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Résumé

La fabrication additive sur lit de poudre (L-PBF) de ’aluminium présente un intérét majeur
pour des pieces a forte valeur ajoutée. Néanmoins, certaines limites inhérentes a ce matériau,
ainsi qu'un manque de connaissance des phénomeénes physiques mis en jeu au cours du pro-
cédé, ralentissent son industrialisation a grande échelle. En particulier, des éjections de métal
issues de l'interaction laser-matiére pouvant atteindre des rayons cing fois supérieurs a ceux
de la poudre initiale, contaminent le lit de poudre et génerent des défauts. L’objectif de cette
these est d’améliorer la compréhension et la maitrise du procédé L-PBF pour les alliages d’alu-
minium, en corrélant deux observables : les éjectas et les comportements hydrodynamiques du
bain liquide. Deux alliages de fonderie largement répandus en L-PBF sont étudiés (AlSi7TMg et
AlSi10Mg), ainsi que deux alliages développés par Constellium et spécifiquement congus pour
la fabrication additive (Aheadd@®HT1 et Aheadd@®)CP1). L'originalité de ces travaux repose
sur la mise en place d’'une méthode numérique automatisée utilisant des outils d’apprentis-
sage profond issus de l'intelligence artificielle, qui ont montré des performances supérieures
aux méthodes d’analyse d’image traditionnelles. Elle permet d’étudier les éjectas a partir d’ob-
servations in situ de 'interaction laser-matiere sur un banc laser instrumenté. L’adaptabilité
du banc laser permet de travailler avec des puissances et des diametres de faisceau supérieurs
a ceux habituellement présentés dans la littérature, permettant ainsi d’explorer un domaine
plus étendu que celui des machines de fabrication courantes. Grace a cette méthode innovante
et au traitement statistique des données résultantes, le flux de particules éjectées est étudié
a la fois qualitativement et quantitativement. Ces données sont mises en parallele avec les
comportements hydrodynamiques du bain liquide, observés in situ mais également a travers
I’analyse des échantillons en coupe. Des différences apparaissent clairement suivant la para-
métrie laser appliquée, et sont liées & la morphologie du bain (profondeur, orientation du front
avant) qui conditionne 'orientation de la plume de vapeur. De méme, les alliages présentent
des comportements distincts vis-a-vis des éjectas, avec notamment un flux de particule 30%
plus important pour ’AlSi7Mg par rapport a ’AlSi10Mg. L’étude de ces observables de I'in-
teraction laser-matiere s’avere donc prometteuse pour améliorer les méthodes de controle in
situ et in operando ainsi que les stratégies de protection gazeuse en L-PBF, tout en identifiant

des plages de paramétries adaptées afin, a terme, de prédire et limiter certains défauts.

Mots-clés : fabrication additive, interaction laser-matiere, éjectas, hydrodynamique, alumi-

nium, détection d’objet, intelligence artificielle.






Abstract

Laser-Powder Bed Fusion (L-PBF) additive manufacturing of aluminum alloys is very pro-
mising for state-of-the-art components. However, it is still difficult to apply widely in industry
because of some limits inherent to aluminum, as well as a lack of knowledge of the physic
phenomena involved during the process. In particular, metal spatters ejected from the laser-
matter interaction pollute the surrounding powder bed, which can result in defects due to
their size (up to five times the radius of the feedstock powder). The aim of this work is to
improve the understanding and the control of L-PBF process for different aluminum alloys, by
correlating two observables : the metal spatters and the hydrodynamics of the melt pool. Two
cast alloys frequently used in L-PBF (AlISi7TMg and AlSil0Mg) as well as two alloys designed
by Constellium and dedicated to additive manufacturing (Aheadd®HT1 et Aheadd@®CP1)
are studied. The originality of this work relies on the development of an automated method
using artificial intelligence and deep learning, which demonstrates higher performance than
traditional computer vision methods. It enables the analysis of spatters from in situ obser-
vations of the laser matter interaction, captured on a dedicated open L-PBF cell. This setup
gives the opportunity to work at higher power and larger beam diameter compared to those
usually approached in the literature. It thus goes beyond the field of common industrial ma-
chine. With this innovative method, the spatter ejections are investigated in quantitative and
qualitative ways. These data are correlated to the hydrodynamic regimes observed in situ in
the meltpool and through metallographic analysis of the final samples. Disparities arise bet-
ween the parameters applied and are related to the depth and to the front orientation of the
meltpool, which affect the ejection of the vapor plume. Also, AlSi7TMg exhibits 30% more spat-
ter than AlSil0Mg and aluminum alloys designed for additive manufacturing clearly present
a different behavior than cast aluminum alloys. This work paves the way for better in situ
and in operando control methods in L-PBF and better cross jet strategies, while identifying

appropriate parameters, in order to predict and limit certain defects.

Keywords : additive manufacturing, laser-matter interaction, spatters, hydrodynamic, alu-

minum, object detection, artificial intelligence.
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Introduction

Le procédé de fusion laser sur lit de poudre (Laser-Powder Bed Fusion, L-PBF) est au-
jourd’hui la technologie de fabrication additive métallique la plus répandue. Elle présente un
intérét majeur pour des pieces a forte valeur ajoutée, permettant de produire des structures
complexes tout en limitant leur poids. Néanmoins, un manque de connaissance sur les phé-
nomenes mis en jeu au cours du procédé ralentit son industrialisation a grande échelle. C’est
pourquoi un nombre croissant d’études portent sur la compréhension physique de I'interaction

laser-matiere depuis une dizaine d’années.

C’est dans ce contexte que la problématique des éjections de matiere en L-PBF connait
un intérét grandissant. Si ces éjectas permettent souvent d’imager le procédé L-PBF (cf. Fi-
gure 1), ils sont toutefois néfastes pour la qualité des pieces. Une prise de conscience récente
de leur nocivité a induit une multiplication des publications scientifiques a ce sujet depuis
2018 (Z. L1 et al., 2022). Ce phénomene s’amplifie aujourd’hui sous 'effet du développement

de nouvelles machines avec des sources laser multiples et toujours plus puissantes.

FIGURE 1 —Illustration du procédé L-PBF par les éjections de matiere incandescentes (source :
AFH).



INTRODUCTION

Ces travaux de these proposent donc d’étudier, a travers une méthode expérimentale,
la corrélation des éjectas avec ’hydrodynamique du bain liquide, dans le cas particulier des
alliages d’aluminium. En faisant le lien entre ces deux observables a travers des méthodes
innovantes d’observation et d’analyse in situ, ’objectif est d’améliorer la compréhension et la

mafitrise du procédé L-PBF.
Les travaux présentés dans ce mémoire sont organisés en quatre chapitres :

Chapitre I : Etude bibliographique : la fabrication additive L-PBF des alliages d’aluminium.
Chapitre II : Présentation des matériaux et de I’environnement expérimental.
Chapitre III : Développement d’une méthode d’analyse d’image pour 1’étude des éjectas.

Chapitre IV : Analyse de la dynamique d’éjection de matiére en L-PBF.

Cette these a été réalisée & TONERA et au laboratoire PIMM des Arts et Métiers a
Paris. Elle s’inscrit également dans le cadre de la plateforme francaise de fabrication additive

Additive Factory Hub (AFH), et plus particulierement au sein du projet SLM.
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I.1. LA FABRICATION ADDITIVE

Dans ce premier chapitre, il s’agira tout d’abord de présenter les grandes généralités
de la fabrication additive et plus particulierement de la fabrication additive métallique. En-
suite, I’état de l'art autour de la physique de l'interaction laser-matiere au cours du procédé
Laser-Powder Bed Fusion (L-PBF) sera décrit, avec une attention particuliere portée sur la
problématique des éjectas. Enfin, le cas particulier des alliages d’aluminium en L-PBF sera

présenté.

I.1 La fabrication additive

I.1.1 Principe de base de la fabrication additive

La fabrication additive (FA) décrit un ensemble de procédés permettant de fabriquer
des pieces par ajout de matiere. La Figure 1.1 en illustre les étapes principales : un modele
CAO (Conception Assistée par Ordinateur) est tout d’abord réalisé informatiquement, puis
il est virtuellement découpé en tranches via un logiciel de slicing, enfin ces tranches sont

reconstituées couche par couche par dépdt de matiere pour fabriquer la piece finale.

FIGURE 1.1 — Principe de la fabrication additive (impression 3D) : (a) Conception numérique ;
(b) Découpe virtuelle des couches; (¢) Impression des couches.

Aussi appelée impression 3D ou prototypage rapide, la FA est généralement opposée aux
procédés dits "soustractifs” tels que la découpe ou le pergage. L’un des principaux avantages
de cette technologie par rapport a ces derniers est I’économie de matiere premiere. En effet, le

"1 est généralement proche de 1, ce qui signifie en théorie que seule la matiere

ratio "buy-to-fly
nécessaire a la fabrication de la piece est utilisée. Dans les faits, certaines pertes potentielles
sont a prendre en compte en FA telles que le retrait des supports de fabrication ou encore les
étapes de finition par enlevement de matiere selon I’état de surface désiré, mais elles restent
moindres comparées aux procédés plus traditionnels.

Outre I’économie de matiére premiere, la FA offre une plus grande liberté de forme que les
procédés conventionnels. Elle permet de réaliser des pieces complexes, ouvrant la voie a une
diminution des assemblages ou encore & la fonctionnalisation (gestion thermique via des parois
fines ou des cavités par exemple (CETIM, 2019)). Couplée a l'optimisation topologique, la
FA permet aussi de réduire le poids des pieces. Cette méthode de conception numérique a

pour but de répartir la matiere de facon optimale pour un volume et des contraintes donnés.

1. Rapport entre le poids total de la matiére premiere nécessaire a la fabrication et le poids final de la piece
fabriquée.
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La Figure 1.2 illustre la matiere économisée par rapport a un design conventionnel sur une

piece qualifiée pour le spatial.

F1GURE 1.2 — Premieére piece en aluminium fabriquée par FA et qualifiée pour le spatial
d’Airbus Defence and Space UK, congue par optimisation topologique (PIPAME, 2017).

Différents types de matériaux peuvent étre mis en forme par FA tels que les polymeres,
les céramiques, les composites ou les métaux. Le choix de la matiere s’effectue en fonction des
propriétés recherchées pour la piece finale, a savoir la résistance mécanique, la taille, le poids,
la complexité ou encore le niveau de détail. Gréace a ce large champ des possibles, le marché

mondial de la fabrication additive est en constante progression.

1.1.2 Le marché de la fabrication additive

D’apres le rapport WHOLERS, 2022, le marché mondial de la fabrication additive a connu
une croissance de 19,5% en 2021 pour s’évaluer & 15,2 milliards de dollars, et pourrait atteindre
85,3 milliards de dollars d’ici 2031. Ce marché représente a la fois la vente des machines et de
la matiere premiere nécessaire a la fabrication, mais aussi la vente de logiciels et de services
associés. Des secteurs de pointes tels que 'aéronautique, le médical ou encore la bijouterie
utilisent la FA pour produire des piéces a haute valeur ajoutée. Néanmoins, cette technologie
est pour le moment adaptée a de petites ou moyennes séries uniquement. En effet, des verrous
subsistent et ralentissent son industrialisation a grande échelle. Le rapport PIPAME, 2017
évoque par exemple les problématiques suivantes :

— La répétabilité : a la fois des procédés a l'origine des lots de matiere, et des procédés
de fabrication eux-mémes.
— Les états de surface et les étapes de post-traitement.

— Le rapport entre la vitesse de fabrication et les cotuts de production.

Ces problématiques sont en partie liées au manque de connaissance des phénomenes phy-
siques associés au procédé. Il est nécessaire de comprendre 'impact des spécifications matieres
et des parametres de fabrication sur I’état final de la piece. Cela doit s’accompagner du déve-

loppement de normes et de qualifications spécifiques aux matériaux et procédés de FA.
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Cette theése s’inscrit donc dans ce contexte d’amélioration, en se concentrant sur le procédé
de fabrication additive métallique de fusion laser sur lit de poudre (L-PBF). Ces travaux
proposent de corréler les flux d’éjectas avec I’hydrodynamique du bain liquide, en particulier

pour les alliages d’aluminium.

I.1.3 La fabrication additive métallique

1.1.3.1 Les principaux procédés

Une présentation non exhaustive des principaux procédés de fabrication additive métal-
lique est faite en Tableau I.1. Les avantages et les inconvénients de chacune des méthodes
sont présentés. L’utilisation d’un procédé plutot qu’un autre dépend bien sir du cahier des
charges (taille de la piece, degré de complexité, délai...).

En fabrication additive laser a base de poudre, les procédés sur lit de poudre (L-PBF et E-
PBF) se détachent des procédés de projection (DED). La poudre métallique est généralement
produite par atomisation. La poudre est plus ou moins sphérique et réguliere selon les modes
de production. MOGHIMIAN et al., 2021 résument en Figure 1.3 les principales techniques
d’atomisation : par eau, par gaz ou par plasma. Dans tous les cas, le métal est fondu pour
étre atomisé, c’est-a-dire transformé en poudre. Il peut initialement étre sous forme de fil, de
barre ou de lingot avant la fusion. L’atomisation par plasma génere des poudres hautement
sphériques mais son cout relatif est plus important que les deux autres méthodes. D’apres
CETIM, 2019, le diametre médian des poudres destinées au procédé L-PBF est généralement
de 30 pm, contre 60 pm en E-PBF et 75 pm pour le procédé DED.

Wire Fefzdstock (d)

Plasma Arc

) Collection
; Metal Droplets

Water Stream

FIGURE 1.3 — Les principales techniques d’atomisation : (a),(b) le métal solide est fondu puis
éjecté par une buse. A la sortie de la buse, du gaz (a) ou de I'eau (b) sont utilisés pour refroidir
les gouttelettes et former les poudres; (c),(d) le métal sous forme de barre est frappé par un arc
plasma. Ce dernier fond 'extrémité de la barre pour expulser des gouttelettes qui formeront
les poudres. La barre est en rotation a grande vitesse (PREP) dans le cas (d) (MOGHIMIAN
et al., 2021).

Ces travaux de these portent exclusivement sur le procédé L-PBF, qui est aujourd’hui le

plus répandu.
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TABLEAU 1.1 — Comparaison des différents procédés de fabrication additive métallique, adapté
de PIPAME, 2017.

Procédé Métal d’apport Avantages Inconvénients
Projection de | Poudres Supports mnon néces- | Prix élevé des machines
liant (binder jet- saires Précision et rugosité
ting) Vitesse de fabrication

Frittage laser | Poudres Matériaux identiques ou | Porosité des pieces
sélectif (Selective proches des matériaux | Traitement thermique
Laser Sintering - utilisés classiquement nécessaire

SLS) Rugosité importante
Fusion laser sé- | Poudres Matériaux identiques ou | Nécessité d’utiliser des
lective (Selective proches des matériaux | supports compliqués a
Laser Melting - utilisés classiquement retirer

SLM/LBM/L- Prix élevé des machines
PBF) (le plus élevé)

Fusion par fais- | Poudres Fusion sous vide (peu | Rugosité importante
ceau d’élec- ou pas d’oxydation) des pieces

trons  (Electron Supports  mécaniques | Porosité résiduelle
Beam Melting - non nécessaires (mais possibilité HIP)
EBM/E-PBF)

Projection de | Poudres Possibilité de réaliser | Prix élevé des machines
poudre dans un des pieces de grandes di- | Formes avec peu ou pas
flux d’énergie mensions de détails

(Direct  Energy Possibilité de combiner

Deposition - les matériaux

DED/DLMD/- Vitesses de construction

CLAD) élevées

Dépot  de fil | Fil Possibilité de réaliser | Formes avec peu ou pas
fondu par arc des pieces de grandes di- | de détails

électrique  ( Wire mensions

Are Additive Vitesses de construction

Manufacturing - élevées

WAAM)

Dépot de fil fondu | Fil Possibilité de réaliser | Formes avec peu ou pas
par laser (Wire des pieces de grandes di- | de détails

Laser Additive mensions

Manufacturing - Vitesses de construction

WLAM) élevées
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1.1.3.2 Le procédé Laser-Powder Bed Fusion

Comme son nom l'indique, le procédé Laser-Powder Bed Fusion est un procédé de fusion
laser sur lit de poudre. Plus précisément, il permet d’élaborer des pieces en fusionnant locale-
ment des couches successives de poudre avec un laser, généralement sous atmosphere controlée
(argon, azote) pour éviter les phénomenes d’oxydation. La Figure 1.4 issue de LOUVIS et al.,
2011 présente le schéma de principe du procédé, qui peut se découper en trois étapes princi-

pales :

1. Le lit de poudre est étalé uniformément avec un systeme de rouleau ou de racleur.

2. Le laser se déplace sur le lit de poudre grace & un systéme de miroirs pour fusionner la

matiere localement.

3. Le piston permet la descente du plateau entre chaque couche pour répéter 'opération.

Scanning mirrors

Fibre Laser

Laser beam
Solidified part

Recoating
mechanism

Wiper Blade
Base plate

FIGURE 1.4 — Schéma de principe du procédé L-PBF. Sont présentés : la téte scanner équipée
de miroir, le systeme d’étalement de poudre, le plateau qui descend gréace au piston (LOUVIs
et al., 2011).

Les composants essentiels d’une machine sont donc les réservoirs de poudre, le plateau de
construction ou encore la téte scanner. Parmi les principaux fabricants de machines L-PBF,
SLM Solutions, Addup, 3Dsystems, EOS, Trumpf, Velo3D ou encore Aconity peuvent étre
cités.

Les principaux parametres qui définissent le procédé L-PBF sont :

— Les parametres liés a la poudre : la granulométrie des poudres (rayon (r) des parti-
cules) ; I’épaisseur de poudre (e) étalée a chaque couche, qui est constante et contrdlée
par la descente du piston Az selon Zz.

— Les parametres liés au laser : puissance (P); diametre du spot (d) supposé circulaire;

longueur d’onde ().
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— Les parametres liés a la stratégie de lasage : la vitesse de déplacement du laser (V')
gérée par les miroirs ; I’écart vecteur (h) qui est I’écart entre chaque ligne scannée par
le laser.

Certains de ces parametres liés a la source de puissance ou a la stratégie de fabrication
sont retrouvés dans le cas d’autres procédés de FA métallique. A titre d’exemple, le procédé
L-PBF permet de faire des pieces moins imposantes mais plus détaillées que le procédé DED,
grace a des couches plus fines, des poudres plus fines, et un spot laser plus petit. En revanche,
cela induit nécessairement un temps de fabrication plus long. Le temps nécessaire a I’étalement
de la poudre a chaque couche est généralement le facteur limitant par rapport au temps de
lasage. Cela est d’autant plus vrai dans le cas des petits plateaux de fabrication avec des zones
lasées peu étendues.

Dans ces travaux, trois échelles seront distinguées : celle du monocordon (1D) qui est une
simple ligne de matieére fusionnée sous le passage du laser; de la surface (2D) qui est une
succession de monocordons dans le plan zy; de la piece finale (3D) qui est un empilement
de surfaces selon 7, et qui correspond au mode de fabrication d’une pi¢ce. Le recouvrement
entre les monocordons est établi en fonction de ’écart vecteur h lors de la réalisation d’une
surface 2D. De méme, lors de la superposition de ces surfaces 2D pour former la piece 3D, la
couche n — 1 est partiellement refondue lors du lasage de la couche n (selon les parametres
appliqués, les couches refondues peuvent aller jusqu’a n—3). Ces cycles thermiques spécifiques
a la fabrication additive génerent des phénomenes complexes & 'interaction laser-matiere en
L-PBF.

I.2 Physique de ’interaction laser-matiere en L-PBF

1.2.1 Les différents régimes de fusion

Avec une densité de puissance du laser d’environ 107 & 102 W.cm™2, le procédé L-PBF
implique des températures de 103 & 10* K et des vitesses de refroidissement de l'ordre de
10% K.s7! (Y. Liv et al., 2015). L’intensité I [MW.cm~2] est définie dans I'’équation (I.1),

avec P [W] la puissance et S [em?] la surface focalisée du spot laser :

I=% (L1)

Le temps d’interaction ¢ [s] (supposé en L-PBF entre 1072 et 107 s) est quant & lui
défini dans 1'équation (1.2), avec d [mm] le diametre du faisceau et V' [mm.s~!] la vitesse de

balayage :

t=o (1.2)

Des parametres énergétiques peuvent étre définis, tels que la densité d’énergie sous forme
linéique (LED en J.mm~1!) ou encore volumique (VED en J.mm~2) décrites en équations (1.3)
et (L.4) :

10
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P
LED = — 1.3
= (13)

P
VED = 1.4
VxS (I.4)

Néanmoins, leurs formulations peuvent varier dans la littérature et leurs significations
physiques ne sont pas encore entiérement vérifiées. L’équation (I.4) présente I'avantage d’étre
applicable dans le cas du monocordon, mais elle ne prend pas en compte les éléments liés au
lit de poudre. L’équation (I.5) propose une autre formule qui définit la densité d’énergie volu-
mique en s’appuyant davantage sur les stratégies de fabrication en machine. Comme illustré
en Figure 1.5, le recouvrement a travers ’écart vecteur h ainsi que 1’épaisseur de couche e sont

pris en compte :

VED;p = (L5)

hxexV

E = densité d'énergie (J/mm’)
p P = puissance du laser (W)
v.ht V= Vvitessede balayage dulaser (mm/s)
h = écart-vecteur (mm)

t = épaisseur de couche (mm) Ecart-vecteur (h)

Puissance du laser

Lit de poudre

Epaisseur de la couche (t)

Plateau ou couches
précédentes

FIGURE 1.5 — Densité d’énergie volumique définie en fonction des parametres de fabrication
en L-PBF (CETIM, 2019).

Cette écriture traduit davantage les spécificités du procédé L-PBF notamment au regard
de la superposition des cordons et des couches, mais elle ne prend pas en compte le diametre
du spot laser, qui influe pourtant sur la répartition énergétique. Enfin, SCIPIONTI BERTOLI
et al., 2017 proposent une formule prenant en compte a la fois le diametre d et ’épaisseur de
couche de poudre e dans I’équation (I1.6). Ils montrent que cette formule permet de définir un
seuil minimal pour 'obtention d'un cordon stable en L-PBF (100 J.mm 3 dans le cas du 316L)
mais que son utilisation est limitée. En effet, celle-ci comme les précédentes ne traduisent pas
la physique complexe du bain liquide (notamment les flux de chaleur et de matiére forcés
par le phénomene de vaporisation) et ne permettent donc pas systématiquement de prédire la

morphologie des cordons et leur stabilité.

P

VEDss = 505 e

(L6)
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A Téchelle de l'interaction laser-matiere, il existe plusieurs régimes hydrodynamiques,
dépendant de 'intensité laser apportée, du temps d’interaction et de la vitesse. Deux types

de fusion sont décrits ci-dessous : le régime de conduction et le régime de capillaire.

1.2.1.1 Le régime de conduction

Le premier type de fusion est le mode conductif, correspondant aux faibles intensités la-
ser (<10 W.cm™2). Dans ce cas, les transferts de chaleur suivent des mécanismes convectifs
dits libres, principalement dus aux gradients de température entre le centre et les bords du
bain. Ces gradients de température entrainent des gradients de tension de surface (une aug-
mentation de la température induit généralement une diminution de la tension de surface et
inversement). Des courants volumiques se créent alors dans le bain de fusion comme illustré
en Figure 1.6, sous les effets appelés de Marangoni. Ces effets, déja observés en soudage par
MAHRLE et SCHMIDT, 2002 ou plus récemment FABBRO et al., 2018, sont accentués en L-PBF
car la conductivité thermique moindre du lit de poudre par rapport au matériau massif rend
également plus difficiles les transferts de chaleur du bain de fusion au matériau environnant
(CouRTOIS et al., 2013). Pour la plupart des métaux, le métal liquide circule du centre vers

les bords de la zone fondue (Figure 1.6(a)), ¢’est-a-dire du plus chaud vers le moins chaud.

a7, Ty<T, b7, Ty<T,
Yoo Yp>Ye Y Yp<Yc
A C B A __C B

<= Y

FIGURE 1.6 — Représentation des effets de Marangoni en fonction du gradient de tension de
surface d’apres MILLS et al., 1998 (a) mouvements centrifuges entrainant un cordon large et
peu pénétrant : (b) mouvements centripétes entrainant un cordon plus profond et étroit.

Dans le cas particulier de I’aluminium, les effets de Marangoni sont accentués en présence
d’oxygene. En effet, la formation d’alumine en surface du bain liquide induit une diminution
de la tension de surface. OLAKANMI, 2013 indique qu’en présence d’oxygene, une inversion
des gradients de surface entre le centre et les bords du bain a lieu, inversant ainsi la direction
du flux de Marangoni (Figure 1.6(b)). De plus, 'alumine ayant une réflectivité supérieure
a l'aluminium dans le cas du rayonnement IR, une plus grande densité d’énergie incidente
est nécessaire pour faire fondre le matériau lorsqu’il est recouvert d’une couche d’oxyde. Or,
une fois la couche fondue, cette plus grande densité d’énergie est absorbée et implique une

augmentation des gradients de température entre le centre et les bords du bain.

12
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1.2.1.2 Le régime de capillaire

Le second type de fusion est le régime de capillaire, appelé aussi keyhole, correspondant
aux densités plus importantes (>10 W.cm™2). Lorsque le métal se vaporise, une plume de
vapeur se forme et un phénomeéne de convection forcée par le capillaire vient s’ajouter a la
conduction thermique libre pour déterminer la forme du bain. Cette plume génere une pression
de recul, qui va creuser la surface du substrat de fagon perpendiculaire comme le montre la
Figure 1.7. Le dépot d’énergie dans la matiere est renforcé par I'augmentation du rapport

d’aspect qui augmente le nombre de réflexions du faisceau dans le capillaire.

\ / \
‘-; \ laser / \ laser
\ \ \

\ /
\ / ._
* \ I \ \\«'i:;ur /

\ /
N\ . /«

i
AN
i

SR \. ¥ !
Métal fondu V

Régime de key-hole pénétrant
Génération d’une vapeur métallique
Absorptivité augmente

Soudage par conduction Début de vaporisation
Forte réflectivité Déformation du liquide

FIGURE 1.7 — Les étapes de formation du capillaire de vapeur d’aprées GUNENTHIRAM et al.,
2017.

Les points de vaporisation des éléments d’alliages dans un matériau donné vont impacter
le seuil d’amorgage du capillaire. GUNENTHIRAM et al., 2018 expliquent que sa stabilité dépend
ensuite de I’équilibre entre la force de la pression de vapeur (qui favorise son ouverture) et les
forces de tension de surface, de gravité ou encore de pression hydrodynamique (qui favorisent
sa fermeture). Cette instabilité favorise le piégeage de la phase vapeur dans le liquide et forme
in fine des pores dans le cordon solidifié. Ces pores sont généralement de forme sphérique et
seront abordés a nouveau en section 1.3.2 (p.44).

En outre, la vitesse de balayage du laser a un impact direct sur l'inclinaison du front
avant du keyhole, ce dernier dirigeant I’angle d’expulsion des vapeurs métalliques. Ce résultat

est illustré dans le cas du soudage par FABBRO et al., 2006 en Figure 1.8.

1.2.1.3 Généralités

Selon le mode de fusion, ’aspect du cordon sera différent. On définit le rapport d’aspect
(sans unité) comme suit en équation (I.7), avec p [pm] la profondeur du cordon et d [pm] le

diametre du faisceau incident :

RA, = g (L.7)
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FIGURE 1.8 — Schéma de la géométrie du keyhole en fonction de la vitesse de déplacement

du laser (de gauche & droite) (a) faible vitesse : 1 m.min~!; (b) forte vitesse : 5 m.min=!;

(c) Angles d’inclinaison mesurés du front avant du keyhole ("Direct” en rouge) et de la plume
de vapeur ("Indirect” en bleu) en fonction de la vitesse de déplacement du laser, pour une
puissance appliquée de 3 kW (FABBRO et al., 2006).

En mode conductif, les cordons sont quasi-elliptiques et présentent un rapport d’aspect
inférieur ou égal & 1 (Figure L9 (a)). A l'inverse, le mode capillaire est caractérisé par un
rapport d’aspect supérieur a 1. La forme caractéristique du "trou de serrure” est alors observée
(Figure 1.9(b)). Il est cependant nécessaire de préciser que la morphologie du cordon dépend
également fortement du matériau, et notamment de sa conductivité (les cordons d’aluminium

sont en général plus larges et moins profonds).

FiGure 1.9 — Cordons d’AlSilOMg réalisés dans les conditions suivantes : d=80 pm,
V=300 mm.s~!, e=60 pm, vus en coupe (a) P=400 W : régime conductif avec RA<1;
(b) P=1000 W : régime de capillaire avec RAy>1. La profondeur est indiquée en jaune.

Ces deux modes de fusion dépendent ainsi des composantes hydrodynamiques décrites
précédemment. En régime de capillaire, les forces de tension de surface sont négligeables face
a la pression de recul. De méme, selon la région du bain considérée, ces composantes sont plus

ou moins importantes.
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1.2. PHYSIQUE DE L’INTERACTION LASER-MATIERE EN L-PBF

Les travaux de simulation de KHAIRALLAH et al., 2016 décrivent trois zones dans ’ana-
tomie du cordon comme illustrées en Figure 1.10 :
— Une zone de dépression sous le spot laser, ou la pression de recul est la force dominante.
— Une région de transition ou le flux a la surface a un net mouvement vers l'arriere du
bain (en bleu), sous 'effet de la pression de recul et des mouvements de Marangoni.
— Une zone arriere du bain liquide plus calme et moins uniforme, ot I'effet des tensions

de surface est dominant.

'De"re‘ssfon'

. ..‘\'Q G’)J'. Oq

Non-uniform flow Neckmg
P R N
Velocity Components Vx, Vy, VZ Velocity vector Temperature
. . —r .
-1 -0.5 0 05 1m/s le-2 1 2 3  4m/s 100 1959.  2258. 2603. 3000.

FIGURE 1.10 — Simulation de KHAIRALLAH et al., 2016 illustrant les trois régions du bain,
réalisée dans les conditions suivantes : d=54 pm, P=200 W, V=1500 mm.s~*, e=30 pm. Le
laser se déplace de gauche & droite. La couleur bleue (Vx < 0) illustre les mouvements du
bain liquide principalement vers l'arriere dans les zones de dépression et de transition. Les
mouvements vers 'avant (couleur rouge, Vx > 0) sont négligeables.

Ainsi, différents processus physiques sont mis en jeu au cours du procédé L-PBF, entrai-
nant des comportements hydrodynamiques complexes. Ces phénomenes peuvent générer des

défauts, altérant les propriétés mécaniques des pieces finies.

1.2.2 Les instabilités liées a la dynamique du bain liquide
1.2.2.1 L’instabilité de balling

Le balling est défini comme une sphéroidisation du métal liquide, résultant de 'instabilité
de Rayleigh-Plateau (GUNENTHIRAM et al., 2018). Il apparait dans le cas d’un faible mouillage
entre le métal fondu et le substrat sous-jacent, qui est défini par I’angle de contact entre
les deux. Sous l'effet des tensions superficielles, le liquide a tendance a se sphéroidiser pour
minimiser son énergie de surface, créant une discontinuité des cordons. La Figure 1.11 illustre

la formation de ces boules de métal liquide et leur aspect apres solidification.
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1.2. PHYSIQUE DE L’INTERACTION LASER-MATIERE EN L-PBF

F1GURE 1.11 — Phénomene de balling avec sphéroidisation du métal liquide d’AlSi10Mg, ob-
servé sur le banc instrumenté du PIMM dans les conditions suivantes : d=200 pm, P=400 W,
V=1500 mm.s~!, e=60 pm.

D’apres Y. LU et al., 2015, la conductivité thermique au sein du lit de poudre est 100 fois
moins élevée que celle du matériau solide. De ce fait, OLAKANMI, 2013 souligne que le risque de
balling est d’autant plus important a la premiere couche car le gradient de température entre
la poudre et le substrat au premier passage du laser est important. Le substrat (initialement
froid) ne parvient pas a atteindre I’état liquide et donc & se lier a la poudre fondue. R. L1
et al., 2012 illustrent que ce phénomene est accentué par une augmentation de 1’épaisseur de
couche. Enfin, la présence d’'une couche d’oxyde a aussi tendance a altérer la mouillabilité,
c’est pourquoi R. LI et al., 2012 et OLAKANMI, 2013 concluent que la teneur en oxygene de
Patmospheére de travail a une influence sur le phénomene de balling, sur le 316L et I’AlSi10Mg
respectivement.

Le balling limite 'adhésion des couches entre elles et peut altérer ’état de surface des
pieces finales (R. LI et al., 2012). Il entrave également le passage du racleur au cours de la
fabrication, ce qui entraine son usure prématurée et génere des inhomogéinités de mises en

couche.

1.2.2.2 L’instabilité de humping

Le humping est un phénomene bien connu en soudage. Il se caractérise par une succession
de creux et de bosses au niveau d’un cordon. La Figure 1.12 illustre la formation de ces bosses

et leur aspect apres solidification.
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1.2. PHYSIQUE DE L’INTERACTION LASER-MATIERE EN L-PBF

FIGURE 1.12 — Phénomene de humping avec observation de bosses (fleches jaunes) et de creux
(fleches bleues) d’AlSil0Mg, observé sur le banc instrumenté du PIMM dans les conditions
suivantes : d=150 pm, P=1600 W, V=1500 mm.s~!, e=120 pm.

Ce phénomene se produit dans des conditions de puissances et de vitesses élevées, et
est généralement associé a un régime de fusion en keyhole (FABBRO, 2020). Le humping est
favorisé par une largeur de bain réduite par rapport a la longueur (GUNENTHIRAM, 2018).
FABBRO, 2010 'expliquent par des mouvements importants du métal liquide vers I'arriere du
bain, créant des "vagues” qui se solidifient. Cette explication est reprise par Al et al., 2018. De
méme, C. TANG et al., 2020 ajoutent que "accumulation de métal liquide en fond de cordon
est due a la compétition entre la tension de surface et la forte inertie du bain. Dans le cas des
faibles tensions de surface, la fragmentation du liquide en gouttelette, éjectée a 'arriére du
bain, peut retarder la formation du humping.

L’apparition de humping limite donc la vitesse maximale de fabrication et ainsi la pro-
ductivité du procédé. Aussi, de méme que le balling, il peut altérer I’état de surface des pieces

finales et entraver le passage du racleur au cours de la fabrication.

1.2.3 Les éjectas

Les éjectas, ou scories, sont des particules de métal (fondu ou non) éjectées a l'interaction
laser-matiere. Déja observées en découpe laser ou encore en soudage, ils sont inévitables en
fabrication additive laser sur lit de poudre et peuvent étre néfastes pour la qualité des pieces.
Pourtant, ils sont souvent utilisés pour illustrer le procédé L-PBF dans la littérature, avec des

clichés tels que celui de la Figure 1.13.
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1.2. PHYSIQUE DE L’INTERACTION LASER-MATIERE EN L-PBF

FIGURE 1.13 — Exemple d’éjectas en L-PBF observés sur banc instrumenté au PIMM.

Ces dernieres années, une prise de conscience de leur nocivité a amené de plus en plus
d’études portant sur I’analyse des éjectas au cours du procédé L-PBF, comme lillustrent Z.
L1 et al., 2022 dans la Figure 1.14.
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FIGURE 1.14 — Nombre de publications scientifiques a propos du phénomene d’éjectas en L-
PBF depuis 2015 (d’apres les recherches de Z. L1 et al., 2022 sur Web of Science avec les mots
clés "spatter” associés a "laser-powder bed fusion” ou ”selective laser melting”).

1.2.3.1 Origines des éjectas

La génération des éjectas est majoritairement provoquée par la présence de la plume
de vapeur, qui interagit a la fois avec le bain liquide et la poudre environnante. Plusieurs
catégories d’éjectas peuvent étre définies. Une premiere distinction est faite par Y. LiU et al.,
2015, qui distinguent (i) les éjectas sous forme de gouttelettes issues du bain de fusion; (ii)

les éjectas "poudre” constitués de particules de poudre entrainées par le flux de gaz.
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1.2. PHYSIQUE DE L’INTERACTION LASER-MATIERE EN L-PBF

D. WANG et al., 2017 détaillent davantage la premiere catégorie en décrivant trois types

d’éjectas issus du bain liquide, comme illustrés en Figure 1.15 :

— Type I : Sous l'effet de la pression de recul et de ’expansion de la plume de vapeur, un
jet de métal liquide est expulsé verticalement. Ce dernier se décompose en gouttelettes
qui parcourent une distance importante avant de retomber sur le lit de poudre. Le
refroidissement tres rapide qui se produit en s’éloignant de la zone d’irradiation du
laser permet aux gouttelettes de se solidifier en cours de vol pour former des spheres
régulieres.

— Type II : Sous l'effet de la pression de recul et de ’expansion de la plume de vapeur,
un jet de métal liquide est expulsé vers 'arriere du bain. Ce dernier se décompose en
gouttelettes qui retombent peu apres sur le lit de poudre, a I’état partiellement solidifié.
Les particules de poudre environnantes adherent a ces éjectas et leur conferent leur
aspect irrégulier.

— Type IIT : Sous l'effet des mouvements du bain liquide au passage du laser et de 1'ex-
pansion du gaz, le liquide accumulé a I'avant du bain déferle sur le lit de poudre tel
une vague. Il retombe immédiatement sur le lit de poudre, mouillant les particules

environnantes pour former de larges agglomérats a I'aspect grossier.

Scanning direction
—_—

:—._/.1-7 Laser beam
Il type spatter: Droplet spatter

FI1GURE 1.15 — Les différents types d’éjectas issus du bain liquide décrits par D. WANG et al.,
2017 : 1. Particule sphérique issue du jet de métal liquide a forte composante verticale; II.
Particule quasi sphérique présentant des satellites, issue du jet de métal liquide vers 'arriere
du bain; ITI. Particule agglomérée tres irréguliere, issue d’une déferlante de liquide a I'avant
du bain.

Les différentes études dans la littérature s’accordent globalement sur cette distinction
entre éjectas issus du bain liquide. On retrouve en effet des descriptions similaires dans les
travaux de simulation de KHAIRALLAH et al., 2016. Ly et al., 2017 évoquent également une
catégorie d’éjectas correspondant a des gouttelettes issues du bain liquide sous 'effet de la
pression de recul. Ils distinguent par ailleurs trois autres types d’éjectas "poudre” entrainés

par le flux de gaz ambiant induit, comme illustrés en Figure 1.16.
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Leur différence repose notamment sur leur trajectoire :

— Type 1 : Une particule du lit de poudre est entrainée avec une faible composante
verticale en direction du bain liquide et y est absorbée.

— Type 2 : Une particule du lit de poudre éloignée de l'interaction laser-matiere (au-dela
de 2 fois la largeur du bain) est entrainée avec une forte composante verticale. Elle est
éjectée sans rencontrer la source de chaleur et reste a 1’état solide (particule "froide”).

— Type 3 : Une particule du lit de poudre proche de l'interaction laser-matiere (moins
de 2 fois la largeur du bain) est entrainée avec une forte composante verticale. Elle est

éjectée suffisamment proche du laser pour étre fondue (particule “chaude”).

laser beam

Induced
Ar

gas Jlow A

melt pool
1- subsumed particle 2- cold ejection 3- hot
ejection

FIGURE 1.16 — Les différents types d’éjectas issus d’'un entrainement de poudre décrits par Ly
et al., 2017 : (1) Particule entrainée directement au sein du bain liquide ; (2) Particule "froide”
entrainée loin de 'interaction laser-matiere; (3) Particule entrainée proche de linteraction
laser-matiere, qui devient "chaude” au contact de la plume de vapeur ou du laser.

Cet entrainement par le flux de gaz est expliqué par MATTHEWS et al., 2016 qui évoquent
a la fois la détente de la plume de vapeur et le flux de gaz environnant. Selon la pression dans
I’enceinte, ces deux effets sont plus ou moins dominants :

— A haute pression d’une part, 'effet Bernouilli di & la différence de pression entre la
zone d’interaction avec le laser et I’environnement crée un flux de gaz entrainant les
poudres, comme illustré en Figure 1.17 (a). Alors que certaines vont alimenter le cordon,
les autres sont éjectées a distance.

— A faible pression d’autre part, I’effet du gaz environnant est négligeable, et la poudre
tend a étre éjectée par la plume de vapeur métallique, qui se détend d’autant plus
que la pression est basse, comme illustré en Figure 1.17 (b). Dans ce cas le phénomeéne

d’apport de poudre dans le cordon est absent.
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FIGURE 1.17 — Phénomene d’entrainement de particule a l'origine de la dénudation, décrit
par MATTHEWS et al., 2016. (a) cas des fortes pressions qui créent un flux de gaz ambiant ;
(b) cas des faibles pressions ou l'effet du gaz environnant est négligeable.

MATTHEWS et al., 2016 indiquent que les particules proches du bain (& une distance de
lordre du diametre d’un grain de poudre) peuvent y étre attirées par capillarité apres contact
direct avec le liquide, ce qui contribue d’une autre facon a la dénudation et a Iapport de
matiére du cordon. En effet, les mouvements du bain sont dirigés vers I'extérieur sous l'effet
de la pression de recul et des forces de Marangoni, ce qui peut causer des débordements.

Cela est confirmé par les simulations de KHAIRALLAH et al., 2016, illustrées en Figure 1.18,

méme si ce phénomene reste négligeable.

500um

FIGURE I.18 — Simulation KHAIRALLAH et al., 2016 illustrant les effets de capillarité en partie

a lorigine du phénomene de dénudation, réalisée dans les conditions suivantes : d=54 pm,
P=200 W, V=1500 mm.s~!, e=30 pm.

La distinction entre particules évoquée plus haut est également soutenue par les travaux
de LEUNG et al., 2018. YOUNG et al., 2020 quant a eux reprennent des éléments similaires
pour décrire cing types d’éjectas illustrés en Figure 1.19, et étudier leurs modes de formation
respectifs :

— Les éjectas solides (Figure 1.19 (a)) : comparables ici au type 2 de Ly et al., 2017.

— Les éjectas issus d’un jet de métal liquide (Figure 1.19 (b)) : comparables aux types I

de D. WANG et al., 2017.

— Les agglomérats (Figure 1.19 (c)) : comparables au type III de D. WANG et al., 2017,

auxquels sont ajoutés les agglomérats de particules liquide-liquide qui entrent en colli-

sion en vol, également évoqués par NASSAR et al., 2019.
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— Les éjectas de poudres entrainées et fondues (Figure 1.19 (d)) : comparables au type 3
de Ly et al., 2017.
— Les éjectas résultant d’un défaut de type porosité (Figure 1.19 (e)), non mentionnés

par les autres auteurs.
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FIGURE 1.19 — Les différents types d’éjectas décrits par YOUNG et al., 2020 : (a) particules de
poudre entrainées a ’état solide ; (b) particule issue d'un jet de métal liquide; (c) agglomérats
générés soit par collision de deux gouttelettes liquides (A) soit par une déferlante de liquide
sur la poudre a l'avant du bain (C); (d) particules entrainées vers la zone d’interaction laser-
matiere par le flux de gaz ambiant induit ; (e) particule issue d’une instabilité du bain liquide
au passage du laser sur un défaut.

Ly et al., 2017 estiment la proportion des éjections de matieres ainsi : 15 % de goutte-
lettes issues du bain liquide (vitesse estimée & 3-8 m.s™1), 25 % d’éjectas "poudre” a état
solide (vitesse estimée a 2-4 m.s™1) et 60 % d’éjectas "poudre” fondus (vitesse estimée a 6-
20 m.s~1). Ils remarquent ainsi que les particules de poudres entrainées par la plume proche
de l'interaction laser-matiere sont plus rapides que les particules issues du bain liquide, ce qui
est confirmé par Y. L1U et al., 2015 mais pas par YOUNG et al., 2020 qui estiment que les
particules issues du jet de métal liquide sont plus rapides. L’entrainement des particules par
le gaz est le mécanisme dominant d’éjections de matiere, ce qui est vérifié par ZHENG et al.,
2018.
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1.2.3.2 Impact des éjectas sur le procédé

GASPER et al., 2018 décrivent en Tableau 1.2 sept catégories post-mortem d’éjectas obser-
vés en Inconel 718. LUTTER-GUNTHER et al., 2018 montrent en Figure 1.20 ces différents types
d’éjectas (poudres, éjectas sphériques, agglomérats) collectés en machine L-PBF dans le cas de
I’AlSi10Mg. Ils précisent que les éjectas d’AlSi10Mg sont riches en oxygene, car ils emportent
avec eux une partie de la couche d’oxyde & la surface du bain de fusion. Ainsi, ils notent que
la concentration en oxygene de la piece finale est inférieure a celle de la poudre initiale. Dans
le cas des alliages d’aluminium, LUTTER-GUNTHER et al., 2018 précise qu’une concentration
élevée en alumine dans les pieces peut diminuer les propriétés en agissant comme initiateur
de contrainte lors de chargements dynamiques. SIMONELLI et al., 2015 révelent quant a eux
la présence d’oxydes en surface des éjectas de 316L et d’AlSi10Mg, avec des concentrations

importantes en éléments d’alliages volatils présents dans la poudre initiale.

Caractéristiques Taille (pm) Mécanisme d’éjection

Particule sphérique similaire a la 15-45 Particule entrainée sans rencontrer

poudre initiale la source de chaleur (Type 2)

Particule non sphérique équivalente 15-45 Particule entrainée rencontrant la

a de la poudre initiale altérée source de chaleur (Type 3)

Grosse particule singuliere 45-111 Particule issue du bain liquide
(Type I ou II)

Particule oxydée 23-128 Particule issue du bain liquide
(Type I ou II) ou particule entrai-
née rencontrant la source de chaleur
(Type 3)

Petite particule < 15 Particule issue du bain liquide
(Type I) ou particule entrainée ren-
contrant la source de chaleur se dé-
composant (Type 3)

Agglomérats < 273 Mécanismes divers (Type III + coa-

lescence des particules)

TABLEAU I.2 — Différentes catégories d’éjectas observées par (GASPER et al., 2018 apres fabri-
cation.
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FIGURE 1.20 — Ejectas d’AlSi10Mg observés par LUTTER-GUNTHER et al., 2018 : (1) particule
de poudre entrainée par le flux de gaz; (2) particule sphérique issue d’un jet de métal liquide;;
(3) agglomérat issu de la collision de particules chaudes ou de la chute d’une goutte liquide
sur le lit de poudre.

En fonction de leur taille, les éjectas n’ont pas les mémes conséquences sur les pieces finies,

comme l’illustre la Figure 1.21.
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FIGURE 1.21 — Défauts générés en fonction de la taille des éjectas : éjecta (A) petite particule
recouverte de poudre a la couche suivante et refondue, pouvant générer une inclusion d’oxyde ;
éjecta (B) grosse particule entravant I’étalement de la couche suivante et ne pouvant pas étre
refondue, générant des porosités et des inclusions (Y. L1U et al., 2015).

YOUNG et al., 2020 considerent que les plus gros éjectas sont les agglomérats. D’apres
YIN et al., 2019, ces derniers peuvent atteindre quatre fois la taille de la poudre initiale.
GUNENTHIRAM et al., 2018 observent des éjectas issus du bain mesurant jusqu’a 200 pm de

diametre. Les éjectas entrainés par le flux de gaz et n’interagissant pas entre eux gardent a
) p b
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Iinverse une distribution proche de celle de la poudre initiale. C’est pourquoi, deux catégories
seront plus tard définies dans ces travaux selon un critére de nocivité lié a la taille, notamment
pour 'analyse du Chapitre I'V.

D’apres Y. L1U et al., 2015, les petits (particule A) peuvent étre recouverts de poudre et
refondus, n’induisant donc pas de défauts. A l'inverse, les gros (particule B) ne peuvent étre
recouverts, et entravent le bon étalement de la poudre, créant des "trous” a leur proximité.
Ils ne peuvent non plus étre refondus, du fait de leur taille mais aussi de 'importante couche
d’oxyde ayant un point de fusion plus haut que la poudre initiale. D. WANG et al., 2017
confirment cela et ajoutent que les éjectas adhérant a la derniére couche fondue peuvent
endommager le racleur lors de I’étalement de la couche de poudre suivante.

En contaminant le lit de poudre, les éjectas induisent ainsi pores et inclusions, diminuent la
densité des pieces et alterent ’état de surface. SCHWERZ et al., 2021 établissent une corrélation
directe entre la présence d’éjectas et des manques de fusion. Or, GONG et al., 2015 ; YADOLLAHI
et al., 2015 montrent dans leurs travaux respectifs sur le TA6V et le 17-4PH que les défauts les
plus critiques en L-PBF sont les pores, les poudres non fondues qui impactent les propriétés
en traction (Figure 1.22 (a)), et ceux proches de la surface qui impactent les propriétés en
fatigue (Figure 1.22 (b)).

Unmelted powder

J
o

F1GURE 1.22 — Défauts issus des éjectas observés par GONG et al., 2015 sur des éprouvettes de
TAG6V fabriquées par L-PBF : (a) particules de poudre non fondues observées sur le facies de
rupture ductile d’'une éprouvette de traction; (b) particule de poudre non fondue & 'origine
de l'initiation de la fissure en surface, observée sur le facies de rupture d’une éprouvette de
fatigue.

D’apres Y. LU et al., 2015, pour des densités d’énergie de 'ordre de 10 W.cm™3, la
production d’éjectas de 316L peut varier périodiquement, comme illustré en Figure 1.23. En
s’appuyant sur FABBRO et al., 2004; FABBRO et al., 2006, il est expliqué que le nuage de
vapeur métallique est tellement important qu’il absorbe une partie de 1’énergie incidente du
laser et diffracte les radiations. Le lit de poudre recoit donc moins d’énergie, ce qui réduit
la vaporisation du métal, et donc les éjectas. Ce phénomene se reproduit de facon répétée
pendant la fabrication, et sera d’ailleurs observé dans les essais de cette these sur alliages
d’aluminium. Les difficultés de détection des particules induites par cette périodicité seront

notamment évoquées au Chapitre III.
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FIGURE 1.23 — Observation des éjectas de 316L au cours du temps par Y. LIU et al., 2015,
3

avec une densité d’énergie de 1.04 x 10° W.cm™3.

En outre, apres le lasage d’un monocordon en L-PBF, une zone sans poudre peut se
dévoiler le long de ce dernier. La Figure 1.24 montre ’absence de poudre aux abords d’un cor-
don d’AlSi10Mg solidifié : c’est le phénomene de dénudation. Comme évoqué précédemment,
MATTHEWS et al., 2016 montrent que la premiere cause de cette dénudation est 'entrainement
des particules de poudre par le gaz, ce qui est confirmé par les simulations de CHEN et YAN,
2020.

F1GURE 1.24 — Phénomene de dénudation visible sur un cordon d’AlSi10Mg réalisé sur banc
instrumenté dans les conditions suivantes : d=150 pm, P=1400 W, V=500 mm.s~!, e=120 pm.

YADROITSEV et SMUROV, 2011 montrent dans la Figure 1.25 que la dénudation conduit
a l'irrégularité de la hauteur des cordons au sein d’'une méme couche, car les zones dénudées
induisent moins de poudre disponible pour former les cordons suivants. Cet effet peut étre
compensé en travaillant avec un écart vecteur inférieur ou égal a la taille du cordon, pour

favoriser le recouvrement.
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FIGURE 1.25 — Schéma décrivant l'irrégularité de taille de cordons successifs, due au phéno-
mene de dénudation (YADROITSEV & SMUROV, 2011).

Enfin, les éjectas posent également la question de la recyclabilité des poudres. FEDINA
et al., 2021 les identifient comme étant une source de contamination de la poudre a travers
I’accumulation de particules de formes irrégulieres et de tailles supérieures a la granulomé-
trie initiale (via les agglomérats notamment). TAHERI et al., 2018 illustrent la présence de
grosses particules dans les poudres récupérées d’AlSil0OMg aprés fabrication en Figure 1.26.
Ces particules peuvent étre éliminées par des étapes de tamisage, mais d’autres problemes
subsistent. RAzZA, FIEGL et al., 2021 évoquent la dégradation des poudres d’aluminium au
fur et & mesure des recyclages du fait notamment de I’accumulation d’éjectas présentant des
couches d’oxyde importantes. Cela est confirmé par FEDINA et al., 2021 qui constatent une

augmentation du taux d’oxygene au fur et a mesure des cycles dans le cas de acier AISI 4130.
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FIGURE 1.26 — Granulométrie des poudres d’AlSil10Mg (a) avant fabrication; (b) apres fabri-
cation(TAHERI et al., 2018).

Y. Liu et al., 2015 remarquent que les pieces de 316L réalisées avec de la poudre recyclée
sont plus poreuses et ont de moins bonnes propriétés en traction que celles réalisées avec de
la poudre vierge. Méme constat pour AHMED et al., 2020 ; ALI et al., 2019 sur ’acier 17-4PH,
qui notent en plus un état de surface dégradé. D. WANG et al., 2017 montrent d’ailleurs en
Figure 1.27 de nombreuses impuretés en surface en utilisant des poudres de CoCr recyclées. D.
WANG et al., 2020 démontrent que les propriétés mécaniques sont fortement impactées, comme
illustré en Figure 1.28. Les courbes de contrainte-déformation illustrent des ruptures fragiles,

avec une diminution de moitié de l'allongement a la rupture des cing cycles d’utilisation.
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FIGURE 1.27 — (a), (b) Défauts observés au MEB par D. WANG et al., 2017 en surface des
pieces fabriquées avec des poudres recyclées (6 cycles) de CoCr.
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FiGure 1.28 — Effet du recyclage de la poudre sur les propriétés en traction d’alliage CoCr
fabriqué par L-PBF. La courbe I correspond au premier cycle d’utilisation de la poudre (poudre
vierge) tandis que la courbe VI correspond au sixieme cycle de la poudre (D. WANG et al.,
2020).

POWELL et al., 2020 indiquent qu’il est difficile de définir un nombre limite de cycles pour
un lot de poudre métallique, cela pouvant varier en fonction des matériaux et des conditions
de fabrication (parametres laser, temps et volume de fabrication, atmosphere...). Z. LI et al.,
2022 résument en Tableau 1.3 différents résultats de la littérature sur le sujet, qui visiblement
varient du simple au double ne peuvent donc étre pris comme référence. CORDOVA et al., 2019
remarquent que les alliages dits "1égers” comme I’aluminium sont davantage impactés par la
réutilisation des poudres, avec un élargissement de la distribution de taille des particules plus
important que pour les alliages de titane ou de nickel.

Ces probléemes de recyclabilité entrainent des pertes de matiere supplémentaires et aug-
mentent ainsi les cotits du procédé L-PBF. 1l existe néanmoins des alternatives pour améliorer
I’état des poudres recyclées. POWELL et al., 2020 évoquent la re-sphéroidisation des poudres

par plasma, qui permettrait de retrouver I’état initial des poudres.
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Matériau  Granulométrie (pm) Nombre de cycles Références

316 L 20-45 10-15 GORJI et al., 2019
DELACROIX et al., 2022

TAGV < 63 21-31 H. P. TANG et al., 2015
QUINTANA et al., 2018

AlSil0Mg 20-63 6-30 CORDOVA et al., 2019
MoHD YUSUF et al., 2020

17-4 PH 15-45 5-11 NEZHADFAR et al., 2018
JACOB et al., 2017

Hastelloy X 20-60 6 HE et al., 2022

TABLEAU 1.3 — Synthese du nombre limite de cycles des poudres en L-PBF mentionné dans
la littérature pour différents alliages, par R. LI et al., 2012.

Pour comprendre et limiter I'impact de ces éjectas sur le procédé, différentes études ont

porté sur 'effet des parametres laser sur leur génération.

1.2.3.3 Effet des parameétres laser sur les éjectas

GUNENTHIRAM et al., 2018 observent sur le 316L que, a ’exception des cas de balling,
une augmentation d’énergie (via une augmentation de la puissance ou une diminution de la

vitesse) induit davantage d’éjections de matiere, comme illustré en Figure 1.29.
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FIGURE 1.29 — Influence de la puissance et de la vitesse du laser sur la génération de gros
éjectas (>70 pm de diametre) de 316L. Le nombre augmente avec I’énergie apportée, en dehors
du phénomene de balling (GUNENTHIRAM et al., 2018).
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TAHERI et al., 2018 s’accordent sur ce point concernant I’A1Si10Mg, en observant toutefois
qu’une diminution d’éjections de matiere au cours du procédé n’est pas nécessairement syno-
nyme d’une diminution des défauts dans la piece finale. En effet, lorsque I’énergie apportée
est plus faible, il est plus difficile de refondre les éjectas venus se déposer sur le lit de poudre.
TAHERI et al., 2018 précisent ensuite que 'effet de la vitesse est plus marqué que celui de la
puissance, ce qui est également mentionné par ZHENG et al., 2018 qui étudient son effet sur
la plume de vapeur dans le cas de I'acier inoxydable 304L.

La densité d’énergie a également une influence sur la plume de vapeur métallique, et donc
sur la dénudation, comme étudié dans les simulations de CHEN et al., 2022. YOUNG et al.,
2020 proposent en Figure 1.30 des cartographies illustrant I'effet des variations de puissance
et de vitesse sur les différents types d’éjectas d’AlSil10Mg. Il apparait par exemple que les
éjectas solides de type poudre entrainée sont présents pour toutes les paramétries étudiées,

contrairement aux éjectas issus d’un jet de métal liquide.
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Fi1cURre 1.30 — Cartographies d’apparition des éjectas d’AlSil0Mg par type, en fonction de
la puissance et de la vitesse de scan du laser, d’aprés YOUNG et al., 2020 : (a) particules de
poudre entrainées a I’état solide ; (b) particules issues d'un jet de métal liquide ; (c) agglomérats
générés soit par collision de deux gouttelettes liquides soit par une déferlante de liquide sur
la poudre & l'avant du bain; (d) particules entrainées vers la zone d’interaction laser-matiere
par le flux de gaz ambiant induit.
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YIN et al., 2019 évoquent également pour I'Inconel 718 des jets de métal liquide plus
importants a forte puissance, qui peuvent affecter la morphologie du cordon. Ils remarquent
par ailleurs que ces jets peuvent étre absorbés a nouveau par le bain, comme illustré en
Figure 1.31. GUNENTHIRAM et al., 2018 évoquent également ce phénomene de gouttelettes li-
quides non éjectées mais directement incorporées au bain, notamment dans le cas d’une large
taille de spot laser (d=500 pm). L’augmentation de la taille de spot pour une méme VED est
aussi mentionnée par SOW et al., 2020 comme un élément stabilisateur du point de vue des

éjectas.

a(as5) ’
5" Absorbs back,
C 4. into molten pool

n"‘

' Protrusion

V=1 (_100 r_nmls

FIGURE 1.31 — Observation d’un jet de métal liquide a =150 ps, qui est ensuite réabsorbé
dans le bain a t=350 ps dans le cas de I'Inconel 718 au cours du procédé L-PBF dans les
conditions suivantes : d=159 pm, P=750 W, V=1000 mm.s~!, e=40 pm (YIN et al., 2019).

KHAIRALLAH et al., 2020 ajoutent que la proportion de gros éjectas a ’arriere du bain
liquide augmente en début et en fin de cordon, ce qui est également observé par ZHENG et al.,
2018. En effet, 'inertie des miroirs induit une vitesse inférieure a la vitesse de consigne dans
les phases d’accélération et de décélération aux extrémités des cordons, et donc une énergie
plus importante. Outre 1'utilisation du skywritting? en machine, KHAIRALLAH et al., 2020
proposent un critere de stabilité (dz/dt)critique défini en équation (I1.8), avec dz la variation de
la profondeur du cordon, dt la variation du temps, d le diametre du faisceau, w la largeur de
la dépression et Vepitigue la vitesse du bain liquide critique au-dela de laquelle des turbulences
apparaissent. Ce critere traduit la vitesse limite de variation de la profondeur en fonction du
temps, pour laquelle le bain reste stable sous l’effet des tensions de surface. Il permet de définir
des valeurs de puissance en fonction du temps, comme illustrée en Figure 1.32, pour garder

un cordon stable et sans gouttelettes méme aux extrémités.

dz d?

huind = 1.8
dt critique w? ch’tique ( )

2. Stratégie de fabrication en L-PBF pour laquelle les phases d’accélération et de décélération sont réalisées
en dehors de la zone lasée, avec le laser éteint.
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FIGURE [.32 — Variation recommandée de la puissance au cours du temps afin d’éviter 'aug-
mentation du nombre d’éjectas en début et fin de cordon, établie par simulation sur acier 316L
a l'aide d’un critere de stabilité du bain KHAIRALLAH et al., 2020.

Concernant 'angle d’éjection des particules, YIN et al., 2020; YIN et al., 2019 montrent
en Figure 1.33 que les éjectas sont principalement éjectés vers 'arriere. Ly et al., 2017 illus-
trent en effet en Figure 1.34 que I'angle d’éjection dépend de la géométrie du bain de fusion.
Ce phénomene est bien connu en soudage et décrit par FABBRO et al., 2006 : la plume de
vapeur métallique est éjectée perpendiculairement au front avant. Les éjectas sont donc prin-
cipalement dirigés a ’opposé de la direction de lasage. SCHWERZ et al., 2021 décrivent qu’ils
sont préférentiellement retrouvés sur des zones préalablement lasées. LADEWIG et al., 2016
conseillent d’adapter le flux de gaz a la stratégie de lasage pour limiter le dépot d’éjectas sur le
lit de poudre ainsi que 'atténuation du laser par la plume. Ils recommandent de maintenir un
flux homogene sur I'intégralité du plateau, proche de la zone de fabrication et avec une vitesse
importante. Néanmoins, ces deux derniers parametres sont limités par les caractéristiques de
la poudre (plus ou moins légere) ainsi que par la densité de pieces sur le plateau. TRAORE,
2021 montre d’ailleurs qu'un plateau tres dense est moins favorable pour assurer un flux de

gaz homogene, et entraine davantage de pollution.
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F1Gure 1.33 — Représentation de la vitesse moyenne et de I’angle d’éjection moyen des par-
ticules pour différentes puissances laser dans le cas de I'Inconel 718 YIN et al., 2019.
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FIGURE 1.34 — Simulations de Ly et al., 2017 indiquant par une fleche la direction de la plume
de vapeur par rapport au front avant du bain (le laser se déplagant de gauche a droite).

Par ailleurs, les travaux sur les éjectas s’étendent a la fabrication multilaser. TAHERI et
al., 2017; YIN et al., 2021 montrent qu'une plus grande quantité d’éjectas est produite dans
cette configuration, du fait d’une vaporisation plus importante. Ils démontrent une nouvelle

fois que le mécanisme dominant est I’entrainement de la poudre induit par la plume.

1.2.3.4 Effet de ’atmospheére de fabrication sur les éjectas

BIDARE et al., 2018b, 2018c; GuoO et al., 2018 ; KASERER et al., 2020 ont étudié ex-
périmentalement l’effet de la pression au sein de la chambre de fabrication sous argon et
s’accordent sur les points suivants, illustrés en Figure 1.35.

— Effets d’une augmentation de pression (>1bar), illustrés en Figure 1.35 (b,e) : 'expan-

sion de la plume est limitée, ce qui la rend plus étroite (angle de divergence plus petit).
La température du bain liquide et celle de la plume de vapeur augmentent. Au total,
moins d’éjections de matiere sont observées, mais la proportion d’éjectas de type 3 qui
sont fondus a proximité de l'interaction laser est plus importante, ce qui peut altérer
les états de surface.

— Effets d’une diminution de pression (<1 bar), illustrés en Figure 1.35 (c,f) : I'expansion
de la plume de vapeur est plus importante (angle de divergence plus grand). Ainsi,
elle interagit moins avec le laser et les cordons sont plus profonds. Néanmoins, la
quantité totale d’éjectas augmente. Les particules du lit de poudre sont entrainées par
Pexpansion du gaz loin de l'interaction laser-matiere. Les zones de dénudation sont

donc plus étendues et moins de matiere est incorporée au bain liquide.
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FIGURE 1.35 — Schéma de GUO et al., 2018 illustrant ’effet de la pression sur la dynamique
des éjectas en fonction du temps. 6; représente I'angle de divergence de la plume de vapeur,
qui augmente lorsque la pression diminue. Les fleches rouges représentent ’effet de la pression
de vapeur. Les fleches noires représentent l'effet du flux de gaz environnant. Leur taille est
proportionnelle a la pression relative exercée. Les fleches vertes représentent les mouvements
des particules de poudre.

Ces observations sont confirmées par les simulations numériques de Y. L1 et XU, 2021. Il
en résulte qu’une diminution de la pression peut étre bénéfique a la stabilité du procédé, mais
qu’une fabrication sous vide est déconseillée car il y a un manque d’approvisionnement du
bain en poudre. KASERER et al., 2020 évoquent un compromis entre 200 mbar et 1 bar. Une
alternative dans le cas des faibles pressions peut également étre de fritter préalablement la
poudre pour limiter son entrainement loin du bain. ACHEE et al., 2021 observent en moyenne
93 % d’éjectas en moins & pression atmosphérique dans le cas d’un lit de poudre fritté. BIDARE
et al., 2018c ne recommandent pas de travailler & des pressions importantes du fait de 1’éléva-
tion des températures. Ils précisent toutefois que cet effet peut étre compensé par I'utilisation
de gaz comme I’hélium, qui présentent de meilleures conductivité et diffusivité que l'argon
(facteur 10).

L’effet du gaz protecteur a d’ailleurs été étudié dans la littérature. TRAORE et al., 2021
montrent que 'utilisation d’hélium par rapport a ’argon a tendance a réduire la quantité
d’éjectas et a augmenter la vitesse de la plume de vapeur. Son expansion étant plus rapide,
elle interagit moins avec le laser et la pénétration est plus importante. Néanmoins la dénuda-
tion est également plus marquée car le flux de gaz ambiant induit est plus rapide. Ces résultats
sont confirmés par PAUZON et al., 2021, qui observent 60 % d’éjectas incandescents en moins
avec de ’hélium par rapport a ’argon, et qui soulignent également l'intérét des mélanges de

gaz (PAUZON et al., 2020). L’hélium ayant tendance a refroidir les particules plus rapidement,
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il pourrait aussi limiter la dégradation des poudres par oxydation. RAZA, PAUZON et al., 2021
constatent a ce titre que 1’épaisseur de la couche d’oxyde a tendance a croitre avec la teneur
en oxygene dans la chambre. Les gains de productivité potentiels obtenus grace a I'utilisation
d’hélium qui stabilise le procédé sont bien siur a mettre en parallele avec le cotut important de

ce gaz par rapport a l’argon plus conventionnel (facteur 3-6).

Face a cette problématique complexe d’éjections de matiere, de nombreux auteurs ont

cherché a observer les éjectas pour les analyser.

1.2.3.5 Méthode d’observation et d’analyse des éjectas

Les éjectas ont été étudiés dans un premier temps dans le cas du soudage. YOU et al., 2014
utilisent pour cela deux caméras rapides (2 kips?), observant sous deux angles différents et
deux bandes spectrales différentes lors du soudage d’acier austénitique. La Figure 1.36 illustre
deux angles d’observation différents, avec chacun une bande passante donnée. Un algorithme
de détection lui permet d’obtenir des informations telles que le volume des éjectas ou encore
leurs niveaux de gris. Ses résultats indiquent une forte corrélation entre les données récoltées

sur les éjectas et la qualité des soudures.
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FIGURE 1.36 — Observations par YOU et al., 2014 de la plume et des éjectas au cours du
soudage d’acier austénitique (a) acquisition caméra dans le visible (320-750 nm) a 90°; (b)
acquisition caméra dans le proche IR (960-990 nm) a 45°.

Il est en revanche plus complexe d’analyser les éjectas en L-PBF qu’en soudage, du fait
d’une part de la présence de poudre qui ajoute de nombreuses éjections, d’autre part de la
difficulté d’instrumenter une machine commerciale. Le laser, la plume ou encore les éjectas
sont autant de sources lumineuses. Ainsi, la premiere difficulté rencontrée lors de ’observation
in situ par caméra des éjectas est d’isoler ces particules du reste. La seconde difficulté réside
dans 'analyse de ces éjectas, qui sont des particules rapides, pouvant se croiser ou sortir du
plan d’observation, etc. Le Chapitre III (p.81) reviendra plus en détail sur ces problématiques

a travers des exemples rencontrés dans ces travaux.

3. ips : images par seconde.
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Une premiere méthode consiste & placer une unique caméra a l'extérieur d’une machine
commerciale, sans mettre en place d’éclairage particulier, pour observer le rayonnement ther-
mique des éjectas. Il s’agit d’observations uniquement en surface. Le coit de cette méthode
dépend essentiellement du cotit de la caméra utilisée. REPOSSINT et al., 2017 disposent une
caméra rapide (1 kips) avec une bande d’acquisition de 400-700 nm & 'extérieur d’une ma-
chine Renishaw AM250 et controlent la fabrication d’acier maraging 18Ni(300). La Figure 1.37

illustre le dispositif avec la caméra positionnée a 45°.

Side view

Camera

Build chamber

Depth of field

Substrate

FIGURE 1.37 — Instrumentation d’une machine Renishaw AM250 par REPOSSINI et al., 2017.

TAHERI et al., 2018 utilisent une méthode similaire pour observer la fabrication d’alliage
AlSi10Mg sur une machine SLM 280HL, avec une acquisition de 6 kips. Les images obtenues
sont illustrées en Figure .38 (a). Y. L1U et al., 2015 ; D. WANG et al., 2017 utilisent une caméra
rapide (500 ips) avec un passe bande pour observer perpendiculairement les monocordons
dans une machine DiMetal-100 sur du 316L et du CoCr respectivement, tel que visible en
Figure 1.38 (b). TAN et al., 2020; YANG et al., 2020 observent la fabrication de 316L a
l'intérieur d’'une machine DiMetal-100 & l’aide d’une caméra rapide (3 kips) disposée a 65°.
Sur la Figure 1.38 (c), YANG et al., 2020 utilisent un passe bande. A linverse, aucun filtre n’est
appliqué par TAN et al., 2020 sur la Figure 1.38 (d) et la bande d’acquisition est 290-1100 nm.
Le choix d’'une bande plus importante que les études précédemment évoquées réside dans la
gestion du fond. Cela permet selon les auteurs d’éviter que les parties visibles du bain liquide
soient identifiées comme des éjectas, et d’avoir une signature de particule plus réaliste. Sur la

Figure 1.38 (d), le lit de poudre est en effet distinguable.
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FIGURE 1.38 — Exemples de visualisation des éjectas par instrumentation de machine com-
merciale sans éclairage : (a) TAHERI et al., 2018; (b) Y. Liu et al., 2015; (c) YANG et al.,
2020; (d) TAN et al., 2020.

BARRETT et al., 2020; BARRETT et al., 2019 adaptent cette méthode en utilisant deux
caméras a 'extérieur d’une machine machine EOS M290, afin d’obtenir des informations en
3D sur la position des particules d’acier maraging 18Ni(300) en temps réel. La Figure 1.39
décrit le dispositif et le systeme de calibration de la stéréovision, ainsi que la visualisation de

I'interaction laser-matiere résultante.

FIGURE 1.39 — Montage d’observation par stéréovision de BARRETT et al., 2019 instrumenté
sur une machine EOS M290 : (a) schéma du dispositif & deux caméras; (b) systeme de cali-
bration des caméras; (c) visualisation des éjectas.

Pour s’affranchir de la difficulté d’instrumenter une machine commerciale, des études sont
également réalisées sur des bancs expérimentaux dédiés. C’est par exemple le cas de Ly et al.,
2017, visible en Figure 1.40 (a), qui observent le lasage de monocordons de 316L et de TA6V
au sein d’une chambre de fabrication de 15 x 15 x 15 cm3, équipée d'une source laser de
600 W avec une téte scanner. Une caméra avec objectif microscopique est placée a I'extérieur
de cette chambre, avec un angle de 90° et une fréquence d’acquisition de 100 kips. De méme,
Y. ZHANG et al., 2019; Y. ZHANG et al., 2018 ont créé leur propre chambre de fabrication
pour examiner les éjectas de 316L en Figure 1.40 (b). La caméra équipée d’un filtre coupe
bande entre 350 et 800 nm est placée a 45°, avec une fréquence de 2 kips. Il est précisé que le

temps de pose est de 10 ps, afin de diminuer 'effet de trainée des particules en mouvement.
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FiGure 1.40 — Exemples de visualisation des éjectas par instrumentation d’un banc laser
dédié sans éclairage : (a) Ly et al., 2017; (b) Y. ZHANG et al., 2019.

YE et al., 2018; YE et al., 2019 utilisent le méme dispositif sur du 304L, en placant la
caméra a 30°, avec une fréquence de 5 kips. Enfin, ESCHNER et al., 2019, 2020 appliquent
également sur 316L un systeme de stéréovision a deux caméras a ’extérieur d’une chambre
dédiée, comme illustré en Figure 1.41. Tout comme BARRETT et al., 2019, cela permet d’obte-
nir les trajectoires en 3D des particules grace a un systeme de PIV, et donc d’accéder a leurs

vitesses et directions.

Process chamber )

JUBIBAO[

FI1GURE 1.41 — Montage d’observation par stéréovision de ESCHNER et al., 2019 instrumenté
sur un banc dédié : (a) schéma du dispositif & deux caméras et visualisation des éjectas : (b)
sans éclairage ; (c) avec éclairage.

Toutes ces images reposent sur le rayonnement thermique des particules uniquement.
Elles ne permettent pas de distinguer clairement les différents types d’éjectas ou d’évaluer
les particules de poudre non chauffées. Néanmoins elles restent pertinentes pour observer le
comportement global des éjectas. Par ailleurs, les résultats sont tout a fait comparables pour

les différents matériaux étudiés.
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Globalement, il apparait une interaction laser-matiere assez dense, avec parfois des trai-
nées d’éjectas difficilement dissociables. Il est possible dans un premier temps d’analyser ces
images d’un point de vue qualitatif. C’est le cas de Y. L1U et al., 2015, qui s’appuient sur ses
observations pour comparer le mécanisme de génération des éjectas a plusieurs paramétries,
et faire un lien avec les éjectas récoltés en fin de la fabrication. Pour BARRETT et al., 2019,
I'utilisation de deux caméras permet d’avoir la position des particules en trois dimensions.
La vitesse des éjectas est déterminée en observant la trainée de ces derniers. De plus, pour
éviter de compter plusieurs fois une méme particule, ils distinguent les particules en fonction
de leur luminosité. Ils ne comptent ainsi que les plus brillantes, qui sont les plus "récemment”
générées.

Dans un second temps, pour effectuer une analyse quantitative, une méthode de seuillage
est couramment appliquée, avec des étapes de traitement plus ou moins automatisées selon les
cas. REPOSSINT et al., 2017 peut ainsi déterminer les centroides des particules apres le seuillage
et donc leur distribution spatiale, ainsi que leur taille apparente en pixels. Cette méthode a
pour but de capturer la signature des éjectas dans leur ensemble et de déterminer 'impact des
parametres procédés en temps réel sur cette derniere. Il apparait que 'observation in situ des
éjectas fournit des indications sur la qualité finale de la piece. De méme pour TAHERI et al.,
2018 qui parviennent apres seuillage, illustré en Figure 1.42, & estimer le nombre d’éjectas et

leur taille.

(a) (b)

Plume
Detected Plume

Spatter Particles
Detected Spatter Particles

FIGURE 1.42 — Résultats de la méthode de seuillage appliquée par TAHERI et al., 2018 pour
détecter les éjectas : (a) image brute; (b) image segmentée.

Ly et al., 2017 utilisent leurs données tres riches en information grace a leur fréquence
d’acquisition élevée pour faire du traitement par Particle Imaging Velocimetry (PIV). TAN
et al., 2020; YANG et al., 2020 vont eux au-dela du simple seuillage et comparent différentes
techniques de segmentation pour extraire les éjectas, a différents parametres laser. Les résultats
en Figure 1.43 montrent qu’il est possible d’isoler les éjectas grace a l'utilisation de deep
learning. En revanche ils soulignent également I'importance de la qualité des images, car les
trainées ne traduisent pas la morphologie réelle des éjectas. Enfin, Y. ZHANG et al., 2019;
Y. ZHANG et al., 2018 isolent dans un premier temps les informations de la plume, du bain
liquide et des éjectas en fonction de leur signal, puis appliquent des réseaux de neurones pour
déterminer le lien avec la qualité des pieces. Ces différents dispositifs permettent d’obtenir des
données statistiques sur le comportement global des éjectas et sur leur lien avec la dynamique
du procédé L-PBF.
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FIGURE 1.43 — Résultats de la méthode de segmentation par deep learning de TAN et al.,
2020 : (a) image brute; (b) image segmentée; (c) résultat final d’extraction des éjectas; (d)
contours des éjectas extraits superposés a I'image brute.

Des études expérimentales sur banc instrumenté sont également réalisées avec une source
d’éclairage additionnelle. Elles permettent d’obtenir des images détaillées de I'interaction laser-
matiere en surface, afin de comprendre les mécanismes d’éjection de particules. YIN et al.,
2020; YIN et al., 2019 s’intéressent par exemple a l'interaction laser-matiere de 'Inconel 718
au sein d’'une machine de L-PBF spécialement développée. Cela leur permet de travailler a
des puissances allant jusqu’a 2 kW, bien plus élevées que les machines conventionnelles. La
Figure 1.44 décrit le dispositif expérimental et les images résultantes. Elles ne permettent
pas une analyse quantitative statistique, mais sont extrémement pertinentes pour comprendre
Porigine de certains éjectas, en observant les fluctuations du bain liquide notamment. De
plus, il faut souligner que l'analyse qualitative de ces images repose généralement sur des

traitements non automatisés.
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FI1GURE 1.44 — Montage d’observation des éjectas par YIN et al., 2019 sur un banc instrumenté
dédié : (a) schéma du dispositif; (b) visualisation des éjectas.

Pour aller plus loin dans ces observations qualitatives des mécanismes de génération d’éjec-
tas, un grand nombre d’études s’appuient sur 'imagerie par rayons X sur des dispositifs dédiés.
Les rayons X permettent notamment de voir la structure interne des pieces construites ainsi
que les mouvements du fluide dans le bain liquide. GUO et al., 2018; YOUNG et al., 2020
observent les éjectas de 316L et d’AlSi10Mg au cours du lasage de monocordons. Le dispositif
est décrit en Figure 1.45 (a).
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Les vitesses d’acquisition sont de 'ordre de 45 kips a 135 kips selon les essais. Ils arrivent
ainsi a visualiser a la fois le substrat et le lit de poudre, donnant une représentation précise

du bain de fusion et de lorigine de formation des éjectas, comme l'illustre la Figure 1.45 (b).

(a) X-ray detection Laser scanner

Laser beam
(b)
system

Glassy carbon Powder bed

Powder bed
X-ray

Visible light camera

Vacuum chamber Metal substrate

FI1GURE 1.45 — Montage d’observation par rayons X des éjectas par GUO et al., 2018 ; YOUNG
et al., 2020 : (a) schéma du dispositif; (b) visualisation des éjectas.

LEUNG et al., 2018 ont réalisé des essais comparables pour étudier la formation et 1’évo-
lution du bain liquide, notamment lors de la superposition des couches. Ils ont analysé leurs
images a I'aide de méthodes de seuillage classiques de type Otsu. Ils ont également effectué
un tracking des particules de poudre a I’aide d’un pluggin d’ImagelJ. Ils ont ainsi appuyé les
précédentes conclusions sur les différentes catégories d’éjectas et leurs directions privilégiées.

Enfin, BIDARE et al., 2018a, 2018b, 2018c ont observé la dynamique de propagation du
flux de gaz et des particules de 316L en L-PBF a la fois par imagerie rapide avec éclairage
et par strioscopie sur un banc instrumenté. Les images obtenues par strioscopie illustrées en

Figure 1.46 permettent de faire le lien entre la plume de vapeur et les éjections de matiere.

Entrained
Fe vapour

FIGURE 1.46 — Observations du flux de gaz et des éjectas de 316L par strioscopie (BIDARE
et al., 2018a). Le laser se déplace de gauche a droite.
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Pour conclure, GRASSO et al., 2021 ; GRASSO et COLOSIMO, 2017 montrent que le besoin
de visualisation in situ en fabrication additive est réel, afin d’améliorer la compréhension du
procédé et d’aborder des pistes d’amélioration de la qualité des pieces a travers le controle des
défauts. Dans le cas des éjectas, les observations peuvent porter sur :

— La phase de génération des éjectas, qui permet d’identifier leur origine.
— La phase de vol/éjection, qui permet d’étudier la trajectoire (angle et vitesse).

— La phase de chute, qui permet de localiser les défauts.

IIs résument les méthodes utilisées pour observer les éjectas en L-PBF dans le Tableau 1.4.
Cette liste non exhaustive montre que ’observation et I’analyse des éjections de matiere en

L-PBF nécessite de faire des compromis entre facilité de mise en place de la méthode, cout et

précision.
Methods Wavelength Spatial Re§olution Temporal References
range /nm/pixel Resolution /Hz
Optical video imaging Visible 11 3,000 Yang et al., 2020a
- 2,000 — 24,000 Yang et al., 2020b; Ozel et al., 2018
- 3,000 Tan et al., 2020
3.92-5.70 100,000 Yin et al. 2020
11.7 2,000 Zhang et al. 2019a, b
- 37,500 Nassar et al., 2019
1.5-11 8,000 Bidare et al., 2018a,b, 2017
- 20,000 Zheng et al,, 2018
- 2,000 Zhang et al., 2018
- 6,000 Andani et al., 2018, 2017
250 1,000 Repossini et al., 2017
5 100,000 Ly etal., 2017
- - Liuet al., 2015
Optical stereo video imaging Visible 40 60,000 Eschner et al., 2020a, 2019
250 1,000 Barrett et al. 2019,
18— 24 1,000 Barrett et al. 2018a
NIR/IR video imaging NIR - 5,000 Yeetal., 2019, 2018a
Long wave IR - 50 Grasso and Colosimo, 2019; Grasso et al.,
2018a
X-ray video imaging - 45,259 - 135,776 Young et al. 2020
6.6 5,100 Leung et al., 2019
upto 1 54,310 Guo etal., 2018
- 50,000 Zhao etal., 2017
Schlieren video imaging - 16,000 Bidare et al., 2018a,b, 2017

TABLEAU 1.4 — Synthese des différentes méthodes d’observation in situ des éjectas en L-PBF
dans la littérature, par GRASSO et al., 2021.

Ces travaux de thése s’intéressent a la problématique des éjectas en L-PBF dans le cas

spécifique des alliages d’aluminium.

I.3 Les alliages d’aluminium

L’aluminium répond au besoin d’allegement permanent dans I'industrie des transports et
notamment en aéronautique. C’est un matériau a faible densité, qui a ’avantage d’étre recy-
clable quasiment a l'infini. Il est généralement mis en forme par des procédés conventionnels
tels que I'usinage, le forgeage ou encore le moulage. Du point de vue de la fabrication additive,
le stade de développement des alliages d’aluminium est bien moins avancé que celui des al-
liages de titane ou de nickel. En effet, le cotit plus élevé des procédés de FA pour la production

de composants en aluminium ne peut se justifier que pour des pieces a forte valeur ajoutée
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(pieces aux géométries complexes, optimisation topologique), non réalisables par les autres
procédés. Les pieces utilisées pour la circulation de fluide en sont un bon exemple, car elles
présentent des canaux fins aux formes complexes, et nécessitent de bonnes caractéristiques
mécaniques. D’apres PIPAME, 2017, 80 % de la FA des alliages d’aluminium concerne le
procédé L-PBF.

[.3.1 Métallurgie des alliages d’aluminium

L’aluminium est un produit issu de la bauxite, un minerai composé d’oxyde d’aluminium
mélangé a de la silice et de 'oxyde de fer. Grace au procédé Bayer, I'alumine AlyO3 est
extraite de la bauxite, puis réduite en aluminium par électrolyse d’apres le procédé Hall-
Héroult (GRARD, 1920 ; HIND et al., 1999).

L’aluminium a une structure cubique a faces centrées (CFC) et ne posséde aucune va-
riété allotropique a I’état solide. Il est tres ductile et peut donc étre travaillé tres facilement.
Néanmoins, comme la plupart des métaux usuels, il est peu utilisé a I’état pur. Cing éléments
d’alliage majeurs sont distingués dans le cas des alliages d’aluminium : le cuivre, le manganese,
le silicium, le magnésium et le zinc. Ceux-ci sont les alliages les plus courants, dont 1’élément
principal est soluble a plus d’1 % dans l'aluminium a 1’état solide (VARGEL, 2010). Ils défi-
nissent les sept familles d’alliages d’aluminium décrites dans le Tableau 1.5 et inscrits dans la
norme NF EN 573. D’autres éléments d’addition peuvent ensuite contribuer a I’obtention de
certaines propriétés, les plus répandus étant le chrome, le titane, le manganese et le zirconium
(VARGEL, 2005).

TABLEAU 1.5 — Les différentes familles d’alliages d’aluminium.

Elément d’alliage  Famille Précipité
Aucun 1XXX
Cuivre 2XXX Al,Cu
Manganese 3XXX  AlgMn
Silicium 4XXX Si
Magnésium hXXX  AlsMgo

Magnésium et silicium 6XXX
Zinc et magnésium TXXX
Fer et silicium 8XXX
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Différents modes de durcissement existent (ASHBY & JONES, 2006) :

— Durcissement par solution solide : des éléments introduits dans le métal modifient le
champ de contraintes élastiques et interagissent avec les dislocations, limitant leurs
mouvements.

— Durcissement structural : par vieillissement d’une solution solide sursaturée (mise en
solution suivie d’un refroidissement rapide) afin de former de fagon controlée des pré-
cipités qui feront obstacle au mouvement des dislocations.

— Durcissement par écrouissage : déformation plastique par roulage a froid qui multiplie
les dislocations afin qu’elles interagissent et se bloquent mutuellement (ce qui augmente
également la limite d’élasticité).

Les alliages & durcissement par écrouissage (familles 3XXX, 5XXX et 8XXX) sont des
alliages dits non-trempant. Leurs propriétés sont déterminées par les déformations appliquées
et par les éventuels recuits. A I'inverse, les propriétés des alliages a durcissement structural
sont déterminées par le traitement thermique appliqué. Le vieillissement peut se faire a tem-
pérature ambiante (miurissement) ou en chauffant (revenu). Les différents états métallurgiques
résultants sont définis par la norme NF EN 515.

Les phénomenes de diffusion sont importants dans les alliages d’aluminium et peuvent
fortement diminuer leurs propriétés en cas de survieillisement, de perte de soluté ou de recris-
tallisation des structures écrouies (ASHBY & JONES, 2006). C’est pourquoi leur température
d’utilisation est limitée (généralement inférieure a 100°C). De plus, leur température de fusion
est relativement faible (650°C).

I.3.2 La fabrication additive des alliages d’aluminium

Parce que ces alliages sont fortement conducteurs (160 W.m ™. K~! pour les AlSi & tempé-
rature ambiante), il est nécessaire d’appliquer des densités de puissance plus importantes que
celles généralement utilisées en FA dans le cas des alliages de nickel ou de titane pour obtenir
une fusion suffisante. Par ailleurs, I'une des particularités de I’aluminium est sa sensibilité a
Poxydation. En général, il s’agit de la formation d’une couche d’alumine Al,O3 en surface,
mais cet oxyde peut varier en fonction des éléments d’alliage (MgAl,O3 ou AloO3 SiO3). Dans
le cas du procédé L-PBF, cela se manifeste a la fois sur les poudres mais aussi a la surface du
bain liquide pendant la fabrication. Comme évoqué précédemment, une plus grande densité
d’énergie incidente est nécessaire pour faire fondre le matériau lorsqu’il est recouvert d’une
couche d’oxyde car I'alumine réfléchit davantage le rayonnement IR que I’aluminium. Louvis
et al., 2011 expliquent que ces fines pellicules d’oxyde peuvent étre vaporisées sous l'effet d’une
forte intensité laser, ou alors brisées sous 'effet des forces de Marangoni. Ces phénomenes li-
mitant la couche d’oxyde n’interviennent cependant qu’au centre du bain liquide, ce qui crée
des "murs” d’oxyde au bord du bain comme l'illustre la Figure 1.47. Ces derniers sont ensuite
responsables de porosités et d’inclusions lors de la superposition des cordons et des couches.
Ils altérent également les propriétés des pieces en fatigue d’apres M. TANG et PISTORIUS,
2017.
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F1GURE 1.47 — Formation de films d’oxyde au bord du bain liquide, générant des défauts
(Louvis et al., 2011).

OLAKANMI, 2013 confirme ces phénomenes et ajoute 'effet des contraintes qui s’exercent
sur le film d’oxyde du fait de la différence d’expansion thermique entre I’aluminium et I’alumine
(coefficient d’expansion thermique de laluminium estimé quatre fois supérieur a celui de
Palumine). Il précise qu'un film épais (>0.03 pm) uniformément distribué serait davantage
sensible a la fracture sous ces contraintes qu’un film fin, qui lui aurait tendance a se déformer
élastiquement. A condition d’appliquer des densités d’énergie suffisantes, il obtient ainsi des
pieces plus denses pour des poudres présentant initialement une couche épaisse d’oxyde en
surface.

L’apparition de porosités est un des défauts majeurs en fabrication additive métallique.
WEINGARTEN et al., 2015 illustrent en Figure 1.48 les différents aspects de ces pores pour
I’AlSi10Mg, selon leurs origines. Leur effet sur la qualité des pieces dépend de leur nombre
mais aussi de leur taille. Une macro-porosité (> 10%"¢ um) est considérée plus critique quune
micro-porosité. GALY et al., 2018 distinguent pour les alliages d’aluminium : (i) les porosités
métallurgiques, dues a I'absorption du gaz environnant, au dégazage de 'hydrogene dissout
au moment de la solidification, ou a la vaporisation d’éléments d’alliages; (ii) les porosités
paramétriques, dues a un défaut de procédé et dissociées en deux catégories :

— Les faibles densités d’énergie : les porosités résultent d’'un manque de fusion. Cet effet
est accentué dans le cas des alliages d’aluminium qui absorbent faiblement I’énergie
et sont fortement conducteurs. Leur réflectivité est d’autant plus forte en présence
d’alumine. Ces porosités sont généralement irrégulieres et des particules de poudre non
fondues y sont associées.

— Les fortes densités d’énergie : les porosités résultent d’un piégeage de gaz, décrit précé-
demment dans le cas du régime de capillaire. Elles ont généralement une forme sphé-
rique.

ABOULKHAIR et al., 2014 montrent qu’en optimisant les parametres procédés tels que
la vitesse de scan, la puissance ou le hatch, il est possible d’obtenir des pieces d’aluminium
denses en L-PBF.
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F1GURE 1.48 — Exemple de porosités sur un échantillon d’AlSi10Mg fabriqué par L-PBF. Les
imperfections décrivent des porosités irrégulieres issues d’un manque de fusion. Les porosités
sphériques sont elles liées a la présence de gaz (WEINGARTEN et al., 2015).

Enfin, comme tout procédé de fusion, I’'un des principaux défauts observés en FA est la
fissuration a chaud. Lors du refroidissement d’un alliage avec un large intervalle de solidifi-
cation, le liquide ne parvient pas & combler les espaces interdendritiques, ce qui provoque la
fissuration. GALY et al., 2018 expliquent que la susceptibilité & ce phénomene dépend de la
composition de 'alliage mais aussi des parametres de fabrication. L’ajout d’éléments dimi-
nuant le point de fusion ou encore des vitesses de scan faibles peuvent par exemple limiter ces
défauts. Dans le cas des alliages d’aluminium, I'utilisation d’alliages de fonderie présentant

une bonne coulabilité est aujourd’hui privilégiée.

1.3.3 Les alliages d’aluminium de fonderie

Les alliages d’aluminium de fonderie sont les alliages de la famille 4XXX (Al-Si). Le
silicium permet d’améliorer la fluidité du métal liquide et ainsi diminuer la fissuration a la
solidification. De plus, il absorbe fortement le rayonnement laser a 1’état pur et est donc
bénéfique en L-PBF pour compenser la réflectivité élevée des alliages d’aluminium (plus de
80% du rayonnement IR réfléchi).

Les nuances dont la composition est proche de I'eutectique sont privilégiées en FA, telles
que ’AlSi12, ’AlSi10Mg ou I’AISi7TMg0.6. Le diagramme de phase Al-Si en Figure 1.49 montre
en effet que ces alliages présentent un intervalle de solidification réduit (écart de température

entre le liquidus et le solidus).
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FiGURE 1.49 — Diagramme de phase aluminium-silicium.

MARTIN et al., 2017 expliquent qu’un petit intervalle de solidification induit de petites
régions interdendritiques. Ces derniéres peuvent facilement étre comblées par du métal liquide,
ce qui limite le phénomene de fissuration lors de la solidification. La Figure 1.50 illustre une
croissance homogene et sans espace des dendrites pour l'alliage AlSi10Mg, tandis que alliage

Al7075 présente des régions non comblées entre les dendrites.
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FIGURE 1.50 — (a) Courbes de solidification des alliages Al17075 et A1Si1l0Mg;(b) Représenta-
tion des étapes de solidification : (i) exemple de I’A17075 avec un large intervalle de solidifica-
tion, induisant d’importantes régions interdendritiques sensibles aux contractions du liquide ;
(ii) exemple de ’ASi10Mg avec un faible intervalle de solidification, induisant de petites ré-
gions interdendritiques qui peuvent étre facilement comblées (MARTIN et al., 2017).

Il est aujourd’hui possible d’obtenir des pieces denses en AlSi avec le procédé L-PBF.
Les propriétés des pieces élaborées par fabrication additive sont meilleures que celles obtenues
en fonderie grace a la microstructure tres fine et la fine distribution des phases de silicium.
Néanmoins, les propriétés de ces alliages peuvent étre limitées au regard des applications
aéronautiques notamment. C’est pourquoi de nombreux travaux portent aujourd’hui sur des
compositions de poudre adaptées aux procédés de fabrication additive, a la fois pour limiter

certains défauts et pour améliorer les propriétés des pieces finales.
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1.3.4 Les alliages d’aluminium pour la fabrication additive

Peu de littérature est a ce jour disponible sur le développement des nouveaux alliages
d’aluminium pour la fabrication additive, ou du moins peu en libre acces. Cela s’explique par
le caractere sensible de ces informations, issues essentiellement de la recherche industrielle et
notamment dans le domaine de ’aéronautique.

Elaborer des alliages dédiés a la FA consiste tout d’abord & tirer profit des spécificités du
procédé. Comme indiqué précédemment, en L-PBF les vitesses de solidification sont extréme-
ment rapides (10° K.s7!). Cela induit une précipitation tres fine et permet également d’obtenir
des alliages en solution solide sursaturée a I’état brut. L’ajout d’éléments a faible vitesse de
diffusion dans I'aluminium permet d’accentuer ce phénomene car ils ne précipitent pas in situ
au cours des différents cycles thermiques (couche apres couche). Le matériau reste ainsi duc-
tile pendant la construction ce qui limite les contraintes. Par la suite, il est possible de jouer
sur les traitements thermiques post-fabrication pour optimiser les propriétés mécaniques. Il
s’agit de trouver un compromis entre la densité de précipité et la finesse de la microstruc-
ture. Ces traitements thermiques peuvent par contre différer de ceux utilisés en post-fonderie,
qui peuvent dans certains cas dégrader les propriétés mécaniques ; la microstructure brute de
fabrication étant tres différente, elle ne va pas évoluer de la méme fagon.

Ensuite, il s’agit également de minimiser autant que possible les phénomenes induits par
le procédé qui peuvent générer des défauts, tels que la vaporisation des éléments volatils.
MAUDUIT et al., 2017 ont calculé théoriquement les températures atteintes au cours du pro-
cédé et les estiment entre 1061°C et 1411°C. La vaporisation de certains éléments pendant le
procédé contribue a intensifier la plume de vapeur qui peut affecter la stabilité du bain de
fusion ou interagir avec le laser. De plus, cette perte d’éléments tend a modifier localement
la composition chimique de 'alliage initial, ce qui peut avoir des conséquences sur la qualité
métallurgique des pieces (diminution du durcissement structural par précipitation lors du trai-
tement thermique post-fabrication). Enfin, ces vapeurs métalliques contribuent également a
polluer I’environnement machine en fabrication. En se déposant durablement sur les optiques,
elles atténuent a terme ’énergie incidente du laser.

Les tendances actuelles connues dans I’élaboration de nouveaux alliages d’aluminium pour
la FA sont résumées par AVERSA et al., 2019 :

— Le retrait d’éléments a faibles points de vaporisation tels que le magnésium ou le zinc.

— L’amélioration de la résistance a la fissuration a chaud par la modification des propriétés

du métal liquide. Cela s’applique plus particulierement aux alliages d’aluminium des
séries 2XXX et 7TXXX. Ces alliages présentent une grande résistance mécanique grace a
leur forte précipitation, mais LEIRMO, 2021 précisent qu’ils sont dédiés a des procédés
de mise en forme a froid et ne présentent pas une bonne soudabilité. Comme mentionné
précédemment, cette modification des propriétés se fait par ’ajout de silicium afin

d’améliorer la fluidité du métal liquide et de diminuer 'intervalle de solidification.
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— L’amélioration de la résistance a la fissuration a chaud par la réduction de la taille des
grains. Pour ce faire, des éléments nucléants sont ajoutés pour former des précipités.
Le zirconium est particulierement utilisé, par exemple sous forme de nanoparticules
(MARTIN et al., 2017).

— L’amélioration des propriétés mécaniques par ajouts d’éléments participant au durcis-
sement structural apres traitement thermique, ou par ajout de nucléant pour réduire la
taille des grains. L’exemple le plus connu est celui du Scalmalloy développé par Airbus
(SCHMIDTKE et al., 2011), avec I’ajout de scandium et de zirconium & un alliage stan-
dard Al-Mg. Les précipités cohérents Al3(Sc, Zr) ne croissent pas avec la température
avant 350°C, ce qui rend la microstructure tres stable. Plus récemment, Airbus a éga-
lement développé le Scancromal, en remplagant le magnésium par du chrome (PALM
et al., 2020).

L’inconvénient majeur des nouveaux alliages comportant des terres rares tels que le Scal-
malloy est le prix (> 250 €d’apres CETIM, 2019). Bien que le coiit élevé de la matiere pre-
miere en fabrication additive soit plus facilement admis grace aux faibles pertes de matiere,
les alternatives moins couiteuses restent a privilégier, comme l'introduction d’autres éléments
de transition métallique.

Enfin, il est nécessaire de noter que 1’élaboration de nouvelles nuances est basée sur un
compromis propriétés - cout - facilité de mise en ceuvre. Les compositions améliorées des
alliages d’aluminium ne portent leurs fruits que si les parametres appliqués en machine sont

adaptés a leur spécificité.
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I.4 Conclusion du chapitre

La fabrication additive décrit un ensemble de technologies innovantes permettant de fa-
briquer des pieces par ajout de matiere. Elle offre une grande liberté de conception et favorise
les économies de matiere. Parmi les procédés de fabrication additive métallique, le procédé
L-PBF est aujourd’hui le plus répandu et consiste a fusionner localement des couches succes-

sives de poudre avec un laser afin de fabriquer des pieces 3D.

L’étude bibliographique a montré que le procédé L-PBF mettait en jeu des phénomenes
physiques complexes a ’échelle de 'interaction laser-matiere. Deux régimes de fusion sont
notamment distingués (conduction et capillaire), et des instabilités (balling, humping, éjectas)

peuvent étre responsables de défauts.

Cette these se concentre sur les éjectas, qui sont de plus en plus abordés dans la littérature.
Différents auteurs ont identifié leurs origines, et s’accordent globalement sur les distinctions
présentées dans le Tableau 1.6. Si leur origine est aujourd’hui comprise, il semble pour autant
impossible de les éviter au cours du procédé L-PBF. Certaines méthodes d’observations et
d’analyse des éjectas existent et illustrent la nécessité de faire des compromis entre cout et
performance. Néanmoins 1’état de 'art de met pas en évidence de méthode simple a la fois
quantitative et qualitative pour étudier les éjections de matieres responsables de défauts en
L-PBF.

TABLEAU 1.6 — Résumé des différents types d’éjectas.

Type I : Gouttelette expulsée verticalement (sphérique)

Issus du bain liquide | Type II : Gouttelette expulsée vers l'arriere (irréguliere)

Type III : Gouttelette déferlant a I’avant du bain (agglomérat)

Type 1 : Poudre directement absorbée par le bain liquide

Entrainés par le flux
Type 2 : Poudre entrainée loin de l'interaction laser-matiere (froide)

de gaz ambiant
Type 3 : Poudre entrainée proche de l'interaction laser-matiere

(chaude)

Ces travaux proposent d’étudier, a travers une approche principalement expérimentale,
la corrélation des flux d’éjectas avec la stabilité du bain liquide dans le cas particulier des
alliages d’aluminium. Dans la continuité des travaux de GUNENTHIRAM, 2018 et TRAORE,
2021, les enjeux sont les suivants :

— Développer une méthode simplifiée d’observation et d’analyse des éjectas.

— Obtenir des données quantitatives et qualitatives sur la dynamique des éjectas et du

bain liquide.

— Corréler ces données afin d’approfondir la maitrise du procédé L-PBF.
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Apres avoir présenté les matériaux et I’environnement expérimental dans le Chapitre 11,
le Chapitre III sera ainsi consacré au développement d’une nouvelle méthode d’analyse des
éjectas en L-PBF. Il s’agira de surmonter une partie des difficultés évoquées dans cette étude
bibliographique, afin d’extraire un maximum d’information de l’observation de 'interaction
laser-matiere sur un banc instrumenté. Les effets de la taille ou encore de la trajectoire des
éjectas évoqués ici seront ensuite repris dans le Chapitre IV. Il portera également sur I’éva-
luation de la stabilité du bain liquide, pour finalement établir des relations entre ces deux

observables.
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II.1. GENERALITES SUR LES MATERIAUX D’ETUDE

Dans ce deuxieme chapitre, il s’agira d’abord d’introduire les différents alliages d’alu-
minium étudiés dans cette these avec leurs propriétés physiques mesurées. Puis, le matériel
expérimental employé pour la réalisation des échantillons et 'observation des éjectas sera

décrit. Enfin, les méthodes d’analyse des échantillons métalliques produits seront détaillées.

I1.1 Généralités sur les matériaux d’étude

II.1.1 Alliages d’aluminium de fonderie

Deux alliages d’aluminium de fonderie sont utilisés ici : A1Si7Mg0.6 et AISil0Mg (appelés
plus simplement par la suite AlSi7 et AlSil0). Leurs compositions théoriques sont indiquées
dans le Tableau II.1, d’apres la norme NF EN 1706.

TABLEAU II.1 — Compositions chimiques théoriques des poudres d’AlSi atomisées (éléments
dosés en % massique).

Al Si Fe Cu Mn Mg Ni Zn Ti
AlSi7  Bal. 6,5-7,56 <055 <0,20 <0,35 0,20-0,65 <0,15 <0,15 <0,25
AlSil0 Bal. 9-11 <0,55 <0,056 <045 0,20-0,45 <0,056 <0,10 <0,15

X. L1u et al., 2019 présentent dans les Figures II.1 et I[.2 la microstructure de ’alliage
AlSi10 apres fabrication L-PBF. Trois zones sont distinguées : (1) la zone fondue et ses grains
fins, (2) la bordure de zone fondue et ses grains plus grossiers, (3) la zone affectée thermique-

ment. L’eutectique Al-Si présente une structure fibreuse, due aux vitesses de refroidissement

élevées.
Laser beam moving direction
Laser beam
Melt pool l
g I>T17 Fine zones
8 (Melt pool)
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FIGURE II.1 — Microstructure de I’alliage AlSi10 fabriqué par L-PBF (machine Trumpf Truma-
form Lf250) dans les conditions suivantes : d=230 ym, P=325 W, V=300 mm.s~!, e=50 ym,
h=150 ym (X. L1U et al., 2019).

95



II.1. GENERALITES SUR LES MATERIAUX D'’ETUDE

N - v \q A x

U A e TR
SUThFine'zongs S i L e Fine Zones: AL
\ S Y Y " '»" L . e %

Building s érs'e‘zonels- » f\ B\ NS AT I >

direction ) R HAZS ! 4 ¥ —4‘ _/»‘; 2 ’Gz)-aiﬁe:ﬁ‘fnes‘ (v4

« A

Melting
pooling boundary

FIGURE I1.2 — Schéma illustrant la formation des trois zones de microstructure distinctes de
lalliage AlSil0 fabriqué par L-PBF (machine Trumpf Trumaform Lf250) dans les conditions
suivantes : d=230 pm, P=325 W, V=300 mm.s !, e=50 pm, h=150 pm (X. LI1U et al., 2019).
T7, et Ts sont respectivement les températures de liquidus et solidus.

D’un point de vue mécanique, ZHAO et al., 2020 comparent dans la Figure I1.3 les proprié-
tés en traction de lalliage AlSi10 réalisées par L-PBF, pour différentes conditions de préchauf-
fage du plateau de fabrication, ainsi qu’apres un traitement par friction malaxage. Augmenter
la température du plateau pendant la fabrication permet de diminuer les contraintes rési-
duelles car cela limite les gradients élevés de température générés par les cycles de chauffe
et de refroidissement rapides. Néanmoins, en limitant ’effet de trempe du procédé L-PBF,
le préchauffage du plateau induit des microstructures moins fines et, dans le cas de I’AlISi10,
davantage de phases eutectiques riches en Si. Or, ces phases eutectiques sont des régions pri-
vilégiées de rupture. Cela explique la contrainte a la rupture moindre des échantillons avec
préchauffage par rapport a celle sans préchauffage. Concernant le traitement par friction ma-
laxage, il génere des contraintes résiduelles au sein de la piece, ce qui permet d’obtenir des

ductilités plus importantes, a défaut de diminuer la contrainte a la rupture.
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Fi1cUre I1.3 — Comparaison des propriétés en traction d’éprouvettes d’AlSil0 produites par
L-PBF dans les conditions suivantes : d=100 pm, P=370 W, V=1300 mm.s~!, e=30 pm. Les
trois courbes présentent les résultats pour deux températures de chauffage du plateau (35°C
et 200°C) et un traitement thermique Friction Stir Process (FSP) (ZHAO et al., 2020).

Ici, ces alliages dits classiques sont comparés a des alliages élaborés spécifiquement pour

la fabrication additive.
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I1.1.2 Alliages d’aluminium dédiés a la fabrication additive

Deux nuances spécialement élaborées pour la fabrication additive L-PBF sont étudiées
ici : Aheadd®CP1 et Aheadd@®HT1 (appelés plus simplement par la suite CP1 et HT1). Ces
alliages sont fournis par I'entreprise Constellium. Ils ne comportent pas d’éléments volatils ni

de terres rares au cout élevé.

II.1.2.1 CP1

CP1 est un alliage Al-Fe-Zr, décrit par PAUZON et al., 2022. Il revendique une trés bonne
conductivité thermique et électrique, pour des applications types échangeurs thermiques.

La composition théorique de I’alliage d’apres Constellium est donnée en Tableau II1.2.
Les éléments Fe et Zr présentent une faible pression de vapeur saturante, ce qui limite leur
vaporisation et permet de travailler dans des gammes d’intensité élevées. De plus, Fe et Zr
ont tous les deux une faible diffusivité dans ’aluminium solide, laquelle permet de limiter la
précipitation in situ au cours des cycles thermiques induits par le procédé et donc de conserver
une solution sursaturée a 1’état brut de fabrication. Ils forment respectivement des précipités
All13Fed et Al3Zr.

TABLEAU I1.2 — Composition chimique théorique de la poudre atomisée de CP1 (éléments
dosés en % massique).

Al Fe Zr
Bal. 08-14 09-14

Apres fabrication, les pieces doivent passer par deux post-traitements thermiques :

— un détensionnement & 300°C pendant 2h.

— un viellissement & 400°C pendant 4h, correspondant au pic de dureté. La température
assez élevée de vieillissement est due a la faible diffusivité de Zr dans la matrice d’alu-

minium.

La Figure I1.4 présente la microstructure de l'alliage CP1 a l'issue de ces traitements
thermiques. Les cartes EBSD révelent des grains colonnaires allongés dans la direction de
fabrication ainsi que des grains équiaxes plus fins en bordure de zone fondue. Des phases
blanches enrichies en fer sont présentes aux joints de grains de la zone équiaxe. Elles sont
d’autant plus présentes apres le traitement thermique de vieillissement et apparaissent méme

dans la zone colonnaire.
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Aged ¥
4h/400°C [

FIGURE I1.4 — Microstructure de l'alliage CP1 fabriqué par L-PBF (machine EOS M290)
dans les conditions suivantes : d=100 pm, P=370 W, V=1400 mm.s~ ', e=60 pm, h=130 pm.
(a) apres le traitement de détensionnment ; (b) apres le traitement de vieillissement (PAUZON
et al., 2022).

D’un point de vue mécanique, la Figure IL.5 (a) illustre 1’évolution des propriétés en
traction suite aux traitements successifs. Une nette amélioration des propriétés apparait apres
traitement de vieillissement. Le diagramme d’Ashby en Figure I1.5 (b) permet en outre d’obser-
ver I'excellente conductivité thermique de cet alliage apres traitement thermique par rapport

aux nuances d’aluminium conventionnelles.
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FiGURE II.5 — Propriétés de l'alliage CP1 issu de fabrication additive L-PBF en fonction
des traitements thermiques appliqués (a) courbe de contrainte - déformation technique; (b)
diagramme d’Ashby représentant la limite élastique et la conductivité thermique (PAUZON
et al., 2022).
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II.1.2.2 HT1

HT1 est un alliage Al-Mn-Ni-Cu-Zr, décrit par BUTTARD et al., 2021. Il revendique une
stabilité jusqu’a 200-250°C et donc une conservation de ses propriétés mécaniques jusqu’a des
températures d’utilisation plus élevées que la plupart des alliages d’aluminium. Il est présenté
comme une alternative plus légere aux alliages de titane pour des applications dans ces gammes
de température.

La composition théorique de ’alliage d’apres Constellium est donnée en Tableau I1.3. Les
éléments a faible vitesse de diffusion tels que Zr et Mn contribuent a la stabilité de I'alliage
en température. De plus, les phases formées par I'ajout de Cu et Ni ont une faible cinétique
de grossissement granulaire ce qui permet de maintenir des températures de fonctionnement

élevées sur des temps longs.

TABLEAU I1.3 — Composition chimique théorique de la poudre atomisée de HT1 (éléments
dosés en % massique).

Al Cu Mn Ni Zr
Bal. 15-2,5 3,0-45 20-35 0,7-13

La Figure I1.6 présente la microstructure de l'alliage HT1 apres fabrication. La morpho-

logie des grains differe a nouveau entre le centre et les bords du bain.

FIGURE I1.6 — Microstructure de I'alliage HT'1 fabriqué par L-PBF (machine EOS M290) dans
les conditions suivantes : d=80 pm, P=370 W, V=1613 mm.s~!, e=60 pm, h=143 pm. (a)
orientation EBSD des grains au sein des cordons; (b-c) vues EBSD élargies des dendrites sur
la zone grossiere - équiaxe (CEZ) et la zone colonnaire (CZ); (f-g-h) vues au MEB des trois
différentes microstructures observées a ’état brut de fabrication : zone de grains fins équiaxes
(FEZ), zone colonnaire (CZ) et zone grossiere - équiaxe (CEZ) (BUTTARD et al., 2021).
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La zone grossiere équiaxe du dessus se distingue de la zone colonnaire du centre et de la
zone fine équiaxe en bordure inférieure. La seconde phase blanche visible au MEB est enrichie
en nickel et manganese. Elle est davantage présente en bordure de bain qu’au centre.

Apres fabrication, les pieces subissent un traitement de détensionnement a 300°C pendant
4h. D’un point de vue mécanique, la Figure I1.7 illustre les propriétés en traction de l'alliage
HT1 apres ce traitement. Il est également possible, tout comme pour 'alliage CP1, de pro-
céder a un traitement thermique de vieillissement a 400°C pour provoquer un durcissement

structural.
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F1cURE I1.7 — Courbe de contrainte - déformation de 1’alliage HT'1 issu de fabrication additive
L-PBF apres traitement de détensionnement (BUTTARD et al., 2021).

I1.2 Caractérisation des matériaux d’étude

Dans le cadre de ces travaux, les quatre nuances précédemment décrites ont été recues
sous forme de poudres et de substrats massifs coulés, de la part de différents fournisseurs
(TEKNA et Goodfellow pour les AlSi, Constellium pour CP1 et HT1). La partie suivante

décrit les principales caractérisations élémentaires réalisées.

I1.2.1 Analyse chimique

Les teneurs en éléments d’alliages de chacune des nuances ont été mesurées a partir
des poudres atomisées, par méthode ICP-OES (technique analytique & plasma & couplage
inductif, couplée a un spectrometre a émission atomique). Les résultats sont présentés dans
les tableaux I1.4 et IL.5. Ils peuvent différer des compositions théoriques communiquées pour
ces alliages en section II.1 (p.55). Les alliages CP1 et HT'1 sont conformes respectivement aux
brevets de CHEHAB, 2020 et de CHEHAB, 20192. Par ailleurs, la présence d’oxygene dans
chacun des lots de poudre traduit I'exposition de ces derniéres a ’air, malgré un stockage en

atmosphere inerte.

1. Teneur en Zr comprise entre 0,5 et 2,5% et préférentiellement entre 1,3 et 2,5% massique; teneur en Fe
comprise entre 0 et 3% et préférentiellement entre 0,5 et 2,5% massique.

2. Teneur en Ni comprise entre 1 et 6% massique ; teneur en Mn comprise entre 1 et 7% massique ; teneur
en Zr comprise entre 0,5 et 4% massique ; teneur en Fe inférieure & 1% massique.
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TABLEAU I1.4 — Teneurs en éléments d’alliages mesurées par ICP-OES pour les AlSi (éléments
dosés en % massique).

Al Si Cu Fe Zn Mn Mg 0 N
AlSi7 91,93 7,01 0,007 0,047 0,006 0,003 0,558 0,036 0,001
AlSit0 90 9,93 0,007 0,125 0,006 0,002 0,208 0,025 0,002

TABLEAU II.5 — Teneurs en éléments d’alliages mesurées par ICP-OES pour CP1 et HT1
(éléments dosés en % massique).

Al Cu Fe Ni A% Zr Mn Mg O
Cp1 97,66 0,002 0,98 0,004 0,006 1,15 0,006 0,009 0,099
HT1 90,10 1,93 0,023 285 0,001 0,88 4,00 0,001 0,060

I1.2.2 Caractérisation des poudres

Toutes les poudres utilisées sont atomisées au gaz. Elles sont globalement de forme sphé-
rique et réguliere comme le montrent les Figures I1.8 et I1.9, mais peuvent ponctuellement
comporter des grains plus allongés comme dans CP1 par exemple. Elles présentent également

quelques satellites.

"l e, N
MIRA3 TESCAN|

View field: 1.27 mm  Print M/ 100x | 200 pm
WD: 9.87 mm Est. Beam: 496.1 pA WD: 10.10 mm Est. Beam: 496.1 pA ONERA

FIGURE I1.8 — Vue au MEB des poudres atomisées au gaz (a) AlSi7; (b) AlSil0.
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FIGURE II.9 — Vue au MEB des poudres atomisées au gaz (a) CP1; (b) HT1.

Leur vue en coupe est également visible en Figure I1.10, illustrant les différentes phases

de ces alliages : riches en Si pour les AlSi; Fe pour CP1; Cu et Ni pour HT1.
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it = 1143 m E55Grd = 1500 i N £55Grd = 1500

FIGURE 11.10 — Vue en coupe au microscope optique des poudres atomisées au gaz (a) AlSi7;
(b) AlSil10; (c) CP1; (d) HT1.

Leurs granulométries respectives sont décrites dans la Figure I1.11. Elles ont été mesurées
en voie seche a I'aide d’un granulometre laser HORIBA Partica LA_950V2. Les poudres d’AlISi7
et d’HT1 présentent des particules fines d’une dizaine de microns, non visibles dans le cas des
poudres d’AlSil0 et CP1.
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Fi1GURE I1.11 — Distribution logarithmique en volume de la granulométrie des poudres d’AlSi7,

AlSi10, CP1 et HT1.

Généralement, trois diametres caractéristiques sont déterminés a partir des distributions
granulométriques : D1g, Dsg et Dgg. Comme illustré en Figure I1.12, D5 représente la médiane,
c’est-a-dire le diametre au-dessous duquel se trouvent 50% des particules. De méme, 10% des

particules se trouvent en dessous de D1 et au-dessus de Dgg. Ces valeurs sont résumées dans

Dlametre [um]

[95] 3ueSseq

[95] yuesseq

le Tableau I1.6. Les quatre poudres présentent un diametre médian autour de 41+3 pm.

4 Pourcentage par
classe (% volume)

10% 50 % 90 %
+ fine que + fine que ' + finequ
cette taille cette taille 1 cette taille
PR |

Médian

90

TABLEAU I1.6 — Distribution de taille des

particules de poudre en pm.

Diamétre des particules (um)

Dip Dso Dgo

AISi7 34,4 43,9 559

AlISil0 34,7 41,3 50,3

CP1 30,7 382 50,1

g HT1 28,4 404 51,1

FIGURE II.12 — Répartition granulométrique des

poudres (CETIM, 2019).

Une fois les poudres caractérisées chimiquement et morphologiquement, les propriétés

physiques des alliages sont mesurées.
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I1.2.3 Mesures des propriétés physiques
I1.2.3.1 Analyse thermique

Comme évoqué dans la section 1.3.3 (p.46), l'intervalle de solidification du matériau peut
avoir un effet significatif sur la résistance a la fissuration a chaud. Pour I’évaluer et établir
une comparaison entre les différents matériaux d’études, des mesures d’analyse thermique
différentielle (ATD) ont été réalisées. L’ATD consiste a mesurer les écarts de température
entre un échantillon et une référence, pour un programme controlé de température. Les essais
pour les alliages de fonderie ont été réalisés sous argon, avec le cycle thermique suivant :
montée jusqu’a 680°C & 5°C/min - palier pendant 10 min - descente & 5°C/min. Un exemple
de courbe est donné en Figure I1.13 dans le cas de I’AlSi7. Chaque pic de signal traduit une
transformation de phase. Ici, le pic du métal de base et le pic eutectique sont clairement
visibles, et les résultats globaux sont décrits dans le Tableau II.7. Les intervalles des alliages
dédiés a la fabrication additive ont eux été évalués par Constellium via un calcul Factsage a
I’équilibre, avec la base VLAB.

TABLEAU I1.7 — Résultats de I'analyse thermique différentielle en °C.

Température de solidus Intervalle de solidification

AlSi7 975 60
AlSi10 580 45
CP1 654 269
HT1 614 282

En théorie, le diagramme de phase aluminium-silicium en Figure 1.49 indique que la
température de liquidus de I’AlSi7 est supérieure a celle de I’A1Si10. De plus, la température de
solidus pour les deux alliages est théoriquement de 577°C correspondant au palier eutectique.
Ce n’est pas le cas ici, probablement du fait des incertitudes de mesures. Néanmoins, en
regardant les intervalles de fusion des deux alliages de fonderie, les mesures indiquent que la
phase liquide apparait & la méme température pour les deux (560°C) et que le dernier grain
solide disparait a 620°C pour 1’AlSi7 contre 605°C pour I’AlSi10. Cela traduit bien 'intervalle
de solidification plus réduit de I’AISi10, méme s’il differe des 30°C indiqués dans la littérature
par M. TANG et al., 2016.

D’apres ces mesures, les alliages dédiés a la FA ont des intervalles de solidification plus
grands que les AlSi. Ils présentent des températures de liquidus plus élevées (923°C pour CP1;
896°C pour HT1). L’intervalle de solidification traduit 'existence de la zone pateuse (mi-solide
mi-liquide), dont ’étendue régit ’espacement entre les dendrites primaires de solidification.

Dans cette étude essentiellement axée sur ’aspect physique du procédé, aucune évaluation
microstructurale détaillée des échantillons réalisés n’a été conduite. Il est néanmoins possible
de signaler une absence globale de fissuration dans les échantillons solidifiés, qui traduit leur

adéquation au procédé L-PBF.
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FIGURE II.13 — Courbe d’analyse thermique différentielle de I’AlSi7 (a) cycle de chauffe; (b)
cycle de refroidissement.

11.2.3.2 Mesures d’absorptivité

L’interaction laser-matiere repose en partie sur I'absorptivité A des matériaux utilisés.
L’absorptivité définit ici I'intensité absorbée par la surface du métal par rapport a I'intensité
totale apportée par le laser. Selon les matériaux, elle peut étre fortement dépendante de la

longueur d’onde, comme le montre la Figure 11.14.
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En phase solide, elle est également dépendante de la rugosité du matériau, qui a tendance
a augmenter grace a une augmentation de la surface d’interaction et a la multiplication des

multiréflexions. Enfin, elle a tendance a augmenter avec la température.
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FIGURE I1.14 — Taux d’absorption du laser vert (515 nm) et du laser standard (1064 nm) par
différents métaux (source : KEYENCE).

Il est possible de déterminer I’absorptivité d’un matériau en mesurant sa réflectivité

d’apres I'équation (II.1).

Réflectivité = 1 — Absorptivité (IL.1)

La réflectivité des différents alliages a été mesurée ici grace a une sphere intégrante pour
différentes puissances, en suivant la méthode décrite par NORDET et al., 2022, GUNENTHIRAM
et al., 2017 ou encore SCHNEIDER et al., 2008. Le dispositif expérimental est visible en Fi-
gure 11.15.

La sphére d’intégration a un diametre de 160 mm et sa surface interne est recouverte
d’une couche blanche de BaSO, pour maximiser sa réflectance. Une couche de poudre est
déposée sur un substrat de méme composition de 25 mm de diametre et placée a la base de la
sphere avec un angle de 8°. Cette configuration permet de considérer toutes les réflexions du
laser, qui est focalisé sur la poudre. Pour ces essais uniquement, le laser est un TruDisk 1020
de Trumpf, avec un faisceau top hat de 90 pm de diametre et une longueur d’onde de 515 nm.
Bien que cette longueur d’onde (verte) soit assez éloignée de la longueur d’onde standard des
lasers, de l'ordre de 1064 nm (infrarouge), la Figure I1.14 montre que le taux d’absorption
du rayonnement par 'aluminium est tres stable & toutes les longueurs d’onde. L’intensité du
rayonnement laser rétrodiffusé est mesurée a ’aide d’une photodiode équipée d’un filtre pour
ne considérer que la longueur d’onde du laser incident. Le signal est finalement enregistré

grace a un oscilloscope.
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FIGURE II.15 — Schéma du dispositif de sphere intégrante (NORDET et al., 2022).

Des essais statiques (impulsion d’1 ms) ont donc été réalisés sur les différents matériaux
de cette étude ainsi que sur des alliages de cuivre pur, d’acier (316L) et de nickel (Inco625)

pour comparaison. Les résultats sont présentés en Figure I1.16.
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FIGURE I1.16 — Courbes de réflectivité de différents métaux a différentes puissances, mesurées
par méthode de sphere intégrante.

Le lit de poudre présente une absorptivité globale supérieure a celle d’un méme matériau
a l’état massif, due aux multiréflexions entre les particules. Ainsi, le temps d’existence d’un
grain de poudre a I’état solide sous le faisceau laser est négligeable, et la fusion immédiate.
Ce temps 7T peut étre estimé en fonction de l'intensité I apportée, d’apres I’équation I11.2. S
représente la surface du grain de poudre éclairée par le laser et AE 1’énergie nécessaire pour
faire fondre un grain de poudre de volume v. AE est définie dans I’équation (II.3), avec p la
masse volumique, C,, la capacité thermique, T’ la température de fusion de I'alliage considéré,

Tp la température ambiante et Ly I'enthalpie de fusion :

AFE

(11.2)
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AE = pxvx[Cyx (Tf —To) + Ly] (IL3)

Ainsi, en considérant des grains de poudre d’aluminium d’environ 50 pm de diametre,
I’énergie nécessaire pour les faire fondre est de 'ordre de la centaine de pJ. En considérant

2 7 est inférieur & la ms. Les

un diametre de spot de 90 pm et une intensité d’l MW.cm™
premiers points & faible intensité (<3 MW.cm™2) correspondent donc & la réflectivité du bain
liquide, dont la surface a un effet miroir. En appliquant ’équation (I1.3) avec les enthalpies et
températures de vaporisation, I’énergie nécessaire pour vaporiser un grain de poudre de 50 pm
de diametre est de 'ordre du mJ. C’est pourquoi une augmentation de l'intensité entraine la
vaporisation du métal au-dela de 3 MW.cm~? d’intensité apportée. La chute de réflectivité
observée traduit une meilleure absorption du faisceau dans la profondeur.

Il apparait comme attendu que les alliages d’acier et de nickel sont moins réfléchissants
que les aluminiums ou le cuivre. En revanche, contrairement aux résultats prévus par la
Figure I1.14, le cuivre ne présente pas une absorptivité supérieure aux aluminiums ici. Cela
peut étre di a une possible oxydation de surface des échantillons. Pour les différents alliages
d’aluminium, les tendances sont comparables, avec un léger décalage de la courbe de réflectivité

de I'alliage HT'1 qui peut traduire un temps plus long pour atteindre la vaporisation.

11.2.3.3 Mesures de diffusivité

Une fois ’énergie absorbée, la diffusivité thermique A caractérise la capacité d’un matériau
a diffuser la chaleur. En L-PBF, elle a un impact sur la thermique de l'interaction laser-
matiere et donc sur la solidification du métal liquide. Elle est liée a la conductivité o d’apres
la formule (I1.4) avec p la masse volumique et C,, la capacité thermique (supposée peu variable

sur l'intervalle de température présenté ici) :

o A
X Gy

(I1.4)

Des mesures de diffusivité utilisant la méthode flash (HAY et al., 2004) ont été réalisées.
Comme illustré en Figure I1.17, cette méthode consiste a envoyer une impulsion laser sur la
face avant d’un échantillon et de mesurer 1’élévation de la température AT sur la face arriere.
Dans le cas présent, les échantillons sont sous forme de pastille de 10 mm de diametre et de
2 a 3 mm d’épaisseur. Ils sont placés dans un four controlé et AT est mesuré en fonction du
temps grace a des caméras thermiques, pour différents paliers de température.

Des essais ont été réalisés sur des pastilles découpées dans des pieces d’aluminium cou-
lées : aluminium pur, AISi7, AlISi10, CP1 et HT1. Les résultats sont présentés en Figure I11.18.
L’aluminium pur apparait comme le matériau le plus conducteur, devant les alliages AlSi et
CP1. Tous les quatre manifestent peu de variation de diffusivité en fonction de la température.
HT1 & l'inverse présente une tendance croissante de la diffusivité avec la température, et une

diffusivité preés de trois fois inférieure aux autres alliages.
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FI1GURE I1.17 — Schéma de principe de la méthode flash pour mesurer la diffusivité.
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Fi1Gure I1.18 — Courbes de diffusivité des différents alliages d’aluminium coulés en fonction
de la température, établies par méthode flash.

Ces augmentations sont probablement dues aux paliers de température (maintenus 30 min
pour chaque température successive) qui font effet de traitement thermique pour HT'1, comme
évoqué en section I1.1 (p.55). La quantité élevée d’éléments d’alliage en solution supersaturée
peut altérer la conductivité car la périodicité de la matrice est perturbée. Un traitement en
température permet alors de faire précipiter ces éléments pour former des inter-métalliques
hors solution et diminuer cet effet. GENC et al., 2022 expliquent que ce phénomene est dominé
par Zr dans 'aluminium. Néanmoins, cet effet n’est pas observé ici pour l'alliage CP1 coulé,
qui pourtant en contient également.

Il est enfin a noter que la conductivité thermique du lit de poudre en L-PBF est largement

inférieure a celle du métal solide (S. ZHANG et al., 2019).

I1.3 Matériel expérimental

Dans le but de corréler les flux d’éjectas en L-PBF avec I'hydrodynamique du bain li-
quide, ces travaux s’appuient essentiellement sur une démarche expérimentale. Deux outils

sont employés pour cela : un banc laser instrumenté et une machine L-PBF commerciale.
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I1.3.1 Banc laser instrumenté

Afin d’observer l'interaction laser-matiere de pres, un banc laser instrumenté recréant les
conditions de fabrication du procédé est employé.
I1.3.1.1 Description de I’équipement

Un schéma de principe est visible en Figure I1.19, ainsi qu'un cliché détaillé en Figure I1.20.
Ce dispositif simplifi¢ dispose d'une téte laser fixe, et d’une table mobile selon 7 et 3. C’est
donc le lit de poudre qui se déplace et non le laser, a I'inverse d’une machine L-PBF commer-

ciale. La vitesse maximale de déplacement de la table est de 1500 mm.s~! selon Z.

Source laser fixe

Miroir >ﬁ
Fenétres d’observation \

Caméra
latérale

Caméra
coaxiale

= Chambre de fabrication

Lit de poudre

Table mobile

FIGURE I1.19 — Schéma de principe du banc laser instrumenté, équipé d’un laser fixe et d’une
table mobile. Deux caméras sont disposées pour observer l'interaction laser-matiere a 90° et
en vision coaxiale.

latérale

F1GURE I1.20 — Banc laser instrumenté, équipé des deux caméras et des systemes d’éclairage
laser CAVILUX afin d’observer 'interaction laser-matiere.
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Une enceinte hermétique équipée de fenétres d’observation est disposée sur la table mobile,
permettant de créer une chambre de fabrication additive dans laquelle I’atmosphere d’argon est
maitrisée et homogene. Deux caméras rapides (PHOTRON mini UX100) équipées de capteurs
CMOS sont positionnées de sorte a observer l'interaction du laser avec la matiere a travers
les fenétres de la chambre de fabrication. Deux champs d’acquisition sont ainsi distingués :

— Le champ latéral, tel qu’illustré en Figure I1.21 (a). Ses dimensions sont de 4 mm de
largeur pour environ 11 mm de hauteur. Il permet d’observer les éjectas et la plume de
vapeur sans éclairage additionnel, grace a leur rayonnement thermique. Il est obtenu
en vision directe grace a une caméra positionnée sur un axe a 90° par rapport a la
direction de la table. Le laser est positionné a 1 mm du bord gauche de 'image. Ces
vidéos sont analysées grace a un systeme décrit dans le Chapitre III (p.81).

— Le champ coaxial, tel qu’illustré en Figure 11.21 (b). Ses dimensions sont de 1 mm de
hauteur pour environ 3 mm de largeur. Il permet d’observer les mouvements du bain
liquide et de la poudre au voisinage du cordon. Il est obtenu grace a un miroir posi-
tionné au-dessus de la chambre, sur lequel est orientée la seconde caméra. Le laser est
centré en hauteur sur I'image. Un éclairage additionnel est nécessaire ici pour visualiser
le lit de poudre. Il s’agit d’'une diode laser CAVILUX pulsée de 810 nm, orientée au

niveau de l'interaction laser-matiere.

Comme il n’est pas souhaité que ’éclairage additionnel soit visible dans le champ latéral,
un léger décalage temporel est programmé entre la pulsation du CAVILUX et I’acquisition de
la caméra a 90°. Un filtre passe bande est également utilisé en fonction de la longueur d’onde
du laser, pour ne pas apercevoir le faisceau. Les vidéos sont acquises a une vitesse de 10 kips,

avec un temps d’exposition de 1/10000 s et un champ de 480x1280 p.

FIGURE I1.21 — Exemple d’acquisition (a) en champ latéral; (b) en champ coaxial dans les
conditions suivantes : d=150 pm, P=3000 W, V=500 mm.s~', e=60 pm. Les fleches jaunes
pointent un exemple d’éjecta poudre. Les fleches bleues pointent une goutte de métal liquide
de 400 pm de diametre. Le bain liquide est en surbrillance.
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La grande adaptabilité de ce banc fait que la source laser peut facilement étre changée

selon les besoins. Dans le cadre de ces travaux, deux sources différentes ont été utilisées :

— Une source laser monomode Yb : YAG de longueur d’onde A=1064 pm (infrarouge)
présentant une distribution gaussienne. La puissance maximale du laser est de 1 kW
et le diametre au plan focal est de 80 pm.

— Une source laser Yb : YAG de longueur d’onde A=1030 pm (infrarouge) présentant
une distribution top hat homogene. La puissance maximale du laser est de 10 kW. En

fonction des lentilles utilisées, le diametre au plan focal peut étre de 150 ou 200 pm.

Les distributions top hat et gaussienne sont décrites en Figure 11.22. Le choix de I'une ou
I'autre de ces distributions repose essentiellement sur un critere de taille du spot laser. Les
diametres les plus importants permettent d’observer plus facilement et avec plus de détails
Iinteraction laser-matiere. Le filtre passe bande utilisé dans le cas de ces sources IR est un

passe bas a 950 nm.

FI1GURE I1.22 — Les deux types de distribution énergétique du laser, obtenues grace a un
analyseur de faisceau : (a) monomode ou gaussien ; (b) multimode ou top hat.

11.3.1.2 Préparation des échantillons

La poudre est conservée dans son contenant d’origine, sous étuve a 70°C, avant d’étre
étalée sur un substrat pour constituer le lit de poudre. L’étalement se fait a I’aide d’une lame
de rasoir en controlant I’épaisseur & ’aide d™un piston selon z. L’épaisseur de poudre déposée
est controlée a I’aide d’un profilometre optique (Go-Cator 3D).

Dans un premier temps, les substrats utilisés sont des substrats coulés de méme com-
position chimique que les poudres utilisées. Cependant, dans un souci de cout et d’approvi-
sionnement, des substrats coulés d’aluminium pur sont utilisés dans un second temps. Des
essais comparatifs ont préalablement été réalisés sur ces différents substrats pour évaluer leur
transposabilité. Les dimensions des bains ont été comparées entre les substrats de méme com-
position que les poudres et ceux d’aluminium pur. Les résultats sont illustrés en Figure 11.23
dans le cas des alliages AlSil0 et CP1.

72



I1.3. MATERIEL EXPERIMENTAL

00—
r| ¢ PALI0O/SALLO Largeur ]
[| ¢ PAL10/SAlu T e 1
[| ® PCPlI/SCP1 ]
600 # PCPl/SAlu i

i Profondeur |

1400

M WP R
600 800 1000

1200

Puissance [W]

FiGure 11.23 — Comparaison de I'aspect des cordons en fonction de la puissance pour dif-
férentes poudres (P) et différents substrats (S) dans les conditions suivantes : d=150 pm,
V=500 mm.s~!, e=60 pm.

Ils montrent que la profondeur et la largeur des cordons ne varient pas significativement
d’un substrat & un autre. De plus, il apparait a travers les mesures, ainsi que sur la Figure 11.24,

que les alliages AISi10 et CP1 présentent des aspects de cordons tres similaires.

FIGURE 11.24 — Observations au microscope optique de I'aspect des cordons (a) d’AlSil0; (b)
de CP1, réalisés avec des substrats de méme composition que la poudre, dans les conditions
suivantes : d=150 pm, P=1000 W, V=500 mm.s~!, e=60 pm.

Des observations au MEB ont également été réalisées pour comparer les différents sub-
strats. Les résultats dans le cas du CP1 sont visibles en Figure 11.25. Les cartographies chi-
miques par EDX montrent que la zone fondue est globalement identique que le substrat soit
en aluminium pur ou en alliage CP1. Le substrat coulé de composition CP1 présente des hété-
rogénéités chimiques grossieres. Comparativement aux observations réalisées sur la poudre au
microscope optique en Figure I1.10, la phase riche en Fe apparait en noir au MEB. De méme,
les hétérogénéités chimiques du substrat en aluminium pur sont attribuées a des pollutions
chimiques. Enfin, aucun substrat ne présente de porosités et les zones fondues ne présentent

aucune fissure.
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Ficureg I1.25 — (a) Observations au MEB; (b) cartographies chimiques EDX des cordons
de CP1 réalisés avec un substrat d’aluminium pur sur les images de gauche et un substrat
de méme composition que la poudre sur les images de droite, dans les conditions suivantes :
d=150 pm, P=1000 W, V=500 mm.s~!, e=60 pm.

I11.3.2 Machine L-PBF commerciale

Afin de faire le lien entre les observations réalisées sur le banc laser instrumenté et la
réalité industrielle, une machine L-PBF commerciale est également utilisée. Il s’agit d’une
SLM®)125 de chez SLM Solutions, comme illustrée en Figure I1.26 (a). Elle est équipée d’un
laser gaussien et ses principales caractéristiques sont décrites en Tableau II.8 et comparées a

celle du banc laser instrumenté.

TABLEAU I1.8 — Comparaison des caractéristiques principales de la SLM®)125 et du banc
laser instrumenté (TP = top hat, IR = infrarouge, V = vert.)

SLM®)125 Banc Gaussien IR Banc TH IR
Longueur d’onde 1070 nm 1064 nm 1032 nm
Diametre (plan focal) 60 pm 80 pm 150 ou 200 pm
Vitesse de scan max | 2000 mm.s™* 1500 mm.s~* 1500 mm.s~*
Puissance max 400 W 1 kW 10 kW

74



I1.3. MATERIEL EXPERIMENTAL

Buse de balayage Racleur

o L

Bac de récupération de poudre

FIGURE I1.26 — Machine L-PBF industrielle (a) SLM®)125; (b) schéma simplifié de la
chambre de fabrication.

La Figure 11.26 (b) présente un schéma simplifié de cette machine commerciale. Le lit de
poudre est étalé sur un plateau en acier inoxydable avec un racleur en silicone. L’épaisseur
est maitrisée a I'aide du déplacement Az du plateau selon Z. Le racleur se déplace lui selon
laxe 7. L’atmospheére d’argon est controlée dans I’enceinte de fabrication, et un flux de gaz
complémentaire (appelé cross jet) balaye le plateau selon 1'axe § pour évacuer les fumées
et les éjectas. La buse de balayage est généralement située 20 mm au-dessus de l'interaction
laser-matiere. ANDREAU et al., 2019 indiquent que ce flux de gaz peut induire des angles de
scan interdits lors de la fabrication de certaines nuances, et ce pour limiter 'interaction entre

le laser et la plume de vapeur. Ce n’est pas le cas pour 'aluminium.

Différents types d’échantillons sont réalisés grace a ces deux outils selon une méthode

expérimentale comportant plusieurs étapes.

I1.3.3 Méthode expérimentale

Les phénomeénes mis en jeu en L-PBF sont complexes et multiphysiques. L’approche de
ces travaux est donc d’évoluer progressivement en difficulté en décomposant les différentes
échelles de fabrication, afin d’avoir la compréhension la plus fine possible du procédé. Sont
distingués ici :

— L’échelle 1D : définit le monocordon, issu d’un simple passage du laser sur la poudre

selon l'axe 7.

— L’échelle 2D : définit la surface, issue d’un enchainement de monocordons (avec plus

ou moins de recouvrement en fonction de I’écart vecteur h choisi) selon 'axe ¥.

— L’échelle 3D : définit la piece finale, issue d'un empilement de surfaces selon 1'axe 7z
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Les deux outils expérimentaux décrits précédemment permettent de réaliser des échan-
tillons a ces différentes échelles, tels que présentés en Figure 11.27. L’utilisation du banc laser
instrumenté est privilégiée pour les échelles 1D et 2D, afin d’observer I'interaction laser-matieére
de pres. A 'inverse, la machine SLM®)125 est plus adaptée & la fabrication de pieces 3D, pour

étre représentatif de la réalité industrielle.

F1GURE I1.27 — Différentes échelles de fabrication L-PBF de 10 mm de c6té (a) monocordon
1D; (b) surface 2D; (c) piece 3D.

Tandis que les acquisitions vidéos des éjectas sont analysées via une méthode détaillée an

Chapitre III, les échantillons métalliques sont analysés via la démarche décrite ci-dessous.

II1.4 Meéthodes d’analyse des échantillons

I1.4.1 Evaluation des domaines de stabilité

Pour déterminer si la fusion s’est déroulée dans des conditions stables, les échantillons
sont analysés visuellement. Les observations des échantillons solidifiés peuvent étre également

corrélées aux observations issues de la caméra coaxiale.

76



I1.4. METHODES D’ANALYSE DES ECHANTILLONS

Cinqg cas sont différenciés, d’apres les instabilités décrites en section 1.2 (p.10), et les
exemples associés sont présentés en Figure I1.28 :

— 1 : stable, I’échantillon présente un aspect uniforme et des chevrons réguliers sont
visibles (Figure I1.28 (c)).

— 2 : balling, ’échantillon présente un manque de fusion et une sphéroidisation du métal
(Figure I1.28 (a)).

— 3 : humping, 'échantillon présente des creux et des bosses périodiques (Figure 11.28
(e)).

— 4 : pre-humping, I’échantillon présente un début d’irrégularité type creux-bosses mais
non régulier (Figure I1.28 (d)).

— 5 : autre, ’échantillon ne correspond a aucun des criteres ci-dessus (Figure I11.28 (b)).

Fi1GURE 11.28 — Exemple des domaines de stabilité identifiés sur les cordons solidifiés pour I’al-
liage AlSi10 avec d=200 pm : (a) balling avec V=1500 mm.s~! et P=400 W ; (b) "autre” avec
V=1000 mm.s~! et P=400 W ; (c) stable avec V=500 mm.s~! et P=2800 W ; (d) pre-humping
avec V=1000 mm.s~! et P=1300 W; (e) humping avec V=1000 mm.s~! et P=2800 W. La
fleche rouge indique le sens de déplacement du laser par rapport au lit de poudre.

Ainsi, il est possible a partir de ces observations non destructives de produire des car-
tographies des zones de stabilité du procédé en fonction des matériaux et de la paramétrie
appliquée, dans le cas des échantillons 1D et 2D. Ces cartographies seront présentées en sec-
tion IV.2.1.2 (p.129).
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I1.4.2 Mesure des dimensions de cordons

Afin d’observer et de mesurer les cordons pour les différents échantillons, des coupes
transverses sont effectuées au centre de chacun d’entre eux. Apreés des étapes d’enrobage et

de polissage, décrites en Annexe A.l, les coupes des cordons sont observées au microscope

optique. Des exemples sont illustrés en Figure I1.29 pour les trois échelles étudiées.

FIGURE I1.29 — Vue en coupe des bains de fusion d’AlSi10 a différentes échelles (a) monocordon
1D avec d=80 pm, P=900 W, V=300 mm.s~!, e=60 pm; (b) surface 2D avec d=150 pm,
P=2600 W, V=750 mm.s~!, e=60 ym, h=260 pm; (c) piece 3D (aprés attaque chimique)
avec d=60 pm, P=350 W, V=1750 mm.s~ !, e=30 pm, h=130 pm.

Dans le cas des échantillons 1D et 2D, les observations sont réalisables directement apres
le polissage, car les cordons sont suffisamment reconnaissables du substrat. Il est alors possible
de mesurer leur largeur [ et leur profondeur p, et de calculer a la fois le rapport d’aspect défini
par Iéquation (I.7) en section 1.2 (p.10), qui fait référence au diametre du spot laser, mais
aussi le rapport d’aspect défini par I’équation (IL.5) ci-dessous, qui prend en compte la largeur

du cordon.

RAc = ? (IL5)

Dans le cas des échantillons 3D, une attaque chimique est nécessaire pour distinguer les
cordons. Le réactif de Keller est utilisé, décrit en Annexe A.1. La mesure des dimensions des
cordons est généralement effectuée sur la derniere couche, car elle permet de mieux visualiser
la profondeur, sans empilement de cordons. Concernant la largeur, une mesure représentative
ne peut se faire que sur une couche réalisée a 90° de I’angle de découpe, du fait de la rotation

entre chaque couche.

I1.4.3 Evaluation de la porosité des pieces 3D

Pour les pieces 3D élaborées avec la machine SLM(®)125, des mesures de taux de porosité
sont effectuées par analyse d’image. Il s’agit d’observer une vue en coupe des échantillons sans

attaque chimique préalable (c’est-a-dire sans distinction des cordons).
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Le logiciel ImageJ est utilisé pour cela. Une binarisation est effectuée pour évaluer la pro-
portion de pixels blancs sur noirs comme illustré en Figure I1.30. L’exemple pris ici est un cas
de porosité extrémement élevé. L’ensemble des résultats est présenté dans la section IV.3.1
du Chapitre III (p.159). Une macro? définie en Annexe A.1 est mise en place pour permettre

des mesures répétables.

FiGure I1.30 — Exemple de binarisation sur les images en coupe des pieces 3D pour I’évalua-
tion du taux de porosité.

I1.5 Conclusion du chapitre

Différents alliages d’aluminium sont étudiés dans ces travaux : deux alliages de fonderie
(AlISi7, AlSil0) et deux alliages dédiés a la FA (CP1, HT1). Les étapes de caractérisation
élémentaires décrites dans ce chapitre illustrent quelques singularités chimiques et physiques.
En particulier, les intervalles de solidification, les températures de liquidus ainsi que les va-
leurs de diffusivité thermique ont été mesurés pour les quatre alliages et pourront permettre
d’alimenter les réflexions. Les mesures de réflectivité sont quant a elles extrémement proches

entre les quatre nuances.

Afin d’analyser les éjections de matiére en L-PBF pour ces quatre alliages, cette these
repose principalement sur une méthode expérimentale. A P'aide d’un banc laser équipé de ca-
méras et d’une machine commerciale, des échantillons a plusieurs échelles (1D, 2D, 3D) sont
réalisés. Des images de l'interaction laser-matiere sont enregistrées puis traitées grace a un
systeme automatisé qui sera décrit dans le Chapitre III (p.81). En parallele, les échantillons
obtenus sont observés en surface et en coupe pour définir la stabilité du bain, ses dimensions,

et détecter les éventuelles porosités.

L’objectif est ici de corréler les flux d’éjectas en L-PBF avec I’hydrodynamique du bain

liquide pour ces différents alliages. Les résultats seront présentés dans le chapitre IV (p.109).

3. Petite routine informatique permettant d’automatiser une tache répétitive.
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III.1. DESCRIPTION DES IMAGES

Dans ce troisieme chapitre, il s’agira de présenter la méthode d’analyse d’image qui a
été développée pour analyser la dynamique des éjectas au cours du procédé L-PBF, a la fois
qualitativement et quantitativement. Cette méthode, baptisée SP(AM)? pour SPatter Analysis
Method for Additive Manufacturing, se compose de plusieurs étapes :

— La détection des éjectas : plusieurs outils de détection ont été testés dans ces travaux,
allant des techniques conventionnelles aux systemes d’intelligence artificielle. Afin d’éta-
blir un choix entre ces différents outils, des criteres de performance ont tout d’abord été
définis. Un calcul d’erreur a permis de faire ressortir les avantages et les inconvénients
de chacun des outils.

— La caractérisation des éjectas : apres la détection de la position des éjectas, un seuillage
traditionnel a permis de faire ressortir leurs critéres morphologiques.

— Le suivi des éjectas : d’apres les criteres de position et les données morphologiques,
les éjectas ont été suivis d’une image a l'autre au cours des films de 'interaction laser-
matiere.

— La reconstruction et I’analyse des trajectoires : des criteres de validation et de correc-
tion ont été appliqués sur les trajectoires pour obtenir les résultats finaux.

Elle s’appuie sur les observations issues du banc instrumenté décrit dans le Chapitre II.

III.1 Description des images

Le banc expérimental décrit en section I1.3.1 (p.70) permet d’observer latéralement I'inter-
action laser-matiere, en particulier la plume de vapeur et les éjections de matiere résultantes.
La Figure III.1 (a) présente un cliché type de cette interaction. Comme décrit au Chapitre II,
le champ d’acquisition est de 480x1280 px, correspondant a 4 mm en largeur pour environ
11 mm de hauteur. Le laser est positionné a 1 mm du bord gauche de I'image.

Les images obtenues sont stables et il n’y a pas de bruit résiduel. L’histogramme en
Figure III.1 (b) présente un pic a 0 pour les pixels noirs et un pic a 255 pour les pixels blancs,
ainsi qu'une répartition additionnelle en niveaux de gris. Cela indique que certaines particules
apparaissent saturées. Pour rappel, ce n’est pas un éclairage qui rend visible les particules
mais bien leur température (supérieure a la température de fusion de I'aluminium). Tous les
éjectas, hormis ceux de Type 1 et 2 qui sont "froids”, sont donc observés. La plume quant &
elle est aussi bien visible et son intensité varie au cours des séquences vidéos. Pour autant,
elle n’apparait pas de maniere isolée sur ’histogramme.

Grace au court temps d’exposition, les particules en mouvement conservent une forme
relativement sphérique, contrairement a certains clichés issus de la littérature présentés dans
le Chapitre I (p.37). Bien que les particules de métal soient éjectées dans les trois directions de
I'espace, le dispositif de monovision décrit ici permet uniquement d’observer leur mouvement
en projection dans un plan a deux dimensions (7, 7). La profondeur de champ selon 3 est

évaluée a 4 mm, comme illustré sur la Figure I11.2.
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FIGURE III.1 — Exemple d’images brutes acquises par la caméra latérale du banc instrumenté
a analyser (a) image complete de 480p x 1280p; (b) histogramme relatif & cette image; (c)

zoom sur l'interaction laser-matiere (d) plusieurs images successives superposées.
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FIGURE II1.2 — Schéma du champ d’acquisition latéral de la caméra et son équivalent en vue

de dessus.
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La profondeur de champ est limitée par la visualisation a fort grandissement dans le plan
2D. Certaines particules se révelent ainsi floues lorsqu’elles sont éjectées a plus de 2 mm selon
y, et leur taille peut étre faussée. Néanmoins, les éjectas étant fortement dirigés & 'opposé de
la direction de déplacement du laser, et la plage d’observation selon 7 étant réduite & 4 mm,
il est estimé qu’une majorité de particules sur les images se trouve dans le champ de netteté.

Par ailleurs, la zone d’interaction avec le laser est particulierement dense, d’ou certaines
particules qui se croisent et paraissent superposées comme le montre la Figure III.1 (c).

Aussi, des particules identifiées comme de grosses gouttes de métal liquide présentent
une modification de leur aspect d’une image a l'autre sous 'effet de leur oscillation propre,
comme le montre la Figure III.1 (d). Une superposition d’images successives est représentée,

ol deux gros éjectas issus d’un jet de métal liquide oscillent cote & cote en se déplacant selon Z .

Une méthode d’analyse spécialement adaptée a ces images est donc développée ici.

II1.2 Choix du modele de détection

La premiere étape de cette méthode consiste a détecter les éjectas sur les clichés réalisés.
Au cours de I’ensemble de ces travaux, plusieurs centaines de milliers d’images ont été générées
grace aux essais sur banc instrumenté. Face a la quantité de données, il est choisi d’appliquer
une technique de vision par ordinateur. La Figure I11.3 présente une rapide classification des
techniques existantes établie par LURIG et al., 2021. Les méthodes morphologiques ou les
méthodes de seuillage sont dites traditionnelles car elles ont été les premieres développées.
Puis, des approches hybrides appliquant des résultats de traitement du signal sur des images
en entrée d’algorithmes de machine learning ont vu le jour. Ces derniéres années, la tendance
est au développement de réseaux de neurones pour effectuer de I'apprentissage profond. Trois
méthodes sont testées ici. Pour faire un choix entre ces derniéres, des criteres de performance

sont définis.

Computer vision

Machine learning Signal processing

Classic Machine Learning Deep learning Thresholding algorithms
Histogram of oriented Scale-invariant feature Convolutional Neural
gradients (HOG) transform (SIFT) Networks (CNN) Watershefﬂ
transformation

L Support Vector H Clustering (e.g. k-means, ‘ ’

Machines (SVM) gaussian mixture) blob-detection

Ensemble Methods Motion-based

Autoencoder ‘ ’ Edge-, corner-or |
’ foreground detection ‘

Reinforcement Learning ‘

| Gradient boosting ‘ Random Forest |

‘ Manual segmentation ‘

(elgusinglRhotoshio) Manual image analysis

F1Gure I11.3 — Classification des différentes techniques de vision par ordinateur (LURIG et al.,
2021).
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IT1.2.1 Criteres de performance de détection

Pour évaluer l'efficacité des méthodes de détection d’objet décrites ci-dessous, il est néces-
saire de comparer les résultats en sortie de chacun des systémes avec des résultats de référence.
Ces résultats de référence sont générés par I'utilisateur "manuellement”; c’est-a-dire sans ’aide
d’outils informatiques de détection. Pour ce faire, un ensemble aléatoire de 200 images indé-
pendantes a été isolé. Ces images proviennent de différents films d’interaction laser-matiere
sur poudre d’aluminium, & des puissances allant de 750 a 1250 W. Sur ces images, toutes les
particules identifiées par I'utilisateur comme des éjectas ont été étiquetées (ou "labelisées”) via
la construction d’une boite englobante appelée bounding box (BB), a I'aide de 1'outil Ybat !.
L’interface d’annotation est visible en Figure II1.4. Autrement dit, tous les éjectas visibles &
Pceil nu par 'utilisateur sur I'image brute (sans rehaussement de contraste ou autre traite-
ment) sont annotés manuellement en tracant une boite a leur périphérie. A partir de cette

boite, les coordonnées du coin supérieur gauche et du coin inférieur droit sont enregistrées.

FIGURE II1.4 — Outil Ybat utilisé pour ’étiquetage des données (création de bounding box
autour des éjectas) afin de constituer la base ground truth.

Les particules en proximité immédiate de l'interaction laser-matiere ne sont pas prises en
compte (zone de 500 pm de rayon autour de l'interaction), car il est difficile de les dissocier
les unes des autres dans cette région tres dense. Environ 50 & 100 objets sont ainsi annotés
manuellement par image, ce qui génere in fine une base de données appelée ground truth? de
plus de 10 000 objets.

1. Ybat ou YOLO BBoxz Annotation Tool est un outil d’annotation permettant de générer manuellement
des fichiers . json compatibles avec le format des bases de données des applications de Deep Learning (GITHUB
link :https://github.com/drainingsun/ybat).

2. Ground truth se traduit en francais par "vérité terrain” et symbolise une information avérée, obtenue par
mesure ou observation directe, par opposition a des détections.
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Il est nécessaire de préciser que I’annotation manuelle est une tache complexe, trés dépen-
dante de 'utilisateur et des conditions d’observation. Dans le cas de ces annotations sur des
images brutes, certaines particules de petite taille (<10 pm de rayon), de faible intensité ou
hors du plan focal de la caméra peuvent aussi étre invisibles a ’ceil nu. La détection manuelle
peut donc sous-estimer la quantité de particules détectées.

Cette base de données manuellement constituée ground truth est ensuite comparée aux ré-
sultats des différentes méthodes de détection sur ces mémes 200 images. En effet, une bounding
box est également tracée autour de chaque particule détectée par le systéme automatisé sur ce
méme échantillon de clichés, afin de former un ensemble de données detected. 1l s’agit ensuite
d’évaluer le recouvrement entre les BBy oundtruth €t les BBgetecteq- Pour cela, le parametre
Intersection over Union - IoU), illustré en Figure II1.5, est défini en équation I11.1 :

_Aire d'intersection  BBgroundtruth N BBaetected

Tol7 = 2 " = 111
Aire d'union BBgroundtruth U B Byetected ( )

BB

ground truth

B Bdetected

Aire d'intersection
IOU = =

Aire d'union

FI1GURE II1.5 — Définition schématique de I'loU pour évaluer le recouvrement entre les résul-
tats d’un systeme de détection et la base ground truth.

L’IoU permet donc de comparer la région autour de l’objet prédit par le systeme de
détection avec la région autour de 'objet identifié avec certitude par 'utilisateur, et ce de
maniere proportionnelle a la taille de I’'objet recherché. Une détection est considérée correcte
si la valeur d’IoU est supérieure a une valeur seuil prédéfinie. Dans le cadre de ces travaux,
elle a été fixée a 0,25 apres plusieurs tests d’ajustement. Cette valeur, pouvant paraitre faible,
résulte des différences de taille entre BB, selon si elles ont été tracées par 1'utilisateur ou par
le systeme (I'utilisateur a tendance & créer des boites englobantes plus larges, ce qui augmente
Paire d’union). Quatre catégories sont ensuite définies et résumées dans la matrice de confusion
en Tableau III.1 :

— Vrai Positif - VP : la particule détectée par le systeme est bien identifiée comme un
éjecta par l'utilisateur. La détection est considérée correcte (Figure IIL.6 (a)).
— Faux Négatif - FN : la particule identifiée par l'utilisateur n’est pas détectée par le

systéme. Le systéme a manqué une particule (Figure IIL1.6 (b)).
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— Faux Positif - FP : la particule détectée par le systéme n’est pas identifiée par 1'utili-
sateur. La détection est considérée incorrecte (Figure II1.6 (c)).
— Vrai Négatif - VN : ni le systéme ni I'utilisateur n’identifient de particule (non pertinent

dans le cas présent, cela correspond au fond).

TABLEAU III.1 — Matrice de confusion comparant les données réelles identifiées par 1'utilisa-
teur et les données prédites par le systeme de détection.

Annotation de 'utilisateur

C’est un éjecta Ce n’est pas un éjecta

Prédiction C’est un éjecta Vrai Positif (VP) Faux Positif (FP)

du systeme | Ce n’est pas un éjecta | Faux Négatif (FN) Vrai Négatif (VN)

FIGURE II1.6 — Exemple de (a) Vrai Positif : le systéme trace une BB (en vert) autour d’une
particule bien présente ; (b) Faux Négatif : une particule est bien présente mais le systéme ne
trace pas de BB ; (c¢) Faux Positif : le systéme trace une BB (en vert) alors qu’aucune particule
n’est présente d’apres 'utilisateur.

La précision et le rappel sont ensuite définis par les équations III1.3 et II1.2. La préci-
sion représente la proportion de détections correctes sur ’ensemble des détections, et traduit
I'exactitude du systeme. Le rappel représente la proportion de particules détectées sur l'en-
semble des particules présentes identifiées avec certitude par 'utilisateur. Ces deux parametres
permettent de déterminer 'efficacité des méthodes de détection. Enfin, le Fl-score peut étre

défini en équation II1.4 pour établir une performance globale.

vP
== I11.2
Rappel = 5= p (TT1.2)
=
PT@CiSiOn = m (IIIS)
Precisi l
F1— score =2 x — cAton X Rappe (II1.4)

Precision + Rappel

Cette méthode de détermination d’erreur permet de qualifier les différents modeles de

détection appliqués ici, afin de choisir le plus pertinent.
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Dans ces travaux, il ne s’agit pas de développer une nouvelle technique de détection
d’objet, mais d’appliquer a la problématique des éjectas des outils existants d’analyse d’image,
largement utilisés dans la littérature (CHO et al., 2022 ; GOH & YEONG, 2022 ; GRASSO et al.,
2018 ; LEUNG et al., 2018; PERERA et al., 2021 ; REPOSSINI et al., 2017; TAN et al., 2020;
YANG et al., 2020; YE et al., 2019).

I11.2.2 Méthodes traditionnelles

Dans un premier temps, dans une approche centrée sur la facilité de mise en ceuvre et
d’utilisation, des méthodes dites "traditionnelles” sont envisagées. Ces méthodes traditionnelles
de détection d’image reposent généralement sur le seuillage, c’est-a-dire sur une binarisation :
la valeur 1 est fixée aux pixels ayant une intensité supérieure ou égale au seuil, la valeur
0 est fixée aux autres. Pour définir cette valeur seuil, chaque méthode utilise des formules
mathématiques différentes. Deux groupes peuvent étre distingués : les méthodes globales qui
s’appuient sur U'intégralité des niveaux de gris de I'image pour définir la valeur seuil, et les

méthodes locales qui s’appuient uniquement sur le voisinage du pixel étudié.

I11.2.2.1 Méthode globale (Otsu)

La méthode Otsu est tout d’abord appliquée, sur les images brutes, sans traitement préa-
lable. Décrite par OTsU, 1979, c’est 'une des méthodes de seuillage globales les plus utilisées.
Elle évalue la probabilité de chaque niveau de gris a partir de I’histogramme de I'image entiere.
Son algorithme calcule le seuil optimal a appliquer afin de dissocier les objets (classe 1) de
Parriere-plan (classe 2), en minimisant la variance intraclasse et en maximisant la variance
interclasse. La Figure II1.7 présente un exemple de seuillage Otsu selon deux configurations
distinctes d’histogramme : 'une ou les deux classes sont clairement séparées et ou Otsu sera
particulierement efficace, 'autre ot un unique pic est visible, et ot la détermination de la va-
leur optimale est plus complexe. Sur les images de cette étude, les deux classes sont clairement

séparées, donc Otsu est adaptée a notre cas d’application.

a : Otsu b Otsu
2000 - | threshold 2000 - threshold
>
2
= P
W )
= =
g 1000 - = 1000
~ =
= £
=
0 - : 5 . 0 . ! -
1 31 61 91 121 151 1 31 61 91
Gray Level Gray Level

(a) (b)

FIGURE II1.7 — Exemple de seuillage Otsu pour deux histogrammes distincts : (a) vallée; (b)
pic unique (MALARVEL et al., 2017).
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Dans le cas présent, ou les images successives d’une séquence semblent & premiere vue
similaires, une faible variation de la valeur seuil calculée pour chaque image est normale-
ment attendue. Pourtant, les premiers résultats issus de la méthode Otsu font ressortir deux

populations de valeur seuil différentes, comme indiqué sur la Figure II1.8 (a).

150

Présence de la plume b

125 Absence de la plume p
‘2100 3 K
12l ; h )
) () \‘.. €} '
—2 75 *:‘ p : > .s (] -
5 .o 3
= 50 ° o o J
> Q.;. .2. s ..: e

100 200 300 400 500 6000 100 200 300 400 500 600
Indice de l'image Indice de l'image

FIGURE III.8 — Valeurs de seuil d’Otsu pour un seuillage automatique (a) sur les images
brutes, qui présentent deux populations de valeur sous leffet de la plume de vapeur; (b) sur
les images pré-filtrées par top hat pour retirer la plume, qui ne présentent qu’une population
(RENOLLET, 2020).

Cela s’explique par la présence de la plume de vapeur, dont I'intensité peut varier au cours
de la séquence. N’étant pas écrantée, sa présence impacte le calcul de la variance intraclasses
de l'arriere-plan et perturbe la détermination de la valeur seuil, dans le cadre d’'une méthode
globale. Il est ainsi observé en Figure II1.9 que la plume est détectée comme un objet sur

certaines images.

FIGURE II1.9 — Effet d’'une valeur seuil erronée suite a la présence d’une intense plume de
vapeur. Le seuillage détecte la plume comme un éjecta (a) image avant seuillage; (b) image
apres seuillage (RENOLLET, 2020).
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Pour corriger ce défaut, un filtre morphologique de type top hat® est employé pour suppri-
mer la plume. Un critere de taille maximale est fixé a 15 pixels, soit environ 125 pm de rayon,
d’apres le rayon maximal des éjectas attendu évoqué au Chapitre I. Les éléments supérieurs
a cette taille (tels que les bouts de plume) sont soustraits a l'image initiale. La Figure I11.8
b présente les valeurs seuil d’Otsu sur les images préalablement filtrées et montre bien cette
fois-ci une population unique de valeur, comme attendue.

Un exemple de résultat de détection par Otsu apres filtrage de plume est visible en Fi-
gure II1.10 (a). Le contraste a été rehaussé pour permettre une meilleure visualisation des
particules par le lecteur. Les contours des particules détectées sont bien définis et respectent
la morphologie des éjectas au plus pres. En revanche, un certain nombre de particules ne
sont pas détectées, bien qu’elles soient visibles a 1’ceil nu sur 'image. D’apres la méthode de
détermination d’erreur précédemment décrite, le rappel est estimé a 49 % et la précision a

71 %.

FIGURE II1.10 — Résultat de détection d’éjectas pour les systemes (a) Otsu, Rappel : 49 %,
Précision : 71 %; (b) MSER, Rappel : 56 %, Précision : 99 % , avec un contraste rehaussé
pour la visualisation.

Du fait des instabilités de la plume de vapeur, de fortes variations d’intensité peuvent
apparaitre d’une image a I'autre. Le filtrage de la plume de vapeur ne suffit pas a corriger
ces variations, car la présence de cette plume s’accompagne d’un nombre plus important
d’éjections de matiere (donc davantage de pixels blancs). Cela modifie la probabilité des
niveaux de gris et impacte la fonction de variance. Cette périodicité dans la quantité de
particules détectées au cours d’une séquence coincide avec les observations de Y. Li1U et al.,
2015 décrites au Chapitre I en Figure 1.23 (p.26). Ponctuellement, des images ne présentent

meéme aucune particule détectée, bien qu’elles soient visibles a I’ceil nu.

3. Filtrage morphologique par érosion-dilatation
(openclassroom link : https://openclassrooms.com/fr/courses/operations-morphologiques-de-base).
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En conclusion, une méthode de seuillage globale n’est pas parfaitement adaptée a cette
problématique, car elle est trop influencée par la plume de vapeur, et le rappel et la précision
résultants ne sont pas satisfaisants (<75%) C’est pourquoi dans un second temps, une méthode
de seuillage locale a été privilégiée.

Avec une méthode locale, le fait que la particule soit sur un fond noir ou dans la plume
n’affecte pas la détection, puisqu’elle est basée sur des gradients d’intensité et non plus sur

une valeur d’intensité absolue.

I11.2.2.2 Méthode locale (MSER)

La méthode MSER (Mazimally Stable Extremal Regions), décrite par MATAS et al., 2004,
est sélectionnée. Cette technique de recherche par zone d’intérét repose sur I'idée que 'intensité
varie rapidement au bord des objets. Elle est basée sur un algorithme de multiseuillages qui
cherche d’abord les régions extrémes, puis qui sélectionne les plus stables :

— Une région est extréme si ’ensemble de points contigus la constituant présente une

intensité supérieure a celle de son voisinage.

— Une région est stable si 'application d’un seuillage local ne modifie pas son aire A

au-dela d’une variation maximale MV. Cette variation surfacique V.S est définie en

équation II1.5, A étant I'intervalle entre les valeurs seuil.

Aqn — A

<M I11.
2 v (1m.5)

vs_‘

Les deux parametres principaux a considérer dans le cadre de cette méthode sont donc A
et MV. Schématiquement, il s’agit de seuiller une image selon différentes valeurs seuil, chacune
de ces valeurs étant espacée de A. Puis, les images seuillées sont comparées une & une pour
évaluer la variation surfacique des particules entre les seuillages successifs. Cette variation
surfacique est enfin comparée au MV pour définir ou non la stabilité de la région. Apres de
nombreux tests, les valeurs choisies ont été fixées telles que A=3 et MV =0.2. L’influence de
A et de MV est illustrée en Annexe B.

Pour cette méthode, les instabilités de la plume ne sont plus problématiques. Les résultats
obtenus sont visibles en Figure II1.10 (b). Par rapport & la détection via Otsu, davantage de
particules sont détectées. Néanmoins, contrairement & la méthode globale, la morphologie des
particules n’est pas toujours respectée et certains contours sont surestimés. Le rappel est évalué
a 56 % et la précision a 99 %. Ces résultats sont meilleurs que pour la méthode Otsu mais le
rappel reste peu satisfaisant. Des exemples de faux négatifs dans ce cas sont des particules de
petite taille (r<15 pm) ou encore des particules hors du champ de netteté. En effet, MSER
est sensible au flou et donc aux variations de niveau de gris au bord des particules, qui sont

illustrées en Figure I11.11).
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Ficure II1.11 — Illustration de la variation d’intensité au bord d’une particule.

Dans cet exemple, l'intervalle d’intensité entre les différentes zones du bord (définissant
A) est de lordre de 50. Soit Ar la variation du rayon en pixel entre chaque seuillage espacé
de A, ’équation II1.6 exprime V'S en fonction du rayon r de I'objet. Il apparait ainsi comme
illustré en Figure II1.12 que, pour différents Ar, plus la particule est petite, plus V.S est
important. Le MV étant ici inférieur a 1, cela explique la non-détection des petites particules

ou des particules aux bordx flous.

(I11.6)

Variation surfacique VS, [px]

0 1 1 1 I 0
0 2 4 6 8 10

Rayon r [px]

FiGURE III.12 — Variation surfacique VS exprimée en fonction du rayon r pour différentes
valeurs de Ar. Pour les particules de petites tailles (r<2 px), la surface varie de plus de 50%
entre seuillages successifs.

Ainsi, les méthodes traditionnelles sont applicables a la détection d’éjectas en L-PBF.
Néanmoins, elles ne détectent pas plus de la moitié des particules présentes sur les images.
Dans l'optique de réaliser une étude quantitative plus poussée, il est décidé d’utiliser une

méthode d’analyse d’image via intelligence artificielle pour améliorer le rappel.
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I11.2.3 Intelligence artificielle et Deep Learning

L’Intelligence Artificielle (IA) est un domaine d’études et de méthodes visant a auto-
matiser (totalement ou partiellement) certaines taches humaines nécessitant de I’expérience,
de la connaissance et de l'intelligence, a I'aide de calculs. Elle combine des outils mathéma-
tiques et algorithmiques tels que 'optimisation, le calcul des probabilités et les statistiques.
Pour exemple, I'TA permet aujourd’hui d’automatiser les réalisations cognitives et perceptives
quotidiennes de I’étre humain (liées aux sens tels que I'ouie ou la vue) au travers de calculs
mathématiques implémentés sur des machines.

Parmi les différentes méthodes d’TA, les approches empiriques (opposées aux approches
symboliques) sont basées sur les données. Elles reposent sur le principe d’apprentissage et
cherchent a découvrir des concepts de référence (pattern) dans les données au moyen d’algo-
rithmes évolutifs. Ces algorithmes composent le champ du Machine Learning (ML) (appren-
tissage machine) et fonctionnent en deux étapes :

— Une étape d’apprentissage, ot sont présentés a ’algorithme des exemples des patterns

a détecter. L’algorithme adapte ses parametres en fonction des données d’entrée pour
étre capable de détecter ces exemples.

— Une étape de validation, ou la capacité de détection de 'algorithme final est évaluée
sur des données qu’il n’a pas vues lors de 'apprentissage.

Parmi les nombreux algorithmes de ML, les plus utilisés sont les "réseaux de neurones
artificiels”, qui miment grossierement le fonctionnement du cerveau. Ils créent des combinai-
sons entre les données d’entrée (telles que les valeurs des pixels) en les faisant passer dans
des neurones artificiels qui correspondent a une fonction d’activation (zero-ou-un). Quand
les données d’entrées sont des images, une catégorie de réseaux particuliers de grande taille,
appelée Deep Learning (DL) ou apprentissage profond, est utilisée.

En termes mathématiques, I’algorithme va chercher & définir une relation Y = f(X) + ¢,
avec X l’ensemble des variables du systeme données en entrée, Y la quantité d’intérét et ¢
I'incertitude ou l'erreur de mesure. Il s’agit d’une relation purement mathématique et non
physique. Pour définir cette relation, deux principaux types d’apprentissage existent :

— Dans le cas d’un apprentissage supervisé, la base de données est définie comme D = {z;
X,yi € Y}{i—1..n}- Les données sont ainsi étiquetées (étape de labeling), c’est-a-dire
qu’un utilisateur a identifié pour chaque variable X le résultat Y correspondant. Cela
permet de guider I'algorithme et de ’orienter dans sa prédiction. Il s’agit ensuite pour
lui de généraliser la relation entre X et Y pour des données inconnues, en minimisant
notamment 1’écart entre f(X) et Y (appelé le risque).

— Dans le cas d’un apprentissage non supervisé, la base de données est définie comme
D = {z; € X} {i=1..N}- Aucun utilisateur n’intervient et I’algorithme ne dispose que
des variables X. Il doit extraire seul les caractéristiques pertinentes des exemples et les

similarités mathématiques entre les données.

94



I11.2. CHOIX DU MODELE DE DETECTION

L’apprentissage non supervisé a I'avantage d’étre autonome et de faire ressortir des ten-
dances non percues par l'utilisateur, mais il nécessite généralement une grande quantité de
données d’entrée. Il est adapté a des problématiques de tri ou pour détecter des singularités
dans des bases de données. L’apprentissage supervisé facilite quant a lui 'entralnement et
peut-étre plus performant, néanmoins il est souvent cotiteux d’obtenir Y puisqu’il est néces-
saire de faire appel a un utilisateur.

Dans cette étude, 'apprentissage supervisé s’avere le plus adapté. Il s’agit d’estimer la
présence ou non d’un objet dans une image (Y’) en fonction de la valeur des pixels (X). Y étant
ici qualitatif, il définit un modele de classification (associé a la localisation de 1'objet détecté).
1l existe également des modeles de régression, pour lesquels Y est une grandeur quantitative,
comme par exemple I'estimation de la résistance d’un nouveau matériau (Y') en fonction de
sa composition (X).

Face a la quantité considérable de données générées dans ces travaux par le dispositif
expérimental (plusieurs centaines d’essais, soient des milliers d’images, soient des millions
d’éjectas), il est pertinent d’utiliser une technique de Deep Learning (DL) ici. Elle repose sur
des réseaux de neurones, comme illustré en Figure I11.13, dont le nombre de couches caractérise

sa profondeur.

couches cachées

o couche

—. " de sortie

sorties
enfrées

Ficure II1.13 — Exemple schématique d’un réseau de neurones a trois couches (la couche
d’entrée n’est pas comptée dans le réseau). Les neurones de la couche n sont connectés en
entrée a tous les neurones de la couche n — 1 et en sortie a tous les neurones de la couche
n+ 1. Les neurones d’une méme couche n’ont pas d’interaction entre eux (source : GITHUB).

Alors que les systemes de ML classiques comportent peu de parametres et peu de couches
internes (et sont dits “shallow” soit peu profonds), en DL des centaines voire des milliers
de couches peuvent étre empilées, chaque couche contenant plusieurs neurones. Ces couches
sont souvent considérées comme des "boites noires” mais, grossierement, chaque neurone va
appliquer une fonction mathématique et un poids aux parametres d’entrée, le résultat en sortie
étant ensuite utilisé en entrée de la couche suivante. Une nouvelle fois, I’algorithme va chercher

a diminuer 1’écart entre les résultats obtenus et les résultats attendus.
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L’intérét de I’apprentissage profond est le gain de performance dans le cas des réseaux
complexes, mais il nécessite en contrepartie de grandes quantités de données ainsi que des

puissances de calcul importantes (CPU suffisant pour ML contre GPU nécessaire pour DL).

Pour résumer, la méthode d’analyse d’image appliquée ici pour résoudre la probleme
de détection d’éjectas au cours du procédé L-PBF est une méthode d’apprentissage profond

supervisée. Pour 'adapter a cette étude, les étapes suivantes sont réalisées :

1. Le choix de l'algorithme a exécuter et du type d’architecture d’apprentissage profond.

2. La création d’une base de données D adaptée et représentative, constituée d’exemples
précédemment observés. Cette base est ensuite divisée en plusieurs jeux de données :
les données d’apprentissage (généralement 80% de D) et les données de validation* (les
20% restants).

3. L’apprentissage (ou I'entrainement), ou les données d’entrée vont étre examinées de fagon
itérative pour estimer le modele. Il s’agit de déterminer les combinaisons existantes et

généralisables entre les données.

4. La validation* du modele, qui permet d’évaluer ses performances finales & travers des
criteres de précision et de rappel notamment. Pour cela, les données de validation sont

traitées puis comparées aux résultats attendus.

II1.2.3.1 Choix de l’algorithme

L’objectif est de sélectionner une architecture de DL déja existante et éprouvée dans la
littérature, dont PAL et al., 2021 présentent 1’état de I'art. Brievement, les détecteurs d’objet
existants se décomposent en deux catégories :

— Détecteur a deux étages : des zones d’intérét sont d’abord prédites avant d’appliquer

la classification.

— Détecteur a un étage : I’étape de classification seule est appliquée, sans prédiction

préalable des zones d’intérét.

L’avantage des détecteurs a deux étages est la précision de la localisation des objets. En
revanche, les détecteurs a un étage sont plus rapides et ont ainsi la possibilité d’étre appliqués
dans des cas de détection d’objet en temps réel, malgré leur précision moindre.

Dans cette étude, la détection d’objet est réalisée post-process. Néanmoins, 1’observation
et 'analyse in situ des éjectas en temps réel au sein d’une machine L-PBF sont des perspectives
envisagées a plus long terme. Ainsi, le choix s’est porté ici sur un détecteur a un étage, YOLO,

qui présente un bon compromis précision - vitesse de traitement.

4. 1l existe une confusion terminologique entre les données dites de "validation” et les données de “test”.
L’étape de validation peut faire référence a une étape complémentaire a 'apprentissage, ou les parameétres du
modeles sont ajustés avec un deuxieéme jeu de données (données de validation). Dans ce cas, I’étape finale qui
permet d’évaluer la performance du modele est appelée ’étape de test et utilise un troisieme jeu de données
(données de test). Le cas présent ne comportant que deux étapes, I’évaluation de la performance finale est
nommée validation.
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Sa vitesse de traitement en temps réel atteint aujourd’hui 160 ips. Cela parait loin des
10 kips d’acquisition d’images dans cette étude sur banc instrumenté, pour autant cela peut
tout & fait convenir & une utilisation en machine in operando pour du controle ponctuel du
procédé.

YOLO est 'acronyme de You Only Look Once, qui caractérise I'architecture a simple
étage. La version originale décrite par REDMON et al., 2016 a été depuis déclinée jusqu’a la
version YOLOvV7 (C.-Y. WANG et al., 2022). Ici, c’est la version YOLOv4 qui est utilisée
(BOCHKOVSKIY et al., 2020). Elle est disponible en acces libre sur 'environnement Darknet ?.

I11.2.3.2 Création de la base de données

Comme mentionné plus haut, il est couteux pour l'utilisateur d’étiqueter les données
pour obtenir Y dans le cas de apprentissage supervisé, et d’autant plus dans une approche
profonde qui nécessite une quantité de données d’entrée considérable. Généralement, les al-
gorithmes sont entrainés et optimisés sur de larges bases de données libres d’acces telles que
la base COCO (Common Objects in COntext) de Microsoft, qui contient pres de 200 000
images étiquetées. Les images illustrent des objets de la vie quotidienne, comme illustré en
Figure II1.14 avec les 80 classes pré-existantes de COCO. Sans surprise, la classe "éjecta” ou
équivalent n’existe pas, il est donc nécessaire de créer notre propre base de données.

'person', 'bicycle', 'car', 'motcrcycle', 'airplane', 'bus', 'train', 'truck',
'boat', 'traffic light', 'fire hydrant', 'stop sign', 'parking meter', 'bench',
'bird', 'cat', 'dog', 'horse', 'sheep', 'cow', 'elephant', 'bear', 'zebra',
'giraffe', 'backpack', 'umbrella', 'handbag', 'tie', 'suitease', 'frisbee',
'skis', 'snowbcard', 'sports ball', 'kite', 'baseball bat', 'baseball glove’',
'skateboard', 'surfboard’, 'tennis racket', 'bottle', 'wine glass', 'cup', 'fork',
'kmife', 'spoon', 'bowl', 'banana', 'apple', 'sandwich', 'crange', 'broceeli',
'carrot', 'hot dog', 'pizza', 'denut', 'cake', 'chair', 'couch', 'peotted plant',
'bed', 'dining table', 'toilet', 'tv', 'laptop', 'mouse', 'remocte', 'keyboard',
'cell phene', 'microwave’, 'owven', 'teaster', 'sink', "refrigerator', 'beook',
'clock', 'vase', 'scissors', 'teddy bear', 'hair drier', 'toothbrush’

FI1GURE II1.14 — Les 80 classes d’objets étiquetés sur les images de la base de données COCO.
Il existe en outre pres de 90 classes de "stuff” qui représentent des éléments aux contours plus
abstraits (route, herbe, ciel...) (source : GITHUB).

Plutét que de faire appel a l'utilisateur ici pour I’étape chronophage de labeling, il a été
choisi de tirer profit des méthodes d’analyse d’image traditionnelles évoquées en section I11.2.2
(p-89). En effet, a défaut de pouvoir obtenir une base de données exhaustive couteuse, il est
essentiel qu’elle soit précise. En ce sens, la méthode MSER avec ses 99% de précision et
56% de rappel est tout a fait adaptée. Ainsi, une base Dpy,.yte de 21k images indépendantes
illustrant différents parametres laser a été traitée via MSER. Les résultats en sortie, a savoir la
position des BB entourant les particules détectées, constituent la base de données étiquetées
appelée Dy;sgr. L'unique classe "éjecta” est définie, sans dissocier les différents types d’éjectas.
Compte tenu des imperfections de cette base (inhérentes au 56% de rappel), deux étapes

d’apprentissage seront nécessaires.

5. Implémentation en C++ du réseau de neurones YOLO.
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II1.2.3.3 Apprentissage

La configuration originale de YOLOv4 proposée par BOCHKOVSKIY et al., 2020 est conser-
vée pour ces apprentissages, et 'initialisation est faite avec des poids pré-entrainés. La Fi-
gure II1.15 illustre les étapes principales de la génération du modele. Dans un premier temps,
un apprentissage est effectué a ’aide de la base imparfaite Dysgpr. Le modele résultant est
appelé Modele A. Sans surprise, et comme expliqué dans la validation ci-dessous, le rappel de
64% est meilleur que pour MSER mais n’est toujours pas satisfaisant, tandis que la précision
reste correcte avec 96%. Afin d’améliorer la base de données d’apprentissage, Dp,yie €St &
nouveau traitée, cette fois avec le Modele A. Les résultats en sortie constituant la nouvelle
base Djsoq4 sont ensuite "nettoyés” grace a I’application d’un seuillage Otsu a U'intérieur de
chaque bounding box. Cela permet de supprimer les éventuels artéfacts tels que les BB vides
ou les BB contenant plusieurs particules. La base ainsi optimisée est nommée Doy et est

utilisée pour le second apprentissage, générant le Modele B final.

Dbrutes I:)MSER .
21k images Données Modele A
brutes étiquetées

MSER Apprentissage 1

Dbrutes DModA DOpti N
21k images Données Données Modéle B
brutes étiquetees étiquetées

I

A

Modéle A Otsu Apprentissage 2

FiGure I11.15 — Les différentes étapes d’apprentissage.

111.2.3.4 Validation du modeéle

La validation du modele est utilisée en utilisant les références de la BB oundtruth- Le Ta-
bleau III.2 résume les valeurs de précision et de rappel pour les différentes méthodes étudiées,
tandis que la Figure II1.16 compare les résultats obtenus entre les méthodes MSER et YOLO

en termes d’éjectas détectés cumulés.
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TABLEAU II1.2 — Précision et Rappel calculés pour chacune des méthodes d’analyse d’image.

Précision Rappel

Otsu 1% 49%

MSER 99% 56%

Modele A 96% 64%

Modele B 95% 82%
R
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FIGURE I11.16 — Comparaison du nombre d’éjectas détectés cumulés par centimetre de cordon
lasé via MSER et via YOLO sur ’AlSi10 dans les conditions suivantes : d=150 pm, e=120 pm,
V=500 mm.s~!, P=800 W.

Il apparait clairement une amélioration du rappel avec les modeles d’IA par rapport aux
méthodes traditionnelles, et ce des le Modeéle A. L'une des explications est que le systeme
de ML extrapole ses recherches & des objets encore jamais rencontrés, i.e. il va au-dela des
exemples de la base de données. Les modeles de ML sont d’ailleurs davantage basés sur les
textures des objets, au contraire des méthodes de détection traditionnelles décrites plus haut
qui s’appuient sur les contours. Néanmoins, ce meilleur rappel s’accompagne d’une légere di-
minution de la précision, tant pour le Modele A que pour le Modeéle B. Cette diminution peut
s’expliquer d’une part par une extrapolation parfois erronée du modele, et d’autre part par
la base de données BBy oundtruth décrite en section II1.2.1 (p.86). Comme évoqué plus haut,
cette base de données est établie par 'utilisateur et comporte elle-méme des imperfections.
Il a ainsi été observé dans certains cas en augmentant le contraste des images de validation
qu’un objet défini comme FP était en réalité bien présent mais non dissociable a I’ceil nu par
P'utilisateur sur une image brute. La Figure I11.17 compare les résultats des deux modeles d’TA
avec I'image brute et la base de données BBy oundiruth- Comme mentionné précédemment, il
est constatable sur la Figure II1.16 que les BB créées par 'utilisateur sont plus larges que

celles créées par le systeme.
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Ficure II1.17 — (a) image brute; (b) image annotée par l'utilisateur correspondant a
BBgroundtruth ; (¢) BBgetectea générés via le Modele A (Rappel : 64%, Précision : 96%) ; (d)
BBetected générés via le Modele B (Rappel : 82%, Précision : 95%) (NGUCHO MBEUTCHOU
et al., 2021).

Ces résultats illustrent la problématique au coeur des modeles de ML : la qualité de la
base de données. En effet le systéme n’apprend pas seulement a détecter les objets étiquetés, il
apprend également & ignorer ceux qui ne le sont pas. Ainsi, lorsque les données sont étiquetées
de maniere incomplete, il est peu probable que le systéeme parvienne a extrapoler ses recherches
au point d’atteindre un rappel optimal. Dans le cas présent et dans une recherche de compromis
entre le cout de la base de données et la performance du systeme final, le rappel de 82%
associé au Modele B est considéré satisfaisant. Dans un cas plus idéal, une base de données
parfaitement étiquetées (avec peut-étre moins d’images pour diminuer son colt) pourrait
améliorer le rappel.

Enfin, il est nécessaire de préciser que ce systeéme de localisation/classification se contente
de détecter la position des objets, contrairement a Otsu ou MSER qui détectent également
les contours des particules. Afin d’accéder a la morphologie des éjectas, un simple seuillage
Otsu est alors appliqué a l'intérieur des BB détectées. Pour vérifier que la morphologie des
particules en sortie est cohérente avec la réalité, une étape de vérification sur de la poudre brute
est réalisée. Comme illustré dans la Figure I11.18 (a), un écoulement de poudre & température
ambiante est observé dans les mémes conditions d’acquisition caméra. Une lampe halogeéne
est utilisée pour éclairer les poudres (froides donc non visibles sans éclairage additionnel). La
comparaison des résultats avec les mesures du granulometre est présentée en Figure I11.18 (b).
Une bonne corrélation est établie entre les mesures, les 1égeres différences entre les courbes

pouvant s’expliquer par Ueffet de 1’éclairage sur les poudres.
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Ficure II1.18 — (a) Dispositif expérimental équipé d’une buse d’écoulement, d’une lampe
halogene éclairant la poudre et d’une caméra; (b) Comparaison du rayon des particules évalué
par Otsu sur des images de poudre brute avec les mesures de granulométrie pour les trois
alliages suivants : AlSil10, CP1, HT1.

Il est utile de mentionner par ailleurs que des méthodes de segmentation par deep learning
peuvent également étre pertinentes pour mesurer la morphologie des éjectas sur les images.
Des architectures neuronales dédiées (U-Net, Mask R-CNN) ont été développées pour traiter
directement chaque pixel et permettre ainsi de décrire la morphologie des particules par classe
(image segmentation), voire distinguer les particules entre elles (instance segmentation). Néan-

moins cela n’est possible qu’au prix d’une étape de labeling des données extrémement cotteuse.

L’application d’une technique existante d’apprentissage automatique aux vidéos d’éjectas
réalisées sur banc instrumenté donne ainsi des résultats supérieurs aux techniques tradition-
nelles de détection d’objet d’un point de vue du rappel. Ce résultat est particulierement inté-
ressant dans le cas d'une étude quantitative sur les éjections de matiere générées en L-PBF. En
les couplant aux techniques usuelles, il est aussi possible d’obtenir les données morphologiques
des éjectas. Sont définis : le rayon, la surface, le périmetre et la circularité, les coordonnées
du barycentre de la particule, le petit axe et le grand axe. Toutefois, pour aller plus loin dans
cette étude, il s’agit a présent de déterminer les propriétés dynamiques de ces particules. Pour

cela, une méthode de suivi d’objet est décrite ci-dessous.

IT1.3 Méthode de suivi des particules

Afin d’établir la trajectoire des particules détectées et ainsi obtenir des informations sur
leur vitesse ou leur angle d’éjection, une méthode de suivi de particules est appliquée. Pour
s’affranchir de la difficulté & dissocier les particules dans la zone d’interaction laser-matiere,
le traitement de suivi est appliqué sur les images en sens inverse, c¢’est-a-dire en commencant

par la fin de la vidéo.
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N

— Ty : Tout d’abord, un identifiant unique est attribué a chaque éjecta détecté sur les
images. Comme évoqué plus haut, Otsu permet d’établir la morphologie de chacun
d’entre eux (rayon, périmetre...).

— Ty : L’équivalent de chaque éjecta de 'image n est recherché dans 'image n — 1. Pour
la premiere itération, la recherche s’appuie sur le plus proche voisin. Si différentes
solutions existent, le tri est effectué suivant un critere de similitude morphologique
(combinaison pondérée de la surface et du rayon moyen), et la meilleure solution est
retenue.

— Ty: A partir de ces deux premieres particules appariées, un vecteur vitesse est calculé,
et permet de définir une zone de recherche pour la prochaine itération sur I'image n—2.
Encore une fois, si différentes solutions existent, un tri morphologique est effectué.

— T, : Le vecteur vitesse est mis a jour a chaque itération pour préciser la zone de
recherche. Un tri est systématiquement effectué en cas de solutions multiples. Si a
I'inverse aucune solution n’est identifiée dans la zone de recherche définie, le systeme
continue sa recherche sur I'image suivante. Si deux échecs sont rencontrés sur des images
successives, la trajectoire est terminée. In fine, une trajectoire n’est confirmée que si

elle contient un minimum de cinq points.

La Figure II1.19 (a) présente un exemple de trajectoires cumulées calculées sur I’ensemble
d’un film.

FIGURE II1.19 - (a) exemple des trajectoires non corrigées d’AlSil0, cumulées sur la totalité
d’un film (300 images ici); (b) ces mémes trajectoires extrapolées et projetées en 2D avec
correction du déplacement de la table selon 7, le champ initial de 4 mm x 11 mm étant repré-
senté en rouge, dans les conditions d’essais suivantes : d=150 pm, P=1000 W, V=500 mm.s ",

e=60 pm. Le sens de déplacement du laser par rapport au lit de poudre est indiqué en rouge.
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La détermination de ces trajectoires ne permet pas uniquement d’obtenir des données
dynamiques sur les éjections de matiere, elle permet également d’éviter les comptages mul-
tiples des particules. En effet, il faut maintenant dissocier les détections de particules dites
“cumulées” (c’est-a-dire 1'addition de toutes les particules détectées sur chacune des images
et qui présentent ainsi des redondances) des éjectas en tant que tels. A titre d’exemple, les
éjectas les plus lents sont globalement sur-représentés en comptage cumulé sur I’ensemble d’un
film, car ils restent présents sur davantage d’images. En moyenne, un éjecta est suivi sur une
dizaine d’images, avec quelques disparités cependant, comme présenté sur la Figure I11.20.
Les trajectoires comportent davantage de points dans le cas des faibles vitesses et des faibles
puissances. A Tinverse, au-deld de 1000 W ou de 750 mm.s~!, les éjectas sont suivis sur un
nombre d’images moins important. Cela se manifeste également en comparant les plus longues
trajectoires pour chacune des vitesses : pour les vitesses inférieures ou égales & 500 mm.s~! les
trajectoires peuvent comporter plus d’une centaine de points, contre une cinquantaine pour
1500 mm.s~! dans cet exemple. Deux phénomenes peuvent expliquer cela, :

— La puissance est linéaire avec l'intensité de la plume de vapeur (toutes choses égales
par ailleurs). Or, la vitesse de détente de la plume est responsable de I'accélération des
éjectas. Ainsi, plus la puissance augmente, plus les éjectas sont rapides, et donc moins
longtemps ils restent dans le champ de la caméra.

— La vitesse correspond au déplacement de la table selon 7. Plus elle augmente, plus le
référentiel "boite-éjectas” se déplace rapidement et donc moins les éjectas restent dans

le champ de la caméra.
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F1GUre I11.20 — Nombres moyen et maximum d’éjectas par trajectoire (équivalent au nombre
d’images successives sur lesquelles il est possible de suivre un éjecta) en fonction de la vitesse
et de la puissance, pour I’AlSil10 dans les conditions suivantes : d=150 pm, e=60 pm.

Une augmentation de la vitesse de déplacement de la table se traduit d’ailleurs en image
par une augmentation de ’angle d’éjection par rapport au laser, comme le montre la Fi-
gure II1.21.
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Fi1Gure II1.21 — Trajectoires non corrigées cumulées sur la totalité d’un film pour différentes
vitesses (croissantes de gauche i droite) : v1=300 mm.s~! (350 images), vo=500 mm.s~*
(300 images), v3=750 mm.s~! (250 images), v4=1000 mm.s~! (200 images), v5=1500 mm.s~*
(100 images), pour la réalisation de monocordons d’l ecm d’AlSil0 dans les conditions sui-
vantes : d=v150 pm, e=60 pm, P=1200 W. Le sens de déplacement du laser par rapport au
lit de poudre est indiqué en rouge.

C’est pourquoi, bien que les résultats de vitesse et d’angle soient calculés initialement
en fonction du référentiel fixe du laser, il est possible via SP(AM)? d’appliquer un vecteur
correctif en Z pour compenser le déplacement de la table sur le banc. Une fois corrigées, les
trajectoires apparaissent visuellement redressées et I’angle d’éjection ainsi que la vitesse sont

définis cette-fois par rapport au référentiel du lit de poudre.

D’apres le champ d’acquisition allongé verticalement, il est d’ailleurs utile de se demander
si les particules éjectées avec une forte composante horizontale ne sont pas sous-estimées
par cette analyse par rapport aux trajectoires plus verticales. Connaissant la distance entre
I'interaction laser-matiere et 'extrémité du champ (3 mm), la fréquence d’acquisition (10 kips)
et supposant ’hypothese la plus restrictive d’une trajectoire 100% selon Z, le calcul montre
que toute particule de vitesse inférieure ou égale & 7.5 m.s~! peut étre suivie sur un minimum
de 5 images. A I'inverse, dans I’hypothese la plus favorable d’une trajectoire majoritairement
verticale, toute particule jusqu’a 27.5 m.s~! peut étre suivie sur au moins 5 images. Or, comme
évoqué dans le Chapitre I, les gouttelettes a 1’état liquide ont une vitesse maximale estimée
autour de 8 m.s~1 (Ly et al., 2017). Ces derniéres, qui sont les plus nocives et par conséquent
les plus intéressantes a observer, seront théoriquement suivies apres détection quel que soit
leur angle d’éjection. Quant aux éjectas entrainés de type poudre, qui sont considérés moins
dommageables pour le procédé, leur vitesse maximale varie de 4 m.s~! pour les particules
loin de I'interaction laser-matiere, & 20 m.s~! pour celles qui seront en contact avec la plume
(Ly et al., 2017). Cela signifie qu'une partie des éjectas entrainés par la plume peut manquer
dans analyse des vidéos si leur trajectoire est trop horizontale (notamment dans le cas des

fortes vitesses de déplacement de la table), du fait du champ d’acquisition étroit qui réduit les
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possibilités de suivi sur plus de 5 images. Ces éjectas "poudre” chauds représentent d’apres Ly
et al., 2017 pres de 60% de la totalité des éjectas. Cela peut expliquer en partie pourquoi in
fine dans cette étude, seulement 40+10% des éjectas détectés et cumulés sont appariés pour
former des trajectoires. En fonction des parametres appliqués, certains sont détectés par le
systeme mais sont trop rapides pour étre suivis. D’autres peuvent également sortir du plan de
netteté et étre ainsi "perdus” lors du suivi.

Enfin, ’équation de chacune des trajectoires valides (points> 5) est établie en suivant
I'exemple mathématique de la parabole : y = ax? + bz +c. Ces équations sont ensuite extrapo-
lées pour obtenir les trajectoires projetées en 2D des éjectas au-dela du champ d’acquisition
de la caméra, comme illustré en Figure II1.19 (b). Cette visualisation représente un unique
point de départ pour tous les éjectas, correspondant a une zone d’interaction laser-matiere
"normalisée”. Il est nécessaire de rappeler ici qu’aucun flux de gaz de type cross jet ne vient
souffler sur les éjectas dans ces essais. Encore une fois, la trajectoire projetée ne traduit pas
exactement la dynamique des particules, qui se déplacent dans les trois dimensions, mais elle
permet d’obtenir des indications sur les directions privilégiées (vers 'avant ou vers l'arriere)
ainsi que sur la hauteur maximale atteinte par des éjectas "libres” (avec 1’hypothese d'une

absence de frottement).
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II1.4 Conclusion du chapitre et discussion

Ces travaux ont permis de mettre en place une méthodologie d’analyse globale des éjectas,
baptisée SP(AM)2. Elle permet de détecter et de suivre les éjectas a partir de visualisations de
I'interaction laser-matiere en L-PBF. La détection des particules est effectuée a 'aide d’outils
d’apprentissage profond, qui montrent des performances supérieures aux méthodes d’analyse
d’image traditionnelles. Les avantages et les inconvénients de chacune des techniques étudiées

dans ce chapitre sont rappelés dans le Tableau II1.3.

TABLEAU III.3 — Avantages et inconvénients des différentes méthodes de détections étudiées.

Méthodes Avantages Inconvénients

Facilitd .
Otsu ac1’1t‘e.de THISE 1 PUIVEe Sensibilité aux variations de la plume
Précision morphologique

Facilitd .
MSER a01/1t.e. de mise en’ euvee Sensibilité au flou en bord de particule
Précision de la détection

ML Précision et Rappel élevés Sensibilité a la base de données

Le rappel du Modéle B de DL entrainé ici est de 82%, pour une précision de 95%, ce
qui constitue un compromis acceptable. I.’analyse morphologique des particules est quant a
elle réalisée via une méthode de seuillage classique. A la suite de cette détection, le suivi des

particules permet de déterminer les propriétés dynamiques des éjectas.

Le temps de traitement complet est en moyenne de 2 s par image®. En considérant les
centaines de milliers d’images générées, cela représente au total pres de 300 h de traitement.
La détection représente pres de 80% du temps de traitement total, cette durée pouvant varier

en fonction du nombre d’éjectas a détecter sur un film.

SP(AM)? est donc un modele hybride qui vise, & des fins de simplicité, & utiliser les
avantages de différentes méthodes de détection existantes. Il ne constitue pas un modele de
référence optimisé, mais permet d’obtenir des données quantitatives et qualitatives sur les
éjections de matiere en L-PBF. Les résultats de détection constituent un bon compromis cott
- performance, mais mettent en avant la problématique des bases de données d’apprentissage
en ML et plus particulierement en DL. Une base de données moins fournie mais étiquetée

dans son intégralité pourrait étre envisagée comme piste d’amélioration.

6. PC portable DELL, Intel Core i7-9750H CPU, 8 Go RAM and NVIDIA Quadro T1000 graphic card.
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De plus, le suivi des particules ne peut s’appliquer aux éjectas les plus rapides (associés
en partie aux particules de poudre entrainées et chauffées par la plume de vapeur), du fait de
la disposition expérimentale et du champ d’acquisition. Il existe donc un biais d’analyse sur
ces particules, entralnant leur sous-estimation. Néanmoins, il serait tout a fait envisageable
d’appliquer SP(AM)? sur des images avec un cadrage différent ou une résolution plus étendue,
avec dans ce cas la possibilité également de diminuer la vitesse d’acquisition des images. Il
est a noter également que les éjectas "poudre” froids ne sont pas visibles dans ces conditions,
car ils ne sont pas assez émissifs. Néanmoins, ce systeme permet de détecter et de suivre les
éjectas les plus nocifs, a savoir ceux qui sont plus gros que la granulométrie de la poudre (Type
I, IT ou III).

Une contrainte de ce systeme reste enfin la configuration du laser aligné avec la caméra,
qui est applicable sur banc instrumenté mais pas en machine commerciale. Il existe cepen-
dant aujourd’hui des outils de ML qui analysent les particules non pas individuellement mais
comme un ensemble et traitent le probleme du comptage comme un probleme de régression.
C’est le cas par exemple dans les problemes de comptage de foule et de scenes congestionnées,
ou les architectures neuronales apprennent directement le lien entre 'image et le nombre de

personnes (CSRnet par exemple).

En conclusion, SP(AM)? fournit en sortie : le nombre, la taille, la vitesse et angle des
particules. Ces informations permettent de déduire mathématiquement le sommet des trajec-
toires projetées en 2D ainsi que la distance parcourue par I'éjecta. Toutes ces données sont
ensuite analysées statistiquement & I’aide d’outils informatiques tels que Panda” ou VBA 8.

Les résultats sont présentés en détail dans le chapitre suivant.

7. Bibliotheque open source de manipulation de donnée en Python.
8. Visual Basic for Applications, ici utilisé sur Microsoft Excel pour la manipulation de cellules.
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IV.1. ETUDE PRELIMINAIRE DANS UN DOMAINE STABLE

Dans ce quatrieme et dernier chapitre, il s’agira de présenter les résultats obtenus grace au
traitement des données issues du systeme précédemment décrit au Chapitre I11. Afin d’analyser
la dynamique des éjectas en L-PBF, différentes vidéos d’interaction laser-matieére ont été
réalisées a travers deux plans d’expériences distincts :

— Le premier dans un domaine stable, c’est-a-dire ne présentant pas d’instabilités telles
que décrites en section 1.2.2 (p.15). Des essais sur une plage restreinte de parametres
ont été réalisés avec les quatre alliages d’aluminium, afin de mettre en évidence des
différences de comportement d’un point de vue des éjectas et d’observer les effets des
conditions expérimentales dans un cas simple. Les éjectas collectés au cours des essais
sont également présentés.

— Le second sur une plage étendue de parametres, correspondant cette fois aux différents
domaines décrits en section 1.2.2 (balling, humping...). Des cartographies de stabilité
du procédé ont été réalisées et, couplées a 1’étude de la morphologie des cordons, ont

permis d’identifier I'effet des parametres laser sur le procédé.

Une remarque importante ici : la quantification des éjectas présentée ci-dessous repose sur
lanalyse globale SP(AM)2. Ces résultats présentent donc uniquement les données d’éjectas

suivis sur des trajectoires completes (nombre de points> 5).

IV.l1 Etude préliminaire dans un domaine stable

Ce premier plan d’expérience a été réalisé avec le laser top hat, avec les parametres définis
dans le Tableau IV.1. Tandis que le diametre du faisceau laser, I’épaisseur de couche de poudre
et la vitesse de scan étaient fixes ; la puissance du laser variait, quant a elle, dans une gamme de
700 & 1400 W. Les substrats étaient de méme composition que la poudre. Chaque film étudié
représente la formation d’un monocordon de longueur 4 cm (soit pres d’un millier d’images).

Les essais ont été répétés a 'identique a trois reprises.

TABLEAU IV.1 — Parametres du plan d’expérience correspondant a un domaine stable.

Alliages Substrats d (pm) e (pm) V (mm.s—1) P (W)

AlSi7, AlSil0, méme

CP1, HT1  composition . 120 500 700-1400

IV.1.1 Influence du taux d’oxygene dans ’atmosphére

Des essais ont été réalisés dans des atmospheres contenant respectivement 2000, 400 et
moins de 100 ppm d’oxygene. Le taux d’oxygene dans I’enceinte était mesuré avec un analyseur
d’oxygene (ZRA II MP de ARELCO). La Figure IV.1 (a) illustre le nombre d’éjectas détectés
et suivis au cours des essais, ramené par centimetre de cordon formé, pour I’AlSil0 a une

puissance intermédiaire de 1000 W.
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IV.1. ETUDE PRELIMINAIRE DANS UN DOMAINE STABLE

La Figure IV.1 (b) présente les mémes données mais exprimées cette fois en volume de
matiere éjectée par centimetre de cordon formé. Ce volume est calculé a partir du rayon, en

supposant les particules sphériques.
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FIGURE IV.1 — Etude des éjectas exprimés (a) en nombre; (b) en volume, par centimétre,
en fonction du taux d’oxygene, pour 1’AlSil0 dans les conditions suivantes : d=150 pm,
V=500 mm.s~!, e=120 pm, P=1000 W.

Tout d’abord, les particules se distinguent selon un critére de taille. L histogramme blanc
traduit le nombre total d’éjectas par centimetre tandis que I’histogramme noir traduit la
somme des éjectas par centimetre dits "nocifs” ; ¢’est-a-dire ceux présentant un rayon supérieur
a la granulométrie de la poudre (r>30 pm). Ces derniers sont généralement catégorisés en
éjectas de Type I, II ou III qui, d’apres leurs vitesses respectives, sont détectés en intégralité
par le systéeme. En revanche, le nombre total d’éjectas (incluant la poudre en suspension)
représente un minimum et non une valeur exacte. En effet, comme évoqué au Chapitre III,
les éjectas de Type 2 qui ne sont pas mis en température par la plume ne sont pas visibles
sur les images, tandis qu’une partie des éjectas de Type 3 est omise car, bien que détectés,
leur vitesse ne permet pas de les apparier en trajectoires. Pour rappel, les éjectas Type LII
ou IIT sont issus du bain liquide, tandis que les éjectas Type 1, 2 ou 3 sont entrainés par le
flux de gaz ambiant. Cette sous-estimation peut expliquer la différence de proportion d’éjectas
nocifs (environ 30% ici) par rapport aux résultats de Ly et al., 2017 (qui évoquaient 15 % de
gouttelettes issues du bain liquide (nocifs), contre 25 % d’éjectas "poudre” a 1’état solide et
60 % d’éjectas "poudre” fondus).

Il est ensuite intéressant de remarquer la forte reproductibilité des essais. Les écarts-types
sont faibles (environ 5%) et il n’apparait pas de variation notable du nombre ou du volume
d’éjectas entre les trois atmospheres. Si les éjectas nocifs ne représentent environ qu’un tiers
de la totalité des éjectas en nombre, ils constituent tout de méme pres de la moitié du volume
de matiere éjectée d’apres la Figure IV.1 (b). Cette observable est intéressante car elle permet

de prendre en compte la taille des particules et non pas uniquement la quantité générée.
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IV.1. ETUDE PRELIMINAIRE DANS UN DOMAINE STABLE

La Figure I'V.2 illustre dans les mémes conditions la distribution des vitesses en fonction de
la taille des particules. La tendance illustrée une fois encore réside dans le fait que I'impact du
taux d’oxygene est négligeable car les courbes ainsi que les écarts-types sont quasi superposés.
Ces résultats sont identiques pour les autres puissances testées et pour les quatre nuances
étudiées. Il est donc possible d’en déduire que, pour les gammes d’oxygene testées, I'influence
sur les éjections de matiere est négligeable. L’oxygene ayant majoritairement un effet sur les
tensions de surface, cela pourrait s’expliquer par leur influence moindre sur la dynamique du
bain liquide au voisinage de I'interaction laser-matiere (d’ou provient la majorité des éjectas),

leffet de la plume de vapeur y étant dominant.
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FiGUrE IV.2 — Distribution des vitesses des éjectas en fonction de leur taille pour 1’AlSi10,
dans les conditions suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s~ ', e=120 pm, P=1000 W.

Les dimensions des cordons relatifs a ces essais sont présentées en Figure IV.3 et il n’ap-

parailt aucune variation de la morphologie du cordon entre les trois atmospheres.
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FIGURE IV.3 — Dimension des cordons d’AlSil0 pour différentes puissances, en fonction du
taux d’oxygene, dans les conditions suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s~!, e=120 pm.
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IV.1. ETUDE PRELIMINAIRE DANS UN DOMAINE STABLE

De plus, la Figure IV.4 montre également qu’il n’y a pas de variation de microstructure
au coeur de la zone fondue en variant le taux d’oxygene dans I’enceinte. Les structures proches
eutectiques riches en silicium sont nettement définies. Ces résultats sont la aussi retrouvés

dans le cas des autres nuances étudiées.
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FIGURE 1V.4 — Observations au MEB de la microstructure de la zone fondue d’un cordon
d’AlSi10 réalisé sous atmosphere contenant (a) 400 ppm; (b) 2000 ppm d’oxygene, dans les
conditions suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s~', e=120 pm, P=1000 W.

Dans la suite, tous les résultats présentés seront issus d’essais réalisés dans une atmosphere
contenant moins de 100 ppm d’oxygene. En effet, méme si aucun effet de ’atmosphere n’est
observé sur la dynamique des éjectas, il est probable que le taux d’oxygene influe tout de
méme sur la santé matiere des pieces ainsi que sur la recyclabilité de la poudre, avec une
oxydation en surface plus importante. Il est donc choisi de favoriser les conditions d’essais

limitant la quantité d’oxygene dans l’enceinte.

IV.1.2 Influence de la puissance laser

Afin d’observer 'effet de la puissance laser sur les éjections de matiere, des essais ont été
réalisés de 700 a 1400 W, tous les 100 W, avec l'alliage AlSil0. Les monocordons résultants
ont été observés au microscope optique et sont présentés en Figure IV.5. La région dénudée
est bien visible car le substrat non recouvert de poudre apparait brillant. La largeur de cordon
augmente logiquement avec la puissance, mais les zones de dénudation, quant a elles, évoluent
peu, comme observé précédemment par TRAORE et al., 2021. Une légere oxydation (aspect
brun) du métal a l'interface entre le substrat et le cordon est également observée.

La Figure I'V.6 présente ’évolution de la vitesse moyenne des particules en fonction de leur
rayon, pour ces différentes puissances laser. La vitesse des particules de l'ordre de quelques
metres pas seconde est dans le cas présent bien inférieure & la vitesse limite de 7.5 m.s™!
définie précédemment, qui permet de suivre les éjectas et de déterminer les trajectoires. Les
résultats semblent loin des vitesses maximales évoquées dans la littérature par Ly et al., 2017,

ce qui peut se justifier ici par la faible vitesse de déplacement (500 mm.s~1).
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IV.1. ETUDE PRELIMINAIRE DANS UN DOMAINE STABLE

FiGure IV.5 — Monocordons solidifiés d’AlSil0 réalisés dans les conditions suivantes :
d=150 pm, V=500 mm.s~!, e=120 pm. La puissance varie de 700 & 1400 W tous les 100 W.
La fleche rouge indique le sens de déplacement du laser par rapport au lit de poudre. Les
clichés sont réalisés au microscope optique.

Par ailleurs, dans le cas des particules nocives (r>30 pm), une augmentation quasi pro-
portionnelle de la vitesse est remarquée lorsque la puissance augmente. Cet effet peut étre
corrélé a la vitesse de détente de la plume de vapeur, qui est également proportionnelle a

Iintensité appliquée. Enfin, les plus grosses particules sont visiblement les plus lentes ici.
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FIGURE IV.6 — Evolution de la vitesse des éjectas en fonction de leur rayon pour différentes
puissances laser, pour 1’AlSil0 dans les conditions suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s ",
e=120 pm.
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IV.1. ETUDE PRELIMINAIRE DANS UN DOMAINE STABLE

La Figure IV.7 représente, quant a elle, le nombre d’éjectas détectés et suivis au cours des
essais, ramené par centimetre de cordon formé, pour ces différentes paramétries. Les écarts-

types sont a nouveau relativement faibles, confirmant la reproductibilité des essais.
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FiGUurRE IV.7 — Nombre d’éjectas émis par centimetre, en fonction de la puissance, pour
’AlSi10 dans les conditions suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s~!, e=120 pm.

Une diminution progressive du nombre total d’éjectas émis apparait a partir de 900 W.
La tendance dégressive est moins marquée pour les éjectas nocifs, qui présentent une légere
augmentation avec la puissance, avant d’amorcer une décroissance a partir de 1200 W. Celle-ci
pourrait étre liée a la direction de la plume de vapeur, qui est conditionnée par 1’orientation

du front avant. Cette hypothese sera reprise dans la section IV.2 (p.125).

Ces effets de la puissance laser ont ensuite été comparés pour les quatre alliages de cette
étude. Afin de diminuer le nombre d’essais, trois puissances intermédiaires ont été sélection-
nées : 750, 1000 et 1250 W.

IV.1.3 Différences de comportement entre matériaux

La Figure IV.8 (a) illustre le nombre d’éjectas détectés et suivis au cours des essais,
ramené par centimetre de cordon formé, pour les quatre nuances d’aluminium et pour trois
puissances différentes (750, 1000, 1250 W). La représentation en volume en Figure IV.8 (b)

indique & nouveau que les éjectas nocifs comptent pour pres de la moitié de la matiere éjectée.
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FIGURE V.8 — Etude des éjectas exprimés (a) en nombre; (b) en volume, par centimetre, en
fonction de la puissance, pour les quatre nuances d’aluminium AlSi7, AlSil0, CP1 et HT1,
dans les conditions suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s~!, e=120 pm.

A premiere vue, de légeres différences entre les quatre matériaux étudiés sont notées. Ces
différences sont d’autant plus marquées pour les puissances supérieures a 750 W. AISi7 est
Palliage qui génere globalement le plus de particules, suivi de CP1 et AlSi10. HT'1, quant a lui,
génere moitié moins d’éjectas que les autres alliages pour les deux plus fortes puissances. Les
vitesses moyennes des éjectas pour chacun des alliages étant similaires d’apres la Figure IV.9,

ces différences de flux d’éjectas ne s’expliquent pas par un biais de détection.
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FI1Gure IV.9 — Vitesse moyenne des éjectas, en fonction de leur rayon pour les quatre nuances
d’aluminium AlSi7, AlSi10, CP1 et HT1, pour les trois puissances étudiées, dans les conditions
suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s~', e=120 pm. L’incertitude est représentée en transpa-
rence.

Ces résultats rejoignent la tendance précédemment remarquée (& savoir une diminution
du nombre de particules détectées au-dela d’une certaine puissance), bien que cette diminution

n’intervienne qu’apres 1000 W ici pour tous les alliages a ’exception d’HT1.

117



IV.1. ETUDE PRELIMINAIRE DANS UN DOMAINE STABLE

Pour compléter, la Figure IV.10 illustre la distribution en taille des éjectas pour les quatre
alliages étudiés, et les compare aux distributions de poudres initiales précédemment décrites
au Chapitre II. Une distribution quasi gaussienne de la taille des éjectas se dessine pour toutes
les nuances. Comme traduit sur la figure précédente, il apparait qu’une majorité en nombre

de particules détectées est proche de la taille des particules de poudres initiales.
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FI1GURE IV.10 — Distribution de la population en taille des éjectas détectés et suivis pour les
quatre nuances d’aluminium, pour des puissances différentes, dans les conditions suivantes :
d=150 pm, V=500 mm.s~', e=120 pm. Les courbes grises représentent la granulométrie de
la poudre initiale. N représente le nombre d’éjectas détectés et suivis par centimetre.

Enfin, une représentation supplémentaire en Figure IV.11 permet de voir plus en détail la
répartition en taille des éjectas nocifs. Comme évoqué au Chapitre I, la nocivité des éjectas est
proportionnelle a leur taille. Cette figure révele que des éjectas supérieurs a 50 pm de rayon
sont émis dans toutes les conditions et pour tous les matériaux, avec une prédominance pour

AlSi7 et CP1.
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FiGure IV.11 — Répartition en taille du nombre d’éjectas détectés et suivis par centimetre
pour les quatre nuances d’aluminium, pour des puissances différentes, dans les conditions
suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s~!, e=120 pm.
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Parmi les différences remarquées entre les alliages, le fait que 1’AlSi7 présente en moyenne
30% de plus d’éjectas émis au total que I’AlSi10 peut surprendre, tant ces nuances sont proches
en composition. L’observation des images de 'interaction laser-matiere en Figure IV.12 permet

pourtant d’appuyer les résultats d’analyse statistique.

Lit de poudre

FIGURE IV.12 — Observations de I'interaction laser-matieére (avec rehaussement de contraste)
via le banc instrumenté du PIMM pour I’AlSi7 et ’AlSil10, & différents instants, dans les
conditions suivantes : d=150 pm, e=120 pm, V=500 mm.s~, P=750 W.

Ces images démontrent une quantité plus importante d’éjectas dans le cas de 1’AlSi7
comparativement a I’AlSi10 & plusieurs temps d’interaction donnés avec le laser (20, 40, 60 et
80 ms).

D’apres la Figure IV.11, cette différence s’applique principalement sur les éjectas de rayon
r<30 pm, assimilables aux éjectas de Type 3. D’apres les compositions chimiques des deux
alliages de fonderie présentées au Chapitre II (p.55), 'alliage AlSi7 contient deux fois plus de
magnésium que l’alliage AlSil0. Cela peut traduire une plume de vapeur plus intense pour
I’AlSi7, qui pourrait expliquer la quantité plus importante d’éjectas de Type 3 émis et détectés
par rapport a I’AlSi10. En revanche, la teneur en magnésium n’est pas suffisante pour expliquer
les disparités observées avec les autres alliages d’aluminium dédiés a la FA.

Aucun effet discriminant de la longueur du bain liquide ou de la vitesse des particules
selon les matériaux n’a par ailleurs été observé. Cependant, une différence d’un point de vue

de ’angle privilégié d’éjection 6 par rapport au laser est visible sur la Figure IV.13.
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FIGURE IV.13 — Répartition relative des éjectas (non corrigée) au cours d’un essai pour les
quatre matériaux étudiés, a différentes puissances, dans les conditions suivantes : d=150 pm,
e=120 pm, V=500 mm.s~'. § représente ’angle d’éjection moyen des particules par rapport
au laser fixe.
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Cette figure représente la répartition relative des éjectas sur la totalité d’un essai. Elle
est obtenue en découpant I'image en sections de 15 x 15 pixels, puis en comptant le nombre
de particules traversant chacune des sections. Le déplacement de la table selon ¥ n’est pas
corrigé sur cette représentation et les résultats sont normalisés.

Dans un premier temps, tous les matériaux présentent une inclinaison des éjectas par
rapport au laser croissante avec la puissance. Cette observation sera corrélée en section IV.2.1.1
(p.126) avec la profondeur du bain en fonction de la puissance. Dans un second temps, de
légeres différences apparaissent entre les quatre nuances, comme indiqué dans la Figure IV.14.
Elle illustre 1’évolution de I’angle privilégié d’éjection 6 (pour lequel la représentation relative
des éjectas est la plus importante) et de I’angle moyen d’éjection § par rapport au laser, en
fonction de la puissance. Les écarts-types sont une nouvelle fois négligeables et la différence
entre les valeurs de @ et de 6 peut s’expliquer par la proportion de particules éjectées & I’avant
du laser (avec un angle négatif), qui restent bien siir minoritaires par rapport aux particules
éjectées vers I'arriere du bain. Les résultats montrent que l'alliage CP1 est celui présentant le
flux d’éjectas le plus vertical par rapport au laser. Cet angle # minimal pour CP1 est d’ailleurs

corrélé a la vitesse minimale en Figure IV.9 pour une puissance d’1 kW.
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FIGURE IV.14 — Evolution de I’angle d’jection (non corrigé) privilégi¢ () et moyen (6) des
particules par rapport au laser fixe, en fonction de la puissance, pour les quatre nuances
étudiées, dans les conditions suivantes : d=150 pm, e=120 pm, V=500 mm.s~!.

Ces résultats mettent donc en évidence des différences de comportement d’un point de
vue des éjections de matiere entre les quatre matériaux étudiés. Néanmoins a ce stade, les
différences de propriétés chimiques et physiques évoquées au Chapitre II (p.55) ne permettent

pas d’expliquer tous les écarts de flux observés.
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IV.1.4 Collecte et analyse des éjectas

Au cours de ces essais dans un domaine stable, les éjectas ont été collectés et analysés.
D’apres la Figure IV.15 (a), des éjectas sont discernables sur le lit de poudre a I'issue du passage
du laser. Certains adherent au substrat ou au cordon solidifié et sont toujours présents une

fois la poudre retirée comme illustré en Figure IV.15 (b).
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FIGURE IV.15 — Cordons d’ (a) AlSil0 observé au microscope optique; (b) AlSi7 observé
au MEB, réalisés dans les conditions suivantes : d=150 pm, V=500 mm.s~', e=120 pm,
P=750 W.

La poudre non lasée ainsi que les éjectas sont récupérés apres plusieurs essais, et observés
au MEB en Figure IV.16.

FIGURE IV.16 — Observations MEB de poudre non lasée et d’éjectas récupérés apres plusieurs
essais. Les éjectas de Type I et II (en rouge) se distinguent de la poudre par leur taille, tandis
que les éjectas de Type 3 (en bleu) sont plus difficilement discernables de la poudre vierge (en
vert). Ils présentent tous un aspect irrégulier par rapport a la poudre.
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Certains éjectas se distinguent nettement des particules de poudre du fait de leur taille.
Il s’agit dans cet exemple d’éjectas de Type I et de Type II (en rouge) tels que décrits au
Chapitre I, c’est-a-dire de gros éjectas (environ 100 pm de rayon ici) globalement sphériques sur
lesquels peuvent adhérer des particules de poudre. Dans ’ensemble plus ou moins homogene
de poudre, il est plus difficile & premiére vue de dissocier les éjectas de Type 3 (en bleu) de
la poudre vierge (en vert), car il n’y a pas de différence de taille significative. En revanche,
ces éjectas ayant rencontré une source de chaleur via le laser ou la plume, ils présentent
généralement un aspect plus irrégulier.

La Figure IV.17 présente la comparaison entre les analyses chimiques EDX réalisées sur
un éjecta et sur de la poudre, ou une légere augmentation de la teneur en oxygene est remar-

quée.
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FIGURE IV.17 — Analyse chimique (EDX) sur un éjecta (en orange) et sur de la poudre.

La Figure IV.18 confirme que des éjectas supérieurs a 50 pm de rayon sont retrouvés sur le
lit de poudre apres les essais pour tous les matériaux, ce qui est en accord avec la Figure IV.11.
Ces exemples des Types I, II et II sont ici observés ponctuellement dans chacun des cas et ne

permettent pas d’établir des comparaisons entre les matériaux a ce stade.
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FIGURE IV.18 — Observations au MEB de gros éjectas (r>50 pm) de Type I, II et III pour
les quatre alliages d’aluminium : AlSi7 (orange), AlSil0 (bleu), CP1 (vert) et HT1 (violet).

Enfin, parmi les éjectas collectés, certains présentent des impuretés en surface comme 1’in-
dique la Figure IV.19, qui pourraient étre des signes d’oxydation. Il est nécessaire de préciser
que, dans ces travaux, la poudre non lasée n’est jamais réutilisée, et que chaque passage du

laser se fait sur de la poudre "neuve”.

SEM HV: 5.0 kV Det: LE-BSE : SEM HV: 5.0 kV Det: LE-BSE MIRA3 TESCAN
View field: 254 pm Print MAG: 500 x View field: 127 ym = Print MAG: 1.00 kx | 20 ym
WD: 9.98 mm Est. Beam: 496.1 pA WD: 14.73 mm Est. Beam: 496.1 pA ONERA

FIGURE IV.19 — Observations au MEB d’éjectas oxydés (a) d’AlSi10; (b) d’HT1.
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Ces différentes particules observées dans le cas de 'aluminium font écho aux particules
observées par DELACROIX et al., 2022 dans le cas du 316L, qui sont illustrées en Figure IV.20.
Les auteurs démontrent que ces particules limitent la recyclabilité de la poudre, méme apres

tamisage.

As-virgin particles Particles with oxide nodules Recycled pOWdEI‘ Colored particles Sieved residues

Elongated particles and
agglomerates

Figure IV.20 — Exemples de particules observées par DELACROIX et al., 2022 dans des
poudres recyclées de 316L.

Ces observations préliminaires dans un domaine stable ont permis de mettre en évidence
des différences de comportement entre les différents alliages d’aluminium, et de constater les
effets de la puissance laser. Pour approfondir ces premiers résultats publiés (CHEBIL et al.,
2021), un second plan d’expérience est réalisé. Il s’agit de faire varier le diametre du faisceau
laser, I’épaisseur de poudre et la vitesse. Pour limiter les essais, seuls deux alliages sont retenus
ici : AlSil0 et CP1.

IV.2 Etude étendue

Ce second plan d’expérience a été réalisé avec le laser top hat avec les parametres variables
définis dans le Tableau IV.2. Deux tailles de spot laser, deux épaisseurs de couche de poudre
et cinq vitesses de scan ont été testées. La puissance du laser était, pour sa part, variée dans
une gamme de 400 & 6200 W selon les essais. Les substrats étaient en aluminium pur et chaque
cordon formé mesurait 1 cm de long. Devant la forte répétabilité observée pour le premier plan
d’expérience, cette fois-ci chaque essai était unique, en admettant une dispersion des résultats

de 5% en moyenne.
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TABLEAU IV.2 — Parametres du plan d’expérience étendu.

Alliages Substrats  d (pm) e (pm) V (mm.s—1) P (W)

AlSil1o,
CP1

300, 500, 750,

Alupur 150,200 60,120 00" o

400-6200

Des surfaces 2D (enchainement de monocordons) d’environ 1 cm? ont également été réa-
lisées avec les mémes parametres. Autrement dit, les mémes cordons de 1 cm de long ont été
répétés sur 1 cm. Tous les cordons ont été fusionnés en suivant le méme sens de déplacement
du laser (et non en aller-retour). Afin de maintenir un recouvrement constant de 50%, 1’écart
vecteur h pour chaque essai a été défini en fonction de la largeur de cordon mesurée sur les

essais 1D. Ainsi, h était égal a la moitié de la largeur [ du cordon.

L’objectif de cette section est d’établir la corrélation entre les flux d’éjectas et les régimes

de stabilité. Les résultats ci-dessous sont comparés pour les alliages AlSi10 et CP1.

IV.2.1 Identification des régimes en L-PBF

Il s’agit tout d’abord de venir observer pour chaque jeu de parametres de ce plan d’ex-
périence le domaine dans lequel se trouve le bain liquide, afin de cartographier la stabilité du
procédé. Pour cela, les échantillons 1D et 2D issus de cette seconde campagne d’essais ont été
analysés selon la méthode détaillée dans la section I1.4.1 (p.76). Avant cela, la morphologie
des cordons et notamment les rapports d’aspect sont présentés pour chacun des parametres

appliqués.

IV.2.1.1 Caractérisation morphologique des cordons

Les dimensions des cordons sont mesurées d’apres la méthode décrite au Chapitre II
(p.78). La Figure IV.21 présente le rapport d’aspect en fonction de la densité d’énergie volu-
mique. Le RA [ est calculé d’apres I’équation (1.7) (p.13) et la VED a partir de I’équation (I1.4)
(p-11). Une relation linéaire est clairement observée, ce qui est en accord avec la littérature
(GUNENTHIRAM et al., 2018). Aucune différence significative n’est visible entre les matériaux.
De plus, les RAy, en 1D et en 2D sont équivalents. Pour d=150 pm, la pente de la courbe est
moins importante et la frontiére entre les régimes de conduction et de capillaire, établie théo-
riquement pour RA =1, montre une transition plus tardive que pour d=200 pm (90 J.mm~—3
contre 70 J.mm~3). La Figure IV.22 exprime les mémes données cette fois-ci en fonction de la
puissance appliquée, et en distinguant les vitesses de scan. Sans surprise, les rapports d’aspect

les plus importants sont obtenus a forte puissance et faible vitesse.
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FIGURE IV.21 — Rapport de la profondeur sur le diametre (RA}) en fonction de la VED, pour
AlSil0 et CP1, d’apres les monocordons (1D) et les surfaces (2D) & d=150 pm et d=200 pm.
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FIGURE 1V.22 — Rapport de la profondeur sur le diametre (RAy) en fonction de la puissance
pour différentes vitesses de scan, pour AlSil0 et CP1, d’apres les monocordons (1D) et les
surfaces (2D) a d=150 pm et d=200 pm.

D’apres le RA [, une partie des échantillons est donc théoriquement en régime de capillaire
(RAL>1). Néanmoins, dans le cas de aluminium, la diffusion thermique est importante au
sein du matériau et implique une forte croissance de la largeur des cordons avec ’énergie

apportée, comme illustré en Figure IV.23.

127



IV.2. ETUDE ETENDUE

1500_ T T H T ’ T v T H T ]

[ | O V300 ]

1250F | o vs00 ]
_ Fle V750 ]
g 1000F | @ V1000 .
= [ | ® VI500 ]
5 750F 1
5] [ ]
&D [ h
S 500F ]
250 F ]

1 L 1 2 1 L 1 ]

ot _—
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Puissance [W]

FIGURE IV.23 — Largeur mesurée des monocordons en fonction de la puissance, a différentes
vitesses, pour I’AlSi10 dans les conditions suivantes : d=150 pm, e=60 pm.

1l est donc utile de s’intéresser également au rapport RA¢ entre la profondeur et la largeur
des cordons, défini en équation (IL.5) et présenté en Figure IV.24 en fonction de la VED. Avec
cette représentation, ’ensemble des points de mesure tend vers 1. Aucun cordon ne présente
d’aspect de type "trou de serrure” tres marqué tel que présenté dans le Chapitre 1. Encore
une fois, les deux alliages présentent de fortes similitudes. La Figure IV.25 présente les mémes

données en fonction de la puissance, pour différentes vitesses.
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FIGURE IV.24 — Rapport de la profondeur sur la largeur (RA¢) en fonction de la VED pour
AlSil0 et CP1, d’apres les monocordons (1D) et les surfaces (2D) & d=150 pm et d=200 pm.

La morphologie des cordons sera reprise plus loin dans ce chapitre, afin d’étre corrélée a
Porientation du front avant dans le cadre de I’étude des éjectas. 1l s’agit a présent de déterminer

les zones de stabilité du procédé.
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FIGURE IV.25 — Rapport de la profondeur sur la largeur (RA¢) en fonction de la puissance
pour différentes vitesses de scan, pour AlSil0 et CP1, d’apres les monocordons (1D) et les
surfaces (2D) a d=150 pm et d=200 pm.

IV.2.1.2 Etude des cartographies en monocordons (1D)

Les Figures 1V.26 et IV.27 présentent les cartographies établies pour I’AlSil0 et CP1
a partir des échantillons 1D, en fonction de la puissance et de la vitesse de déplacement du
faisceau. Chaque point correspond a un essai. Une couleur a été attribuée a chacun des points.
Puis, par extrapolation, des zones de stabilité ont été tracées. Le code couleur est défini comme
suit :
— Vert : stable, I’échantillon présente un aspect uniforme et régulier.
— Bleu : balling, I’échantillon présente un manque de fusion et une sphéroidisation du
métal.
— Rouge : humping, I’échantillon présente des creux et des bosses périodiques.
— Orange : pre-humping, I’échantillon présente un début d’irrégularité type creux-bosses
mais non régulier.

— Gris : autre, ’échantillon ne correspond a aucun des criteres ci-dessus.

Dans un premier temps, pour les vitesses de déplacement du laser inférieures ou égales
4 500 mm.s~!, les monocordons apparaissent stables (en vert) pour chacun des essais a 1'ex-
ception de trois points a faible puissance (400 et 600 W) pour I’AlSil0 & d=150 pm. Dans un
second temps, des différences sont remarquées pour les vitesses plus élevées, avec I’apparition
de zones instables de pre-humping et de humping. Pour les vitesses supérieures ou égales a
1000 mm.s~ !, ces instabilités se manifestent au-dela d’une puissance seuil d’environ 1000 W
pour chacune des tailles de spot et des matériaux. D’apres le Chapitre I, ce résultat est co-
hérent car le humping se manifeste dans les cas des fortes vitesses et des fortes intensités

laser.
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FiGure IV.26 — Cartographie du procédé en fonction de la puissance et de la vitesse de
déplacement du laser pour I’A1Si10 et CP1, en monocordon (1D) dans les conditions suivantes :
d=150 pm, e=60 pm.
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FIGURE IV.27 — Cartographie du procédé en fonction de la puissance et de la vitesse de
déplacement du laser pour 1’AlSi10 et CP1, en monocordon (1D) dans les conditions suivantes :
d=200 pm, e=60 pm.

Ces cartographies des régimes hydrodynamiques en fonction de la paramétrie peuvent étre
mises en parallele avec les travaux de FABBRO, 2010, en Figure IV.28. Ce dernier distinguait
différents régimes en soudage laser, notamment en fonction de leur rapport d’aspect RAp,
d’apres la relation schématisée en Figure 1V.29. Il est cependant nécessaire de préciser que la
morphologie des cordons peut différer selon les matériaux étudiés (acier 304 pour FABBRO,
2010).
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FIGURE IV.28 — Localisation des cinq régimes de stabilité (R : Rosenthal, S : Onde simple,
E : keyhole allongé, P : Pre-humping, H : Humping) et des deux régimes de fusion (K : keyhole
ou capillaire et C : Conduction) en soudage, en fonction de la puissance du laser et de la
vitesse de scan, en monocordon avec d=450 um, pour 'acier 304. L’angle du front avant est
également indiqué (FABBRO, 2010).
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<
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FIGURE IV.29 — Relation entre les régimes de stabilité en soudage et les rapports d’aspect
RA}. Les illustrations correspondent a 1’A1Si10 avec d=150 pm.

En corrélant les cartographies ci-dessus pour I’AlSi10 et CP1 aux RA} présentés en Fi-
gure IV.22 en fonction de la puissance et de la vitesse, il est possible de nuancer la zone
stable pour V' <500 mm.s~! par les trois régimes suivants : Rosenthal, onde simple et keyhole
allongé. Si la notion de rapport d’aspect par rapport au diametre du faisceau laser RAf est a
priori pertinente pour dissocier les différents régimes dans un cas stable, elle n’est pas pour
autant adaptée aux vitesses plus élevées (> 1000 mm.s~!) dans ces travaux sur aluminium.
En effet, un certain nombre de points cartographiés dans le domaine de humping présentent

sur la Figure IV.22 un rapport d’aspect RA, bien supérieur a 1.
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Pour rappel, le régime de humping résulte des vitesses d’écoulement du liquide qui conduisent
a un décollement de la couche liquide des parois du cordon ; le liquide est alors livré a lui-méme
pendant la solidification et celui-ci se met en boule périodiquement par 'effet des tensions des
tensions de surface et de la solidification. Cette configuration n’est accessible que pour des
formes de cordon présentant des proportions de surface libre de 'ordre de 30 & 60%, c’est-
a-dire présentant des RA¢ proches de 1. Il est alors plus pertinent de considérer non pas le
rapport RA mais le rapport RA¢ pour identifier les régimes au-dela des domaines stables. Il
traduit mieux la notion de seuil d’instabilité associé a un rapport dimensionnel du cordon, en
particulier dans le cas des aluminiums pour lesquels une forte conduction induit des largeurs

de cordons importantes.

Par ailleurs, ces cartographies 1D illustrent des zones de stabilité plus étendues pour
d=200 pm que pour d=150 pm. Pour I’AlISil10, des points stables sont en effet remarqués a

1000 mm.s~! (contre 750 mm.s~*

au maximum a d=150 pm). Pour CP1, les points stables
sont étendus jusqu’a 1500 mm.s~!'. En outre, le phénomene de humping s’amorce pour des
puissances plus élevées a d=200 nm, d’environ 200 W. Ces résultats sont en accord avec 'effet
stabilisateur de la taille de spot laser évoqué par SOw et al., 2020 en section 1.2.3.3. Ils peuvent
s’expliquer par la différence d’intensité (définie en équation 1.1, p.10) & isopuissance entre les
deux diametres de spot laser. Pour d=200 pm, 'intensité moindre induit une plume de vapeur
moins intense, ce qui limite la pression de recul résultante. Ainsi, la déstabilisation du bain
liquide et sa mise en vitesse sont moins importantes, repoussant le seuil de formation du
humping. Cet effet est visible sur les échantillons présentés en Figure IV.30, ou la zone d’arrét
du laser en extrémité de cordon illustre une profondeur plus importante sur les échantillons
réalisés & d=150 pm. Ces résultats sont confirmés par ’analyse métallographique des cordons

en coupe.

1000 W 1600 W 2200 W
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FIGURE IV.30 — Cordons d’AlSi10 d’1 cm de long, réalisés & V=1000 mm.s~! pour d=150 pm
et d=200 pm, en fonction de différentes puissances. Le sens de déplacement du laser est indiqué
en rouge.

Concernant les différences entre matériaux, 'alliage CP1 démontre un comportement
stable sur une plage de paramétrie plus importante que ’alliage A1Sil10, pour les deux tailles de
spot laser. Il est plus stable a plus grande vitesse, mais également a plus faible puissance pour
d=150 pm. Le phénomeéne de pre-humping apparait aussi plus tard pour CP1 & d=200 pm. De
plus, le phénomene de balling n’est pas observé avec CP1 sur la plage de paramétrie étudiée
pour e=60 pm, contrairement & 1’AlSil0 qui en présente & V=1500 mm.s~! & faible puissance.

Ces résultats ne s’expliquent pas a premiere vue par un effet de la pression de recul induite

132



IV.2. ETUDE ETENDUE

par la plume de vapeur, car les Figures IV.22 et IV.25 mettent en évidence des morphologies
de cordon similaires pour les deux alliages. En revanche, C. TANG et al., 2020 montrent ’effet
des tensions de surface et de la viscosité du métal liquide sur la formation du humping, qui
pourraient expliquer ces différences de stabilité entre alliages. En particulier, la viscosité joue
sur le ralentissement du métal liquide et limite la formation du humping, tandis que les fortes
tensions de surface stabilisent le bain. Ces deux grandeurs physiques n’ont pas pu étre évaluées
dans le cadre de ces travaux. Néanmoins, leurs caractérisations pourraient permettre d’éclairer
ces observations.

Pour le reste, I'existence d’une zone grise sur chacun des graphiques traduit un domaine
instable non identifié. Pour d=150 pum, aucune configuration acceptable en 1D n’apparait
au-dela de V=1000 mm.s~! pour I’AlSi10 et V=1500 mm.s~! pour CP1.

Enfin, des essais avec une épaisseur de couche de poudre e=120 pm ont également été
réalisés. La comparaison de la Figure IV.31 avec la Figure 1V.26 illustre globalement une dé-
stabilisation des bains avec ’augmentation de ’épaisseur. Davantage de points sont en régime
de balling et les zones grises sont plus étendues pour les deux alliages. Ces résultats sont en
accord avec la description de ce phénomene faite en section 1.2.2.1 (p.15, et peuvent s’expliquer
par un manque de fusion. De plus, le phénomene de humping se manifeste légérement plus tot
pour cette couche de poudre plus épaisse. N’ayant pas constaté de variation de profondeur, ce
second phénomene peut étre corrélé a I'augmentation du volume du bain liquide, qui induit
une plus grande surface libre. Ces résultats sont généralisables aux deux tailles de spot laser
et mettent en évidence le fait qu'une plus grande quantité de poudre sous le passage du laser

a un effet déstabilisant sur ’hydrodynamique du bain.

Si I’étude de la stabilité est plus simple expérimentalement sur monocordon, et permet
d’obtenir des informations pertinentes sur l'interaction laser-matiére (AVERSA et al., 2018), il

est néanmoins utile de considérer I'aspect 2D a des fins de transposabilité.
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FicUure 1V.31 — Cartographie du procédé en fonction de la puissance et de la vitesse de
déplacement du laser pour 1’AlSi10 et CP1, en monocordon (1D) dans les conditions suivantes :
d=150 pm, e=120 pm.
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IV.2.1.3 Etude des cartographies en multicordons (2D)

Avec un code couleur identique, les Figures I1V.32 et IV.33 présentent les cartographies
établies pour I’AlISil0 et CP1 & partir des échantillons 2D, en fonction de I'intensité laser et
de la vitesse de déplacement du faisceau. Les courbes en pointillés rappellent les frontiéres de

zones établies en 1D.
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FiGURE 1V.32 — Cartographie du procédé en fonction de la puissance et de la vitesse de
déplacement du laser pour I’AlSi10 et CP1, dans le cas d’une surface (2D) dans les conditions
suivantes : d=150 pm, e=60 pm. Les marqueurs circulaires rappellent les données 1D tandis
que les marqueurs en losange représentent les données 2D.
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FiGURE 1V.33 — Cartographie du procédé en fonction de la puissance et de la vitesse de
déplacement du laser pour I’AlSi10 et CP1, dans le cas d’une surface (2D) dans les conditions
suivantes : d=200 pm, e=60 pm. Les marqueurs circulaires rappellent les données 1D tandis
que les marqueurs en losange représentent les données 2D.

L’enchalnement de cordons pour former une surface stabilise le bain de fusion, avec une
zone grise quasiment estompée. Les différences entre les alliages s’atténuent également. Par
ailleurs, les instabilités de type humping et pre-humping se manifestent pour des puissances

supérieures de 200 a 400 W par rapport aux cartographies 1D.
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D’une part, effet de la poudre peut expliquer en partie cette stabilisation, comme illustré
en bleu sur la Figure IV.34 vue de dessus. En effet, une quantité deux fois moins importante
de poudre est présente sous le passage du laser apres le premier cordon. Le phénomene de
dénudation décrit au Chapitre I accentue d’autant plus cette absence de matiere. D’autre
part, la diminution de la surface libre du liquide lors de I’enchainement des cordons peut
également justifier une meilleure stabilité du bain. Illustrée en rouge sur la Figure IV.34 vue
en coupe, elle correspond a la surface du bain liquide livrée a elle-méme et donc susceptible
d’étre déstabilisée. Or, des le deuxieme cordon, I'isotherme de fusion repose sur le précédent
cordon solidifié, dont la bosse constitue un point d’accroche supplémentaire au liquide par

rapport au premier cordon.

FIGURE 1V.34 — Schéma d’un cordon unique et d’un enchainement de cordons, vue en coupe et
vue de dessus. Les clichés associés représentent une surface d’AlSi10 réalisée dans les conditions
suivantes : d=150 pm, e=60 pm, V=500 mm.s~!, P=1000 W.

Pour le reste, les régimes hydrodynamiques ne sont pas fortement modifiés dans le cas 2D.
Par exemple, aucun humping n’est remarqué pour 1’AlSil0 & V=750 mm.s~!, tout comme en
1D.

Une fois ces cartographies établies, il s’agit d’étudier la dynamique des éjections de matiere
pour chacun des points d’essais, grace au systeme développé au Chapitre III.
IV.2.2 Quantification du flux d’éjectas en monocordon (1D)

Les Figures IV.35 et IV.36 présentent le nombre d’éjectas détectés et suivis au cours
des essais, ramené par centimetre de cordon formé, pour les diametres de spot d=150 pm et
d=200 pm, pour les alliages AlSi10 et CP1.
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FIGURE 1V.35 — Nombre d’éjectas émis par centimetre, pour AlSil0 et CP1, avec un spot
laser de d=150 pm et une épaisseur e=60 pm. Les vitesses sont croissantes de haut en bas
(v1=300 mm.s~ !, vo=500 mm.s~!, v3=750 mm.s~!, v4=1000 mm.s~}, v5=1500 mm.s~!) et
les puissances croissantes de gauche a droite (de 400 a 2400 W par pas de 200 W). La droite
bleue indique RA=1. Les couleurs de fond correspondent aux zones de stabilité (vert : stable,
orange : pre-humping, rouge : humping).

136



IV.2. ETUDE ETENDUE

AISi10 D200 CP1

]
~

N V300
T V300 .

Il

1,5k 1,5k

1k 1k

500 500

Hl \NV750 Hl \NV7s0
1,5k 3 TV750 1,5k 3 TV750
[
o

500 I 500
0 ] . . . . . [ ] 0
2k 2k

Hl N Vio0o N V1000

1,51( 3 TV1000 1,51( 3 T V1000
1k 1k
500 500
0 0
2k 2k

Hl N VIS N VIS

1,5k 1 TVI1s500 1,5k 1 TVIs500

500

Nombre d'éjectas [cm™'] Nombre d'éjectas [cm'] Nombre d'éjectas [cm™'] Nombre d'éjectas [cm™] Nombre d'éjectas [cm™]
=

Nombre d'éjectas [cm'] Nombre d'éjectas [cm™'] Nombre d'éjectas [cm'] Nombre d'éjectas [cm™'] Nombre d'éjectas [cm™]
=

— = R [ ] L L I —
0 1000 2000 3000 0 1000 2000 3000

Puissance [W] Puissance [W]

FIGURE 1V.36 — Nombre d’éjectas émis par centimetre, pour AlSil0 et CP1, avec un spot
laser de d=200 pm et une épaisseur e=60 pm. Les vitesses sont croissantes de haut en bas
(v1=300 mm.s~ !, vo=500 mm.s~!, v3=750 mm.s~!, v4=1000 mm.s~}, v5=1500 mm.s~!) et
les puissances croissantes de gauche a droite (de 400 & 3100 W par pas de 300 W). La droite
bleue indique RA=1. Les couleurs de fond correspondent aux zones de stabilité (vert : stable,
orange : pre-humping, rouge : humping).
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Chaque film étudié représente la formation d’un monocordon d’1 cm, le nombre d’images
varie donc selon la vitesse de déplacement du laser. Chaque graphique au sein d’une colonne
représente une vitesse de scan différente (croissante de haut en bas) et chaque barre au sein
d’un graphique représente une puissance (croissante de gauche a droite). Les zones de stabilité
définies grace aux cartographies sont superposées en arriére-plan. Le code couleur est repris a
Iidentique. De plus, la zone de transition RAp=1 est représentée par une ligne bleue sur les
graphiques. La zone encadrée en rouge dans la Figure IV.35 permet de situer le premier plan
d’expérience, et montre une nouvelle fois la reproductibilité des essais en faisant notamment
un rappel a la Figure IV.7 (p.116) dans le cas de I’AlSi10.

Tout d’abord, les données manquantes correspondent a une difficulté lors de I'acquisition
des vidéos. En effet, un décalage ponctuel et imprévisible de quelques us lors de la prise d’image
a compromis la désynchronisation de la pulsation du CAVILUX par rapport a la fréquence
d’acquisition de la caméra, décrite en I1.3.1. L’éclairage additionnel destiné uniquement a la
vision coaxiale était donc pris en compte sur la vue latérale, entrainant une saturation. Un

exemple d’image latérale avec la visualisation du CAVILUX est illustré en Figure IV.37.

FIGURE IV.37 — Différence de visualisation des éjectas lorsque (a) I’éclairage CAVILUX n’est
pas visible par la caméra latérale ; (b) 1’éclairage CAVILUX est visible par la caméra latérale.

Les données étant sensiblement différentes de celles d’apprentissage, le systeme n’est pas
capable dans ces conditions de détecter et de suivre les éjectas de fagon fiable. Chaque essai
étant unique dans ce plan d’expérience étendu, un échec d’acquisition conduit a une absence
de données. Toutefois, malgré les quelques données manquantes, des tendances ressortent de
ces figures, et sont similaires pour les alliages AlSil0 et CP1 dans les diverses configurations

étudiées.
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IV.2.2.1 Effet de la puissance laser

Premierement, en observant l'effet de la puissance laser appliquée, il n’apparait pas de
tendance linéaire avec le nombre d’éjectas générés, et ce quels que soient les matériaux, les
vitesses ou encore les tailles de spot. Deux phases d’évolution se distinguent plutot en fonction
de la puissance, I'une croissante puis I’autre décroissante, avec un déplacement du maximum
selon les parametres appliqués et les matériaux. Les maxima d’éjectas sont d’ailleurs systé-
matiquement atteints pour une valeur RAy=1.

La Figure 1V.38 présente 1’évolution croissante des profondeurs de monocordons avec la
puissance, pour d=150 pm et V=750 mm.s~', tandis que la Figure IV.39 présente les trajec-
toires cumulées (non corrigées selon ') correspondantes. Une augmentation de I'inclinaison
de la trajectoire des éjectas par rapport au laser est observée au-dela de 1000 W. Ceci est en
accord avec les observations de 1’étude préliminaire qui montrait une augmentation de I’angle

d’éjection progressive avec la puissance pour AlSil0.

FIGURE IV.38 — Vues en coupe des monocordons d’AlSil0 a différentes puissances, dans les
conditions suivantes : d=150 pm, e=60 pm, V=750 mm.s~'. Les puissances sont croissantes
de la gauche vers la droite, de 400 a 2200 W par pas de 200 W.

F1GURE 1V.39 — Trajectoires non corrigées cumulées sur la totalité d’un film pour la réalisation
d’un monocordon d’l cm d’AlSi10 a différentes puissances, dans les conditions suivantes :
d=150 pm, e=60 pm, V=750 mm.s~! (250 images). Les puissances sont croissantes de la
gauche vers la droite, de 400 a 2200 W par pas de 200 W. Le sens de déplacement du laser
est indiqué en rouge.

Ces observations traduisent la variation de I’angle du front avant avec la puissance, comme
illustré en Figure IV.40. L’éjection de la plume de vapeur se faisant majoritairement perpendi-
culairement a l’orientation du front avant, ses conséquences sur la génération d’éjectas varient
en fonction de la géométrie du bain (les exemples font références aux conditions suivantes :

d=150 pm, e=60 pm, V=750 mm.s~!) :
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— Figure IV.40 (a) : dans le cas des faibles profondeurs, la ligne d’échappement de la
plume de vapeur interagit peu avec le bain. Il s’agit par exemple des cas P=400-600-
800 W. Dans cette configuration, le flux d’éjectas augmente avec la puissance car plus
la plume est intense, plus elle participe a ’entrainement de la poudre ainsi qu’a la
perturbation du liquide.

— Figure IV.40 (b) : pour une profondeur intermédiaire, la ligne d’échappement de la
plume de vapeur interagit en surface du bain liquide sous I'effet de 'inclinaison du front
avant. Il s’agit par exemple des cas P=1000-1200-1400 W, qui présentent un plateau en
termes de quantité totale d’éjectas par centimetre. Par rapport au cas précédent, 'aug-
mentation du nombre d’éjectas nocifs résulte des projections de gouttelettes liquides
(éjectas de Types I et II).

— Figure 1V.40 (c¢) : pour une profondeur plus marquée, la ligne d’échappement de la
plume de vapeur est dirigée a l'arriere du bain de fusion. Il s’agit par exemple des
cas P=1800-2000-2200 W. Les perturbations du bain résultantes peuvent amorcer le
phénomene de pre-humping selon la vitesse de scan employée. Le nombre d’éjectas
nocifs ne varie pas sensiblement dans ce domaine. En revanche, une diminution des
éjectas de type 1, 2 ou 3 est observée. Cela peut s’expliquer en partie par un meilleur
apport de poudre a l'intérieur du cordon, augmentant ainsi son volume. Par ailleurs,
une sous-estimation des éjectas les plus rapides (accélérés sous leffet de 'intensité plus
importante) est également envisageable.

— Figure IV.40 (d) : pour un aspect de keyhole profond, la ligne d’échappement de la
plume de vapeur est initialement orientée vers le fond du capillaire, mais se redresse a la
verticale suite aux multiréflexions a I'intérieur du capillaire. Ce cas n’est pas rencontré

dans ces exemples.

FIGURE IV.40 — Ligne d’échappement de la plume de vapeur (fleche jaune) en fonction de la
profondeur de cordon et de l'inclinaison du front avant 6. Cet angle correspond également a
I’angle d’éjection privilégié de la plume par rapport au laser. Le sens de déplacement du laser
est indiqué en rouge. L’ellipse rouge sur le plan tangent au front avant représente la surface
de vaporisation : son petit axe vaut d tandis que le grand axe varie avec ’angle 6.
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1V.2.2.2 Effet de la vitesse de scan

Deuxiemement, en observant 'effet de la vitesse, une diminution du nombre d’éjectas
est systématiquement remarquée lorsque cette derniere augmente, toutes choses égales par
ailleurs. Un ordre de grandeur sépare le nombre d’éjectas émis par centimetre entre les deux
vitesses extrémes 300 mm.s~! et 1500 mm.s~!. Plusieurs raisons peuvent expliquer ces écarts
importants :

— Le nombre d’éjectas est représenté par centimetre de cordon formé. Or, pour une méme
longueur, plus la vitesse de scan est grande, moins le temps d’interaction laser-matiere
est important. La période d’éjection des particules est donc réduite.

— Les grandes vitesses de déplacement de la table compliquent le suivi des particules
pour établir des trajectoires, comme évoqué au Chapitre III (p.101), et induisent une

sous-estimation des particules.

Les images de Iinteraction laser-matiere a isopuissance en Figure IV.41 ne refletent donc
pas un écart aussi important entre les vitesses de scan, mais illustrent tout de méme une
diminution des éjections de matieére pour celles supérieures ou égales a 1000 mm.s~'. Cela
peut se justifier par une diminution de I’énergie appliquée avec la vitesse et donc une plume

de vapeur moins intense, qui réduit le nombre d’éjectas.

FIGURE IV.41 — Observations de I'interaction laser-matiere (avec rehaussement de contraste)
a différentes vitesses de scan, via le banc instrumenté du PIMM, pour 1’AlISi10, & mi-cordon,
dans les conditions suivantes : d=150 pm, e=60 pm, P=1200 W. (a) V=300 mm.s~!; (b)
V=500 mm.s~!; (c) V=750 mm.s~}; (d) V=1000 mm.s~*; (e) V=1500 mm.s~*.

De ce fait, les données a forte vitesse (> 1000 mm.s~!) sont plus difficiles & interpréter
statistiquement car elles présentent au total une quantité limitée d’éjectas détectés et suivis.
Néanmoins, il est supposé que I'intégralité des éjectas nocifs générés par centimetre soit bien
identifiée ici. Ainsi, une augmentation de la vitesse induit une diminution du nombre d’éjectas

nocifs.
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1V.2.2.3 Effet du diameétre de faisceau laser

Troisiemement, en observant ’effet de la taille du spot laser, les maxima d’éjections sont
plus élevés pour d=200 pm que pour d=150 pm, uniquement dans le cas des faibles vitesses
(< 500 mm.s~!) et donc des cas "stables”, pouvant aller du simple au double, & la fois pour
AlSi10 et CP1. Ces données issues du systeme d’analyse sont en accord avec les images de
I'interaction laser-matiere a isopuissance pour les deux diametres de spot, illustrées en Fi-
gure 1V.42. Le débit de matiere vaporisée est visuellement plus conséquent pour d=200 pm

dans le cas des faibles vitesses, bien que 'intensité soit plus faible.

300 mm.s! 500 mm.s! 750 mm.s! 1000 mm.s! 1500 mm.s!

D150

D200

FIGURE 1V.42 — Observations de I'interaction laser-matiére (avec rehaussement de contraste)
pour les deux diametres de faisceau laser, a différentes vitesses de scan, via le banc instrumenté
du PIMM, pour I’AlSil10, a mi-cordon, dans les conditions suivantes : e=60 pm, P=1600 W.
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Ce débit dépend non seulement de 'intensité mais également de la surface de vaporisation.
Cette surface, représentée en rouge sur la Figure IV.40, constitue une ellipse dont le petit axe
est égal au diametre de spot et le grand axe varie en fonction de I'angle d’inclinaison du
front avant 6. Ainsi, pour une méme intensité, les cordons réalisés avec une taille de spot plus
grande génerent davantage de plume et donc la pression dans le capillaire est plus importante.
En fonction de la géométrie du cordon, la détente de cette plume sera faite directement dans
I'atmosphere (cas des cordons peu profonds, & grande vitesse notamment (> 750 mm.s~1)),
atténuant nettement les différences de pression ; ou & travers 'ouverture du capillaire (cas des
cordons plus profonds, & faible vitesse notamment (< 750 mm.s~1)), générant cette fois des
différences en termes d’éjections de matiere. Ce résultat est visible par exemple aux intensités
suivantes : 2,2 MW.cm™2 (Pp150=400 W ; Ppogo=700 W), 3,3 MW.cm~? (Pp150=600 W ;
Pp20o=1000 W) ou encore 9 MW.cm ™2 (Pp150=1600 W ; Pp2gp=2800 W) dans le cas des
faibles vitesses (< 500 mm.s~1), oll le nombre d’éjectas est plus important pour d=200 pm.

Dans un cas a isopuissance comme illustré en Figure IV.42, le plus grand débit de matiere
vaporisée pour d=200 pm peut s’expliquer par un rapport plus important entre les surfaces

des ellipses relativement aux intensités entre les deux tailles de spot.

1V.2.2.4 Effet de I’épaisseur de couche de poudre

La Figure 1V.43 présente le nombre d’éjectas d’AlSil0 générés a d=150 pm pour une
épaisseur de couche de poudre e=120 pm.

En comparant avec la Figure IV.35, 'augmentation de ’épaisseur de poudre induit en
moyenne pour les faibles vitesses (< 500 mm.s™!) une augmentation de pres de 30% du
nombre total d’éjectas générés. Cette hausse reflete principalement I’augmentation du nombre
d’éjectas de taille équivalente a celle de la poudre, et traduit une quantité plus importante de
poudre entrainée. Une augmentation des éjectas nocifs est remarquée ponctuellement pour les
puissances 800 et 1000 W & V=500 mm.s~!. Pour les vitesses supérieures & > 750 mm.s~ ",
le nombre d’éjectas reste globalement équivalent. Les résultats sont équivalents pour CP1 et

pour d=200 pm.
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FIGURE 1V.43 — Nombre d’éjectas émis par centimetre, pour AlSil0, avec un spot laser
de d=150 pm et une épaisseur e=120 pm. Les vitesses sont croissantes de haut en bas
(v1=300 mm.s~!, v2=500 mm.s~!, v3=750 mm.s~!, v4=1000 mm.s~!, v5=1500 mm.s~!) et
les puissances croissantes de gauche a droite (de 400 & 2400 W par pas de 200 W). Les cou-
leurs de fond correspondent aux zones de stabilité (vert : stable, orange : pre-humping, rouge :
humping).
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Enfin, la Figure IV.44 compare une nouvelle fois les données en nombre et en volume
d’éjectas émis par centimetre pour une paramétrie donnée. Le ratio évoqué précédemment
d’environ 30% d’éjectas nocifs en nombre contre 50% en volume est & nouveau illustré. Ce
résultat est généralisable a tous les matériaux et toutes les puissances pour les vitesses infé-
rieures ou égales & 1000 mm.s~!. Il permet de mettre en évidence la pollution et les pertes
de matiere liées & la problématique des éjectas. Au-dela des défauts que peut générer leur
présence sur le lit de poudre, 50% du volume des éjectas devrait étre éliminé au cours des
étapes de tamisage (les nocifs, supérieurs a la taille de la poudre initiale), tandis que l'autre

moitié présentera possiblement une oxydation en surface suite a leur montée en température.
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FIGURE 1V.44 — Etude des éjectas exprimés (a) en nombre; (b) en volume, par centimétre
de cordon formé, en fonction de la puissance, pour I’AlSil10 dans les conditions suivantes :
d=150 pm, V=300 mm.s~!, e=60 pm.

IV.2.3 Analyse des trajectoires d’éjection

L’analyse suivante repose sur I’extrapolation des équations de parabole y = az? + bx + ¢
déterminées pour chacune des trajectoires. Comme indiqué au chapitre précédent, elle permet
d’obtenir les trajectoires projetées en 2D des éjectas au-dela du champ d’acquisition de la
caméra, illustrées en Figure IV.45. La hauteur atteinte par les éjectas ainsi que leur distance
parcourue par rapport a la zone d’interaction laser-matiere d’ou ils proviennent sont étudiées.
Il est rappelé que dans le cadre de ces essais sur banc instrumenté, I’atmosphere d’argon est
uniforme et il n'y a pas de flux de gaz de type cross jet. La trajectoire des particules est
également supposée sans frottement. La correction du déplacement de la table est prise en

compte ici pour obtenir la trajectoire par rapport au lit de poudre et non par rapport au laser.
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FI1GURE IV.45 — Projection 2D des trajectoires extrapolées avec correction du déplacement
de la table selon Z pour I’AlSil0 dans les conditions suivantes : d=150 pm, P=1000 W,
V=500 mm.s~!, e=60 pm.

IV.2.3.1 Evaluation de la hauteur atteinte par les éjectas

Les Figures IV.46 et IV.47 présentent 1’évolution du sommet moyen atteint par les tra-
jectoires en fonction du rayon, pour différentes puissances et vitesses, pour AlISil0 et CP1, a
d=150 pm et d=200 pm.

Il est tout d’abord nécessaire de remarquer la forte dispersion des calculs de moyenne, qui
est systématique mais atténuée par la multiplication des points (150 représentés par graphique
ici).

Une droite a 30 nm représente la frontiere avec les éjectas nocifs. A I’exception de quelques
points singuliers, le sommet des éjectas en fonction de la puissance est généralement atteint
a gauche de cette droite, c’est-a-dire dans le cas des particules de taille similaire a celle de la
poudre initiale. Il s’agit probablement d’éjectas de Type 3, qui sont entrainés a forte vitesse par
la plume de vapeur. La tendance globale ici présente une diminution de la hauteur maximale
atteinte par les particules lorsque leur rayon augmente.

La ligne rouge a 20 pm au-dessus du lit de poudre représente la position théorique du flux
de gaz protecteur de type cross jet au sein d’'une machine L-PBF commerciale. La majorité
des trajectoires des particules "libres” (c’est-a-dire sans perturbations induites par un flux de
gaz) présentées ici ayant un sommet au-dela de cette ligne rouge, cela laisse supposer qu’elles
seraient soufflées par le flux de gaz dans des conditions classiques de fabrication. Néanmoins,
pour chacune des vitesses de scan étudiées, une proportion d’éjectas nocifs n’atteignent pas

la limite du flux de gaz et retombent ainsi probablement sur le lit de poudre environnant.
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FIGURE 1V .46 — Sommet moyen des trajectoires des éjectas pour AlSil0 et CP1, avec un spot
laser de d=150 pm et une épaisseur e=60 pm. Les vitesses sont croissantes de haut en bas

(v1=300 mm.s~!

, v2=500 mm.s~!, v3=750 mm.s~!, v4=1000 mm.s~!, v5=1500 mm.s"!) et

les puissances croissantes de gauche a droite (de 400 & 2200 W par pas de 200 W). La ligne
rouge a 20 mm de hauteur représente le flux de gaz du cross jet.
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FIGURE 1V.47 — Sommet moyen des trajectoires des éjectas pour AlSil0 et CP1, avec un spot
laser de d=200 pm et une épaisseur e=60 pm. Les vitesses sont croissantes de haut en bas

(v1=300 mm.s~?

, v9=500 mm.s ™', v3=750 mm.s~!, v,=1000 mm.s~!, v5=1500 mm.s_l) et

les puissances croissantes de gauche a droite (de 400 & 3100 W par pas de 300 W). La ligne
rouge a 20 mm de hauteur représente le flux de gaz du cross jet.
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L’effet de la puissance sur le sommet des trajectoires parait limité d’apres ces résul-
tats, avec un ensemble de courbe globalement homogene, a I’exception des faibles puissances
(< 800 W) dans le cas des faibles vitesses (< 500 mm.s~1). Pour ces configurations, aucun
éjecta de 7>30 pm n’atteint la limite du flux de gaz, ce qui traduit une pollution importante
du lit de poudre.

Peu d’effet de la vitesse de scan est par ailleurs visible sur ces représentations, méme si les
courbes de distribution sont plus définies pour les vitesses moins importantes. Une nouvelle
fois, le nombre plus restreint de données dans le cas des fortes vitesses (> 1000 mm.s~!)
complique 'interprétation des résultats.

Enfin, le comportement des deux matériaux est relativement similaire, et I'effet de la taille

du spot laser n’est pas significatif d’apres ces graphiques.

Les Figures IV.48 et IV.49 présentent I’évolution du sommet moyen atteint par les trajec-
toires pour les deux diametres de spot laser sous une perspective complémentaire, cette fois-ci
en s’affranchissant du rayon des particules. Les résultats sont découpés selon trois valeurs
statistiques : 25, Q50 et Q75. Ces quartiles représentent des valeurs partageant la distribu-
tion du sommet moyen en quatre parties égales. Les résultats sont présentés en fonction de la

puissance du laser, pour différentes vitesses, pour AlSil0 et CP1, & d=150 pm et d=200 pm.

150 C T T AIS|1|0 T T D150 T T CI?1 T T
r ] [
1250 | 0 a5l 10 Qs 300mms 1500 mm.s"'
g 100
= t ,——
B 75 2
g [ A A Ay
& 5o & = =
I OOt 04
25k 4R H O J R
: oo =
0 L o 1 A o 1 - A 8. O 1 N 3 - 5
0 500 1000 1500 2000 2500 30000 500 1000 1500 2000 2500 3000
Puissance [W] Puissance [W]

FIGURE IV.48 — Quartiles statistiques des sommets des trajectoires des éjectas en fonction de
la puissance, pour différentes vitesses, pour AlISil0 et CP1, avec un spot laser de d=150 pm
et une épaisseur e=60 pm. La ligne rouge a 20 mm de hauteur représente le flux de gaz du
cross jet.

Ces données permettent d’estimer en moyenne a 25% les trajectoires dont le sommet
n’atteint pas le flux de gaz du cross jet pour d=150 pm. Q25 étant en moyenne plus élevé
pour d=200 pm, la proportion sous les 20 mm est légerement plus faible. De plus, la hau-
teur maximale est atteinte par les éjectas aux environs de P=2000 W pour d=200 pm (soit
une intensité I=6.4 MW.cm~2 d’apres 1’équation (I.1)), contre P=1500 W pour d=150 pm
(I=8.5 MW.cm™2).
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FIGURE 1V.49 — Quartiles statistiques des sommets des trajectoires des éjectas en fonction
de la puissance et de la vitesse, pour AlSil0 et CP1, avec un spot laser de d=200 pm et une
épaisseur e=60 pm. La ligne rouge a 20 mm de hauteur représente le flux de gaz du cross jet.

Les quartiles illustrent une nouvelle fois la faible dispersion du sommet des trajectoires
selon la vitesse de scan. En revanche, cette représentation confirme ’effet des faibles puissances
(< 800 W) dans le cas des faibles vitesses (< 500 mm.s~!), pour lesquelles Q75 est inférieur
a 20 mm. Cela permet d’estimer & 75% le nombre d’éjectas qui retomberont immédiatement
sur le lit de poudre dans ces gammes de paramétries.

L’étude des sommets des trajectoires permet ainsi d’estimer I'efficacité du cross jet sur les
éjectas, méme si ce dispositif ne constitue pas pour autant une solution idéale pour prévenir
les défauts inhérents a ces particules. Son efficacité dépend de la trajectoire de ces dernieres
mais aussi de leur taille. Dans le meilleur des cas, les particules peuvent étre souffiées vers
les bords du lit de poudre et retomber dans une zone ou elles n’interagiront pas avec le laser.
Dans le pire des cas, une simple transposition leur zone de retombée sur le lit de poudre sera
induite et elles seront toujours responsables d’instabilités. Cette étude ouvre néanmoins des

pistes de réflexion sur 'optimisation des stratégies de couverture gazeuse.

IV.2.3.2 Evaluation de la distance parcourue par les éjectas

De méme que pour ’étude des sommets, les Figures IV.46 et IV.47 présentent la distance
moyenne parcourue selon Z par les éjectas suivis en fonction du rayon, pour différentes puis-
sances et vitesses, pour AlSil0 et CP1, & d=150 pm et d=200 pm. La correction de la vitesse
de déplacement de la table est également appliquée ici, et des incertitudes équivalentes sont
retrouvées.

Les distances les plus importantes sont parcourues par les particules de taille proche de la
granulométrie des poudres, a ’exception de quelques points singuliers. Une tendance globale
présente a nouveau une diminution de la distance maximale atteinte par les particules lorsque

leur rayon augmente.
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FIGURE IV.50 — Distance moyenne selon |Z| des trajectoires des éjectas pour AlSil0 et
CP1, avec un spot laser de d=150 pm et une épaisseur e=60 pm. Les vitesses sont crois-

santes de haut en bas (v1=300 mm.s~ !, vo=500 mm.s~

, v3=750 mm.s~ !, v4,=1000 mm.s !,

1

v5=1500 mm.s~!) et les puissances croissantes de gauche & droite (de 400 & 2200 W par pas

de 200 W).
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FIGURE IV.51 — Distance moyenne selon |Z| des trajectoires des éjectas pour AlSil0 et
CP1, avec un spot laser de d=200 pm et une épaisseur e=60 pm. Les vitesses sont crois-

santes de haut en bas (v1=300 mm.s~ !, v9=500 mm.s~

, v3=750 mm.s~ ', v4,=1000 mm.s ",

1

v5=1500 mm.s~!) et les puissances croissantes de gauche & droite (de 400 & 3100 W par pas

de 300 W).
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Tout d’abord, pas de différence notable n’est remarquée selon les deux matériaux étudiés.
L’effet de la puissance est aussi limité aux faibles valeurs (< 800 W) dans le cas des faibles
vitesses (< 500 mm.s~!). Par contre, un effet de la vitesse de scan est cette fois-ci remarqué :
dans le cas des fortes vitesses (> 1000 mm.s~!), quasiment aucune particule ne parcoure moins

1

de 50 mm de distance, et le maximum atteint 300 mm pour une vitesse de 1500 mm.s™ ", contre

200 mm pour les vitesses moins importantes.

Les Figures IV.52 et IV.53 présentent ’évolution de la distance moyenne selon 7 atteinte
par les trajectoires pour chacun des quartiles @25, @50 et Q75. Les résultats sont & nouveau
présentés en fonction de la puissance du laser, pour différentes vitesses, pour AlSil0 et CP1,
a d=150 pm et d=200 pm.
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FIGURE 1V.52 — Quartiles statistiques des distances parcourues par les éjectas en fonction
de la puissance et de la vitesse, pour AlSil0 et CP1, avec un spot laser de d=150 pm et une
épaisseur e=60 pm.
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FIGURE IV.53 — Quartiles statistiques des distances parcourues par les éjectas en fonction
de la puissance et de la vitesse, pour AlSil0 et CP1, avec un spot laser de d=200 pm et une
épaisseur e=60 pm.
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Comme pour le sommet, cette représentation montre un décalage en puissance des maxima
pour les deux tailles de spot étudiées. Pour d=150 nm, la hauteur maximale est atteinte aux en-
virons de P=1500 W (I=8.5 MW.cm~2), contre P=2250 W pour d=200 pm (/=7.2 MW.cm~?2).
Les maxima en hauteur et en distance sont donc atteints pour des paramétries similaires pour
d=150 pm. Pour autant, les particules allant le plus haut (faible vitesse, forte puissance) ne
vont pas nécessairement le plus loin (forte vitesse, forte puissance). Ces résultats sont en ac-
cord avec les observations du Chapitre III sur I'angle d’inclinaison des éjectas en fonction de
la vitesse (un angle important traduit une composante selon ¥ majoritaire).

L’étude des distances parcourues permet d’estimer une zone de pollution du lit de poudre.
S’agissant ici de trajectoires projetées en 2D, la distance maximale décrit le rayon de retombée
des éjectas. En prenant Pexemple de la machine commerciale SLM®)125, dont le plateau de
fabrication mesure 125 x 125 mm?, il apparait que pres de la moitié des éjectas retomberait

sur le plateau sans l'effet du cross jet, potentiellement dans la zone de fabrication.

Toutes les quantifications mentionnées jusqu’a présent dans ces travaux étaient relatives
aux essais en monocordon (1D) par souci de simplicité. Tout comme pour les cartographies de
stabilité du procédé, il est nécessaire d’établir ensuite une transposition entre les flux d’éjectas

quantifiés en monocordon et en surface.

IV.2.4 Quantification du flux d’éjectas en multicordons (2D)

Lors de la réalisation d’une surface, le recouvrement des cordons induit en théorie moitié
moins de poudre sous le passage du faisceau laser a partir du second cordon. Dans les faits,
la quantité de poudre est encore inférieure a cela sous 'effet du phénomene de dénudation
décrit au Chapitre I. La génération d’éjectas est d’ailleurs en grande partie responsable de ce
phénomene.

La Figure IV.54 présente la quantité d’éjectas générée par centimetre en fonction de la
position du cordon sur la surface, dans le cas de I’AlISi10, sur un unique jeu de parameétres.

Il apparait une diminution significative des éjectas émis a partir du second cordon. De
plus, le flux d’éjectas par centimetre est relativement constant pour tous les cordons a partir
du second, que ce soit dans le cas du nombre total d’éjectas ou des éjectas nocifs. Le ratio
d’éjectas nocifs reste d’ailleurs proportionnel quelle que soit la position du cordon sur la
surface. Ces résultats ont été observés de maniere similaire pour toutes les autres paramétries
testées et pour tous les matériaux, ce qui illustre une nouvelle fois la bonne répétabilité des
essais. Il est constaté en moyenne une diminution de 70+10% du flux d’éjectas a partir du

second cordon.
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FIGURE IV.54 — (a) Nombre d’éjectas émis par centimetre en fonction de la position du

cordon sur la surface, pour I’AlSi10, dans les conditions suivantes : d=150 pm, V=300 mm.s ™",

e=60 pm, P=1000 W, h=205 pm. Les moyennes du total d’éjectas et des éjectas nocifs sont
tracées en rouge; (b) Schéma d’une surface avec la numérotation des cordons dans I'ordre de
réalisation selon 3. Le sens de déplacement du laser est indiqué en rouge.

Selon la paramétrie appliquée, et en considérant un pourcentage de recouvrement iden-
tique, un nombre différent de cordons sera nécessaire a la réalisation d’une surface donnée;
plus le monocordon sera large, moins le nombre de cordons nécessaires sera important. Il est
ainsi utile de comparer Qej1p la quantité d’éjectas générés par centimetre (1D), & Qejap la
quantité d’éjectas générés par centimetre carré (2D), calculée d’apres 1’équation (IV.1). NC
est défini en équation (IV.2) et représente le nombre de cordons de largeur [ nécessaires a la

réalisation d’une surface de c6té Cs avec un recouvrement Rec.

Qejop = Qejip X (1 + 0.3 x (NC — 1)) (IVl)
Cs

NC=—"—— V.2

¢ Ree x 1 (v.2)

Les Figures IV.55 et IV.56 présentent les résultats des calculs d’éjectas générés par cen-
timetre carré (soit Cs=1 cm) pour un recouvrement Rec de 50%. Ces résultats sont mis en
parallele avec les cartographies en 2D du procédé abordées précédemment en section 1V.2.1.2
(p-129). Elles montrent que la tendance observée précédemment dans le cadre du monocordon,
a savoir une diminution progressive du nombre d’éjectas avec la puissance, est accentuée lors
de la réalisation de surface. En effet, dans le cas des aluminiums comme ici, la largeur des

cordons augmente linéairement avec la puissance comme le montrait la Figure IV.23 (p. 128).
Apres avoir fait le lien entre les monocordons (1D) et les surfaces (2D) de multicordons,

la partie finale de ces travaux consiste a corréler les résultats précédents avec des pieces 3D

réalisées en machine.
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FiGure IV.55 — Nombre d’éjectas émis par centimetre carré, calculés d’apres 1’équa-
tion (IV.1), pour AlSil0 et CP1, avec un spot laser de d=150 pm et une épaisseur e=60 pm. Les
vitesses sont croissantes de haut en bas (v1=300 mm.s~}, v9=500 mm.s~!, v3=750 mm.s~!,
v4=1000 mm.s~!, v5=1500 mm.s~!) et les puissances croissantes de gauche & droite (de 400
a 2400 W par pas de 200 W). La droite bleue indique RA;=1. Les couleurs de fond corres-

pondent aux zones de stabilité (vert : stable, orange : pre-humping, rouge : humping).
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FiGUurE V.56 — Nombre d’éjectas émis par centimetre carré, calculés d’apres l'équa-
tion (IV.1), pour AlSil0 et CP1, avec un spot laser de d=200 pm et une épaisseur e=60 pm. Les
vitesses sont croissantes de haut en bas (v1=300 mm.s™
v4=1000 mm.s~!, v5=1500 mm.s~!) et les puissances croissantes de gauche & droite (de 400
a 3100 W par pas de 300 W). La droite bleue indique RA;=1. Les couleurs de fond corres-
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IV.3 Corrélation avec les pieces 3D

Dans cette section, des cubes d’AlSi10 d’1 cm de c6té sont analysés. Ils ont été produits
par la machine SLM®)125 décrite dans la section I1.3.2 (p.74), avec un spot laser de diametre
d=60 pm. La poudre est la méme que celle utilisée précédemment sur le banc instrumenté.
Les parametres standards de fabrication pour I’AlSil0 fournis par le fabricant machine sont
les suivants :

— Pour un déplacement Az du plateau de 30 pm : P=350 W, V=1650 mm.s~!, h~=130 pm.

— Pour un déplacement Az du plateau de 60 pm : P=350 W, V=1150 mm.s !, h=170 pm.

Dans ces travaux, la puissance a été fixée et P=350 W et les autres parametres ont été
modifiés autour des valeurs standards. La vitesse a été variée de 500 & 2500 mm.s~!, Pécart
vecteur (ou hatch h) de 130 & 150 nm, et le déplacement Az du plateau de 30 & 60 pm. Les
détails de la paramétrie machine sont indiqués dans le Tableau IV.3 et le plateau est décrit
en Figure IV.57.

TABLEAU IV.3 — Parameétres utilisés pour la réalisation de pieces 3D en AlSil0 avec la machine
SLM®)125.

Parametres Az=30 pm Az=60 pm
Préchauffage du plateau (°C) 50
Nombre contours 2
Distance contour /remplissage [pm] 200
Distance entre contours [pm] 170
Contour ext. Puissance [W] 300
Contour ext. Vitesse [mm.s™!] 730 600
Contour int. Puissance [W] 300
Contour int. Vitesse [mm.s™1] 730 600
Downskin-Puissance [W] 300 350
Downskin-Vitesse [mm.s™!] 1600 950
Décalage entre couches 67°
Puissance [W] pour supports 350
Vitesse [mm.s~!] pour supports 1000

1. Stratégie de contours pour les parties faisant face au plateau, inclinées d’un angle compris entre 0 et 59°
par rapport a ’horizontale. L’équivalent pour les parties supérieures est appelé ” Upskin”.
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FIGURE IV.57 — (a) Détails du plateau de fabrication réalisé via le logiciel Magics; (b) Vi-
sualisation en Z du plateau de fabrication, indiquant le sens de mise en couche par le racleur
et la direction du flux de gaz.

IV.3.1 Evaluation de la porosité

La porosité des pieces 3D a été évaluée d’apres la méthode décrite en section 11.4.3 (p.78)
et en Annexe A.1. Les résultats sont présentés en Figure IV.58 et IV.59. La droite horizontale

a 1% indique la limite de porosité tolérable fixée ici.
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FIGURE IV.58 — Porosité des pieces d’1 cm® d’AlSil0 pour différentes épaisseurs de poudre,
différentes vitesses et différents écarts-vecteur, dans les conditions suivantes : d=60 pm,
P=350 W.

13

o

159



IV.3. CORRELATION AVEC LES PIECES 3D

15 /‘ /l T \ \I \

@ HI130 Az30 @ HI150 Az 30 Q Base H130 Az 30

-@ HI130 Az 60 @ HI150 Az 60 <> Base H170 Az 60
=~
§ 10 !
0
=
wn
o
g
A 5

0

0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Vitesse de scan [mm.s™']

FIGURE IV.59 — Représentation graphique du pourcentage de porosité des pieces d’1 cm?
d’AlSi10 pour différents incréments plateau, différentes vitesses et différents écarts-vecteur,
dans les conditions suivantes : d=60 pm, P=350 W. Les points jaunes correspondent aux
parametres standards de fabrication fournis par le fabricant machine (SLM®)125).

En accord avec les descriptions du Chapitre I, une évolution prévisible de la porosité en

fonction de la paramétrie est observée :

— Dans le cas des fortes densités d’énergie (par exemple ici pour V' <1000 mm.s™?,
hachuré en rouge) : des porosités de type keyhole sont présentes. Elles résultent d’un
piégeage de gaz et sont globalement sphériques, comme illustré en Figure IV.60 (a).

— Dans le cas des faibles densités d’énergie (par exemple ici pour V' >1750 mm.s~! pour
Az=60 pm, hachuré en bleu) : des porosités de manque de fusion sont présentes. Elles
sont de formes irrégulieres, comme illustré en Figure IV.60 (b), et des particules de

poudre non fondues sont identifiées, comme illustré en Figure IV.61.

FIGUuRE IV.60 — Exemple de porosités (a) sphériques (Az=60 pm, h=130 pm,
V=1000 mm.s~1); (b) irrégulieres (Az=60 pm, h=130 pm, V=2250 mm.s~1).
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FIGUuRE IV.61 — Exemple d’inclusions de poudre au sein d’une porosité (Az=30 nm,
h=150 pm, V=1000 mm.s~1).

IV.3.2 Corrélation avec les cartographies du procédé

Afin de faire le lien avec I’étude précédente sur les régimes hydrodynamiques, des carto-
graphies des zones de stabilité en monocordon sont réalisées pour 1’AlSi10 sur le banc laser ins-
trumenté, avec une taille de spot laser plus représentative de celui présent dans la SLM®)125.
Un laser gaussien, décrit au Chapitre II (p.70) et présentant un diametre de spot d=80 pm,
est utilisé.

Les cartographies 1D résultantes sont illustrées en Figure IV.62 en fonction de la puissance
du laser et de la vitesse de scan. La méthode ainsi que le code couleur restent identiques. Afin de
faire le lien avec les cartographies précédentes, une représentation de chacune des cartographies

en fonction de l'intensité (calculée via I’équation (I.1)) est disponible en Annexe C.
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FIGURE IV.62 — Cartographies du procédé en fonction de la puissance et de la vitesse de dépla-
cement du laser pour I’AlSi10, en monocordon (1D) dans les conditions suivantes : d=80 pm,
e=60 pm et e=120 pm. Les croix jaunes représentent les parametres induisant moins d’1% de
porosité dans les pieces 3D tandis que les croix rouges représentent les parametres induisant
des porosités dues aux trop fortes densités d’énergie.
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Comme précédemment, deux épaisseurs de couche de poudre sont testées : e=60 pm et
e=120 pm. Ces épaisseurs sont représentatives des essais réalisés sur la SLM®)125 avec des
incréments plateau respectivement de Az=30 pm et Az=60 pm. En effet, en raison de la
compacité du lit de poudre d’environ 50%, et donc de la hauteur de cordon fusionné inférieure
a Az, il est généralement considéré qu’au bout d’une dizaine de couches, I’épaisseur réelle de
poudre tend vers le double de I'incrément plateau, soit e = 2 x Az.

Outre la zone grise, deux domaines sont définis ici. Le premier est un domaine de balling,
dans le cas des faibles densités d’énergie (P <250 W). Le second est un domaine stable, qui
s’étend pour chacune des vitesses de scan. Comme observé dans la section IV.2.1.2 (p.129), une
augmentation de I’épaisseur de couche de poudre induit un domaine de balling légerement plus
étendu et a 'inverse un domaine stable plus réduit. L’absence de humping pourrait s’expliquer
par la faible surface libre du bain liquide due a la petite taille de spot laser, ainsi que par la
puissance du laser limitée a 1000 W.

D’apres la Figure IV.59, une dizaine de points se situent dans la plage de porosités accep-
table (< 1%). Ceux aux vitesses de 1250 et 1500 mm.s~! ont été représentés en jaune sur les
cartographies, les autres étant en dehors du plan d’expérience réalisé. A I'inverse, les points
manifestant des porosités dues aux trop fortes densités d’énergie sont indiqués en rouge.

A premiere vue, ces points expérimentaux 3D ne sont pas en accord avec les cartographies
1D du procédé. Néanmoins, il a été vu dans la section IV.2.1.2 que ’enchainement de cordons
(2D) avait tendance a étendre les zones de stabilité, du fait de la diminution de la quantité
de poudre et de la surface libre du bain liquide. Les frontieres évoluent alors vers les basses
puissances. Cette évolution est d’autant plus importante lors d’une réalisation 3D, grace a
I’accumulation de chaleur au fur et a mesure de la construction. Les couches inférieures étant
de plus refondues par le laser, cela explique le domaine de forte densité d’énergie dans lequel
se trouvent les points représentés en rouge. De méme, les points jaunes apparaissant instables
et proches du balling en 1D sont en réalité dans un domaine stable en 3D grace a un bilan
énergétique plus important.

Il est & noter également que 1’écart de 30% entre les diametres de spot laser (60 pm pour
la SLM@®)125 contre 80 pm pour le banc instrumenté) peut expliquer un léger décalage des

résultats.

IV.3.3 Mesure des dimensions des cordons sur les échantillons

Les rapports d’aspect RAj, par rapport au diametre du laser ont été mesurés et comparés
a la fois pour les échantillons 1D et 3D. Les résultats sont présentés en fonction de la VED en
Figure IV.63.

L’écart vecteur h et 'incrément du plateau Az n’ont visiblement pas d’influence signifi-
cative sur la profondeur des cordons en 3D. Une bonne corrélation peut étre établie entre les
RA7 3D et 1D pour les vitesses supérieures ou égales & 1000 mm.s~'. En revanche, les points
1D aux vitesses inférieures ou égales & 500 mm.s~! se détachent, contrairement & ce qui était
observé pour les diametres de faisceau de 150 et 200 pm en Figure IV.21, ou les valeurs étaient

homogenes.

162



IV.3. CORRELATION AVEC LES PIECES 3D

300 mm.s! [ N 1500 mm.s!

10
o B HI30Az30 o
5 & HI30Az60 °
£ 8r W HI50Az30 .
3 ¢ HIS50 Az 60 5
- O 1D D80 E60 g
5 6 o & 1
(] ‘ [©) O
el
2 8 o 0
S 4r e o 7
° O
= ® e O
=W LS
Il 2+ 4
(=]
8

é OL_A’)OEO(?I N T

0 100 200 300 400 500

VED [J.mm?]

FIGURE IV.63 — Rapport de la profondeur sur le diametre (RAz) en fonction de la VED,
pour AlSil0, d’apres les monocordons (1D) & d=80 pm (cercles en nuances de gris selon V)
et les pieces 3D a d=60 nm (losanges ou carrés selon Az, bleus ou rouges selon h).

La Figure IV.64 (a) présente le RAy, pour les cordons 1D en fonction de la puissance et
de la vitesse. Logiquement, les échantillons réalisés & plus grande vitesse sont moins profonds.
De plus, la totalité des points au-dela de 400 W est définie en régime de capillaire (RA7 >1).
En regardant maintenant la Figure IV.64 (b), qui représente le RA¢c pour les cordons 1D
en fonction de la puissance et de la vitesse, le résultat est bien différent de celui observé en
Figure IV.25 dans le cas des diametres de spot laser de 150 et 200 pm. Alors que RA¢ tendait
vers 1 dans le cas précédent, cette fois-ci les cordons sont bien plus profonds par rapport a
leur largeur, comme en atteste la Figure IV.65, et des formes de "trou de serrure” sont bien
présentes.
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FIGURE IV.64 — (a) Rapport de la profondeur sur le diametre (RAz); (b) Rapport de la
profondeur sur la largeur (RA¢), en fonction de la puissance pour différentes vitesses de scan,
pour AlSil0, d’apres les monocordons (1D) & d=80 pm.
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Le RA¢ n’a pas pu étre calculé pour les pieces 3D car, comme mentionné dans le Cha-
pitre II, la derniere couche n’était pas parallele a un c6té du cube, et la rotation de 67° entre

les couches ne permet pas d’observer la largeur précise des cordons.

FIGURE IV.65 — Vue au microscope optique de cordons d’AlSil0 réalisés & d=80 nm,
P=1000 W (a) V=300 mm.s~!, présentant une forme caractéristique du keyhole ou “trou
de serrure”; (b) V=500 mm.s~'; (c¢) V=1000 mm.s!.

IV.3.4 Lien avec les éjections de matiere

L’analyse des éjectas n’a pas pu étre réalisée sur ces essais sur banc instrumenté a
d=80 pm, en raison des limites de la méthode de détection décrites au Chapitre III. Pour

ce diametre de spot laser réduit, les intensités atteignent 20 MW.cm 2

, ce qui représente
des détentes de plume de vapeur extrémement rapides, voire des écoulements supersoniques.
Ainsi, la vitesse d’une partie des éjectas est supérieure & la limite de suivi de 7.5 m.s~!. Seule-
ment quelques centaines de particules sont finalement comptées pour les vitesses inférieures
ou égales & 500 mm.s~! contre plus d’un millier pour des spots laser de 150 ou 200 pm. Pour
les vitesses supérieures, 'effet de ’angle accentue encore cette sous-estimation, avec moins
d’une cinquantaine de particules comptées.

Concernant la réalisation des pieces 3D, la quantification précise des éjectas au sein d’une
machine commerciale reste laborieuse, comme cela a été décrit au Chapitre I, et n’a donc pas
été envisagée dans ces travaux. Néanmoins, des pesées du plateau et du réservoir de poudre ont
été effectuées avant et apres fabrication. Les éjectas présents en bordure du plateau a l'issue
des essais (correspondant aux éjectas balayés par le cross jet n’ayant pas été aspirés dans le
filtre) ont également été collectés et pesés. L’analyse de ces données montre qu’en moyenne
75% de la poudre est utilisée pour la fabrication de la piece. Les 25% restant correspondent aux
éjectas collectés en bordure de plateau. Cependant, la réalisation de pieces 3D dans différentes
conditions paramétriques au sein d’un méme plateau dans ces essais ne permet pas d’en dire

davantage sur la relation entre les éjectas et les parametres laser en machine.
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IV.4 Conclusion du chapitre et discussion

Afin de corréler les flux d’éjectas en L-PBF avec I’hydrodynamique du bain liquide, des
essais a différentes échelles ont été réalisés sur une large plage opératoire, d’apres les méthodes
décrites au Chapitre II : monocordons (1D), surfaces (2D) et pieces (3D). Suite & ces essais,
les échantillons ont été analysés métallographiquement pour mesurer les dimensions des zones
fondues, tandis que les images de l'interaction laser-matiere ont été traitées via le systeme
SP(AM)? décrit au Chapitre III.

L’utilisation d’un banc instrumenté s’est avérée pertinente pour observer l’interaction
laser-matiere de pres. Comme il n’est pas encore possible d’étudier précisément les éjectas en
machine d’'un point de vue quantitatif et qualitatif, ce dispositif expérimental simplifié pré-
sente un grand intérét. Dans ces travaux de théese, les domaines de puissance testés vont aussi

au-dela de ce qui est habituellement présenté dans la littérature.

Si la corrélation des phénomenes observés a 1’échelle du monocordon n’est pas immédiate
avec ’échelle de la piece 3D, des informations sur la stabilité des bains liquides peuvent étre
extraites des cartographies. Ces résultats font échos aux travaux de AVERSA et al., 2018 qui
justifiaient I'utilisation de monocordons pour mieux comprendre les phénomeénes physiques en
fabrication additive L-PBF.

Deux plans d’expérience distincts totalisant pres d’un millier d’essais, ont permis de mettre

en évidence les résultats suivants :

(1) Les éjectas peuvent étre classés en fonction de leur nocivité, qui est ici définie par un critere
de taille. Un éjecta nocif présente un rayon plus important que la poudre initiale (r>30 pm)
et peut donc étre responsable de défauts majeurs, comme décrits au Chapitre I. Si ils ne
représentent en moyenne qu'un tiers du nombre total d’éjectas émis au cours du procédé, ils
comptent pour pres de la moitié du volume de matiere éjecté. Ainsi, ils représentent une perte
de matiere conséquente apres tamisage. Des éjectas nocifs avec un rayon supérieur a 50 pm
ont été observés et collectés dans chacune des configurations paramétriques étudiées, et pour
chacun des matériaux. Ces éjectas d’aluminium étaient également comparables a ceux d’acier
316L décrits dans la littérature (DELACROIX et al., 2022). Ce phénomene est donc inévitable
en L-PBF, et il s’agit alors de minimiser son impact sur la qualité des pieces et sur la recy-

clabilité des poudres.

(2) La méthode de détection décrite au Chapitre III montre ses limites pour I’étude des éjec-
tas dans le cas des grandes vitesses de scan (> 1500 mm.s~!) et des fortes intensités laser
(notamment & d=80 pm). Bien que les éjectas nocifs soient détectés (grande taille et faible
vitesse), les particules les plus rapides (généralement proches de la taille de la poudre initiale)

et/ou faiblement lumineuses sont sous-estimées et ne permettent pas d’établir des analyses
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statistiques. Néanmoins la méthode reste valable pour réaliser des études statistiques sur les

particules générant des défauts.

(3) Une variation du taux d’oxygene de 100 & 2000 ppm dans l'enceinte de fabrication n’a
pas d’effet significatif sur la dynamique des éjections de matiere ou sur I’hydrodynamique du
bain. Il reste néanmoins conseillé de maintenir une atmosphere de fabrication protégée pour

éviter une dégradation prématurée des poudres due a ’oxydation.

(4) La trajectoire des éjectas dépend de la paramétrie appliquée et fournie des indications sur
la pollution du lit de poudre. L’étude du sommet montre que, dans la majorité des cas, 25%
des particules issues de 'interaction laser-matiére n’atteignent pas le niveau théorique du flux
de gaz. Cette proportion s’évalue & 100% pour les conditions de faible puissance et de faible
vitesse, ou les éjectas ont une trajectoire particulierement rasante. De plus, ’évaluation des
distances parcourues signale que, sans 'utilisation du cross jet, prés de la moitié des éjectas

générés retomberaient dans la zone de fabrication pour exemple d’une machine SLM®)125.

(5) Le nombre d’éjectas généré par centimetre varie selon les parametres appliqués d’une cen-
taine a pres de 2000. La sensibilité des flux d’éjectas vis-a-vis de la puissance ou du diametre du
laser est attribuée a 'effet de 'intensité laser sur la morphologie des bains liquides (profondeur,
orientation du front avant). En effet, les résultats de cette étude confirment que le phénomene
d’éjection de matiere est essentiellement lié aux perturbations induites par la plume de va-
peur, elle-méme régie par 'intensité du laser. Cette plume s’échappant principalement dans
une direction perpendiculaire au front avant, la morphologie des cordons joue un réle impor-
tant sur la quantité, 'orientation ou encore la vitesse des éjectas, a travers le couplage entre

le flux de vapeur et le bain liquide d’une part et le flux de vapeur et 'atmosphere d’autre part.

(6) L’effet déstabilisant de la poudre est clairement visible dans ces travaux, a la fois lors
d’essais a plus grande épaisseur de couche de poudre, ou lors de la comparaison entre les
monocordons et les surfaces. Elle perturbe la stabilité des bains liquides en augmentant leur
surface libre, et est également responsable davantage d’éjections de Type 2 ou 3 dans le cas
des faibles vitesses (< 500 mm.s~!). De plus, la présence d’éjectas de poudre en suspension
au-dela d’une certaine concentration peut étre nocive dans la mesure ou ils peuvent interférer
avec la propagation du faisceau (phénomenes de réflexion, diffusion, diffraction...). Néanmoins,
I’épaisseur de couche de poudre est un facteur important a considérer en termes de produc-
tivité. Le temps de mise en couche étant parfois I’étape la plus longue en fabrication L-PBF,
augmenter 1’épaisseur permet de réduire le nombre de couches et ainsi réduire le temps de
fabrication. Il est aussi intéressant de souligner qu’elle n’est généralement pas responsable

d’une augmentation des éjectas nocifs.
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(7) Une transposition des domaines de stabilité et des flux d’éjectas du monocordon (1D) aux
multicordons (2D) a été établie. La réalisation de surface permet de stabiliser le bain liquide,
et de diminuer en moyenne de 70% le nombre d’éjectas générés par centimeétre. En revanche,
la corrélation avec ’échelle de la piece 3D n’est pas immédiate et nécessite de prendre en
compte les spécificités de la fabrication couche par couche (accumulation de chaleur pendant
la fabrication, refusion des couches précédentes). Quant & la quantification précise des éjectas
au sein de cette machine commerciale, elle n’a pas été envisagée dans ces travaux du fait
des contraintes expérimentales, mais il a été constaté pendant la réalisation des pieces qu’en
moyenne 25% de la poudre utilisée était éjectée au cours du procédé et balayée en bordure de

plateau par le cross jet.

(8) Des différences sont observées entre différentes nuances d’aluminium, & la fois dans des
domaines stables et instables. Une quantité d’éjectas 30% supérieure pour 1’AlSi7 par rapport
a I’AlISi10 s’explique par la teneur plus élevée en Mg dans les poudres AlSi7 que dans AlISil0
(0,558% dans AlSi7 contra 0,208% dans AlSil0). Cet élément a faible point de vaporisation
contribue & intensifier la plume de vapeur, qui est responsable de I'’entrainement de la poudre.
Cela ne permet pas en revanche d’expliquer les différences de comportement des alliages dé-
diés a la fabrication additive CP1 et HT1 qui ne comportent pas d’éléments volatils. Une
hypothese repose sur le role de la viscosité et des tensions de surface sur la stabilité du bain

liquide, sans avoir pu étre validée par ce travail.

Pour conclure, des plages de paramétries peuvent étre isolées suite a ces essais. Les plages
de paramétries déconseillées sont illustrées a partir de la cartographie 2D de ’alliage AlSil0

a d=200 pm présentée en Figure IV.66 :
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FI1GURE 1V.66 — Différentes plages de paramétries déconseillées, représentées sur une carto-
graphie du procédé L-PBF en fonction de la puissance et de la vitesse de déplacement du
laser pour 1’AlSil10, dans le cas d’une surface (2D) dans les conditions suivantes : d=200 pm,
e=60 pm.
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(1) 11 est bien sir conseillé de travailler dans des domaines de stabilité du bain liquide. Néan-
moins, il est important de prendre en compte que les frontieres de stabilité en puissance
établies en monocordon ont tendance a évoluer vers les basses puissances lors de la réalisation
de surface (effet de la poudre et de la surface libre) et de pieces 3D (effet de I'accumulation
d’énergie). De ce fait, il n’est pas recommandé de travailler a forte puissance et faible vitesse
(zone 1), car méme si ces paramétries sont considérées stables en 1D et 2D, elles présentent
des densités d’énergie trop importantes a ’échelle 3D et créent des porosités de type keyhole.
Elles peuvent également modifier la composition chimique du matériau en favorisant la vapo-

risation de certains éléments.

(2) De méme, le domaine de faible puissance et de faible vitesse (zone 2) semble intéressant
en termes de stabilité, et ne présente pas de densité d’énergie trop importante. Néanmoins,
I’étude des trajectoires des éjectas montre que les particules générées lors de la fabrication sont
trop rasantes pour étre balayées par le flux de gaz. Elles retombent ainsi directement dans la
zone de fabrication et engendrent une forte pollution du lit de poudre, laissant présager des
défauts. Ainsi, les faibles vitesses sont déconseillées de maniére générale, d’autant qu’elles ne

présentent pas d’intérét significatif en termes de productivité.

(3) Les domaines instables de type pre-humping et humping (zones 3), sont généralement
a éviter du fait des défauts potentiellement induits par ’empilement de cordons présentant
des irrégularités, méme si ces travaux illustrent qu’ils ne s’accompagnent pas nécessairement
d’une quantité importante d’éjectas nocifs. Il est possible de repousser ces domaines vers les
fortes puissances en augmentant le diametre du faisceau laser. D’apres la littérature, I'utili-
sation d’alliages présentant une viscosité importante (tout en conservant bien sir une bonne

résistance a la fissuration) permet également de limiter ces phénomenes (C. TANG et al., 2020).

(4) Les domaines de balling (zone 4) sont également déconseillés pour obtenir des pieces denses,
en gardant en téte que leur frontiere évolue vers les basses puissances lors de la réalisation de

pieces 3D.

Ainsi, une plage (P,V) peut étre recommandée ici, favorisant la stabilité des bains liquides
et minimisant la quantité d’éjectas générés. Néanmoins, cette plage doit étre vérifiée et adap-
tée lors de la transposition en machine, et ce pour chaque matériau distinct. Par ailleurs, si
la nocivité d’'un éjecta a été définie dans ces travaux par un critére de taille constant par
rapport a la granulométrie initiale des poudres, il est pertinent de mentionner que ’effet nocif
de la particule dépend in fine de la paramétrie appliquée. Par exemple, I’entrave du racleur
induite par un éjecta déposé sur le lit de poudre dépend de l'incrément Az, de méme que la

proportion d’éjectas non fondus dépend de I’énergie apportée.
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Finalement, il est intéressant de remarquer que les gammes de paramétries étudiées ici
sont relativement éloignées des parametres accessibles en machines L-PBF commerciales ac-
tuellement sur le marché. D’une part, ces ordres de grandeur de puissance et de diametre
de spot laser ont permis d’observer plus facilement les phénomenes physiques mis en jeu
a I’échelle de l'interaction laser-matiere. D’autre part, ils suivent indirectement la tendance
actuelle dans le développement des nouvelles machines, a savoir l'utilisation de spot laser
plus gros et de puissances plus importantes pour optimiser la productivité. Cette derniere est
3 o1

définie en équation (IV.3) et s’exprime en mm-.s™".

Vfab =exhxV (IV.3)

Le gain en temps de fabrication repose sur 'augmentation de la largeur de cordon, qui
augmente ’écart vecteur h et diminue le nombre total de passages du laser nécessaires. En
comparant les largeurs de cordon obtenues dans ces essais pour des puissances et vitesses équi-
valentes, il apparait que ce gain n’est significatif qu’au-dela des fortes puissances (> 1000 W)
et des fortes vitesses (> 1000 mm.s~!). L’utilisation d’un spot de 150 pm permet alors d’aug-
menter 1’écart vecteur de 10% par rapport au spot de 80 pm. L’augmentation s’éleve a 20%

pour un spot de 200 pm.

169






Conclusions et perspectives

Conclusions

Le procédé de fabrication additive métallique L-PBF est aujourd’hui le plus répandu et
consiste a fusionner localement des couches successives de poudre avec un laser. Il met en
jeu des phénomenes multiphysiques complexes a 1’échelle de 'interaction laser-matiere, sous
I'effet de nombreux parametres tels que le diametre du faisceau, la vitesse de scan ou encore
la puissance. Par analogie avec le soudage laser, la densité d’énergie relative aux parametres
appliqués détermine le régime de fusion (conduction ou capillaire) et notamment la morpho-
logie des cordons. Des instabilités similaires au soudage sont également observées (balling,

humping).

Parmi les instabilités responsables de défauts, les éjections de matiere sont de plus en plus
étudiées ces dernieres années, suite a une prise de conscience de leur nocivité. La littérature
s’accorde sur leur origine, a savoir 'interaction de la plume de vapeur avec le bain liquide et la
poudre environnante. Deux grands types d’éjectas sont différenciés : les éjectas sous forme de
gouttelettes issues du bain de fusion (15%) et les éjectas "poudres” constitués de particules de
poudre entrainées par le flux de gaz (85%). Leur nocivité dépend essentiellement de leur taille,
pouvant atteindre pour les éjectas liquides quatre a cinq fois celle de la poudre initiale. Ils al-

terent I’état de surface des pieces et peuvent induire des inclusions de matiere et des porosités.

Pour établir ces origines et les conséquences des éjectas sur le procédé L-PBF, différentes
méthodes d’observation et d’analyse ont été développées au cours des dernieres années, a la fois
au sein de machines de fabrication additive commerciale et sur bancs expérimentaux dédiés.
Elles ont permis de définir les éjectas comme une signature du procédé, et mettent en évidence
leur intérét dans les méthodes de controéle in situ. Néanmoins, ces méthodes reposant sur un
compromis colt - performance ne proposent pas de moyen simple pour étudier les éjections

de matieres a la fois quantitativement et qualitativement.

Ces travaux ont donc proposé une approche expérimentale couplée au développement
d’une méthode intelligente et automatisée dédiée, afin de corréler les flux d’éjectas avec la sta-
bilité du bain liquide. Ils ont porté en particulier sur les alliages d’aluminium, deux alliages de
fonderie (AlSi7Mg, AlSi10Mg) et deux alliages dédiés & la FA (Aheadd@®)CP1, Aheadd®HT1)
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ayant été étudiés. Des échantillons ont été réalisés a différentes échelles (1D, 2D, 3D), a l'aide
d’un banc d’essai innovant et d’une machine SLM(@®)125. L’utilisation d’un banc instrumenté
a permis a la fois de multiplier facilement les essais, dans des gammes de paramétries tres
étendues et avec de faibles quantités de poudre, et d’obtenir une visualisation précise de 'in-

teraction laser-matiere grace a des caméras rapides.

La premiere partie de ces travaux a donc consisté a développer un systeme original d’ana-
lyse globale des éjectas, baptisé SP(AM)? (SPatter Analysis Method for Additive Manufactu-
ring), qui a permis de détecter et de suivre les éjectas a partir de ces images de l'interaction
laser-matiere. En utilisant les avantages de différentes méthodes de détection existantes, il est
parvenu & extraire de nombreuses informations sur les éjections de matiere (nombre, taille,
vitesse, angle d’éjection). La détection des particules a été effectuée a I’aide d’outils d’appren-
tissage profond issus de 'intelligence artificielle, qui ont montré des performances supérieures
aux méthodes d’analyse d’image traditionnelles. Avec un rappel de 82% et une précision de
95%, ce systeéme constituait un compromis cott - performance acceptable, mais illustrait la
problématique de I'étiquetage des bases de données d’apprentissage. Il présentait également
des limites pour le suivi des éjectas "poudres” : d’une part les éjectas "froids” n’étaient pas
détectés par le systeme du fait de ’absence d’éclairage ; d’autre part les éjectas "chauds” en-
trainés par la plume étaient sous-estimés, notamment pour les angles les plus importants,
du fait de leur vitesse d’éjection trop rapide par rapport a la taille du champ d’acquisition.
Néanmoins, SP(AM)? s’est montré performant pour I’étude des éjectas les plus nocifs, & savoir

ceux issus du bain liquide.

Les données morphologiques et dynamiques des éjectas issues de SP(AM)? ont été analy-
sées statistiquement dans la seconde partie de ces travaux. Un intérét particulier a été porté
sur les éjectas "nocifs”, c’est-a-dire ceux présentant une taille supérieure a la poudre initiale
(r>30 pm). Ces derniers ont été observés et collectés pour chacun des alliages d’aluminium
étudiés et présentaient des similitudes notamment avec les éjectas d’acier. Ils traduisent ainsi
la pollution inévitable du lit de poudre au cours du procédé L-PBF, et représentent une perte
de matiere significative. En outre, si la nocivité a ici été définie ici par un critere de taille
constant par rapport a la granulométrie initiale des poudres, il est également envisageable de
nuancer cette nocivité en fonction de Uincrément Az (éventuel probleme d’étalement di aux

éjectas) ou en fonction de 1’énergie apportée (probleme de manque de fusion des éjectas).

Les résultats ont montré que I’AlSi7TMg générait 30% d’éjectas de plus que 1’AlSi10Mg,
ce qui a été expliqué par une plume de vapeur plus importante, induite par la quantité su-
périeure de magnésium (0,558% contre 0,208% dans AlSi10Mg). Des différences en termes de
flux d’éjectas ont également été observées entre les alliages dédiés a la FA et les alliages de
fonderie. Aheadd@®HT1 présentait notamment deux fois moins d’éjections de matiere que les
autres nuances au-dela de 750 W. Les caractérisations élémentaires effectuées dans ces travaux

n’ont malheureusement pas permis d’éclairer ces résultats.
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Des variations de flux d’éjectas de 100 & 2000 particules selon les parametres appliqués ont
été mesurées. L'effet de la paramétrie laser (diametre, puissance, vitesse) sur la dynamique
des éjections de matiére a été justifié par son influence sur 'orientation du front avant du
bain liquide. Cette orientation a été déduite de 'observation in situ de la plume de vapeur
ainsi que de la morphologie des cordons résultants, a travers les analyses métallographiques

des échantillons. Elle traduit I’hydrodynamique engendrée par 'interaction laser-matiere.

Bien qu’aucun effet du taux d’oxygene dans l’enceinte de fabrication n’ait été observé,
leffet du flux de gaz protecteur au sein des machines L-PBF commerciales a été mis en évi-
dence a travers I’étude des trajectoires des particules (sommet et distance). Les proportions
d’éjectas non affectés par le cross jet ou retombant dans la zone de fabrication ont été évaluées
pour différentes paramétries. Dans la majorité des cas, 25% des particules n’atteignaient pas
le niveau théorique du flux de gaz. Cette proportion s’évaluait & 100% pour les conditions de

faible puissance et de faible vitesse.

Enfin, Deffet perturbateur de la quantité de poudre sur la stabilité du bain liquide a
été mis en évidence, et I’étude de cartographies du procédé a permis d’isoler une plage de
paramétrie préférentielle. Grace aux lasers de forte puissance, I'utilisation de larges diametres
de faisceau laser ou encore de grandes vitesses de scan est ainsi recommandée, permettant
d’augmenter la productivité. Si la correspondance des cartographies et des flux d’éjectas a pu
étre établie entre les échelles 1D et 2D, la transposition dans le cas 3D est moins évidente. Une
évolution des frontieres de stabilité vers les faibles puissances a été observée lors du passage en
machine, due aux spécificités de la fabrication couche par couche. Cela a permis de corréler les
cartographies 1D & la santé matiere (porosités) des pieces 3D. En revanche, la quantification
précise des éjectas au sein d’une machine commerciale reste laborieuse, et n’a pas été envisagée

dans ces travaux.

Perspectives

Afin d’améliorer la méthode d’analyse des éjectas, le champ d’acquisition sur le banc
d’essai pourrait tout d’abord étre étendu (modification du ratio hauteur-largeur, caméra plus
haute résolution, diminution de la fréquence d’acquisition...). De plus, le systeme SP(AM)?

pourrait bénéficier de certaines améliorations :

— Un étiquetage plus exhaustif des particules pour la base de données d’apprentissage

permettrait d’augmenter encore le rappel et la précision du systeme.

— Des outils d’intelligence artificielle pourraient étre employés pour réaliser directement
I’analyse morphologique des particules (Mask R-CNN) ou encore pour assurer leur suivi
(DeepSORT).
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— Un traitement des particules dans leur ensemble (sans étape préalable de détection),
assimilé a un probléme de régression, permettrait de s’affranchir de la configuration
contraignante du laser fixe sur le banc instrumenté, et ainsi étre appliqué au sein d’une

machine commerciale (CSRnet).

A cette fin, les films de I'interaction laser-matiere réalisés dans ces travaux seront dispo-
nibles dans une base de données en acces libre, pour favoriser le développement d’un systeme

encore plus performant.

Ainsi, sous réserve de son optimisation, cette méthode globale ouvre la voie a des outils
de controle in situ voire in operando du procédé L-PBF. Des modifications en temps réel des
stratégies de lasage sont en effet envisageables d’apres les informations collectées (signature
des éjectas indiquant des densités d’énergie trop faibles ou trop importantes, relasage de la

couche précédente pour éliminer une pollution trop étendue...).

En outre, ’étude des éjectas via cette méthode permet d’optimiser la couverture gazeuse
au sein des machines L-PBF. L’effet du flux de gaz protecteur sur les particules dépendant de
la trajectoire de ces dernieres mais aussi de leur taille, il est possible de 'adapter a la paramé-
trie afin de balayer un maximum d’éjections de matiere en dehors de la zone de fabrication.
Avec I'avenement des machines aux chambres toujours plus volumineuses, il est nécessaire

d’entrainer les éjectas encore plus loin pour éviter les défauts.

D’un point de vue de la productivité, cette étude fournit des cartographies du procédé a
forte puissance et large diametre de faisceau laser. Elles constituent un point de comparaison
pour aluminium avec les données issues de nouvelles machines aux fonctionnalités étendues
(AconityTWO). Par ailleurs, I’aspect microstructure n’a malheureusement pas pu étre abordé
au cours de cette these, mais reste bien siir a prendre en compte dans la recherche d’une plage

de paramétrie optimale en L-PBF.

Pour finir, ces travaux ont montré des différences de comportement entre des alliages
d’aluminium proches en composition. Cela implique une optimisation des parametres de fa-
brication au cas par cas en fonction des nuances. Pour mieux comprendre 1’effet des propriétés
des matériaux (thermodynamiques, hydrodynamiques, optiques) sur la stabilité et les éjectas,
une caractérisation plus poussée des différents alliages abordés serait intéressante. Il s’agirait
a terme d’identifier des pistes pour I’élaboration de nouveaux matériaux dédiés au procédé
L-PBF.
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ANNEXES

A Compléments du Chapitre II

A.1 Protocole de préparation métallographique
A.1.1 Enrobage et polissage

Les échantillons d’aluminium sont découpés a la trongonneuse avant d’étre enrobés a froid
dans une résine epoxy transparente non conductrice. Le protocole de polissage est le suivant :

— Papier SiC600 + eau

— Papier SiC1200 + eau

— Papier SiC2400 + eau

— Suspension diamantée 3 pm

— Suspension diamantée 1 pm

— Suspension diamantée 1/4 pm

— Solution d’alumine (vibrant)

A.1.2 Attaque chimique

Pour faire ressortir les joints de grain des échantillons d’aluminium, une attaque chimique
est réalisée avec le réactif de Keller. Sa composition est la suivante :

— 1 mL HF a 40% massique

— 1,5 mL HCI & 35% massique

— 2,5 mL HNO3 & 68% massique

— 95 mLL H20

A.2 Evaluation du taux de porosité des pieces 3D

Pour les pieces 3D élaborées avec la machine SLM(®)125, des mesures de taux de porosité
sont effectuées par analyse d’image sur les échantillons sans attaque chimique préalable. La
macro ci-dessous effectuée a 'aide du logiciel ImageJ permet d’évaluer la proportion de pixels

blanc sur noir

//setTool ("rectangle”);
makeRectangle( , , , );

run (" Crop”);

run ("8 —bit ”);

setOption (”BlackBackground”, true);
run (”Make Binary”);

run (”Measure”) ;
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B Compléments du Chapitre 111

B.1 Influence des parametres de détection de la méthode MSER
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C Compléments du Chapitre IV

C.1 Cartographies des régimes de stabilité 1D en fonction de ’intensité
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Gwenaélle CHEBIL

Arts Corrélation des flux d’éjectas avec HESAM
\ et Métiers I’hydrodynamique du bain liquide en UNIVERSITE
fabrication additive L-PBF pour alliages
d’aluminium

Résumé : La fabrication additive sur lit de poudre (L-PBF) de 'aluminium présente un in-
térét majeur pour des pieces a forte valeur ajoutée. Néanmoins, certaines limites inhérentes
a ce matériau, ainsi qu'un manque de connaissance des phénomenes physiques mis en jeu
au cours du procédé, ralentissent son industrialisation a grande échelle. En particulier, des
éjections de métal issues de 'interaction laser-matiere pouvant atteindre des rayons cinq fois
supérieurs a ceux de la poudre initiale, contaminent le lit de poudre et génerent des défauts.
L’objectif de cette these est d’améliorer la compréhension et la maitrise du procédé L-PBF
pour les alliages d’aluminium, en corrélant deux observables : les éjectas et les comportements
hydrodynamiques du bain liquide. Deux alliages de fonderie largement répandus en L-PBF
sont étudiés (AISi7TMg et AlSilOMg), ainsi que deux alliages développés par Constellium et
spécifiquement congus pour la fabrication additive (Aheadd@®HT1 et Aheadd@®CP1). L’ori-
ginalité de ces travaux repose sur la mise en place d'une méthode numérique automatisée
utilisant des outils d’apprentissage profond issus de l'intelligence artificielle, qui ont montré
des performances supérieures aux méthodes d’analyse d’image traditionnelles. Elle permet
d’étudier les éjectas a partir d’observations in situ de I'interaction laser-matiere sur un banc
laser instrumenté. L’adaptabilité du banc laser permet de travailler avec des puissances et des
diametres de faisceau supérieurs a ceux habituellement présentés dans la littérature, permet-
tant ainsi d’explorer un domaine plus étendu que celui des machines de fabrication courantes.
Grace a cette méthode innovante et au traitement statistique des données résultantes, le flux
de particules éjectées est étudié a la fois qualitativement et quantitativement. Ces données
sont mises en parallele avec les comportements hydrodynamiques du bain liquide, observés in
situ mais également a travers I'analyse des échantillons en coupe. Des différences apparaissent
clairement suivant la paramétrie laser appliquée, et sont liées a la morphologie du bain (pro-
fondeur, orientation du front avant) qui conditionne l'orientation de la plume de vapeur. De
meéme, les alliages présentent des comportements distincts vis-a-vis des éjectas, avec notam-
ment un flux de particule 30% plus important pour I’AlSi7Mg par rapport a 1’AlSi10Mg.
L’étude de ces observables de 'interaction laser-matiere s’avere donc prometteuse pour amé-
liorer les méthodes de controle in situ et in operando ainsi que les stratégies de protection
gazeuse en L-PBF, tout en identifiant des plages de paramétries adaptées afin, a terme, de
prédire et limiter certains défauts.

Mots clés : fabrication additive, interaction laser-matiere, éjectas, hydrodynamique,
aluminium, détection d’objet, intelligence artificielle

ONERA

THE FRENCH AEROSPACE LAB




	Remerciements
	Résumé
	Abstract
	Table des matières
	Liste des figures
	Liste des tableaux
	Liste des symboles
	Introduction
	Étude bibliographique : la fabrication additive L-PBF des alliages d'aluminium
	La fabrication additive
	Principe de base de la fabrication additive
	Le marché de la fabrication additive
	La fabrication additive métallique
	Les principaux procédés
	Le procédé Laser-Powder Bed Fusion


	Physique de l'interaction laser-matière en L-PBF
	Les différents régimes de fusion
	Le régime de conduction
	Le régime de capillaire
	Généralités

	Les instabilités liées à la dynamique du bain liquide
	L'instabilité de balling
	L'instabilité de humping

	Les éjectas
	Origines des éjectas
	Impact des éjectas sur le procédé
	Effet des paramètres laser sur les éjectas
	Effet de l'atmosphère de fabrication sur les éjectas
	Méthode d’observation et d’analyse des éjectas


	Les alliages d'aluminium
	Métallurgie des alliages d'aluminium
	La fabrication additive des alliages d'aluminium
	Les alliages d'aluminium de fonderie
	Les alliages d'aluminium pour la fabrication additive

	Conclusion du chapitre

	Présentation des matériaux et de l'environnement expérimental
	Généralités sur les matériaux d'étude
	Alliages d'aluminium de fonderie
	Alliages d'aluminium dédiés à la fabrication additive
	CP1
	HT1


	Caractérisation des matériaux d'étude
	Analyse chimique
	Caractérisation des poudres
	Mesures des propriétés physiques
	Analyse thermique
	Mesures d'absorptivité
	Mesures de diffusivité


	Matériel expérimental
	Banc laser instrumenté
	Description de l'équipement
	Préparation des échantillons

	Machine L-PBF commerciale
	Méthode expérimentale

	Méthodes d'analyse des échantillons
	Évaluation des domaines de stabilité
	Mesure des dimensions de cordons
	Évaluation de la porosité des pièces 3D

	Conclusion du chapitre

	Développement d'une méthode d'analyse d'image pour l'étude des éjections de matière
	Description des images
	Choix du modèle de détection
	Critères de performance de détection
	Méthodes traditionnelles
	Méthode globale (Otsu)
	Méthode locale (MSER)

	Intelligence artificielle et Deep Learning
	Choix de l'algorithme
	Création de la base de données
	Apprentissage
	Validation du modèle


	Méthode de suivi des particules
	Conclusion du chapitre et discussion

	Analyse de la dynamique d'éjection de matière en L-PBF
	Étude préliminaire dans un domaine stable
	Influence du taux d'oxygène dans l'atmosphère
	Influence de la puissance laser
	Différences de comportement entre matériaux
	Collecte et analyse des éjectas

	Étude étendue
	Identification des régimes en L-PBF
	Caractérisation morphologique des cordons
	Étude des cartographies en monocordons (1D)
	Étude des cartographies en multicordons (2D)

	Quantification du flux d'éjectas en monocordon (1D)
	Effet de la puissance laser
	Effet de la vitesse de scan
	Effet du diamètre de faisceau laser
	Effet de l'épaisseur de couche de poudre

	Analyse des trajectoires d'éjection
	Évaluation de la hauteur atteinte par les éjectas
	Évaluation de la distance parcourue par les éjectas

	Quantification du flux d'éjectas en multicordons (2D)

	Corrélation avec les pièces 3D
	Évaluation de la porosité
	Corrélation avec les cartographies du procédé
	Mesure des dimensions des cordons sur les échantillons
	Lien avec les éjections de matière

	Conclusion du chapitre et discussion

	Conclusions
	Bibliographie
	Annexes
	Compléments du Chapitre II
	Protocole de préparation métallographique
	Enrobage et polissage
	Attaque chimique

	Évaluation du taux de porosité des pièces 3D

	Compléments du Chapitre III
	Influence des paramètres de détection de la méthode MSER

	Compléments du Chapitre IV
	Cartographies des régimes de stabilité 1D en fonction de l'intensité


	Publications et conférences

