Les Technologies de Pré et Post Traitements
i sur Matériaux (Métalliques / Céramiques / Polymeéres)
issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D

Jeudi 7 JUIN 2018
CRITT MDTS — 08000 Charleville-Mézieres
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France-Wallonie-Vlaanderen Ziest™ M ati n é e . 9 h - 1 2 h 3 O
9HO00 - 9H30 e Accueil et Inscriptions
9H30-9H50 e Mot d’accueil et présentation générale de la journée

CRITT MDTS - M. POPOT, Directeur Général

e Présentation Administrative des Programmes INTERREG
ETI INTERREG
Présentation Programme Interreg TECH2FAB.

9H50 - 10H10 e Les solutions de reprises par usinage et procédés de finition des piéces issues de la
fabrication Additive Métallique.
CETIM —M. GROSJEAN

10H10 - 10H30 e Etat des lieux de la fabrication de piéces par les technologies POUDRES.
Zoom sur la technologie Powder Injection Molding et sur I'impression 3D polymeére,
céramique, métal.CRITT MDTS — Mme. AUZENE

10H30 — 10H50 e Développement innovant en fabrication Additive — Soustractive - Hybride (Céramique —
Composite - Métal).
CRIBC—-M. BUTTOL

10H50 - 11H15 e Pause

11H 15-11H 35 e Retour d’expérience d’un acteur de terrain dans les domaines des traitements de
surfaces innovants et du traitement thermique sur des piéces métalliques et d’origine
technologie des poudres.

THERMOCOMPACT - M. SANCHEZ

11H35 - 12HO05 e Présentation et exemple d’impression 3D par stéréolithographie- UVHC — M. Hornez.

e Présentation des technologies de densifications, de consolidations par FRITTAGE (micro-
ondes, sous-vide,...).UVHC — M. THUAULT.

e Présentation des technologies de densifications, de consolidations par FRITTAGE (Flash,
SPS, ...). CRIBC - M.BUTTOL.

12H05 -12H25 e Exemples d’analyses et d’expertises de pieces métalliques classiques ou d’origine
Impression 3D, avec ou sans traitement.

CRITT MDTS - Mme DEFONTAINE

12H20 - 14HO0 e Pause Repas avec la possibilité de visite des laboratoires du CRITT MDTS a 13h20
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Apres-midi : 14h-17h15

14HO00 - 14H20 .
14H20 - 14H40 U]
14H40 - 15H00 .
15H00 - 15H20 °
15H20 - 16HO0 .
16HO00 — 16H20 o
16H20 - 16H40 .
16H40 - 17H00 U
17H00 - 17H15 .
17H15 - 18HO0 °

La préparation de surface, un passage obligatoire pour de bonnes performances (voie
humide -) métal — polymeére - poudres (corps creux / aéronautique / médical
/ mécanique /électronique - luxe).

ATOTECH - M.Antoine

Enjeux et perspectives du nettoyage en phase vapeur de piéces issues de la fabrication
additive.
INVENTEC - M.Levasseur

Modification de poudre par voie PVD, opportunités pour la fabrication additive et
traitement de surface par voie séche.
MATERIA NOVA - M. Godfroid

Pause

Technologie Abrasives Flexibles: Les techniques Innovantes de polissage pour
I'impression 3D.

3M - M. Bon

Exemple d’une technique de post-traitement-finition innovante avec le polissage électro-
chimique par un fabriquant de machines industrielles.
PEM TEC - M.GRAS

Exigences et limites du controle de propreté par comptage particulaire.
INVENTEC —M. Levasseur

Dans les Post Traitements — La finition — L'impact du traitement thermique et la finition
par PECM (Usinage Electrochimique de précision) des pieces issues de fabrication
additive métallique.

CETIM - M.GUERIN

Conclusion : Questionnement — Débat

Possibilité de Visite des laboratoires du CRITT MTDS

Les partenaires du projet
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DE L'IDEE AU MARCHE

POM

Oost-Vlaanderen

Les partenaires

CRIBC a Mons, Partenaire chef de file: : organisme de recherche,
spécialisé en matériaux inorganiques non-métalliques et procédes
associes

CRITT-MDTS a Charleville-Mézieres, Partenaire : centre de ressources
technologiques spécialisé dans les Matériaux, les Dépots et les
Traitements de Surface

MATERIANOVA a Mons, Partenaire : centre de R&D axé sur les
technologies innovantes dans le domaine des matériaux durables, les
surfaces multifonctionnelles, I'énergie et |la biotechnologie

UVHC LMCPA a Valencienne, Partenaire : Laboratoire spécialisé dans la
fabrication de matériaux céramiques : la synthese, la mise en forme,
le frittage, la caractérisation et 'optimisation des propriétés.

MATIKEM a Lille, Partenaire _associé: pole de compétitivité dédie aux
matériaux, a la chimie et a la chimie verte

POM Oost-Vlaanderen a Gand, Partenaire associé: agence de
développement de |la Flandre orientale
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Conseil Départemental

20 a 30% du projet financeé sur les fonds propres des partenaires
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interreg Le projet TECH2FAB

Objectif

'objectif du projet TECH2FAB est |'accélération du processus d'adoption et de
transfert de technologies avant-gardistes. A cette fin, trois unités de démonstration
technologique transfrontalieres (UD) sont mises en ceuvre autour de trois
thématiques :

= Les traitements de surface par voie seche (UD1)

= Lestechnologies de fabrication alternatives de matériaux céramiques et
composites (UD2)

= Lestechnologies de consolidation par frittage (UD3)



Lo e CRITT-MDTS

e Fondeé en 1984, 52 salariés

e Centre de Ressource Technologique (CRT): accompagnement des
industriels dans leurs projets d’innovation et de R&D

e Laboratoires complets pour |'étude et la caractérisation des
matériaux , des traitements et revétements de surface

e |SO 9001, COFRAC, agrée SAFRAN, AIRBUS

e Plate formes technologiques en PIM (Powder Injection Moulding),
et traitements par plasma froid

e Membre de l'Institut Carnot MICA
e Partenaire de la plate forme de fabrication additive PLATINIUM 3D

e Partenaire du Campus des Métiers et des Qualification « Procédes
et Matériaux Innovants Grand Est »
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9h30-12h20:

13h20-14h00:
14h00-17h00:

17h00-....

Déroulement de la journée

Présentations

Possibilité de visiter les [aboratoires du CRITT-MDTS
Présentations
Possibilité de visiter les [aboratoires du CRITT-MDTS

Questionnaire de satisfaction a remettre a la fin de la journée
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info@bcrc.be
www.bcrc.be
Mons
+32 (0)65 40 34 34
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Conseil Départemental

K

Pour plus d'informations sur le projet
TECH2FAB ou sur nos UD, visitez:

dMateriaNova

MATERIALS R&D CEMNTRE

Materia Nova

tech2fab@materianova.be
www.materianova.be
Mons
+32 (0) 655549 02

E DE L \DEE AU MARCHE

Matikem

contact@matikem.com
www.matikem.com
Villeneuve d'Ascq
+33361760245

www.tech2fab.eu

el

Centre Régional d’Innovation et de Transfert de Technologie

UNIVERSITE DE VALENCIENNES
ET DU HAINAUT - CAMBRESIS

UVHC-LMCPA CRITT-MDTS

tech2fab@critt-mdts.com
www.critt-mdts.com
Charleville-Mézieres
+33(0) 324 37 89 89

tech2fab@univ-valenciennes.fr
www.univ-valenciennes.fr
Maubeuge
+33(0)327511676

POM
Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij
Oost-Vlaanderen

POM QOost-Vlaanderen
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info@pomov.be
www.pomov.be
Gent
+32(0)9 267 86 33
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PROGRAMME DE COOPERATION TRANSFRONTALIERE

JOURNEE TECHNOLOGIQUE

1 ILer ley

UNION EUROPEENNE

France-Wallonie-Vlaanderen cororese unie

Lucie MAUREL

Chargée de mission Interreg
Equipe technique Antenne Grand-Est

Charleville-Méziéeres -
07.0k.2018

AVEC LE SOUTIEN DU FONDS EUROPEEN DE DEVELOPPEMENT REGIONAL
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EUROPE 2020

Stratégie EUROPE 2020:

- IntelligeﬁFe

- Durable Croissance

- Inclusive

- Intelligente
- Duurzame Groei

- Inclusiev

Europa 2020 Strategie:

Hiterrey
France-Wallonie-Vlaanderen
[ X N

UNION ELROPEEMNE
EURCPESE UNIE
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Y 1990- 1993 2000-2006 | 2007-2013 | 2014 - 2020

1 2

/ Investissement pour la croissance et (oopération territoriale
| l’emploi européenne

FEDER ! ¢4 ) FEDER

Fonds social européen (

.iuencg

France-Wallonie-Vlaanderen crorescone

Fonds de cohésion ( o0
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EVOLUTION
OF INTERREG
1990-2020

e;;mm“mmm,ﬁgsr

PINTERREG | - PINTERREG Il :PINTERREG IIl :PINTERREG IV :PMINTERREG V
19390-1933 : 1994-1999 - 2000-2006 : 2007-2013 EDH 2020

LEGAL : COMMUNITY 5 INTEGRATED INTO STRUCTURAL OWH

STATUS . INITIATIVE FUI‘-«IDS HEGI.II. FI.TII.'.IH 5 REGLILATION

BENEFITING : 11 15 2?

MEMBER STATES 1]_ : —then— : —then— : —then— 28
[IMTERMAL BORDERS) : - : :

15 g 25 g 28

SUDEET ECU : ECU EUR EUR EUR
[IM CURRENT PRICES)  : 1.1 BN 5.8 BN 5.8 BN 8.7 BN 10.1 BN

UNION ELROPEEMNE
EURCPESE UNIE



LA COOPERATION TERRITORIALE EUROPEENNE witerreg 9

UNION ELROPEEMNE

E D 1| I-I - E D E D France—WaIIonie-VIaa:\d:ra: EURGRESE LNIE

INTERREG 2014-2020

€ BILLION

’ OUT OF ’ !
L ]
35 I 8 OF THE TOTAL
. COHESION POLICY

€ BILLION FOR BUDGET

GOALS OF COHESION POLICY

EU COHESION (2015 PRICES)
POLICY

»CROSS-BORDER : PTRANSNATIONAL : »INTERREGIONAL
INTERREG WA : INTERREG VB : INTERREG WC

EEII:'JF‘EHATIDH COOPERATION
PROGRAMMES : FROGRAMMES

INTERNAL BORDERS € BILLION

T COOPERATION — INTERREG EUROPE

INTERREG IPA *  PROGRAMMES : — INTERACT = Grensoverschrijdend Transnationaal Interregionaal
INSTRUMENT FOR 242 : : — URBACT Transfrontalier Transnational Interrégional
' : — ESPON

PRE-ACCESSION € MILLION 2 1 é
INTERREG ENI e - 0.5
H L]

EUROPEAN € BILLIOM
MEIGHBEOURHOOD :
IMSTRUMEMNT

€ BILLION
€ MILLION
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Northern Ireland - Ireland - Scotland Euregio Meuse-Rhin

Euscpean egorslDeveipment Fund

Interreg H

Vlaanderen-Nederland

redCe
Northern Ireland - Irelan

lnterreg H
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France - Suisse [ 1]
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Esparia - Portugal

Interreg H
POCTEFA

source : DG REGIO and Interreg programmes websites
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Sverige-Norge

terreg H

Oresund-Kattegat-Skagerrak

European Regional Development Fund

%
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Dautschiand - Danmark
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utschland
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erland

Europiische Union
Europese Unie
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Central Baltic
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South Baltic
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Estonia-Latvia ===
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Polska-Saksonia

PREKRACUJEME HRANICE
[ ] PRZEKRACZAMY GRANICE
2014—2020

X interreg H

Slovakia-Austria

¥ interreg H

Polska-Stowacja

Imot © Mission Opérationnelle Transfrontaliére

Interreg H
ALCOTRA

4 |nierreg H

MARITTIMO-IT FR-MARITIME

iiterrey B

Slovakia-Hungary

O Interreg H
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Hnerrey [ 2]
Austria-Czech Republic

HiLernrey

Austria-Hungary 2014-2020
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EAAGSa-KUnpog

interreg A

Italy - Croatia

- Interreg H

L, SLOVENIIA - HRVATSKA

& Interreg H
Italia-Malta

1: Interreg H

SLOVENIA - AUSTRIA

interreg @

ITALIA-SLOVENIJA
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L"IDENTITE DU PROGRAMME




LE TERRITOIRE

DE COOPERATION

Oostende Brugse

Veurne

Diksmuide Tielt

- Roeselare

Dunkerque Comines

Boulogne Saint Omer

Tournai

Béthune
Montreuil

Douai

Kortrijk

Mouscron Oudenaardd]

HIlCIrey
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BELGIQUE/BELGIE

Ath -
Soignies

Mons

Charleroi Namur

Valenciennes

Abbeville Cambrai

Amiens ,
Péronne

Saint-
Quentin

Montdidier

Clermont

Compiégne

Beauvais

Soissons

Senlis

Chateau-
Thierry

Avesnes sur Helpe Dinant

Marche-
en-Famenne
Philippeville

Bastogne

Neufchateau

Charleville-
Mézieres

Virton Arlon

Rethel

Vouziers

Sainte-
Ménehould

Chalons-
en-Champagne

Epernay o
itry-
Le-Frangois

UNION ELROPEEMNE
EURCPESE UNIE



4 AXES PRIORITAIRES
4 PRIORITAIRE ASSEN

LA STRATEGIE : nerrey

DE STRATEGIE:
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méliorer et soutenir
la collaboration
transfrontaliere

en recherche et
innovation

Verbeteren en
ondersteunen van de
grensoverschrijdende
samenwerking op het
gebied van onderzoek en
innovatie

Accroitre la
compétitivité
transfrontaliére des
PME

Vergroten van het
grensoverschrijdend
concurrentievermog
en van de KMO'’s

Protéger et valoriser
I'environnement par
une gestion intégrée
des ressources
transfrontalieres

Beschermen en
valoriseren van het
milieu door een
geintegreerd beheer
van de
grensoverschrijdende
hulpbronnen

Promouvoir la
cohésion et l'identité
commune des
territoires
transfrontaliers

Bevorderen van de
cohesie en van de
gemeenschappelijke
identiteit van de
grensoverschrijdende
gebieden
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L N N
RECHERCHE ET
INNOVATION

Accroissement de la recherche et de linnovation de la zone transfrontaliere dans les
secteurs stratégiques et les secteurs a forte complémentarité

Accroissement du transfert et de la diffusion des bonnes pratiques innovante dans les
secteurs stratégiques et a forte complémentarité de la zone transfrontaliere
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N N N
CONCURRENTIEVERMOGEN VAN
DE KMO'S

COMPETITIVITE DES
PME

Créer, valoriser et mutualiser des dispositifs transfrontaliers de développement
et daccompagnement des PME a l'acces aux marchés

Gezamenlijk voorzieningen creéren, valoriseren en met elkaar delen om de kmo's
te ontwikkelen en te begeleiden bij het zoeken naar toegang tot de markten

N
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ENVIRONNEMENT MILIEU

Valoriser et développer de maniere innovante et durable le patrimoine transfrontalier via
le tourisme

Op innoverende en duurzame wijze het grensoverschrijdend patrimonium valoriseren en
ontwikkelen via toerisme

Développer la gestion intégreée et durable des ressources naturelles et des ecosystemes
transfrontaliers

Ontwikkelen van het geintegreerde en duurzame beheer van de natuurlijke hulpbronnen
en van de grensoverschrijdende ecosystemen

Anticiper et gérer les risques naturels, technologiques et industriels ainsi que les
situations d'urgence

Anticiperen op en beheren van de natuurlijke, technologische en industriéle risico's en
van de noodsituaties

\:

UNION ELROPEEMNE
EURCPESE UNIE
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INCLUSION SOCIAL SOCIALE INCLUSIE

Renforcer et pérenniser la mise en réseau et l'offre de services transfrontaliers a la
population en matiere sanitaire

? Versterken en bestendigen van de grensoverschrijdende netwerking en van het
grensoverschrijdend dienstenaanbod voor de bevolking op gezondheidsvlak

Renforcer et pérenniser la mise en réseau et l'offre de services transfrontaliers a la
population en matiere sociale

Versterken en bestendigen van de grensoverschrijdende netwerking en van het
grensoverschrijdend dienstenaanbod voor de bevolking op sociaal viak
Favoriser I'emploi et la mobilité transfrontaliére des travailleurs et intégrer les marchés

|
de 'emploi
l:I Bevorderen van de werkgelegenheid en de grensoverschrijdende arbeidsmobiliteit en

integreren van de arbeidsmarkten




' LE BUDGET interreg 4
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AXES PRIORITAIRES T
59.491.966 €
42.494.261 €
32.295.639 €
25.496.557 €
20%
Recherche et Compétitivité des  Environnement Inclusion sociale
innovation PME

BUDGET TOTAL FEDER
TOTAAL EFRO BUDGET 1 590778-423 €
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Une plus-value transfrontaliére

) Résultats optimiseés

Une mise en ceuvre transfrontaliere

) Complémentarité des opérateurs

Un impact transfrontalier

> ) Bénéfice pour les populations et/ou le territoire
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L Autorité de Gestion

La Wallonie, representée par Wallonie-Bruxelles International

3’ 2
# 25 o
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A Wallonie - Bruxelles
Wallonie International.be

Assistée dans ses missions par :

Y Le Secrétariat conjoint /
> LEquipe technique/
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ETI/TTI

Valenciennes

Wallonie/Walloni

Oostende Brugge e

ecretariat conjoin
/
Gemeenschappeli jk

Charleville-
Montdidier Mézieres

- : ETI/TTI
| hiteau- s Charleville-Mézieéeres
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b @ avec le soutien du Fonds Européen de Développement Régional

SUIVEZ-NOUS !

www.interreg-fwvl.eu

.

@InterregFWVL Interreg France- Interreg France-
Wallonie-Vlaanderen Wallonie-Vlaanderen
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Stéphane GUERIN

Impact TTH et finition des pieces issues de Fabrication Additive
CETIM

P Institut Technologique de Mécanique

» Piloté par les industriels mécaniciens sous la tutelle de I'Etat

L -V‘:V;: 4 ‘ P”Oﬁléa ﬁ
. J ~ B
Concej ion . Mécatronique. »
is Controle ll!el!m
4 axes SR
e,
BN
n

technologiques ]

== Appuyer la mécanique et accompagner les PME
=) Activité de prestations en forte croissance




05/06/2018

Exigences de plus en plus forte sur la finition des pieces

P Accroissement des précision et des qualités de surf ace
» Dimensionnel — forme...
P Criteres de rugosité 2D / 3D — portance...

1et2.02.2017

» Matériaux
P Maitrise des contraintes matiéres
Résistance a la fatigue, contraintes résiduelles...
P Mise en ceuvre de matériaux complexes
Bases nickel, alliage titane aéro...

» Complexités des pieces
P formes, accessibilités, canaux internes, micro usinage...
P Reprise des piéces issues de fabrication additive

P Réduction des colts et des délais de fabrication vvv

Demande croissante en ébavurage et en finition de surface
Recherche de procédés automatisés

Axes de travail CETIM sur la finition des pieces

P Evolution de l'usinage vers la reprise globale des pieces, en intégrant
I'ébavurage et la finition des surfaces

1et2.02.2017

4 axes de travail autour de la finition

Connaissance des
technologies de finition
et d’ébavurage

Développement de
la technologie PECM

Intégration des Reprise des pieces
opérations de polissage issues de fabrication
ébavurage sur CU additive
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Quelles solutions pour la finition de surface des pieces
metalliques issues de fabrication additive ?

1et2.02.2017

Finition des pieces métalliques issues de fabricati on additive

. Enjeux Données FA
5 P Tolérances et état _ P Formes complexes
de surface \

P Formes internes
P Tenue a la fatigue

» Préparation mise
en revétement

P Supports de fabrication

p Etat de surface médiocre
et hétérogene

» Assemblage
> .

P Prise de piéce difficile
P Surépaisseur

P Peu de rigidité

P Propreté (médical)

> .
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Pris en compte du process de finition des la concept ion

1et2.02.2017

» Prise de piéce

P Rigidité piece

» Supports de fabrication

P Taille et forme des canaux

P Taille des structures lattices

> .

Bracing reduces
deflection by 50%

Typologies des pieces issues de FabAdd

P Pieces rigides a bonnes accessibilités

1et2.02.2017

P Pieces fragiles a faibles accessibilités

p Canaux intérieurs

P Piéces a structure organique
(issue de I'optimisation topologique)

> .
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Procédés de reprise et finition envisageables

=) Fonction du matériau, de la géomeétrie, du Ra, de la précision de la piece

1et2.02.2017

P Pieces rigides a bonnes accessibilités

mm) Usinage : fraisage 3 et 5 axes... f
=) Tribofinition, sablage i

P Pieces fragiles a faibles accessibilités

=) Procédés mécaniques, chimiques

P Canaux intérieurs

mm) Abrasive Flow Machining 'JF % % E

mm) Procédés chimique, ECM...

Procédeés de reprise et de finition

a Electriqgue Chimique
Thermique

F'u I L )
—N\

X T B M
L'hybridation o

1et2.02.2017
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Formation : Fabrication additive, quels post-traite ments
mettre en ceuvre ?

» Propreté des piéces
P Comment la mesurer et la maitriser, normes...

P Présentation des solutions de dépoudrage et de nettoyage

1et2.02.2017

P Solutions de parachevement

P Usinage : dégauchissage, moyens de bridages, stratégies d’usinage...
P Autres procédés : tribofinition, sablage, AFM, ECM, chimique...

Session de formation sur 2jrs, les 16 et 17 octobre 2018 a Saint Etienne

FA06 Fabrication additive : quels post-traiteme";“
NOUVEAU mettre en ceuvre ? ((_c'elim

Savoir identifier et définir les opérations de dépoudrage, nettoyage et
parachévement pour les produits issus de la fabrication additive (fusion laser —

Solution de reprise et finition par usinage a I'out il coupant

P Opérations réalisées

1et2.02.2017

» Supprimer les supports

» Reprendre les zones fonctionnelles
P Obtenir la bonne rugosité

> ..
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Reprise par usinage d’un point pivot

P Caractéristiques et contraintes
» Matiére : TAGV
P Issue de SLM
P Potentiellement déformée sous les effets de la construction et du traitement

P Références a prendre sur la piece
P Suppression des 8 supports

P Usinage des 6 zones fonctionnelles

i ) (alésages et surface d’appui)
P Résultat : reprise des surfaces

» Mise en ceuvre de la mesure sur machine
P Fraisage et percage 2D, 5 axes positionnés

=) Besoin de dégauchir et recaler la piéce (palpage et best fit)

1et2.02.2017

» Moyens de mesure sur ou hors machine pour sécuriser les
opérations de reprise et finition

ks
la DFN. .
. pilpage

hime du
analyse

P Controler la piece

Exécution des
cyeles de palpage

» Valider les déformations =

P Repositionner la piece

P Problématique d’écart de position ou de forme sur piece
» Mise en place d’outils pour quantifier ces écarts
P Correction des écarts par repositionnement des parcours d’outil
P Recalage (Best Fit)
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1et2.02.2017

» Moyens de serrage spécifique pour la prise de piece

mm) Reprise des piéces issues d’optimisation topologiqu e

P Systeme adaptatif par picot (2 mémoire)
(Matrix)

P Systeme modulaire
(Norelem, Halder...)

!

1et2.02.2017

» Encapsulation
(Impression 3D)

mm) Répartition des forces de serrage
autour de la piece

mm) Réduction des vibrations, des risques de déviation
et d’endommagement des surfaces
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Fraisage pour la reprise et la finition de pieces F  ab Add

» Avantages

1et2.02.2017

P Solution polyvalente (opérations 2D, 3D...)

P Accessibilité grace au 5 axes

P Pas de probléeme sur Ra de départ ( Ra >> 20um)

P Pas de limite sur la taille des pieces a reprendre

P Suppression possible des supports accessible

» Recalage de la piece sur machine (palpage, dégauchissage)
P Usinage de tous les matériaux

P Limites
P Rigidité de la piéce
» Moyen de bridage

P Canaux et forme interne (si pas d'accessibilité)

Cellule d’'usinage pour la reprise des piéces issues de fabrication
additive a St-Etienne

1et2.02.2017

P Machine 5 axes continu Hermle

» Volume piece: @ 450 haut. 355 mm
» Cinématique: A/ C +/-120°
» Broche HSK63 18 000 tr/min

P Equipements associés

» Systeme de dégauchissage, palpage

» Mesure sur machine, Best fit, logiciel Autodesk...

» Logiciels de programmation Cfao Autodesk, WorkNc...
» Moyens de bridage Norelem,, Halder, Matrix...

P Prestations

P Etude de faisabilité et de pré industrialisation
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Synthése sur les potentiels de la technologie
P Pour la reprise des piéces issues de fabrication additive
P Pas de limite de surépaisseur et résultat non dépendant de I'état de surface initial
P Pour l'usinage des matériaux difficiles

P Vitesse de dissolution non dépendante de la dureté
» Bonne usinabilité des bases nickel

~
=
o
N
N
e
o
]
-

P Pour la réalisation de détails fins, de textures et pour la fonctionnalisation
» Temps de réalisation trés court
» Reproduction de détail de quelques um a plusieurs millimetres

P Pour le polissage et la finition de surface

P Etat de surface poli miroir (Jusqu'a Ra 0,03um) sur des aciers chargés en chrome
et Ra < 0,2 um sur la majorité des aciers

» Pour la réalisation d'outillage
» Temps de réalisation jusqu’a 7 fois inférieur par rapport a 'EDM
» Amélioration de la durée de vie des poingons non traités

» Pour la maitrise des co(ts de fabrication
» Tres peu d'usure des outillages, tres bonne répétabilité
» Possibilité de réaliser des usinages en multi posages

o

Vers le futur

10
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Etat des lieux de la fabrication de pieces par les technologies POUDRES

Zoom sur la technologie Powder
Injection Moulding et sur I'impression
3D polymere, céramique, métal

CRITT-MDTS — Jean-Marc POPOT

Interreg -

e-Wallonie-Vlaande

www.tech2fab.eu eoeo E




T T La technologie PIM

.ock

5. Post-traitements o
Poudre métallique

éventuels ou céramique Liant (polymeres)

Feedstock

Piece verte

4. Frittage

INION EUROPEENNE

X-Wallonie-Vlaanderen :ixopess onie

www.tech2fab.eu . eoeo



~ T La technologie PIM

MM + CIM = PIM

Metal Injection Molding Ceramic Injection Molding Powder Injection Molding

iiterreg

France-Wallonie-Vlaanderen ivesine ™

www.tech2fab.eu eoeo



Positionnement de la

Centre Régionol d'Innovation ef de Transfert de Technologie

g ree technologie PIM
1000000
S 100000
* Géeométrie complexe &
3 9 10000 Forges
° 7 o] :
Jusqu’a qu\quL\Jes cm® g 000 b
* Moyenne a tres e
w -
grande série 5 P Fonderie
£ de précision
2 10
1

Simple  Moyenne Complexe
Géométrie

iterrey -
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PIM et fabrication additive

Centre Régionol d'Innovation ef de Transfert de Technologie

Travaux du CRITT-MDTS

* |dée: remplacerl|’étape d’injection plastique
par une étape d’impression 3D = Projet
3DPIM (2014-2016)

e Acquisition de la machine de fabrication
additive « Freeformer » de Arbirg (2015)

: - trémis d'alimentation

capteur piezoélectrique
membrane [

— vis de plastification

Hiterrey

France-Wallonie-Vlaanderen cirores: one

www.tech2fab.eu eeoeo




Aoy PIM et fabrication additive
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mﬂmﬂﬂ“ﬂm PIM et fabrication additive
N IEN

Travaux du CRITT-MDTS

Bilan:

* Nous avons prouvé qu’il est possible d’imprimer des pieces en
zircone yttriée avec de bonnes caractéristiques
microstructurales et physico-chimiques

* Nous sommes pour l'instant limités a des pieces de petite
taille et de forme assez simple

* |l faut trouver des solutions pour limiter I'usure de la buse lors
de I'impression de feedstock

* Le processus d’'ouverture/fermeture de la buse doit étre
optimisé

iterrey -
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www.tech2fab.eu eoeo




mﬂmﬂﬂ“ﬂm PIM et fabrication additive

N San Beaucoup d’initiatives
« PIM like »
e Conclusiondu rapport 2018 McKinsey « Factory of the
future »:

If you only remember two technologies from this paper,
they should be Additive Manufacturing and MIM

 Commercialisation par BASF du
« Ultrafuse 316LX », fil composite
Inox 316L/polymere pour imprimantes
a fusion de fil polymere

* Tous les acteurs majeurs du PIM annoncent
gu’ils travaillent sur le sujet Skg Ullrafuse 316LX flament spool
www.pim-international.com (juin 2018)

iterrey -
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mﬂmﬂﬂ“ﬂm PIM et fabrication additive

§ Tuw lis travaillent sur le « PIM like »
Industriels Fabricants de machines
Producteurs ° Dlgltal Metal (Suéde)

« Alliance-MIM (France) * Desktop Metal (USA)
e SAFRAN (France) * ExOne (USA)
Fournisseurs matiére premiére ~ * Markforged (USA)
* BASF (Allemagne) * Xjet (Israél)
 AIM3D (Allemagne)
Laboratoires * Fraunhofer IKTS (Allemagne)
« CRITT-MDTS (France) * RHP Technology (Autriche)
« CEALITEN (France) * Universitad de Castilla la Mancha
. FOTEC (Autriche) (Espagne)
e Université de San Diego (USA)

iterrey -

France-Wallonie-Vlaanderen ioreeo
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mmﬂmﬂﬂmﬂm Polymeres et impression 3D
N oEn.

Les principes technologiques

Rappel des principes d'impression:

— Polymérisation d’un précurseur liquide
Stéréolithographie, Digital Ligth Processing (DLP), Continuous Liquid
Interface Production (CLIP)

— Fusion sélective, couche par couche, d’un lit de

poudre
Selective Laser Sintering (SLS)

— Dépot de matiere en fusion
Fused Deposition Modeling (FDM), Freeformer

— Stratoconception

iterrey -
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mmﬂmﬂﬂmﬂm Polymeres et impression 3D
N oEn.

Atouts et limites

e Atout:

— Technologies peu onéreuses et accessibles
Notamment FDM

Limites:

— Les probleme généraux de I'impression 3D

lenteur, maitrise du procédé nécessitant beaucoup de savoir-faire, état
de surface

— Faibles caractéristiques des pieces obtenues

Procédés mal adaptés aux polymeres technique ou chargés,
caractéristiques générales tres inférieures aux polymeres injectés

iterrey -

France-Wallonie-Vlaanderen ioreeo
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mmﬂmﬂﬂmﬂm Polymeres et impression 3D
N oEn.

Les pistes de progres

* La matiere premiere:
— Créer des formulation spécialement adaptées pour les
procédés d’'impression 3D
— Elaborer des charges adaptées
e Les procédés:
— Accroitre la densité des pieces obtenues
— Préserver la cristallinité des polymeres imprimés
— Mattriser la mise en forme de polymeres chargés

e Les pré et post-traitement
— Prétraitement des charges
— Post-traitement des pieces obtenues

iterrey -
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Centre Régionol d'Innovation ef de Transfert de Technologie

Merci de votre attention

Jean-Marc POPOT
jm.popot@critt-mdts.com

Delphine AUZENE
d.auzene@critt-mdts.com

Grand IEst 7
ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE ARDENNB

Conseil Départemental

iterrey -
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Développement innovant en fabrication
additive — soustractive — hydride

(céramique — composite — métal)

Xavier Buttol, Dorian Deschuyteneer, Fabrice Petit

CRIBC
x.buttol@bcrc.be
@
e T4 MateriaNova
- UNIVERSITE DE VAllN('INNES
member of ET DU HAINAUT - CAMBRESIS
E m a ri Kem ma:omwikkeﬁngsmaatschappij G ra nd IE St
DE L'IDEE AU MARGHE Oost-Vlaanderen ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE

Avec le soutien du Fonds Européen de Développement Régional
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Ce nmRogonoldl novation et de Tronsfert de Technologie

ARDENNES

Conseil Départemental
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Additive Manufacturing : sous les projecteurs interreg

Europe loses the mobile-phone wa

—] h t‘ . Africa’s new wealth
Economist  sewswpny

How to switch off the internet

I I 1€ e ck after its siesta

I( ()[‘()l]]l\t Argenting's ool grad

The science of querriila warfare

America's bagel king

The third industrial
revolutl

The shoe-thrower's index

Prmt me a Stradivarius

The manufacturing technology that will change the world

‘IQ'YA\' ey

Fabriquer autrement

ﬁ’ -
e S el V. WA

AVANTAGES

Mass customization, Near Net Shape, short Time to market, cost reduction,
complex shapes, raw materials economy, ...




Additive Manufacturing : introduction e -

Définition :

France-Wallonie-Viaanderen

Procédé de mise en forme d’une piece par ajout de matiere grace a 'empilement de couches
successives en opposition aux procédés par retrait de matiere, tel que l'usinage (ASTM F2792-10).

Données numériques
Fichier CAO 3D - STL

Préparation des fichiers
Correction fichiers, orientation,
placement piéces, support, tranchage

Fabrication PIECE
SUPPORTS

3 entrées dans tout processus AM :

- CAO
- Matiére premiere
- Energie

Finitions
Nettoyage, enlévement des supports,
sablage, usinage,..
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M i S e e n fo rm e p a r p ro c é d é a d d it if France-Wallonie-Vlaanderen isia™

2 grandes familles (ASTM 17296)

[ Procédés « Directs » ] J b [ Procédés « indirects » ]

Définition :
Lobjet est mis en forme et ses
propriétés finales obtenues en
une seule étape (aucun post
traitement thermique).

Plus pertinent “a priori” mais
plus complexe a maitriser

Définition :
L'objet est mis en forme par
technique additive et ses
propriétés finales obtenues
par frittage (post traitement
thermique).

Moins efficient “a priori” mais
plus aisément maitrisable

Plusieurs technologies mais :
Aucune approche n’est actuellement pleinement satisfaisante.




HiLterrey -

Melting /
Sintering

SLS, SLM,
EBM

M Ise en fo rme par procede addltlf France-Wallonie-Vlaanderen faeaie
Powder processings Liquid processings Solid processings
Binders Direct ] Rolling / Laminating
jetting energc_et.lc
| deposition
| |
3D printer LAM, DMD, A:;gxl; ::'I;:ge Adhesion by
LENS, photopolymerization
Cladding
Extrusion Photopolymerization Direct deposition
| | J
FDM I |
Ink jetting Ink jetting /
UV laser UV lamp Photopolymerization
I I
SLA | |
Physical mask Dynamic mask
SGC DLP



Quelles sont les technologies additives existantes ‘s 8

pour les céramiques ?

Pertinence pour

Technologies Matériaux Direct?  |es céramiques
Fusion de lit de poudre : fusion sélective de lits de poudres Polymeres, métaux, Oui
empilés par apport contrdlé de chaleur (laser, faisceau Céramiques.
d’électron)
Dépot dirigé d’énergie: fusion de la matiere en méme temps Polymeres, métaux. Oui

que son apport

Procédé de laminage: empilement de tranches solides d’'un Métaux, céramiques. Non
matériau pour reconstituer un objet

¢ di

\/ ‘g’ Projection de liant : utilisation d’'une colle pour assurer la Polymeres, métaux, Non
u consolidation sélective d’un lit de poudre céramiques.
¥ Projection de matiere : construction progressive par dépots Métaux, céramiques. Non
£ o3 de gouttes
Extrusion de matiére: apport sélectif de matiére au travers Polyméres, Métaux, Non
| I d’un orifice ou d’'une buse céramiques.
, _Q. Photopolymérisation: photoréticulation sélective d’une Polymeres, Métaux, Non
l ) I résine photosensible par rayonnement UV ceramiques.



. Méthode par impression thermoplastique wnierreg
=4 (FDM : Fused Deposition Modeling)

Support material filameant
Build material filament ————g
Extrusion head

N

Drive wheels

Liguifiers
Extrusion noz:des

Fart
Foam base

) Part supporls
Build platform -\

Support material spool

Build material spool -...___Lo

-
-
_—
-
-

-
-
-
-
-
—
-

Piéce frittée en zircone
Source : Fraunhofer IKTS




. . i iterreg -
. | ! ) | Methode par extrusion directe (Robocasting)  reerenevemoe

Syringe

Conical
nozzle Ceramic

ink

Filtre céramique (Vito)




. . . witerreg &
. | I Methode par extrusion directe (Robocasting)  reeveenewcemn =

e CRIBC

Robocasting + post-usinage = hybridation

member of

Robocasting seul

6cm
Diamétre des cordons extrudés :
approx. 1 mm -
Mise en forme rapide mais
résolution tres limitée



Méthode par projection de matiere inierreg R
au goutte par goutte

L INNOVATION

Qu service de votre

g'l'ir DEVELOPPEMENT
L e

ARBUAG
B

| e
A INEE




. W2 Methode stéréolithographique wterreg
(SLA : Stereolithography Apparatus)

Precision Mirrors
// \
/ Precise UV Beam

Ceramic : 3 Pieces en alumine (Lithoz)

11



W2 Methode stéréolithographique wterreg

(SLA : StereolLithography Apparatus)

Admaflex 130

e CRIBC

member of

Marque : Admatec
Principe : Stérélithographie céramique
Volume de fabrication : 128x80x200 mm3

Matériaux : Alumine, zircone, ATZ, Silice
fondue, Hydroxyapatite

12
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Methode par Impression 3D — Binder Jet wnierreg
(3DP : 3D printing) =

Inkjet
Printhead |

Leveling Roller

=l Binder

Powder Supply Feeders

S —

Powder Bed

Powder Feed Piston Build Piston

Pieces en RBSic (Schunck)

13



§ Methode par Impression 3D — Binder Jet witerreg
(3DP : 3D printing)

. 1I|.‘I Eu ] France-Wallonie-Viaanderen s
L
i - CRIBC
Binder Jet Hybride v
L

member of

Objectif : Améliorer les densités des objets & leurs états de surface

Approche:

- Systeme innovant de mise en couche accroissant la densité a cru et frittée

- Utilisation d’un laser pour la reprise périphériqgue des couches imprimées et
améliorer les états de surfaces finaux

14



$ Methode par Impression 3D — Binder Jet interreg 4

1’ E -Wallonie-Viaanderen facoe
. |—|“"' (3DP : 3D printing)

Téte laser
(frittage sélectif, usinage)

Racle mécanique

Bac d’alimentation en poudre
(20 cm x 29 cm)

Grand bac de fabrication
(20 cm x 29 cm)

Petit bac de fabrication
(10 cm x 10 cm)




. m—>  Methode par frittage/fusion laser wnterreg B
52| (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting)

Scan
Direction

Powder Feed
Cartridge

Powder Feed

Build Envelope
. P Cartridge

Piston

16



. m—>  Methode par frittage/fusion laser wnterreg
<2 ] (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting)

Renishaw AM 125

* Puissance max laser = 200 W (cw)

* Longueur d’onde Laser = 1070 nm

* Taille du spot = 35 a 200 um

* Volume de fabrication = 125 x 125 x 125 mm
* Epaisseur min couche = 10 um

* \/itesse de construction =2 a 10 cm3/h

e CRIBC

member of

17



. m—>  Methode par frittage/fusion laser wnterreg B
| o ] (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting)

B ~

v

a

80 mm

Moule de fonderie en alumine réalisé
Au CRIBC par fusion sélective laser,

18



m—>  Methode par frittage/fusion laser
| | (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting)

Pieces en Alumine (CRIBC)

ddddddddddddddddddddddddddd

19
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Technologies alternatives disponibles dans Tech2Fab

Usinage laser en cru des céramiques
et usinage hybride en cru des céramiques

(]
ecRBC  [AMateriaN A 0oy
ateriaiNnova Y 4
o ® 4 ; | UVH C S " Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie
UNIVERSITE DE VALENCIENNES . . . .
member of ET DU HAINAUT - CAMBRESIS
m i m POM / 57
a I e Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij ‘—-—/
DE L'IDEE AU MARCHE Oost-Vlaanderen ARDENNB
seil Départemental Wallonie

Avec le soutien du Fonds Européen de Développement Régional
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USINAGE LASER EN CRU DES
CERAMIQUES



Usinage laser en cru des céramiques eorrcS B

Brevet WO/2012/164025 - PCT/EP2012/060261

.

Digging

s

Ceramic /

powder
EDP O
(Explosively
Degradable D @) ©)
Phase) .
Absorption Vaporisation de I'EDP Ejection de la poudre
préférentielle de - surpression locale céramique
I’énergie laser par EDP
. . . @) ©
Direction du faisceau laser . Ogggo Grains céramiques éjectés

Poudre crue
compactée

22



Usinage laser en cru des céramiques ~rorr=S B

Pieces céramiques en
zircone yttriée

23



Usinage laser en cru des céramiques ‘v =

Matériau : Zircone blanche
Temps d’usinage : 1h
Epaisseur minimale < 100 um

24



aaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaa

Zircone yttriée,

usinée en cru

Zircone yttriée,

usinée en cru, frittée

25



USINAGE HYBRIDE EN CRU DES
CERAMIQUES



Usinage Hybride en cru des céramiques - = =

[ Fraisage CAD/CAM } [ Ablation Laser ]

Avantages + Avantages

Technologie industrielle mature pour e Adaptée aux matériaux difficilement
les céramiques fraisable (durs, fragiles)

Taux d’ablation élevé * Usinage sans contact
« Bon fini de surface * J spot laser jusqu’a 20 pm

Limitations Limitations
* Grande perte de bonne matiere  Faible taux d’ablation sur les pieces
» Usure / casse des outils diamantés denses
* Risque d’endommagement de la piece e Zone affectée thermiquement

Fabrication hybride soustractive
(Fraisage CAD/CAM + Ablation laser)

- Combinaison des avantages des deux techniques

27



Usinage Hybride en cru des céramiques - .s/'<S B

Equipement prototype imaginé par le CRIBC & construit par OPTEC (Belgium)

Mécanique
- 5 axes mécaniques pour le positionnement et l'usinage
- 3 axes optiques (xy et z focus rapide)

Optique
- Caméra numérique haute résolution

Outils d’usinage

- 1 source laser ns (IPG 100 W moyenne)

- 1 source laser fs (Amplitude systems 10 W moyenne)
- 1 micro-fraiseuse (400 W, 30 000 rpm)

Scanner for 3D reconstruction
- 1 scanner laser-ligne intégré (micro-epsilon)

+ Possibilité de passer d’un outil a l'autre ...

28



. ‘;«\%\,;'.
Temps ~10 min

Temps ~1 min

Temps ~4 min
-
Temps d’usinage total sans hybridation avec un outil de 50um ~25 h

29
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Usinage Hybride en cru des céramiques it we2 i
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Usinage Hybride en cru des céramiques it we2 i

OPTHEC

laser micromachining systems
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Merci de votre attention
Questions?

Xavier Buttol
Centre de Recherches de I'Industrie Belge de la Céramique
x.buttol@bcrc.be

e 74 MateriaNova
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Ce nmRogonoldl novation et de Tronsfert de Technologie
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UNIVERSITE DE VALENCIENNES
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GROUPE

THERM®@®

technologies
Innovative coatings and wires for high tech industry.

EXEMPLES DE TECHNOLOGIES DE PRE ET POST TRAITEMENTS DES MATERIAUX
DANS LE GROUPE THERMO-TECHNOLOGIES

Company confidential 1



ACTIVITES DU GROUPE GROUPE

THERM®

technologies

GROUPE

THERM®@

technologies

o Fils diamanté r
) . .%\ , s diama e§ pou
‘ Revétements de pieces " - découpe des cristaux et

céramiques

‘ Traitements thermiques de

‘ Leader mondial de fils et torons ,
metaux

™/ o
' Leader Mondial de fils revétus ‘ Machine de découpe par fils
d’électroérosion (EDM) I

‘ . 7
diamantés
w2’

@®@THERMO o...:. @ HWA 5%, @FSPoe @TSDM @ IWT 1o,
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BUSINESS APPLICATIONS

GROUPE

AERONAUTIC

Civil and military
aircraft cables.
Coated parts.

EDM wire for engine

AUTOMOTIVE

Coated parts.

EDM wires for molds,
dies and tools.

High temperature
cables

TELECOM

High transmission
cables.
Connectors.

MILITARY INDUSTRY
Coated parts.
Advanced materials.

Diamond wires for
silicon wafer and
croping processing.

Company confidential

@ THERMO. ..,

FINE MECHANICS
EDM wires for
cutting fine
mechanics.

® HWA Wi, @ FSPore

THERM®@

technologies

MEDICAL
Chirurgical special
wires.

AR\ ,‘\\"3
ELECTRONICS
Connectors -
Diamond wires for

sapphire and silicon
wafer.

@®@TSDM @ IWT jhonuse,



ACTIVITES GLOBALES ET VENTES -
THERM®

THERMOCOMPACT
FSP-one
TSDM

FRANCE
Agent
.
Innov Wire @ (@ FsP-onelINC

SRO FSP-one Shanghai
Technology USA
(DMT) CHINA (@

USA (®) Hi-Tech Wires Asia
THERMOCOMPACT (g) (HWA)

CINICADNDE VVIETNAM
QIINIJOMNT UN\NL Vol ke I 0 NP NIV
Agent
Brazil

@ THERMO....... ® Ui, @FSPoe @TSDM @ IWT jivyss,
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BIENVENUE dans le groupe THERMO TECHNOLOGIES GROUPE
THERM®@

technologies

o 350 employés
o Chiffre d’affaires : 80 M€
o Ventes dans plus de 50 pays

o Focalisé sur besoins clients

i}
o Motivé par des partenariats de business v
o Fabrication globale
o Fourniture 100% intégrée
o 12 ingénieurs en R&D
o Produits brevetés
o Etat de I'art pour les Produits fabriqués
® ® ® ® ol HONTEAC
_ _ @ THERMO....... ® Uiy, @FSPo- @TSDM @ IWT e,
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REPARTITION VENTES GROUPE THERMO TECHNOLOGIES THERM®

technologies

Chiffre d’Affaires : 80 M€

Export 65%

THEHM_I: a_*-n

A
Fils pour EDM Fils spéciaux
4000 tonnes 1000 tonnes
Export 95 % Export 60 %
Scies de découpe Revétements
Fils abrasifs par fils diamantés Traitements thermiques

@®@THERMO ... @ HWA 5, @FSPoe @TSDM @ IWT [iaiies,
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GROUPE

THERM®

Themes abordés

* Revétements par voie humide
* Traitements en continu par voie seche
* Traitements thermiques

* Découpe apres frittage

@ THERMO s G, @FSPore @TSDM @ IWT piaiaes,
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Revétements par voie humide 1/2 C.) THERMO v

Revétement métallique de pieces de fabrication additive 3D

* Piece d’antenne satellite

Revétement Ag électrolytique
sur piece brute sans traitement
de densification

*  Procédé en développement avec partenariat THALES

®@THERMO....... ® HWA [, @FSP..c @TSDM @ IWT o,
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Revétements par voie humide 2/2 {*9) THERMO wiic:

Nickelage de pieces en plastique

* Revétement multicouche
(Cu chimique,Cu électro,
Ni chimique)

® THERMO couscr

INNOVATIVE COATINGS AND WIRES
FOR HIGH TECH INDUSTRY

*  Procédé en développement avec partenariat ATOTECH

@®@THERMO:...... '@ G, @FSPoe @TSDM @ IWT UG,
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Traitements voie seche 1/4

@ THERMO coveicr

Préparation de surface avant revétement électrolytique par
procédé en continu
vitesse: 5m/s fils Cu ou CuZn diametre 1Imm
objectif: remplacer le couple dégraissage/activation

* Traitement plasma atmosphérique
* Traitement laser

* Traitement cryogénique

@ THERMO....... ® Uil @FSPoe @TSDM @ [WT i,
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Traitements voie seche 2/4
/ ® THERMO o

Guide : Techniques de préparation de surface « seches »

PlasmaCLEANER

Chemical-free cleaning wire, tube or strip

Idée: Plasma atmosphérique

(I
[T, @

.t

Elimination des résidus de

degralssage et activation Diddtsad coppat wite

"',E,'ia H['l' rH'-I i |.Il'1 W] Nﬁ

L T

quid possibilité sur laiton?

Plasma treated copper wire

@®@THERMO ... @ HWA 5, @®FSPo. @TSDM @ [WT s,
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Traitements voie seche 3/4
| vol / ® THERMO oo

Nettoyage de surface par laser

Faisceau

2 Détente du plasma
impulsionnel

Réflexion }0 e
I'onde de :-: %%

Plasma!
: Onde de
pression

Substrat

. . Phase d’absorption
Quid des puissances faisceau

nécessaires/ surfaces

Fractionnement
et éjection des

. Détente du sallssures
Fa|maau D'ma
impulsionnel
@®@THERMO ... @ HWA 5%, @FSPoe @TSDM @ IWT g,
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Traitements voie seche 4/4 C.) THERMOCOMPACT

Nettoyage et préparation de surface par Cryogénie

Principe

kinetic enargy
E=112mV

Quid efficacité sur petite cible
(un fil de Imm) ?

sublimation
increase
of capacity

embrittlomant

@ THERMO....... ® HWA /=, @FSP..c. @TSDM @ WT [nds,
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Traitement HIP 1/3

@ FSPor-

Fabrication MMC pour pieces aéronautiques

* Fibres SiC revétues par toronnage

e Fabrication du renfort

@®@THERMO. ....; ® Ui, @FSPore @TSDM @ IWT aidlss,
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Traitement HIP

2/3 @ FSPor-

Fabrication MMC pour pieces aéronautiques

e Liaison avec matrice

* Controle

Incorporation Soudage TIG/FE —->  TraitementHIP ——>
du renfort dans -—> du couvercle/container

Contréle et Usinage piéce

containar

Company confidential

Configuration fibre SiC+9 brins ¢ 70 pm
VF corouvette - 21.7% - VI gy - 27.4%
¢ éprouvette :2.7mm - ¢’ CMM - 2.4mm

@®@THERMO ...c; @

@®FSP..- @TSDM @ IWT jhaaee,

15



Traitement HIP 3/3 @ FSP
one

Fabrication MMC pour pieces aéronautiques

e Usinage (barre de frein)

et 11

e Contrdle final [ — m U T

&
. = = 43~ T
N/ N TN
F-f ) |
H /N g AW\
e Ne Y N B N\ /)
—\ NS

®@ THERMO. ..p.c; @ Wy, @FSPoe @TSDM @ IWT LR,

Company confidential
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Découpe apres frittage

@ [WT oy

Céramiques « GOS » dans détecteurs Rayons X d’un Scanner

RTLLLLLLLLRrr T

* Mélange de poudres (Gd202S)

* Frittage HIP

» Découpe des wafers (plagues)
sur machine IWT multifils

Courtoisie de Siemens Healthineers GmBh

@ THERMO....... ®HWA 5., @FSP... @TSDM @ IWT L5,
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Traitements thermiques 1/3 (.) THERMO v

Traitements thermigues magneéetiques

* Recuit magnétique des alliages a haute perméabilité magnétique
exemple: crochet (TR57) pour métier a tisser Staubli

Apres nickelage Avant Ni mais
apres recuit mag
@®@ THERMO. ...c; @ Uiy, @FSPo- @TSDM @ IWT e,
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Traitements thermiques 2/3 C.) THERMO v

Traitements thermiques diffusionnels

Courtoisie Zodiac

@THERMO.....; @ HWA (i[5, @FSP... @TSDM @ WT s,
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Traitements thermiques pour pieces de fabrication additive 3D g.) TSDM

* Traitement de détentionnement (éliminer contraintes)
* Traitement de densification (éliminer porosité) §

* Traitement de diffusion de métalloides

( dureté, corrosion, fatigue ........ )

exemples Safran:
moules bi-composants

pour la fonderie a cire perdue, 15
fabrication de petits outils, —

. ) . dédiges 3 |a fabrication additive
prototypage rapide d’outillages i L

a tester avant leur usinage en metal.

Copyright Usine Nouvelle

@®@THERMO. o.-.c; @ H! Wy, @FSPoe @TSDM @ IWT LR,

Company confidential 20



Traitements thermiques des superalliages
' ¢ TSDM

Post Traitement de pieces INCONEL/(TZM)

Unique sur le marché

* Traitement de vieillissement
suivi d’un traitement superficiel
afin d’augmenter la durée de vie
des outillages

* Marchés outillage, fonderie,
aéronautiques

® THERMO o U, @FSPoe @TSDM @ IWT i,
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GROUP

THERM®@

technology

Conclusions:

* Présence des sociétés du groupe Thermo-Technologies dans les
secteurs avancés de I'aéronautique, 'automobile, I'électronique,
I"énergie et le médical.

* Partenaire hautement qualifié pour répondre aux besoins des
industriels des secteurs de pointe.

e Partenaire a I'aff(it des innovations dans ses métiers.

e THERMO o ®FSP..- @TSDM @ IWT 5,
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GROUPE

THERM®

technologies

hank you.

www.thermo-technologies.com

@®@THERMO:-c; (@ LS, @FSPoe @TSDM @ IWT s,
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Fabrication et densification de Matériaux
ceramiques mise en forme par technique additive

Jean-Christophe HORNEZ

M. Dehurtevent, L. Robberecht, S. Chamary, H. Curto, F.Jean, A. Leriche,
A. Thuault, F. Chai, P. Béhin, F Monteiro, E. Meurice, F. Bouchart.

€ Ienciennes
A et du Hainaut-Cambrésis
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i.al;oratoire des Matériaux Cérgmiqes

Histoire de |la stéréolithographie (SLA)

La premiere version de cette technologie de fabrication additive est apparue des
les années 1970 avec les travaux du chercheur japonais Dr Hideo Kodama. Ce
dernier inventa une technique d’impression par couches en utilisant la lumiere
ultraviolette pour durcir les polymeres photosensibles.

Le terme “stereolithography” a été développé en 1986
par Chuck Hull lorsqu’il a breveté le processus. La
méme anneée Hull fonda la premiere entreprise
d'impression 3D, 3D Systems Inc pour assurer la
commercialisation de son brevet. Chuck Hull

Hull définie la stéréolithographie comme une méthode de création d’objets en 3D
par impression successives de couches minces, en utilisant une matiere
durcissable au contact de lumiere ultraviolette. Un faisceau concentré de lumiere
ultraviolette est appliqué sur la surface du photopolymere liquide pour secher et
durcir les prototypes

http://prototechasia.com/stereolithographie/histoire-stereolithographie
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= A - g
Laboratoire des Matériaux Cér?miques ’Q

Technique d’'impression par SLA
* Le processus débute avec un modele de I'objet a fabriquer. Ce modele est obtenu
grace a un logiciel de CAO ou par acquisition numérique d'un objet existant qu'on veut
reproduire.

* Le modele une fois dessiné doit étre exporté dans un format standard, le format STL
(pour STereoLithography). Ce format décrit les modeles sous formes de surfaces
triangulaires contigues.

* Le modele (en 3D) est découpé en tranches (2D) d'épaisseur fixe. Cette épaisseur
est choisie par l'opérateur et détermine la résolution de la restitution. Ce parametre
determine donc la précision de I'objet qui va étre produit.

* L'objet est produit.

UV dynamic mask UV dynamic mask

Résine solide
(polymére)

Résine Nquide
(monomére)



Technique d’'impression par SLA

* La résine utilisée est généralement un mélange de monomeres acrylates ou époxys
et d'un photolnitiateur. Le r6le du photoinitiateur est, comme son nom l'indique, d'initier
la polymérisation du matériau sous l'effet de la lumiere.

* Dans ce procédé, une plateforme mobile est plongée dans une cuve de résine

liquide. Cette plateforme supporte le modele en cours de fabrication. La plateforme est
positionnée a une profondeur H en dessous du niveau de la résine.

UV dynamic mask UV dynamic mask

(polymére)

CAO

Résine Nquide
(monomére)



Principe de la
Stéréolithographie

Le faisceou loser balaie la surfoce de résine
liquide en fonction du modéle 30 numérique
transmis @ I'imprimante. Une fois qu'une coud
de matériou est solidifiée, lo plate-forme descend
de lo valeur de I'époisseur de lo couche suivante v

Technique d’impression par SLA

== | ASER ==

Masque
dynamique

Mask image

projection system

Z stag

N ,

I

Mask image
projection system

Tank

(a)

(b)
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Mise en forme de céramique en utilisant un negatif organique

Y

Acquisition PR Coulage Frittage
(10 pm)

i g b 1
. - / R |

. —= ‘
/_"‘ ’ T #.j
Données 3D Moule canalaire Moule de platre Simulateur canalaire
résineux
. . . Dent Simulateur
données p-CT  moule canalaire pré- per- post-

naturelle résineux

Simulateur reproductible et fidele a la géométrie initiale
Radio-opacité proche de la dent naturelle

Thése : Lieven Robberecht, Directeur de thése : JC Hornez (Imcpa, UVHC) et F. Chai (inserm U1008, chru Lille) 6
Brevet WO 2016189252 Al - Simulateur canalaire endodontique artificiel a base d'hydroxyapatite (satt Nord)




Mise en forme d’alumine (Al,O) par impression 3D

=l
<l

=

o

o
)

[{]
©
1

Density (%0)
{[H

.|

|_

©o
(2]
1

()
o

Smm

Smm

Thése : Marion Dehurtevent, Directeur de thése : JC Hornez (Imcpa, UVHC) et P. Béhin (Faculté de Chirurgie Dentaire Lille2)
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Etude des liens entre une architecture poreuse de TCP et la recolonisation cellulaire

Mise en forme

Imprégnation
d’une préforme en
PMMA (PS)

Stéréolithographie La congélation
orientée(BIO)

Thése : Shaan Chamary, Directeur de these : JC Hornez (Imcpa, UVHC) et F Monteiro (INEB Université de Porto)



-
o P :*

35X
Test préliminaire:
MG63

Mlnerallsatlon

Thése : Shaan Chamary, Directeur de these : JC Hornez (Imcpa, UVHC) et F Monteiro (INEB Université de porto)



.

65% /500- 50% /500- 50%/150- 50%/360- 36%/150-
100 pm 100 pum 40 um 55 um 45 pm

Evaluation de la prolifération cellulaire de Cellules souches mésenchymateuses hum

RFU

PS 3D Bio 1 Bio 4 Bio 7

Thése : Shaan Chamary, Directeur de these : JC Hornez (Imcpa, UVHC) et F Monteiro (INEB Université de porto)

aines

W DAY 3
W DAY 7
w DAY 14
m DAY 21
W DAY 28
m DAY 35
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Quartz
windows

Short-circuit \\ ‘I\

piston - T

431 .8§mm

2.45GHz Single mode resonant-cavity
345.4§mm
ﬁ max -——) 5 /\g‘-j-o/ .
Mode TE104 : R
Mode TE105 e, i PR o
V - ) E max
v Vitesse de chauffe rapide (plus de 200°C/mn) Green body |~ uw sintered

v Traitement thermique court
v'Consommation énergétique faible (100-400W)
v'Déliantage et frittage en une seule étape

reached by SLA piece

v'Densité des parois : 98.2%

Thése : Shaan Chamary, Directeur de these : JC Hornez (Imcpa, UVHC) et F Monteiro (INEB Université de porto)
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Impression 3D par stéréolithographie
(SLA)

& CryoCERAM
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interreg Schéma de fonctionnement

CAD File
Movable
platen
Slices
50 um Cured
resin

*s0e Ceramic
® 9 ° ®
o powder

UV-curable
resin

-

Computer
control

Ball mixing
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inierreg Mise en place des piliers

A G~

3D View ‘B Slice View | < Control C'D Configure

+ Support Generation
Supports

+ﬂ ﬂJll +=. I'x:‘l_anual ,E‘J Object Info
#w Nieg — 45 0+

J:: Scene

Support shape
i - n.2 +| Automatic

~04 +

Supports
Support 0
Support 1
Support 2
Support 3

Mirror

Scale %

Rotate

View Options




interreg Slicing

Tranches de 50um d’épaisseur




witerreg Préparation de la résine
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France-Wallonie-Vlaanderen

Prelevement des pieces

Les piecessont detacheéesavec
une spatule

13



interreg B Séchage, déliantage et frittage




terres Quelques piéces
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Frittage par chauffage micro-ondes

Anthony THUAULT, Hugo CURTO
Laboratoire des Matériaux Céramiques et Procédés Associés (LMCPA) — Maubeuge

Université de Valenciennes et du Hainaut Cambrésis (UVHC)
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HIlCIrcy

France-Wallonie-Vlaanderen imione ™

Contenu

Principe du chauffage micro-ondes
Dispositif micro-ondes

Exemple d’application au laboratoire
Vers d’autres tailles d’échantillons

I
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France-Wallonie-Vlaanderen it

Frittage MO

Principe du chauffage par micro-ondes
" |Le rayonnement micro-ondes

* Rayonnement electromagnétique caractérisé par une longueur d’onde et une
frequence

300 MHz<v<300GHzetI mm<A<1lm

Rayonnements non ionisants
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France-Wallonie-Vlaanderen ciroresc e -

Frittage MO

Principe du chauffage par micro-ondes

= |nteraction micro-ondes / matiére

Comportement

O

A

Conducteur métallique
Opaque mmmfmmd> (Cu, Ag, Au)
o>10°Sm™

Pertes diélectriques et/ou
Absorbant s> magnétiques élevées
(ZnQ, ferrite)

10°Sm <o <10°Sm™

VWL

Pertes dielectriques et/ou

Transparent ==f==> magnétiques faibles ou

nulles (Al,O,, MgTiO,)
o<10"Sm™”

Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014
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France-Wallonie-Vlaanderen ciroresc e -

Frittage MO

Principe du chauffage par micro-ondes

= |nteraction micro-ondes / matiére

Chauffage Indirect

Matériau a traiter

MO

Suscepteur

TA

Chauffage Direct

Chauffage Hybride

Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014
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w ||0 VI d eren UNION EUROPEENNE

Frittage MO

Matériaux compatibles et applications

= Métaux
* Frittage
* Brasage
* Traitements de surface par diffusion

= Céramiques
 Deliantage
* Frittage

= QOrganiques
* Synthese
* Polycondensation de polymeres



interreg I Contenu

Principe du chauffage micro-ondes
Dispositif micro-ondes

Exemple d’application

Vers d’autres tailles d’échantillons

> w NN




iiLterrey

France-Wallonie-Vlaanderen o

Dispositif micro-ondes

= Equipement Sairem (Lyon, France)
e Générateur 2 kW, 2,45 GHz
* Cavité monomode résonante

Pyrometre

Iris de
couplage

Piston
coupe-circuit

Frittage MO

Adaptateur
d’impédance

Circulateur

Magnétron

Générateur
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France-Wallonie-Vlaanderen ciroresc e -

Frittage MO

Dispositif micro-ondes I

. Equipement Sairem Chauffage direct IIRradiation
» Chauffage direct / hybride

|
Short circuit W Coupling iris
piston m 7 \N'V\]
. MW
Insulating box
]
TE,q, cavity
]
Chauffage hybride

Dimensions maximales des piéces :
30 mm de diameétre, 12 mm de hauteur

A. Thuault et al., Improvement of the
hydroxyapatite mechanical properties by direct
microwave sintering in single mode cavity, Journal
of the European Ceramic Society, 2014

Insulation box Fiberfrax

Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014



nierreg

e-Wallonie-Vlaander

Principe du chauffage micro-ondes
Dispositif micro-ondes

Exemple d’application

Vers d’autres tailles d’échantillons

> w N

Contenu
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HILCITCY

France-Wallonie-Vlaanderen it ™

Frittage MO

Matériau

= Hydroxyapatite Ca,y(PO,)s(OH),
e Composition proche de celle de l'os
* Applications comme substituts osseux
* Bonne absorption des micro-ondes

Contexte

=  Augmentation des proprietés mécaniques en vue d’utiliser I’hydroxyapatite pour
des applications structurales

=  Détermination des effets de l'utilisation du chauffage par micro-ondes sur les
proprietés microstructurales et mécaniques

11
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France-Wallonie-Vlaanderen it

Frittage MO

Pourquoi utiliser le chauffage par micro-ondes ?
 Temps de traitements thermiques courts

* Faible consommation énergétique

* Microstructure fine

* Hautes propriétés meécaniques

* Traitement de pieces de formes complexes

Couplage possible avec les techniques de fabrication additive
* Obtention de substituts osseux personnalisés en quelgues heures

12
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Parametres du cycle thermique
* Echantillons massifs de 7 mm de diameétre mis en forme par coulage

temperature (°C)

* Chauffage direct
e 5 températures de frittages : 1190, 1210, 1230, 1250 et 1270°C

* 3temps de palier: 5, 10 et 15 minutes

1200
1000
800
600
400 +

200

0

0

—7 77—
200 400 600 800 1000 1200 1400
time (s)

1600

Frittage MO

e 250 W durant 5 minutes pour
initier le chauffage (350°C)

e 300/320 W pour atteindre la
température de frittage en 5
minutes

e Descente a 350°C en 5 minutes

= Cycles thermiques tres courts : 20 a 30 minutes

13
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France-Wallonie-Vlaanderen iroresc e

Comparaison des propriétés micro-ondes / conventionnel

Propriété Conventionnel Micro-ondes

Taille de grain (um) 2,6 1,0

Dureté (GPa) 6,1 9,6

Ténacité (MPa.m/2) 0,92 1,12

= Apres chauffage par micro-ondes, possibilité d'obtenir des pieces aux
proprietés au moins egales ou supérieures a celles observées apres chauffage

conventionnel, en des temps plus courts
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Frittage MO

Temperature (°C)

Frittage par micro-ondes de pieces de formes complexes
= Fabrication additive (stéréolithographie)
* Chauffage hybride (déliantage)
« 80a380W
e 1230°C durant 15 minutes
* Pas de deliantage prealable

frittage

1400

+—> 1
12004 déliantage .

1000 -

e

i iag L7 AR
> . it o T

z , [
R

PRI = S N

800 1

600

400 1

200

(0] 15 éO 50 45 éO 65
Time (minutes)
= Densité des parois 98,2 %
15
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Principe du chauffage micro-ondes
Dispositif micro-ondes

Exemple d’application

Vers d’autres tailles d’échantillons

I

Contenu

Four continu a chauffage micro-ondes
Sairem, France

16
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Equipements
= Monomode a 2,45 GHz

e Volume utile : 0,3L

= Monomode a 915 MHz

e Volume utile : 9L

= Multimode a 2,45 MHz

e Volume utile : 96L

Frittage MO

CRISMAT Caen

17



iLterreg

France-Wallonie-Vlaanderen it

Micro-ondes monomode a 915 MHz

=  Piece 50 mm de diametre, 13 mm d’épaisseur

Frittage MO

*Photos CRISMAT Caen

18
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Frittage MO

Frittage a 915 MHz
1250°C durant 15 minutes :

1400 Cru

1200

1000 -

800

600

Temperature (°C)

400 -

200

0 Attt
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000 10000
Time (s) Fritté

Cycle thermique court, environ 2 heures

19
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Frittage MO

Frittage a 915 MHz

= Densite 99,1 %

= Taillede grain: 0,9 um

=  Module d’élasticité : 139,8 GPa
= Dureté:7GPa

2 pm* EHT = 5.00 kV Signal A = InLens

Mag= 6.68 KX

WD = 52mm Aperture Size = 30.00 pm
4.0 : T T T T
m calcinated 200°C, 5 minutes dwell time A . <0 ] ; ' : : : ; : : ; : ]
--#-- calcinated 900°C, 15 minutes dwell time 184 |
3.5 & calcinated 900°C, 30 minutes dwell time ] ]
_ B calcinated 800°C, 5 minutes dwell time P Y i 1.6 i
—=8— calcinated 800°C, 15 minutes dwell time AT o
3,0 —& calcinated 800°C, 30 minutes dwell time ! . 1.4 4 i
— ’é‘ 1 1 ]
5 e S 2
~ 25 / - ]
i - (] - -
g s ‘ — ,N 1.0 ] 0\/ A \l 1
w 4 ../'6:. T -l w " /
" Yy o 0.8 .
c 204 S 1 & 1 ! ‘
© —— .- “ 064 _
1.6 A B D i g 2
b 0.2 1 -
ne-- e et 4 4
1,0 / - 0.0 T T T T T T T T T T T
¥ 0 10 20 30 40 50
' T T T T ' T '
1180 1200 1220 1240 1260 1280 position (mm)

Temperature {*C)

Piece dense avec microstructure controlée
20
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Frittage MO

Frittage a 2,45 GHz multimode
= 90 a 200 mm de diametre
= \olume cavité : 96L

- ~ 1200
3500
| L 1000
3000 .
® |ncident power
0O Refelcted power
2500 - ® Temperature - 80O
—. 2000 -
= -e00
e o
O 1500 1 -
g - 400
1000 H
| L 200
500 S
Q 0

! . :
0 3600 7200
t(s)

= Cycle thermique d’environ 2 heures

*Photos CRISMAT Caen 21
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Frittage a 2,45 GHz multimode

97.0 T T T T T T T T T 30 6.0 T T T v T . T g T I 140
96.5 = r 5.8 - -~ L
| LS ; L 120
96.0 - e = 2 / D 5.6 - L/
- [} L b -
95.5 - o 5.4 4 S =
= ] - @@ L20 @ ; Y
s © = 52 I
pat 95.0 [ i .
= ] > —~ 5.0 -80 o
® 945 L 15 o = ] m
o i N G 48 o
@ 940 ° = 60 O
@ 1 L10 5 4.6
T 935 i 3 i =
. | / ~ 44 L 40
93.0 - ﬁi ]
1 . [ e o —o— 15 minutes dwell time -
92.5 4 —O—temps de palier : min g e . ; |
| —o—temps de palier : 60 min I 4.0 - . ®— 60 minutes dwell time
92.0 .. - . @ 0 e a
1200 1210 1220 1230 1240 1250 : B T o ¢ - T ool v b
Sintering temperature (°C) Sintering temperature (°C)
10 T T T T T T T . . .
94 _
81 4 . Chauffage principalement indirect
’é‘ g \/\3 \/\'I’ ]
3 6 \e-° : 5
(] =y,
N 51 1
w
w44 .
£ :
O 3 ]
O]
24 _
1 ]
0 T 1 I T I T I T T

0 20 40 60 80 100
position (mm) 22



interreg I Frittage MO
Comparaison des techniques
Propriété Conventionnel | 2,45GHz mono 915MHz 2,45GHz multi

Taille de grain (um) 2,6 1,0 0,9 5

eGP | 61| 96 | 7 | 52

= Propriétés comparables apres traitements micro-ondes et conventionnel pour
des pieces de grandes dimension.

23
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Frittage MO

Conclusions

" |ntéréts

Réduction du temps d’élaboration

Diminution de I’énergie consommeée

Ameélioration des propriétés mécaniques

Possibilité de densifier des pieces de formes complexes

= [ imitations

e Cadence de production (batch)

Sairem
Lyon,
France 24

Vers des procédés continus (300°C)
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Frittage MO

Merci pour votre attention

anthony.thuault@univ-valenciennes.fr

Ve enpes

E;( Université
Polytechnique

HAUTS-DE-FRANCE
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Frittage MO

Dispositif micro-ondes au LMCPA
= Equipement Sairem (Lyon, France)
* Mode TE

Fenétre quartz

Amplitude de | Amplitude de
déplacement du ! deplacement de

s =
pisTON = L0 1 1), IRIS

Lo v BNhE L

roo 4 | o

I | | 1 |

1 1 i 1 1

1 1 JLo 1 ]

I 1 H 1 1

. | 20 170 20 | 1

I 1 : 1 1

: | 431,8§mm ! |

I 1 ' 1 1

Lo 345.4imm L

— Lo i Lo

Hmax : E§=0/1 . ;

Mode TE104 | < 73 .
[ W L i A |

1 —_ 1

1

| E .

N ;
E max [ 7 / f
Mode TE105 SR LT

Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014 28
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Frittage MO

Dispositif micro-ondes

= Equipement Sairem (Lyon, France)

B Pyrometer Data g E

converter Computer
- monitoring

N o Rav U YA

Short-cut Coupling Stub Water Wave
iris circulator guide Microwaves
generator
pMw-heated susceptor -
_ . Returned
Radiative heating microwaves
Sample monitoring
Thermal insulant
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Etude microstructurale

=  Deux poudres : ~80 nm (calcination a 800°C) et ~200 nm (calcination a 900°C)

100

99:
98:
97 4
96;

95 4

relative density (%)

94 -

93

92

en

. N
e :i‘t::) R e, — 9

o ———— A
: o

i

f'=f
s -y
A

B calcinated 800°C, 5 minutes dwell time
—@— calcinated 800°C, 15 minutes dwell time
—&— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time
--#-- calcinated 900°C, 5 minutes dwell time
--® - calcinated 900°C, 15 minutes dwell time
--#-- calcinated 900°C, 30 minutes dwell time

1180

I
1200

I
1220

T |
1240 1260

temperature (°C)

128

Grain size (um)

3.0

Frittage MO

254

2.0 -

1.5 4

1.0 S

0.5

bembe

—m®— calcinated 800°C, 05 min dwell time

calcinated 800°C, 15 min dwell time

— calcinated 800°C, 30 min dwell time
- calcinated 900°C, 05 min dwell time

calcinated 900°C, 15 min dwell time

LR i g

I T

- calcinated 900°C, 30 min dwell time

IpreSae

o

.

- —p—

1180

T
1200

| & I
1220 1240
Temperature (°C)

= QObtention de pieces denses (>99%) a microstructure fine (~1 um)

T
1260

1280

30
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Etude microstructurale

1190°C Temperature 1270°C

5 min

2 NEVEE . 2
1 Mag= 750KX "™ EHT = 4.00 kv Signal A = InLens Mag= 750Kx MM EHT = 4.00 kv Signal A = InLens '
| ag= /- |—| WD = 3.7 mm Aperture Size = 30.00 ym | | ag= A |—| WD = 2.9 mm Aperture Size = 30.00 pm ‘

30 min

2 pm* EHT Signal A = InLens | 2 pm* EHT = 4.00 kv Signal A = InLens
| Mag= 7.50KX WD = 3.3mm Aperture Size = 30.00 pm l Mag= 7.50KX | WD = 3.2mm Aperture Size = 30.00 ym 31
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Propriétés mécaniques

160

Indentation instrumentée

150 -

140 -

130 -

120 -

110

E (GPa)

100

90

80

70 —

e my

-I,.\I
1

#— calcinated 800°C, 5 minutes dwell time R
@ calcinated 800°C, 15 minutes dwell time |
—A— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time
B calcinated 900°C, 5 minutes dwell time
- ® - calcinated 900°C, 15 minutes dwell time
A - calcinated 900°C, 30 minutes dwell time <

1160

T
1180

T
1200

T T T T

T
1280 1300

T T T
1220 1240 1260

Temperature (°C)

valeurs obtenues en conventionnel

Frittage MO

13 . . , : ;
= calcinated’ 800°C, 5 minutes dwell time
12 | @ calcinated 800°C, 15 minutes dwell time _
—4&— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time
1 | --®-- calcinated 900°C, 5 minutes dwell time
7| @ calcinated 900°C, 15 minutes dwell time n
. A - calcinated 900°C, 30 minutes dwell time
10 4 .
9 £ e ) . - _
| 4 e e | 3
2 i e Y
- L o & i -
8 & ' -
4 B i e T
7= & : - A |
. 1 LI ]
6 - = o o . : ‘ —
54 aE A + g ! —
- o W L -A [ 4
4 - - T -
i A
3 5 -
T T T T T T T T T
1180 1200 1220 1240 1260

Temperature (°C)

Augmentation du module d’élasticite et de la dureté si comparaison avec

1280
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Frittage par micro-ondes de pieces de formes complexes
= Macroporeux (squelette PMMA)
* Chauffage hybride (déliantage)
« 80a380W
e 1230°C durant 15 minutes
* Pas de deliantage prealable

frittage
1400 T T T T T T T T T T T
+—>
1200 A —
1000 - 4
)
© 800 - /s i
E déliantage
o
L 6004 ¢ > .
1S
[<5]
'_
400 - -
200 - B
O T T T T T T
(0} 20 40 60 80 100 120

Time (minutes)

Densité des parois 98,7 %
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Frittage MO

Pourquoi 915 MHz ?

= Profondeur de péneétration D, des micro-ondes

'
D,- €€
fre'Ve

v" Quand la fréquence diminue (2450 MHz vers 915MHz), la profondeur de
pénétration augmente

"  Dimensions de la cavité i

T

v' Quand la fréquence diminue, les dimensions de la cavité doivent augmenter

= Puissance dissipee P
=2nfs'tan(O)E”’

v' Quand la fréquence diminue, la puissance dissipée (en chaleur) diminue, cela

impligue 'augmentation de la puissance nécessaire au chauffage
34
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Technologies de densification par frittage

plateforme technologique de frittage du CRIBC

X. Buttol, G. Bister, JP Erauw - CRIBC

o iyersité 7
* CRIBC 74 MateriaNova %‘éﬁ&‘&&
®

(MCPA_|

member of

Ematikem

POM
Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij
0ost-V laanderen

K
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interreg FRITTAGE au CRIBC - matériaux

France-Wallonie-Vlaanderen e
316L,
base Ni, W,
intermétallics.

CARBURES, SiC, TiC, B,C,
BORURES WC, TiB, ...

AIN-TIC,
WC-Co,

Metal-CNT,
WC-Co/CBN...




interreg Déliantage thermique @ BCRC

40 litres ; 300 x 600 mm

Air, Ar, N, ou H,, vide
Vide primaire < 1.102 mbar

T__ =1100°C (750°C vide)

Cycles = 30 segments (Vac or gaz




interreg B Frittage et frittages assistes

100000 3 ,
3 ]
18
13
?10000 1| Conventionnel
o A .
o i
£ 1000 | 53 Pressage a chaud
.: : : [
= £ Micro-ondes
o 11
@ 100 { | FAST / SPS
= : I
S 1| g Frittage FLASH
10 [ S
Q
Q
Q
(%)
1 | L] | L] | L] | T | T | T 1

500 700 900 1100 1300 1500 1700
Température de four (°C)

Inspiré de Marco Cologna & Rishi Raj, Univ. of Colorado.
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Deliantage

1100°C

VAC, H,, Ar, N,
\ Ells /

N,

Q’-\C, H,, Ar,

FRITTAGE au CRIBC - Plateforme



inierreg B 1. Frittage naturel

I = Economique

= batch ou continu
= Atmosphere contrélée ou non

00000000

o
o
o
o
o
o
o
o

= Pieces complexes

" Long (plusieurs heures)
* Porosité possible
* Peu adapté pour certains matériaux



interreg 1. Frittage naturel

e-Wallonie-Viaander

T ., =2000°C (W elements)
max : 20 °K/min

9 litres ; 230 x 230 mm

Ar, N,, H,, vide

vide prim. < 5.103 mbar
Vide sec. < 5,10 mbar

Cycles = 20 segments

Pas de déliantage !!!




| o o . V4 4 e
interreg B 2. Frittage assisté mécaniquement

A) Contrainte uniaxiale = presse a chaud = Hot Pressing

Force

\ 4

* Réduction de la durée de cycle (quelques h)
= Diminution des températures
* Elimination (totale) de la porosité
= Elargissement de la palette de matériaux

00000000
00000000

" Procédés batch
= Limitations géométriques

Au CRIBC : 2200°C max - 100 kN - N2, Ar, vide - Four graphite



inierreg B 2. Frittage assisté mécaniquement

B) Isostatique = presse isostatique a chaud = Hot Isostatic Pressing

Pression

* Réduction de la durée de cycle (quelques h)
= Diminution des températures
* Elimination (totale) de la porosité
= Elargissement de la palette de matériaux

Q0000000

o
o
o
o
o
o
o
o

" Procédés batch
* Etapes complémentaires (encapsulation)

10



interreg B 3. Spark Plasma Sintering

Chauffage direct de la

matrice et, si conducteur, du Force

compact par Effet Joule ‘ / Electrodes

5-10V
5-20 kA

Alimentation
(Courant)

Source FCT Systeme
11



interreg B 3. Spark Plasma Sintering - Avantages

Large gamme de matériaux

= Matériaux difficiles a fritter (carbures, borures, ...)

= Cycles thermiques tres courts

»  Températures de frittage plus basses (sous charges)
= Réduction de la consommation d’énergie

= Maintien de l'intégrité des phases présentes

= Contréle de la microstructure (nanomatériaux,.. )

= Limitations géométriques

= Pieces de géométries simples

= Productivité : procédé Batch

" Hétérogénéités visibles (essentiellement sur les grandes pieces)

12



interreg B 3. Spark Plasma Sintering - Avantages
Exemple
Zircone stabilisée 90 nm D¢,
T°palier 1250°C
Temps de palier 5 min
Vitesse de chauffe 200 °C/min
Charge appliquée 40 MPa

Diametre d’échantillon 40 mm

200 nm EHT = 3.00kV Signal A = SE2 15 May 2017
— Mag= 30.00KX  WD= 6.6MM  senuesices000m 10:40:30




interreg 3.1. SPS @ BCRC

Twin-Hybrid system - HHP D 125-SP (FCT Systeme GmbH)

——

\;\g‘1F>H~ R

HP D 10 HHP D 125
(100kN) (1250 kN)

conventionnel

14



interreg 3.1. SPS @ BCRC

Twin-Hybrid system - HHP D 125-SP (FCT Systeme GmbH)

Force (kN) 2 ...100 16 ... 1250
& échantillons (mm) 20 ... 60 80 ... 150

t°max (°C) 2200 2200
Rampe max (°K/min) 1...400 1...400

Atmosphere (mbar) 0/ + 50 (pression rel.) (Ar, N,) 0/ + 50 (pression rel.) (Ar, N,)

15



interreg 3.2. SPS @ BCRC — Matériaux

N
o

6% Co

12%Co 1 -
bl |

=
co
-

'—\
[e)]
—

[uny
S

WC-Co-cBN

|

Fracture toughness (MPa.m1/2)
o
H

rer
!
I

X458  S8rm

PGstd,  10KkV4 %2000 05/05/2045, 000002

WC6-0 WC 12-15 WC 12-35

16
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TECH2FAB

3.2. SPS @ BCRC — Matériaux

Transparent YAG

15 min @ 1500°C
50MPa

-2 p ~100%
-> DRX- pure YAG

17



iterres 3.3. SPS @ BCRC — Formes complexes

WC-12%Co

Apres frittage SPS :
1280°C 20 min — 100 kN

p = 13,96 (97,6%)

Alumine

Apres frittage SPS :
1500°C — 10 min — 40 kN

p = 3,78 (95,0%)

18
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T

nsfert de Technolog

gion

Les Technologies de Pré et Post Traitements
sur Matériaux issus des Procédés Classiques
et des Filieres d’'Impression 3D

Jeudi 07 Juin 2018

Exemples d’analyses et d’expertises de pieces
métalliques classiques ou d’origine Impression
3D, avec ou sans traitement.



pngE

Caractérisations réalisées au CRITT MDTS sur
les pieces obtenues par fabrication
additive dans le domaine du biomédical.

Controle de I'analyse chimique sur piece finie.

Controle de la structure micrographique
(dureté).

Examen au MEB (...).
Contrble des caractéristiques mécaniques.
Diffraction X ....
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Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie

Les matériaux controlés sont essentiellement les titanes,
les alliages de titane ainsi que les alliages de CoCr

Normes par rapport auxquelles sont réalisés les contrbles :

Pour les alliages de titane :

ASTIM F2924-14 ”"Standard specification for Additive Manufacturing
Titanium-6 Aluminium-4 Vanadium with Powder Bed Fusion”

ASTM F3001-14 “Standard specification for Additive Manufacturing
Titanium-6 Aluminium-4 Vanadium ELI (Extra Low Interstitial) with Powder
Bed Fusion”

Ces deux normes concernent des pieces obtenues par fusion avec laser ou
faisceau d’électrons.

Caractéristiques attendues sur ces pieces : les mémes que celles obtenues sur
des pieces forgées usinées ou sur des produits corroyés.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filiéres d’Impression 3D 3
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Pour les alliages de CoCr:

ASTM F75-12: « Standard Specification for Cobalt-28
Chromium-6 Molybdenum Alloy Castings and Casting Alloy for Surgical
Implants »

Cette norme concerne les produits semi finis pour les implants
chirurgicaux,

les alliages coulés sous forme de grenailles, barres ou lingots.

ASTM F1537-11: « Wrought Cobalt-28 Chromium-6 Molybdenum
Alloys for

Surgical Implants »
Cette norme s’applique aux barres corroyées, ronds et fils.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D 4
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N AN
Caractéristiques attendues pour les alliages de titane

Analyse chimique

Tolérances Tolérances
Al 5.50 6.75 +/-0.40 5.50 6.50 +/-0.40
V 3.50 4.50 +/-0.15 3.50 4.50 +/-0.15
Fe / 0.30 +/-0.10 / 0.25 +/-0.10
0 / 0.20 +/-0.02 / 0.12 +/-0.02
C / 0.08 +/-0.02 s 0.08 +/-0.02
N / 0.05 +/-0.02 / 0.05 +/-0.02
H 7 0.015 +/0.002 / 0.012 +/0.002
Y / 0.005 +/-0.0006 / 0.005 +/-0.0006
Autres
éléments,
—— / 0.10 +/-0.02 i 0.10 +/-0.02
Autres
éléments,
Total / 0.40 s 0.40
Ti Balance Balance

Les teneurs de I’ASTM F3001 sont similaires a celles de 'ASTM F136 excepté que pour cette derniére ne demande

pas le dosage de I'Yttrium ainsi que des résiduels.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Caractéristiques mécaniques de traction

Tfﬂ";;f::‘:e Rm MPa Rm MPa Rp0.2% MPa Rp0.2% MPa A% (4D ou 50mm) | A% (4D ou50mm) | 2% selon 7% selon
. 5 -e selon X et Y Selon Z Selon XetY selon Z selon X et Y selon Z XetY Z
Classification

A,B,C,D 895 895 825 825 10 10 15 15

£ Pas de spécification

F 895 895 825 825 | 6 | 6 15 15
AUne longueur initiale selon ISO 6892 peut étre utilisés si accord entre fabricant et client (5.65./S, , avec S, section initiale.

Caractéristiques minimum de traction * suivant ASTM F3001-14

:f“'::’aﬁ:’“;e Rm MPa Rm MPa Rp0.2% MPa Rp0.2% MPa A% (4D ou50mm) | A% (4D ou50mm) | 2% selon 2% selon

. e. selon XetY Selon Z Selon XetY selon Z selon X etY selon Z XetY Z
Classification
A,B,C,D 860 860 795 795 10 10 25 25
£ Pas de spécification ;
F 825 825 | 760 | 760 8 | 8 20 | 20

# Une longueur initiale selon 1SO 6892 peut étre utilisés si accord entre fabricant et client (5.65./S,) , avec S, section initiale.

Les valeurs de 'ASTM F3001 sont similaires a celles de 'ASTM F136 excepté que cette derniére demande un essai de pliage
pour les produits d’épaisseur ou de diametre inférieur a 4.75mm.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Caractéristiques micrographiques identiques
pour ASTM F2924-14 et ASTM F3001-14

'alpha case n’est pas permis sur les pieces finies lorsqu’elles sont examinées
sur une section transversale a un grossissement de 100x.

Les exigences en matiere d’alpha case pour les pieces « net shape » doivent
étre en commun accord entre le fabricant et le client lorsque des opérations
post process sont prévues pour enlever 'alpha case.

Lorsqu’il y a accord entre le fabricant et le client les pieces peuvent étre
désoxydées et nettoyées en accord avec la norme ASTM B600.

Les exigences micrographiques et la fréquence des examens doivent étre
décidées d’'un commun accord entre le fabricant et le client.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filiéres d’Impression 3D
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Caractéristigues attendues

pour les alliages de Cobalt Chrome

Analyse chimique

Elément Min Max Tolérances
Cr 27.00 30.00 0.30
Mo 5.00 7.00 0.15
Ni / 0.50 0.05
Fe / .75 0.03
C i 0.35 0.02
Si / 1.00 0.05
Mn / 1.00 0.03
w i 0.20 0.04
P 7 0.020 0.005
S / 0.010 0.003
N I 0.25 0.02
Al / 0.10 0.02
Ti / 0.10 0.02
B / 0.010 - 0.002
Ti Balance

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’'Impression 3D
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Elément

Hage 1 (Bas cabone)

~ ASTM F1537-11

Alliage 3

Tolérances

Alliage 2 (Haut
carbone) (Renforcé par
dispersion)
Min Max Min Max Min Max
G / 0.14 0.15 035 / 0.14 0.02
0.05 si Al<0.50

Al / / / / S — 0.10 si 0.50<AI<1.00
La / / / / 0.03 0.20 0.01

Cr 26.0 30.0 26.0 30.0 26.0 30.0 0.30
Mo 5.0 7.0 5.0 7.0 84y 7.0 %

Ni / 1.0 / 1.0 / 1.0 0.05

Fe / 0.75 / 0.75 / 0.75 0.03

Si / 1.0 / 1.0 / 1.0 0.05
Mn / 10 / 1.0 / 10 0.03

N / 0.25 / 0.25 / 0.25 0.02

Co Balance Balance Balance

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Caractéristiques mécaniques de traction

ASTM F 75-12

Rm (MPa) Rp0.2% (MPa) A% (4D) 2%
Brut de coulée 655 450 8 8

ASTM F 1537-11

Rm (MPa) Rp0.2% (MPa) A% (4D) 7% Dureté HRC
Recuit 897 517 20 20 25
Travaillé a
1000 700 12 12 28
chaud
Travaillé a
. 1172 827 12 12 35
froid

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Caractéristiques micrographiques

ASTM F75-12 : Les exigences et la fréquence des controles sont décidées d’un
commun accord entre le fournisseur et le client

ASTM F1537-11 : Les barres, ronds et fils doivent avoir une structure

homogene avec une taille de grain moyenne de 5 ou plus fine.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D 11
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Problemes rencontreés lors de ces controles

* Analyse chimique

-Fluctuations des résultats.

-Teneur en gaz et autres éléments, difficulté de préparation
des échantillons avant dosage (pb de porosité),

-Méthode d’analyse a bien adapter

e Essais mécaniques

Influence du taux de porosité (nombre et taille) ainsi que de
I’état de surface sur les résultats

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D 12
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Autres controles pouvant étre réalisés

* Contrble de la granulométrie des poudres utilisées.

e Caractérisation de la porosité en surface, a cceur sur la
section complete.

e Mesure de densité.
* Contrble de la rugosité.

* Examen micro couplé a de I'Imagerie MEB : visualisation
des infondus, des strates....

* Contrble en diffraction X des différentes phases
cristallographiques présentes.

 Tomographie.
 Le Nettoyage / La Propreté

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Clichés au MEB
sur TA6V | %
Obte n us Image électronique N" 1 - G x 25

par fabrication additive

Image électronique N* 2 - G x 50

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Clichés micrographiques sur TA6V obtenus

par fabrication additive

Eprouvette cylindrique
x 200
Réactif de Weck

Couche de contamination
d’épaisseur variant de 6 a
40 pm.

Structure aciculaire du TA6V.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Clichés micrographiques sur TA6V obtenus
par fabrication additive

Eprouvette cylindrique
x 100

Sans attaque

Length = 95 ym

Mise en évidence de |'état
de surface

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filiéres d’Impression 3D
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Clichés micrographiques sur TA6V obtenus

par fabrication additive

T T B

Eprouvette cylindrigque

x 100

Réactif fluonitrique

Structure aciculaire (o+ B)
contenant des liserés a

intergranulaires
100 ym

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Cliché micrographique sur TA6V corroyé

Eprouvette cylindrique
x 200
Réactif Fluonitrique

Structure(a+B)  équiaxe
fine, homogene et
globulaire.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Cliché micrographique sur TA6V coulé

Eprouvette cylindrique
x 50
Attaque colorante

Mise en évidence de la
structure aiguillée.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Clichés micrographiques sur alliage de CoCr obtenus

par fabrication additive

Eprouvette cylindrique
x 100
Sans attaque

Visualisation de l|'état de
surface

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Eprouvette cylindrique

x 100
Attaque anodique HCI
10%
Visualisation de la

structure dendritique

Eprouvette cylindrique
x 500
Attaque anodique HCI 10%

Visualisation de la structure
apres traitement thermique

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Cliché micrographique sur CoCr corroyé

Eprouvette cylindrique
x 200

Attaque anodique HCL a
10%

Structure austénitique
maclée

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filieres d’Impression 3D
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Cliché micrographique sur CoCr coulé

R B\t e ST Eprouvette cylindrique

wy E L4 b
& ¢ e B . v ; e
A S 5 Bty 1 £ [ ¢ ol 4
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LT T ] Post traitements réalisés au CRITT-MDTS

e Essentiellement des TTh de détente lorsque les
pieces sont encore attachées au plateau. Le but étant
d’Gter les contraintes résiduelles existantes en fin de
fabrication.

 Ces TTh doivent étre réalisés sous vide afin d’éviter
I'apparition de couches de contamination.

e Des gammes de TTh sont proposées dans la norme
AMS 2801B.

* Nettoyage et propreté.
 Prestations R&D : Plasma

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filiéres d’Impression 3D 24
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. ... Avancee normative

e Commission de normalisation UNM 920
« Fabrication additive »

* Projet de norme expérimentale XP E 67-305
« Fabrication Additive- Exigences a respecter
pour la fabrication d’un dispositif médical ».
Traite de la chaine de fabrication d’un dispositif
médical.

Cette norme spécifie en autre au §5.7 « piece finie
livrable » que les dispositifs méedicaux doivent

respecter les exigences applicables en fonction de
leur type.
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V 4 [
Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie A t
N §EN vancee normative

* Projet de norme internationale ISO/ASTM DIS 52907
« Fab additive-Spécifications techniques sur les
poudres métalliques »

Ce document indique les normes d’essai a utiliser afin

de veérifier la poudre. Elle ne donne pas de valeurs
cibles, il ne s’agit pas d’une norme produit.

Les Technologies de Pré et Post Traitements sur Matériaux issus des Procédés Classiques et des Filiéres d’Impression 3D 26
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La Préparation de surface

Un passage obligatoire pour de bonnes performances
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Introduction

Les étapes de la préparation de surface

Assurance propreté



Introduction
Les étapes de la préparation de surface

Les différentes étapes de la préparation de surface que ce soit en
galvanoplastie ou en peinture, se résument de la facon suivante:

® Dégraissage / Nettoyage : la clé dans la réussite et la qualité des
dépots.

® Préparations spécifiques en fonction des substrats, des dépots
chimiques, électrochimigues ou organiques et des exigences.

4 © Atotech | confidential | CRITT MDTS — Charleville-Méziéres — 07/06/2018 (A\ ATOTECH
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Introduction

'assurance propreté

De nos jours, les différentes expériences montrent que |'étape de
nettoyage / dégraissage des piéces est I'étape certainement la plus
importante pour de bonnes performances:

® Définition de la propreté

® Les outils ou moyens spécifiques de controle de la propreté de
surface dans le domaine de la galvanoplastie et peinture.

5 © Atotech | confidential | CRITT MDTS - Charleville-Mézieres — 07/06/2018 (A\ ATuTEcH
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Nettoyage / Dégraissage

La clé de |la réussite des dépots



Nettoyage / Dégraissage

Pourquoi dégraisser?

* Pour obtenir une finition commercialement
acceptable et répondant aux exigences.

* Pour se prémunir des rebuts causés par un
manque d’adhérence, un défaut d’aspect, un
manque de tenue corrosion etc..

7

—

Perte d’adhérence
 Pendant leur fabrication, les différentes pieces

traversent de  multiples  processus  qui
contaminent les surfaces. Les salissures peuvent
étre de sources variées (huile, résidus de
polissage, calamine, rouille etc...)

* Les procédés d’électrodéposition ou de peinture,
nécessitent de supprimer ces salissures au profit
d’'une préparation adéquate pour recevoir le
dépot qu’il soit fonctionnel ou décoratif.

Brouillard Salin
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Nettoyage / Dégraissage

Dégraisser et activation acide en fonction des substrats et salissures?

* La sélection d’'un cycle d’opérations de dégraissage va dépendre tres
largement de la nature des substrats a nettoyer et des salissures
présentes. Généralement, 3 étapes sont nécessaires:

* Dégraissage chimique (immersion) — Etape clé de nettoyage.

* Dégraissage électrochimique est essentiel pour s’assurer de
I'intégralité du dégraissage et ainsi assurer un dépot électrolytique
de bonne qualité.

* Lactivation acide est nécessaire pour éliminer toutes traces d’oxydes,
et I'aspect ternit et pour activer la surface du métal afin de mieux
recevoir les dépots électrolytiques. Pour cela les pieces doivent déja
étre propres.

* Bien sdr, toutes ces étapes sont séparées par des rincages de bonne
qualité. Un mauvais rincage génere autant de rebuts qu’un mauvais
nettoyage.

8 © Atotech | confidential | CRITT MDTS - Charleville-Mézieres — 07/06/2018 (A\ ATuTEcH
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Nettoyage / Dégraissage

Les différents types de substrats et de salissures?

Les différents substrats peuvent étre:
Les différents types d’acier (mild steel, hardened steel, ..).
Les différents types d’aluminium (2000, 5000, 6000 .... Series)
Les cuivreux et laitons.
L'inox.

L'électro zingué, le galva etc....

© Atotech | confidential | CRITT MDTS - Charleville-Mézieres — 07/06/2018
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Nettoyage / Dégraissage

Les différents types de substrats et de salissures?

* Les différents salissures peuvent étre :
* Les huiles, les graisses etc...
* Les agents de polissages.
* Les oxydes, le tartre, la poussiere
* Silicones, encres,
e (Calamine, des résidus de soudure.

* etc....

* Autant de combinaisons possibles entre les substrats et les salissures.

* |l est donc tres important d’attacher une attention particuliere a la
préparation des pieces et notamment au dégraissage pour avoir une
surface PROPRE.

10 © Atotech | confidential | CRITT MDTS - Charleville-Méziéres — 07/06/2018 fA\ ATuTEcH
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Que veut dire propre?

Quantification de la propreté.



Que veut dire propre?
Les tests de propreté: les outils

Vérification du dégraissage

Film d’eau Gant blanc Immersion dans bain de cuivre
(Acier)

Encres de tension de surface

12 © Atotech | confidential | CRITT MDTS — Charleville-Méziéres — 07/06/2018 (A\ ATOTECH
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Que veut dire propre?
Les tests de propreté: le film d’eau

* Les pieces sont immergées ou aspergées avec de l'eau :
* Le film d’eau doit étre uniforme sans cassure

* |l a I'avantage d’étre un test qui ne présente aucun dommage a la
piece et tres facile a faire, en plus d'étre peu onéreux.

|l faut en revanche étre vigilant car ce test donne une bonne
indication pour la suppression des éléments hydrophobes (huiles,
graisses..) mais il n’informe pas sur |'élimination des salissures
hydrophiles (oxydes, etc..)

Clean (even water film)

o ‘//Anclean (water-break)

13 © Atotech | confidential | CRITT MDTS - Charleville-Méziéres — 07/06/2018 (A\ ATOTECH
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Que veut dire propre?
Les tests de propreté: le gant blanc

* Les pieces sont essuyées avec un gant
ou un chiffon blanc:

* Permet destimer le degré de
salissures restant.

* 1l a 'avantage d’étre un test qui ne
présente aucun dommage a la piece
et tres facile a faire, en plus d'étre
peu onéreux.

* |l permet d’étre comparatif.

14 © Atotech | confidential | CRITT MDTS - Charleville-Méziéres — 07/06/2018 (A\ ATOTECH
S



Que veut dire propre?
Les tests de propreté: immersion dans un bain de cuivre

* Les pieces sont immergées dans une solution de cuivre acide
* |l faut examiner I'uniformité, la brillance et I'adhésion du dép6t de cuivre.
* |l al'avantage d’étre un test tres facile a faire, et comparatif.

* Difficile de quantifier, et peut étre utiliser que pour les pieces en acier et
ce test endommage la piece.
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Que veut dire propre?
Les tests de propreté: encres de tension de surface

* La performance du dégraissage est quantifiée en utilisant I'énergie de
surface. Des encres sont utilisées pour mesurer I'énergie de surface du métal
(dyne/cm).

* Multiples substrats, quantifiable et peu onéreux.

 Le désavantage est de ne pas pouvoir réutiliser la piece apres, il est
nécessaire de nettoyer I'endroit du test.

* Plus la valeur en dyne/cm de la ligne appliquée est élevée et présente un
aspect sans cassure sur la surface, plus la piece est propre.

El N
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Que veut dire propre?

Les tests de propreté: Atotech Cleanliness Tester

Le testeur émet un faisceau d’énergie a la surface du métal. Le détecteur
mesure |I'énergie transmise en retour.

La différence entre les deux émissions donne |'état de propreté de la piece.

Ce test nN'endommage pas la piece, il est multi substrats, et donne une
quantification.

Le testeur est onéreux et une formation est nécessaire a son utilisation.

ACT
Controller

ACT
Transmitter /

Detector

17
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La préparation de surface

Conclusion

 La préparation de surface et tout particulierement le dégraissage des
pieces est un maillon essentiel avant tout dépot électrolytique ou
peinture. Tant que la piece n’est pas propre, il est difficile aux activateurs,
dérochants, conversions chimiques d’assurer leur role.

* Des outils sont disponibles pour vérifier voire quantifier I'état de propreté
des surfaces. Il est possible d’établir des niveaux critiques de propreté
pour minimiser les rebuts.

* Ces éléments permettent aussi de paramétrer des indicateurs pour la
conduite et les vidanges des bains.

* Pieces propres = moins de rebuts
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Enjeux et perspectives du nettoyage en phase
vapeur de pieces issues de la fabrication
additive.
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Solution innovante de nettoyage par voie
humide: des questions a foison...

Impression 3D: qu’est-ce qu’on nettoie?

Traditionnel: forgeage,décolletage, huiles etc... impression 3D:
c’est de la particule/poudre : comparer les performances ?

Donc le solvant ne doit pas degraisser mais départiculer: choisir
un moyen de nettoyage adapte ?

Nature des pieces :métal, plastique, céramique... compatibilité ?

Solvant: tension de surface faible, faible viscosité —capfter la
particule mais encore ?

L ?

INVENTELC



Mémes pieces donc méme solution de
nettoyage?
Petit jeu...quelle différence ?

Usage
Co Gt

» Pieces traditionnelles ? ‘/‘“« \

/"e, .

Q g
9(/ %0 (“\G

 Pieces 3D ?

Performances

=N
Caractéristiques /,,./

Nature

INVENTEL



process différents pour nature similaire

® Traditionnel : exemple Forgeage . 3D : Mise en forme de poudres

*  Soustractive . Additive

+ Meéthode d’'usinage : taillage, , L
calibrage, rectification... * Type de méthode d'usinage

. Outillage, lubrifiants * Choix des poudres

Comparaison des performances
: sont elles égales ?

- Techniques
- Economiques
- Ecotoxiques

OUI/ NON ?

- OUI : Le nettoyage se borne au départiculage si nécessaire

- NON : Le nettoyage revient a considérer les pollutions issues d’un réajustage
Des performances (frittage pour la dureté, polissage pour la rugosité...
(porosité, ressuage, compatibilité matériaux )

INVENTELC



(Qu est ce qu on cherche a

nettoyer? (pollutions difféerentes
?)

Matieres Huiles, graisses Non (sauf sur
organiques piéces métal , post-
traitement métal
type frittage,
polissage...)
Particules Copeaux, Issues de poudre
ambiance

INVENTEL



Etude de cas:

Description des pieces sales: état initial
.« Ecouvillon de type médical »

Quelle matiére? ISO 175 / compatibilité
solvant / matiére au point d’ébullition du
solvant.

Quel polluant? Résidu de poudre,

« eclats et copeaux plastiques », poussieres

BROSSE BOUCHON DE
‘ POLYETHYLENE GLYCOL
GUOE
METALLIOUE

CATHETER NTERNE CATHETER EXTERNE

d’ambiance

Quelle forme? Géométrie complexe Exemple d'un cas d'usage
Quel nombre? Nombreuses et disposées critique : dispositif de

en vrac Wimberley pour les
Cadence? Elevée (1000 & 5000 / lot) prélévements par écouvillon.

INVENTEL



Quel produit de nettoyage?

- Contraintes et solutions

Cycle court car cadence
elevée

Plastique

Géometrie complexe

Particules de méme
matiere que la piece

Séchage rapide
Chimie non agressive

Faible tension de surface,
faible viscosité

Déplacement et non
solubilisation des
polluants.

Viscosité faible importante
pour éviter les
phénoménes d’adsorption

INVENTEL



Sur base Hydrofluoroether

Process azéotropique Ininflammable

Choix de solvatation (TDE)
Process simple et court

Zone froide —m™

(T° Négative) Compatibilite

Zone vapeur —F Non tOXIque

(T : 42°C) ODP nulle
GWP faible

Point d’ébullition bas

nité parati
receveur Unité de séparation eau / solvant

Température : 42°C Lesrr;lﬁ:at:fre: 35°C
US /filtration ltration

INVENTEL



Perspectives particulaires...

* 3 cas possibles
Schémas des particule
1. Rugosité: polissage
2. particule detachable:
comptage particulaire

3. particule détacheée
comptage particulaire

Est-ce qu’on creé de la
particule quand on
nettoie?

INVENTELC



Critere de propreté?

« Comptage
particulaire

 Classe demandée=cahier des charges
+ Résultats obtenus = comparaison

« Les Normes qualifient la classe,
'usage ultérieur qualifient le besoin

Comptage particulaire :

Comptage de particules
NF IS0 1623210

Novec 72 DE
FINAL

Novec 72 DE
REFERENCE

5315 ym (B} (Cts/100ml}

755

1420

Classe

10

11

15 & 25 pm (C) (Cts/100mi)

189

b4

Classe

10

25 3 50 pm (D) (Cts/100ml)

129

307

Classe

-]

9

50 4 100 pm (E) (Cts/100ml)

£
-

N
=

Classe

100 & 150 pm (F) (Cts/100ml)

Classe

150 4 200 pm (G) (Cts/100ml)

Classe

200 a 400 pm (H) (Cts100ml)

Classe

400 2 600 pm (1) (Cts/100ml)

Classe

[ T I I 1 I I 6 T S S e = I i 7

[T e I R | O e T R [V Y s ]

600 a 1000 pm (J)
(Cts/100ml)

Classe

SUP 1000pm (K) (Gis/100ml)

Classe

Lo Y e R [ e T e

=T =T =T

INVENTEL



Choix de la solution process/produit sur
solvant base HFE

* Analyse des résultats et choix de produit : criteres de choix dépendant de la
composition, de la compatibilité avec le substrat, des caractéristiques physico-
chimiques, des phénomeénes d’adsorption...Recherche des interactions et des

synergies
Taille Pr°?gs°'v Novec 72DE Novec 71DE  Novec 7100 Novec 71IPA
répartition particules / produit
5-15 130 120 211 324 336 ,
1525 516 350 330 361 1019 1282
25-50 155 101 98 170 369 1600
50-100 46 44 35 45 108 1400
100-105 1 1 1 3 11 1200
105-150 4 2 2 1 14 1000
100-150 5 3 3 4 25 zgg p
150-200 2 2 4 4 13 200 I_
2200 2 2 2 3 14 200 -] l
Total 856 625 683 915 1884 o Eles
) ) Q N $H N} N} \) \) >
o7 '\‘?W "ﬁ;) c,0”0 QQ'\/Q S)g; Qo'\f) o)oﬁ’g P <
TS (dynes/cm: 19 19 16,6 13,6 14,5 > > > N

TDE 70 70 S0 0 0 M Promosolv 70 ™ Novec 72DE Novec 71DE Novec 7100 ™ Novec 71IPA
Alcool 0 0 0 0 5

- INVENTEC



Exigences et perspectives du
controle de proprete par comptage
particulaire

* Traitees dans la présentation Inventec a
suivre par Christophe Dehon...

* Merci de votre attention, a vos particules,
préts, partez !

INVENTEC
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Unité de Démonstration 1

Traitement de surfaces par voie seche

v Plasma atmosphérique v Analyses chimiques
v Plasma sous vide v Analyses de microscopie et
d’imagerie

v Implantation ionique _ _
v Analyse tribologique 2
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M Nos compétences H ﬂﬂﬂ
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Essais
m mécani-

-, A ques

Analyse
chlmlque

Peinture,
Corrosion

thermi-
ques

¢
¥

Métallo-
graphie

A~ A

Analyse

| de surface ‘ |
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Elaboration de Traitement de surface
matériaux par les par voie seche
poudres

Caractérisation de Caractérisation
I'extréme surface tribologique
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Tribometre pion-disque et tribometre forte charge
Tribometre Pion-disque
« Tribometre pion-disque:

Bras  Charge

- Conforme a 'ASTM G99

- Charge de 1 a 20N, vitesse maximale 500 tr/minutes
- Mesure du coefficient de frottement

- Essais d’usure sous air ambiant/milieu liquide/ haute
température

- Evaluation de l'usure par pesée, aires des sillons,
observations MEB...

Echantillon

Moteur

* Tribometre forte charge :

- Tribomeétre 3 postes
- Charges de 500N
- Multidirectionnel : trajectoires linéaire — triangulaire...
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Plateforme Nano-indentation et Nano Scratch test

* Nano-indentation:
= Dureté et module d’élasticité en surface

= Mesure la profondeur d’enfoncement de
I'indenteur de géométrie connue (pointe de
Berkovich) en fonction de la charge appliqué.

Fu
600
500
Phase de
e charge :
E o dureté
£ Phase de
= décharge :
100 élasticité
0 e
0 500 1000 1500 2000 2500
h (nm)

Courbe charge-déplacement /
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Plateforme Nano Scratch test et Nano-indentation

*Scratch test:

Test de la rayure instrumenté pour I'analyse de |la
résistance des couches minces et de leur niveau
d’adhésion au substrat.

=> |dentification des charges critiques

Applied load
Constant

0.1 mN > 100 mN

ongvc',me

Incremental
=
Tnng.ntml Force
»c jon coefficient Indenter
Damond
Rockwell
. Spherical
; S 72 S T T L e ==
-~ il “A B »““ W ik i Iw‘(. Ir N e " , .
— ‘J = MO VY e PRI ;‘ o sih i | .
| ! v Y LMy 1A ) Ah : [
Dusplaamsnt 2 Y "r’ W T, I'._-',_' i i) ,r \ A ‘l‘(‘,. S ! ; i ’
e Y KA VUL Y AW B ol [ oA BT L A ! _
Rew 'x" "9 - L L " ) TES Vo \ .-".“I i f‘\‘( TR Pl 1y %
b | i Fe Ca : U 8 R e et sl L
! y 14 0 L R U I A EY || AT i ER T
i ! O e
, AR | '
7 |
Déplacement de I'indenteur avec TR

charge croissante (de 0,06 mN a e ' B ‘ = '
120mN) 8
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, _ o N NAN
GDOES : Glow Discharge Optical Emission Spectrometry

=> Analyse de profils élémentaires en profondeur

Plasma Ar

4 mm

50 pm

Echantillon

tech2fab Cr ref um

Identification du revétement Chrome | _—°
Erosion au cours de I'analyse =,
I T T e —Co

.........................................................................................

Identification |- S— —Fe
de l'acier sous- |
jacent =

..........................................................................................
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NanN
Contexte démonstrateur n°2
Pour A |a résistance a 'usure des pieces en acier :
* Chromage dur: * Plasma basse pression:

- /1 les propriétés de frottement
- /1 résistance a I'oxydation

- bon coefficient de frottement
- résistance a la corrosion

Chrome hexavalent ou chrome 6 : cancérigene
et nocif pour 'environnement

Revétement de titane sur tubes
d’acier par PVD

Interdit depuis septembre 2017
Toléré jusqu’en 2024

10
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—> Comparer les performances

—> Revétements de carbures de tungstene enrichis d’'une phase
carbonée réalisés en plasma basse pression

—> Avec celles de dépbts de chrome PVD et électrolytique

Dépobts par PVD et électrolytique Caractérisations des dépots par
chez Materia Nova le CRITT-MDTS

11
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Dépots Materia Nova Ll
Dépot physique en phase vapeur (PVD) :
Revétement en WC : Substrat en acier C45E :
- Connu pour bonne résistance a l'usure - Forte utilisation dans l'industrie pour
- Maitrisé par Materia Nova la réalisation de pieces mécaniques
=> Pulvérisation de W dans Ar/C,H, ou WC dans Ar
—r ‘ ;
EE—————— | Souttering Cible métallique
oo Target
o e s Gazneutre | dépot
o0 Atom n
% / \ \ Ar Meéeme nature
Sputterng = = que la cible
| CH, Carbure
R 5%
Acétylene (C,H,) < . 10%
Phase amorphe carboné [~ WC:CH 150/:
(CH) ) 20% .
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Caractérisations chimiques : GDOES

Multi selection

Profil en profondeur du WC:CH 10%

° 35 1 155” 2 2,55 — WC:CH 5% 1.1 um
WC:CH 10% 0.8 um
. . WC:CH 15% 0.7 um
=> Estimation de
. .. WC:CH 20% 0.8 um
I’épaisseur des dépots :
Cr PVD 0.8 um

Cr électolytique 50 um 13
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3000

2500

2000

1500 -

1000 -

500 -

Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie

Dureté et élasticité de la couche par nano-indentation

Dureté Vickers

=> La dureté et le module
d’élasticité diminuent avec
'augmentation de C,H, et
de la phase amorphe CH

400

350

300

250 -

200 -

150 -

100 -

50 -

Conditions :
mwe -de 03 100mN,

m WC:CH 5% . /A
- 9 essais par dépot
B WC:CH 10%

B WC:CH 15%
m WC:CH 20%
m Cr PVD

B Cr électrolytique

Elasticité (GPa)

mWC

B WC:CH 5%
B WC:CH 10%
m WC:CH 15%
B WC:CH 20%
m Cr PVD

M Cr électrolytique
14
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Adhérence des dépots par scratch test

Dépdbt Ti:CH 5% avec et sans préparation de surface in-situ par Ar*:

v - o
¥ . Zeensel © L2 IORNRC S | I 2ochee
1 % il W o 7 o I
‘ ! |
+
- Sans Ar
Pd [um]
3'20 v T ¥ T T T
& P?s {u[n] 7— 1000 200,0 300,0
: , : 3 1) :
4, ;
L e —— u
!

=> Importance de la préparation de surface

15
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Adhérence des dépots par scratch test N NNN
Charge critique (mN)

80 WC

60 B WC:CH 5% Charge
mWCCH10%  Critique =
EWCCH15%  zone de 1°€®
B WC:CH 20% ru ptu re

m Cr PVD

40

20

0
0 1 mN 100 mN

‘ WY AR S TR0 AL I Y - (o VRN
\[ll L { \ ) l\ i LW .‘ i) '\ .. i 4 Lw m‘ “ _ MR AN ,,.“*'W_ "“ I
I{ ‘\ I (L IR I\\ |8 -" “‘ be! “ | "' it i " dhA” ';‘ ’ .,'
i\ ! » L 0L

R VA .\ Y
P \l

' ;&a\m

=> Diminution de I'adhérence avec la présence de C,H, 16
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Tribometre pion-disque

=> Mesure du coefficient de frottement avant destruction du dépo6t

WCCH 15% x300 (sens des stries)(1)

Conditions : 2310 {55535
- Charge: 1N MEB-EDS des sillons d’usure
- Bille alumine, Disque Acier en bleu présence de
tungsténe

- Nombre de cycles: 4000

100 um

Coefficient de frottement (CoF) 1N : destruction partielle

0,8

0,7

WC 0%
® WC: CH 5%
M WC:CH10% => Diminution du CoF
W WC: CH15% avec |'augmentation
B WC: CH20% de la phase amorphe
m Cr PVD CH

0,6

0,5

0,4
03 —— I
0,2 —

0,1 ——

17
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Tribometre pion-disque

=> Mesure de |'aire d’usure des sillons apres essai a 1N

Aire d'usure (um2)

20000

18000
16000 .
= We Sillon d’usure
14000
B WC:CH 5%
12000
B WC:CH 10%
10000
B WC:CH 15%
8000
B WC:CH 20%
6000
m Cr PVD
4000
2000

\

=> Meilleur compromis coefficient de frottement - usure
18
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Tribometre forte charge
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=> Mesure d’essai d’usure bronze vs acier revétus WC:CH

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5
0,4
03
0,2
0,1

Réduction taille des pions (mm)

=> Résistance a l'usure
optimale pour le WC:CH 10%

WC
m WC:CH 5%
B WC:CH 10%
m WC:CH 15%
B WC:CH 20%
m Cr PVD

Conditions :
- Charge: 150N
- Pion Bronze, Disque Acier
- Dans le sens des stries
- Nombre de cycles: 8000

Vue d’un essai a 20% C,H,



» Impact de la teneur en C,H,

» Meilleur compromis : WC:CH 10% (qui allierait
une combinaison dureté / élasticité optimale afin
de protéger sa surface de l'usure ainsi que celle de
I"antagoniste)

> La dureté et le module d’élasticité du chrome
électrolytique équivalent a celui du WC:CH 10% (a
comparer avec les autres essais)

» Solution de substitution au Cr 6%

|III.EII!=3- AMateriaNova ﬂ nﬂﬂ
Conclusion N NNN

20
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Merci pour votre attention

21
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INTERET DES TRAITEMENTS DE SURFACES
EN VOIE SECHE POUR LA FABRICATION
ADDITIVE EN PRE-TRAITEMENT?



DEPOTS PLASMA SUR POUDRE LIMITATIONS ?

Coating formation on the
substrate by condensation of
materials

Transport of material
towards the substrate
surface

Incorporation of materials
in the transport media

Argon -

YSYRYRIA A AN
waw\

44040094

, 4+

) X

23
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DEPOTS PLASMA SUR POUDRE ?
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PLAMECO-SYSTEM

ECRAN TACTILE STANDAR

SUR SUPPORY ORIENTABLE

ESPACE POUR PASSER UNE GIRAFE AFIN
DE FACILITER LE RETRAIT DU TONNEA
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In needs of nhew powders

...Unusual alloys
...Core shells structures
... Enhanced processes

For R&D or niche markets

And no atomizer plants
at home ....

»PVD treatment



HILCIIrcy -

France-Wallonie-Viaanderen 2t ETM§t€r| aNova _ B qgg N
R
Core shell structure Décoration de poudre
Cu on Zn-powder (60 um diam) Au sur billes de verre (100 um diam)

@ &
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Applications & résultats

< Additive Manutacturing
< Thermal spraying

< Technical sealing

“ Composite materials
“ Sintering processes
“ Catalysis
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Core-shell structures for AM

“* Une nouvelle approche pour une production de
poudre sur mesure pour |’ AM

<~ Motivation

~  Energie LASER absorbée (absorptivity) ou réfléchie dans la
chamber process (reflectivity) par la lit de poudre

Y L' absorption de la poudre dépend de la longueur d onde du
LASER et la nature du lit de poudre

~  Les hautes réflectivités de certains matériaux (aluminium,
cuivre), la non absorption, requiert des hautes puissances
LASER

» Coating sur poudre pour améliorer | absorption LASER

MATERIALS R&D CENTRE  CenteRég ionel d 't de Transfert de Technologi
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Core-shell structures for AM

< Poudre
¥ Cu (gas atomization) from 20-45 um

“ PVD-coating
v Cr:0.14 and 0.93 wt%
(morphologie, coulabilitée et absorption)
v Ti:018 and 1,1 wt%
(morphologie, absorption et porosité)
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Cr on Cu-powder

“ Morphologie —apres PVD-coating

. | RV mag OO0 WD | det| curr
15.00 kV |16 000 x| 4.9 mm | TLD | 2.2 nA

Poudre Cu, revétue par PVD avec Cr (Cu-0.93wt%Cr): image MEB de la poudre
(gauche), vue en coupe d’ un grain de poudre revétu d’ un coating chrome (droite).
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Cr on Cu-powder

< Absorption LASER des poudres de Cuivre

Laser absorption Cu-Cr
100%

90% !

80% 1
g 70%
& 60%
.g s (110,931 %Cr (coated)
n L J |
S 50% Cu-0.14wt%Cr (coated)
& s (1-0. 86WE%CT (GA)
g 40% e 0.2 1Wt%Cr (GA)

30% h == « = Fjber laser

20% . ““‘\/\‘

10% !

0% !
0 500 1000 1500 2000 2500

Laser wavelength [nm]

MATERIALS R&D CENTRE "M"‘"‘ﬂ'""’ ! de Transfert de Technol
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Cr on Cu-powder

“ Absorption LASER des poudres de Cuivre

Tabie 3: Laser absorption of the powder for a fiber laser (1 = 1064 nm).

Laser absorption at 2 = 1064 nm [%]
Cr 79.8%
Cu-0.93wt%Cr (coated) 70.5%
Cu-0.14wt%Cr (coated) 49.5%
Cu-0.86wt%Cr (GA) 31.7%
Cu-0.21wt%Cr (GA) 28.0%
Cu (GA) 21.9%

montre une amelioration de
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Cr on Cu-powder

Coulabilité des poudres

4

Table 2: Dynamic Angle of Repose: average angle, avalanche angle and their standard deviation.
Average | Standard Avalanche | Avalanche angle
angle [°] | Deviation [°] | angle [°] Standard deviation [°]
High purity Cu Cut-off Cut-off Cut-off Cut-off

Cu-0.14wt%eCr
(conted) 298 317 1.955

Cu-0.93wt2e Cr

(coated) 31.1 1.28 32.3 112
Cu-1Cr (GA) ( 391 ) 9.33 48.4 9.38
S ———

Les poudres de cuivre de hautes puretés montrent une mauvaise
coulabilité

(Average angle cut-off of 40°)
Coulabilité faible due a la presence de satellite sur les poudres.

) | s poudres revétues powder montrent une bonne coulablité
(Average angle cut-off of 30°)

Le revétement Cr tend a diminuer la tendance a | agglomeration et
augmente le glissement des grains
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Ti on Cu-powder
< Absorption LASER de la poudre

Laser absorption at A = 1064 nm [%)]
Cu (GA) 21,9%
Cu-0,18wt%Ti(coated) 66%
Cu-1,1wt%Ti(coated) 85%
< SLM trials

—

P 2 ] __
Pure Cu-powder Ti-coated Cu-powder 0,18 wt%  Ti-coated Cu-powder 1,1 wt%
23,4% Porosity 17,6% Porosity 3,5% Porosity
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Ti on Cu-powder

<~ SLM trials

Coated Cu povvder 0,18 wt% Coated Cu-powder 1,1 wt%
17,6% Porosity 3,5% Porosity

DU a la meilleure absorption énergétique des poudres la porosité
des pieces processées peut étre abaissée a 3-8%

Y |' absorptiond’ énergie par les poudres dépend de la quantité
de titane ajouteée.

~  Une amelioration des alliages entre le cuivre et le Titane permet
d’ abaisser le niveau de porosité des objets finis



Autres fonctionnalités possibles par le
traitement de la surface de poudre pour la
fabrication additive
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Controle fin de la composition d’ alliage
Modification des poudres commerciales
Pseudo poudre alliees ... pas de process de
melange ou d’ alliage

Tout type d' éléments peuvent étre ajoutés
(Ti, B, W, P.)
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Coating of hollow sphere for composite
materials

“ Matériaux super-légers

* Nouveaux composites par
fabrication additive?
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Coating on ceramic powders
for sintering processes

~  Meétallisation de céramigue pour
synthese de composites

< Résistance al’ oxidation accrue

<~ Amélioration de processabilité pour
SLM

“ Aspect esthétiques en frittage
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Core shell structures for technical
bonding

Poudre avec structure core
shells d" argent

Tres haute conductivités
électrique des poudres

Meilleur control du procédé

Plus de 30% d' Ag
économisé

paS d utlllsatlon de balns SUB020 3,0kV 3.3mm x8.00k LA100(U)
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Core shell structures for antibacterial
activity

‘Nbre Bact

Zn0O-Ag films deposes sur billes de verre

srief500pl

]

TUOOUY o

Staphylococcus Aureus

1C10 PR U N S I T 1 1 1 1 1

1£9 - [l :ore Bactérie/s500u1]

10000
bou a

100 bk

10

£ & LR v

& & o S B p @
& #@CP el i
L

Nombre de bactéries pour 500ul de
solution en function de la nature du
revétement (Staphylococcus Aureus)
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Conclusions

Poudres traitées par plasma:

~ Core shell structures

< Alliage de spécialité

< Intensification / amélioration des procédés

UD1 propose :

b

| a technologie de revétement adaptées au
poudre

|a possibilite d” une caracterisation complete des
revétements
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Merci pour votre attention

Centre Régiones! d
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3M en France et dans le monde

Création au Etats-Unis : 1902
Effectifs globaux : 90 000 collaborateurs
Chiffre d'affaires global : 32 milliards de dollars

Création France : 1952
Effectifs : 2 600 collaborateurs
Chiffre d'affaires : 1,1 milliard d'euros

5 marchés :

- Industrie

- Sécurité & Signalétique
- Electronique & Energie
- Santé

- Grand Public




3M Technologie abrasive

e 1902 : Fondation de la Minnesota Mining & Manufacturing Company (3M) pour
I'exploration d’'une mine de corindon.
* Production de papier de verre.

e 1950 : Lancement des non-tissés Scotch-Brite™

* 1990 : Mise au point de la technologie Trizact™
2010 : Grains profilés Cubitron™ Il




3M Technologie abrasive

* Ebarber

* Ebavurer

* Araser des soudures
* Nettoyer des soudures
e Réduire des rugosités
* Préparer des surfaces
e Polir

* Finir (Finition)

* Rectifier

e Super finition

e OQutillage manuel

e Support sur la robotique


http://www.google.fr/url?url=http://www.directindustry.fr/prod/abb-robotics/robots-manutention-30265-566174.html&rct=j&frm=1&q=&esrc=s&sa=U&ei=fPo7VL7FJM2MNtSkgOAP&ved=0CBgQ9QEwAQ&sig2=9vij-xaBbJn-dowz3ciFJQ&usg=AFQjCNHRcU2tXwNEM-DYoHTiJE9b6bYXyw

PIECE IMPRIMEE 3D

© 3M 2018. All Rights Reserved. 3M Confidential. INTERNAL USE ONLY. w



ETAT DE SURFACE DU BRUT

© 3M 2018. All Rights Reserved. 3M Confidential. INTERNAL USE ONLY.
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EBAUCHE — LES CERAMIQUES PROFILEES 3M™ CUBITRON™ I

Grain céramique
standard

Bande 3M™ Cubitron™ 1l 3M 947A 120+

© 3M 2018. All Rights Reserved. 3M Confidential. INTERNAL USE ONLY. m



FINI—3M™ CUBITRON™ ||
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Bande 3M™ Cubitron™ Il 3M 947A 120+
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LA FINITION — 3M™ TRIZACT™

Les Abrasifs Structurés Trizact™

Bande 3M™ Trizact™ 337DC A100 (~P220)

New belt Mﬁﬂm abrasive Hmﬂu “hrﬂﬁnid .
mineral exposed abrasive exposed  down to the hacking

© 3M 2018. All Rights Reserved. 3M Confidential. INTERNAL USE ONLY. m



LA FINITION - TRIZACT

Bande 3M™ Trizact™ 337DC A100 (~P220)

© 3M 2018. All Rights Reserved. 3M Confidential. INTERNAL USE ONLY.
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AUTOMATISATION DES PROCEDES DE POLISSAGE

© 3M 2018. All Rights Reserved. 3M Confidential. INTERNAL USE ONLY. m 11



LA MISE CEUVRE DES PRODUITS — LES TYPOLOGIES DE MACHINES

© 3M 2015. All Rights Reserved. 3M Confidential.
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PEMTec est/synonyme de précision.

PEMTec est mondialement connue comme l'une des entreprises leader dans
l'usinage électrochimique de précision des métaux. Nous avons développé cette
technologie, en proposant un programme de machines standards, fabriquées en
série. Elles réepondent aux caractéristiques actuelles des machines-outils.



Histoire de l'entreprise

> ‘entreprise a été fondée en 1995
>Elle appartient au groupe Wacht depuis 1998

>Le développement, la fabrication et la vente des machines-outils PECM et
de la péripherie au processus associée

>L‘ingénierie et les formations spécifiques aux procedés PEM

>Des centres d'application PEM implantés a I'échelle internationale pour
soutenir les clients, a la fabrication de processus et d'outils spécifiques

PEMTec SNC | 2018



Nous\pemmons.

PEMTec est un des leaders de la technologie d’'usinage électrochimique de précision.
Nous avons créé le verbe « pemmer » pour décrire précisément la technologie
PECM et la délimiter explicitement. Pemmer, de quoi parle t'on?

PEMTec SNC | 2018 5



Principe du procedé PECM

> Ebauche: I‘anode

> Electrode: la cathode

> Electrolyte: Eau salée conductrice

> Tension de process: 5— 15 Volt

> Densité de courant: 25— 100 Ampere/cm?

> Vitesse d‘avance: 0 — 3 mm/min (en fonction de I‘application)
> Reproductivité: 2 — 5 um (gap frontal)

> Qualité de surface: Ra >= 30 Nanometre (0,00003 mm)

PEMTec SNC | 2018 6



Fonctionnement du process PECM | 18 phase

> L’espace inter-électrodes
(gap) est ouvert en grand.
De I'électrolyte frais circule.

PEMTec SNC | 2018



Fonctionnement du process PECM | 2¢Me phase

PEMTec SNC | 2018

> Le gap se resserre, la

distance entre I'électrode
(cathode) et la piece
(anode) se réduit jusqu’a
guelques microns. Une
impulsion électrique est
appliquée, générant a cet
instant précis un
enlevement de matiere
par dissolution ionique,
ce que I'on appelle
I'usinage électrochimique.

8



Fonctionnement du process PECM | 3¢Me phase

o 1) St

> Le gap s’ouvre en grand.
L’électrolyte usé
contenant les résidus
d’'usinage est évacué.

PEMTec SNC | 2018



Avantages de ce process

La fabrication en série rentable

> Des formes géométrigues complexes peuvent étre usinées avec précision dans la
plupart des métaux

> Des superalliages ou aciers issus de la métallurgie des poudres sont usines
indépendamment de leur dureté et de leur résistance

> Avec des électrodes multiples, les piéces sont transformées dans des temps
records

Plus rapide PLus économique Plus flexible

PEMTec SNC | 2018 10



Avantages de ce process

Usinage sans contact

> ’usinage est réalisé sans contact

> Pas d’influence mécanique ou thermique sur les pieces
> Résultats d’'une extréme stabilité et sans microfissure

> Absence totale de bavure sur les pieces usinées

> Réalisation de I'ébauche, la finition et du polissage en une seule passe.

Plus rapide PLus économique Plus flexible

PEMTec SNC | 2018
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Avantages de ce process

Les nouvelles solutions pour une production de haute qualité
> Produisez sans générer d’usure de l'outillage liée au process

> Atteignez une précision de I'ordre du micron ainsi qu'une grande répétabilité
> | ‘état de surface peut atteindre un Ra jusqu’a 0,03 ym

Plus rapide PLus économique Plus flexible

PEMTec SNC | 2018 12



Qui travalille avec les machines d‘usinage de
précision PEMTec?

PEMTec SNC | 2018
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Industrie automobile







Les centres d’usinage PEMTec
permettent de produire des piéces
alliant grande résistance mécanique
et excellents états de surface. Les
super-alliages résistants a trés
haute température sont usinés
suivant des géométries complexes,
sans générer de microfissures.

LES APPLICATIONS

Blisks
Disques
Aubes
Turbines

PEMTec SNC | 2018
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e L‘industrie automobile




Déja établi chez des fabricants de
renommeée internationale, I'usinage
électrochimique de précision
développé par PEMTec a fait ses
preuves et correspond désormais a
« la » solution économique et
certifiée pour la production en série
de pieces a grande valeur ajoutée.

m

PEMTec SNC 2018

LES APPLICATIONS

Crémaillere

Levier (composant du
turbocompresseur)

Vanne (systéme a injection)
Pompes d’injection de
carburant

Villebrequin

Arbre a cames

Bielle




PEMTec SNC | 201

e médical
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Nombreux matériaux employés en
technique médicale sont fabriqué
sans bavure, sans formation de
microfissure, ni impureté liée a I'ajout
de matiére, le tout avec la meilleure
qualité d’état de surface. Que ce soit
pour la réalisation des matrices de
compression (médicaments) ou des
implants pour le corps humain.

APPLICATIONS

Instruments chirurgicaux
Implants

Outils de compression
Valves cardiaques

Vis d‘ostéosynthése
Pieces en nitinol (alliages a
memoire de forme)

Stents

Lames chirurgicales







La qualité et la capacité de la
technologie PECM a reproduire des
détails trés fins, la prédestine tout
naturellement a la fabrication des
poingons de monnaie. Les centres
d’'usinage PEMTec réalisent des
contours d’une précision
exceptionnelle et d’excellents états
de surface.

LES APPLICATIONS

> Poincons de frappe de monnaie
> Poingons de frappe de médaille
> Quitils de roulage



i

el .

La fabrication des outlllages

PEMTec SNC.| 2018



Avec la technologie PECM, réalisez
des outillages innovants et a durée
de vie accrue. Les outils de
découpe, de frappe ou encore de
roulage obtenus aujourd’hui avec
les centres d’'usinage PEMTec sont
des gages de fiabilité et d’efficacité
pour les productions en série.

LES APPLICATIONS

Poincons de découpage
Poincons de formage
Poincons de percage
Outils de mise en forme
Matrices

PEMTec SNC | 2018
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Automatisation

Chaque machine PECM est unique, car chaque application est différente.

Notre objectif déterminé : nous voulons trouver la meilleure solution pour chaque
client.

En collaboration avec vous et nos partenaires spécialisés, nous développons une
offre compléte et adaptée a vos besoins.

PEMTec SNC | 2018
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Nos centres d‘application PEM

> RM Group, USA

Bosch ECM Technologie, Allemagne

Boenig Prazisionswerkzeugbau GmbH, Allemagne
PEM Applikations Zentrum GmbH, Allemagne

SFB ECM Technologie GmbH, Allemagne

IWU Fraunhofer Institut Werkzeugmaschinen und
Umformtechnik, Allemagne

WIBA-ECB GmbH, Allemagne

WTN Werkzeugtechnik Niederstetten GmbH & Co. KG,
Allemagne

CETIM — Centre Technique des Industries Mécaniques
, France

Mécanique de Précision du Barrois (MPB), France

Ter Hoek, Pays-bas

Gerhard Rauch GmbH, L'Autriche

Gebr. Bram AG Prazisionsmechanik, Suisse

PEMTec SNC | 2018

> ISHIHARA SANGYO CO., LTD, Japon

30



NouUs contacter

AN ic22

Vit

PEMTec SNC | 2018

L

PEMTec SNC

Eurozone, 6, rue Jules Verne
BP 60147

F-57603 Forbach

Tel: +33 3 87 13 09 00
Fax: +33 3 87 13 09 98

PEMTec GmbH
Saarburger StralRe 37-39
D-54329 Konz

Tel: +49 65 01 9 44 40
Fax: +49 65 01 94 44 50

sales@pemtec.fr
www.pemtec.fr
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Exigences et limites du controle de proprete
par comptage particulaire
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Société du groupe Dehon
110 personnes

Domaines :

Assemblage électronique
Nettoyage de précision
Chimie fine

Semiconductor Automotive

Inventec

Industrial

Telecom

Energy

Aerospace

INVENTES



Agenda

Quelques domaines d’applications du comptage particulaire
Que compte-t-on et comment ?
Solutions proposées par Inventec

Exemples d’application utilisant un contrdle de propreté par
comptage particulaire

Conclusions et perspectives

INVENTEL



Quelques domaines d’applications

Protection des moteurs de pompes, compresseurs etc.

Une méthode de contréle
pour la fabrication additive?

INVENTECL



Exemple de particules

Que compte-t-on?

Tailles comparatives

Le comptage particulaire permet =
de dénombrer des particules e
allant de quelques pm jusqu’au o

particules visibles a I'ceil nu

Diamétre in pm
W
o (=}

i
Film de lubrification d'un palier Particules fines/grossiéres Cheveu humain
Grain de sable Cheveu Particule de Bactérie
75 um farine 25 um 2 um

T Ge e

INVENTECL



Méthode de comptage particulaire

Que compte-t-on et comment?

Particule analysée

<

Analyse par microscope
Dimension la plus longue

e )

"

@ Equivalent

d=13 pm

Analyse par CAP, étalonné
suivant IS0 11171
(distribution NIST) Diamétre
equivalent d'une surface
projetée.

Surface = 78 5 pm?

@ Equivalent

d =10 pm

Utilisation de la norme NAS 1638 :
Les particules sont mesurées suivant la
dimension la plus longue (méthode ARP598)

Apparition des compteurs particulaires
automatiques :

La plupart des appareils sont étalonnés selon
la norme de comptage 1ISO 11171
(étalonnage des surfaces projetées)

INVENTEL



Normes associees au comptage

Caractérisation de la population de particules : Nombre, taille

NAS 1638

SAE AS4059 rév. E

Dimensions 5-15 pm | 15-25 pm | 25-50 pm | 50-100 pm | >100pm
3 oo 125 22 4 1 0
g 0 250 44 8 2 0
= S E 500 89 16 3 1
2ol 1000 178 2 6 1
2 a 3 2000 356 63 1 2
- ;E 4 4000 712 126 22 4
ST 5 8000 1425 253 45 8
,51 % ﬁ 6 16000 2850 506 90 16
= g g 7 32000 5700 1012 180 32
o3 8 64000 11400 2025 360 64
b4 5 9 128000 22800 4050 720 128
% 5 10 256000 45600 8100 1440 256
2 1 512000 91000 16200 2880 512
§ 12 1024000 182400 32400 5760 1024

NAS classes (based on maximum contamination limits, number of
particles for 1 mL)
MTD >4 pm >6pm >14pm >21pm >38um >70pm
ACFTD >2 pm >5um >15pm >25pum >50pm >100pm
Size code A B G D iz F
000 195 76 14 3 1 0

00 390 152 27 5 1 0

0 780 304 54 10 2 0

1 1560 609 109 20 4 1

2 3120 1220 217 39 7 1

3 6250 2430 432 76 13 2

4 12500 4860 864 152 26 4

5 25000 9730 1730 306 53 8

(5} 50000 19500 3460 612 108 18

vt 100000 38900 6920 1220 212 32

8 200000 77900 13900 2450 424 64

9 400000 156000 27700 4900 848 128

10 800000 311000 55400 9800 1700 256

1 1600000 623000 111000 19600 3390 512

12 3200000 1250000 222000 39200 6780 1024

La classe permet de caractériser I'état de contamination de la piece

INVENTEL



Normes associéees au comptage

SAE AS4059 rév. E

La classe permet de
caractériser I'état de
contamination de la piece

particles for 1 mL)

NAS classes (based on maximum contamination limits, number of

MTD >4 um >6pm >14pm >21pum >38um >70um
ACFTD >2 pym >5um >15um >25um >50pum >100pm
Size code A B Cc D E F
000 195 76 14 3 1 0
00 390 152 27 5 1 0
0 780 304 54 10 2 0
1 1560 609 109 20 4 1
2 3120 1220 217 39 7 1
3 6250 2430 432 76 13 2
4 12500 4860 864 152 26 4
5 25000 9730 1730 306 53 8
6 50000 19500 3460 612 106 18
7 100000 38900 6920 1220 212 32
8 200000 77900 13900 2450 424 64
9 400000 156000 27700 4900 848 128
10 800000 311000 55400 9800 1700 256
11 1600000 623000 111000 19600 3390 512
12 3200000 1250000 222000 39200 6780 1024

INVENTEL




Méethodes de mesure

Mesure directe

Comptage des particules
en semi continu dans le
solvant ayant servi au
traitement de finition

Mesure par extraction

Etape 1 : prélevement par
extraction des particules en
utilisant un solvant et une
action mécanique

Etape 2 : Quantification par
comptage particulaire

Utilisation d’un solvant mouillant, possible a filtrer et facilement évaporable

INVENTEL



Solvants proposés par Inventec

Farmudsion Azacinope!

i : 3m
Freeze Pomt [°C) 28
Liquid Denszy (g/mi] 137 ™ - . .
S ; i 3M™ Novec™ 7100 Engineered Fluid
Kaeri-Butanol Valua i
Vapor Pressurs {mmiHg) 383
Viscosty o) 045 Typical Physical Properties
Hest of Vaporization
st . s
iﬁiniurﬁag‘i
Bailing Poist {°C) m
Freape Point ("G 435
™ ™ H H Ligeed Densady (g'mi) 152
3M™ Novec™ 71DE Engineered Fluid it L2
Solubikty of Soivart in Watar | 2
Solubity of Weter in Solvent [pomw) 05
Vapor Pressura {mmHg) 202
T iy
i ﬂ:wi%
®
s R INVENTEL

FERFORMANCE CHEMICALS



Exemples d'applications

Mesure par extraction : Propreté de certaines pieces meédicales ou cosmétiques

Nettoyage des piéces avec le 3M™ Novec™ 72DE
- Extraction des particules avec du 3M™ Novec™ 7100 ey

Mesure directe dans le solvant : Traitement de finition sur les tubes a oxygene

Nettoyage de tube
- Utilisation du fluide 3M™ Novec™ 71DE
- Contrlle particulaire a la sortie

INVENTEL



Exemple de mesure par extraction apres
traitement de finition

Schéma de principe

N

/ Cold zone ;}(
\ - ~
./// ) 5| = g Freezing coils -

Uitasonis &/or Extraction particules avec 3M™
RIS Novec™ 7100 pour analyse de
contrdle particulaire

PROMOSOLV or Novec Range

Cahier des charges clients : Pas de particules au-dessus de 200um

INVENTEL



Exemple de mesure par extraction apres
traitement de finition

Optimisation du procédé de traitement de
finition en fonction des particules
décrochées

- Particules décrochées

- Particules décrochables en fonction du
traitement

- Rugosité

INVENTEL



Exemple de mesure directe sur le fluide de
finition

Schéma de principe

Determination du nivean de
propreté du flexible traite
(laboratoire extérieur)

Nover | Distillatenr »| Bancde o] Fleuible a
71 DE ﬁ filtration H nettover ‘ ‘
Analyze du Analyse du Analvze du
solvant solvant entrant solvant
distille dans le flexible sortant

Cahier des charges client : contamination particulaire de classe 1

INVENTEL



Exemple de mesure directe sur le fluide de

Prélévement pour comptage Prélevement pour comptage
particulaire aprés une circulation de particulaire apres une circulation de
30s dans les tubes 10min dans les tubes
Répartition pa*tlcuare - —— Répartition particulaire - Test de nettoyage
1200 e 1 00 B Solvert initial
lF|expe_3ra1 450 -
400 . o
g o
g > ety
B FlexTest4
g 200 T=10min

éjb ,\éj {ﬁ @/ & & (9 ,{1@ o- I:E':’[’b AN m -

» B O & &
515 1525 2550 50100 100-105 105150 150200 =200

Taille des ticul ( ) Taille des particules (uM)

Etude nécessitant une atmosphére contrdlée pour confirmer les résultats

INVENTEL



Le contrOle particulaire apres nettoyage de
finition

Permet de mesurer le nombre et la taille des particules (caractérisation
de la nature de celles-ci quelques fois possible)

Nécessite un solvant inerte avec une faible tension de surface si
possible

Permet de controler I'efficacité du nettoyage (seulement partiellement
pour certaines piéces)

Nécessite, selon la spécification demandée, de travailler dans des
pieces a atmosphere controlée

INVENTEL



Quelle utilisation pour la fabrication additive ?

Les particules - principale pollution sur les pieces de fabrication additive

Rugosité - faire la différence entre les particules décrochables,
« enfermées » ou accrochées

Besoin de méthodes adaptées pour le contrble de propreté ou de qualité
par mesure particulaire de pieces produites avec un procédé de fabrication
additive

INVENTEL



Merci a vous pour votre attention

INVENTEE

OEMANCE CHEMICALS
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Enjeux Données FA

07/06/2017

P Tolérances et état
de surface

» Formes complexes

» Formes internes

P Tenue a la fatigue o
» Supports de fabrication

» Préparation mise
en revétement

P Etat de surface médiocre
et hétérogene
» Assemblage

> .

P Prise de piece

P Surépaisseur

P Propreté (médical)
> .
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Travaux sur I'ensemble des briques technologiques

07/06/2017

P Conception

P Fabrication

» TTH

» Parachevement
> .

== A maitriser pour produire des
composants finis

=) Post-traitements : solutions de TTH et de finitions de surface
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Traitement thermique apres Fabrication Additive

07/06/2017

mm) Objectifs recherchés

P Réduire l'intensité des contraintes résiduelles

» Améliorer la santé matiére
P Eliminer des porosités et des manques de fusion
» Homogénéiser la microstructure

P Piloter les caractéristiques mécaniques

Impact TTH et finition des pieces issues de Fabrication Additive

¢ Cas de l'alliage CoCrMo — TTH de détente Source : Turrubiates.J Mater Sci. Vol 46. 2011
; == Données bibliographiques 5
» Données EOS gm
> Alliage SP2 : 450°C-750°C i

P Alliage MP1: Haute température SR : 1150°C-6h m : -

P Fabrication par EBM L e e e

» Condition de préchauffage pour limiter les contraintes
résiduelles ~830°C

P Contrainte transformation allotropique a(CFC)<¢(HCP)
» Risque de déformation lié a cette transformation

» Compromis a trouver
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mm) Quelques résultats

Impact de la température de traitement sur le niveau de contraintes
résiduelles pour I'alliage LBM MP1 CoCrMo

» Niveau de contraintes résiduelles [T—
significatif a I'état brut SLM

As built

P TTH a T1 insuffisant : réduction de 50%
de l'intensité des contraintes résiduelles

Residual stress (MPa)

LEY

» TTH a T3 déformation liée au
changement de phase

i)

T3

100 ™
o 01 02 03 o4 o5 06 07 08 09 1

Depth (mm)

T1<T2<T3<T4

Source : Projet Orthopée supporté par la région Rhéne Alpes Auvergne
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mm) \Microstructures et impact sur la finition par Usina ge Electrochimique de Précision

07/06/2017

» Etat Brut
L Ra >>20um
» Nombreux précipités aux Brut
interfaces entre les cordons
» TTH de détente dans le domaine | N
. Ra ~ 0,05um
de formation de HCP Finition mate
» Mixte a(CFC) e(HCP) + coloration
» Gamme : redensification par HIP [ Ra~0,03um
et redissolution des carbures et Finition poli
intermétalliques miroir
» Microstructure ~ 100% o
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Solution de reprise et finition par ECM

07/06/2017

P Usinage électrochimique des métaux ECM (Electro Chemical Machining)

=

Evolution vers le PECM (Precise Electro Chemical Mac  hining)

P Par action du courant dans un milieu électriquement conducteur
» Forme de I'électrode reproduite dans la pieéce a usiner

=) | oi de Faraday

» Principe
P Electrode vibrante et gap régulé

P Courant pulsé entre I'électrode et la piece a usiner

=) Précision de reproduction plus importante et Ra inf érieur
par la diminution du gap permise par le procédé

Impact TTH et finition des pieces issues de Fabrication Additive

PECM d’une cupule

P Caractéristiques
» Matiere Chrome Cobalt

» Brut D50mm Issue de fusion laser + HIP
(sur ép. 0,5mm Ra initial 1,5um)

07/06/2017

» Outillage PECM
P Electrode rodée

» Précision de 0,1mm (rayon sphere) et
défaut de forme 0,05mm (sphéricité)

(e

P
» Poli miroir <0,05pRa fo

P Résultat ' /i

\
» Temps de 7min (calibration+finition+polissage) [
» Ra:0,03um Rz:0,26pm Rt: 0,5um

mm) Possibilité de polir simultanément 8 & 12 piéces
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PECM d’un plateau tibial

P Caractéristiques LA ) » Outillage PECM
» Matiere Chrome Cobalt P Electrode polie

» Brut 50*75*20 mm Issue de fusion laser + HIP ~ Manuellement
(sur ép. 0,3mm Ra initial 0,8um)

07/06/2017

» Précision de 0,06mm et défaut de forme 0,1mm

» Poli miroir <0,05pRa sur plan et plot

P Résultat
» Temps de finition et polissage de 3min

» Mesure topologique de la surface

Brut Fab additive | FAB + traitement HIP

=) |mportance de la qualité métallurgique du matériau
(Taille de grain et homogénéité matiere)

Impact TTH et finition des pieces issues de Fabrication Additive

PECM d’un condyle de genoux

P Caractéristiques » Outillage PECM
» Matiere Chrome Cobalt » En 3 parties

» Brut 50*65*55 mm issue de fusion laser + HIP I
(sur ép. 0,6mm Ra initial de 20 & 30pm)

07/06/2017

» Précision : +-0,1mm
» Poli miroir <0,05pRa

» Résultat

» Temps de reprise et de polissage de 15min

== |mportance de la qualité métallurgique du matériau
(Taille de grain et homogénéité matiere)
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Reprise d’'un Blisk apres FA

07/06/2017

P Caractéristiques
» 5 pales
» Dimensions 30*15mm
P Epaisseur mini 0,2mm et maxi 1,1mm
» Matériaux : TA6V, 17-4PH, CrCo, Inconel 718
P Issue de fabrication additive sur lit de poudre (machine EOS M290)

P Surépaisseur de 0,5mm et Ra autour de 20um (avec des pics autour de 60pum)
» Traitement pour le TAGV : Détente+HIP+TTH  mmmp Microstructure obtenue

La Région
Auvergne-Rhone-Alpes

Impact TTH et finition des pieces issues de Fabrication Additive

» Mise en ceuvre du PECM au Cetim
P Reprise et finition en 3 positions

07/06/2017

» Outillage PECM
» En 3 parties
P Avec base tournante

P Résultat
» Temps d’'usinage (ECM+Polissage PECM) de 9 a 15min suivant le matériau
P Ra (suivant matériau) = de 0,2 a 0,8um sur I'extrados et 0.15 a 0,4um sur l'intrados

=) Ra max de 60um ramené a un Ra max <0,8pum
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Solution de reprise et finition en bain chimique

» Principe
» Immersion simple de la piéce dans un bain
» Enlévement matiére piloté et reproduit de maniéere précise

P Vitesse déterminée par la concentration de produits chimiques
dans le bain et par la température du bain

P Bain acide utilisé pour le TAGV E

» Solution a base d’acide fluorhydrique et additifs
P Electrolyte faiblement concentré, utilisé a température peu élevé (<60°c)

07/06/2017
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P Mise en ceuvre chez Mécaprotec Industries

» Gamme opératoire
P Dégraissage alcalin Ph9
P Sablage
P Dégraissage alcalin Ph9
P Usinage chimique : 2 passages

P> Résultat
» Temps de I'opération : env. 30min
- Temps de préparation sablage env. 15min
- Temps d’usinage chimique env. 15min
P Etat de surface : 2,1 a 3,9umRa

mm) Ra max de 60um ramené a un Ra max <4pm
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Reprise d’'une pale aprés FA

07/06/2017

P Caractéristiques
» Dimensions 30*15mm

P Epaisseur mini 0,2mm et maxi 1,1mm
» Matériau : TA6V

P Issue de fabrication additive sur lit de poudre (machine EOS M290)
P Surépaisseur de 1mm et Ra max autour de 20um

P Traitement : Détente+HIP+TTH

Fq. roje opée

La Région
3 : Auvergne-Rhéne-Alpes
£
.
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Positionnement des procedeés de finition

07/06/2017

» Reprise et finition PECM | P Finition pate abrasive P Finition par Tribofinition

» Pas d’opération préalable | 2 Opérgtion de reprise par P Opération de reprise par

» Temps total env. 20min émerisage en préalable émerisage en préalable

» Rade0,320,8um P Temps sans I'émerisage » Temps sans '‘émerisage
env. 30 min env. 20 min

» Précision autour de 0,04mm .
» Rade0,4al5um » Rade0,2a0,6um

» Précision autour de 0,1mm » Précision autour de 0,05mm

mm) Autres solutions : usinage, chimique...
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PECM pour la reprise et la finition de pieces Fab Ad d

07/06/2017

» Avantages
P Pas de probléme sur la sur épaisseur a usiner et les défauts de forme
P Pas de probléme sur Ra de départ ( Ra >> 20um)
P Pas de limite de dureté
P Finition trés rapide (quelques minutes)
» Ra <0,1pm selon le matériau
P Respect de l'intégrité matiere (pas d’incidence thermique et mécanique)

P Limites
P Taille de la piece
P Probleme d'usinabilité de certains titane (€lectrolyte spécifique)
P Codt de I'outillage
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Synthése

07/06/2017

P Travaux sur 'ensemble des briques technologiques a maitriser pour
produire des composants finis par une gamme de Fabrication additive

P Post-traitements de ces pieces

P Avec des développements de solutions de Traitements Thermiques
P Avec la connaissance et la maitrise des différentes solutions de finition

P Potentiels important de la technologie PECM notamment pour les aciers
inoxydable, Chrome Cobalt, TAGV...

mm) Avec la nécessité d’avoir une métallurgie adaptée
pour obtenir les qualités de surface attendues

10
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Machines

P Gamme machine PEMTec
» PEM400, PEM600 et PEM800

07/06/2017

P Machine disponible au Cetim

» PEM 600 du constructeur PEMTec
Générateur a impulsion électrique de 7200 A (72 cm?)
Plan de travail 450 x 450 mm

mm) Contrat de coopération avec le constructeur PEMTec PEMTec

Cetim : Centre de compétence pour le transfert de |  a technologie
P Prestations

P Détection et évaluation des potentialités de la technologie
P Etude de faisabilité et de pré industrialisation
» Accompagnement a l'industrialisation et au transfert industriel
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Merci pour votre attention

Stéphane GUERIN Christophe REYNAUD
Tél: 06 74 40 12 03 Tél : 06 83 58 13 89
Mail : stephane.guerin@cetim.fr Mail : christophe.reynaud@cetim.fr
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