illuminée est plus importante dans le cas d’une particule de
grand diameétre, ce qui entraine une réflexion plus importante en direction du capteur et un étalement
de la distribution du niveau de gris.
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3.3.4.3 Comparaison des méthodes de seuillage
Comme exprimé précédemment, le recouvrement entre les distributions de niveau de gris du
plateau et de la poudre rend difficile la définition d’une valeur de seuillage unique. Ainsi, les méthodes
de seuillage décrites dans la Section 3.2.3.2.1 sont comparées afin de définir leur adéquation a
différentes conditions d’épaisseur de couche / vitesse d’étalement / poudre.
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Figure 3-23 : Valeur de seuil retenue pour les trois méthodes de seuillage, pour différentes conditions d’épaisseur
de couche / vitesse d’étalement / poudre. Pour la méthode de seuillage manuelle, la barre d'erreur correspond
a t |'écart type.

Concernant le seuillage manuel, qui correspond a une appréciation subjective des zones
recouvertes de poudre, il peut étre observé que la dispersion de la valeur de seuil est globalement
homogene entre les poudres testées, cf. Figure 3-23. En effet, la valeur de seuil retenue varie peu entre
les conditions testées, avec une moyenne de 109 et un écart type de 4,09. Ceci indique que la méthode
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est faiblement entachée d’un biais propre a l'opérateur. Pour une méme condition de poudre/épaisseur
de couche, il est observé que la valeur du seuil varie peu. De plus, pour des conditions ou le plateau
reste en partie visible, la valeur de seuil est homogéne pour différentes épaisseurs de couche et vitesse
d’étalement. Les valeurs moyennes de seuillage restent a des valeurs semblables pour les différentes
conditions testées. Cependant, il est observé que dans le cas de la poudre P1 les valeurs de seuil sont
plus faibles, ce qui peut s’expliquer par le chevauchement plus important des distributions du niveau
de gris du plateau et de la poudre, comme abordé dans la Section 3.3.4.2. Dans le cas des épaisseurs
de couche élevées, il est difficile de discerner précisément un manque de poudre d’un creux dans le lit
de poudre ou d’'un phénomene d’'ombrage.

La valeur seuil issue de la méthode de seuillage médian est influencée par la proportion de
poudre sur le plateau et varie en fonction des conditions testées. Ainsi, elle ne semble pas adaptée
pour définir une borne de seuillage permettant de distinguer la poudre du plateau. Cependant, par sa
dépendance a la proportion de poudre sur le plateau, elle permet de visualiser une diminution du taux
de couverture du plateau avec une augmentation de la vitesse d’étalement, tel que c’est le cas pour les
poudres P2 (e.=70 et 100 um), P4 (e. = 150 et 200 um) et 30P2P4 (e. = 150 et 200 um), cf. Figure 3-23.

La méthode d’Otsu est quant a elle moins sensible a la proportion de poudre sur le plateau. Pour
les conditions ou le plateau est visible, la séparation des deux classes, qualifiée par le parametre 7,
semble étre efficace. Cependant, pour des conditions ou les distributions se chevauchent de maniére
trop importante, ou que le plateau est en grande partie recouvert, la valeur de seuil est globalement
supérieure a celle trouvée manuellement, ce qui améne a une diminution du taux de couverture
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Figure 3-24 : Valeurs de seuil moyennes et écart types observés pour les trois méthodes de seuillage dans
différentes conditions d'épaisseur de couche, toutes vitesses d’étalement confondues. Les barres d'erreur
correspondent a + |'écart type.
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Etant donné l'influence des conditions d'essai (épaisseur de couche et type de poudre utilisée)
sur les résultats des méthodes de seuillage, la méthode manuelle montre la plus faible dispersion de la
valeur seuil retenue, comme illustré dans la Figure 3-24. La méthode de seuillage manuel sera utilisée
dans la suite du document pour calculer le taux de couverture du plateau a partir des images du CIS.

3.3.5 Analyse du taux de couverture du plateau a partir des images du CIS

3.3.5.1 Influence de I'épaisseur de couche sur 'étalement.
Comme expliqué dans Section 3.2.1, I'épaisseur de couche utilisée influence la taille maximale
des particules pouvant passer sous le racleur. Dans cette partie, I'impact de I'épaisseur de couche sur
le taux de couverture du plateau ainsi que sur les défauts d’étalement générés seront étudiés.

Pour la poudre fine P1, une augmentation de I'’épaisseur de couche entraine une augmentation
de la quantité de poudre déposée sur le plateau, en particulier a la fin de la zone d’étalement, cf. Figure
3-25. Cependant, la variabilité du taux de couverture est importante, en raison des défauts
d’étalement.

Pour une épaisseur de couche faible, des zones de manque de poudre orientées suivant la
direction d’étalement sont observés. Ceci peut étre lié a la présence d’agrégats de particules en amont
du racleur. Au moment de leur passage sous le racleur, ces agrégats peuvent étre retenus par ce dernier.
lIs sont ainsi poussés par le racleur, limitant le dépot de particules dans leur sillage, cf. Figure 3-25a.
Mindt et al. indiquent que cet effet est présent pour les poudres trop grandes pour passer sur le racleur
[93]. Lorsque I'épaisseur de couche devient suffisamment importante, ici a partir de 200 um, des lignes
perpendiculaires a la direction d’étalement sont observées, cf. Figure 3-25b et c. Ces lignes peuvent
provenir d’un débit irrégulier de poudre sous le racleur, causé par une déformation du joint de racleur
ou encore par un cisaillement de la partie basse du tas de poudre en amont du racleur. Pour une
épaisseur de couche de 300 um, des dépots de poudre localisés formant des « écailles » peuvent étre
observés, cf. Figure 3-25c. Ceci peut étre causé par des agrégats de particules passant de maniére
homogene sous le racleur, influencé par un régime d’écoulement cohésif comme vu dans le Chapitre
2.

Pour les poudres de granulométrie plus importante telles que la poudre P2 et la poudre P4,
I'augmentation de I'épaisseur de couche a un effet bénéfique sur le taux de couverture, cf. Figure 3-26a
et b. Les taux de couverture dans des conditions e. >> dg sont supérieurs a 80 %. Dans ces conditions,
la couche de poudre peut étre formée d’une superposition de particules. Cependant, dans le cas de la
poudre P4, I'espace entre les particules mene a des zones ou le plateau peut étre visible, cf. Figure
3-28d. De plus, sur les images issues du CIS, des phénoménes d’ombrage semblent entrainer une
diminution du taux de couverture. Ce phénomene d’ombrage est impacté par la taille des particules et
par la proximité de la source lumineuse intégrée au capteur. Cette hypothése semble se confirmer
lorsque ce résultat est comparé a celui observé avec les données du profilomeétre. En effet pour une
épaisseur de couche de 300 um, la poudre P4 couvre entierement le plateau sans laisser de zones
dénudées, cf. Figure 3-18b.

123



Taux de couverture

0.0 T T T T T T T

-60 -40 -20 0 20 40 60
Direction d'étalement X (mm)

Figure 3-25 : Taux de couverture moyen mesuré pour I'étalement de la poudre P1 pour Ve = 30 mm/s et des
épaisseurs de couche ec = (a) 50 um, (b) 200 pm et (c) 300 um. Les données sont issues du traitement des images
du CIS.
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Figure 3-26 : Taux de couverture du plateau selon la direction d’étalement X pour les poudres (a) P2 et (b) P4
avec Ve = 30 mm/s. Les encarts a droite de la figure correspondent aux images seuillées. Les données sont
issues du traitement des images du CIS.

A partir des images du CIS, la poudre P2 présente des défauts d’étalement semblables a la poudre
P1, avec des manques de poudre pouvant étre liés a la poussée d’agrégats par le racleur. Cependant,
avec les informations issues du profilométre, I’hypothese peut étre émise que ces défauts proviennent
du mauvais réglage du racleur et non du comportement de la poudre a I'étalement. Des lignes de
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défauts, paralléles au sens d’étalement sont observées, pouvant correspondre a des imperfections dans
la géométrie du joint de racleur (cf. Section 3.2.6), se transférant a la surface du lit de poudre, cf. Figure
3-27. Plus I'épaisseur de couche est faible, plus ces défauts sont préjudiciables au taux de couverture.
Pour une épaisseur de couche de 200 um, des défauts d’'ondulation du lit de poudre sont observés. Ces
défauts ne sont cependant pas détectés par la méthode de seuillage, cf. Figure 3-26a, mais pose bien
un probléme en termes de procédé car ils modifient localement la hauteur de la couche de poudre,
pouvant mener a des irrégularités du régime de fusion lors du passage du faisceau laser. Ces défauts
d’ondulations sont observés au travers de l'usage du profilométre laser dans la Section 3.2.6 et sont
accentués avec 'augmentation de la vitesse d’étalement.

(a) (b) () (d)

Direction d’étalement X

Figure 3-27 : Visualisation a différentes échelles de I'étalement de la poudre P2 pour ec =200 um et Ve = 30 mm/s.
Les images (a) et (b) sont issues du CIS. Les images (c) et (d) sont issues de la caméra et objectif de microscope.
Les fleches en orange indiquent des zones ou le plateau est visible.

Pour la poudre P4, formant moins d’agrégats que les poudres plus fines P1 et P2, il est plus
probable que les particules soient repoussées de maniere individuelle par le racleur en raison des
interactions mécaniques entre les particules et roulent sur le plateau [110]. La répartition plus
homogene des manques de poudre améne a une dispersion du taux de couverture plus faible que pour
les poudres P1 et P2 pour les épaisseurs de couche proches du dgo, cf. Figure 3-25 et Figure 3-26. Une
autre hypothése est que les particules sont éjectées de maniere individuelle vers d’autres zones du
plateau lors de leur passage sous le racleur. Ce phénomeéne provient de la chaine de force se formant
entre les particules, le racleur et le plateau lors de leur étalement [104,110]. Aprés le passage du
racleur, ces efforts sont reldchés, menant a un mouvement des particules vers le début de I'étalement,
laissant leur emplacement sans poudre [90].
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(a) (b) (c) (d)

Direction d’étalement X

Figure 3-28 : Visualisation a différentes échelles de I’étalement de la poudre P4 pour ec =300 um et Ve = 30 mm/s.
Les images (a) et (b) sont issues du CIS. Les images (c) et (d) sont issues de la caméra et objectif de microscope.
Les fleches en orange indiquent des zones ou le plateau est visible.

En ce qui concerne les mélanges de poudres testés, leur comportement a I'étalement différe. A
I'instar de la poudre fine et cohésive P1, le mélange de poudre 30P1P4 n’a pas permis une mise en
couche homogene dans les conditions testées. La poudre 30P1P4 présente un taux de couverture
inférieur a celui mesuré pour la poudre P1 seule, cf. Figure 3-29. Des « nappes » de particules sont
observées sur les essais a des épaisseurs de couche de 200 et 300 um. Ces nappes se composent de
particules de grandes tailles entourées de particules fines. Pour une épaisseur de couche de 300 um,
des lignes perpendiculaires a la direction d’étalement peuvent étre observées, pouvant provenir d’un
débit irrégulier sous le racleur. Une hypothése est que la cohésion imposée par la poudre fine génere
des agrégats de particules mixtes grosses + fines, entravant le passage des particules grossiéres sous le
racleur. Ceci mene a un faible taux de dép6t de particules sur le plateau et a la formation de nappes de
particules lorsqu’un agrégat arrive a passer sous le racleur. Ces résultats peuvent étre reliés aux
conclusions d’une récente étude réalisée par Nan et al. dans laquelle ils proposent une carte de
comportement d’étalement, a savoir des phénomeénes de blocages transitoires (transient jamming), cf.
Figure 3-30 [104]. Dans cette carte des blocages transitoires, un domaine correspond aux blocages
provoqués par la cohésion, ce qui doit étre le cas pour les poudres P1 et 30P1P4 dont I'étalement ne
s'améliore pas avec une augmentation de I'épaisseur de couche.
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Figure 3-29 : Comparaison des taux de couverture obtenus pour les poudres P1 et 30P1P4 pour ec = 200 et 300
um avec une vitesse d’étalement Ve = 30 mm/s. Image des étalements de la poudre 30P1P4, les « nappes » de
particules sont visibles sur les encarts. Les données sont issues du traitement des images du CIS.
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Figure 3-30: Carte du processus d'étalement proposée par Nan et al. mettant en relation les phénomenes de
blocage (jamming) lors de I’étalement a I'espace relatif sous le racleur (Gap size) et a la cohésion de la poudre.
Figure issue de Nan et al. [104].

En ce qui concerne la poudre mélangée 30P2P4, le taux de couverture est similaire a celui mesuré
pour la poudre P4, aux alentours de 80 %, mais présente une variabilité plus importante, notamment
au début de I'étalement. Il est a noter que le taux de couverture de la poudre 30P2P4 est plus élevé en
début d’étalement que pour la poudre P4. Cependant, en reprenant les résultats obtenus avec le
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profilomeétre, cette augmentation du taux de couverture du plateau en début d’étalement ne se traduit
pas pour autant par une augmentation de I'épaisseur de couche, cf. Figure 3-19.
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Figure 3-31 : Taux couverture du plateau pour les poudres P2, P4 et 30P2P4. Les encarts correspondent aux
images de |'étalement seuillées avec la méthode manuelle. Les données sont issues du traitement des images du
CIS.

En comparant les étalements des poudres P2, P4 et 30P2P4 pour lesquels un rapport e/dgo = 2
a été conservé, il peut étre observé que les poudres P4 et 30P2P4 forment une couche plus homogéne
que la poudre P2, cf. Figure 3-32. Ceci est lié a la dispersion de taille des particules dans les poudres P4
et 30P2P4, permettant de déposer plus de particules que dans le cas de la poudre P2. De plus, I'espace
défini entre le plateau et le plan généré par l'avance du racleur permet aux poudres P4 et 30P2P4 de
se réarranger plus simplement au cours de I'étalement afin de former une couche uniforme. Ce qui est
le cas pour la poudre P2 a e = 200 um, cf. Figure 3-31.
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Figure 3-32 : Taux de couverture pour les poudres P2, P4 et 30P2P4 avec un rapport ec/deo = 2. Les données sont
issues du traitement des images du CIS.
3.3.5.2 Influence de la vitesse d’étalement sur la formation de la couche de poudre

La vitesse d’étalement influence le temps laissé aux particules pour se réarranger dans le tas de
poudre en amont du racleur avant de passer sous ce dernier. La vitesse d’étalement implique donc une
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contrainte sur le tas de poudre, menant a un cisaillement d’'une couche mince de poudre qui passera
sous le racleur.

Il peut étre observé que pour la poudre P2, 'augmentation de la vitesse d’étalement a pour effet
de diminuer le dépbt des particules sur le plateau. Cependant, en prenant en compte les biais
opératoires, les taux de couvertures des épaisseurs de couche e. = 70 et 100 um ne sont pas valables.
Il est observé que pour une épaisseur de couche de e. = 200 um, la vitesse d’étalement n’a pas d’effet
sur le taux de couverture, cf. Figure 3-33a.
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Figure 3-33 : Taux de couverture pour |'étalement des poudres (a)P2, (b)P4 et (c)30P2P4 dans différentes
conditions d'épaisseur de couche et de vitesse d'étalement. Pour alléger le graphique, seules les moyennes du
taux de couverture sont représentées. Les données sont issues du traitement des images du CIS.
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Comme il est possible de le voir sur les courbes des poudres P2, P4 et 30P2P4, la vitesse
d’étalement a un impact sur le dépbt des particules : une diminution du taux de couverture est
observée avec I'augmentation de la vitesse d’étalement. Cependant, cet effet semble diminuer avec
une augmentation de I'épaisseur de couche. Pour la poudre 30P2P4, dans le cas de I'épaisseur de
couche 300 um, le taux de couverture semble étre légérement plus élevé pour une vitesse d’étalement
de 45 mmy/s. Une hypothése serait que dans le cas de ce mélange, le faible temps caractéristique de
compaction permette aux particules de se réarranger avant leur passage sous le racleur. Une autre
hypothése serait que I'augmentation de la vitesse d’étalement permettrait de contrebalancer un
phénomeéne de ségrégation de taille voulant que les particules fines se déposent en début d’étalement.
Les particules fines seraient alors présentes sur une distance plus importante dans I'étalement.

Comme décrit dans la Section 3.2.2.2, le racleur en polymeére est souple, ce qui pourrait amener
un biais lié a sa déformation. En effet, tel qu’il a été abordé dans la Section 3.2.2.4, la quantité de
poudre en alimentation a été fixée a trois fois la valeur de I'’épaisseur de couche. Cette condition de
réglage crée des tas de poudre de volume différents devant le racleur, pouvant amener a des
déformations de ce dernier plus ou moins importantes. Des essais avec un vitesse d’étalement V, = 45
mm/s et une alimentation en poudre encore doublée montre que le taux de couverture du plateau
augmente, ce qui semble confirmer une déformation du racleur sous l'effet du volume du tas de
poudre. Ce parametre n’avait cependant pas été considéré lors de la conception de la campagne
d’essai. Il est important de noter que ce biais est propre a ce type de racleur, et qu’il devrait, dans une
moindre mesure, étre observé sur d’autres d’installations utilisant des joints de racleur polymere plus
rigides, ou encore des racleurs métalliques ou céramiques.

3.4 Conclusion partielle

Létude de I'étalement présentée dans ce chapitre a permis de développer une méthode de
caractérisation de la couche de poudre a partir d’'un scanner optique CIS et d’un profilometre laser. Elle
met en avant la particularité de I'étude d’'une couche de poudre unique, car cette derniére repose sur
une maitrise fine du positionnement du plateau et du joint de racleur dans le référentiel de la machine.
Dans cette étude, la mise en ceuvre des essais d’étalement n’était pas parfaite, et présente certains
biais opératoires. Une démarche de quantification de ces biais a été menée, en tirant avantageusement
parti des mesures réalisées avec le profilometre laser. Les résultats de cette quantification mettent
I'accent sur le besoin de maitrise des conditions expérimentales dans ce type de démarche. De plus,
cette remarque est valable pour les études de réalisation de monocordons sur une couche de poudre
améme le plateau, dont la littérature regorge et sans que les biais opératoires exposés dans ce chapitre
ne soient pris en compte.

Dans ce chapitre, 'usage du scanner CIS a permis de mettre en avant le besoin de précaution
gu’il faut avoir vis-a-vis des données pouvant en étre extraites. En effet, I'observation en vue du dessus
du lit de poudre ne permet pas d’obtenir d’information quant a la quantité réelle de poudre déposée
et peut amener a de mauvaises interprétations. La méthode repose sur une analyse d’image dont le
seuillage reste subjectif. En raison de la taille des particules des phénomenes d’'ombrage peuvent
fausser la valeur du taux de couverture. C’est pour cette raison qu’il est important d’associer différents
moyens de mesures afin de décrire au mieux la qualité de la couche de poudre.
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Le profilometre présente quant a lui I'avantage de restituer une information d’altitude, qui est
précieuse dans ce type d’étude. Elle a notamment permis d’identifier un phénomene de réduction de
la hauteur de poudre au cours de I'étalement et de variabilité de la surface de la couche de poudre en
fonction de la poudre utilisée.

Au-dela des méthodes de mesures, cette étude a porté sur I'étalement de poudres présentant
des comportements rhéologiques distincts, caractérisées dans le Chapitre 2. Ainsi, il a été observé que
la poudre P1 et le mélange de poudres 30P1P4, tous deux cohésifs, ne s’étalent pas convenablement.
En effet, des irrégularités de débit sous le racleur, attribuées a la présence d’agrégats de particules dans
le tas de poudre, aménent a la formation d’une couche de poudre dont la répartition dans le plan XY
est hétérogene. Différents types de défauts d’étalement sont identifiés, et semblent dépendre de
I'épaisseur de couche et de la vitesse d’étalement. Cependant, le nombre de conditions testées de ce
chapitre est limité, ce qui ne permet pas de tirer des conclusions quant aux conditions précises de
formation de ces défauts. Pour ce faire, il sera judicieux d’'améliorer les conditions opératoires et de
disposer d’'un moyen d’observation dans la zone en aval du racleur.

Les poudres P2 et P4, ainsi que le mélange 30P2P4, tous non-cohésifs s’étalent quant a eux de
maniére homogéne. Cependant, pour les poudres de grande taille, des vides sont observés entre les
particules de poudre, ce qui méne a une variabilité importante de la topographie de la couche de
poudre. Dans les conditions testées, le mélange non-cohésif n’a pas permis d’atteindre une hauteur de
la couche de poudre équivalente a celle obtenue pour la poudre de grande taille seule. Cependant, un
lissage de la topographie du lit de poudre est observé avec I'ajout de particules fines.

D’un point de vue prospectif, la démarche de caractérisation de la couche de poudre mise en
ceuvre semble adaptée a des études au niveau du laboratoire, visant a une meilleure compréhension
des mécanismes d’étalement, mais ne semble pas adaptée pour des applications industrielles de
controle. En effet, la durée d’acquisition des instruments (aussi bien CIS que profilomeétre) est de I'ordre
de la minute ce qui est incompatible avec une intégration dans des machines industrielles pour faire
du contrdle de mise en couche.

Dans la suite de ce manuscrit, des fabrications seront réalisées en machine afin de mettre en
ceuvre la poudre mélangée 30P2P4 et de qualifier les défauts pouvant étre présents ainsi que I'impact
de I'adaptation paramétrique sur la vitesse de construction.
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Chapitre 4: Fabrication a partir de mélanges de

poudres

4.1 Introduction

La mise en ceuvre d’une poudre dans le procédé PBF-LB passe par une succession de processus :
son étalement, sa fusion puis son refroidissement. Dans le chapitre précédent, il a pu étre montré que
I'utilisation d’'un mélange de poudres entraine des différences dans le processus d’étalement en
comparaison a une poudre de granulométrie standard. Dans ce chapitre, I'objectif est d’étudier Ila
fusion d’un mélange de poudres retenu au chapitre précédent. Le but est de déterminer les paraméetres
influent sur sa mise en ceuvre, sur la formation de défauts et la vitesse de construction associée. Une
combinaison de parameétres permettant d’atteindre un bon compromis entre densité du matériau et
productivité sera recherchée et sa sélection discutée.

4.2 Matériel et méthodes

Durant ces travaux des fabrications d’échantillons ont été réalisées a partir du mélange de
poudres 30P2P4, et d’'une poudre de granulométrie standard P2 d’acier inoxydable AISI 420. Le
mélange de poudres 30P2P4 est composé a 30 wt% d’une poudre standard P2 de granulométrie +20 -
53 um et du complément d’'une poudre P4 d’une granulométrie +90 -150 um. Ces fabrications ont été
menées a l'aide de deux machines PBF-LB dont le fonctionnement sera détaillé dans cette section.

4.21 Fabricabilité de I'alliage AlSI 420 en PBF-LB

Le matériau utilisé pour ces travaux est une poudre d’acier inoxydable martensitique AISI 420
(X30Cr13 en désignation I1SO) atomisée a I'azote. Cet alliage est utilisé pour des applications nécessitant
une résistance a l'usure et a la corrosion dans des milieux moyennement agressifs (eau, vapeur d’eau),
ainsi qu’une dureté élevée, cf. Figure 4-1. Ces propriétés proviennent notamment de la présence de
martensite et d’austénite, et pourront étre adaptées avec un traitement thermique.
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Figure 4-1 : Diagramme dureté / résistance a la rupture pour la comparaison de I'AISI 420 (en orange) a I'autres
aciers dédiés a I'outillage et pouvant étre imprimés. Figure issue de [189].
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Les applications les plus développées correspondent a la fabrication d’outillages, d’instruments
chirurgicaux ou encore de moules d’injection, c¢f. Figure 4-2. Cette derniere application bénéficie
notamment des possibilités offertes par le procédé PBF-LB, avec l'impression de canaux de
refroidissement conformes permettant d’améliorer le rendement de I'injection polymeére. Cette nuance
présente une alternative a I'acier Maraging 18Ni300 qui est couramment utilisé pour I'impression 3D
d’empreintes de moules mais qui présente des inconvénients en termes de résistance a la corrosion et
souffre, dans sa composition, de la présence de Nickel et de Cobalt, éléments couteux et toxiques en
cas d’inhalation.

Figure 4-2 : Exemples d'applications de I'AISI 420, (a) et (b) empreinte de moule d'injection plastique avec canaux
de refroidissement conformes. (c) Partie d'une pince chirurgicale texturée. Les figures sont issues de (a) et (b)
[190] et (c) [191].

La composition chimique de cet alliage, telle qu’indiquée par la norme EN 10088-1 est décrite
dans le Tableau 4-1. La composition chimique mesurée (fournie par le fournisseur) pour la poudre
utilisée dans ces travaux est elle aussi décrite dans le Tableau 4-1. Il peut étre observé que la proportion
de carbone dans la poudre est a la limite maximale de la définition de I'alliage. Celle-ci devrait étre plus
faible dans la piéce finale, comme il a pu étre montré par Zhao et al. [192], qui ont identifié une perte
de carbone de l'ordre de 21 % entre la poudre et la piece fabriquée par PBF-LB, avec une déplétion plus
importante au centre du cordon.

Tableau 4-1 : Composition chimique de I'acier martensitique AISI 420 (X30Cr13) selon la norme EN 10088-1 et

composition chimique de la poudre utilisée dans cette étude (données issues de la documentation du
fournisseur).

Composition chimique selon la norme EN 10088-1, en masse wt% (valeurs maximales)

C Si Mn P S Cr Fe
X30Cr13 0,26-0,35 1 1,5 0,04 0,03 12-14 Bal.

Composition chimique de la poudre selon la documentation fournisseur, en masse wt%

C Si Mn P S Cr Fe Ni Autres
0,35 0,36 0,28 0,017 0,011 13,7 Bal. 0,109 < 0,05

Dans la littérature, assez peu de références concernent la fabrication de I'AISI 420 par le procédé
PBF-LB. Afin de se baser sur des parametres de fabrication déja existants, une étude bibliographique a
été réalisée, cette derniere est synthétisée dans le Tableau 4-2.
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Comme il a été abordé dans la Section 1.1.2.1.2, il est possible d’utiliser les parametres de
fabrication pour définir I'apport énergétique du laser permettant de densifier la matiere. L'étude
paramétrique est réalisée en deux étapes distinctes.

Dans un premier temps une étude paramétrique de construction de monocordons est réalisée.
Lors de la formation d’un cordon, l'interaction entre le laser et la matiere se fait en deux temps. Dans
un premier temps, I'interaction se fait entre le laser et la poudre, ce qui méne a la création d’un bain
de fusion. Puis, dans un deuxieme temps, I'interaction du laser se produit principalement avec le bain
de fusion. Ceci a notamment pu étre observé a l'aide d’'une caméra rapide par Scipioni et al. [193], qui
montrent que la poudre en amont du bain de fusion commence a coalescer avant d’entrer en contact
avec ce dernier. Ces observations montrent qu’une partie du rayonnement est tout de méme transmis
a la poudre environnante, soit directement, soit par réflexion sur le bain de fusion. Ainsi, ce type
d’étude est analogue a celles menées en soudage laser, et il est judicieux de considérer des paramétres
combinatoires utilisés en soudage laser, tels que I'intensité laser I (Equation 4-1) et la densité d’énergie
appliquée localement DEVip (Equation 4-2) [194].

4 %P
| =——— (Equation4 — 1)
T * Dgpor
4P , )
DEV,p = V*T[T (Equatlon 4 — 2)

spot

La différence principale entre le procédé PBF-LB et le soudage laser provient de I'alimentation
du bain de fusion par la poudre présente aux alentours du cordon, qui est déplacée vers le bain de
fusion par les mouvements de convection du gaz environnant, tel qu’indiqué dans la Section
1.1.2.1.35.

Dans un second temps, une étude de fabrication d’échantillons volumiques « 3D » est réalisée.
Ces échantillons doivent permettre de définir la porosité associée a des conditions de fabrication. Dans
ce cas, il est d’'usage en fabrication additive PBF-LB d’utiliser la densité d’énergie volumique DEV;p,
(Equation 4-3).

P

DEV3D =—V*ec*h

(Equation 4 — 3)
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Tableau 4-2 : Parameétres de fabrication pour I'AISI 420 issus de la littérature avec le calcul de / et des DEV selon
les équations citées précédemment.

€c \") h Dspot | DEV1D DEV3D
Etude Type d’échantillon P (W) 3
() (mmfs)  (um)  (em)  (W/mme) MM
Eprouvettes de
Nath et al. [195] . 20 90 600 120 50 4,6E+04 76 63
traction
Saby et al. [190] Cubes 30 195 699 100 100 2,5E+04 36 93
Zhao et al. [196] Cylindres 20 140 550 80 80 2,8E+04 51 159
Krakhmalev et
Cubes 40 60 120 120 70 1,6E+04 130 104
al. [197]
Saeidi et al.

[198] Cubes 20 195 700 100 70 5,1E+04 72 139

D’autres études existent, mais ne renseignent pas, ou seulement en partie, les parametres de
fabrication [199].

Comme il peut étre observé dans le Tableau 4-2, il ne semble pas exister de consensus quant a
la densité d’énergie optimale pour la fabrication de cet alliage. Il est cependant possible d’identifier
une gamme de DEV3p (Equation 4-3) comprise entre 63 et 159 J/mm?®.

Ce matériau, brut de fabrication PBF-LB, présente une phase austénitique et une phase
martensitique, en lien avec le refroidissement rapide lors du procédé. A la différence d’autres aciers
utilisés pour l'outillage, la fissuration en cours d'impression reste limitée grace a un taux d’austénite
résiduelle important. Ce taux d’austénite résiduelle est de I'ordre de 20 % pour les couches supérieures
dernierement fabriquées [190,200] et de I'ordre de 57 % [200] pour les parties massives de la piéce.
Cette différence de proportion s’explique par la dégradation de la martensite en austénite (réversion
de l'austénite) lors des cycles thermiques que subit la piece lors du passage du laser, couche aprés
couche.

4.2.2 Banc expérimental FAIR du laboratoire PIMM

Comme Yadroitsev et al. [11] ont pu le conclure, la formation d’une piece dense dépend
fortement des caractéristiques des cordons qui la composent. Ainsi, une étude préliminaire de
construction de monocordons a été menée, afin d’explorer une gamme paramétrique peu représentée
dans la littérature. Les conditions paramétriques qui seront détaillées dans la Section 4.2.4.2,
correspondent a une épaisseur de couche de 200 um et une puissance laser évoluant entre 200 W et
1000 W.

Pour ce faire, le banc expérimental FAIR du laboratoire PIMM a été utilisé (voir Section 3.2.2).
Cette campagne expérimentale intervient directement a la suite de la campagne d’étude de I'étalement
commandée aupres du laboratoire PIMM, présentée dans le Chapitre 3. La machine est équipée d’une
source laser SPI Lasers redPOWER de puissance maximale 1 kW, associé a un scanner et une lentille f-
theta, ce qui permet d’atteindre un diamétre focalisé dans le plan de construction de Dspot = 80 pum.
Lors des essais, 'enceinte de fabrication est inertée avec de I'argon, de maniére a maintenir un taux
d’oxygene inférieur a 1500 ppm d’O..
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4.2.3 Machine SLM Solutions 280 HL

Pour la fabrication d’échantillons volumiques, une machine de PBF-LB du fabricant SLM Solutions
a été utilisée. Il s’agit d’'une machine SLM 280HL installée au laboratoire LEM3 (Metz, France). Cette
machine est une machine PBF-LB industrielle équipée d’une source laser a fibre Ytterbium (émission a
ondes continues) de longueur d’onde A = 1070 nm (YLR-400-WC de IPG Photonics GmbH), délivrant
une puissance maximale de 400 W. Le faisceau laser est balayé dans le plan grace a un scanner et sa
focalisation dans le plan de construction est assurée par une lentille f-theta, amenant a un diametre de
faisceau focalisé de Dspor = 80 um, cf. Figure 4-3a. Le volume de travail maximum de la machine est de
280 x 280 x 365 mm?. Cependant, pour ces essais elle été utilisée dans une configuration de réduction
du volume de fabrication a 100 x 100 x 170 mm?3. Cette configuration permet d’utiliser moins de poudre
pour les essais, ce qui dans notre cas a été essentiel en raison de la quantité de poudre restante a ce
stade de I'étude. Lors des fabrications, I'enceinte est maintenue sous un inertage d’argon de maniéere a
assurer un taux d’oxygene inférieur a 1500 ppm d’O,. Afin de limiter le gradient thermique lors de la
construction des pieces, le plateau est maintenu a une température de 200 °C.

jeu de . Alimentation depuis le
(a) ’ miroirs (b) Barillet l réservoir de poudre

\

vers le réservoir de poudre

conduit de
chargement
du recoater

conduit d'évacuation
'du surplus de poudre

point.de
fusion

poudre

l Remplissage du recoater

Figure 4-3 : (a) Schéma de principe de la zone de fabrication de la SLM Solution 280 HL, avec le systeme de mise
en couche bidirectionnel (recoater). (b) Schéma de principe du systeme de dosage par barillet (vue en coupe).
Figure (a) issue de Fischer [9].

4.2.3.1 Systeme d'alimentation en poudre

Cette machine présente un systeme d’alimentation en poudre par gravité, a savoir que la poudre
est initialement transférée d’une bouteille dans le réservoir de la machine. Puis lors de la fabrication,
le systtme de mise en couche (recoater) est rempli/rechargé avec de la poudre par un systéme de
dosage par barillet qui effectue le transfert d’'une quantité de poudre depuis le réservoir vers le
recoater, cf. Figure 4-3b. Ce systéeme de doseur a posé des problemes lors des essais avec le mélange
de poudre 30P2P4. En effet, le jeu entre le barillet et son logement est du méme ordre de grandeur
qgue le diametre des plus grandes particules présentes dans la distribution P4. Ceci a mené a des
blocages de I'alimentation en poudre lors de certains essais, ce qui sera évoqué lors de I'analyse des
résultats.

4.2.4 Démarche de fabrication

4.2.4.1 Sélection d'une épaisseur de couche pour les essais avec le mélange 30P2P4

Afin de fabriquer avec le mélange de poudre 30P2P4, il est nécessaire de définir quelle épaisseur
de couche programmée utiliser. Pour ce faire, la relation proposée par Spierings et Levy [184] est
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utilisée, liant I'épaisseur de couche effective et le diametre des plus grosses particules de la distribution
(Equation 4-4).

Ceff
d90

R Aoff (Equation 4 — 4)

Dans le cas de Spierings et al., ils définissent le coefficient a,rr = 1,5, et récemment Li et al.
propose un coefficient de 2 [87]. Dans notre cas, afin de tenir compte de la dispersion de la distribution
P4, il a été choisi d'augmenter le coefficient a a,rr = 1,8. Comme indiqué par Spierings et Levy [184],
puis plus récemment par Wischeropp et al. [107] (voir Section 1.2.3.2.2), I'épaisseur de couche effective
eesr évolue en cours de fabrication, en raison de la densification du cordon a une hauteur inférieur a la
hauteur de la couche de poudre. Cette épaisseur de couche effective e atteint une valeur stabilisée

€ef fsrabilisée qui est liée a I'épaisseur de couche programmée ec programmee, @ la compacité de la couche
_ Pcouche

de poudre Ncouche = et au volume apparent de poudre utilisé pour densifier une couche dense.

brut
Ainsi, en prenant comme hypothése une répartition homogéne de la poudre dans la hauteur de la

couche et un volume apparent de poudre consommée comme étant égal au volume directement a
I'aplomb de la surface a fusionner, il possible d’écrire la relation Equation 4-5 [107].

€ef forabilisée — ecpmgmmmée/ncouche (Equatlon 4 — 5)

Avec la relation de I'Equation 4-4 il est possible de réécrire la relation Equation 4-5 sur la forme :

€cprogrammee — Yeff * @90 * Ncouche (Equation 4 — 6)

Cependant, N¢ouche, Qui est la compacité de la couche de poudre d’épaisseur effective, n’est
généralement pas connue.

Plusieurs études ont porté sur la mesure de la compacité réelle d’'une couche de poudre (voir
Section 1.2.3.2.3) et il apparait que celle-ci dépend de I'épaisseur de la couche, croissante avec
I'épaisseur de la couche. Ainsi, les calculs présentés ci-dessus devraient intégrer la variation de la
compacité de la couche de poudre a chaque couche réalisée. En effet, cette derniére influence la
hauteur de matiére densifiée a cette couche et la hauteur de couche effective de la couche suivante.
Ce lien peut étre formulé selon I'Equation 4-7 :

eqrr(couchey, ) + ecfr(couche,_q) * (1 —n(couche,_4)) (Equation 4 —7)

=e .
Cprogrammée

Dans leurs travaux, Wischeropp et al. [107] rapportent des mesures d’épaisseur de couche
effective réelle égales a 4,3 a 5,5 fois I'épaisseur de couche programmeée. lls associent cet écart a la
différence entre la compacité réelle de la couche de poudre, mesurée entre 0,44 et 0,56, et la
compacité tassée du matériau poudre, mesurée entre 0,63 et 0,65, qui avait été utilisée dans leurs
calculs d’'une épaisseur de couche effective. lls obtiennent cependant des valeurs de compacité réelle
proches de la compacité apparente de la poudre. De plus, les auteurs estiment que les projections et
la dénudation ont un impact non négligeable sur la hauteur de matiére densifiée et donc sur I'évolution
de I'’épaisseur de couche effective. Selon plusieurs auteurs [26,201], les projections correspondent a
une perte de poudre de I'ordre de 15 a 20 %, tandis que la dénudation pourrait amener a une perte de
poudre de l'ordre de 46 %, tel que calculée par Wischeropp et al. [107].

Ainsi, afin de limiter I'écart entre les épaisseurs de couche effective calculée et réelle, la densité
de la couche de poudre est considérée comme égale a la densité apparente du matériau poudre. Cela
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revient a considérer le matériau poudre dans son état le moins compact. Cette densité a été mesurée
dans le Chapitre 2 :, cf. Figure 2-19.

Pour le cas du mélange de poudres 30P2P4 la valeur dgq sera prise égale a celle de la distribution
P4 : doo(P4) = 138 um afin de tenir compte au mieux des plus grandes particules. La densité apparente
est prise égale a po(30P2P4) = 4,53 g.cm?, ce qui équivaut a une compacité de no(30P2P4) = 0,59. Ainsi,
selon les Equations 4-6 et 4-5, cela équivaut a :

€y ropmammee (3OP2ZPA) = 1,8 % dgg(P4) * 119(30P2P4) = 147 pm

etegs , . (30P2P4) = (30P2P4)/ 1,(30P2P4) = 248 pm

ec .
programmée

Pour les fabrications présentées dans les sections suivantes, I'épaisseur de couche programmée qui
sera prise en compte est :

e Pour les essais de construction de monocordon, une épaisseur de couche correspondant aux
premiers stades de la fabrication sera considérée (selon Equation 4-7)
ecpmgmmmée(cordons) = eerr(n=2) = 200 ym
e Pour les essais de construction d’échantillons volumiques, I'épaisseur de couche
correspondant a I'épaisseur de couche selon I'Equation 4-6 sera utilisée :

(volume) = 150 pym

Cprogrammée
4.2.4.2 Recherche d'un domaine de stabilité par I'étude de monocordons

L'étude consiste a fabriquer des monocordons en faisant varier les parametres de puissance laser
et de vitesse de balayage pour une condition de poudre et d’épaisseur de couche fixée. Ce type d’étude
est rependue dans le domaine de la fabrication additive pour le développement matériau car elle
permet d’obtenir un apercu de la stabilité de I'interaction entre le laser et la poudre. L'étude menée

par Zhao et al. [196] est un parfait exemple de recherche paramétrique au travers de monocordons
pour l'alliage AlSI 420, cf. Figure 4-4.
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Figure 4-4 : Etude paramétrique menée par Zhao et al. permettant la définition d’'un domaine de stabilité (Zone2)

par l'observation morphologique de monocordons pour une épaisseur de couche ec = 20 um et un diametre
focalisé Dspot = 80 um. Figure issue de [196]
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Comme il a été vu dans la Section 1.3.3.2.2, augmenter |"épaisseur de couche pour obtenir un
gain de productivité est le plus souvent associé a 'utilisation d’'une puissance laser P >500 W. Il a donc
été envisagé de tirer parti de la source laser, de puissance maximale Pma = 1 kW, installée sur le banc
FAIR. Cette puissance devrait permettre de fusionner des couches de plusieurs centaines de microns
d’épaisseur. Un ensemble de conditions de puissance laser P et de vitesse de balayage du laser V sont
définies a partir des densités d’énergie DEVip issues de la littérature et d’une condition d’épaisseur de
couche de 200 um. Ces essais porteront sur la fusion des poudres P2, P4 et du mélange de poudres
30P2P4. Les parametres utilisés et la DEVp associée sont résumés dans le Tableau 4-3.

Tableau 4-3 : Tableau des paramétres testés et de la DEVip associée. L'épaisseur de couche est fixée a 200 um

pour I'ensemble des essais. Les valeurs englobées par les pointillés rouges correspondent aux valeurs de DEVip
de la gamme issue de la littérature.

Puissance laser P (W)
DEV_w (J mm3)
200 300 400 600 800 1000

400 99 149
Q
9.: 600 66 99
§ Q 800 50 75
Y g 1000 40 60
t —
g S 1200 50
2 1400
>

1600

Certaines combinaisons de paramétres aménent a une DEVip > 130 J/mm? (valeur maximale
rapportée dans la littérature). Cependant, il a été choisi de conserver des conditions de DEV;p jusqu’a
199 J/mm?, car il est attendu que I'augmentation de I'épaisseur de couche nécessite une DEVip plus
élevée que celle présentées dans la littérature (réalisées pour des épaisseurs de couche comprises
entre 20 et 40 um). De plus, les particules de la distribution P4, étant donné leur taille, nécessiteront
un apport énergétique supplémentaire pour étre totalement fusionnées.

Lors de la fabrication, un flux d’argon est maintenu au niveau du lit de poudre, dans une direction
perpendiculaire a la direction de I'’étalement. Ce flux de gaz a pour objectif de chasser la vapeur
métallique générée par le bain, afin de limiter I'absorption du rayonnement par la plume laser. De plus,
ce flux de gaz a pour objectif de diriger les projections de métal fondu générées par le bain de fusion
hors de la zone de fabrication, afin de minimiser leur retombée sur le lit de poudre ou des surfaces
précédemment fusionnées. Pour maximiser ces deux effets, les cordons seront réalisés dans une

direction perpendiculaire a ce flux de gaz.

Les cordons fabriqués sont ensuite observés a I'aide du profilométre Alicona InfiniteFocus G5
afin de déterminer la morphologie du cordon et de définir une fenétre paramétrique de stabilité. Les
caractéristiques qualitatives attendues pour la morphologie des cordons correspondent a :

e Une zone de stabilité : Le cordon présente peu de variation de hauteur et son contour est
régulier. Afin de classer un cordon dans cette catégorie, un cordon doit étre continu, et ne pas
présenter de variation d’altitude marquée.
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e Une zone d’absence de cordon : Correspond a une zone ou la poudre n’a pas, ou trés peu été
utilisée pour former un cordon. C’'est une zone de fusion quasi exclusive du substrat.

e Une zone de balling : Le cordon est discontinu et formé de billes métalliques faiblement
soudées au substrat. Afin de classer un cordon dans cette catégorie, un cordon doit étre
discontinu, sans altitudes sous le niveau du plateau.

o Une zone de humping : Le cordon formé est continu et présente des variations importantes de
hauteur. Les bosses sont issues d’un flux de métal fondu vers I'arriere du bain. L’altitude du
cordon peut étre négative par rapport au substrat et des zones d’undercut peuvent étre
visibles. Afin de classer un cordon dans cette catégorie, le cordon doit étre continu, avec une
importante variation d’altitude, avec des points de mesures sous le niveau du plateau.

De plus, le profilométre Gocator (LMI), présenté dans la Section 3.2.2.3, sera utilisé pour
observer la dénudation du lit de poudre en périphérie du cordon.

4.2.4.3 Démarche d'étude pour les échantillons cubiques
Afin de réaliser les échantillons volumiques, la machine SLM Solutions est utilisée. Les
fabrications seront constituées de cubes de dimensions 5 x 5 x 5 mm utilisés pour déterminer la densité
associée a une combinaison de parametres. Plusieurs campagnes d’essais ont été menées, répondant
a la démarche suivante :

e Un premier plateau est constitué d’'une large gamme de combinaisons de paramétres, basés

sur les données issues de la littérature et les observations de I'étude de la stabilité des
monocordons précédemment présentée.
Ce plateau doit permettre de définir une combinaison de parametres jugée pertinente au
regard des objectifs de la thése, a savoir maximiser la densité et la vitesse de construction.
L'épaisseur de couche programmeée pour ce plateau correspond a celle déterminée dans le
Section 4.2.4.1 : e programmée = 150 um.

e Un ensemble de trois plateaux est fabriqué, avec des DEV3p équivalentes et des épaisseurs de
couche correspondant a 150 um * 20 %. Ces plateaux doivent permettre de mettre en avant
le role de I'épaisseur de couche dans la génération de défauts volumiques.

4.2.5 Caractérisation de la densité

Les échantillons produits sont découpés, enrobés puis polis jusqu’a une solution diamantée de 1
pum. La direction de coupe des échantillons est décrite dans la Figure 4-5. Les échantillons sont ensuite
observés avec un microscope optique Imager.M1m (Carl Zeiss Microlmaging GmbH, Allemagne). Des
mosaiques couvrant toute la surface de I'échantillon sont réalisées, avec un objectif de grossissement
X10 permettant une résolution de 0,7395 um/pixel.
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Figure 4-5 : Positionnement du plan de coupe dans I’échantillon pour I'observation au microscope optique.

Concernant la détermination de la densité de I'échantillon, la zone inférieure de ce dernier peut
contenir un nombre important de défauts. Ces défauts proviennent des zones de support ainsi que de
stabilisation de I'épaisseur de couche en début de fabrication. La stabilisation de I'épaisseur de couche
dépend notamment de la compacité de la couche de poudre [93] et intervient apres un nombre de
couche d'autant plus élevé que le compacité de la couche est faible. Dans le cas présent, la compacité
de la couche de poudre n’est pas connue. Cependant, comme proposé dans le Section 4.2.4.1, elle peut
étre assimilée a la compacité apparente de la poudre, soit dans le cas du mélange de poudres 30P2P4,
n = 0,59. Ainsi, I'’épaisseur de couche effective est estimée comme stable & partir de la 7¢™ couche
[93,107], ce qui correspond a une hauteur de 1,05 mm avec €c programmee = 150 um. Ainsi pour s’éloigner
de ces zones non représentatives des conditions stables de la combinaison paramétrique testée, seuls
les quatre derniers millimetres de I'échantillon seront considérés pour la mesure de la densité, cf. Figure
4-6b. De plus afin de ne pas considérer les défauts présents a l'interface entre les contours (paramétrie
non optimisée) et le remplissage de I'’échantillon, une zone centrale sera isolée pour le calcul de la
densité (décalage latéral de 200 um par rapport au bord de I'échantillon). Cette partie de I'échantillon
est ensuite seuillée, puis analysée avec le module « Analyze Particles » du logiciel ImageJ pour identifier
la surface surface des défauts. Afin de filtrer des défauts de polissage (reste de solution de polissage),
le seuil de prise en compte d’un défaut est fixé a 3 um?2. Le taux de porosité est ensuite calculé avec la
surface de la zone d’étude et la somme des surfaces des défauts, cf. Equation 4-8.
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100 = Y Surface des défauts
Surface d'étude

Taux de porosité (%) = (Equation 4 — 8)

La densité du matériau correspond ainsi a Densité (%) = 100 — Taux de porosité.

(a) (b) (c) (d)

1000 pm 1000 um |

-‘ . - . 1000 pm -‘ . .- 1000 pm

Taux de porosité =0,21 %

Figure 4-6 : Démarche de calcul de la porosité globale (%), exemple pour I'échantillon 37 du plateau 1. (a) image
optique. (b) image seuillée avec la zone de 4 mm en partie haute de I’échantillon. (c) partie haute de I’échantillon
isolée, avec la zone pour le calcul du taux de porosité délimitée par le cadre vert en pointillé. (d) calcul de la
densité

4.1 Fabrication des monocordons

La fabrication des monocordons a été réalisée avec les poudres P2, P4 et le mélange de poudres
30P2P4 pour une épaisseur de couche de e. = 200 um et une vitesse d’étalement Ve = 30 mm/s. Comme
cela a pu étre exposé dans la Section 4.2.4.2, le but est de qualifier la stabilité du cordon fabriqué. Les
résultats sont présentés dans les Figure 4-7, Figure 4-8 et Figure 4-9 respectivement pour les poudres
P2, P4 et 30P2P4.

Peu de combinaisons paramétriques conduisent a la formation d’un cordon stable. Bien qu’une
stabilité soit obtenue pour des conditions de puissance laser et de vitesse de balayage faibles, la
hauteur du cordon fabriqué reste faible au regard de I'épaisseur de couche utilisée. Pour la poudre
standard P2, la hauteur du cordon le plus stable est de l'ordre de 40 a 50 um, cf. Figure 4-7b. Suivant
les calculs présentés dans la Section 4.2.4.1, la hauteur théorique du cordon devait correspondre a :

hthéorique cordon = €c programmée * Ncouche = €c programmeée * napparent P2

hthéorique cordon = 200 % 0.53 = 107 um
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Figure 4-7 : (a) Carte de stabilité pour une fabrication de monocordons avec la poudre P2 et une épaisseur de
couche de 200 um. Identification de 3 cordons présentant (1) du humping, (2) du balling, (3) une stabilité. (b)
Image du cordon 4, avec une colormap de la hauteur.
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Figure 4-8 : (a) Carte de stabilité pour une fabrication de monocordons avec la poudre P4 et une épaisseur de
couche de 200 um. (b) Images des cordons 1 et 2, avec colormap de hauteur et vue 3D.

Dans le cas du mélange de poudres 30P2P4, la hauteur du cordon atteint entre 40 et 60 um, cf.
Figure 4-9b, pour une hauteur théorique du cordon de 118 pum.

La poudre standard P2 (dso = 39 um) permet d’obtenir des cordons stables a faible vitesse, en
raison d’un rapport favorable entre la taille des particules et le diameétre focalisé du laser (Dspor = 80
pum). Cependant, les poudres P4 et 30P2P4 semblent présenter un domaine de stabilité plus restreint,
avec des combinaisons menant dans le cas de la poudre P4 a des cordons de tres faible hauteur (< 25
pum), cf. Figure 4-8b. Dans des mémes conditions de fabrication, a puissance laser et vitesse de balayage
faibles, le mélange de poudres 30P2P4 permet de former un cordon plus volumineux que pour la
poudre P4, cf. Figure 4-10b et c. Une hypothése est que la présence des particules fines dans le mélange
entraine une coalescence de ces derniéres et la retenue des particules de grand diametre dans la
trajectoire du bain de fusion. Dans le cas de la poudre P4, les mouvements de convections du gaz
dénuderait la couche de poudre, ne permettant pas aux particules d’étre aspirées par le bain de fusion
pour la formation du cordon.
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Figure 4-9 : (a) Carte de stabilité pour une fabrication de monocordons avec le mélange de poudres 30P2P4 et
une épaisseur de couche de 200 um. (b) Images des cordons 1 et 2, avec colormap de la hauteur.

Les cordons formés sont de hauteur < 70 um. Ainsi, peu de particules présentes initialement
dans la couche de poudre seraient utilisées pour la formation du cordon. D’une part, d'importantes
projections ont pu étre observé lors des essais et, d’autre part, une zone de dénudation est observée
en périphérie du cordon suite a sa fabrication, cf. Figure 4-11.

Concernant les projections, Raza et al. [146] ont observé une augmentation de leur quantité,
mais aussi de leur taille dans le cadre d’'une augmentation de I'’épaisseur de couche de 80 a 150 um. En
effet, 'augmentation de I'épaisseur de couche aura pour effet d'augmenter les dimensions du bain de
fusion et donc les effets hydrodynamiques a l'origine des projections [51].

De plus, une augmentation de la puissance laser génére une augmentation de la zone dénudée,
cf. Figure 4-11. Cette tendance a déja pu étre observée par Matthews et al. [40], qui montrent que la
largeur de la zone dénudée peut atteindre jusqu’a 4 fois la largeur du cordon, résultat confirmé par
Chen et al. [202]. Matthews et al. montrent que la dénudation est influencée par la pression du gaz
dans lI'enceinte de fabrication. Les origines du phénomene de dénudation ont d’abord été étudiées par
Yadroitsev et al. [11], puis par plusieurs auteurs [26,40]. La dénudation provient de I'expansion de la
vapeur métallique issue du bain de fusion, générant des courants de convection dans le gaz
environnant, entrainant ainsi la poudre située sur les cotés du cordon vers le bain de fusion [34]. Bidare
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et al. [34] montrent que la dénudation est réduite dans le cas d’une fabrication multicouches, en
comparaison a une fabrication sur la premiére couche (cas du monocordon). De plus, ils montrent que
pour la fabrication d’une seule couche, la dénudation est réduite lorsque I'épaisseur de couche est
augmentée. Ceci peut étre expliqué par la mobilité des particules de poudre sur la surface sous-jacente.
Dans le cas de la premiére couche, les particules sont mobiles sur la surface du plateau qui a une faible
rugosité (surface usinée). Pour les couches suivantes, la surface sous-jacente est une surface fusionnée,
présentant une rugosité plus importante que le plateau, ce qui limite la mobilité des particules. De plus,
I'épaisseur de couche effective augmente au cours de la fabrication, comme indiqué dans la Section
4.2.4.1, ce qui aurait pour effet de réduire le phénomene de dénudation. Ainsi, la réalisation de
monocordons a méme le plateau (premiére couche de poudre) est un cas particulier dans le sens ou la
dénudation sera plus importante que pour une fabrication multicouche. Ceci pourrait expliquer la
différence entre la hauteur réelle du cordon et la hauteur théorique présentée précédemment.

P=200W,V =400 mm/s Altitude (um)

P2

(a)

30P2P4

Figure 4-10 : Comparaison des cordons formés pour une combinaison de paramétres de P = 200 W et V = 400
mm/s, pour les poudres (a) P2, (b) P4 et (c) 30P2P4. Colormap de hauteur, la barre d’échelle est égale a 200 um.

147



Puissance laser P (W) 400 W 600 W 800 W 1000 W
L e L LeLe L L L L ey P P
o E E E E E E E E E E E E
Vitesse de balayage V EEEEEE EEEEEE E EEE E E € EEE E E
o o o o o o o o (=] o o o o o o (=]
(mm/s) gg88¢§8 gg 88§88 §888%§8 §g8888
X AR 285 ’ o Y s yi
Poudre P2 30
Poudre P4
Poudre 30P2P4

Figure 4-11 : Scan des monocordons et du lit de poudre environnant aprés fusion. Les zones en bleu
correspondent a des zones dénudées ol le plateau est visible. Les zones en noir sur les scans de la poudre P4
correspondent a des zones non mesurées. Ces données sont obtenues avec le profilometre laser installé dans la

machine.

La direction envisagée initialement, qui était d’augmenter la puissance laser jusqu’a 1 kilowatt
pour compenser l'augmentation de |'épaisseur de couche se révele infructueuse pour les conditions
testées. Pour les conditions a puissance élevée, un phénomene d’instabilité de humping est observé.
Comme il a été abordé dans la Section 1.1.2.1.3.2, le humping apparait pour des combinaisons de
vitesse de balayage et de puissance laser élevées sur des épaisseurs de couche fines (conventionnelles).
Dans le cas de cette étude, il est probable que la fusion d’'une importante épaisseur de couche favorise

un régime d’instabilité du bain de fusion [33].

L'utilisation de conditions de humping pour la construction d’échantillons volumiques
permettrait d’atteindre des vitesses de construction plus élevées. Cependant, les variations de hauteur
du cordon, inhérentes a ce mode de soudage, ameéeneraient a une rugosité élevée de la surface
fusionnée. Cette rugosité ménerait a une variabilité de I'épaisseur de couche locale, qui accentuerait,
couche apres couches, les instabilités du bain de fusion. De plus, une surface trop rugueuse pourrait
endommager le joint du racleur en cas de frottement, ce qui accentuerait a son tour les défauts

d’étalement.

Au vu de la plage de stabilité réduite trouvée au travers de cette campagne, la puissance laser
sera limitée a 400 W pour les essais suivants sur la machine SLM Solutions.
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4.2 Premiére fabrication : recherche d’'une combinaison paramétrique
pertinente et étude de I'influence des paramétres de fabrication.

Les premiers essais de réalisation de monocordons ont permis de réduire la fenétre
paramétrique a des puissances entre 200 et 400 W, afin de favoriser la formation d’'un cordon stable.
Ainsi, pour la réalisation des échantillons volumiques avec la machine SLM Solutions et le mélange de
poudres 30P2P4, une puissance laser allant jusqu’a 400 W sera testée.

4.2.1 Préparation de la fabrication

Comme indiqué dans la Section 4.2.4.3, un premier plateau sera produit pour tester des
paramétres dans une gamme de DEV3p (Equation 4-3) allant de 35.7 a 190.5 J/mm?, ce qui permet
d’encadrer les valeurs abordées dans la littérature, cf Tableau 4-2.

Les parameétres étudiés sont la puissance laser P (W), la vitesse de balayage du laser V (mm/s) et
I'écart vecteur h (um). Les combinaisons testées doivent permettre d’étudier I'influence de chaque
paramétre sur la densité des échantillons. Ainsi, des groupes d’échantillons sont formés, afin de faire
varier indépendamment chaque parametre. De plus, les paramétres sont divisés en deux gammes de
DEV3p et sont récapitulés dans le Tableau 4-4 et détaillés en ANNEXE B :

e La premiere gamme se situe aux alentours de la valeur de DEV identifiée par Nath et al. [195]
de 63 J/mm3 et couvre une gamme allant de 35.7 4 103.7 J/mm?.

e La seconde gamme se situe aux alentours de DEV = 128 J/mm?3, ce qui représente la plage
centrale des valeurs définies par Saby et al., Zhao et al., Krakhmalev et al. et Saeidi et al.
[190,196-198].

Un écart vecteur de 80 um (correspond au diamétre focalisé du laser) et une épaisseur de couche
de 150 um sont utilisés, comme indiqué dans la Section 4.2.4.3.
Tableau 4-4 : Combinaisons de parameétres testées pour le premier plateau. Les échantillons 1 a 26 correspondent

a la premiére gamme de DEV3p = 63 J/mm?3 et les échantillons 27 & 52 correspondent a la gamme DEV3p = 128
J/mm3.

N° Echantillon P (W) V (mm/s) h (um) DEV3p (J/mm3)
1a9 150 - 400 350 80 35,7-95,2
10218 350 300 - 800 80 36,5-97,2
192326 350 450 50-110 47,1-103,7
27a35 150 - 400 185 80 67,6 —180,2
36a44 400 175-375 80 88,9 -190,5
45352 400 280 55-110 86,6 —190,5

Les échantillons sont orientés a 45° par rapport au sens d’étalement afin de limiter I'interaction
lors du passage du racleur. La stratégie de balayage du faisceau laser est quant a elle fixée a 0° (c’est-a-
dire perpendiculaire au sens de circulation du gaz), cf. Figure 4-12. Cela n’est pas un choix optimal au
regard des bonnes pratiques du procédé PBF-LB, pour lequel une orientation des hachures avec une
rotation entre couche de 67° est la plus favorable a ’homogénéité de la piece. Cette orientation a 0°
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permet cependant de limiter au maximum l'interaction entre le faisceau laser et la vapeur métallique
générée par l'interaction, ce qui est pertinent au vu de I'importance des projections lors de la fusion.
Une structure de double contour est appliquée a 'ensemble des échantillons avec une combinaison de
parameétres fixée a P =250 W, V = 650 mm/s et h = 80 um. Les contours sont réalisés de I'extérieur vers
I'intérieur, suivi du remplissage par hachure de I'’échantillon.

Flux de gaz
h -» —
500 um | )
: - Etalement
T 7 bi-directionnel
Second contour
Remplissage hachurage
Structure de supports Stratégie de double contour +

grille hachure 0° aller/retour

Figure 4-12 : Stratégie de balayage du faisceau laser pour la structure de support en grille et la stratégie de
I'échantillon en double contour et remplissage en hachure aller/retour a 0°.

Les échantillons sont fabriqués sur des supports type grille de 0,5 mm de hauteur afin de faciliter
leur retrait du plateau. Les parameétres de support sont fixés a P = 200 W, V =950 mm/s et h = 500 um
pour I'ensemble des échantillons.

4.2.2 Exploitation des résultats

4.2.2.1 Observations a la suite de la fabrication

D’importantes projections ont été observées lors de la fabrication. Ainsi, afin de chasser de
maniere plus efficace les projections vers la tuyére d’évacuation des gaz [38], et de limiter le risque
d’endommagement des hublots du laser, il a été décidé d’augmenter la puissance de la turbine assurant
la circulation du gaz dans I'enceinte de 40 % (valeur usuelle sur cette machine) a une valeur de 45 %,
puis 55 %. Le capteur de mesure de la vitesse du flux de gaz, situé entre la turbine et la tuyere
d’admission du gaz dans I'enceinte indique une valeur de vitesse du flux de gaz allant de 4 m/s a 4,74
m/s pour une valeur du flux de 40 % a 55 %.

Une accumulation de dép6t de projections est observée sur la partie gauche du plateau, c’est-a-
dire a 'opposé de I'admission du flux de gaz, cf. Figure 4-13a. De plus, des projections ont pu se déposer
dans des zones en aval du flux de gaz, cf. Figure 4-13b. Il est supposé que ces projections soient d’une

taille suffisamment importante pour ne pas étre emportées par le flux de gaz.
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(a) Flux de gaz (b) Flux de gaz g

Figure 4-13 : (a) Photo du plateau en cours de fabrication avec le mélange de poudres 30P2P4, une zone de dép6t
des projections est entournée en pointillés rouges. (b) Images issues d'une vidéo de la fabrication avec le suivi
d'une projection de grande taille se déposant dans la zone de fabrication.

Une observation des échantillons fabriqués révele un niveau d’oxydation variable en fonction
des parameétres de fabrication, cf. Figure 4-14. Une oxydation plus importante est observée dans les
coins des échantillons, ce qui est attendu au vu de la stratégie de balayage qui implique la réalisation
de vecteur courts dans la trajectoire de balayage du laser. L'enchainement rapide de ces vecteurs courts
meéne a une accumulation thermique plus importante. Il est attendu que ces zones présentent un taux
de défaut plus important qu’au cceur de I'échantillon, tel qu’ont pu le mettre en évidence Saby et al.
sur les bord d’une géométrie cylindrique [190].

Flux de gaz
h <» -

Etalement
bi-directionnel

Premier contour
Second contour
Remplissage hachurage

Stratégie de double contour +
hachure 0° aller/retour

Figure 4-14 : Ensemble des 51 échantillons fabriqués. Une oxydation variable est observée en fonction des
paramétres de fabrication

4.2.2.2 Etude des résultats

42221 Effet des paramétres de fabrication sur la densité

Dans les deux gammes de DEV3p testées, la puissance varie entre 150 et 400 W. Il est observé
gu’au-dela de P = 250 W, la densité est globalement > 99%, cf. Figure 4-15b, avec cependant des valeurs
< 99 %, pour les échantillons 9 et 33, qui seront abordés dans la Section 4.2.2.2.2. Au regard des
micrographies, les défauts générés sont dans I'ensemble des manques de fusion, ol le bain n’a pas
permis par endroits de créer un lien métallurgique avec la couche sous-jacente.
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Figure 4-15 : Evolution de la densité en fonction de la puissance laser pour vitesse de balayage de V =185 mm/s
et 350 mm/s. (a) Coupe micrographique d’une sélection d’échantillons. (b) Densité des échantillons pour toute
la gamme de densité mesurée. (c) Densités > 99 %.

Pour les puissances laser testées (P = 350 et 400 W), des vitesses de balayage inférieures a 500
mm/s ont obtient une densité > 99%, cf. Figure 4-16b. Lorsque la vitesse devient trop élevée, la couche
de poudre n’est pas fusionnée sur toute sa hauteur, ce qui méne a des manques de fusion importants,
cf. Figure 4-16a.

L'écart vecteur a peu d’effet sur la densité, dans les conditions testées, avec des densités toutes
supérieures a 99 %, cf. Figure 4-17b. Il est noté qu’en employant une puissance laser de 400 W et une
vitesse de balayage de 280 mm/s, il est possible d’obtenir une densité > 99.8 % avec un écart vecteur
de 110 pum et ainsi une vitesse de construction théorique de 4,62 mm3/s.
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Figure 4-16 : Evolution de la densité en fonction de la vitesse de balayage du laser V, pour des puissances laser
de P=350W et 400 W et un écart vecteur de h = 80 um. (a) Coupe micrographique d’une sélection d’échantillons.
(b) Densité des échantillons pour toute la gamme de densité mesurée. (c) Densités > 99 %.
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Figure 4-17 : Evolution de la densité en fonction de I'écart vecteur h, pour des conditions de puissance laser et
de vitesse de balayage de P =350 W / V = 450 mm/s et P =400 W / V = 280 mm/s. (a) Coupe micrographique
d’une sélection d’échantillons. (b) Densités des échantillons, tous de densité > 99%.

Ainsi, plusieurs combinaisons de parameétres permettent d’obtenir des densités relativement
élevées pour la condition d’épaisseur de couche testée (e. = 150 um). |l peut étre constaté qu’au-dela
d’une densité d’énergie volumique DEV3p d’environ 60 J/mm3, la densité des échantillons est
globalement > 99%, cf. Figure 4-18b. Ceci est cohérent avec les données de la littérature, pour
lesquelles la valeur la plus basse trouvée correspond a une DEV3p = 63 J/mm?3 [195].
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Figure 4-18 : Valeurs de densité des échantillons en fonction de leur DEV3p. (a) Ensemble des échantillons, (b)
échantillons avec une densité > 99 %.

42222 Types de défauts rencontrés

Il est observé que certains échantillons présentent des défauts de morphologie trés différente
des autres échantillons. C’est notamment le cas des échantillons n° 9, 17, 25 et 33. Ces échantillons
sortent de la tendance du groupe de variation paramétrique dont ils font partie, cf. Figure 4-19a. Les
défauts présents dans ces échantillons sont de forme circulaire ou quasi circulaire ce qui est
caractéristique des porosités gazeuses. Une hypothése est que ces défauts proviennent d’un apport
énergétique plus important sur les échantillons concernés. L'énergie apporté par le laser peut étre
atténuée par I'absorption de la plume laser, ce qui pourrait étre le cas des échantillons sur la droite du
plateau (voir Section 1.1.2.1.3.3) [203]. La différence de comportement entre la gauche et la droite du
plateau pourrait étre expliquée par une inhomogénéité de la vitesse du flux de gaz, menant a une
différence dans l'efficacité de la dispersion de la plume laser, ce qui sera étudié plus en détail dans la
Section 4.4.
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Figure 4-19 : (a) Positionnement des échantillons 9, 17, 25 et 33 au sein de leur groupe de variation paramétrique
respectifs. (b) Image optique des défauts présents dans les zones entourées en vert (défauts de type porosité
gazeuse) et en bleu (défaut de manque de fusion).

4.2.2.3 Sélection d’une combinaison de paramétres pertinente

4.2.2.3.1  Définition de la fonction objective

Afin de juger de la performance des combinaisons de parameétres testées, une fonction objective
est utilisée en premiére approche. Cette derniere permet de pondérer la densité et la vitesse de
construction d’un échantillon afin d’associer un score a une combinaison de parametres. La vitesse de
construction (en mm?3/s) est calculée suivant I'Equation 1-13, présentée dans le Chapitre 1 et rappelée
ci-dessous :

Veonstruction théorique =V * h+e. (Tappel Equation 1-— 13)

Afin de comparer les résultats obtenus entre eux, les valeurs normalisées entre 0 et 1 de la
vitesse de construction et de la densité sont obtenues par I'Equation 4-9.
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Valeur mesurée — min(Valeurs mesurées)

Valeuryprmaitisée = (Equation 4 — 9)

max(Valeurs mesurées) — min(Valeur mesurées)

La fonction objective est définie avec une pondération de la porosité et de la vitesse de
construction selon I'Equation 4-10. Le poids appliqué a la porosité est noté w, et celui appliqué a la
vitesse de construction est noté w,, = 1 — wy.

Fopj = wq * Densitéyormaiisce + Wy * Vitesse de constructionyormaiisse (Equation 4 — 10)

Le choix de la pondération wy est primordial car c’est cette derniere qui définit la performance
percue d’'une combinaison paramétrique.

42232 Présélection des échantillons basée sur leur densité

Suivant I'objectif de ces travaux, la porosité joue un role clé, car il est souhaité de conserver une
santé matiére optimale tout en réalisant un gain en termes de productivité. Comme il peut étre observé
sur la Figure 4-18a, un nombre d’échantillons présentent une faible densité. Ainsi, si ces échantillons
sont pris en compte dans le calcul des valeurs normalisées de la densité et de la vitesse de construction,
les échantillons présentant des densités élevées seront difficilement différentiables, cf. Figure 4-20a.
Ainsi, afin de réaliser une présélection des combinaisons paramétrique pertinentes, les échantillons
dont la densité est inférieure a 99 % ne seront pas pris en compte. La valeur normalisée de la densité
peut alors étre recalculée en considérant un intervalle de densité allant de 99 % a la valeur maximale
de densité mesurée, cf. Figure 4-20b.
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Figure 4-20 : Visualisation des valeurs normalisée entre 0 et 1 de la densité et de la vitesse de construction en
prenant en compte (a) I'ensemble des échantillons fabriqués en compte ou (b) seulement les échantillons
présentant une densité > 99%.

42233 Comparaison des combinaisons de paramétres au regard de la pondération

Tracer I'évolution de la fonction objective en fonction de la pondération wy, cf. Figure 4-21,
permet d’identifier deux combinaisons paramétriques :

e Echantillon n°16, représenté en pointillés bleus, présentant une densité de 99.959 % pour une
vitesse de construction de 4.2 mm?3/s, soit 15,12 cm3/h. La combinaison paramétrique
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correspondante est: P =350 W, V =350 mm/s, h = 80 um et e. = 150 um. Ce qui équivaut a
une DEV3p = 83.3 J/mm?3,

e Echantillon n°19, représenté en pointillés orange, présentant une densité de 99.393 % pour
une vitesse de construction de 7.43 mm?3/s, soit 26.73 cm3/h. La combinaison paramétrique
correspondante est: P =350 W, V =450 mm/s, h = 110 um et e. = 150 um. Ce qui équivaut a
une DEV3p =47.1)/mm?3,

n° 19 n° 16

1.0 4

0.8 —

0.6 —

Fonction objective

0.4 —

012

I I I I I
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Pondération de la densité wy

Figure 4-21 : Fonction objective Fon; en fonction de la pondération de la densité wa. Ls droites de couleur
correspondent aux échantillons jugés pertinents selon que la densité soit favorisée (droite rouge avec échantillon
n°16) ou la vitesse de construction (droite bleue avec I’échantillon n°19).

La combinaison de parametres n°19 est intéressante, au sens oU elle présente une densité
d’énergie relativement faible de DEV3p = 47,1 J/mm?3 et une vitesse de construction élevée de 26,73
cm3/h. Ceci permet d’envisager des fabrications rapides et une dépense énergétique faible, en
comparaison avec les combinaisons paramétriques testées, tout en présentant une densité
relativement élevée (densité = 99,39 %).

La combinaison paramétrique correspondant a I'échantillon n°16 est jugée comme étant la plus
pertinente au regard des objectifs de cette these. Elle présente une densité > 99.9 % et permet
d’atteindre une vitesse de construction de 15,2 cm3/h, ce qui équivaut au double de la valeur identifiée
par Saby et al. avec 7,55 cm3/h [190], cf. Tableau 4-2.
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4.3 Etude de I'impact de I'épaisseur de couche

Afin d’étudier I'impact de I'épaisseur de couche sur la génération de défauts, trois plateaux de
fabrication sont réalisés. Des épaisseurs de couche de 120, 150 et 180 um sont testées. De plus, les
fabrications sont divisées en trois groupes comportant les mémes combinaisons paramétriques,
répartis suivant la direction d’étalement, afin d’identifier un effet lié a la densité du lit de poudre dans
cette direction, cf. Figure 4-23.

4.3.1 Préparation des fabrications
Comme il a pu étre observé pour le premier plateau de fabrication, les principaux défauts
rencontrés sont des manques de fusion. Afin d’améliorer ’lhomogénéité des échantillons, la stratégie
de balayage a été modifiée. En effet, il est attendu qu’une stratégie de hachure a 45° avec une rotation
entre couche de 90° permette une homogénéisation de la fabrication, cf. Figure 4-22.

(a) Flux de gaz (b) Rotation entre couches

Etalement

R Couche n+1 -45°
bi-directionnel

Couchen +45°

Second contour

Direction de
construction (Z)

Figure 4-22 : Stratégie de balayage appliquée pour la fabrication des échantillons.

De plus, il est observé que des manques de fusion pouvaient survenir a l'interface entre les
couches, cf. Figure 4-19. Afin de réduire la présence de ces défauts, le ratio P/V peut étre ajusté. Une
augmentation du ratio P/V doit entrainer une augmentation des dimensions du bain de fusion et une
zone fondue plus profonde [26]. Pour observer cette tendance, le ratio P/V est modifié en faisant varier
la puissance laser de £ 50 W, ce qui revient a une variation de *+ 14,2% du ratio P/V.

Au vu de la densité satisfaisante obtenue pour I'échantillon 16 du premier plateau, des
échantillons avec une augmentation de la vitesse de balayage et de I'écart vecteur ont été fabriqués
dans I'optique d’augmenter la vitesse de construction.

Larrangement des échantillons sur le plateau correspond a celui décrit sur la Figure 4-23. Les
parameétres de fabrication sont présentés en ANNEXE C et synthétisés dans le Tableau 4-5. Afin de
chasser la plume laser et les projections, le flux de gaz sera maintenu a une puissance de la turbine de
55 %.
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Figure 4-23 : Organisation des échantillons sur le plateau avec une répartition en 3 groupes d'échantillons. Les
échantillons en rouge correspondent a la méme combinaison paramétrique.

Tableau 4-5 : Paramétres de fabrication pour les épaisseurs de couche ec = 120, 150 et 150 pm.

Echantillon n° & (um)
120 pm 150 pm 180 um
Groupel Groupe2 Groupe3 | P(W) V (mm/s) h (mm) | DEV3p (J/mm?3)
1 11 21 300 438 350 292 0,08 71,4
2 12 22 350 438 350 292 0,08 83,3
3 13 23 400 438 350 292 0,08 95,2
4 14 24 350 438 350 292 0,08 83,3
5 15 25 350 500 400 333 0,08 72,9
6 16 26 350 563 450 375 0,08 64,8
7* 17* 27* 350 438 350 292 0,08 83,3
8 18 28 350 438 350 292 0,09 74,1
9* 19* 29%* 350 438 350 292 0,08 83,3
10 20 30 350 438 350 292 0,1 66,7

* échantillons cylindriques destinés a une analyse par tomographie rayons-x (non-exploités ici)

4.3.2 Observation a la suite de la fabrication

A la suite des fabrications, il apparait que les échantillons se situant le plus sur la gauche du
plateau (a 'opposé de I'admission du gaz) ont une géométrie déformée, avec une face supérieure
creusée, cf. Figure 4-24. Cette différence de morphologie semble influencée par I'épaisseur de couche.
Comme dans le cas des précédentes fabrications, un nombre important de projections est constaté. De
plus, a la suite de I'étalement de la poudre (sur le banc de la machine a proximité de la zone de
fabrication), il a été observé que la poudre est soufflée par le flux de gaz pour des valeurs élevées de la
puissance de la turbine (60 %), cf. Figure 4-25.
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Figure 4-25 : Visualisation de la dénudation de la poudre par le flux de gaz au niveau du banc de la machine.
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4.3.3 Exploitation des résultats

Sur le plateau avec une épaisseur de couche de 150 um, les échantillons 2, 12, et 22 sont situés
proches de I'admission du flux de gaz et les échantillons 4, 14 et 24 en sont plus éloignés, cf. Figure
4-26b. Ces 6 échantillons ont été fabriqués avec la combinaison paramétrique identifiée dans la section
précédente (P = 350 W, V = 350 mm/s et h = 80 um). Cependant, les densités obtenues pour cette
fabrication sont en deca de la valeur de densité identifiée sur le premier plateau, cf. Figure 4-26a. De
plus, les défauts rencontrés sont différents en fonction du positionnement de I'échantillon sur le
plateau. La rangée d’échantillons proche de I'admission du gaz présente des défauts de manque de
fusion, tandis que la rangée d’échantillons située plus loin présente des porosités gazeuses

(échantillons déformés), cf. Figure 4-26.
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Figure 4-26 : Echantillons fabriqués pour une épaisseur de couche de 150 pm. (a) Densité des échantillons réalisés
avec la méme combinaison paramétrique, avec les micrographies associées. Les barres d'échelle correspondent
a 1000 pum. (b) Rappel du positionnement des échantillons sur le plateau.

Concernant l'effet de I'épaisseur de couche, son augmentation a 180 um permet de limiter la
déformation des échantillons et la présence de porosités gazeuses, cf. Figure 4-27. De plus,
I'augmentation de I'épaisseur de couche favorise la formation de manque de fusion.
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Figure 4-27 : Micrographie des échantillons n°2 (proche de I'admission du gaz) et n°4 (éloigné de I'admission du
gaz) pour des épaisseurs de couche de 120, 150 et 180 um.

La présence des porosités gazeuses pourrait provenir d’'un régime de fusion instable de type
keyhole, lié a un apport énergétique trop important. Cette différence d’apport énergétique entre les
deux coOtés du plateau pourrait étre attribué a des phénomeénes concomitants :

e Pour des vitesses élevées du flux de gaz, il a été observé que le poudre présente sur le banc de
la machine est soufflée (voir Figure 4-25). Il est possible qu’une dénudation intervienne au
niveau du lit de poudre, générant un déficit de poudre a I'aplomb des surfaces fusionnées. Cet
effet serait d’autant plus défavorable pour des faibles épaisseurs de couche. L'absence de
porosités gazeuses dans le cas d’une épaisseur de couche de 180 um semble soutenir cette
hypothese.

e La vitesse du flux de gaz pourrait ne pas étre homogeéne entre un coté du plateau et l'autre
[203]. Le flux de gaz a pour role de chasser la vapeur métallique (plume laser) qui se dégage
du bain de fusion, afin que I'énergie apportée par le faisceau laser soit transmise a ce dernier.
Dans le cas ol cette vapeur métallique n’est pas suffisamment dispersée par le flux de gaz, une
partie de I'énergie du laser sera absorbée par la plume laser, menant a la formation d’un
plasma (ionisation des espaces métalliques en présence dans la plume). L’énergie transmise
par le faisceau au bain de fusion est alors réduite, menant a la formation de manques de fusion
[203].

Afin de définir quelle est la cause la plus probable, les éléments ayant été modifiés entre le

premier plateau et ceux présentés dans cette section sont étudiés :

e Modification de la stratégie de hachure a 0° vers une fabrication a +/-45 °.
e Modification de la puissance de la turbine d’'une augmentation graduelle de 40 % a 55 %, a une
valeur de 55 % dés le début de la fabrication.
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Concernant la stratégie de balayage, deux plateaux ont été réalisés avec des échantillons
disposés suivant leur diagonale. La puissance de la turbine a été réglée a 55 %, la combinaison
paramétrique utilisée pour les échantillons est celle identifiée dans la Section 4.2.2.3.3 (P=350W, V =
350 mm/s et h = 80 um) avec une épaisseur de couche de 150 um. Un plateau est fabriqué avec la
stratégie de hachure a 0° et I'autre avec la stratégie a £ 45°. Dans les deux cas, les échantillons fabriqués
sont déformés et présentent des porosités gazeuses, cf. Figure 4-28. La stratégie de balayage ne semble
donc pas étre la source de la déformation des échantillons.

Stratégie hachure 0 ° Stratégie hachure £ 45 °

Figure 4-28 : Fabrications avec la stratégie de hachure a 0° et a + 45°. Zoom sur les échantillons 2 et 5.

4.4 Influence de la vitesse du flux de gaz

Dans la section précédente, il a été observé que la génération de défauts, et notamment la
présence de porosité gazeuses ou de manque de fusion, semble influencée par la position de
I’échantillon sur le plateau, mettant en cause I’homogénéité du flux de gaz et sa vitesse. Afin d’observer
I'effet de ce parametre sur la géométrie et sur les défauts internes des échantillons, des plateaux
composés de quatre échantillons, disposés sur la partie avant du plateau a différentes distances de
I'admission du flux de gaz, sont fabriqués, cf. Figure 4-30a. Les échantillons sont fabriqués avec la
combinaison paramétrique identifiée dans la Section 4.2.2.3.3 (P=350 W, V =350 mm/s et h = 80 um)
et une épaisseur de couche de 150 um. Des puissances de la turbine de 20, 30, 45 et 60 % sont testées,
dont la correspondance avec un vitesse du flux de gaz est donnée dans la Figure 4-29.
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Figure 4-29 : Correspondance entre la puissance de la turbine (valeur renseignée sur la machine) et la vitesse du
flux de gaz (valeur mesurée par le capteur).

Comme indiqué sur la Figure 4-30b, une puissance de la turbine entre 20 et 30 % permet
d’obtenir des échantillons de géométrie cubique, sans déformation de leur face supérieure. Pour la
valeur de Pumine = 30 %, une différence de géométrie est observée en fonction du positionnement de
I’échantillon, cf. Figure 4-31. En effet, I'échantillon situé le plus proche de I'admission du gaz présente
une géométrie cubique tandis que les échantillons plus éloignés sont de plus en plus déformés.

(a) Flux de gaz

(b)

Pturbine =30% Pturbine =45%

Ay el o 3 3 = | i

Figure 4-30: (a) Disposition des échantillons sur le plateau (exemple de la fabrication avec Pturine = 20 %). (b)
Géométrie des échantillons 1 et 4 pour les différentes puissances de la turbine.
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Flux de gaz

Figure 4-31 : Fabrication avec Pturbine = 30 %. Les barres d'échelle sur les micrographies sont égales a 1000 um.

Le flux de gaz chasse la vapeur métallique qui se dégage du bain de fusion. Pour une valeur de
puissance de la turbine de 20%, la vapeur métallique ne semble pas suffisamment évacuée, entrainant
une atténuation du rayonnement laser [203]. Reijonen et al. montrent qu’une diminution de la vitesse
du flux de gaz sous les 2,5 m/s (correspondant ici a Purmine = 23.5 %) aura pour effet de diminuer
drastiquement (jusqu’a un facteur 6) la pénétration du bain de fusion, et de mener a la formation de
manques de fusion. Sur la Figure 4-32a, il est possible d’observer une interaction plus intense
(luminosité plus élevée) pour Pumine = 20 % en comparaison a 60 %. Ceci pourrait correspondre a la
formation d’un plasma absorbant a I'aplomb de la zone d’interaction. Les défauts rencontrés
correspondent alors a des manques de fusion dans le cas ou le faisceau est absorbé et des porosités
gazeuses lorsqu’il ne l'est pas, ou peu, comme l'indique la Figure 4-32b.

Flux de gal Pm!bine = 20 % Ptulbine = 60 %

(a)

(b)

Figure 4-32 : (a) Photos de l'interaction lors des fabrications a Puwmine = 20 et 60 %. (b) Micrographies
correspondant aux échantillons les plus éloignés de I'admission du flux de gaz. Les barres d'échelle correspondent
a 1000 um.
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4.5 Comparaison des fabrications avec une poudre standard

Dans cette section, deux fabrications ont été réalisées avec la poudre mélangée et la poudre
standard (+20 -53 um). Chaque échantillon est fabriqué avec la combinaison paramétrique identifiée
dans la Section 4.2.2.3.3 (P=350 W, V=350 mm/s et h = 80 um), pour une épaisseur de couche de 150
um et avec une valeur de puissance de la turbine de 20 %. Il peut étre observé sur la Figure 4-33 que
les échantillons présentent tous une géométrie cubique et que les défauts en présence dans les pieces
correspondent bien a des manques de fusion.

Meélange de poudres 30P2P4 | Poudre standard P2

Vo - &KJ Y &

Figure 4-33 : Plateaux fabriqués avec le mélange de poudres 30P2P4 et avec la poudre standard P2. Micrographie
des échantillons 1 et 5 pour chaque fabrication. Les barres d'échelle correspondent a 1000 um.

En ce qui concerne les valeurs mesurées de densité, il peut étre observé sur le Tableau 4-6 que
les résultats obtenus pour l'utilisation d’'une poudre mélangée sont en moyenne > 99.5 % et proches
des valeurs relevées pour 'utilisation d’'une poudre standard dans les mémes conditions. La présence
de manques de fusion, dans les deux cas, pourrait étre traitée en ajustant les parametres de fabrication
dans le cadre d’une démarche d’optimisation paramétrique.

Tableau 4-6 : Valeurs de densité mesurées pour les échantillons fabriqués avec le mélange de poudres 30P2P4
et avec la poudre standard P2.

n° échantillon Mélange de poudres Poudre standard
30P2P4 P2
1 99,51 99,75
2 99,39 99,72
3 99,52 99,56
4 99,63 99,52
5 99,71 99,59
6 99,58 99,78
Moyenne 99,56 99,65
Ecart type 0,11 0,11
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4.6 Conclusion partielle

Pour évaluer |'efficacité de notre approche visant a améliorer la productivité grace a |'utilisation
de mélanges de poudres, des fabrications ont été réalisées avec le mélange de poudres 30P2P4. Une
démarche de fabrication a été mise en ceuvre afin de définir des parametres de fabrication pertinents
au regard des objectifs de la thése. Cette démarche est divisée en deux études :

e La premiere étude a portée sur la réalisation de monocordons, en balayant une plage de
puissance laser et de vitesse de balayage basées sur les données de la littérature. Le but de
cette étude préliminaire est d’identifier une zone de stabilité en observant la morphologie des
cordons fabriqués.

e Ladeuxieme étude a portée sur la réalisation d’échantillons volumiques. Une large gamme de
parametres de fabrication a été testée. L'objectif était ici de cerner I'influence des parametres
de fabrication sur la densité ainsi que sur la vitesse de construction.

A partir de la premiere étude, il apparait que I'utilisation d’une puissance laser élevée ne permet
pas l'obtention d’un régime de soudage stable. Les cordons présentant une morphologie pouvant étre
jugée comme stable ont été obtenus pour une puissance laser de 200 et 300 W avec une vitesse de
balayage de 400 mm/s, ce qui correspond a un bord de la fenétre paramétrique testée. Plusieurs
observations ont pu étre réalisée, a savoir, une forte projection issue du bain de fusion et une
importante dénudation de la couche de poudre en périphérie du cordon. Les fortes puissances laser
utilisées, avec un faisceau de diametre focalisé de 80 um et une distribution énergétique gaussienne
entrainent une forte intensité au centre de la tache laser, ce qui est associé a la formation d’instabilités
du bain. Pour la suite de I'étude, des puissances laser < 400 W seront employées.

La seconde étude a permis d’identifier, dans la large gamme de parameétres testée, des
combinaisons paramétriques pertinentes au regard des objectifs de cette thése. Afin d’affiner la fenétre
paramétrique, une fonction objective pondérant la performance en termes de densité et de vitesse de
construction a été utilisée. Sur cette base, une combinaison paramétrique, jugée optimale, a été
sélectionnée. Parmi tous les parametres, la vitesse du flux laminaire de gaz joue un role prépondérant
sur la morphologie des échantillons et sur le type de défauts internes générés (augmentation des
porosités gazeuses avec la vitesse du flux de gaz). Ceci peut étre associé a la perturbation du bain de
fusion qui, dans cette condition d’épaisseur de couche élevée, est suffisamment volumineux pour étre
déplacé par le flux de gaz et repoussé vers la gauche du plateau. Des valeurs de la puissance de la
turbine, réglant la vitesse du flux de gaz, de 20, 30, 45 et 60% ont été testée, montrant une déformation
progressive de la morphologie des échantillons avec une augmentation du flux de gaz. Pour une valeur
intermédiaire de 30 %, la perturbation du bain semble dépendre de la position de I'échantillon sur le
plateau. Pour finir, un plateau de comparaison a été réalisé avec une poudre conventionnelle, fabriquée
avec les mémes parametres que la poudre mélangée. Les résultats obtenus sont sensiblement les
mémes qu’avec le mélange de poudres.

Les travaux qui ont été menés dans ce chapitre ont permis de mettre en avant la possibilité de
fabriquer des échantillons avec une poudre de distribution bimodale composée de 30 % en masse
d’une poudre fine de granulométrie 20 — 53 um et le complément d’une poudre de granulométrie plus
élevée 90 — 150 um. Ce résultat permet d’envisager une valorisation de fractions granulométriques
jusgu’alors non utilisée pour le procédé.
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Conclusion générale et perspectives

Conclusion générale

Dans le cadre de ces travaux de thése, I'objectif est d'améliorer la productivité du procédé de
fabrication additive PBF-LB en développant I'utilisation de mélanges de poudres.

La problématique initiale part du constat que I'adoption du procédé PBF-LB est freinée par un
co(t final par piece trop élevé pour permettre I'émergence de nombreuses applications. Ce constat est
d’autant plus criant pour des piéces de grandes dimensions, immobilisant une machine pendant
plusieurs dizaines, voire centaines d’heures de fabrication et mobilisant une grande quantité de
poudre. Le procédé PBF-LB, malgré tous les bénéfices qu'il peut apporter, est peu compétitif par
rapport a d’autres procédés de fabrication plus conventionnels tels que 'usinage ou la fonderie. Les
co(its élevés associés au procédé sont entre autres dus a deux facteurs : une vitesse de construction
trop faible et un co(t élevé de la poudre utilisée. La problématique de la productivité est un sujet de
recherche d’intérét croissant depuis une dizaine d’année et des avancées majeures en termes de
technologie et de maitrise du procédé ont pu étre réalisées. Parmi ces avancées, le développement de
machines multi lasers a permis de décupler la capacité de production des acteurs industriels, au prix
d’investissements importants dans le parc machines. En termes de maitrise du procédé, 'augmentation
de I'épaisseur de couche est I'un des principaux leviers d’amélioration de la productivité. En ce qui
concerne le colt des poudres, des procédés de production alternatifs a I'atomisation gazeuse sont
étudiés, sans pour autant qu’ils soient a I’heure actuelle exploités industriellement. Dans cette thése,
il a été proposé de tirer parti d’'une augmentation de I'épaisseur de couche pour utiliser des tailles de
poudre plus importante que celles utilisées conventionnellement pour le procédé. Cependant, une
augmentation de la granulométrie amene des effets indésirables, déja bien identifiés dans la littérature,
a savoir une diminution de la compacité de la couche de poudre et une augmentation du taux de
défauts dans les pieces. Il est proposé d’utiliser un mélange de deux poudres de méme nature et de
tailles différentes, devant amener a une augmentation de la compacité de la couche de poudre et une
limitation de la génération de défauts.

Dans l'optique d’utiliser ces mélanges de poudres dans le procédé PBF-LB, un premier objectif a
été d’étudier I'impact de leur composition (taille et proportion des poudres constitutives) sur leurs
propriétés comportementales, et notamment sur leur dynamique de compaction et d’écoulement. Les
résultats de cette étude montrent que la compacité du matériau poudre, de méme que la vitesse de
compaction, évoluent avec une proportion croissante de poudre fine, jusqu’a un optimum aux
alentours de 30 wt% dans le mélange. En ce qui concerne les propriétés d’écoulement, deux
comportements sont observés, en fonction du type de mélange réalisé. Dans le cas d’'un mélange
intégrant une poudre fine cohésive, le mélange formé présente lui aussi un niveau de cohésion élevé,
du méme ordre de grandeur que la poudre fine. Dans le cas d’'un mélange entre deux poudres non-
cohésives, le profil de cohésion des mélanges se situe entre les deux profils des poudres constitutives
du mélange, avec un niveau de cohésion proche de celui de la poudre fine dés une proportion de
poudre fine de 30 wt%. Ces résultats, présentés dans le Chapitre 2, ont permis d’identifier des mélanges
de poudre pouvant étre pertinents, a savoir les mélanges composés d’une poudre grossiére comprise
entre 90 et 150 um et, soit d’une poudre fine cohésive < 20 um, soit d’'une poudre fine non-cohésive
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comprise entre 20 et 53 um. Le choix de ces mélanges répond aux besoins d’augmentation, d’'une part
de la compacité du matériau poudre et, d’autre part, de la valorisation d’une granulométrie plus élevée
que celle utilisée conventionnellement.

La mise en ceuvre d’une poudre par le procédé PBF-LB repose sur une opération d’étalement,
qui a ce jour est encore peu étudiée expérimentalement. En conséquence, dans notre démarche
d’utilisation d’une poudre de distribution bimodale, il a semblé nécessaire d’étudier leur
comportement a |'étalement. Ainsi, le second objectif de ces travaux correspond a l'étude de
I'étalement et des propriétés de la couche de poudre générée par ces mélanges de poudres. Pour cela,
des essais ont pu étre réalisés sur un banc expérimental répliquant le procédé PBF-LB. Ce banc,
disposant de plusieurs capteurs, a permis d’acquérir des informations sur la répartition de la poudre
dans le plan de construction et sur la hauteur de poudre réellement déposée lors de I'étalement. Les
résultats de ces caractérisations, présentée dans le Chapitre 3, renseignent sur la capacité d’étalement
des poudres et des mélanges cohésifs, qui n‘ont pas permis de former une couche homogene, malgré
les épaisseurs de couche importantes utilisées. Ces observations confirment les mesures d’indice de
cohésion obtenues au chapitre précédent. En revanche, les poudres et mélanges non-cohésifs ont
permis de couvrir 'ensemble du plateau. La démarche de caractérisation a aussi permis de mettre
I'accent sur les conditions opératoires nécessaires pour conduire une étude d’étalement. En effet, les
biais opératoires peuvent amener a des épaisseurs de couche réelles différentes de celles
programmeées. Lensemble des remarques formulées a ce sujet, dans le Chapitre 3, sont transposables
aux études portant sur I'exploitation d’une unique couche de poudre, ce qui correspond a la plupart
des études de réalisation de monocordons. De méme, les conditions de post-traitement des données
acquises par les capteurs (scanner en ligne et profilométre laser) peuvent amener a des résultats
différents. Par exemple, pour I'exploitation des images, trois méthodes de seuillage ont été testées et
comparées (seuillage manuel, médian et par la méthode d’Otsu). Parmi ces méthodes, un seuillage
manuel conduit a la plus faible dispersion des valeurs de seuil, tandis que les méthodes automatisées
sont dépendantes des conditions d’acquisition de I'image.

Le dernier objectif de ces travaux, présentés dans le Chapitre 4, a été de réaliser I'étude de la
fabrication d’échantillons avec un mélange de poudres, afin d’identifier les impacts de son utilisation
sur la qualité du matériau fabriqué, sur la génération de défauts et sur le gain de vitesse de
construction. Pour ce faire, une étude préliminaire de fabrication de monocordons a été menée. Cette
étude a fourni des renseignements sur la possibilité de former un cordon stable dans des conditions
d’épaisseur de couche et de puissance laser importantes. Les résultats de cette étude indiquent que la
fenétre paramétrique initialement envisagée n’est pas adaptée a la formation d’une interaction laser-
matiére stable. Dans des conditions d’épaisseur de couche élevée (200 um), 'augmentation de la
puissance laser ameéne une accentuation des phénoménes de dénudation et de projection.
Lexploitation d’une source laser de forte puissance n’a ainsi pas été poursuivie. Dans un second temps,
des fabrications volumiques ont été réalisées avec une machine SLM Solutions 280HL. Une étude
englobant une large plage de densité d’énergie a permis d’affiner la fenétre paramétrique en utilisant
une fonction objective pondérant la performance en termes de densité et de vitesse de construction.
Sur cette base, une combinaison paramétrique, jugée optimale, a été sélectionnée. Parmi tous les
paramétres, la vitesse du flux laminaire de gaz joue un role prépondérant sur la morphologie des
échantillons et sur le type de défauts internes générés (augmentation des porosités gazeuses avec la
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vitesse du flux de gaz). Les travaux qui ont été menés dans ce chapitre ont permis de mettre en avant
la possibilité de fabriquer, avec une poudre de distribution bimodale, des échantillons ayant une
densité > 99,5%, similaire a ceux fabriqués avec une poudre conventionnelle, dans d’égales conditions
d’épaisseur de couche.

Lensemble de ces résultats ont permis de mettre en évidence la faisabilité de fabrications en
utilisant des mélanges composés d’une poudre de granulométrie standard (20 — 53 um) et d’une
poudre de granulométrie plus élevée (90 — 150 um). Des combinaisons de parameétres ont permis
d’obtenir des échantillons présentant une densité > 99,5 % avec une vitesse de construction de 15
cm?3/h, ce qui équivaut au double des valeurs trouvées dans la littérature pour l'alliage AISI 420.

Ces résultats de cette these permettent d’envisager une valorisation des poudres de
granulométrie élevée pour le procédé PBF-LB, ce qui n’est pas le cas a I’heure actuelle.

Perspectives

Les travaux réalisés ont permis de mettre en évidence des besoins en termes de maitrise de la
stabilité de I'interaction laser-matiere et d’approfondissement dans la caractérisation de I'étalement.

Lors des fabrications en machine, que ce soit sur le banc expérimental FAIR ou sur la machine
SLM Solutions 280HL, d’'importantes projections ont été observées. Ces dernieres proviennent des
instabilités du bain de fusion et sont susceptibles de se redéposer sur des surfaces précédemment
fusionnées, cf. Figure 4-13. Dans l'optique de limiter ces projections, des conditions de fusion plus
stables devront étre recherchées. De plus, la supposée absorption du faisceau par la plume laser
semble indiquer que la combinaison paramétrique identifiée dans la section 4.2.2.3.3 est trop
énergétique. Ainsi, pour améliorer ces deux points, la zone d’interaction pourrait étre élargie [123].
Plusieurs méthodes pourront étre testées, avec une difficulté de mise en ceuvre croissante :

e En défocalisant le faisceau, avec une défocalisation positive [24].

e Enappliquant des méthodes de pilotage des miroirs galvanométriques du scanner de maniére
a générer une oscillation (wobbling) du faisceau dans le plan de construction [204]. Cette
oscillation pourrait avoir un effet bénéfique pour le brassage du bain de fusion et I’évacuation
des porosités gazeuses formées pour une importante épaisseur de couche.

e Enaugmentant le diameétre focalisé du laser en modifiant la chaine optique du laser [123].

e En modifiant la répartition énergétique du laser dans le plan, en passant d’'une répartition
gaussienne a une répartition gaussienne inverse ou multimode [205,206].

Afin de stabiliser le bain de fusion, un mélange de gaz argon/hélium pourrait étre utilisé [149].

Lors des essais, une importante dénudation a été constatée, qui réduit la vitesse de construction
en limitant l'approvisionnement en poudre du bain de fusion. Pour pallier a ce phénomene, des
conditions de fusion stable devraient limiter le phénomeéne [34,40]. Le phénomene pourrait aussi étre
limité par une augmentation de la pression du gaz dans I'enceinte [40].

Lors des essais, il est suspecté que les particules fines du mélange fondent en premier, créant
des ponts liquide entre les particules et limitant la mobilité des particules de grand diameétre. Ainsi,
pour tirer parti de la différence de taille entre les particules d’'un mélange de poudre, il pourrait étre
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judicieux de procéder a une fusion en deux temps. Dans un premier temps, un faisceau de diametre
focalisé plus important pourrait fusionner en partie les petites particules du lit de poudre avant de
passer, dans un second temps, avec un faisceau permettant de fusionner la totalité de la hauteur de
couche. Cette démarche de préchauffage / frittage est utilisée dans le procédé PBF-EB, ce qui permet
a la poudre de ne pas étre dispersée dans I'enceinte sous-vide lors de la formation du bain de fusion.

Enfin, il serait intéressant de vérifier I'impact de ces poudres bimodales sur la microstructure
finale des pieces. En effet, une augmentation de I'épaisseur de couche entraine une augmentation du
volume du bain, ce qui modifie les conditions de refroidissement et 'apparition de gradient thermique,
menant a des grains colonnaires [139,144].

Linhomogénéité supposée du flux de gaz laminaire dans le plan de construction devrait étre
étudiée plus en détails. Car dans le cas de cette étude, une épaisseur de couche importante semble
étre plus sensible a ces variations. Ces observations sont étayées par la déformation de la surface
supérieure des échantillons et la présence de porosité gazeuses. Une étude de I'impact de la taille du
bain et de la vitesse du flux de gaz sur la morphologie de la piece et la génération de défaut permettrait
de définir une plage paramétrique adaptée a la mise en ceuvre de couches épaisses.

La caractérisation de I'étalabilité des lots de poudre pourrait étre complétée par une démarche
de prélévement locaux du lit de poudre, ou de la couche de poudre, dans la direction d’étalement,
permettant d’identifier la variation de la compacité de la couche de poudre et la ségrégation de taille
[207].
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ANNEXES

Annexe A

Les valeurs rapportées dans les tableaux ci-dessous correspondent aux ajustements des modeles
de Knight et al. et de Philippe et Bideau, exposés dans la Section 2.4.1.4.
Tableau A : (a) Valeurs moyennes et (b) écarts types des parametres d'ajustement pour les différents mélanges

de poudre et leur proportion de poudre fine Xy. Les parametres B et S ont été laissés libres afin de rechercher le
meilleur ajustement (R2->1).

(a) Moo T B B R?
Xf Philippe et  Knightet Philippeet Knight et Philippe et  Knight et Philippe et  Knight et
(Wt%) Bideau al. Bideau al. Bideau al. Bideau al.
0 0,620 348,2 242,9 10,0 0,536 4,51E-05 1,000 0,998
o 20 0,712 722,5 153,4 1,5 0,386 2,48E-05 0,999 0,999
a 40 0,709 0,897 55,0 3,2 0,452 0,119 0,996 1,000
100 0,595 0,639 42,1 3,7 0,472 -1,105 0,993 0,689
0 0,611 0,945 121,2 8,6 0,560 0,051 0,999 0,999
20 0,714 258,3 106,3 1,5 0,416 0,003 0,998 1,000
g 30 0,746 0,964 48,3 2,0 0,413 0,103 0,995 1,000
40 0,740 0,948 51,5 2,8 0,434 0,124 0,994 0,999
100 0,595 0,639 42,1 3,7 0,472 -1,105 0,993 0,689
0 0,611 507,1 121,2 1,8 0,560 2,55E-05 0,999 0,997
20 0,661 339,5 237,8 1,5 0,374 0,002 1,000 0,997
% 40 0,685 471,2 207,8 1,4 0,380 3,06E-05 0,999 0,996
60 0,686 486,4 292,8 3,3 0,359 2,88E-05 0,999 0,993
100 0,659 0,945 792,4 8,6 0,373 0,051 0,999 0,999
0 0,602 1050,3 87,9 0,9 0,543 1,91E-05 0,998 0,720
20 0,688 517,6 304,7 1,4 0,333 2,73E-05 1,000 0,997
g 40 0,717 486,4 139,4 3,3 0,395 2,88E-05 1,000 0,993
60 0,710 0,746 209,8 8,5 0,362 0,123 1,000 1,000
100 0,659 549,5 792,4 1,2 0,373 2,28E-05 0,999 0,996
0 0,602 156,1 87,9 2,6 0,543 0,010 0,998 0,998
20 0,645 1,483 115,0 3,3 0,455 0,048 1,000 0,998
w40 0,655 3,304 85,9 34 0,478 0,075 0,999 0,997
& 60 0,644 79,1 74,0 4,4 0,459 0,012 0,998 0,999
80 0,634 348,2 128,8 10,0 0,500 4,51E-05 0,999 0,998
100 0,620 0,746 242,9 8,5 0,536 0,123 1,000 1,000

Suite du tableau sur la page suivante.
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(b) 4] Op
Xf Philippe et  Knightet Philippeet Knight et Philippe et  Knight et Philippe et  Knight et
(wt%) Bideau al. Bideau al. Bideau al. Bideau al.
0 0,002 41,781 25,1 1,8 0,021 8,24E-06 5,6E-05 7,7E-04
o 20 0,003 32,458 17,1 0,2 0,004 1,21E-06 7,0E-05 2,9E-04
& 40 0,002 0,024 3,2 0,2 0,004 0,015 2,6E-04 2,2E-04
100 0,004 0,049 1,8 3,2 0,009 2,379 4,6E-04 5,4E-01
0 0,003 0,117 31 2,3 0,023 0,023 8,8E-04 4,0E-04
< 20 0,003 270,243 7,3 0,2 0,010 0,005 1,5E-04 8,3E-05
g 30 0,002 0,058 55 0,4 0,012 0,034 4,8E-04 9,8E-05
40 0,003 0,063 9,7 0,7 0,019 0,040 9,9E-04 3,6E-04
100 0,004 0,049 1,8 3,2 0,009 2,379 4,6E-04 5,4E-01
0 0,003 0,117 31 0,2 0,023 1,24E-06 8,8E-04 8,2E-04
- 20 0,003 270,243 60,7 0,6 0,020 0,004 1,2E-04 2,0E-03
§ 40 0,002 0,058 141,9 0,5 0,048 1,05E-05 4,8E-04 2,3E-03
60 0,003 0,063 193,3 1,7 0,062 2,30E-06 3,8E-04 3,2E-03
100 0,004 0,049 640,8 2,3 0,063 0,023 3,2E-04 4,0E-04
0 0,002 919,428 10,8 0,7 0,018 1,75E-05 7,1E-04 4,8E-01
" 20 0,016 60,299 58,1 0,4 0,013 3,35E-06 1,1E-04 8,3E-04
§ 40 0,006 39,716 49,6 1,7 0,036 2,30E-06 1,5E-04 3,2E-03
60 0,006 0,056 42,7 2,4 0,024 0,060 1,2E-04 8,8E-05
100 0,026 35,774 640,8 0,1 0,063 3,94E-07 3,2E-04 4,7E-04
0 0,002 238,017 10,8 1,1 0,018 0,017 7,1E-04 2,2E-04
20 0,004 1,009 29,3 1,2 0,035 0,037 1,1E-04 1,2E-03
w40 0,002 4,371 13,2 2,5 0,022 0,065 7,9E-04 1,4E-03
£ 60 0,002 133,783 17,1 1,4 0,054 0,016 3,5E-03 3,7E-05
80 0,007 41,781 22,8 1,8 0,030 8,24E-06 1,0E-03 7,7E-04
100 0,002 0,056 25,1 2,4 0,021 0,060 5,6E-05 8,8E-05
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Annexe B

Les combinaisons paramétriques présentées dans le tableau ci-dessous correspondent aux

échantillons fabriqués dans la Section 4.2.

Tableau B : Combinaison de parametres testés pour le premier plateau, avec la vitesse de construction associée
et la densité mesurée.

Veonstruction | Veonstruction | Densité | Densité
_— P| v h | e | DEVso | Veonstruction | Densité "‘;:::' :;':f'd "‘;:::' ::r::;ah
échan. >99% échan. >99%
W | mm/s| mm | mm | J/mm3| mm3/s %
1 |150| 350 | 0,08 |0,15| 35,7 4,20 79,49 0,28 0,00
2 |200| 350 | 0,08 |0,15| 47,6 4,20 91,23 0,28 0,57
3 |250| 350 | 0,08 |0,15| 59,5 4,20 99,34 0,28 0,28 0,97 0,35
g P 4 |275| 350 | 0,08 |0,15| 655 4,20 99,39 0,28 0,28 0,97 0,41
g £ 5 |300| 350 | 0,08 |0,15| 71,4 4,20 99,91 0,28 0,28 1,00 0,94
S < 6 |325| 350 | 0,08 |015| 77,4 4,20 99,06 0,28 0,28 0,96 0,07
7 [350| 350 | 0,08 |015| 83,3 4,20 99,26 0,28 0,28 0,97 0,28
8 |375| 350 | 0,08 |0,5| 89,3 4,20 99,08 0,28 0,28 0,96 0,08
9 |400| 350 | 0,08 |0,15| 952 4,20 97,42 0,28 0,88
ME 10 [350| 800 | 0,08 |015| 365 | 960 | 2015 | 100 1z
E 11 |350| 600 | 0,08 |0,15| 48,6 7,20 98,00 0,68 0,90
';-; 12 | 350| 500 | 0,08 | 0,15/ 58,3 6,00 99,34 0,52 0,52 0,97 0,36
E g % 13 | 350| 450 | 0,08 | 0,15 64,8 5,40 99,60 0,44 0,44 0,98 0,62
§ g g 14 | 350| 400 | 0,08 |0,15| 72,9 4,80 99,60 0,36 0,36 0,98 0,63
é == 15 |350| 375 | 0,08 |0,15| 77,8 4,50 99,69 0,32 0,32 0,99 0,72
é 16 |350| 350 | 0,08 [0,15| 83,3 4,20 99,96 0,28 0,28 1,00 1,00
£ 17 |350| 325 | 0,08 |0,15| 89,7 3,90 | 9930 | 024 0,24 0,97 0,32
? 18 | 350| 300 | 0,08 |0,15| 97,2 3,60 99,92 0,20 0,20 1,00 0,95
19 |350| 450 | 0,11 |0,15| 47,1 7,43 99,39 0,71 0,71 0,97 0,41
20 [350| 450 | 0,1 |0,5| 51,9 6,75 99,52 0,62 0,62 0,98 0,54
a 21 [350| 450 | 0,09 |0,15| 57,6 6,08 99,56 0,53 0,53 0,98 0,58
g 2 | 22 [350] as0 | 0,08 [015| 648 | 540 | 9947 | 044 044 1 038 | 049
8 ‘E 23 |350| 450 | 0,07 |015| 741 | 473 | 9942 | 035 0,35 0,97 0,44
< 24 [350| 450 | 0,06 |0,15| 86,4 4,05 99,55 0,26 0,26 0,98 0,57
25 |350| 450 |0,055]|0,15| 94,3 3,71 99,09 0,22 0,22 0,96 0,10
26 |350| 450 | 0,05 |0,15| 103,7 | 3,38 99,55 0,17 0,17 0,98 0,58

Suite du tableau sur la page suivante.

175



Veonstruction | Veonstruction | Densité | Densité
O L 2 R I 0 S 0 vl vl il B
échan. >99% échan. >99%
W [ mm/s | mm | mm | J/mm3| mm3/s %
27 150 | 185 0,08 (0,15 | 67,6 2,22 94,54 0.02 0.74
28 |200| 185 | 0,08 | 0,15 | 90,1 2,22 96,85 0.02 0.85
29 250 | 185 0,08 | 0,15 | 112,6 2,22 99,7 0.02 0.02 0.99 0.73
é 2 30 |[275| 185 | 0,08 | 0,15 | 123,9 2,22 99,88 0.02 0.02 1 0.92
g 'g 31 300 | 185 0,08 | 0,15 | 135,1 2,22 99,59 0.02 0.02 0.98 0.61
;i & 32 |[325| 185 | 0,08 | 0,15 | 146,4 2,22 99,63 0.02 0.02 0.98 0.66
33 350 | 185 0,08 | 0,15 | 157,7 2,22 97,21 0.02 0.87
34 |[375| 185 | 0,08 | 0,15 | 168,9 2,22 99,77 0.02 0.02 0.99 0.8
. 35 400 | 185 0,08 | 0,15 | 180,2 2,22 99,87 0.02 0.02 1 0.91
E 36 400 | 375 0,08 (0,15 | 88,9 4,5 99,61 0.32 0.32 0.98 0.63
é 37 400 | 350 | 0,08 | 0,15 95,2 4,2 99,79 0.28 0.28 0.99 0.83
Ié 38 400 | 325 0,08 | 0,15 | 102,6 3,9 99,75 0.24 0.24 0.99 0.78
g é% 39 400 | 300 | 0,08 |0,15| 111,21 3,6 99,62 0.2 0.2 0.98 0.64
'_é % ‘g 40 400 | 275 0,08 | 0,15 | 121,2 3,3 99,69 0.16 0.16 0.99 0.72
E f: ; 41 400 | 250 | 0,08 | 0,15 | 133,3 3 99,68 0.12 0.12 0.99 0.71
§ 42 400 | 225 0,08 | 0,15 | 148,1 2,7 99,74 0.08 0.08 0.99 0.77
% 43 400 | 200 | 0,08 | 0,15 | 166,7 2,4 99,89 0.04 0.04 1 0.93
© 44 400 | 175 0,08 | 0,15 | 190,5 2,1 99,88 0 0 1 0.92
45 400 | 280 | 0,11 | 0,15 | 86,6 4,62 99,85 0.34 0.34 1 0.89
46 400 | 280 0,1 [015| 95,2 4,2 99,85 0.28 0.28 0.99 0.88
9 47 400 | 280 | 0,09 | 0,15 | 105,8 3,78 99,71 0.22 0.22 0.99 0.74
g % 48 400 | 280 | 0,08 | 0,15 119 3,36 99,81 0.17 0.17 0.99 0.85
‘E E 49 400 | 280 | 0,07 | 0,15 | 136,1 2,94 99,8 0.11 0.11 0.99 0.83
& 50 400 | 280 | 0,06 | 0,15 | 158,7 2,52 99,9 0.06 0.06 1 0.94
51 400 | 280 | 0,055|0,15| 173,2 2,31 99,82 0.03 0.03 0.99 0.85
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Annexe C

Les tableaux ci-dessous correspondent aux combinaisons paramétriques utilisées pour la

fabrication des trois plateaux de la Section 4.3. Les échantillons identifiés en rouge sont fabriqués avec

la méme combinaison de parameétres, identifiée comme optimale dans la Section 4.2.2.3.3. Les

échantillons en bleu correspondent a une variation du ratio P/V, les échantillons en jaune a une

augmentation de la vitesse de balayage V, et les échantillons en vert a une augmentation de I'écart

vecteur h.

Tableaux C : Combinaison de paramétres testés pour des épaisseurs de couche de (a) 120, (b) 150 et (c) 180 um,
avec la vitesse de construction associée et la densité mesurée.

(a) e =120 um
P(W) V(mm/s) h(mm) DEVso Veanstruction 1y 1 it (%)
(J/mm3) (mm3/s)
300 438 0,08 71,4 4,2 99,15
350 438 0,08 83,3 4,2 98,97
400 438 0,08 95,2 4,2 98,22
— 350 438 0,08 83,3 4,2 98,32
8. 350 500 0,08 72,9 4,8 99,08
5 350 563 0,08 64,8 5,4 99,10
o 350 438 0,08 83,3 4,2 /
350 438 0,09 74,1 4,7 98,37
350 438 0,08 83,3 4,2 /
350 438 0,1 66,7 5,3 98,44
300 438 0,08 71,4 4,2 98,99
350 438 0,08 83,3 4,2 98,28
400 438 0,08 95,2 4,2 98,01
~ 350 438 0,08 83,3 4,2 98,36
8_ 350 500 0,08 72,9 4,8 99,07
§ 350 563 0,08 64,8 5,4 99,14
O 350 438 0,08 83,3 4,2 /
350 438 0,09 74,1 4,7 98,61
350 438 0,08 83,3 4,2 /
350 438 0,1 66,7 5,3 98,41
300 438 0,08 71,4 4,2 99,29
350 438 0,08 83,3 4,2 99,34
400 438 0,08 95,2 4,2 98,19
™ 350 438 0,08 83,3 4,2 98,25
8 350 500 0,08 72,9 4,8 98,57
§ 350 563 0,08 64,8 5,4 99,34
O 350 438 0,08 83,3 4,2 /
350 438 0,09 74,1 4,7 98,76
350 438 0,08 83,3 4,2 /
350 438 0,1 66,7 5,3 98,65

Suite du tableau sur la page suivante.
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(b) e.=150 um
P(W)  V(mm/s) h (mm) ( 3::’;"3) ‘(ml;g;“s) Densité (%)
1 300 350 0,08 71,4 4,2 99,59
350 350 0,08 83,3 4,2 99,69
- 3 400 350 0,08 95,2 4,2 97,83
o 350 350 0,08 83,3 4,2 97,54
o 5 350 400 0,08 72,9 4,8 98,40
8 6 350 450 0,08 64,8 5,4 98,66
5 350 350 0,08 83,3 4,2 /
8 350 350 0,09 74,1 4,7 97,67
350 350 0,08 83,3 4,2 /
350 350 0,1 66,7 5,3 97,92
300 350 0,08 71,4 4,2 99,36
350 350 0,08 83,3 4,2 98,87
~ 400 350 0,08 95,2 4,2 98,31
o 350 350 0,08 83,3 4,2 98,23
o 350 400 0,08 72,9 4,8 98,78
8 350 450 0,08 64,8 5,4 99,36
G 350 350 0,08 83,3 4,2 /
350 350 0,09 74,1 4,7 99,30
350 350 0,08 83,3 4,2 /
350 350 0,1 66,7 5,3 98,02
300 350 0,08 71,4 4,2 98,14
350 350 0,08 83,3 4,2 99,43
" 400 350 0,08 95,2 4,2 99,70
o 350 350 0,08 83,3 4,2 98,10
Q 350 400 0,08 72,9 4,8 98,41
8 350 450 0,08 64,8 5,4 99,65
6 350 350 0,08 83,3 4,2 /
350 350 0,09 74,1 4,7 99,75
350 350 0,08 83,3 4,2 /
350 350 0,1 66,7 5,3 96,81

Suite du tableau sur la page suivante.
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©) ec=180 pm
P(W) V(mm/s) h(mm) ( 33;"3) ‘:ml;g;“s) Densité (%)

300 292 0,08 71,4 4,2 99,21
350 292 0,08 83,3 4,2 99,63
400 292 0,08 95,2 4,2 99,74
350 292 0,08 83,3 4,2 99,64
350 333 0,08 72,9 4,8 98,51
350 375 0,08 64,8 5,4 99,28
350 292 0,08 83,3 4,2 /

350 292 0,09 74,1 4,7 99,42
350 292 0,08 83,3 4,2 /

350 292 0,1 66,7 5,3 97,74
300 292 0,08 71,4 4,2 98,81
350 292 0,08 83,3 4,2 99,53
400 292 0,08 95,2 4,2 99,76
350 292 0,08 83,3 4,2 98,83
350 333 0,08 72,9 4,8 98,39
350 375 0,08 64,8 5,4 98,95
350 292 0,08 83,3 4,2 /

350 292 0,09 74,1 4,7 99,53
350 292 0,08 83,3 4,2 /

350 292 0,1 66,7 5,3 97,27
300 292 0,08 71,4 4,2 99,31
350 292 0,08 83,3 4,2 99,39
400 292 0,08 95,2 4,2 99,62
350 292 0,08 83,3 4,2 99,69
350 333 0,08 72,9 4,8 98,82
350 375 0,08 64,8 5,4 99,24
350 292 0,08 83,3 4,2 /

350 292 0,09 74,1 4,7 99,43
350 292 0,08 83,3 4,2 /

350 292 0,1 66,7 5,3 98,16
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Figure 3-21 : Distribution du niveau de gris pour des conditions d'étalement de V. = 30 mm/s et d'épaisseur de
couche variable pour les poudres P1 et P2. Les fleches pointillées indiquent les modes des distributions
correspondant au plateau et a la poudre. 120

Figure 3-22 : (a) Distributions du niveau de gris pour des étalements des poudres P1, P2 et P4. (b) Fréquence

normalisée du niveau de gris pour les conditions ec = 300 um et Ve = 30 mm/s des poudres P1 et 30P1P4. 120
Figure 3-23 : Valeur de seuil retenue pour les trois méthodes de seuillage, pour différentes conditions d’épaisseur
de couche / vitesse d’étalement / poudre. Pour la méthode de seuillage manuelle, la barre d'erreur correspond a
+ ['écart type. 121

Figure 3-24 : Valeurs de seuil moyennes et écart types observés pour les trois méthodes de seuillage dans
différentes conditions d'épaisseur de couche, toutes vitesses d’étalement confondues. Les barres d'erreur
correspondent a * I'écart type. 122

Figure 3-25 : Taux de couverture moyen mesuré pour I'étalement de la poudre P1 pour Ve = 30 mm/s et des
épaisseurs de couche ec = (a) 50 um, (b) 200 um et (c) 300 um. Les données sont issues du traitement des
images du CIS. 124
Figure 3-26 : Taux de couverture du plateau selon la direction d’étalement X pour les poudres (a) P2 et (b) P4

avec Ve =30 mm/s. Les encarts a droite de la figure correspondent aux images seuillées. Les données sont issues
du traitement des images du CIS. 124
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Figure 3-27 : Visualisation a différentes échelles de I'étalement de la poudre P2 pour ec = 200 um et Ve = 30
mm/s. Les images (a) et (b) sont issues du CIS. Les images (c) et (d) sont issues de la caméra et objectif de
microscope. Les fleches en orange indiquent des zones ol le plateau est visible. 125

Figure 3-28 : Visualisation a différentes échelles de I'étalement de la poudre P4 pour e = 300 um et Ve = 30
mmy/s. Les images (a) et (b) sont issues du CIS. Les images (c) et (d) sont issues de la caméra et objectif de
microscope. Les fleches en orange indiquent des zones ol le plateau est visible. 126

Figure 3-29 : Comparaison des taux de couverture obtenus pour les poudres P1 et 30P1P4 pour e = 200 et 300
um avec une vitesse d’étalement Ve = 30 mm/s. Image des étalements de la poudre 30P1P4, les « nappes » de
particules sont visibles sur les encarts. Les données sont issues du traitement des images du CIS. 127
Figure 3-30: Carte du processus d'étalement proposée par Nan et al. mettant en relation les phénoménes de
blocage (jamming) lors de I'étalement a I'espace relatif sous le racleur (Gap size) et a la cohésion de la poudre.
Figure issue de Nan et al. [104]. 127
Figure 3-31 : Taux couverture du plateau pour les poudres P2, P4 et 30P2P4. Les encarts correspondent aux

images de I'étalement seuillées avec la méthode manuelle. Les données sont issues du traitement des images du
CIS. 128
Figure 3-32 : Taux de couverture pour les poudres P2, P4 et 30P2P4 avec un rapport ec/dso = 2. Les données sont

issues du traitement des images du CIS. 128
Figure 3-33 : Taux de couverture pour |'étalement des poudres (a)P2, (b)P4 et (c)]30P2P4 dans différentes
conditions d'épaisseur de couche et de vitesse d'étalement. Pour alléger le graphique, seules les moyennes du

taux de couverture sont représentées. Les données sont issues du traitement des images du CIS. 129
Figure 4-1 : Diagramme dureté / résistance a la rupture pour la comparaison de I'AlSI 420 (en orange) a I'autres
aciers dédiés a l'outillage et pouvant étre imprimés. Figure issue de [189]. 133

Figure 4-2 : Exemples d'applications de I'AISI 420, (a) et (b) empreinte de moule d'injection plastique avec
canaux de refroidissement conformes. (c) Partie d'une pince chirurgicale texturée. Les figures sont issues de (a)
et (b) [190] et (c) [191]. 134
Figure 4-3 : (a) Schéma de principe de la zone de fabrication de la SLM Solution 280 HL, avec le systéme de mise

en couche bidirectionnel (recoater). (b) Schéma de principe du systéme de dosage par barillet (vue en coupe).
Figure (a) issue de Fischer [9]. 137
Figure 4-4 : Etude paramétrique menée par Zhao et al. permettant la définition d’un domaine de stabilité

(Zone2) par I'observation morphologique de monocordons pour une épaisseur de couche ec = 20 um et un
diametre focalisé Dspot = 80 um. Figure issue de [196] 139

Figure 4-5 : Positionnement du plan de coupe dans I’échantillon pour I'observation au microscope optique. _ 142
Figure 4-6 : Démarche de calcul de la porosité globale (%), exemple pour I'échantillon 37 du plateau 1. (a) image
optique. (b) image seuillée avec la zone de 4 mm en partie haute de I'échantillon. (c) partie haute de
I'échantillon isolée, avec la zone pour le calcul du taux de porosité délimitée par le cadre vert en pointillé. (d)
calcul de la densité 143

Figure 4-7 : (a) Carte de stabilité pour une fabrication de monocordons avec la poudre P2 et une épaisseur de
couche de 200 um. Identification de 3 cordons présentant (1) du humping, (2) du balling, (3) une stabilité. (b)
Image du cordon 4, avec une colormap de la hauteur. 144

Figure 4-8 : (a) Carte de stabilité pour une fabrication de monocordons avec la poudre P4 et une épaisseur de
couche de 200 um. (b) Images des cordons 1 et 2, avec colormap de hauteur et vue 3D. 145

Figure 4-9 : (a) Carte de stabilité pour une fabrication de monocordons avec le mélange de poudres 30P2P4 et
une épaisseur de couche de 200 um. (b) Images des cordons 1 et 2, avec colormap de la hauteur. 146
Figure 4-10 : Comparaison des cordons formés pour une combinaison de paramétres de P = 200 W et V = 400
mmy/s, pour les poudres (a) P2, (b) P4 et (c) 30P2P4. Colormap de hauteur, la barre d’échelle est égale a 200 um.
147
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Figure 4-11 : Scan des monocordons et du lit de poudre environnant apres fusion. Les zones en bleu
correspondent a des zones dénudées ol le plateau est visible. Les zones en noir sur les scans de la poudre P4
correspondent a des zones non mesurées. Ces données sont obtenues avec le profilométre laser installé dans la
machine. 148

Figure 4-12 : Stratégie de balayage du faisceau laser pour la structure de support en grille et la stratégie de
I"échantillon en double contour et remplissage en hachure aller/retour d 0°. 150

Figure 4-13 : (a) Photo du plateau en cours de fabrication avec le mélange de poudres 30P2P4, une zone de
dépébt des projections est entournée en pointillés rouges. (b) Images issues d'une vidéo de la fabrication avec le
suivi d'une projection de grande taille se déposant dans la zone de fabrication. 151

Figure 4-14 : Ensemble des 51 échantillons fabriqués. Une oxydation variable est observée en fonction des
parametres de fabrication 151

Figure 4-15 : Evolution de la densité en fonction de la puissance laser pour vitesse de balayage de V = 185 mm/s
et 350 mm/s. (a) Coupe micrographique d’une sélection d’échantillons. (b) Densité des échantillons pour toute la
gamme de densité mesurée. (c) Densités > 99 %. 152

Figure 4-16 : Evolution de la densité en fonction de la vitesse de balayage du laser V, pour des puissances laser
de P =350 W et 400 W et un écart vecteur de h = 80 um. (a) Coupe micrographique d’une sélection
d’échantillons. (b) Densité des échantillons pour toute la gamme de densité mesurée. (c) Densités >99 %. __ 153
Figure 4-17 : Evolution de la densité en fonction de I'écart vecteur h, pour des conditions de puissance laser et de
vitesse de balayage de P =350 W /V =450 mm/s et P =400 W / V = 280 mm/s. (a) Coupe micrographique d’une
sélection d’échantillons. (b) Densités des échantillons, tous de densité > 99%. 153

Figure 4-18 : Valeurs de densité des échantillons en fonction de leur DEV3p. (a) Ensemble des échantillons, (b)
échantillons avec une densité > 99 %. 154

Figure 4-19 : (a) Positionnement des échantillons 9, 17, 25 et 33 au sein de leur groupe de variation
paramétrique respectifs. (b) Image optique des défauts présents dans les zones entourées en vert (défauts de
type porosité gazeuse) et en bleu (défaut de manque de fusion). 155

Figure 4-20 : Visualisation des valeurs normalisée entre 0 et 1 de la densité et de la vitesse de construction en
prenant en compte (a) I'ensemble des échantillons fabriqués en compte ou (b) seulement les échantillons
présentant une densité > 99%. 156

Figure 4-21 : Fonction objective Fopj en fonction de la pondération de la densité wa. Ls droites de couleur
correspondent aux échantillons jugés pertinents selon que la densité soit favorisée (droite rouge avec
échantillon n°16) ou la vitesse de construction (droite bleue avec I'échantillon n°19). 157

Figure 4-22 : Stratégie de balayage appliquée pour la fabrication des échantillons. 158

Figure 4-23 : Organisation des échantillons sur le plateau avec une répartition en 3 groupes d'échantillons. Les
échantillons en rouge correspondent a la méme combinaison paramétrique. 159

Figure 4-24 : Vue des échantillons fabriqués pour une épaisseur de couche de (a) 120 um, (b) 150 um et (c) 180
um. 160
Figure 4-25 : Visualisation de la dénudation de la poudre par le flux de gaz au niveau du banc de la machine. 160

Figure 4-26 : Echantillons fabriqués pour une épaisseur de couche de 150 um. (a) Densité des échantillons
réalisés avec la méme combinaison paramétrique, avec les micrographies associées. Les barres d'échelle
correspondent a 1000 um. (b) Rappel du positionnement des échantillons sur le plateau. 161

Figure 4-27 : Micrographie des échantillons n°2 (proche de I'admission du gaz) et n°4 (éloigné de I'admission du
gaz) pour des épaisseurs de couche de 120, 150 et 180 um. 162

Figure 4-28 : Fabrications avec la stratégie de hachure a 0° et a + 45°. Zoom sur les échantillons 2 et 5. 163
Figure 4-29 : Correspondance entre la puissance de la turbine (valeur renseignée sur la machine) et la vitesse du
flux de gaz (valeur mesurée par le capteur). 164

Figure 4-30: (a) Disposition des échantillons sur le plateau (exemple de la fabrication avec Pturbine = 20 %). (b)
Géométrie des échantillons 1 et 4 pour les différentes puissances de la turbine. 164
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Figure 4-31 : Fabrication avec Puwrine = 30 %. Les barres d'échelle sur les micrographies sont égales a 1000 um.

165
Figure 4-32 : (a) Photos de l'interaction lors des fabrications a Pirbine = 20 et 60 %. (b) Micrographies
correspondant aux échantillons les plus éloignés de I'admission du flux de gaz. Les barres d'échelle
correspondent a 1000 um. 165

Figure 4-33 : Plateaux fabriqués avec le mélange de poudres 30P2P4 et avec la poudre standard P2.
Micrographie des échantillons 1 et 5 pour chaque fabrication. Les barres d'échelle correspondent a 1000 um.166
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Contribution a I'amélioration de la productivité du procédé de fusion laser

sur lit de poudre a l'aide de mélanges de poudres
Fusion laser sur it de poudre, Productivité, Mélange de poudres, Ecoulement, Compaction, Etalabilité

Dans le domaine de la fabrication additive métallique, le procédé de fusion laser sur lit de poudre (PBF-LB) représente
une grande part de 'activité industrielle. Les demandes auxquelles font face le procédé évoluent constamment et la demande
de pieces de grande taille est en augmentation. Ces piéces peuvent atteindre une hauteur proche de la capacité maximale
des machines. Ce type de fabrication représente un défi a la fois technique et financier, car il doit permettre d’exploiter
pleinement les possibilités de conception offertes par ce procédé et maintenir une viabilité économique. Le procédé est
actuellement entravé par une faible productivité, qui limite sa compétitivité pour de nombreuses d’applications. Afin de
remédier a cet inconvénient, des innovations telles que les systemes multi laser se développent s’averent cependant
colteuses. Une autre approche pour améliorer de la productivité consiste a optimiser le procédé dans des conditions
d’épaisseur de couche plus importante. Un autre facteur clé du codt final des piéces est le prix des poudres utilisées. A I'heure
actuelle, seule une faible fraction de la production de poudre par atomisation gazeuse est valorisée pour le procédé PBF-LB
(environ 20 a 30 % en masse). Dans le cadre de la réalisation de piéces de grande hauteur, le volume de poudre a mobiliser
constitue un colt en matiere premiéere élevé. Ce travail de these propose une démarche d’amélioration de la productivité
basée sur une augmentation de I'’épaisseur de couche. Cette augmentation de I’épaisseur de couche offre la possibilité
d’utiliser des poudres de granulométrie plus importante et de valoriser des fractions aujourd’hui non utilisées pour le procédé.
L'originalité de ces travaux réside dans l'utilisation de mélanges de poudres de méme nature et de distribution de taille
distinctes. L'utilisation de mélanges de poudres dans le procédé PBF-LB a nécessité une caractérisation de ses propriétés de
compaction et d’écoulement au regard du ratio de taille et de la proportion des poudres constitutives. Deux types de mélanges
ont été identifiés, avec un profil de cohésion dépendant du type de poudre fine utilisé. Le processus d’étalement des poudres
a été étudié sur un banc expérimental, et une démarche de caractérisation a été proposée. Le comportement a I'étalement
des mélanges de poudres a été étudié au regard du taux de couverture du plateau et de la hauteur de la couche de poudre
déposée. Les résultats obtenus ont permis de conforter I'utilisation d’'un mélange de poudres non-cohésives pour la réalisation
de fabrication dans le procédé PBF-LB. Des fabrications ont été réalisées pour étudier la mise en ceuvre de ce mélange de
poudres. Ces fabrications ont permis d’identifier une combinaison de parametres permettant la formation d’échantillons de
densité supérieure a 99,5% a partir d’épaisseur de couche de 150 um. La vitesse de construction atteint ainsi 15 cm3/h et le
mélange de poudres utilisé est constitué a 70 % en masse d’une fraction granulométrique n’étant précédemment pas valorisée
pour le procédé.

Contribution to the improvement of the laser powder bed fusion process

productivity using powder blends
Laser powder bed fusion, Productivity, Powder blend, Flowability, Packing, Spreadability

In the field of metal additive manufacturing, the powder bed fusion laser process (PBF-LB) constitutes a significant
share of industrial activity. The demands placed on this process are continually evolving, with an increasing demand for large-
sized components. These components can approach the maximum size capacity of the machines. Such manufacturing poses
both technical and financial challenges as it must fully exploit the design capabilities offered by this process while maintaining
economic viability. Currently, the process faces a limitation in its competitiveness for many applications due to its low
productivity. To address this issue, innovations such as multi-laser systems are being developed, albeit at a significant
investment cost. Another approach to enhance productivity involves optimizing the process with thicker powder layer
conditions. Additionally, a key factor for the final components cost is the price of the powders used. Presently, only a small
fraction of the gas atomized powder is utilized for the PBF-LB process, approximately 20 to 30% by mass. When producing tall
components, the required volume of powder equals to a high material cost. This thesis work presents an approach aiming to
improve productivity by increasing the layer thickness. This increased layer thickness provides the opportunity to use powders
with larger particle sizes and make use of atomized fractions that are currently not employed in the process. What sets this
research apart is its use of powder blends of the same nature but with distinct size distributions. Employing powder blends in
the PBF-LB process required a characterization of their packing and flow properties in relation to the size ratio and proportion
of the constituent powders. Two types of blends were identified, with a cohesion profile dependent on the type of fine powder
used. The powder spreading process was studied on an experimental platform, and a characterization approach was proposed.
The behavior of powder blends during spreading was examined in relation to the platform coverage rate and the height of the
deposited powder layer. The results obtained provided support for the use of a blend of non-cohesive powders in the PBF-LB
manufacturing process. Fabrication experiments were conducted to investigate the implementation of this powder blend,
ultimately identifying a combination of parameters that allowed for the formation of components with a density exceeding
99,5% from a powder layer thickness of 150 um. As a result, the construction speed reaches 15 cm3/h and the powder blend
used consists of 70 % by mass of a coarse particle size fraction that was previously not utilized in the process.
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