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Partenaires IDETA (Agence de développement territorial)

IEG (Intercommunale d’étude et de gestion)

accompagnent les entreprises et gerent les parcs d’activités
économiques en Wallonie picarde.

La Chambre de Commerce et d’Industrie de

Wallonie picarde
représente, anime et dynamise le réseau des entreprises en

Wallonie picarde.

WAPINVEST
finance et aide a développer les entreprises en Wallonie
picarde.

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




Missions

Métier
Accompagnement individuel d’entreprises

Une équipe et des outils
Diagnostics, plans d’actions, Business plan,

Expertises, Intelligence stratégique

Objectif
Création d’emplois et de valeur ajoutée en

Wallonie picarde

T i & H



Entreprises
concernées

Entreprises

Porteurs de projet, Start-ups ou
PME *

* éligibles aux lois d’expansion économique

Objectif de croissance
5 a 50 personnes




5 axes
d’actions

Création d’entreprises

Développement d’entreprises

Super Achievers

Intelligence Stratégique

Gestion et transition énergétique

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



Votre accélérateur
de croissance

Envie de développer votre entreprise ?

Entreprendre.wapi s'’engage a vos cotés
et met son expertise a votre service pour la
réeussite de votre projet !

Contactez-nous !

www.entreprendrewapi.be

info@entreprendrewapi.be

+32 69 21 07 65

IDETA - gg
e /Jé@ WAP “_


http://www.entreprendrewapi.be/
http://www.entreprendrewapi.be/
mailto:info@entreprendrewapi.be

PROGRAMME DE COOPERATION TRANSFRONTALIERE

Journée thématique
3D printing céramique et
technologies associées
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POLITIQUE DE COHESION 2014-2020

2014 - 2020

1990 - 1993 1994 - 1999 2000-2006 | 2007-2013 |
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Investissement pour la croissance et | Coopération territoriale
l’emploi @ européenne

Fed
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Fonds de cohésion
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LA COOPERATION TERRITORIALE EUROPEENNE
2014-2020
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LE TERRITOIRE DE COOPERATION
HET SAMENWERKINGSGEBIED

VLAANDEREN

62.000 km?
10.800.000 habitants/inwoners




LA STRATEGIE

Améliorer et soutenirla
collaboration transfrontaliere
en recherche et innovation

Verbeteren en ondersteunen

van de grensoverschrijdende
samenwerking op het gebied van
onderzoek en innovatie

: 4 AXES PRIORITAIRES
DE STRATEGIE: 4 PRIORITAIRE ASSEN

Accroitre la
compétitivité
transfrontaliere des
PME

Vergroten van het
grensoverschrijdend
concurrentievermogen
van de KMO'’s

Protéger et valoriser
I’environnement par une
gestion intégrée des
ressources
transfrontaliéres

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

Promouvoir la cohésion et
I'identité commune des
territoires transfrontaliers

Bevorderen van de cohesie
envan de
gemeenschappelijke
identiteit van de
grensoverschrijdende
gebieden




RECHERCHE ET
INNOVATION

Accroissement de la recherche et de I'innovation de la zone transfrontaliére 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



LE BUDGET

AXES PRIORITAIRES
59.491.966 €
42.494.261€
32.295.639€
25.496.557 €
2(
Recherche et innovation Compétitivité des PME Environnement Inclusion sociale

TOTAALEFRO BUDGET 159.778.423 €




POUR UN BON PROJET TRANSFRONTALIER

Une plus-value transfrontaliére

) Résultats optimisés

Une mise en ceuvre transfrontaliére

) Complémentarité des opérateurs

Un impact transfrontalier

PCALS ) Bénéfice pour les populations et/ou le territoire



LA GOUVERNANCE

L’Autorité de Gestion

La Wallonie, représentée par Wallonie-Bruxelles International
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A Wallonie - Bruxelles
Wallonie International.be

Assistée dans ses missions par :

> Le Secrétariat conjoint /
> LEquipe technique /



LES AUTORITES PARTENAIRES
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L’ASSISTANCE TECHNIQUE

LLille — Valenciennes

ETI/TTI
Vlaanderen
ETI/TTI

Wallonie/Walloni
é

Secrétariat conjoint
| Gemeenschappelijk
Secretariaat

ETI/TTI
4 i Charleville—-Mézieres




APPLICATION VOUS ETES UN CITOYEN VOUS ETES UN ACTEUR Q ¥ o @ m
‘ DE GESTION

interreg -

France-Wallonie-Vlaanderen :roee:

& @ avec le soutien du Fonds Européen de Développement Régional

SUIVEZ-NOUS !

www.interreg-fwvl.eu
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@InterregFWVL Interreg France- Wallonie- Interreg France- Wallonie-
Vlaanderen Vlaanderen




PROGRAMME DE COOPERATION TRANSFRONTALIERE
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MERCI DE VOTRE ATTENTION

www.interreg-fwvl.eu

@InterregFWVL

AVEC LE SOUTIEN DU FONDS EUROPEEN DE DEVELOPPEMENT REGIONAL
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NOLOGY
RICATION

D. Deschuyteneer BCRC - Mons
Des technologies vers l'application industrielle

Veronique Lardot - CRIBC
v.lardot@bcrc.be
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Le projet TECH2FAB

Objectif

Accélération du processus d'adoption et de transfert de technologies avant-gardistes

Unités de démonstration

UD1 - Traitements de surface par voie seche
UD2 - Technologies de fabrication alternatives de matériaux céramiques

UD3 - Technologies de consolidation par frittage

Intérét pour les entreprises de la zone frontaliere ?

= Besoin de solutions innovantes aux problemes et défis technologiques
= Technos parfois percues comme complexes et/ou inabordables
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Le projet TECH2FAB

= Offre technologique enrichie de proximité
association des ressources complémentaires des opérateurs
proximité géographique appréciable
= Sensibilisation
au potentiel des technologies de chaque UD dans leur niche de marché
en utilisant I'opérateur "natif" pour introduire l'opérateur "étranger"
= Démystification de technologies percues comme complexes et/ou inabordables
= Adaptation de I'offre technologique du marché
aux spécificités des entreprises de la zone
en privilégiant le travail collaboratif transfrontalier
= Partenariats durables entre opérateurs et entreprises de la zone



inierreg TECH2FAB - UD
France- Wallonie-Vlaanderen e

UD1 - Traitements de surface par voie seche

Plasma atmosphérique
Plasma sous-vide

Implantation ionique

4 MateriaNova H ﬂﬂﬂ

MATERIALS R&D CENTRE Centre Régional d’Innovation et de Transfert de Technologie
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UD2 — Technologies de fabrication alternatives woomves

SOUSTRACTIVES ET HYBRIDES)

Usinage laser en cru
Fusion sélective laser
Usinage hybride
Fabrication Hybride
Steréolithographie

O
e CRIBC

® e UVHC

UNIVERSITE DE VALENCIENNES
ET DU HAINAUT - CAMBRESIS

member of



nterrey

France-Wallonie-Vlaanderen i

Time for sintering (s)

TECH2FAB - UD

UD3 — Technologies de consolidation par frittage

1000001 A Conventional
= Il
100001 » o Press
-
- A\
1000 4 | £ 4
10044 VA
: Flash -
% Sintering 0 g@
104|535 Ne¥
118 <&
» ,
1

600 800 1000 1200 1400 1600

Furnace T (°C)

e CRIBC

member of

Spark Plasma Sintering
Frittage micro-ondes
Frittage Flash

Frittage micro-ondes

Cold sintering

UVHC

UNIVERSITE DE VALENCIENNES
ET DU HAINAUT - CAMBRESIS
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Programme de |a journée

= 10:30-11:30 UD2: Techniques de Fabrication alternatives de céramiques -
introduction a la fabrication additive
D. Deschuyteneer — CRIBC - Mons

= 11:30-12:00 UD2 : Fabrications additives de céramiques —Stéréolitographie
H. Curto — UVHC-LMCPA - Maubeuge

= 12:00-13:00 Déjeuner dinatoire



Hmilterrecy
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Programme de |a journee

= 13:00-13:40 UDS3: Technologies de frittage - plateforme technologique CRIBC
X. Buttol - CRIBC - Mons
= 13:40-14:10 UDS3: Frittage par chauffage micro-ondes
H. Curto— UVHC-LMCPA - Maubeuge
= 14:10-15:10 UD1: Traitements de surface par voie seche
T. Godfroid — Materia Nova — Mons
O. Riou — CRITT MDTS — Charleville Mézieres
= 15:10-16:00 Networking et discussion avec les experts
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Pour plus d'informations sur le

projet TECH2FAB ou sur nos UD,

e CRIBC

member of

CRIBC (chef de file)

info@bcrc.be
www.bcrc.be
Mons
+32 (0)65 40 34 34

ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE

>

ARDENNES

Conseil Départemental

visitez:

www.tech2fab.eu

d MateriaNova

MATERIALS R & D CENTRE

Materia Nova

tech2fab@materianova.be
www.materianova.be
Mons
+32 (0) 65 55 49 02

Bmalike

DE L'IDEE AU MARCH

Matikem

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

UNIVERSITE DE VALENCIENNES
ET DU HAINAUT - CAMBRESIS

UVHC-LMCPA

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

POM
Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij
Oost-Viaanderen

POM Oost-Vlaanderen

info@pomov.be
www.pomov.be
Gent
+32(0) 9 267 86 33

\/ AVEC LE SOUTIEN DU FONDS EUROPEEN DE DEVELOPPEMENT REGIONAL

o oog

Centre Régi onal d Innovahon et de Transfert de Technologie

CRITT-MDTS

tech2fab@critt-mdts.com
www.critt-mdts.com
Charleville-Mézieres
+33(0) 3243789 89

Wallonie
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2 et3-UDZ2 - Technologies de
fabrication alternatives des
céeramiques- introduction a la
fabrication additive

Dorian Deschuyteneer, Enrique Juste, Fabrice Petit
Belgian Ceramic Research Centre

d.deschuyteneer@bcrc.be

e AveraNow 0
@) , ogie
member of U Cihigaesis . ...
-4
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E m a rlkem Pro':i(r?cingle Ontwikkelingsmaatschappij G ra n d I: St __/ /rnc\\?%@)
DE L'IDEE AU MARCHE Oost-Vlaanderen ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE ,,[
Wallonie

Avec le soutien du Fonds Européen de Développement Régional
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Qu’est-ce que la Fabrication Additive (AM) ?

Définition :
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 I'usinage
(ASTM F2792-10).

Différentes terminologies pour une méme idée :

Prototypage rapide (pré-production)

Outillage rapide

Nombre de pieces

Fabrication additive (production a grande échelle)



Dénominateurs communs a toutes les technologies AM : ANRERE T S -

France-Wallonie-Vlaanderen e

3 entrées indispensables dans tout processus AM : la CAO, la matiere premiere et I'énergie.

- CAO : représentation numérique de l'objet a fabriquer

- Matiere premiere : sous forme de liquide, poudre, feuillard ou film

- Energie pour la mise en forme : laser, lumiere UV ou IR, source de chaleur ...
stimulant différents phénomeénes physiques & chimiques.

Données numériques
Fichier CAO 3D - STL

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

Fabrication PIECE

SUPPORTS
Finitions

Nettoyage, enlévement des supports,
sablage, usinage,..




Intérét considérable du monde industriel pour la fabrication additive ! inierreg _

France-Wallonie-Vlaanderen e

The . =
Heomomis ™ Economist

J PRINTING

Fabriquer autrement

* Réduction des colts » Utilisation rationnelle des matieres
* Temps réduit de mise sur le marché premieres
* Personnalisation des articles * Absence d’usure d’outil

* Absence de limitations géométriques * Fabrication directe aux cotes.

Les procédés additifs pour les métaux et les polymeres sont
globalement mdrs.

Qu’en est-il des céramiques ?
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Mise en forme par procédé additif inierreg I

2 grandes familles (ASTM 17296)

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

Définition : Définition :
L'objet est mis en forme et ses L'objet est mis en forme par
propriétés finales sont obtenues en technique additive et ses
une seule étape (aucun post propriétés finales obtenues
traitement thermique). par frittage (post traitement
thermique).
Plus pertinent “a priori” mais Moins efficient “a priori” mais
plus complexe a maitriser plus aisément maitrisable

Foisonnement d’idées et de technologies MAIS :
Aucune approche n’est actuellement pleinement satisfaisante.




Mise en forme par procédé additif

Powder processings Liquid processings

Melting /
Sintering

SLS, SLM,
EBM

HILteIrey -

France-Wallonie-Vlaanderen e

Solid processings

|
Adhesion by
photopolymerization

Direct deposition

|
| |

Ink jetting /
Photopolymerization

Binders Direct ] Rolling / Laminating
jetting energc_et.lc
| deposition
|
. LOM, PLT
3D printer LAM, DMD, Adhesion by collage
LENS,
Cladding
Extrusion Photopolymerization
| |
FDM
Ink jetting
UV laser UV lamp
I

Physical mask

SGC

Dynamic mask
DLP



Quelles sont les technologies additives existantes pour

les céramiques ?

Pertinence pour

¢ di

-
—~—
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o

Technologies Matériaux Direct?  |es céramiques
Fusion de lit de poudre : fusion sélective de lits de poudres Polyméres, métaux, Oui
empilés par apport contrdlé de chaleur (laser, faisceau Céramiques.
d’électron)
Dépot dirigé d’énergie: fusion de la matiere en méme temps Polyméres, métaux. Oui ‘
que son apport
Procédé de laminage: empilement de tranches solides d’'un Métaux, céramiques. Non ‘
matériau pour reconstituer un objet
‘g’ Projection de liant : utilisation d’'une colle pour assurer la Polyméres, métaux, Non ’
u consolidation sélective d’un lit de poudre céramiques.
H Projection de matiere : construction progressive par dépots Métaux, céramiques. Non ‘
{ ) de gouttes
Extrusion de matiére: apport sélectif de matiére au travers Polymeéres, Métaux, Non ‘
| | d’un orifice ou d’'une buse céramiques.
Photopolymérisation: photoréticulation sélective d’une Polyméres, Métaux, Non ‘

C

résine photosensible par rayonnement UV

ceramiques.

mniterreg B
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Méthode par impression thermoplastique Eﬁiéi’fég !
| \ (FDM : Fused Deposition Modeling)

Support material filament —\
Build material filament

e orincibe: . . ,

/ e Un filament thermoplastique (ou une cire) chargé en
E"‘z”\_) céramique alimente une téte d’extrusion a chaud.

- Lobjet est constitué progressivement par I'empilement de

Foam bese P cordons d’extrusion.

Part supports

Build platform -

Lobjet fabriqué doit subir un traitement thermique

ST l (déliantage/frittage) pour atteindre ses propriétés finales.
Buid materil spoo \“0
Avantages Limitations
- Compatible toute matiere céramique - Pieces poreuses apres frittage
- Compatible gros objets (> 10 cm) - Déformations des pieces
- Relativement rapide et peu onéreux - Supports de fabrication requis (= cicatrices sur
- Compatible multi-matieres les objets)

- Performances mécaniques < attentes



Méthode par impression thermoplastique
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| I (FDM : Fused Deposition Modeling) France-Wallore-Vianderen 5453~
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Piece frittée en zircone*

* Source : Fraunhofer IKTS

TECHZFAB

Exemple de matériau a gradient produit
par FDM (bottom : acier inox, top :
zircone)*



| J . | Méthode par extrusion directe (Robocasting) ot bt L

—f= Principe:

v Une pate céramique est extrudée au travers un
orifice calibré (via un piston, une seringue, une
valve de dosage..) pour produire un cordon.
Lobjet est constitué progressivement par
I'empilement de ces cordons de maniere analogue
au FDM.

Syringe
Conical

Lobjet fabriqué doit subir un traitement
thermique (déliantage/frittage) pour atteindre ses
propriétés finales.

Avantages Limitations
- Compatible toute matiere céramique - Etats de surface grossiers
- Relativement rapide et peu onéreux - Possible déformation des pieces
- Compatible multi-matieres - Supports de fabrication requis (= cicatrices sur
- Pieces relativement denses apres les objets)
frittage - Essentiellement utilisée pour la fabrication de

- Bonnes performances mécaniques scaffolds et de filtres
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| ! ; I Meéthode par extrusion directe (Robocasting)

Piece crue en porcelaine (WASP)

-

.

Filtre céramique (Vito)

-




. interreg | H
| I Méthode par extrusion directe (Robocasting) =~ foeneveres =7

TECH2FAB
Robocasting + post-usinage

cm

Diametre des cordons extrudés : approx. 1 mm

Mise en forme rapide et productive mais résolution tres limitée



| L | Méthode par extrusion directe (Robocasting) o i

Robocasting + post-usinage

Post-usinage laser

Post-usinage a la fraise



"L) Méthode par projection de matiére wterreg
au goutte par goutte

Principe:

Des granules chargées en céramique alimente une
buse d’éjection contrblée par un piézoélectrique.
Lobjet est constitué progressivement par
I’extrusion de goutelettes.

Lobjet fabriqué doit subir un traitement
thermique (déliantage/frittage) pour atteindre ses
propriétés finales.

Avantages Limitations

— Large choix de propriétés — Performances mécaniques et
matieres (souple, transparent, thermiques limitées
couleur,...) — Post traitement

— Solutions multimatériaux — Codt des résines

— Bon niveau de précision — Supports de fabrication requis

— Excellent état de surface (= cicatrices sur les objets)



‘7{ Meéthode par projection de matiere enbimal b -

au goutte par goutte

L' INNOVATION

qau service de votre
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. ... FABRICATION ADDITIVE




I ¢ ) I (SLA : StereoLithography Apparatus) s i

Q Méthode stéréolithographique wniterreg

Recoating Blade

Avantages

Fini de surface excellent
Géométries extrémement
complexes

Convient idéalement pour des
architectures “ouvertes”

UNON EUROPLENNE

Principe:

Chaque couche de [lobjet est obtenue par
irradiation controlée (laser UV ou DLP) d’une
résine photopolymérisable chargée de poudre
céramique.

L'objet fabrigué doit subir un traitement
thermique (déliantage/frittage) pour atteindre ses
propriétés finales.

Limitations

Difficilement compatible avec nitrures et
carbures.

Déliantage problématique & microfissuration
Pieces massives (épaisseur > 1cm)
difficilement réalisables

Performances mécaniques parfois < attentes



WM o Méthode stéréolithographique Interreg
| ) | (SLA : StereolLithography Apparatus)

France-Wallonie-Vlaanderen e

e CRIBC

member of

Admaflex 130

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

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



W 2 Méthode stéréolithographique Interreg [l
I u I (S I_A Ste reo L|thography Appa ratus) France-Wallonie-Viaanderen £

e CRIBC

member of



W 2 Méthode stéréolithographique Interreg [l
I I (S I_A Ste reo L|thography Appa ratus) France-Wallonie-Vlaanderen £

Pieces en alumine (Admatec) Pieces en alumine (Lithoz)



ul Méthode par Impression 3D — Binder Jet Interreg
| .| (3DP:3D printing) L

Principe:

Chaque couche de l'objet est obtenue par consolidation
sinder  S€lective d’un lit de poudre grace a une colle dispensée
Feeders  par un systeme jet d’encre.

Inkjet
Printhead |

Leveling Roller

>
Powder Supply

Wder Bed 'objet fabriqgué doit subir un traitement thermique

(déliantage/frittage) pour atteindre ses propriétés finales.

Powder Feed Piston Build Piston
Avantages Limitations
- Tres rapide et peu onéreux - Etats de surface tres grossiers
- Grandes pieces réalisables (> 1 m) - Pieces poreuses apres traitement thermique
- Aucun support de fabrication n’est requis - Performances mécaniques << attentes.

- Compatible toute matiere



'l Méthode par Impression 3D — Binder Jet Interreg
2] (3DP : 3D printing) et

Pieces en Alumine (Source : MIT)

Pieces en RBSic (Schunck)



1%)

| ) ] (3DP : 3D printing)

Binder Jet Hybride

Objectif : surmonter les limitations du binder jetting

usuel (densité & états de surface)

Comment?:

Utilisation d’un systeme innovant de mise en
couche (accroissement de la densité a cru et
frittée des pieces)

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

e CRIBC

member of

Y Méthode par Impression 3D — Binder Jet

HILeIrey -

France-Wallonie-Vlaanderen et




Y Meéthode par Impression 3D — Binder Jet interreg |

MOPL LN

1%)

| .| (3DP:3D printing) il 4

Binder Jet Hybride

Téte laser
(frittage sélectif, usinage)

Racle mécanique

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

Grand bac de fabrication
(20cm x 29 cm)

Petit bac de fabrication
(10 cm x 10 cm)




Méthode par frittage/fusion laser Interreg -

| ¢ ] (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) I

Build Envelope
Piston

Avantages

Approche directe

Plus propre que les approches suspensions &

pates
Procédé plus robuste que les
indirectes (peu de dérives de process)

approches

Principe:

Chaque couche de l'objet est obtenue par consolidation
sélective d’un lit de poudre grace a un laser de puissance
qui assure sa fusion.

LUobjet fabriqué ne doit théoriquement subir aucun
traitement thermigue complémentaire pour atteindre ses
propriétés finales.

Limitations

- Technologie onéreuse

- Etats de surface rugueux

- Pieces poreuses et microfissurées apres fabrication
(choc thermique)

- Supports de fabrication requis

- Performances mécaniques <<< attentes.



VA Méthode par frittage/fusion laser i e
(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

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




Méthode par frittage/fusion laser ANRSSE X -
| ¢ I (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting)

France-Wallonie-Vlaanderen =

Matiere premiere : Poudre adaptée
Nécessité d’avoir un lit de poudre homogene

d,r:1,04 um
0 g Coulabilité de la poudre :
dso : 1,96 um Mauvaise
dgo : 3,63 um
dyo : 28 um Coulabilité de la poudre :

d50 : 55 Hm OK
dgp : 98 pm




- Méthode par frittage/fusion laser ““e"e” B
|{ ;.l (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) AR ES

CAO : représentation numérique de l'objet a fabriquer

Données numériques
Fichier CAO 3D - STL

Utilisation d’un logiciel de modélisation 3D
(SolidWorks, Power shape, AutoCAD, Rhino, Catia, .

Y 55 W

SOLIDWORKS  CATIA

AUTOCAD

Rhinoceros

' NURBS modeling for Windows

Fichier STL




- Méthode par frittage/fusion laser Interreg
€] (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) i

CAO : représentation numérique de I'objet a fabriquer

Données numériques
Fichier CAO 3D - STL

STL (Standard Tessellation Language) :
Format de fichier pour l'impression 3D

Digital CAD

= 3 Sommets
1 Normale

2 entités
- Centre Multitude de triangles
- Rayon

Dans un fichier STL, un solide est composé de faces

triangulaires, qui sont elles-mémes composées d'une = Approximation -> Perte de détails
Lo . Peut engendrer des erreurs

normale et de 3 sommets décrits par leurs coordonnées. ut eng .



- Méthode par frittage/fusion laser nterreg
| ¢ ] (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) -

CAO : Préparation des fichiers

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

Correction Erreurs - Utilisation des logiciels

Q Materialise Magics Ny etc..

[a] (b) (<)



Méthode par frittage/fusion laser interreg -

|I .-;: )| (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) Sy 5

CAO : Préparation des fichiers

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

Modele CAD (piece) i .
Orientation

: 70 mm :

Modele CAD (moule)
Noyau cr

-

* Repérer et éliminer les “points faibles” lors de
la construction

e Optimisation du temps de construction

* Optimisation du volume de construction

80 mm




- Méthode par frittage/fusion laser Interreg
| i) I (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) P AN AS. B

CAO : Préparation des fichiers

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

11
I

MH A ;\ﬂ%}:}" 7 vm:l ﬂ

Al ! w

A

Attention aux “cicatrices” = minimiser et optimiser les supports



Méthode par frittage/fusion laser Interreg -
Ell {: ; I (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) Pk

CAO : Préparation des fichiers

Préparation des fichiers -

Correction fichiers, orientation, y

placement piéces, support, tranchage ¥ 5,
Placement des pieces — Optimisation du temps de fabrication 1

— _‘- _m—
j 4 1 piece ~ 2h40

o 2 piéces ~ 4h15)

1 piéce ~ 2h30 || 4 pieces
i | | 2 pieces ~ 3h30 - 7h15 I

|_%k 6 pieces ~ 7h30 !! JP u
\ > T 4 piéces ~5h30 4, ..




Méthode par frittage/fusion laser Interreg

UNON EUROPLENNE
3

ﬁ“._) I (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) e

CAO : Préparation des fichiers

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

Découpage couche par couche - Choix des parametres lasers

* Puissance

* Diametre du faisceau laser

) HS |
* Vitesse

* Epaisseur de chaque couche =
* Distance focale

* Distance entre lignes (Hatch Space)

Surface Traitée I I I I I t
Plan Focal
_HERNN,:

* Distance entre point laser (point distance) =

* Temps d’exposition




- Méthode par frittage/fusion laser Interreg
1€ (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) A B

TECH2FAB

CAO : Préparation des fichiers

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

y,




Méthode par frittage/fusion laser interreg |
| i I (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) — s




- Méthode par frittage/fusion laser Interreg [l
| | (SLS/SLM: Selective Laser Sintering/Melting) L T

Finitions
Nettoyage, enlevement des supports,
sablage, usinage,..

Séparation de la poudre non irradiée par le laser
Séparation des pieces fabriquées du plateau support
Elimination des supports de fabrication
Post-traitement, polissage, ...

Pieces en Alumine (CRIBC) Pieces en zircone (Fraunhofer ILT)



o % i" i‘é@'
e BCR( i -

member of

Technologie alternative disponible dans
Tech2Fab — Usinage Hybride

«cRIBC 74 MateriaNova

member of

Ematikem

POM
Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij
Oost-Vlaanderen

K

Avec le soutien du Fonds Européen de Développement Régional



Usinage laser des céramiques interres I

Equipement laser 5 axes : .
(Table XY + axe Z + Axe rotative theta/phi) + 2 axes optiques XY o
(téte galvanométrique) o

member of

Source laser Nd:YAG (lampe) ; Puissance moyenne : 100 W ;
Q-switch pour utilisation du mode pulsé ns



Usinage laser des céramiques interres I

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

. I

Digging

s

Ceramic /

powder O
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 . Ooogo Grains céramiques éjectés

O

Poudre crue
compactée




Usinage laser des céramiques terres




Usinage laser des céramiques interres I

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



Usinage laser des céramiques interres I

Gravure profonde pour de la zircone noire - usinage laser en cru



: 2 - iterre
Usinage laser des céramiques iterres

Molaires en zircone blanche — usinage laser en cru



Usinage Hybride des céramiques

Fraisage CAD/CAM

Avantages

* Technologie industrielle mature pour

les céramiques
Taux d’ablation élevé
Bon fini de surface

Limitations

Grande perte de bonne matiere
Usure / casse des outils diamantés
Risque d’endommagement de la piece

Cru

Préfritté

Dense

mnterreg

France-Wallonie-Vlaanderen e
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Usinage Hybride des céramiques inierres B

Usinage de Si3N4 Ablation Laser

Avantages

* Adaptée aux matériaux difficilement
fraisable

» Usinage sans contact

* O spot laser jusqu’a 20 um

Limitations

* Faible taux d’ablation sur les pieces
denses
e Zone affectée thermiquement

Usinage de SiC



- : , - iterre
Usinage Hybride des céramiques inierres B

o
EUROPESE LNIE

Ablation Laser

Fraisage CAD/CAM
Avantages + Avantages

» Technologie industrielle mature pour * Adaptée aux matériaux difficilement
les céramiques fraisable

* Taux d’ablation élevé * Usinage sans contact

* Bon fini de surface * Jspot laser jusqu’a 20 pm

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

- Combinaison des avantages des deux techniques




Usinage Hybride des céramiques ~ ssiies

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

Mécanique
- 5 axes mécaniques pour le positionnement et ['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)

®
eCRIBC

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

member of




Usinage Hybride des céramiques ~ ssiies

Scanner laser

Micro-fraiseuse

2 axes rotatifs + 3 axes cartésiens xyz

Microscope

Téte galvanométrique
(ns & fs lasers)



Usinage Hybride des céramiques — reewmmws =

15 mm

Etape 1
Usinage a l'outil de la tour

hélcoidale a partir d’'un compact
céramique de zircone

Etape 2
Post-usinage laser

des canaux internes

Piece finale apres frittage
(densité : 6,06)

Temps d’usinage global : approx. 3 heures



Usinage Hybride des céramiques ‘e =

Etape 1
Usinage du labyrinthe a la fraise

Etape 2
Texturation de surface au laser

Temps d’usinage global : approx. 30 min




: : . : iiterre
Usinage Hybride des céramiques i =

A :

Temps ~10 min

Temps ~1 min

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



- : . - iLerre
Usinage Hybride des céramiques inierres B




: : . : iiterre
Usinage Hybride des céramiques i =

COUYEADR

oOrroLc

laser micromachining systems



: : . : iiterre
Usinage Hybride des céramiques i =

TECHZFAB

oOrroLc

laser micromachining systems




e BCR(

member of

Merci de votre attention
Questions?

Dorian Deschuyteneer
Belgian Ceramic Research Centre

d.deschuyteneer@bcrc.be

"rec FdMateriaNova

UNIVERSITE DE VALENCIENNES
ET DU HAINAUT - CAMBRESIS

member of

malikem dE
-
E a rlke Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij G ra n - St
DE L'IDEE AU MARCHE Oost-Vlaanderen ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE

Avec le soutien du Fonds Européen de Développement Régional

K

wniterreg [H

France-Wallonie-Vlaanderen e

el

Centre Régional d’Innovation et de Transfert de Technologie

N NNN
Fa

ARDENNES

Conseil Départemental Wallonie




Méthode par empilement de couche interreg
@ (LOM : Laminated Object Manufacturing) R

Principe:

Chaque couche de l'objet est obtenue par
usinage sélectif d’une feuille de matiere
grace a un laser. Lempilement de toutes
les couches crée l'objet final

L'objet fabriqué doit ensuite subir un
traitement thermique
(déliantage/frittage) pour étre consolidé.

Avantages Limitations

- Technologie propre - Matieres premieres a obtenir en
- Bons états de surface rouleau

- Investissements limités - Recyclabilité problématique

- Porosité apres frittage



Méthode par empilement de couche interreg |
@ (LOI\/I : Laminated Object Manufacturing) France-Wallonie-Vlaanderen e

[z 77 12 14 15 18 AT

Fig. 11: The 3-dimensional-shape gear wheels fabricated by means
of LOM after heat treatment.

ZTM test part

@La!mkins

Al,O, test parts



nterrey _

France-Wallonie-Vlaanderen Zimw

NOLOGY RICATION

Des technologies vers |'application industrielle

-criBc  FdMateriaNova

Jcj1][T]

Centre Régi onal d”’ Innovahon et de Tro ansferf de Technologie

UNIVERSITE DE VALENCIENNES
ET DU HAINAUT - CAMBRESIS

member of

[ ] — -~
Mm M FON GrandEst / i
E a I-IKe Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij ra n = s ___/
DE L'IDEE AU MARCHE Oost-Vlaanderen ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE ARDENNES.

Conseil Départemental Wallonie

K

\/ AVEC LE SOUTIEN DU FONDS EUROPEEN DE DEVELOPPEMENT REGIONAL
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Fabrication additive de céramiques
Stéréolithographie
Hugo CURTO, Florian JEAN, Shaan CHAMARY, Jean-Christophe HORNEZ

Laboratoire des Matériaux Céramiques et Procédés Associés (LMCPA) — Maubeuge

Université de Valenciennes et du Hainaut Cambrésis (UVHC)

:.CR'BC 4 MateriaNova H ﬂﬂﬂ

member of ET DU HAINAUT - CAMBRESIS

[ — -
m m Grand Est i
E a I-IKe Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij ra n = s ___—/
DE L'IDEE AU MARCHE Oost-Viaanderen ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE ARDENNB.

Conseil Départemental Wallonie

K

\/ AVEC LE SOUTIEN DU FONDS EUROPEEN DE DEVELOPPEMENT REGIONAL
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1. Principe de la SLA
2. Dispositif SLA
3. Exemples d’application

Contenu

86



MHILCSTIICTYy -

France-Wallonie-Vlaanderen Ziroe:

Histoire de la SLA

= Durcissement de couches de polymeres photosensibles
Hideo Kodama, années 70

" |nvention de la stéréolithographie — SLA
Alain Le Méhauté — Chuck Hull, années 80

= Adaptation de |la SLA aux céramiques
Michelle L. Griffith, John W. Halloran, 1996

J. Am. Ceram. Soc., 79 [10] 2601-608 (1996)

journal
Freeform Fabrication of Ceramics via Stereolithography

Michelle L. Griffith"" and John W. Halloran

Department of Materials Science and Engineering, The University of Michigan, Ann Arbor, Michigan 48109-2136

SLA

87
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France-Wallonie-Vlaanderen Ziroe:

Matériaux
= Alumine;
= Zircone;
= Composites alumine-zircone
Schwentenwein, M. & Homa, J. Additive manufacturing of dense alumina
* Hydroxyapatite ; ceramics. Int. J. Appl. Ceram. Technol. 12, 1~7 (2015).
= Carbure de silicium;
= Nitrure de silicium ;
= Silice;
= Titanate de baryum;
» Titano-zirconate de plomb (PZT) ;
:

S mm

Dehurtevent, M. et al. Stereolithography: A new method
for processing dental ceramics by additive computer-aided
manufacturing. Dent. Mater. 33, 477—-485 (2017).

88
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1. Principe de la SLA
2. Dispositif SLA
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Contenu
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1iILerrey - SLA

France-Wallonie-Vlaanderen ‘imoees

Principe générale de |la SLA

Préparation du fichier d'impression et de la résine

Préparation de la résine d’'impression (monomeéres acrylates
CAO de l'objet 3D puis tranchage 2D : formation de masques ou époxys et photoinitiateur) ajout éventuel d’'une charge
céramique

Impression (étape répétitive)

LA [llumination de la couche selon les L
Dépot d’'une couche L Photopolymérisation de la couche
masques créés

Récupération de l'objet

Nettoyage Déliantage (céramique) Frittage (céramique)

20
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France-Wallonie-Vlaanderen Zimw

Techniques disponibles d’'impression par SLA
=  Photopolymérisation initiée par un laser

Principe de la
lasg, Stéréolithographie
. : (SLA)

Mivgj,

lllumination
par le dessus

Le faisceou loser balaie lo surfoce de résine
hmd' n fondtion du odlll]DmmﬁImn
transmis a Fimprimante. Une fois qu'une couche
de matériau est solidifiée, lo plnk—lmdmmd

de lo valeur Mcﬂ isseur de la couche suivonte -
el une nouvelle section est solidifiée. in

=  Photopolymérisation initiée par un masque dynamique

; Z st
Mask image ag“l Platform
projection system Tank

Illumination T \ﬂ R‘esinl-l

par le dessus e S“fﬂe"e‘ l us
Tl i 7
Resi»—Eh ~‘ Mask image

Platform projection system

Tank

(a) (b)
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France-Wallonie-Vlaanderen Ziroe:

CryoCeram — Cryoberyl Software, France

92
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France-Wallonie-Vlaanderen

UNIO)
EUROPE

/ PROCESS

Intéréts

Formes géométriques complexes
Fabrication rapide

Résolution latérale : 100um voire
10pm (pSLA)

Pas de racleur

Piece maintenue par la poussée
d’Archimede

Limitations

Taille des pieces
Déliantage post mise en forme

Préparation des résines
d’impression

Taux de charge

SLA

93



1iILerrey - SLA_LMCPA

France-Wallonie-Vlaanderen Zirres
Schéma général

CAD File

Movable
platen

Slices
50 um

-

Computer
control

Cured
resin

e Ceramic
.. powder

UV-curable
resin

Ball mixing

94



interreg B SLSLA — LMCPA

CAO

B FrecCiD ==

Fichier  Edion Affichage  Outils Macro Fenetre  Aide
B o [Os-2-DeE=a e sz>
NA@ T HTIIIHS O «»T0

e combinde 5 x

Etiquettes & attrbuts

Application

4 Cube griloge
«® g

Proprété Valewr

vodte | Taches |
Etiquettes & sttributs

4 @ Pocket00?

Propnécé Valewr

583422898 mem

95
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France-Wallonie-Vlaanderen iisctue ™

SLA - LMCPA

Mise en place des piliers

i

File  Help

i o
A
@F‘ 3D View ’E@ Slice View ﬂﬂi'n Control Q{} Configure

+ A Support Generation

Supports

I:- Scene
b -
*ﬂ ﬂml ; I}il_l?nual
/| beg —45.0+

{3 Object Info

4—1—’ Move (mm)
l - 06 + ~ g . -

: = 4|90
Minimum Gap (mm} : i D a
I - 06 + —10+ - - r
- 06 + -~

Supports

Support 0
Support 1
Support 2
Support 3

Scale %

Rotate

926



interreg B SLA — LMCPA

Tranchage 2D des piéces 3D

Tranches de 50um d’épaisseur




interreg B SLA — LMCPA

Préparation de la résine d’impression avec charge céramique




interreg BN SLA — LMCPA
——
France-Wallonie-Vlaanderen et ™

Préparation du plateau d’impression

Planéité du plateau d’impression

i R

Calibration
des masques dynamiques

929



nterrey “ SLA — LMCPA

France-Wallonie-Viaanderen ROPESE UNIE
Lancement de I'impression

Mise en place de la résine

& Crvo Ceram Priater
Fichiers Com Aide
Princpal
Fichiers Impression: Caméra: 17
= h
abe 100un.

Impression R
Prebum (ms) Bum (ms)  Surface (ms) Plongée (
15000 10000 4000 4000
Prebum Nb couch

4

Immersion (um):  Résolution Z (u

Y 5

Impression

Paramétrage du logiciel

Agitate Lumidre: 103

Débutcouche 0 Index Couches: 1/127 Projecteur

001 Hugo_Cube_Turner0000.png Vs ’ . .
—l Durée d’exposition
z WipispLar2

004
005 Tumer g

tugo_Cube _Tumer0005,png
Hugo_Cube _Tumer0006.png

Temps de plongée et a la surface
Epaisseur des couches
e e Profondeur de plongée

Y -114

D)

: Nombre de couche d’accroche

ution Ima

100
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Evolution de I'impression

Impression

Impression s Impression

101
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France-Wallonie-Vlaanderen Ziroe: S LA LM C P‘ \

Fin de I'impression

Les pieces sont détachées avec
une spatule

102
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France-Wallonie-Vlaanderen Zirorese o

Nettoyage des pieces

Bain d’isopropanol placé
dans un bain d’ultrasons

Vers le déliantage et le frittage

SLA - LMCPA

Récupération des piéces

103
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Exemples de pieces




interreg B SLA — LMCPA

Exemples de pieces

Ccsqq

105
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1. Principe de la SLA
2. Dispositif SLA
3. Exemples d’application
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France-Wallonie-Vlaanderen Ziroeese ous

Mise en forme de céramique en utilisant un négatif organique

Y

Acquisition PR Coulage Frittage
(10 um)
i 1 i :
s £l :\: Jﬁ . y :
y "; ,
: ! ) B |
| 3 -~ / >
3 - ' e paE— =
Données 3D Moule canalaire Moule de platre Simulateur canalaire
résineux

données p-CT  moule canalaire pre- per- post- Dent Simulateur

' n naturelle résineux

Simulateur reproductible et fidéle 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)
Brevet WO 2016189252 Al - Simulateur canalaire endodontique artificiel a base d'hydroxyapatite (satt Nord)
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Mise en forme d’alumine par impression 3D pour des applications dentaires

=
-
o
o
)

500+ I x 1L v,y

.|

Density (%0)
{[H
|_
3-point flexural

N

o

o
1

©o
(o2}
1
=
o
o
1

strength (MPa)

o
(52
o

5 mm

5 mm

Thése : Marion Dehurtevent, Directeur de thése : JC Hornez (Imcpa, UVHC) et P. Béhin (Faculté de Chirurgie Dentaire Lille2) 108



ﬂﬁtéfi@é@ _ SLA

Frittage micro-ondes de pieces mises en forme par SLA

= Couplage d'un procédé de chauffage rapide pour consolider I'aspect "rapide"” de cette méthode de mise en
forme

Piéce crue mise en Piece frittée par

forme par SLA MO

v'Densité des parois : 98.2%

Four micro-ondes mono-mode resonant a
2,45GHz

= Déliantage par un cycle thermique court

= Cycle de frittage court par rapport au conventionnel
109
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France-Wallonie-Vlaanderen iisctue ™

Conclusions

= |ntéréts

* Obtention de formes complexes
* Procédé d’élaboration rapide

= [ imitations

e Résine d'impression (formulation et matériaux)
e Format batch
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interreg BN Frittage MO

Merci pour votre attention !
Des questions ?

Hugo CuRTO

LMCPA-UVHC
hcurto@univ-valenciennes.fr

H Vs

‘:{( Université
Polytechnique

HAUTS-DE-FRANCE
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ARDENNES

Conseil Départemental
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4 MateriaNova

Materia Nova

www.materianova.be
Mons
+32 (0) 65 55 49 02

Bmalikem

DE L'IDEE AU MARCHE

Matikem

www.matikem.com
Villeneuve d'Ascq
+33361760245

Merci pour votre attention

UNIVERSITE DE VALENCIENNES
ET DU HAINAUT - CAMBRESIS

UVHC-LMCPA

WWW.univ-valenciennes.fr
Maubeuge
+33(0)327511676

POM
Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij
Oost-Viaanderen

POM QOost-Vlaanderen

Gent
+32(0) 9 267 86 33

o oog

Centre Régi onal d’ lnnovanon et de Transfert de Technologie

CRITT-MDTS

www.critt-mdts.com
Charleville-Mézieres
+33(0) 324378989

<

’

WaIIonle
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NOLOGY RICATION

Des technologies vers |'application industrielle
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Technologies de frittage
de la

plateforme technologique du CRIBC

X. Buttol, G. Bister, J.-P. Erauw - CRIBC

. éJ iyersité 7 =
o 4 MateriaNova e%:[ enciennes
f<l
member of m

Grand I=st

BEmalikem

E AU MAR

«

AVEC LE SOUTIEN DU FONDS EUROPEEN DE DEVELOPPEMENT REGIONAL

g ooga

Centre Régional d“Innovation et

nologie
=

s

ARDENNES'

seif Dépar

Wallonie
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nterreg A

reancowaroevamios et FRITTAGE — une partie du process « céramique »

\J

Matieres
premieres

Post-
traitements

Meélange

conditionnement

Frittage

Mise en
forme

— e . e . o
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interreg B Déliantage thermique @ BCRC

France-Wallonie-Vlaanderen e o

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

116



interreg B FRITTAGE - introduction

COMPACT PULVERULANT MATERIAU COHERENT

Cormo
P i

P

Diminution de la porosité

Maitriser les retraits
Maitriser les distorsions
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interreg B FRITTAGE - introduction

TECHZFAB
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interreg FRITTAGE au CRIBC - matériaux

France-Wallonie-Vliaanderen o
316L,
base Ni, W,
intermétallics.

CARBURES, Sic, TiC, B,C,
BORIRES WC, TiB, ...

AIN-TIC,
WC-Co,

Metal-CNT,
WC-Co/CBN...
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interreg FRITTAGE au CRIBC - Plateforme

ance-Wallonie-Vlaanderen okt

=

\e

E \
Deliantage
1100°C
VAC, H,, Ar, N,
\ Ells /

- %

Q.

HT
2000 °C | |
Q’-\C, H,, Ar,
N,
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interres BN 1. Frittage naturel

A rd a4 V>
<4 " - >
A A kA ")
4 "rA rd ra
ot B S B S R
< YA oA *r
| R S | >
T L I
pd “rd “pd >
4 “poA "pd
| e S e R o D =
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interreg B 1. Frittage naturel

UNION EUROPEE

France-Wallonie-Viaanderen i v

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

9 liters ; 230 x 230 mm

Ar, N,, H,, vide

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

Cycles = 20 segments

Pas de déliantage !!!
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interres BN 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

123



France-Wallonie-Viaanderen i«

interres BN 1. Frittage naturel

100000 3 ,
E n
115
10000 § | % -
— 1! Conventionnel
‘;" . A
o wn
£ 1000 § | &
© 112
% 100 g4
5 14
e 18
10 [ S
Q
Q
Q
(%)
1 | T | T | T | 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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interreg 2. Frittage assisté mécaniquement

France-Wallonie-Vliaanderen o

Gain d’énergie via application d’'une charge

100000 3 ,
E )
o
13
,;;.10000 1|T Conventionnel
o y 3 .
o0 i 7 P
£ 1000 | 8 ressage a chaud
= : S
= S
T 1S
3 100 § 4
= 1 4
e 119
10 [ S
Qo
Q
L
175
1 | L] | L] | L] | L] | L] | L] 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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interres BN 2. Frittage assiste mecaniquement

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
—
IIIIIIIII
00000000

" Procédés batch
= Limitations géométriques
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interres BN 2. Frittage assisté mécaniquement

A) Contrainte uniaxiale = presse a chaud = hot pressing

Force

\ 4

= 2200°C max
= 100kN

= N2, Ar, vide

= Four graphite

00000000

00000000
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interres BN 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)
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interres BN 2. Frittage assisté mécaniquement

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

Pression

T ° max

o ° WM-W
o o N2, Ar 0-30 1750

% % 30— 200 2000

o o

o ol Pt 8 60 N2Ar 5-50 1000

o o

o o Ar/O,  50-200 1450

(80/20)
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France-Wallonie-Viaanderen i«

100000 3 ,
E n
115
10000 § | % -
— 1! Conventionnel
s N\
o0 1] @« Pressage a chaud
£ 1000 § | & ge
- - S
u— E
o 11
% 100 g4
= 1 4
e AR
10 [ S
Q
Q
Q
(%)
1 | L] | T | T | 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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it errey - Frittage assisté par effet de Champ

France-Wallonie-Viaanderen

Modification du mode de chauffe

100000 3 ,
: )
N
13
?10000 1| Conventionnel
o A .
o i
£ 1000 | g Pressage a chaud
= 3 S .
= £ Micro-ondes
o 11
@ 100 { | FAST / SPS
= ] 4
S 1| g Frittage FLASH
10 [ S
Q
Q
Q
(%)
1 | L] | L] | L] | L] | 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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100000 3
10000 o
D 3
u .
)
§ 1000 §
:E o
m -
o
g 100 E
= :
o -
10
1 4

» «

<«

»

Frittage @ BCRC

" Maturité industrielle

o @BCRC depuis 2006
S

m L

T Conventionnel
o Pressage a chaud

"5 @BCRC

R depuis 2016

S

FAST / SPS

:

1 Secondes

500

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

Inspiré de Marco Cologna & Rishi Raj, Univ. of Colorado.
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interreg 3. Spark Plasma Sintering

Force

Q0000000

o
o
o
o
o
o
o
o
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interres 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
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interreg 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)
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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

136



interreg B 3.1. SPS @ BCRC

Force

‘ / Electrodes

Alimentation
(Courant)

Source FCT Systeme
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interreg B 3.1. SPS @ BCRC

Chauffage hybride

Force

‘ / Electrodes

Alimentation
(Courant)

00000000

Source FCT Systeme
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interreg B 3.1. SPS @ BCRC

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

--\

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

SPS
Sl hybride

conventionnel
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interreg B 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,)
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interreg B 3.1. SPS @ BCRC

Twin-Hybrid system - HHP D 125-SP (FCT Systeme GmbH)
Contrdle de T°
(Pyrometre )

TN b

Force lt

Electrodes

Contréle de T°
(Thermocouple)

Alimentation

Enceinte sous
(Courant)

o vide, Ar, N,, H,

00000000

Electrodes
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interreg B 3.2. SPS @ BCRC — Matériaux

N
o

6% Co

12%Co 1 do T
bl |

=
[0}
-

(I
D

=
E=

\

WC-Co-cBN

Fracture toughness (MPa.m1/2)
=
HH

o N B O
!

X458  S8rm

Jrljg}],\/uy,-', 3 P‘C_"-sﬂtd. 0KV, X 2000 05/05/2045/ 000002

WC 6-0 WC 12-15 WC 12-35
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interres BN 3.2. SPS @ BCRC — Matériaux

Influence de |la température
50 Mpa
100°C/min jusque 1050°C puis 10 °C/min
1450 ou 1500°C : 15 min

Transparent YAG

DRX- pure YAG

@ 1450°C 9 P ~100% @ 1500°C = p ~100%
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interreg BN 3.2. SPS @ BCRC — Matériaux

Intermétalliques (Fe2VAl)

o p>99% et homogene
o Frittage mode hybride

o cible PVD pour le dépo6t de couches
minces thermoélectrigues
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interreg B 3.2. SPS @ BCRC — Matériaux

PHASES MAX

Massif par frittage réactif par SPS Poudre par frittage réactif par SPS
@ 1500°C @ 1350 C

TisSiC2 \

' x~690‘ > 11/10/2076" oooooe

Mélange des phases 211 et 312
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interreg B 3.2. SPS @ BCRC — Résumé matériaux

Phases MAX |
Céramiques

ALOs, ZnO, ZrO,, Métaux

TCP/HAP, ZrB,, SiC, |
B,C...

SPS

Composés

CMC : e
intermétalliques

QO‘Q’:“C' AIN-TIC,... J e \ Fe, VAL ...

Cermets

Qc, WC-Co(-cBN), ....
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interreg BN 3.3. SPS @ BCRC — Formes complexes

WC-12%Co

1280°C — 20 min — 100 kN

Apres usmage Iaser

Piece « Boucharde »

p = 13,96 (97, 6%)
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interreg BN 3.3. SPS @ BCRC — Formes complexes

Alumine 1500°C — 10 min — 40 kN

Apres usinage laser

Apres frittage SPS

Engrenage

p = 3,78 (95,0%)
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interreg B 3.3. SPS @ BCRC — Formes complexes

Alumine

1600°C - 10 min —3 kN

e ',f‘..-:i

| Apres frittage SPS

. .

Apres déliantage

Turbine p = 3,78 (95,0%)
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Frittage . Hot Isostatic
Hot Pressing .
Naturel pressing

Déliantage

Cycle rapide

Productivité

Densification
Matériaux « difficiles »

Formes complexes

CAPEX
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Frittage par chauffage micro-ondes

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

Université de Valenciennes et du Hainaut Cambrésis (UVHC)

«CRIBC MateriaNova v A 0o
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nterreg B
France-Wallonie-Vlaanderen et ™ O nte n u

Principe du chauffage micro-ondes
Dispositif micro-ondes
Exemple d’application au laboratoire

e

Vers d’autres tailles d’échantillons
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interres B Frittage MO

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

* Rayonnement électromagnétique caractérise par une longueur d'onde et une
frequence

300 MHz<v<300GHzet1 mm<A<1lm

Rayonnements non ionisants

155



ON EUROPE ENNE

France-Wallonie-Vlaanderen Ziroreae ou

nterreg Frittage MO

Principe du chauffage par micro-ondes

= |nteraction micro-ondes / matiére

Comportement

O

A

Conducteur métallique
Opaque  mmmfmmd> (Cu, Ag, Au)
oc>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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interreg BN Frittage MO

Principe du chauffage par micro-ondes

= |nteraction micro-ondes / matiére

Chauffage Indirect Chauffage Direct

Matériau a traiter

Chauffage Hybride

Matériau a traiter

MO

Suscepteur

MO

/\ Suscepteur

Thése de doctorat, Romain Heuguet, Université de Caen Basse-Normandie, 2014 157
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France-Wallonie-Vlaanderen Zirorese o

interreg Frittage MO

Matériaux compatibles et applications
= Métaux

* Frittage

* Soudage

* Traitements de surface par diffusion

= Céramiques
 Déliantage
* Frittage

= QOrganiques
* Synthese
* Polycondensation de polymeres
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interres Contenu
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SE UNIE

Principe du chauffage micro-ondes
Dispositif micro-ondes

Exemple d’application

Vers d’autres tailles d’échantillons

S =
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France-Wallonie-Vlaanderen Ziroreae

Dispositif micro-ondes au LMCPA

=  Equipement Sairem (Lyon, France)

Frittage MO

* Mode TElOS Fenétre quartz
Amplitude de \\----.. Amplitude de
déplacement du o [Z déplacement de
pisToN P L] 1 [ F IRIS

- e o T =

L ZNRNZ
! ! 4 : ) 1
I | i 1
I | ' 1
1 I J E L 1
: : 20 17;0 20 :
! ! : 1
o 431,8imm !
! ! ! 1
L 345,4imm :

= L | |

H max I E:O B~
[ A2 ' A2

Mode TE104 | : <
N L —_—
! —

—_ I

E max = T : E

Mode TE105

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

Dispositif micro-ondes

= Equipement Sairem (Lyon, France)

ﬂ Pyrometer Data g E

converter Computer

20cm < e monitoring

/ Magnetron j

Coupling Stub Water Wave
iris circulator guide MW
generator

Short-cut

MW-heated susceptor —

Returned-MW
Radiative heating monitoring

Sample

Thermal insulant
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France-Wallonie-Vlaanderen Zirorescy

Dispositif micro-ondes

= Equipement Sairem (Lyon, France)
e Géenérateur 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 &&esoe™

Dispositif micro-ondes
=  Equipement Sairem
* Chauffage direct / 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

Chauffage direct

Frittage MO

I IR Pyrometer
|IR radiation

Short circuit

piston

mr

Insulating box

Coupling iris

<\ VY

TE,q, cavity

Chauffage hybride

Insulation box Fiberfrax

These de doctorat, Romain HEUGUET, Université de Caen Basse-Normandie, 2014
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nterreg Contenu

Principe du chauffage micro-ondes
Dispositif micro-ondes

Exemple d’application

Vers d’autres tailles d’échantillons

S =
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interreg R Frittage MO

Matériau

Contexte

Hydroxyapatite Ca,,(PO,)(OH),

e Composition proche de celle de 'os

* Applications comme substituts osseux
* Bonne absorption des micro-ondes

Augmentation des propriétés meécaniques en vue d’utiliser I"hydroxyapatite pour des
applications structurales

Détermination des effets de 'utilisation du chauffage par micro-ondes sur les propriétés
microstructurales et mécaniques
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Pourquoi utiliser le chauffage par micro-ondes ?
 Temps de traitements thermiques courts

* Faible consommation énergétique

* Microstructure fine

* Hautes propriétés mecaniques

* Traitement de pieces de formes complexes

Couplage possible avec les techniques de fabrication additive
* Obtention de substituts osseux personnalisés en quelques heures
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Parametres du cycle thermique
e Echantillons massifs de 7 mm de diameétre mis en forme par coulage
e Chauffage direct
e 5 tempeératures de frittages : 1190, 1210, 1230, 1250 et 1270°C
e 3temps de palier: 5, 10 et 15 minutes

1200

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

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

1000

800

600 —

temperature (°C)

400 +

e Descente a 350°C en 5 minutes

200 +

= Cycles thermiques tres courts : 20 a 30 minutes
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Etude microstructurale

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

100 . T T T T
l [ . l I 3-0 T l T I T l T ' T
i a o 1 —®— calcinated 800°C, 05 min dwell time
99 - - T e o — 1 —® calcinated 800°C, 15 min dwell time .
] ) A ] —#A— calcinated 800°C, 30 min dwell time
A ® B o 2.5 --®-- calcinated 900°C, 05 min dwell time l -
98 o s ‘ . - calcinated 900°C, 15 min dwell time
4 A : A J --#A-- calcinated 900°C, 30 min dwell time ’
Q s ] ]
S 97 / 8 4 A
> | A A | E 204 A -
= ¢ T
%) » = ,
c 96 S T -
[} (V] 4 4
© i ] N
® ()
> 95- v 4 g 154 .
o @©
@© _ 4 =
o & calcinated 800°C, 5 minutes dwell time () ] o . |
94 - —®— calcinated 800°C, 15 minutes dwell time . L e f e
] 4 calcinated 800°C, 30 minutes dwell time ] 2y = % T T ' -
-#-- calcinated 900°C, 5 minutes dwell time 1.0 4 2 - ; ] =
93 o --®-- calcinated 900°C, 15 minutes dwell time 1 ® - - %
i --4A-- calcinated 900°C, 30 minutes dwell time J 4 - il - 4
92 T I T ' T I T I T 0 5 . ' )
1180 1200 1220 1240 1260 128 ’ ' J ' ! ' ! ' J '
1180 1200 1220 1240 1260 1280

IR TR L Temperature (°C)

=  (Obtention de pieces denses (>99%) a microstructure fine (~1 um)
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Etude microstructurale

1190°C Temperature 1270°C

5 min

\
Mag= 750Kkx | P EHT = 4.00 kv Signal A = InLens
o - Dm0 e -ssaion |

| 1 pm* =
| Wag= 7:50 Kx = WD = 3.7 mm Apeture Size = 30.00 pm |

30 min

T 2 um* Sign InLens ! Hag= 0 0% 2 pm* EHT = 4.00 kV Signal A = InLens
|| Meg= i — WD = 3.3mm Aperture Size = 30.00 um | ag= i — WD = 3.2mm Aperture Size = 30.00 pm
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Propriétés mécaniques

= |ndentation instrumentée

L ' J ' ! ! : ' J ' : ' . ' 13 - clalcinateJ 800°C, .|5 minutesl dwell tir;\e ) ' J ' i
Il 1 | " i 12 | —® calcinated 800°C, 15 minutes dwell time _

150 . L 2 f = —#&— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time
- i =X e . | --®-- calcinated 900°C, 5 minutes dwell time |
140 . $—— | 114 e calcinated 900°C, 15 minutes dwell time .
i r = * 1 - A - calcinated 900°C, 30 minutes dwell time 1
130 [ — i 1 - . [ r i
il ; ; L] _ 9 . - S ¥ : -

' » | . =
120 - : - — T f . T ]
— 1 1 T 8- " - i i * -
g o o B ,
¢ 1104 s - O P - A 4 I
< T ~ 74 A : -
i . . T i 1 - -
W 400 - o - | ' L <
E l ! ® calcinated 800°C, 5 minutes dwell time ] " : i . i
90 - i ® - calcinated 800°C, 15 minutes dwell time - 5 _ b ) ®-- | |
| I —A— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time i i k ‘ A T i
®-- calcinated 900°C, 5 minutes dwell time » A
80 i ®-- calcinated 900°C, 15 minutes dwell time & 45 L4 4 7
B ‘ A calcinated 900°C, 30 minutes dwell time . 1 A b
70 ; _ 3 _
C AeB | AR S ARG  m  asm 1180 1200 1220 1240 1260 1280
1160 1180 1200 1220 1240 1260 1280 1300

Temperature (°C) Temperature (°C)

= Augmentation du module d’élasticité et de |la dureté si comparaison avec
valeurs obtenues en conventionnel
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Comparaison des propriétés micro-ondes / conventionnel

Propriété

Conventionnel

Micro-ondes

Densité relative (%) 97,3 99,6
Taille de grain (um) 2,6 1,0
Module d’élasticité (GPa) 122 143
Dureté (GPa) 6,1 9,6
Contrainte a rupture en compression (MPa) 430 531
Ténacité (MPa.m?/2) 0,92 1,12
Durée du cycle thermique (h) ~15 ~0,5

=  Optimisation des propriétés mecaniques
=  Diminution du temps d’élaboration
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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
e Pas de déliantage preéalable

frittage

1400 T T T T T T T T

+—>

1200

1000 4

8007 déliantage

600 -

Temperature (°C)

400

o T T T T T T T T T T T T
(0] 20 40 60 80 100 120
Time (minutes)

Densité des parois 98,7 %
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Temperature (°C)

Frittage par micro-ondes de pieces de formes complexes
= Fabrication additive (stéréolithographie)

* Chauffage hybride (déliantage)
« 80a380W

e 1230°C durant 15 minutes

e Pas de déliantage preéalable

frittage

1400

+—>
12004  déliantage .

1000 1
800 -
600 1

400

| NH "

BSE1

200 -

Time (minutes)

= Densité des parois 98,2 %
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Principe du chauffage micro-ondes
Dispositif micro-ondes

Exemple d’application

Vers d’autres tailles d’échantillons

N

Four continu a chauffage micro-ondes
Sairem, France
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Equipements
= Monomode a 2,45 GHz

*  Volume utile: 0,3L

= Multimode a 2,45 GHz

e Volume utile : 96L

= Monomode a 915 MHz

e Volume utile : 9L

Frittage MO

Equipements Sairem
du CrisMat a Caen e
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Micro-ondes monomode a 915 MHz

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

*Photos CRISMAT Caen 176
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Pourquoi 915 MHz ?

= Profondeur de pénétration D, des micro-ondes

D, - 0¥y
i frs"J &

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

=  Dimensions de la cavité
C 2

R GEBEG!

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

= Puissance dissipée Py
P. = 24 <'tan(6) E*

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

impligue 'augmentation de la puissance nécessaire au chauffage
177
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Temperature (°C)

1400

1200

1000

800

600

400

200

0

0

Frittage a 915 MHz
1250°C durant 15 minutes :

Frittage MO

Cru

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

Cycle thermique court, environ 2 heures
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Frittage a 915 MHz

= Densite 99,1 %

= Taille de grain: 0,9 um

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

2 pm* EHT = 5.00 kV Signal A = InLens
Mag= 668KX | | WD = 5.2mm Aperture Size = 30.00 pm
4,0 . | T I
® calcinated 900°C, 5 minutes dwell time A 2.0 ] ! ' ! ' ' : ! ' ! ' e ]
-- @-- calcinated 900°C, 15 minutes dwell time 184 |
3.5 & calcinated 900°C, 30 minutes dwell time . e
i B calcinated 800°C, 5 minutes dwell time S oA i 1.6 - 3
—&— calcinated 800°C, 15 minutes dwell time AT i
3.0 1 —&— calcinated 800°C, 30 minutes dwell time | 144 B
E , _ € 12- J ]
= o5 rd . ~ 1 [ ]
= ;/ ’." _______..--""- =1 Q _ N
: S gl NN
2 e - 2 08 . g ]
= 204 e . T 1 .
@ — u = 0.6 -
154 47 L i 0.4 1 ]
. 0.2 4 -
1,0 4 / — 0.0 T T T T T T T T T y T
¥ 0 10 20 30 40 50
. | T I | . | .
1180 1200 1220 1240 1260 1280 position (mm)

Temperature ("C)

Piece dense avec microstructure controlée
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Frittage a 2,45 GHz multimode
= 903200 mm de diametre
= \olume cavité : 96L

~ 1200
3500
- 1000
3000 .
® |ncident power
O Refelcted power
2500 4 ® Temperature - 800
. 2000
s 600
o 1 O
Q- 1500 4 ~
400
1000 S
- 200
500
0

" . '
0 3600 7200

= Cycle thermique d’environ 2 heures

*Photos CRISMAT Caen 180
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Frittage a 2,45 GHz multimode

97.0
96.5 —
96.0 —

95.5

densité relative (%)

93.0 o
92.5 +

92.0 . r
1200 1210

Grains size (um)

95.0

94.5

94.0

93.5

/ I 25
e e e [
O

, . , . r . 30

O
\O/ L 20

—O—temps de palier : 15 min
—0O— temps de palier : 60 min

T v T v T ¥
1220 1230 1240 1250

Sintering temperature (°C)

40 60 80 100
position (mm)

(wnl) azis urein

Frittage MO

6.0 ; y ; ; . : : ; ] o
5.8 - —————— . I
56 / L 120
- 2 -
5.4 4 [u]
) e . - 100
5.2 - I
] * 80
E 5.0—- E
O 4.8 %
T 1 L 60
4.6 - &
o ®
4.4 L 40
%2 2 —0— 15 minutes dwell time | e
4.0 o —@— 60 minutes dwell time
3.8 ; . . . . . T - T 0
1210 1220 1230 1240 1250

Sintering temperature (°C)

Chauffage principalement indirect
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Comparaison des techniques
Propriété Conventionnel | 2,45GHz mono 915MHz 2,45GHz multi
Densité relative (%) 97,3 99,6 99,1 96,5
Taille de grain (pum) 2,6 1,0 0,9 5
Module d’élasticité 199 143 140 130
(GPa)

Dureté (GPa) 6,1 9,6 7 5,2

Durée du cycle o o o N

thermique (h) = U 2 2

= Apres chauffage par micro-ondes,

possibilité d'obtenir des pieces  aux

propriétés au moins égales ou supérieures a celles observées apres chauffage
conventionnel, en des temps plus courts
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Conclusions

" |ntéréts

Réduction du temps d’élaboration

Diminution de I’énergie consommee

Ameélioration des propriétés mécaniques

Possibilité de densifier des pieces de formes complexes

= | imitations

e Cadence de production (batch)

Sairem
Lyon,
i France 183

Vers des procédés continus (300°C)
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Merci pour votre attention !
Des questions ?

Hugo CuRTO

LMCPA-UVHC
hcurto@univ-valenciennes.fr

H Vs

‘:{( Université
Polytechnique

HAUTS-DE-FRANCE
184



nterrey -

France-Wallonie-Vlaanderen Zirorescy

e CRIBC

member of

CRIBC (chef de file)

www.bcrc.be
Mons
+32 (0)65 40 34 34

GrandIzst

ALSACE CHAMPAGNE-ARDENNE LORRAINE

o

ARDENNES

Conseil Départemental

K

\/ AVEC LE SOUTIEN DU FONDS EUROPEEN DE DEVELOPPEMENT REGIONAL

4 MateriaNova

Materia Nova

www.materianova.be
Mons
+32 (0) 65 55 49 02

Bmalikem

DE L'IDEE AU MARCHE

Matikem

www.matikem.com
Villeneuve d'Ascq
+33361760245

Merci pour votre attention

UNIVERSITE DE VALENCIENNES
ET DU HAINAUT - CAMBRESIS

UVHC-LMCPA

WWW.univ-valenciennes.fr
Maubeuge
+33(0)327511676

POM
Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij
Oost-Viaanderen

POM QOost-Vlaanderen

Gent
+32(0) 9 267 86 33

o oog

Centre Régi onal d’ lnnovanon et de Transfert de Technologie

CRITT-MDTS

www.critt-mdts.com
Charleville-Mézieres
+33(0) 324378989

<

’

WaIIonle
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Interreg V FWVL - TECH2FAB — 01/10/2016 - 30/09/2020

DES TECHNOLOGIES VERS L'APPLICATION
INDUSTRIELLE (TECHNOLOGY TO FABRICATION)

Journée thématique du 24/05/2018

" S -
*CRIBC " ldMateriaNova H ﬂﬂﬂ 5
X . 4 entre Régional d’Innovation et de Transfert de Technologie
o UVHC N NN
member of POUANAUT - CANBkESS

= / \7
Grand st
Provinciale Ontwikkelingsmaatschappij e e T ARDENNES
Oost-Vlaanderen

seil Départemental Wallonie

Emalikem

DE L'IDEE AU MARCHE
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MATERIALS R&D CENTRE Centre Régiona

Unité de Démonstration 1
Traitement de surfaces par voie seche

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

v" Implantation ionique _ _
v" Analyse tribologique

4 Mate riaNova Hﬂ ﬂﬂ
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MATERIALS R&D CENTRE  CenteRégioncldinnovationet de Tronsfertde Technolog

Market-driven approach from Lab to Fab.

UMONS m

T Université de Mons B %
RSITE de Licge

UNIVERSITE ==
DE NAMUR

Innovative Idea

Research Project
Scientific Valorization

Technical Feasibility

[ ] [
ton
: people
300

Design of Equipment

teriahova

R&D CEN

<
>
_i
-
~
2>

Validation at Lab Scale

Process Up-Scaling J ionics NanNo®

surface technologies

{ytekn S B-SENS

Pre-series and Production

X

Equipment / Product Sales
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MATERIALS R&D CENTRE  ContreRégion "” '“"”'"“"’m

ﬂMaterlaNova

MATERIALS R&D CENTRE

« Since 2000

« Non-profit organization
« 85 > employees

« Turnover: = 8,5 Mio€

« Pure project financing

« 2011: member of EMRA

ionics

surface technologies
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MULTIDISCIPLINARY FIELDS OF EXPERTISE AT A GLANCE

Polymers
(Nano-)composites

Biopolymers

Functionnal surfaces

Structured surfaces

Surface Innovative
Treatments Polymers

Materials
Analysis

Optronic .

Materials Biotechnology

Modelisation Biodegradation
Synthesis

Devices
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!
- ' - - ", -
‘ = :
— SSals
Rk i 3 4 )
R

N NAN
mécani-

R&D

B

I
4 wWg o °
i 3
t 1 N

Corrosion o= 1 ' a " & thermi-
VA ey ¥ 0 : ques

Peinture,

Analyse . 9 Plasma Métallo-
de surface -~ froid — graphie
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4 axes :

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 Bras  Charge
 Tribometre pion-disque:

- 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
w charge :
E oo dureté
& Phase de
= décharge :
100 élasticité
0 @
0 500 1000 1500 2000 2500
h (nm)

Courbe charge-déplacement 195
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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

_ 0.1 mN ~ 100 mN
Applied load e
Constant
Progressive |
Incremen ital
Tangential Force
Friction coefficient I ‘ Indenter
\ Diamond
Rockwell
S § P Spherical
b
' Vi ;
- AV (g
T | WK J (A
Displuance::ne;rﬁ e . "J 11 \ f A *:»f : ‘,;‘
Reciprocating i U \f “i‘.':\, | \\ 8\ faf \) ' ) _‘\
Y | \ LAY "V A N | [\l
J “ / ,&’ \J
7 y. |/
Déplacement de I'indenteur avec V|

charge croissante (de 0,06 mN a ‘
120mN) 196
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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
o O P P P P —Ag

—A

Identification du revétement Chrome | . —%

Erosion au cours de I'analyse &y

L JEel : : : —=Co
; s ; : —cr

—Cu

—F

Identification |- o —Fe
de l'aciersous- | i %
jacent —

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

—Mo
—_

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

—P
—Pb

3 35 4 45 5 5:5 m
b 197
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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

198



HmiltCIrecy “ . . ﬂMaterlaNova H ﬂﬂﬂ

France-Wallonie-Vlaanderen iieery ) Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie
MATERIALS R&D CEN E . ...

—> 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
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Dépots Materia Nova

b

nal d'Inn:

ovation et de Tra

aog

nsfert de Technologi

Dépot physique en phase vapeur (PVD) :

Revétement en WC :
- Connu pour bonne résistance a l'usure
- Maitrisé par Materia Nova

=> Pulvérisation de W dans Ar/C,H, ou WC dans
— U.
S | Sputtering
Target
o0
A’/ °: %o Sputtered
S o Target
o0 Atom
Sputtering * —
Gas —"
Thin Film a Substrate

—_

Acétylene (C,H,) <
Phase amorphe carboné

Substrat en acier C45E :
- Forte utilisation dans l'industrie pour
la réalisation de pieces mécaniques

Ar

Gazneutre | dépot

r

— WC:CH

(CH)

—

C—

Cible métallique

Méme nature
gue la cible

OO CT

Carbure

5%

10%
15%
20%
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Caractérisation CRITT-MDTS H ﬂﬂﬂ

Caractérisations chimiques : GDOES

Profil en profondeur du WC:CH 10%

WC C2H2 10% 24.1.18

=> Estimation de

I’épaisseur des dépots :

Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie

Multi sélection

.
B  EEfiilIT L — %
.1 — Gafe ......................... e 5%
24 17 VL I T N S D
[ Comparaison
e es profils
e W
. Y 1 L T O N N —
120 1;0 s
WC 0.9 um
WC:CH 5% 1.1 um
WC:CH 10% 0.8 um
WC:CH 15% 0.7 um
WC:CH 20% 0.8 um
Cr PVD 0.8 um
Cr électolytique 50 um 201
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3000

2500

2000

1500

1000

500 -

Caractérisation CRITT-MDTS H ﬂﬂﬂ

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
202



nterres M Caractérisation CRITT-MDTS H ﬂﬂﬂ

Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie

Adhérence des dépots par scratch test
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=> Importance de la préparation de surface
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Adhérence des dépots par scratch test N NNN
Charge critique (mN)

80 WC

W WC:CH 5% Charge
mWCCH10%  Ccritique =
mWC:CH15%  zone de 1°re
B WC:CH 20% ru ptu re

m Cr PVD

60

40

20 ———

0
O 1 mN 100 mN

) Y » 1 1 I\ i 0. .. EeiBRE " . e I
o | LR L LR Lk A L 1
| \ ‘“ “ dl s : L) ) { b Y ! o :‘o‘ . j\\.‘o \ l hl
L AL Laghaatan Ll s et W 020\ - o115 ‘.'\-,‘ SR 1. B . e o _.\.-.'. o5 Sl I < e gt o)
| | 1 | { | ] i 18 " ' i Ll ds =1 Tens il ; 3
, | Ll il 00 oL R R VOt - ™
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=> Diminution de I'adhérence avec la présence de C,H, 204
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Tribometre pion-disque

=> Mesure du coefficient de frottement avant destruction du dép6t

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

Conditions : e —
- Charge: 1N MEB-EDS des sillons d’usure
- Bille alumine, Disque Acier en bleu présence de
tungstene
- Nombre de cycles: 4000

Coefficient de frottement (CoF) 1N : destruction partielle

0,8

v WC 0%

> ® WC: CH 5%

Zj B WC:CH10% => Diminution du CoF
O — mWC: CH15% avec 'augmentation
02 mWC: CH20% de la phase amorphe
01+ m Cr PVD CH

Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie

205



nterres M Caractérisation CRITT-MDTS H ﬂﬂﬂ

Centre Régional d'Innovation et de Transfert de Technologie

Tribometre pion-disque

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

Aire d'usure (um2)

20000
18000
16000 .
mWe Sillon d’usure
14000
B WC:CH 5%
12000
B WC:CH 10%
10000
M WC:CH 15%
8000
B WC:CH 20%
6000
m Cr PVD
4000
2000
0

\

=> Meilleur compromis coefficient de frottement - usure
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Tribometre forte charge

=> Mesure d’essai d’usure bronze vs acier revétus WC:CH

Réduction taille des pions (mm)

Conditions :

1 - Charge: 150N
0,9 - Pion Bronze, Disque Acier
0,8 - Dans le sens des stries
0,7 we - Nombre de cycles: 8000
06 ® WC:CH 5%
05 ® WC:CH 10%
0.4 m WC:CH 15%
0,3 B WC:CH 20%
0,2 m Cr PVD
0,1

0

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

207

Vue d’un essai a 20% C,H,
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» 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 '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%
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Merci pour votre attention
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INTERET DES TRAITEMENTS DE SURFACES
EN VOIE SECHE POUR LA FABRICATION
ADDITIVE EN PRE-TRAITEMENT?

210
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DEPOTS PLASMA SUR POUDRE LIMITATIONS ?
+ Substrat

Coating formation on the OO0

Y STRP R A S A SR

substrate by condensation of LSS y‘v\x A

44040094 4

materials

. A &
Transport of material raop

towards the substrate
surface

Incorporation of materials
in the transport media =

211
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DEPOTS PLASMA SUR POUDRE ?

MATERIALS R&D CENTRE Cenmkegnonald i deTmnslende hnologie
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ECRAN TACTILE STANDAR Y

VENTILATION FiXE

SUR SUPPORT ORIENTABLE //
|
J
\ |

\

ZONE DE TRAVAI

n
]
0

ASSER UNE GIRAFE AFIN

LITER LE RETRAIT DU TONNEAU
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In needs of new powders

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

For R&D or niche markets

f
)
T e y
gl
1 N :
! I
3

A0 NN R B
A/ N1 O at home ....

A\vr

And no atomizer plants

»PVD treatment
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COATING SUR POUDRES
Core shell structure Décoration de poudre
Cu on Zn-powder (60 pm diam) Au sur billes de verre (100 um

diam)

LA100(U)

MATERIALS R&D CENTRE  CenteRégionald" ot de Trunsiert de Techinolog
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Applications & résultats

Additive Manufacturing
Thermal spraying
Technical sealing
Composite materials
Sintering processes
Catalysis :

d 4 4 4d 4 4 4
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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

~  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



Interreg s

e-Wallonie-Vlaander

AMateriaNova H ﬂﬂﬂ

S R&D CEN . ...

Core-shell structures for AM

~ Poudre
Y Cu (gas atomization) from 20-45 ym

“ PVD-coating
“ Cr:0.14 and 0.93 wt%
(morphologie, coulabilité et absorption)
~ Ti:0.18 and 1,1 wt%
(morphologie, absorption et porosité)
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Cr on Cu-powder

* Morphologie —apres PVD-coating

. | HV |mag O] WD |[det| cur |
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% l
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% . "*"L\/\d
10% !
0% !
0 500 1000 1500 2000 2500

Laser wavelength [nm]

MATERIALS R&D CENTRE  CentreRégional dinnovation et de Tronsfert de Technologi
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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%

de I

montre une amelioration
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Cr on Cu-powder

Coulabilité des poudres

A

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% Cr
(couted) 298 317 1.055

Cu-0.93wt2e Cr

(coated) 31.1 1.28 32.3 1.12
Cu-1Cr (GA) ( 391 ) 9.33 48.4 9.38
S ——

m L es 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.

# Les 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

500 pm o T RN g

.

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

~ SLM trials

Coated Cu-powder 0,18 Coated Cu-powder 1,1

wt% wt%
17,6% Porosity 3,5% Porosity

~ D0 a la meilleure absorption énergétique des poudres la
porosité des pieces procéssees peut étre abaissée a 3-8%

N ['absorption d‘énergie par les poudres dépend de la
quantité de titane ajoutée.

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

MATERIALS R&D CENTRE  CentreRégional d'lnnovation et de Transfert de Technol
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Autres fonctionnalités possibles par le
traitement de la surface de poudre pour
la fabrication additive
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Alloying for AM

Controle fin de la composition d’alliage
Modification des poudres commerciales

Pseudo poudre alliées ... pas de process
de mélange 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

“ Métallisation de céramique pour "&”‘%; oS
synthése de composites
“ Reésistance a l'oxidation accrue

~ Amélioration de processabilité pour
SLM

“  Aspect esthétiques en frittage

i MateriaNova

‘entre Régional d
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Core shell structures for
technical bonding

< Poudre avec structure
core shells d'argent

< Trés haute conductivités
électrique des poudres

<  Meilleur control du
procéede

< Plus de 30% d'Ag
eéconomisé
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Core shell structures for
antibacterial activity__ |

L i 1 i L i 1 1 1 1 1 1

1E9 o [l :ore Bactérie/s500u1]

1000000 =~
100000 o
10000

1000

‘Nbre Bactérie/500ul

100

10

. = & & F e ’
s g gl N, @é_\ &cp E@“ﬁ%@ﬁ fg@ ‘15"‘?9
i &
Zn0-Ag films deposes sur billes de Nombre de bactéries pour 500ul de
verre 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 procedés

UD1 propose :
< La technologie de revétement adaptées au poudre

“ La possibilité d‘'une caractérisation complete des
revétements
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Merci pour votre attention
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Carbure Nanocomposites Phase amorphe
nanocristallin nc-MeC,/a-C(:H) a-C(:H)
MeC,

@ transition metal
e Carbon

Ultra dur _ .
faible coefficient

de friction
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