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Résumeé

La fabrication additive exige a la poudre d’intégoes caractéristigues de plus en plus pointues.
Améliorer la qualité de la poudre est nécessaiire d¢ garantir une production de pieces sans dgfaut
avec des propriétés reproductibles. En conséqueneecaractérisation étendue des poudres métallique
constitue une étape primordiale dans la chainealirivde piéces obtenues par fabrication additive.

1. INTRODUCTION

Un exercice de projection concernant les ventegadelre métallique dans le monde pour la fabrication
additive révele un montant dépassant 500 millianslallars en 2019 et 900 millions de dollars en3202
ce qui correspond a une croissance annuelle de ptifole segment des matériaux métalliques. Cela
signifie que ce dernier segment devient le segraetitoissance la plus rapide en fabrication additive
selon le McKinsey Global Institute [1]. Ces chiffreefletent I'augmentation spectaculaire de la
fabrication additive métallique pour les applicasoaéronautiques et medicales au cours des derniere
années. Cependant, la production par fabricatialitiae de pieces pour des applications aéronautique
ou spatiales critiques avec une qualité élevée demee gageure qui n’est pas totalement attel st

la raison pour laquelle un défi actuel pour la i@dtion additive métallique concerne lI'amélioratamla
qualité de la poudre, et en premier lieu le coetrd¢ cette qualité, sachant que celle-ci peut avwer
incidence non négligeable sur les caractéristidumedes des piéces. En plus de pouvoir introduie d
défauts dans les pieces, la poudre peut aussi iotdfconstance et la régularité d’'une constructo
l'autre et, de maniere plus générale, elle pedradtde facon insidieuse les propriétés meécaniques
résultantes des matériaux. La raison d'une quaditpoudre insuffisante est liée au fait que ledpzsi
utilisées pour la fabrication additive étaient senitvdéveloppées auparavant pour des procédés de
projection thermique ou de procédés de métalludg® poudres (MdP) conventionnels qui sont moins
contraignants que la fabrication additive.

Pour une évaluation de la qualité en fabricatioditaa, il est essentiel d'identifier les différeat
caractéristiques non optimales des poudres, conamexgemple des variations de composition chimique
mineures d’un lot de poudre a l'autre, la préseteeparticules non sphériques et de "satellited a |
surface des particules, une distribution de tai##eparticule inadéquate, la présence d’un filmytiexou
d’inclusions, la présence de pores avec gaz octhass les défauts dans les pieces finales peuvent
également provenir des conditions opératoires dicquié utilisé, de la stratégie de construction, de
l'orientation des piéces dans la chambre, touteseshqui peuvent contribuer par exemple a la pcésen
de particules non fondues, de porosités (gaz ocalaaque de fusion) ou de fissures.

Des critéres de qualité pour la poudre doivent danlure la porosité (quantité, taille, volume ete
pores), un faible niveau de contamination de serftcde maniére générale, une distribution dke taéd
particule étroite avec une morphologie sphériqué pme bonne coulabilité et une bonne densité éassé
Certains parametres influents peuvent égalemergndiée de la nature du matériau métallique. Airess, d
facteurs tels que la volatilité de certains élématialliage (Al, Cr...) ou une certaine sensibilitéaa
contamination interstitielle (O, N, C...) peuventeéties a la composition de l'alliage et au procéeé
fabrication additive utilisé.
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Comme illustration de la prise en compte progresdiv facteur "qualité de la poudre”, LPW Technology
a développé un suivi qualité poussé pour le tramngide stockage des poudres en incorporant uaiger
nombre de capteurs pour mesurer I'humidité, la éatpre, la pression, les vibrations et les niveaux
d'oxygene [2]. La connaissance de ces caractérestiqpphysico-chimiques des poudres est en effet
essentielle pour garantir la qualité du produit §hune productivité plus élevée. Signalons caits la
création au Royaume Uni d'une plateforme liée awmc@dés innovants utilisant la métallurgie des
poudres : MAPP (Manufacture using Advanced Powdecdsses). Son but est de relever un certain
nombre de défis pour pouvoir développer et promouplus largement tous les procédés innovants
utilisant la Métallurgie des Poudres (MdP). Unatstgie concertée commence également a apparaitre au
Etats-Unis en ce qui concerne la fabrication dedpmuLe Consortium d'innovation technologique et
d’atomisation (ATIC) a été créé en mai 2015 par ABRk¢rnational, en collaboration avec la Fédération
des industries de poudre métallique (Thermal SBiagiety, America Makes, the AMES Laboratory, the
Institute for Liquid Atomization and Spray Systerasd the University of California - Irvine Combusti
Laboratory) pour élaborer une feuille de route hetbgique de pointe pour l'industrie de I'atomisati
aux Etats-Unis.

Les efforts actuels portent donc sur I'établissemee la tracabilité des poudres métalliques et
l'uniformisation de leurs spécifications. Ainsi, torme ASTM F3049-14 explicite les propriétés a
mesurer pour la poudre métallique [3]. En Franaendorme NF E 67-010 traite des caractéristiques
techniques des poudres par FA couramment utilipfed’aprés cette norme, une premiere série de
caractéristiques de base doit étre communiquééeni qui inclut le nom du fabricant, le type depédé
d’atomisation, la nature de la poudre, la dateyméro du lot de poudre, sa composition chimiqueset
phases cristallographiques présentes, la tempérdeufusion, la distribution de taille de particu{e10,
d50, d90), la nature du bidon de stockage et smosgihére (air ou gaz protecteur). De plus, suivant
accord entre le fournisseur et le client, un certeambre de caractéristiques additionnelles peugeat
également spécifiées tels que la forme des pagtcde poudre, la porosité interne, la proportion de
particules "off-range”, la coulabilité, la densagparente et la densité tappée.

2. RESULTATS EXPERIMENTAUX
2.1 Elaboration et caractérisation de poudres & 'TONERA

Pour satisfaire a des besoins d’élaboration de nesud’alliages non commerciaux ou de poudres
d’alliages commerciaux avec des caractéristiquesdigponibles commercialement, mais également de
poudres de matériaux difficiles a mettre en forrae Ips voies classiques (fonderie), I'Onera a mis e
service une tour d’atomisation au gaz permettanprdeluire une large variété de poudres métalliques
avec des températures de fusion pouvant dépasser 000 °C (figure 1). Une volonté interne est de
rendre cette tour accessible aux laboratoires daderehe et aux industriels pour proposer du
développement d’alliages ou de procédés baséa $ddiP. Méme si cette tour n'a pas pour vocation une
production industrielle, la fabrication de "gro®td peut néanmoins étre envisagée. De nombreuses
variétés de poudres métalliques sont actuellemeiutes avec cette tour. D’'un point de vue techajq

le procédé d'atomisation au gaz consiste a puerénis flux de métal liquide par un jet de gaz reeatr
haute pression tel que l'azote, lI'argon ou I'héliues fines gouttelettes de métal fondu se refssitit
alors rapidement et se solidifient en tombantrééfieur de I'enceinte. Les poudres sont enfin edlies
dans un conteneur qui est maintenu sous gaz neutneire connaissance, une spécificité unique au
monde pour cette tour d’atomisation est le faitidposer de deux modules de fusion qui se différent
par la méthode d'apport et de fusion du matériasi gue par le type de buse employé :

* Le systeme VIGA (Vacuum Inert Gas Atomization) espond au procédé standard d'atomisation au
gaz. L'alliage est placé dans un creuset en aludiime contenance de 1,5 litre maximum pour étre
fondu dans un four a induction sous vide. Le métafusion s’écoule ensuite a travers une buse. Le
filet de métal liquide se retrouve cisaillé par jies gazeux dés sa sortie de la buse, d’ou I' g
"close coupled"”, ce qui permet de produire des psufines.
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» Le systeme EIGA (Electrode Induction-melting Ga®rAization) a été développé pour les alliages
réactifs vis-a-vis des creusets conventionnelsl@emiae, tels que le titane, ainsi que pour lesaghis
présentant des températures de fusion tres élewiegielles les creusets ne résistent pas. Ce system
utilise des barreaux pré-alliés comme source déemeatla partie inférieure du barreau de diametre
50 mm et de hauteur 500 mm est fondue par inductiermétal liquide qui se détache du barreau se
retrouve en chute libre, d’'ou l'appellation "freallf, avant d’étre atomisé par les jets de gaz. La
poudre ainsi créée est légérement plus grossiereelle obtenue par le systeme VIGA.

L’atomisation de poudres est une opération délipater obtenir des poudres adaptées a la fabrication
additive. En effet, comme indiqué précédemmentrésence de particules non sphériques, de "sasgllit
ou de porosités contenant du gaz d'atomisatioregetjue celles illustrées en figure 2, sont des
caractéristiques non optimales des poudres.

La caractérisation physico-chimique des différdots de poudre fait appel a différentes techniques
expérimentales : spectre granulométrique par tayjais par granulométrie laser (en voie seche ou
humide), analyse chimique par ICP-OES (Inductiv@bupled Plasma — Optical Emission Spectroscopy),
morphologie des poudres au Microscope ElectronigBalayage (MEB), taux de porosité au MEB et par
pychométrie He, mesures de densités (libre et &gppé de coulabilité. Ces techniques utilisées a
'ONERA sont brievement décrites ci-dessous :

D’aprés la norme ISO 3252:1999(fr), la répartitigranulométrique (ou distribution de taille de
particules) d’'un lot de poudre est le "pourcentagaenasse, en nombre ou en volume, de chaque fractio
dans laguelle un échantillon de poudre a été fiasslon la taille”. Deux moyens sont utilisés slaotre
laboratoire pour la déterminer. En partant d’unarité de poudre représentative (> 300 g par exa&mpl
une analyse par tamisage (typiquement 40-63-801P30160- 180-200-250-318n) va permettre
d’obtenir le spectre granulométrique de la poubes mesures plus rapides sont également réaligées s
un échantillon plus petit (< 50 g) par une techeigytique : un diffractometre laser est utilisévere
séche pour I'obtention du spectre granulométriqai@ldsieurs échantillons du lot de poudre étudés C
mesures fournissent les parameétres granulométrigimsipaux de la poudre, tels que, ko ou dp (Ok
(um) est le diameétre pour lequel les particules aeedsion inférieure & dx constituent x% de la masse
totale du lot analysé ;s¢l est appelé "diametre médian"). Notons que legiloligions exprimées en
pourcentage massique ou volumique sont identidqueesomposition chimique des particules de poudre
est controlée par analyse ICP-OES. Apres dissolutela poudre dans une solution aqueuse acide, cet
solution est vaporisée dans le coeur d'un plasmgod'anduit par une décharge haute fréquence, euti p
atteindre des températures de 8 000 °C. Les diftéseespéces chimiques vont alors subir une ioomsat
et une excitation thermique qui va générer un ragarent optique pour étre analysé par un spectremetr

La morphologie des particules de poudre est unactéistique importante car elle va conditionner le
propriétés rhéologiques de la poudre. Les poudmrisées au gaz sont néanmoins treés majoritairement
sphériques. De facon complémentaire aux obsensatitiiB, un entonnoir de Hall est utilisé pour des
mesures normalisées (ISO 4490:2014) de coulabpit@priété liée a la morphologie des particules et
importante pour le transfert correct de poudre d&gipient vers la zone de construction.

La porosité interne est tout d’'abord estimée par oleservations au MEB (couplées a de I'analyse
d'image) d’échantillons de particules polies gurélént que certaines d’entre elles présentent du ga
occlus. Il s’agit de gaz emprisonné dans des cavitérnes au cours de I'atomisation, formant alors
bulle lors de la solidification. La méthode de pyerétrie a I'hélium permet de mesurer la fraction
volumique de porosité fermée (pores non débouchafim échantillon de poudre en effectuant une
mesure de sa masse volumique m/V, celle-ci étaporéee a celle d'un échantillon témoin, totalement
dense, du méme alliage. Cette méthode consists,wencellule de référence, a mesurer le volvrde

gaz (He) déplacé par I'échantillon, de masse commuejui correspond au volume de matiére et
d’éventuels pores fermés. La mesure ne donne pa®rmhation sur le volume de la porosité ouverte
(pores débouchants) (figure 3), ni sur les tailles pores fermés, ces derniéeres pouvant plutot étre
estimées par les observations au MEB. Les meserpsrdsité au MEB et par pycnométrie He sont donc
complémentaires. Les particules poreuses risquengéhérer des porosités dans les matériaux apres
fabrication additive, et peuvent géner le procédéssbulles de gaz éclatent sous le faisceau di@met
projettent de la matiére sur les zones adjacentes.
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La masse volumique apparente (ou densité appammespond a la masse volumique d'une poudre non
tassée mesurée dans des conditions prescritegpaptmes ISO 3923- 1:2008(fr) pour la méthode de
I'entonnoir et ISO 3923-2:1981(fr) pour la méthaevolumétre de Scott. Pour ce faire, nous mesurons
la masse d’un lot de poudre et la divisons pamolame qu’il occupe, aprés un écoulement libre dans
récipient. De maniere similaire, nous mesurons Esse volumique tassée (ou densité tapée) qui
correspond a la masse volumique d'une poudre apresassement répétitif dans un récipient dans des
conditions prescrites par la norme 1ISO 3953:20L1(fr

Pour finir, la diffraction des rayons X nous remgse sur les phases cristallographiques préseeias, |
fractions massiques (par analyse Rietveld), l&etaloyenne des grains métallurgiques.

D’autres techniques et appareils existent pourctarager les poudres : morpho-granulométres (aealys
automatique par microscopie optique de la morphelegde la distribution de taille d’'un grand nombr
de particules), analyseurs rhéologiques divers, etc

™~

Figure 1 - Tour d’atomisation a 'TONERA

2.2 Influence des parametres d’atomisation sur les cardéristiques des poudres

Les études suivantes concernent principalement allegyes aéronautiques (titane, acier maraging,
aluminium). La présente étude a été effectuée sumatériau intermétallique qui a été introduit
récemment dans la turbine basse pression du m@tenK (General Electric) et qui équipe les Boeing
787 et 747-8 [5]. Lintermétallique TiAl présentan thaut module d’Young, une grande résistance
mécanique ainsi qu’'une bonne tenue a l'oxydatior Bmpératures éleveées (700-800 °C). Le fait
d’élaborer un intermétallique tel que TiAl par lai&# MdP offre de nombreux avantages tels que te fai
d’homogénéiser la microstructure et de réduireséggégations interdendritiques, avec un effet bgnef

sur la ductilité a température ambiante. De ples procédés de fabrication rapide tels que le Spark
Plasma Sintering (SPS) ou la fusion parctas d’électrons ouvrent la voie a une mise emdales
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Figure 2 - Caractéristiques morphologiques non ties des poudres

Gaz
I:I d'atomisation
I:I Hélium
I:I Particule

Particule creuse débouchante Particule creuse non-
débouchante

Figure 3 - Différence entre une particule poreusbalichante et une particule poreuse
non-débouchante (visualisation dans le plan deolape métallographique)

pieces proche des cotes. La réduction des étapsemafe constitue en effet un gain important paur d
tels matériaux intermétalliques qui sont difficilasusiner. Les poudres caractérisées font partined’
nuance TiAl de premiere génération, de compositie#8AI-2Cr-2Nb (at%). Des lingotins ont été usinés
sous forme de barreaux avant d’étre atomisés a BHRA selon le procédé EIGA. Différentes
atomisations ont permis de faire varier les paregsed’atomisation (pression, puissance, vitesse
d’avance, rapport des débits gaz/matiere) afinpi@pender leur influence sur la qualité de la peudr
Une illustration de trois lots de poudre obtenuscadgifférentes conditions d’atomisation est donegée
figure 4. Une vue générale permet de confirmerlgurajorité des poudres sont sphériques. Nous avons
toutefois pu noter une légere augmentation de tifde sphéricité pour les pressions d’atomisation
élevées et de taux de "satellites" pour les cldases.

En premier lieu, la composition chimique de la peudes lots obtenus avec une pression d’atomisation
de 16 bar et de 26 bar a été analysée selon laode&tlCP-OES et comparée a la composition chimique
attendue de l'alliage. Les résultats présentéslaledau 1 montrent que les compositions des deudrpsu
sont tres proches entre elles et trés prochesrégatede celle du matériau massif ayant servi ayred

la poudre. Ces analyses chimiques permettent digroen qu’aucune perte en aluminium ne se produit
au cours des atomisations.

Une analyse détaillée permet d’établir un lienetes parametres d’atomisation et les caracténissigle

la poudre que sont la granulométrie, la morpholadiée taux de particules poreuses (tableau 2). On
observe ainsi qu’a pression élevégdf= 40 bar), la poudre est plus fingde& 63 um) qu’a pression
faible (do =99 um pour Rim = 16 bar). Le diamétre médianodse trouve donc étre inversement
proportionnel au ratio débit de gaz (fixé par lagsion a géomeétrie de buse donnée) sur débit dd. mét
En conclusion, le paramétre pression de gaz s'adeecun parametre prépondérant pour contrler la
granulométrie de la poudre.

5/15



Des examens MEB approfondis révelent par ailleussglus la pression d’atomisation est élevée, lglus
taux de particules poreuses est important (fighrép effet, I'analyse de la classe granulométrigjpg-
160um de chaque lot de poudre montre que le taux decplas poreuses est plus élevé pour une
pression de 40 bar (14,2 %) que pour une pressdibdar (4,7 %). Ce taux a été déterminé comme le
rapport du nombre de particules poreuses sur leboreuhe particules totales d’'un échantillon enrabé e
poli. On observe également des différences de pérestre les classes granulométriqgues d’'un mémne lo
de poudre. Le comptage des particules poreusesufsechantillonnage de 2 000 particules environ) a
partir de clichés MEB de plusieurs classes granétdaques d’'un méme lot de poudre révéle en effet un
diminution de ce taux pour les particules les filuss (figure 5).

En ce qui concerne le choix des conditions d’atatios les plus appropriées pour la fabrication thsli
nous avons vu que l'utilisation d'une pression ahaisation élevée aboutit a une répartition
granulométrique plus fine que les autres, ce quiuegparameétre favorable pour des techniques sleldit
poudre. Cependant, en utilisant un rapport dedsléieis important (peu de métal pour beaucoup dg ga
on favorise la création de particules de poudre alee nombreux défauts de morphologie ainsi que la
présence d’'un fort taux de particules poreusescHax des conditions d’atomisation va donc résulter
d’'un compromis entre ces deux effets opposés,sfmelus grande" et "plus de défauts", tout enagdrd

a I'esprit que ce choix va aussi dépendre de lanigaoe envisagée en fabrication additive.

Figure 4 - Trois lots de poudre obtenus avec diffiées conditions d’atomisation. (a) Lot atomisé
a 16 bar et 16 kW. (b) Lot atomisé a 26 bar et 83\/. (c) Lot atomisé a 40 bar et 18-20 kW

Matiere %Ti %Al %Cr %Nb
Lingot de départ 60,1 32,5 2,7 4,6
Poudre (16 bar) 60,1 32,4 2,7 4,6
Poudre (26 bar) 60,2 32,5 2,6 4,6

Tableau 1 - Analyse chimique (en masse) de la goudr

PJ%‘:T;:](:?SSEO%H Rapport des débits Do Dso Dgo
(Qy/Qm) (nm) (nm) (nm)
(bar)
16 62 49 99 193
26 122 29 80 187
40 178 29 63 140

Tableau 2 - Relation entre la pression d’atomigatie rapport des débits massiques
gaz / métal et la granulométrie
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Figure 5 - Relation entre taille de particules atix de particules creuses

2.3 Influence du fournisseur de poudre sur la microstrecture apres fabrication additive

Nous avons vu précédemment qu’il était possiblgudtar les caractéristiques des poudres de maaiere
les rendre plus conformes a tel ou tel procédé atwidation additive. Il s’agissait jusque-la de
caractéristiques de taille et de morphologie dedpmgui sont des facteurs bien connus pour corgribu
favorablement & la coulabilité de la poudre et dansa mise en couche. A une échelle plus fine, la
guestion que nous nous posons ici est de savl@rmicrostructure initiale d'une poudre peut auaie
incidence sur ses propriétés apres fabricationtimddiLes travaux présentés ci-dessous et effecués
Cetim [6], confirme le fait que I'histoire thermiguwe la poudre est partiellement conservée apsisnfu
laser (LBM). Deux poudres d'alliage durcis par jpéation martensitique, en l'occurrence l'acier
inoxydable 17-4 PH qui est un alliage largemeriisétidans les secteurs aéronautique, automobée et
meédecine, ont été comparées [7]. Ces deux poudrdsPH, dénommées poudre N° 1 et poudre N° 2, se
caractérisent par une distribution de taille mondate et présentent une morphologie sphérique aa®c d
"satellites” et quelques particules ellipsoidalespoudre N° 1 (D90 < 1pm) est plus fine que la poudre
N° 2 (D90 < 50um). Il convient de noter que les particules pluesi possédent une surface spécifique
plus grande et conduisent a une fusion plus rape#ge,qui pourrait logiquement aboutir a une
consolidation plus efficace. Néanmoins, il faut |égent prendre en compte une tendance a
I'agglomération des poudres plus fines, ce quinadtuempécher le dépdt d'une couche de poudre mince
homogene. Le choix définitif doit donc tenir compde type de machine LBM. D’autre part, la
composition chimique des deux poudres étudices® amdlysée par ICP-OES. Les résultats présentés
dans le tableau 3 font apparaitre des différemésssignificatives de composition entre les deuxdpes.

Le fait par exemple que la poudre N° 2 soit endclin éléments C et Ni, qui sont des éléments bien
connus pour stabiliser la phagelaisse supposer qu’'une quantité importante daitetrésiduelle sera
formée dans cette poudre. Cela est confirmé paariak/ses par diffraction des rayons X (XRD) puequ
la figure 6montre que la poudre P1 se caractériseipalement par une microstructure martensitique,
alors que la poudre P2 est principalement de nticrctsire austénitique.

La fabrication d’échantillons par LBM a été réatissur une machine commerciale PM100 de Phenix
Systems, avec une atmosphere d'argon inerte potéger les pieces contre |I'oxydation. La paramétrie
utilisée en termes de puissance du laser, de gitisdalayage, d'épaisseur de couche et d'écadwea
visé la fabrication de pieces completement dereesout cas avec une porosité totale inférieuréd/a 1
La diffraction des rayons X a de nouveau été éwlipour déterminer la fraction volumique de martens
et d'austénite dans les échantillons massifs. iLelfatiliser la poudre P1, martensitique, mais gaEdant

un certain pourcentage d'éléments chimiques qgbilisent la formation d'austénite résiduelle (Cu, N
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etc.) permet de fabriquer des pieces LBM avec sseé 38 % de martensite et 62 % d'austénite en
fraction volumique. Quant aux échantillons issudadpoudre P2, ils sont majoritairement austénésqu
(a2 94 %). Ces resultats révelent I'effet impor@datia nature de la poudre sur les transformatienshése

au cours du cyclage thermique par LBM. Il est pbdbajue la dureté et les autres propriétés degpiec
fabriquées a partir des poudres P1 ou P2 seroigrggat tres différentes, en partant pourtant dex deu
alliages dont les compositions chimiques sont tes#lérances admises pour I'acier 17-4 PH.

Poudre Cr Ni Cu Mn Si C P
N°1 16,2 34 41 0,39 1,00 0,04 0,020
N°2 15,1 45 41 0,58 0,63 0,07 0,015

Tableau 3 - Composition chimique des poudres 1H4dh masse)
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Figure 6 - Diagrammes XRD des poudres N°1 et N°2

2.4 Influence du fournisseur de poudre sur les propriéts finales

Une étude assez similaire a la précédente a &@étadle a I'Onera a partir de deux lots de poudreier
maraging MS1 (1.2709), cette fois en allant jusgu’gropriétés mécaniques finales. Les travaux opi s
présentés ci-dessous s'inscrivent dans le cadreeddtude de faisabilité d’obtention d’'une maqudte
démonstration par fabrication additive pour desiessn soufflerie cryogénique. Outre l'intérét @eiker
maraging pour les fortes sollicitations a froid, matériau est également bien adapté pour la fdlmica
additive car il se caractérise par un coefficiemtfaible dilatation thermique faible (~11°1&™) ce qui
réduit en particulier le niveau de contraintes désliles. Alors que maquettes étaient principalement
fabriqguées par usinage, la fabrication additiveeoffavantage de réduire de fagon significativedegéts

et temps de réalisation d’éléments de maquettee grda suppression de I'outillage et a la simgaiiion

de la conception. Plus particulierement, la teammid.BM s’'avére parfaitement adaptée pour la
réalisation de ces pieces meétalliques de géomttte complexe et fortement équipées en prises de
pression (canaux d’environ 1 millimetre de diametre

Une étape préliminaire avait pour objectif d’idéeti les différences entre deux lots de poudreidiac
maraging provenant de deux fournisseurs différdrgs.deux poudres, que nous appellerons par la suit
M1 et M2, ont été utilisées sur la méme machine cEptiLaser en utilisant les mémes conditions
opératoires. Les éprouvettes d’essai mécaniqusudiitle méme traitement thermique et ont été testée
sur la méme machine de traction. L'intérét de céttele était de vérifier si de légeres differenaes
niveau de la poudre, en particulier la chimie, @oent entrainer des différences significatives igeau
des propriétés mecaniques.

La figure 7 fait apparaitre quelques différencedailée puisque la poudre M1 est Iégerement plas fi
avec une distribution granulométrique bimodale. Wam#e médiane de 2bm et 32um est obtenue
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respectivement pour les poudres M1 et M2. Cettéérdihice dans le spectre granulométrique est
également renforcée par un ratio plus élevé decples plus grossieres (> 4fn) dans la poudre M2
(35 %) par rapport a la poudre M1 (15 %), et defagoncomitante par un taux plus élevé de parscule
fines (< 20um) dans la poudre M1 (33 %) par rapport a la poldze(19 %). Enfin, un prélevement de
la poudre a des hauteurs ou des niveaux differ@imbsitit a des résultats de spectre granulométrique
légérement différents. En paralléle, les microgieph'ont révélé aucune différence significativereshes
deux poudres en termes de forme et de microsteiatierne (figure 8). Il était également instruckd
comparer la composition chimique des deux poudtesnme le révele le tableau 4, la poudre M1
présente une quantité légérement inférieure deu&iaglle de la poudre M2, ce qui pourrait affetger
potentiel de durcissement ultérieur par précimitatiEn outre, la teneur en Si est un ordre de guand
inférieur dans la poudre M1 par rapport a la poldge Enfin, les éléments mineurs P, S, C et N sont
moyenne en quantités deux fois plus faibles dapsiare M1. Il convient également de mentionner que
l'analyse chimique effectuée sur des échantillomesa fabrication additive conduit a des résultats
similaires, ce qui permet de conclure a I'abseriégaporation de certains éléments pendant le péocéd
LBM (tableau 4).

L’étape suivante consistait a comparer les progsiéle traction des échantillons qui ont été désapé
partir de murs de 9 mm d'épaisseur. La figure Semable ces résultats en utilisant des éprouveltees

des poudres M1 et M2 suivant deux orientationsussiaen modifiant certains parametres de procédé
pour accélérer la construction. Toutes les épréesetvaient recu préalablement le méme sur-revenu a
560 °C/6 h, sachant que le pic de revenu — 490KRC/6avait été identifié a partir de mesures de
microdureté. Ce sur-revenu s’est avéré préserdeaitage d’adoucir trés |égerement l'acier maraging

tout en permettant une relaxation des contraiésigiuelles.

En moyenne, de meilleures propriétés de tractiont smbtenues pour l'orientation X avec une
augmentation relative de 32 % de la ductilité endron 8 % de la limite d'élasticité a 0,2 %. Cesi
attribué a certains défauts inter-couches liésrauéué. En outre, une construction plus rapideagrer
une baisse de la ductilité d'environ 30 % par rappax conditions standard. Enfin, les échantillons
d'essai fabriqués a partir de la poudre M2 présénpar rapport aux résultats pour la poudre ME un
baisse de 46 % de la ductilité alors que la lirdigdasticité a augmenté de 4,4 %. Ce résultat gteeitie

a la teneur plus élevée en éléments Ti, Si et men@our la poudre N° 2, participant ainsi a un
durcissement supplémentaire par précipitation. uetilité qui se trouve étre systématiquement plus
faible pour les échantillons M2 est également kaire a ces différences de composition chimique. Il
s’avere que, malgré de telles différences de pét¥®] les deux poudres satisfont aux spécifications
exigées en traction pour I'application maquetteut&€tis, des résultats complémentaires sont attendu
sur le comportement en fatigue avant de faire wixathéfinitif sur la poudre a utiliser.

Spectre granulométrique poudre N°1 Spectre granulométrique poudre N°2
45 - DO Niveau supérieur 45 - o Niveau supérieur
40 - mNiveau inférieur 40 4 mNiveau inférieur
35 35 |
30 30 -
o 257 o 25
S 20 - R 50
15 - 15 -
10 - 10 -
5 5
0 0 -
0-20 20-25 25-32 32-40 >40 0-20 20-25 25-32 32-40 >40
Granulométrie (um) Granulométrie (um)

Figure 7 - Distribution de tailles de particule poes poudres N°1 et N°2
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Figure 8 - Micrographies (MEB) pour les poudres Nhaut) et N°2 (bas)

Acier maraging Poudre Massif aprés LBM
pds% N°1 N°2 N°1 N°2

Fe 67,28 66,46 67,33 66,54

Ni 17,69 17,76 17,63 17,93
Co 9,05 8,85 9,04 8,96
Mo 5,01 5,31 5,04 5,10
Ti 0,64 0,86 0,61 0,84
Cr 0,13 0,15 0,13 0,09

Al 0,09 0,12 0,08 0,11

Si 0,04 0,40 0,08 0,35
Mn 0,06 0,09 0,06 0,09
P (ug/g) 110 210 110 230
S (1o/9) 61 96 71 120
C (no/9) 130 270 110 230
N (1g/g) 410 890 540 700

Tableau 4 - Analyse chimique comparative des datsxdle matiére avant et aprés LBM
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2.5 Modification de composition chimique induite par leprocédé

La quatrieme étude de cas implique des poudresnuialum 6061 (Al-Mg-Si). Le lot de poudre révéle
des particules sphériques avec quelques "satélitame distribution monomodale de taille de patgs
avec un diametre médianodde 31um (figure 10). L'analyse chimique a été effectuda &ois sur la
poudre initiale et sur les échantillons constrpiés LBM (tableau 5). Il s’avére qu’une perte impoite
des éléments Mg et Si se produit au cours de lictlon. La répercussion négative de cette dénadie
composition chimique est de rendre I'alliage plessible a la fissuration. En conséquence, il pauétee
recommandé d'ajuster la composition chimique dpoladre initiale de maniére a pouvoir anticiper la
perte consécutive de ces éléments sous le faisasa

Une autre étude illustrant cette nécessité de mmseompte de la composition chimique initiale des
poudres du fait de la perte de certains élémentg;erne les alliages TiAl élaborés avec le proaizle
fusion par faisceau d’électrons (EBM). Les premiessais EBM de la poudre Ti-47AI-2Cr-2Nb (at%)
ont été réalisés il y a une dizaine d’années [&jsmls se sont soldés par une perte importante
d'aluminium, en 'occurrence 7 % en absolu. Ce ph@&ne est lié au fait que I'aluminium est un élémen
volatile possédant une pression de vapeur éleeguicse traduit par une forte évaporation en sarfa
dans un environnement sous vide. D’autres auteutrsignalé par la suite la forte influence de lapp
d'énergie sur I'évaporation d'Al pour les poudred7Al-2Cr-2Nb, pouvant provoquer des pertes allant
jusqu'a 15 % en absolu pour les plus fortes densitnergie [9]. Dans ces conditions, il n'est pas
étonnant que les transformations de phase soiamhent différentes en fonction de la densité dgieer
sachant que pour cette famille d’alliages, les pédfgs mécaniques sont grandement tributaires de la
teneur en aluminium. Certains résultats relativemécents ont montré qu'il était possible de maimte
une perte en aluminium inférieure a 0,5 % poulidgé Ti-48AI-2Cr-2Nb, a condition de diminuer la
surchauffe dans le bain fondu [10]. Toutefois, €tlomné que I'évaporation d'Al se déroule dansafie
supérieure des couches fondues, il subsiste uriegtade teneur en aluminium dans I'épaisseur des
couches. Ces variations locales de concentratialunadinium sont alors susceptibles de modifier le
chemin de solidification et par voie de conséquédadaille et la morphologie de la microstructugddng

de l'orientation Z.
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Figure 10 - Spectre granulométrique de la poud@uthinium 6061

Al 6061 Al Cr Cu Fe Mg Si
(pds%o) (pds%) (pds%o) (pds%o) (pds%o) (pds%)

Poudre Bal. 0,11 0,34 0,28 1,28 0,83

Massif Bal. 0,11 0,36 0,29 1,17 0,73

Tableau 5 - Analyse chimique de la poudre d’aluotimb061

2.6 Benchmark sur I'alliage TAG6V

Nous terminerons ce parcours avec l'alliage TA6Vrgprésente l'alliage de titane le plus couramment
utilisé dans lindustrie aérospatiale. La mise aninp des conditions opératoires des différentes
technologies de fabrication additive pour cet gliaonstitue en effet un enjeu majeur pour ce secte
d’activité. L'objectif visé est un benchmark powratier les écarts éventuels de propriétés et latmpa
gu’elles pouvaient avoir sur la qualité du prodaisque la poudre provient de différents fournisseai
que les technologies de fabrication additive sapdlement différentes. A titre d’'information, les
différentes plates-formes de fabrication additioetexplicitées au tableau 6. Pour autant, lesréitloas
fabriqués ont tous recu le méme post-traitememtrtigie et les éprouvettes ont toutes été testéeslda
méme laboratoire.

Le protocole expérimental qui a servi a caractérieg différents échantillons comprend des analyses
métallographiques standard, des analyses chimiques,|'usinage par électroérosion, le polissaga et
caractérisation mécanique des éprouvettes. Commeoidre le tableau 7, les analyses chimiques des
alliages TAGV élaborés avec les différentes plateés révélent que les techniques utilisant leséaigx
d’électrons (sous vide) induisent une perte d'atiumi. En outre, la technique de fusion plasma divec
(WF-PS) induit la teneur en oxygene la plus élem@@mne si elle reste inférieure aux spécificati@es.
méme, la technique de projection laser (PF-LB)cefie qui présente la teneur en azote la plus élevé
Sachant qu’elle s’accompagne également d’'une te¥leuée en oxygene, il s’est avéré aprés coupajue |
manipulation de la poudre dans ce cas précis h'geai toujours eu lieu dans une atmosphére de gaz
inerte tout au long du processus de fabrication.

Des essais de traction ont été effectués a tempérambiante sur des éprouvettes comparatives apres
avoir recu le méme traitement thermique de relaratie contrainte. La principale tendance qui réssor

la figure 11 est une grande variation de la réscganaximale, indépendamment de la plate-formeet d
la direction de la sollicitation mécanique (X oup@r rapport a celle de la construction (2), tyeioent

de 720 MPa a 1180 MPa. Mis a part les éprouvettesLB/dans la direction Z et les éprouvettes WF-
EB, toutes les plateformes présentent des résegam&caniques plus élevées que celles de la plaque
forgée de référence qui répondait a la norme AIMR0RB002. L'allongement en traction est le plubl&i
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pour les éprouvettes PF-LB, ce qui est attribua foite teneur en interstitiels. De maniére géeéial
ductilité est plus élevée suivant Z pour les teghes de fil alors qu'elle est plus élevée suivapoir les
techniques a base de poudre. Des examens métphaguas complémentaires, notamment sur les facies
de rupture, devraient permettre de clarifier cé@inces de ductilité.

Par ailleurs, il est intéressant de séparer it des effets chimiques et microstructuraux ssir |
propriétés de traction. En comparant les résutthtenus pour les deux techniques PB-LB et PF-LB et
méme orientation X, il s’avere que I'écart de liendlastique est d’environ 80 MPa. Sachant quenkeute

en oxygene est proche dans les deux cas et quenksrs en éléments mineurs sont méme plus élevées
pour PF-LB, on peut conclure a un durcissement|éupgntaire obtenu par I'affinement microstructural
supplémentaire généré par la technique PB-LB papaid a la technique PF-LB. Une comparaison
similaire peut étre faite entre les techniques VB-dt WF-PS qui se caractérisent par la méme limite
élastique en dépit de teneurs en interstitielsdi®érentes : 72@ug/g contre 190Qg/g pour I'oxygéne et
140ug/g contre 26Qug/g pour le carbone, respectivement. Cela démoatieore une fois le fort
affinement microstructural par WF-LB avec une mstrocture fine de type Widmanstéatten par rapport a
une microstructure plus grossiere de type baske®vpaur la technique WF-PS, qui vient compenser
I'effet durcissant des éléments interstitiels péselans les éprouvettes WF-PS.

Abbrev. Technique Dénomination courante Machine
PB-LB PowderBedL aserBeam Laser Beam Melting (LBM) EOS
PB-EB PowderBedElectronBeam  Electron Beam Melting (EBM; ARCAM
PF-LB PowderFeedL aserBeam Laser Metal Deposition (LMD OPTOMEC

: Wire Laser Additive Prototype de

e Wil Fese e Manufacturing (WLAM) laboratoire

. Electron Beam Additive
WF-EB Wire FeedElectronBeam Manufacturing (EBAM) SCIAKY
WE-PS Wire FeedPlasmaSource FAEEIITE WS DEPEEieT Norsk Titanium
(PWD)
Tableau 6 - Inventaire des différentes plateformes
TAGV Al Vv Fe C N O H
(%) (%) (Mg/9) (ug/g) (Mg/g) (Mg/g)  (H9/g)

Nominal

(AMS 4928R forgé) 55-6,75 3,545 3000 800 500 2000 200
PB-LB 5,97 4,14 560 120 300 1300 26
PB-EB 5,74 4,09 1500 210 230 1100 23
PF-LB 6,02 4,09 1300 260 440 1300 61
WF-LB 6,06 3,99 520 140 330 720 26
WF-EB 4,36 4,05 510 47 63 690 41
WF-PS 6,00 4,02 1500 260 110 1900 62

Tableau 7 - Analyse chimique du TAGV utilisé sardiéérentes plateformes
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3. CONCLUSION

Ces travaux ont permis de mettre en lumiere uraiceriombre de relations claires entre les poudres
métalliques, les propriétés des matériaux et leompeances des machines. Ces différentes étudeasle
révelent qu’il est important de prendre en compgedaractéristiques détaillées des poudres métadlig
en vue de I'obtention de produits finis avec desppétés adéquates et attendues. Nous avons démontr
qu'il était possible de jouer sur les parametregathisation pour modifier certaines caractéristigdes
poudres. A partir des différentes études de cagphrait que des facteurs chimiques tels qu’umérdé
différence de composition des poudres ou la pesteaitains €léments majeurs sont des facteurs qui
affectent de maniére significative les propriété€camiques apres fabrication additive. Une
problématique clé actuellement pour la fabricatamditive concerne justement la normalisation des
poudres. Une bonne connaissance des caractéristipege poudres en fabrication additive est donc
nécessaire pour répondre aux exigences spécifitpgslients en fonction de I'application visée. Ban
ces différents travaux, nous avons également vil @it parfois difficile de séparer les défautsdlits

par les poudres de ceux induits par le procédér Boprocédé de fabrication additive robuste, il es
essentiel d'assurer un contréle sévere de toymlasnétres les plus influents. Au stade actuelgetfess
restent donc a faire pour déterminer les paramégeeplus sensibles pour I'amélioration de la rtdsse

des différents procédés de fabrication additive.
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