Conception, fabrication et validation d’une imprimante 3D
pour les mélanges poudre-liant

par

Olivier MICLETTE

MEMOIRE PAR ARTICLE PRESENTE A L’ECOLE DE TECHNOLOGIE
SUPERIEURE COMME EXIGENCE PARTIELLE A L’OBTENTION DE LA
MAITRISE AVEC MEMOIRE EN GENIE MECANIQUE
M. SC. A.

MONTREAL, LE 25 OCTOBRE 2022

ECOLE DE TECHNOLOGIE SUPERIEURE
UNIVERSITE DU QUEBEC

@ Olivier Miclette, 2022



o080

Cette licence Creative Commons signifie qu’il est permis de diffuser, d’imprimer ou de sauvegarder sur un

autre support une partie ou la totalité¢ de cette ceuvre a condition de mentionner 1’auteur, que ces utilisations

soient faites a des fins non commerciales et que le contenu de I’ceuvre n’ait pas été modifié.




PRESENTATION DU JURY
CE MEMOIRE A ETE EVALUE

PAR UN JURY COMPOSE DE :

M. Vincent Demers, directeur de mémoire
Département de génie mécanique a I’Ecole de technologie supérieure

M. Vladimir Brailovski, codirecteur de mémoire
Département de génie mécanique a I’Ecole de technologie supérieure

Mme Nicole R. Demarquette, présidente du jury
Département de génie mécanique a I’Ecole de technologie supérieure

M. Lucas Hof, membre du jury
Département de génie mécanique a I’Ecole de technologie supérieure

IL A FAIT L’OBJET D’UNE SOUTENANCE DEVANT JURY ET PUBLIC
LE 26 SEPTEMBRE 2022

A L’ECOLE DE TECHNOLOGIE SUPERIEURE






REMERCIEMENTS

Je remercie mon directeur M. Vincent Demers et mon co-directeur M. Vladimir Brailovski
pour leur implication active dans ce projet qui a permis d’atteindre des objectifs au-dela des
attentes initiales. Leur patience, leur bonne humeur et leurs conseils m’ont permis de surmonter
les différentes embuches auxquelles j’ai fait face. J’aimerais également remercier Joél
Grignon, Eric Marcoux, Alain Grimard et Serge Plamondon pour le soutien technique durant

la fabrication du banc d’essai réalisé dans ce travail.

J’aimerais remercier les boys de Véloom qui m’ont aidé a garder la motivation tout au long de
mes trois années de maitrise, et ce, malgré la pandémie. Je tiens également a remercier mes

parents pour leur support et leur encouragement dans les moments plus difficiles.






Conception, fabrication et validation d’une imprimante 3D pour les mélanges poudre-
liant

Olivier MICLETTE

RESUME

La fabrication additive par extrusion de polymere hautement chargé (MEAM-HP) est un
procédé récent qui permet de fabriquer des pieces métalliques denses en quatre étapes. La mise
en forme de la piece est réalisée par impression 3D ou le mélange fondu poudre-liant est déposé
par une buse sur un plateau d’impression de fagon similaire au procédé de fil fondu pour les
polyméres. Plusieurs études se sont concentrées sur 1’optimisation des parameétres
d’impression dans le but d’¢liminer les défauts intercouches dans les piéces. Ces défauts situés
a la jonction des lignes d’impression sont en réalité des trous qui diminuent la masse volumique
des pieces et affectent négativement les propriétés mécaniques. L’ optimisation des parametres
d’impression permet de réduire la taille de ces défauts, mais ne permet pas de les éliminer
complétement. Peu d’études ont investigué 1’utilisation des mélanges a basse viscosité qui ont
pourtant le potentiel de réduire 1’occurrence des défauts en permettant au mélange de mieux
épouser la forme des lignes d’impression précédemment déposées. Ce travail a pour objectif
de développer une nouvelle imprimante capable d’imprimer des piéces en utilisant des
mélanges poudre-liant a faible viscosité, de démontrer ses performances et d’ultimement
confirmer si ['utilisation de tels mélanges a faible viscosité permet de réduire ou méme
d’¢liminer les défauts intercouches. D’abord, une imprimante munie d’un extrudeur a piston a
¢été congue et fabriquée. Puis, la précision de déplacement du plateau d’impression et le
controle du débit de I’extrudeur ont été validés. Ensuite, la température d’extrusion et du
plateau d’impression ainsi que le volume de retrait de I’extrudeur ont été optimisés pour réduire
les défauts d’impression. Pour terminer, six pieces complexes ont ét¢ imprimées pour
déterminer si les mélanges a faible viscosité peuvent étre utilisés pour I’impression de pieces
fonctionnelles. Le mélange utilisé dans cette étude est composé de 65 vol. % de poudre d’acier
inoxydable 17-4PH, 23 vol. % de cire de paraffine, 10 vol. % d’éthyléne-acétate de vinyle et
2 vol. % d’acide stéarique. Durant la préparation du mélange, le brassage sous vacuum d’une
minute s’est avéré suffisant pour atteindre la densité relative maximale de 99.8%, soit 1.2% de
plus que celle sans dégazage. Le volume de retrait optimal permettant d’éviter 1’écoulement
naturel du mélange par la buse lorsque I’extrudeur est a 1’arrét et de contrdler précisément les
départs et arréts des séquences d’extrusion est de 3.6 mm?®. Les températures d’extrusion et de
la surface d’impression de 85°C et 52.5°C respectivement ont permis d’éliminer les défauts
extérieurs et intercouches pour une piece imprimée simple. Durant ces impressions, une
technique de chevauchement des lignes d’impression novatrice a été utilisée pour éliminer la
présence de défauts intercouches. Finalement, I’impression de piéces avec des caractéristiques
telles que des parois minces, des murs a 45°, des zones non supportées et des surfaces
complexes a démontré que les mélanges a faible viscosité peuvent étre utilisés dans le procédé
MEAM-HP.

Mots clés : Fabrication additive par extrusion de pate métallique (MEAM-HP), impression 3D
métallique, mélange poudre-liant, technique de chevauchement






Design, fabrication and validation of a 3D printer for processing powder-binder
feedstock

Olivier MICLETTE

ABSTRACT

Material Extrusion Additive Manufacturing of highly-filled polymers (MEAM-HP) is a recent
process that allows dense metal parts to be manufactured in four steps. The shaping of the part
is carried out by 3D printing where the molten feedstock is deposited by a nozzle on a build
platform in a manner similar to the fused filament fabrication process for polymers. Several
studies focus on optimizing printing parameters with the aim of eliminating interlayer defects.
These defects located at the junction of the printing lines are in fact holes which decrease the
density of the parts and negatively affect the mechanical properties. Optimizing the print
parameters reduces the size of these defects, but does not completely eliminate them. Few
studies have investigated the use of low-viscosity feedstocks, which have the potential to
reduce the occurrence of defects by allowing the feedstock to better conform to the shape of
previously deposited print lines. This work aims to develop a new printer capable of printing
parts using low-viscosity powder-binder feedstocks, demonstrate its performance and
ultimately confirm whether the use of such low-viscosity mixtures can reduce or even eliminate
interlayer defects. First, a printer with a piston extruder was designed and built. Then, the
precision of movement of the build platform and the control of the extruder flow rate were
validated. Next, the extrusion and build platform temperature as well as the extruder retraction
volume were optimized to reduce print defects. Afterwards, six complex parts were printed to
determine if low-viscosity feedstocks can be used for printing functional parts. The feedstock
used in this study is composed of 65 vol. % 17-4PH stainless steel powder, 23 vol. % paraffin
wax, 10 vol. % ethylene vinyl acetate and 2 vol. % stearic acid. During the preparation of the
mixture, mixing under vacuum for one minute was sufficient to reach the maximum relative
density of 99.8%, i.e. 1.2% more than that without degassing. The optimal retraction volume
to avoid oozing through the nozzle when the extruder is stopped and to precisely control the
starts and stops of the extrusion sequences is 3.6 mm?’. The extrusion and print surface
temperature of 85°C and 52.5°C respectively helped eliminate outer and interlayer defects on
a single printed part. During these prints, a novel technique of overlapping print lines was used
to eliminate the presence of interlayer defects. Finally, printed parts with features such as thin
walls, 45° walls, unsupported areas and complex surfaces demonstrated that low viscosity
feedstocks can be used in the MEAM-HP process.

Key words: Material extrusion additive manufacturing of highly filled polymer (MEAM-HP),
metal 3D printing, feedstock, overlap technique
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INTRODUCTION

La fabrication additive permet de fabriquer des piéces métalliques complexes par 1’ajout
successif de matieére. Parmi les sept catégories reconnues par la norme ASTM 52900:2021,
I’impression 3D par extrusion de polymere hautement chargé (MEAM-HP) est un procédé
récent qui se veut peu dispendieux, sécuritaire et simple d’utilisation. Actuellement utilisé pour
le prototypage et pour la production de piéces non critiques, ce procédé est encore au stade de

développement et n’est pas encore couramment utilisé dans I’industrie.

L’obtention d’une piece métallique dense par MEAM-HP survient apres la réalisation de
quatre étapes, soit la préparation d’un mélange poudre-liant, la mise en forme de la piéce par
impression 3D, le déliantage permettant de retirer complétement le liant, et le frittage durant
lequel les particules de poudre fusionnent a 1’état solide par diffusion. Les étapes de déliantage
et frittage sont principalement dérivées du procédé d’injection de poudre métallique (MIM)
qui utilise des mélanges similaires depuis prés de 50 ans. Contrairement au procédé MIM qui
permet d’obtenir des picces métalliques denses a environ 99%, la densité typique obtenue en
MEAM-HP se situe plutdt entre 93-99%. La densité plus faible ne permet pas d’obtenir des
propriétés mécaniques élevées et répétables, empéchant ainsi le procédé d’étre adopté par
I’industrie. La plus faible densité provient principalement des défauts intercouches induits dans
les piéces pendant la mise en forme par impression 3D. L’optimisation des parameétres
d’impression permet de réduire la taille de ces défauts, mais ne permet pas de les éliminer
complétement. Ce travail a pour objectif de développer une nouvelle imprimante capable
d’imprimer des picces en utilisant des mélanges poudre-liant a faible viscosité, de démontrer
ses performances et d’ultimement confirmer si 1’utilisation de tels mélanges a faible viscosité

permet de réduire ou méme d’éliminer les défauts intercouches.

Le premier chapitre consiste en une revue de la littérature du procédé MEAM-HP incluant les
résultats d’impression obtenus par d’autres groupes de chercheurs. Le deuxiéme chapitre

présente la problématique et 1’objectif spécifique de ce travail. La méthodologie présentée au



troisiéme chapitre est complémentaire a celle déja mentionnée dans 1’article scientifique.

Exposé au quatrieme chapitre, cet article présente et analyse les résultats.



CHAPITRE 1

REVUE DE LITTERATURE
1.1 Fabrication additive de pi¢ces métalliques

La fabrication additive (FA) est définie par la norme ISO/ASTM 52900:2021 comme étant un
procédé permettant de batir une pi€ce par ajout successif de matiere a partir du modéle 3D de
I’objet. La FA posséde plusieurs avantages par rapport aux méthodes de fabrication
conventionnelles par enlévement de matiere (usinage) ou formative (coulée, pliage, forgeage,
etc.). D’abord, la FA permet de fabriquer des géométries complexes qui seraient excessivement
dispendieuses ou irréalisables par les méthodes traditionnelles. Ensuite, la FA ne requiert pas
d’outillage ce qui permet de décentraliser la production en faveur d’une fabrication locale. De
plus, les petites productions comme la personnalisation de produits et le remplacement de
picces brisées par rétro-ingénierie sont rentables. La production en petits lots permet également
de réduire les délais de fabrication et de réduire les niveaux de stocks abaissant ainsi les frais
d’entreposage. C’est entre autres pour ces raisons que l’industrie de la FA a connu une
croissance importante allant de 15 a 30% entre 2010 et 2020 (I. Campbell, O. Diegel, J. Kowen,
N. Mostow, & T. Wohlers, 2021). Cependant, la FA posséde certaines limitations, notamment
en matiere de précision dimensionnelle et de fini de surface qui engendrent la nécessité d’une
opération d’usinage ou de rectification aprés I'impression 3D. De plus, les propriétés
mécaniques des matériaux, particuliérement pour les structures lattices, sont encore peu
connues. La complexité du procédé nécessite une main-d’ceuvre spécialisée pour concevoir
des pieces qui tirent profit des libertés additionnelles qu’offre la FA et pour optimiser les

parametres d’ impression.

La norme ASTM fait la distinction de sept sous-catégories de fabrication additive :
1. Fusion sur lit de poudre (PBF)
2. Jet de liant (BJT)
3. Dépot de métal (DED)
4. Extrusion (MEX)



5. Jet de matériau (MJT)
6. Lamination de feuille (SHL)
7. Photopolymérisation (VPP)

Les quatre premicres catégories énoncées sont les plus populaires pour la fabrication de pieces
métalliques. La Figure 1.1 affiche la proportion que prend chaque procédé dans 1’industrie en
fonction des imprimantes vendues en 2019. La fusion sur lit de poudre est prédominante avec
une proportion de 54 % suivi par le jet de liant et le dépdt de métal qui représente 16% chacun
alors que ’extrusion de matiére est la moins populaire a 10%. Celles-ci sont bri¢vement

décrites dans les sections suivantes.

Photopolymeérisation (2%)
Lamination de feuille (2%)

— Jet de liant et de
matériau (16%)

Extrusion (10%) — 7

Dépdt de métal (16%)

Fusion sur lit de
poudre (54%)

Figure 1.1 Répartition de la technologie d’impression métallique en 2019 en fonction des
imprimantes vendues
Adaptée de Vaftadar, Guzzomi, Rassau, et Hayward (2021)

1.11 Fusion sur lit de poudre

La fusion sur lit de poudre (ou en anglais powder bed fusion, PBF) consiste en la fusion
successive de minces couches de poudre seche (Figure 1.2). D’abord, un systéme épand une
premiére couche uniforme de poudre sur la plaque d’impression. Puis, une source d’énergie,

généralement un laser ou un faisceau d’électrons, fusionne les particules aux endroits



nécessaires pour former la géométrie de la piece ainsi que les supports d’impression. Ces deux
étapes sont répétées jusqu’a 1’obtention de la géométrie compléte de la picce. Les matériaux
qui peuvent étre fabriqués par le procédé PBF sont des alliages qui peuvent étre soudés a 1’¢état
liquide. Comme dans les procédés de soudage, I’atmosphere dans la chambre d’impression
doit empécher la contamination du bain de fusion en utilisant des gaz inertes. La fusion locale
entraine un gradient de température élevée pouvant provoquer des fissures. Pour éviter cela, la
piece imprimée est chauffée par conduction via le plateau d’impression. Apres 1’impression,
un recuit est généralement nécessaire afin de diminuer les contraintes résiduelles d’origine
thermique. Finalement, les pieces imprimées doivent étre retirées de la plaque d’impression

soit par sciage ou par électroérosion.
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Figure 1.2 Fusion sur lit de poudre (PBF)
Tirée de cmte.ieee.org

1.1.2 Jet de liant

La fabrication additive par jet de liant (en anglais binder jetting, BJT) utilise le principe de
mise en forme, déliantage et frittage pour fabriquer une piece métallique dense. La mise en

forme de la picce, illustrée a la Figure 1.3, débute avec une mince couche de poudre séche sur



laquelle un liant polymérique est projeté sélectivement pour former la premicre couche de la
piece. Par la suite, une nouvelle couche de poudre séche est étendue et le processus est répété

pour obtenir la géométrie compléte.

Liquid binder

Inkjet printhead

Powder roller
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stock
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Figure 1.3 Procédé de jet de liant
Tirée de make.3dexperience.3ds.com

La piece obtenue que I’on nomme piéce a vert est ensuite déliantée pour retirer les composants
polymériques de la piéce laissant des vides entre les particules de poudre. La piéce est alors
placée dans un four pour 1’¢étape de frittage durant laquelle I’augmentation de la température
permet aux particules de se souder a I’état solide par le mécanisme de diffusion afin de
transformer les particules en joints interparticulaires puis finalement en joints de grains. Les
pores laissés par le liant sont refermés et la piece rétrécie formant ainsi une piéce métallique
dense. L’évolution de la microstructure présentée a la Figure 1.4 permet de voir 1’évacuation

du liant lors du déliantage, puis le rapprochement des particules de poudres durant le frittage.



1. Mise en forme 2. Déliantage 3. Frittage

Liant polymérique Poudres Vide
métalliques

Figure 1.4 Procédé de jet de liant — évolution de la microstructure
Adaptée de S. Spiller, Berto, et Razavi (2022)

1.1.3 Dépot de métal

Le procédé de dépot de métal (en anglais direct energy deposition, DED) regroupe les procédés
dont un métal d’apport solide (fil ou poudre) est délivré vers une source de chaleur (laser ou
arc ¢lectrique) pour le liquéfier et le déposer couche par couche. Les différentes méthodes de
soudage (WAAM) avec métal d’apport font d’ailleurs partie de cette catégorie. Une
technologie plus récente est le dépot de maticre sous flux d’énergie qui consiste en 1’utilisation
d’un faisceau laser qui agglomeére la poudre métallique et la projette sur une surface (Figure
1.5). Cette technique est plus appropriée pour la réparation de piece de grandes dimensions,
car ce n’est pas une méthode tres précise. Pour créer des murs non supportés, un systéme de
déplacement multiaxe est nécessaire, car la matiére est ajoutée selon la direction de projection
de la matiére ce qui augmente considérablement le cotlit du procéd¢. On retrouve généralement
cette technologie dans des centres d’usinage possédant la capacité d’ajouter et couper le métal

pour dimensionner précisément les pices.
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Figure 1.5 Procédé¢ de dépdt de métal
Tirée de Gibson, Rosen, Stucker, et Khorasani (2021)

1.1.4 Extrusion de matiére

De fagon similaire au procédé de jet de liant, la fabrication additive par extrusion de polymeére
hautement chargé (ou en anglais material extrusion additive manufacturing of highly-filled
polymers, MEAM-HP) est réalisée en quelques étapes comme illustrées a la Figure 1.6.
D’abord, la mise en forme des picces est réalisée de fagon similaire au procédé de fil fondu (ou
en anglais fused filament fabrication, FFF), bien connu pour I’impression des plastiques. Un
mélange de poudres métalliques et liant polymérique a 1’état liquide est poussé a travers une
buse et déposé sur un plateau d’impression pour batir une piece couche par couche. Le mélange
solidifie au contact avec le plateau d’impression ou de la couche précédemment déposée
permettant d’obtenir la géométrie désirée. Aprés I’impression, la piece est détachée de la
surface d’impression et les étapes de déliantage et frittage décrites plus haut sont effectuées

pour obtenir une piéce métallique dense.
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Figure 1.6 Etapes du procédé MEAM-HP
Tirée de Thompson et al. (2021)

Bien que les balbutiements de ce procédé soient apparus en 1994 (Geiger, Greul, Steger, &
Sindel, 1994), ce n’est que depuis I’expiration du brevet de Stratasys en 2009 que les
recherches sur le MEAM-HP se sont multipliées. En 2017, les premieres imprimantes 3D
commerciales pour le procédé MEAM-HP ont vu le jour dont la Studio, commercialisée par la
compagnie Desktop Metal. Trois pieces fabriquées par cette imprimante sont présentées a la

Figure 1.7.

Figure 1.7 Exemples de pieces imprimées par le procédé MEAM-HP (a) rotor en 17-4PH, (b)
échangeur de chaleur en cuivre et (¢) poingon pour I’embossage de tole en acier 4140
Tirée de desktopmetal.com
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L’intérét industriel du procédé MEAM-HP par rapport aux autres procédés d’impression 3D
est principalement les colts de revient plus faibles des piéces, 1’absence de manipulation de
poudre seche, la facilit¢ d’utilisation et la rapidité a laquelle les matériaux d’impression
peuvent étre remplacés. En contrepartie, la technologie n’a pas atteint la méme maturité que le
procédé PBF ou les propriétés mécaniques et dimensionnelles des pieces produites par

MEAM-HP sont inférieures et moins répétables (Sadaf, Bragaglia, & Nanni, 2021).

1.2 Etapes du procédé de MEAM-HP

Puisque le présent projet s’oriente sur le développement de cette approche d’impression, cette
section présente les quatre étapes du procédé MEAM-HP, soit la préparation des mélanges, la

mise en forme par impression 3D, le déliantage et le frittage.

1.2.1 Préparation des mélanges

Les mélanges utilisés en MEAM-HP sont trés similaires et parfois identiques a ceux utilisés
dans le procédé de moulage par injection de métal (MIM). Leur préparation consiste a
mélanger de la poudre métallique avec un liant polymérique a une température supérieure au
point de fusion des polymeéres jusqu’a I’atteinte d’un mélange homogéne. Le brassage du
mélange se fait généralement sous vacuum pour éliminer les bulles d’air du mélange.
L’homogénéité des mélanges est essentielle afin de garantir des propriétés rhéologiques
constantes, mais ¢galement pour éviter que des agglomérats bouchent la buse de I’imprimante
3D. Elle est également nécessaire pour garantir le déliantage complet et un retrait uniforme
durant le frittage, donc un meilleur contrdle dimensionnel des pieces. L homogénéité dépend
non seulement de la méthode et du temps de brassage, mais aussi du choix de la poudre et du
liant et de leur proportion respective. Les caractéristiques des composants des mélanges sont

briévement décrites dans les sections ci-dessous.
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Caractéristiques des poudres

La taille et la forme des particules ont un impact significatif sur la performance du procédé. En
MIM, il a été déterminé par expérience qu’une taille de particules inférieure a 22 pm pour 90%
du nombre de particules (Doo < 22 pum) est idéale (D. F. Heaney, 2019). Ce méme requis
convient généralement au procéd¢ MEAM-HP, car les étapes de déliantage et de frittage sont
pratiquement identiques au MIM et il n’y a pas de risque de boucher la buse des imprimantes
3D qui a généralement un diameétre variant entre 250 a 800 um. Cependant, pour I’impression
de mince couche (50 um), des particules plus fines sont préférables pour conserver une
répartition uniforme du liant et des particules. De plus, elles favorisent la rétention de la
géométrie de la piece lors du déliantage par un plus grand nombre de contacts entre les
particules dans un volume donné et 1I’espace entre les particules est plus petit ce qui accélére
I’étape de frittage, car le déplacement de la maticre est plus faible. Cependant, de petites
particules sont plus dispendieuses a produire et elles augmentent la viscosité des mélanges.
Cela fait augmenter la pression d’extrusion et nuit au fonctionnement des extrudeurs. Ce sujet

est discuté plus en détail dans les sections 1.3 et 1.5.

Des particules ayant une géométrie sphérique sont préférables, car les particules irrégulicres
peuvent avoir tendance a s’emboiter entre elles lorsqu’elles sont compactées. Une compaction
des particules peut avoir lieu dans la partie conique de la buse ou le diamétre est réduit de 2.6
mm a typiquement 0.4 mm pour ’orifice de la buse. L’emboitement des particules peut causer
des variations de débit ou encore un blocage total de la buse. Les particules sphériques
permettent donc d’avoir un comportement rhéologique plus constant qu’avec des particules de

forme irréguliére.

Liant polymérique

Le liant polymérique possede plusieurs roles importants dont le premier est d’assurer la
répartition homogéne de la poudre dans le mélange. Deuxiemement, le liant doit conférer au
mélange la viscosité adéquate durant I’impression 3D pour d’abord transporter la poudre,
permettre au mélange d’épouser la forme des lignes d’impression précédemment déposées,

puis figer rapidement la géométrie en place lors de son refroidissement. Finalement, la
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composition du liant doit permettre de conserver la géométrie de la piece durant le déliantage.
Les liants conventionnels contiennent généralement trois types de composants différents. Le
composant principal, qui représente entre 50 et 90 vol. %, peut étre classé en trois catégories
en fonction de la méthode de déliantage :

e Matériau qui est retiré thermiquement (ex. : cire de paraffine)

e Matériau qui se dissout dans 1’eau (ex. : polyéthyléne glycol)

e Matériau qui se dégradent par une réaction catalytique (ex. : polyméthyléne)

Le composant secondaire joue le role de squelette qui maintient la géométrie intacte lorsque le
composant principal est retiré durant la premicre étape de déliantage. Celui-ci représente entre
0 et 50 vol. % alors que les additifs représentent de 0 a 10 vol. %. Les additifs peuvent étre
multiples, comme des agents dispersants (ex.: acide stéarique) et des stabilisants (ex. :
¢thyléne acétate de vinyle) qui permettent d’éviter les agglomérations et la ségrégation des
composants respectivement. Pour les mélanges qui seront transformés en bobine de filament,

un élastomere est généralement ajouté au mélange afin de diminuer la rigidité du filament.

Rhéologie des mélanges

En impression 3D, on s’intéresse principalement a la rhéologie a I’état liquide pour déterminer
la viscosité en fonction du taux de déformation en cisaillement pour différentes températures.
Les essais de rhéologie sont réalisés avec un rhéométre rotatif pour mesurer la viscosité a faible
taux de déformation en cisaillement et un rhéométre capillaire pour les valeurs élevés.
Typiquement, les taux de déformation en cisaillement lors de I’impression 3D oscillent entre
100 et 500 s!, donc le rthéométre capillaire est plus approprié. La viscosité typique d’un
mélange MIM utilis¢ en MEAM-HP est présentée a la Figure 1.8a. Ce mélange PolyMIM 8740
posséde une viscosité approximative de 500 Pa*s a un taux de cisaillement de 300 s a une
température de 185°C. En comparaison, un mélange considéré a basse viscosité posséde
généralement une viscosité inférieure a 100 Pa*s pour ce méme taux de cisaillement. Les
mélanges de poudres métalliques et de liant polymérique ont généralement un comportement
rhéofluidifiant, c’est-a-dire que la viscosité décroit avec I’augmentation du taux de

déformation en cisaillement (Figure 1.8b). Les mélanges a haute viscosité ont généralement un
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comportement rhéofluidifiant plus important a un faible taux de déformation en cisaillement
(<100 sy que les mélanges a basse viscosité. Cela signifie qu’un mélange a haute viscosité
« fige » plus rapidement que les mélanges a faible viscosité. Cette caractéristique est désirable
en impression 3D pour la précision dimensionnelle des pieces, mais peut étre néfaste pour

épouser compleétement la forme des lignes d’ impression déja déposées.

a) 1o 108 b
( ) —u— Viscosity ( ) A
R O/o/O Rhéoépaississant
i o
O —_ w1
—_ 3L
3 » O/ g *w /
o 7 A
= s 8 = Rhéofluidifiant
Z P {10° £ = 1éofluiditian
3 O/ 5 s
R [
- .
Newtonien
101101 162 163 15“ 10510‘ e
. Taux de déformation (s™)
Shear rate (s™)

Figure 1.8 (a) Profil de viscosité a 185°C du mélange PolyMIM 8740, et (b) type de
comportement rhéologique
Tirée de (a) Riaz et al. (2022)

L’utilisation d’un troisiéme type de rhéomeétre, le théométre torque, permet de déterminer la
fraction volumique de poudre critique. Cette valeur correspond au volume maximal de poudre
dans un mélange tout en ayant le liant qui recouvre toutes les particules et remplit tous les vides
entre celles-ci. Pour déterminer cette valeur, on observe le graphique du couple en fonction du
temps comme illustré a la Figure 1.9a. Lorsque le couple n’atteint pas de plateau et que sa
valeur est beaucoup plus élevée comme c’est le cas a 65% dans cet exemple, le mélange est
considéré comme hétérogéne, signifiant que la fraction de poudre est trop élevée. Une
deuxieme méthode pour évaluer la fraction volumique de poudre est d’effectuer une mesure
de densité¢ a 1’aide d’un pycnometre et d’une balance comme présentée a la Figure 1.9b.
Lorsque la densité mesurée s’éloigne beaucoup de la densité théorique comme c’est le cas a

65% dans cet exemple, cela signifie qu’il y a présence d’air entre les particules et donc une
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carence en liant. A 1’aide de ces deux essais, on conclut que la fraction volumique maximale

est de 62.5%, soit le point mesuré précédant la valeur trop élevée.
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Figure 1.9 Détermination de la fraction volumique de poudre maximale en mesurant (a) le
couple en fonction du temps au rhéometre torque et (b) la densité au pycnometre
Tirée de Hidalgo, Jimenez-Morales, et Torralba (2012)

De fagon générale, une fraction volumique de poudre la plus élevée possible est désirable, car
le retrait volumique durant le frittage est plus faible. En effet, le volume des pores
précédemment occupé par le liant est moins élevé, donc les particules métalliques ont moins
besoin de se rapprocher entre elles. Avec moins de retrait, la précision dimensionnelle des
pieces est plus facile a contrdler et le risque de fissuration est réduit. Cependant, la viscosité
augmente avec une fraction volumique de poudre plus élevée, car I’interaction entre les
particules est plus importante due a la proximité entre celles-ci (Aslam et al., 2016). Une
viscosité trop élevée peut engendrer I’apparition de défauts intercouches et peut réduire la

performance de I’extrudeur de I’imprimante provoquant un controle moins précis du débit.

1.2.2 Mise en forme par impression 3D

Le procédé d’impression 3D comprend quatre sous-étapes qui incluent la modélisation 3D de
I’objet (Figure 1.10a), I’enregistrement dans un format d’impression 3D (tel que STL, 3MF et

OBJ présenté¢ a la Figure 1.10b), sa découpe en tranche et la génération des parcours
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d’impression pour chacune de ces tranches (Figure 1.10c) et finalement 1’impression 3D

(Figure 1.10d). Pendant la découpe, les parameétres d’impression incluant la mise a I’échelle

de la piece en prévision du retrait causé par le frittage sont définis.

Figure 1.10 Quatre étapes de I'impression 3D : (a) création du modéele 3D de 1’objet, (b)
conversion en fichier STL, (¢) ajustement des parameétres d’impression dans le logiciel de
découpe et (d) impression 3D de ’objet

Il existe des centaines de paramétres d’impression, mais les dix paramétres listés ci-bas sont

particuliérement importants :

Hauteur de couche
Largeur de ligne
Multiplicateur de débit
Température d’extrusion

Température du plateau d’impression

Vitesse d’impression
Orientation de la piéce
Nombre de périmetres
Type de remplissage

Refroidissement externe

Les paramétres de hauteur de couche et de largeur de ligne sont illustrés a la Figure 1.11c ou

I’encadré pointillé délimite une ligne d’impression en vue de coupe. Il est a noter que cette

représentation a été modélisée afin de montrer les défauts typiques observés dans le procédé

MEAM. Ces défauts intercouches se retrouvent a la jonction de deux lignes d’impression cote

a cote.
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Figure 1.11 Représentation d'une piece imprimée (a) en totalité, (b) vue de coupe A-A et (¢)
zoom sur la vue de coupe A-A montrant les défauts intercouches

Le débit est calculé en multipliant I’aire de la section transversale d’une ligne d’impression
comme montré a la Figure 1.11c par la vitesse d’impression. Il est possible d’altérer le débit
calculé en ajustant le parametre « multiplicateur de débit ». Ce paramétre est normalement de
100% pour un extrudeur bien calibré, car il est indésirable de surremplir (>100%) ou sous-
remplir (<100%) la piece a imprimer. La vitesse d’impression est la vitesse linéaire de la buse
d’impression relativement au plateau dans le plan x-y de I’impression (i.e., plateau ou buse en
mouvement). L’orientation de la pi¢ce sur le plateau d’impression comme illustrée a la Figure
1.12a est importante et sa considération débute idéalement dés la conception de la piéce pour
¢viter la nécessité de supports d’impression. De plus, les chargements appliqués sur la piece
en service doivent étre considérés en raison des propriétés mécaniques anisotropiques des
pieces imprimées. Durant I’impression, deux types de parcours d’impression sont
particuliérement importants, soit le parcours de périmetre et celui de remplissage tel qu’illustré
a la Figure 1.12b. Le parcours de périmeétre est nécessaire afin de mieux définir la géométrie
de la picce. Le parcours de remplissage peut étre réalisé selon différentes directions, dont la
plus populaire est une alternance a +45° & chaque couche. Finalement, le refroidissement de la
picce est généralement réalisé par la mise en marche d’un ventilateur dont la vitesse peut étre
ajustée. Un conduit permet d’acheminer 1’air frais sur le mélange a la sortie de la buse pour

figer la géométrie de la piece en place plus rapidement.



17

(b)

Périmetre
i

\\,r- . B =,
.
/ st Y

) 7
2 ”,////// /////’”u”umm,m,ﬂl"-’ L I/// / //””””/
///// it <Ay ’lm,u///ﬁ /

Remplissage

74
7/
/”llunlf

Figure 1.12 (a) Parameétre de I'orientation piéce et (b) périmétre (rouge) et de remplissage
(orange)

1.2.3 Déliantage

Apres la mise en forme de la piece par impression 3D, le liant polymérique visible sur la Figure
1.13a doit étre éliminé avant 1’étape du frittage. En fonction de la nature du liant, trois
méthodes de déliantage peuvent étre utilisées, soit thermique, par solvant ou par catalyseur. Le
déliantage s’effectue généralement en deux étapes en commencgant par 1’élimination de la
majorité du liant primaire et en laissant en place le liant secondaire réparti comme un squelette
dans la piece, afin que celle-ci conserve sa forme ainsi qu’une résistance mécanique adéquate
pour étre manipulée (Figure 1.13b). La deuxieéme étape du déliantage s’effectue lors de la
montée graduelle en température du cycle de pré-frittage. Le liant secondaire est briilé en méme
temps que la création des premiers ponts entre les particules de poudre (Figure 1.13c). Les
compagnies Rapidia (2019) et Desktop Metal (2021) proposent désormais des mélanges qui
permettent d’envoyer les pieces imprimées directement au frittage, ¢liminant ainsi 1’étape
dédiée de déliantage. Rapidia utilise un liant a base d’eau qui s’évapore durant I’impression et
qui contient environ 1-2% de liant secondaire qui est briilé¢ lors de la montée en température

du frittage. Aucune information n’est disponible pour les mélanges de Desktop Metal.
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Figure 1.13 Microstructure apres (a) ’impression 3D, (b) le déliantage par solvant, et (c) le
déliantage thermique
Adaptée de Thompson et al. (2021)

Pour les mélanges sans liant secondaire, le liant est complétement retiré thermiquement en une
seule étape. Cette méthode nécessite que la piéce soit placée dans une poudre d’alumine pour
la supporter durant le retrait du liant. Lorsque la température dépasse 1égérement le point de
fusion du liant, celui-ci est progressivement absorbé par la poudre d’alumine par effet
capillaire. Puis, la température est augmentée davantage afin de créer des ponts entre les
particules de poudre. Cette étape de pré-frittage donne une résistance adéquate a la picce afin
de la retirer de 1’alumine et de la placer dans la fournaise de frittage. Les désavantages
principaux de cette méthode sont la manipulation additionnelle des piéces pour les placer dans

la poudre d’alumine et la gestion de I’alumine souillée apres le déliantage.

1.24 Frittage

L’¢étape de frittage permet la consolidation des poudres métalliques pour 1’obtention d’une
picce dense. Cette opération est réalisée entre 70 et 90% de la température de fusion de la
poudre métallique dans une atmosphére qui dépend de la réactivité des poudres. Avec
I’augmentation de la température, 1’énergie de surface diminue permettant la formation de liens
entre les particules. A partir d’environ la moitié¢ de la température de fusion, la diffusion
atomique et des changements chimiques ont lieu. Plusieurs mécanismes de diffusion et
d’écoulement sont responsables du déplacement de la matiére. Par ces mécanismes, le taux de

porosité diminue et la piéce rétrécit. Le retrait lors du procédé de frittage est rarement uniforme
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a cause de plusieurs facteurs, entre autres, a cause de la variation de la dimension des pores

apres déliantage, d’ou I’importance de I’homogénéité des mélanges.

1.3 Fonctionnement des imprimantes MEAM-HP

Les imprimantes 3D pour le procédé MEAM-HP possedent deux assemblages importants, soit
un systéme de déplacement du plateau d’impression ou de la buse selon les directions XYZ et
un extrudeur permettant de pousser le mélange fondu a travers une buse. Il existe trois
catégories d’extrudeur : a vis, a filament et a piston. L’extrudeur présenté a la Figure 1.14a
utilise une vis d’extrusion similaire a celle que I’on retrouve dans les machines d’injection de
plastique permettant de liquéfier la matiere premicre sous forme de granulés puis de la pousser
a travers une buse. L’extrudeur a filament (Figure 1.14b) entraine le mélange sous forme de
filament dans un réservoir chauffé permettant de le liquéfier ou le ramollir avant de sortir par
la buse et d’étre déposé sur le plateau d’impression. Finalement, I’extrudeur a piston illustré a
la Figure 1.14c suit le principe de la seringue ou le mélange est conservé a 1’état fondu dans le
réservoir, puis pouss¢ par le piston. Chaque type d’extrudeur est détaillé dans les sections ci-

dessous afin d’identifier leurs avantages et inconvénients.
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Figure 1.14 Schéma de principe du procédé MEAM-HP (a) extrudeur a vis, (b) extrudeur a
filament, (c) extrudeur a piston
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1.3.1 Extrudeur a vis

L’extrudeur a vis (Figure 1.15) permet d’utiliser la mati¢re premicre sous forme de granulé,
donc les matériaux déja offerts pour le MIM sont directement utilisables. Le granulé a I’état
solide est entrainé par la vis dans un cylindre chauffé ou il se liquéfie. La géométrie conique
de I’ame de la vis d’extrusion permet de batir la pression nécessaire pour faire sortir le mélange
a I’autre extrémité. En plus de la grande sélection de matériaux, 1’extrudeur a vis ne limite pas
la fraction volumique de poudre comme c’est le cas pour I’extrudeur a filament. Cependant,
I’extrudeur a vis est complexe a calibrer pour obtenir le débit désiré a la sortie de la buse (Riaz
et al., 2022). De plus, I’extrudeur a vis constitue d’un assemblage lourd qui nécessite une

imprimante plus robuste pour soutenir son poids et vaincre les forces d’accélération.

Figure 1.15 Extrudeur a vis
Tirée de dyzedesign.com

La compagnie Arburg (Figure 1.16) propose une variante de ce procédé en ajoutant une valve
a pointeau qui contrdle les départs et arréts de débit. La vis d’extrusion sert uniquement a batir
une pression du mélange. Contrairement a tous les autres types d’extrudeurs, ce sont des
gouttelettes de matiére qui sont déposées successivement 1’une apres 1’autre au lieu d’étre des
lignes continues. La valve a pointeau est controlée par un actuateur piézoélectrique permettant
d’étre actionné jusqu’a 200 fois par seconde. L’avantage principal de cette technologie est que
le débit est mieux contrdlé, car le volume de chaque gouttelette de matiere peut étre ajusté
presque instantanément. Cependant, la taille des particules doit étre inférieur a 10 um, car la
course de la valve a pointeau est limitée (90 um) et des particules trop grosses pourraient

coincer et nuire au fonctionnement de I’imprimante.
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Figure 1.16 Imprimante Arburg Freeformer
Tirée de Q. Spiller et Fleischer (2018)

1.3.2 Extrudeur a filament

La matiére premiere sous forme de filament est trés utilisée pour le MEAM-HP, car les
filaments chargés de particules métalliques peuvent étre aussi utilisés sur les imprimantes 3D
initialement dédiées pour les polymeéres qui sont peu dispendieuses et trés répandues. La
maticre premiere sous forme de filament cylindrique ayant un diameétre de 1.75 ou 2.85 mm
est poussée a travers une buse et un réservoir chauffé (Figure 1.17a). Une ou deux roues
motrices dentées entrainent le filament en le déformant partiellement. Le filament doit étre a
la fois flexible pour étre enroulé sur une bobine et rigide pour éviter le flambage comme montré
a la Figure 1.17a. Le requis de flexibilité limite la fraction volumique de poudre a environ 60%
(Gonzalez-Gutierrez, Cano, Schuschnigg, Holzer, & Kukla, 2018), car au-dessus de cette
valeur, le filament devient trop cassant pour étre enroulé sur une bobine. En gardant le filament
dans une enceinte chauffée, la compagnie Markforged propose une imprimante qui utilise des
filaments ayant une fraction volumique de 63% (Suwanpreecha & Manonukul, 2022a). Le
manufacturier Desktop Metal contourne ce probléme avec un extrudeur qui utilise des tiges
cylindriques rigides de @6 mm comme matiére premiére. Malheureusement, la fraction

volumique de poudre n’est pas révélée par la compagnie.
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La Figure 1.17b illustre I’échange thermique permettant de faire fondre le filament et de créer
la pression nécessaire pour faire sortir le mélange fondu par la buse. D’abord, le filament fond
lorsque celui-ci entre en contact avec la buse chaude. Puis, une portion du mélange fondu
remonte dans le réservoir pour remplir I’espace entre le filament et la paroi interne du réservoir
(dimension B sur la Figure 1.17b) due a la pression nécessaire pour faire sortir le mélange par
la buse. Lorsque le mélange fondu atteint un certain niveau (dimension H* sur la Figure 1.17b)
vis-a-vis les ailettes qui refroidissent le réservoir, celui-ci solidifie a la surface créant ainsi un
bouchon. Un équilibre de la pression est donc atteint et le volume de mélange sort enti¢rement

par la buse.
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Figure 1.17 Procédé de fil fondu (a) flambage du filament adapté de et
(b) échange thermique dans le tube chauffé
Adaptée de (a) Turner, Strong, et Gold (2014) et (b) Mackay (2018)

Il est a noter qu’une variation du débit entraine le déplacement du « bouchon » a cause du
changement de la pression. De plus, la durée de I’échange thermique varie en fonction du débit.
Par exemple, lorsque le débit augmente, la vitesse du filament plus élevée réduit le temps
durant lequel le transfert de chaleur se produit. La grande majorité des extrudeurs a filament

ne mesure pas la température du mélange dans la buse, mais plutdt celle du réservoir. Puisque
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la température du mélange n’est pas mesurée directement, la température de 1’élément
chauffant doit étre augmentée lorsque le débit augmente pour garder le mélange a la
température d’extrusion désirée. Le réglage de la température se fait généralement par essai-

crreur.

Un défi associé¢ a la fabrication des filaments est 1’obligation de respecter une tolérance
dimensionnelle et géométrique serrée au niveau du diametre et de la cylindricité. Lorsque le
diametre du filament est plus élevé que sa valeur nominale, le débit augmente. L’inverse se
produit lorsque le diamétre réel est plus petit que la valeur nominale. La compagnie BASF
produit des bobines de filament d’acier inoxydable 316L dont la tolérance est de +£0.05 mm sur
le diameétre nominal de 1.75 mm (BASF, 2021), donc une variation possible du débit d’environ
+5.7%. Dans la littérature, la meilleure tolérance obtenue est £0.02 mm (Abe et al., 2021) alors
que la pire est £0.1 mm (Sadaf et al., 2021), ce qui correspond a une variation du débit de +2.3

et £11.5% respectivement.

Un débit réel trop faible engendre nécessairement I’apparition de porosité dans la piece
imprimée, ce qui est indésirable, car les propriétés mécaniques diminuent. Un débit trop élevé
provoque un surremplissage menant a des erreurs dimensionnelles. Une étude récente
(Badarinath & Prabhu, 2022) propose un systéme optique qui mesure la largeur de ligne
déposée par la buse afin de déterminer si le débit réel correspond au débit commandé. Bien
que cela soit un pas dans la bonne direction, la fréquence d’acquisition des données utilisées
dans cette étude était trop faible pour faire des corrections de débit en temps réel. De plus, la
position de l'appareil photo ne permettait pas d’avoir une vision 360° autour de la buse. On
peut conclure que les imprimantes a filament actuelles ont trois inconvénients majeurs, soit 1)
I’étape supplémentaire de mise en forme du filament, 2) les variations importantes de débit en
raison des variations inévitables du diametre et 3) la limite de fraction volumique de poudre
pour respecter le critére de flexibilité. En outre, ces deux dernicres limitations font en sorte que

la fabrication de piéces précises devient intrinséquement impossible.
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1.3.3 Extrudeur a piston

L’extrudeur a piston suivant le principe d’une seringue est le moins utilisé pour le procédé
MEAM-HP. Son fonctionnement consiste en un piston motorisé qui pousse le mélange fondu
présent dans un réservoir cylindrique chauffé a travers une buse tel qu’illustré a la Figure 1.18a.
Le premier inconvénient de ce type d’extrudeur provient du fait que le mélange est a 1’état
liquide durant une longue période. En effet, certains mélanges poudres-liant ont tendance a
décanter avec le temps, les rendant non homogenes. Le deuxiéme inconvénient est la sensibilité
de ce type d’extrudeur a I’air emprisonné dans le mélange. Lors d’une séquence d’extrusion,
le mélange est compressé et ’augmentation de la pression compresse 1’air emprisonné. Cela
diminue la précision a laquelle D’extrudeur peut commencer et arréter une séquence

d’extrusion.

Ce phénomene a été observé récemment par (Waalkes, Langerich, Holbe, & Emmelmann,
2020) lors d’un test d’extrusion libre sur une balance. A débit constant, la masse mesurée
devrait étre proportionnelle au temps d’extrusion, mais ce n’est qu’apres environ 380 s
d’extrusion qu’une tendance linéaire est observée (Figure 1.18b). Pour contourner ce
probléme, la méme équipe a tenté d’adapter le contrdle en position du piston en un contrdle en
force (Waalkes, Langerich, Imgrund, & Emmelmann, 2022). De fagon expérimentale, les
forces d’extrusion ont été associées a un débit en convertissant la masse mesurée sur la balance
en volume en passant par la densit¢ du mélange (Figure 1.18c). Un aspect négatif de cette
méthode est que la calibration du débit doit étre effectuée pour chaque nouvelle formulation
de mélange. De plus, la force d’extrusion mesurée durant ce test en extrusion libre est différente
de celle pendant I’impression d’une piece. En effet, la pression requise lors de I’impression est
plus ¢élevée, car le mélange a la sortie de la buse est contraint par le plateau d’impression ou
encore les couches d’impression précédemment déposées. Le débit réel sera donc moins élevé

lors de I’impression que lors de I’extrusion libre.
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Figure 1.18 (a) Extrudeur a piston, adaptée de W. Li, Armani, Leu, et Landers (2017), (b)
masse extrudée sur une balance en fonction du temps et (¢) masse extrudée en fonction de la

force d'extrusion
Adaptée de Waalkes et al. (2022)

Une étude (W. Li et al., 2017) sur I’'impression de mélanges pateux de céramique a investigué
deux variantes de I’extrudeur a piston. Le point commun de ces variantes est 1’ajout d’une
valve qui permet de contrer I’écoulement naturel du mélange sans mouvement du piston dii a
sa faible viscosité. La variante présentée a la Figure 1.19a propose 1’ajout d’une valve a
pointeau qui peut bloquer l’orifice de la buse afin de controler plus précisément les
départs/arréts d’extrusion. La deuxiéme variante illustrée a la Figure 1.19b remplace le
contrdle en position du piston par un mécanisme appliquant une force constante (air comprime¢)
et la présence d’une vis volumétrique pour contrdler le débit. La vis posseéde des filets de taille
constante permettant d’extruder précisément la quantité de maticére requise en controlant sa

vitesse de rotation.

Des essais expérimentaux montrés a la Figure 1.19¢ ont permis de comparer la performance
de chaque extrudeur. La position des départs et arréts des lignes d’impression est comparée
aux lignes pointillées rouges pour déterminer quel type d’extrudeur est le plus précis. Les
extrudeurs munis de la valve a pointeau ou de la valve a vis montrent une amélioration similaire
comparativement a 1’extrudeur a piston standard. Les lignes d’impression dépassent trés peu
les lignes pointillées rouges et les résultats sont répétables. La valve a vis permet de contrdler
le débit plus précisément que la valve a pointeau, ¢’est-a-dire qu’il y a moins de variations de

largeur pour les lignes d’impression. Bien que ces résultats soient bien intéressants, la viscosité
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du mélange utilisé n’est pas mentionnée dans cet article, donc il est difficile de déterminer la

valeur critique de viscosité pour justifier I’ajout de telles valves.
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Figure 1.19 Variantes de 1’extrudeur a seringue avec (a) valve
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Tirée de W. Li et al. (2017)
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14 Imprimantes commerciales pour le MEAM-HP

En date de ce mémoire de maitrise, six compagnies vendent des imprimantes dédiées pour
I’impression de pate métallique. Rapidia, Markforged et Desktop Metal vendent le procédé
complet, c’est-a-dire la matiere premiere, I’imprimante, le bassin de déliantage (s’il y a lieu)
et la fournaise de frittage. Cela permet a ces compagnies de contrdler tous les parametres du
procédé et donc de garantir des propriétés mécaniques pour chaque matériau. D’un autre coté,
les compagnies Pollen, 3d-figo et AIM3D proposent uniquement des imprimantes, capables
d’imprimer des mélanges MIM disponibles sur le marché. Cette approche rend disponible un
plus grand choix de matériaux et permet d’utiliser les étapes de déliantage et frittage déja
optimisées pour le procédé MIM. Cependant, les variables du procédé n’étant pas toutes
controlées par une seule compagnie, I’optimisation du procédé doit étre faite par I’utilisateur
en collaboration avec le fabricant du mélange pour déterminer le facteur d’échelle nécessaire
pour compenser le retrait volumique durant le frittage. Le Tableau 1.1 présente le type
d’extrudeur, le prix obtenu en soumission (2020) et la géométrie de la matiere premiére pour

chacune des imprimantes.

Tableau 1.1 Imprimantes commerciales dédiées au procédé MEAM-HP

Rapidia | Markforged | Desktop | Pollen | 3d-figo | AIM3D
Metal X Metal AM EXAM
Studio
Type d’extrudeur | inconnu | Piston Piston | Vis Vis Vis
Prix (CAD 2020) | 72 500 72 400 87000 |210000 |39000 | 167000
Maticre premicre | Pate Filament Tige @6 | Granulé | Granulé | Granulé
0175 mm | mm MIM MIM MIM

AIM3D, Pollen et 3d-figo proposent des imprimantes avec un extrudeur a vis qui traitent la
matiére premiere sous forme de granulé¢. Markforged est la seule compagnie qui utilise la
maticre premiére sous forme de filament. Desktop Metal utilise plutot des tiges cylindriques.

Il n’a pas été possible de déterminer le type d’extrudeur pour la compagnie Rapidia. Il est
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intéressant de noter que Rapidia et Desktop Metal ont développé des mélanges qui permettent
d’¢liminer I’étape intermédiaire de déliantage. Rapidia propose des mélanges dont le liant est
a base d’eau qui s’évapore durant I’impression 3D. Ce type de mélange permet non seulement
de réduire le temps requis pour passer d’une piece imprimée a une piece métallique dense,
mais également de réduire I’empreinte environnementale du procédé. En effet, ['utilisation de
solvant pour le déliantage est ¢liminée et I’utilisation de polymere dans le liant est réduite a
environ 1% contrairement a 35% dans les mélanges traditionnels. Cependant, les liants a base
d’eau ne peuvent généralement pas €tre utilisés avec certains matériaux comme le titane ou

I’aluminium qui sont sensibles a la présence d’eau.

1.5 Propriétés physiques et mécaniques des piéces produites par MEAM-HP

Les propriétés physiques et mécaniques des impressions 3D obtenues dans la littérature
permettent d’identifier le niveau de maturité technologique du procédé MEAM-HP. D’abord,
les propriétés mécaniques des pieces imprimées avec les imprimantes commerciales de
Markforged et Desktop Metal sont présentées et comparées a d’autres procédés de fabrication.
Ensuite, I'influence des parametres d’impression sur la densité a vert et les propriétés
mécaniques sont présentées. Finalement, les différentes formulations de mélange utilisées dans

la littérature sont abordées.

1.5.1 Propriétés mécaniques obtenues en MEAM-HP

Il est pertinent de présenter les propriétés mécaniques de picces imprimées avec les
imprimantes 3D de Desktop Metal et Markforged, car ces deux manufacturiers controlent
toutes les étapes du procédé (matiere premiere, impression, déliantage, frittage), donc les
résultats d’impression devraient étre optimisés. En commencant avec Markforged,
I’imprimante Metal X a été utilisée par (Akessa, 2022) pour imprimer, délianter et fritter des
pieces en acier 17-4 PH en utilisant les paramétres recommandés par le manufacturier. Les
éprouvettes imprimées ont été testées en traction pour déterminer les propriétés mécaniques
des pieces dans la condition H900 (durci par durcissement structural apres frittage). Les valeurs

obtenues sont comparées au procédé PBF dans le Tableau 1.2.
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Tableau 1.2 Propriétés mécaniques de pieces imprimées avec la

Markforged Metal X
Tirée de Akessa (2022)
YS UTS El Hardness Reference
Process
MPa MPa % HV
MEAM-HP 921 1078 3.0 408+29 This work
PBF  945+12 14176 11708 37543 [30]
PBF 1280 1399 10.5 [27]

La limite d’écoulement (YS), la limite ultime (UTS) et I’allongement a la rupture (El) sont
inférieurs pour le procédé¢ MEAM-HP comparativement au procédé PBF. Cette moins bonne
performance peut étre expliquée par la présence de défauts intercouches. Ces défauts, dont
certains sont encadrés en pointillé noir, sont visibles autant sur la vue de coupe de la piece a
vert (Figure 1.20a) que sur le faciés de rupture de la picce frittée (Figure 1.20b). Sur le facies
de rupture, deux zones identifiées 1 et 2 sont séparées par un trou qui s’étend sur plusieurs
couches. La zone 2 correspond au contour extérieur de la picce, alors que la zone 1 correspond
au remplissage intérieur. Ces défauts contribuent nécessairement a la réduction de la résistance

mécanique et surtout au comportement fragile avec une ductilité de seulement 3%.

Figure 1.20 Défauts d'impression 3D d’une pi¢ce en vue de coupe obtenue avec l'imprimante
Markforged Metal X (a) piece a vert et (b) faci¢s de rupture d’une piece frittée
Adaptée de Akessa (2022)

(Gabilondo, Cearsolo, Arrue, & Castro, 2022) ont testé les propriétés mécaniques de barres de

traction en acier 316L imprimées avec I’imprimante Studio de Desktop Metal. Les parameétres
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d’impression optimisés par le manufacturier ont été utilisés, sauf pour I’orientation
d’impression, le type de remplissage et la température ambiante dans 1’imprimante.
L’influence de ces paramétres d’impression sera abordée plus en détail dans la section 1.5.2.
La comparaison entre le taux de porosité et les propriétés mécaniques des picces frittées est
présentée dans les cinq premieres lignes du Tableau 1.3. Comme attendu, les échantillons ayant
moins de porosité ont des propriétés mécaniques plus élevées, particulierement pour la limite
ultime (UTS). De fagon similaire aux résultats obtenus avec I’imprimante Markforged, les
propriétés mécaniques obtenues avec la Desktop Metal sont inférieures au procédé PBF, alors

que la résistance ultime est similaire a celle obtenue par fonderie.

Tableau 1.3 Propriétés mécaniques de pieces imprimées avec la Desktop Metal Studio
Adaptée Gabilondo et al. (2022)

Experiment/Condition Mean Porosity (%) ¢p2(MPa) UTS (Mpa) Elongation at Break (%)  Area Reduction (%) Reference

1 (X-room-concentric) 5.58 189 530 74 41 This study

2 (Z-room-concentric) 6.66 182 384 28 12 This study

3 (X-50-concentric) 5.76 199 530 67 39 This study

4 (Z-50-concentric) 6.47 182 363 15 12 This study

5 (X-50-lines) 4.37 197 552 80 43 This study

316L-PBF ~640-750 32.33,35]
316L-casting ~450-485 [33,38]

Les taux de porosité relativement élevés (4.4-6.7%) sont dus aux défauts laissés a la jonction
des lignes d’impression 3D. En effet, I’observation en vue de coupe des pieces imprimées
révele des défauts intercouches similaires a ceux observés avec I’'imprimante Markforged
Metal X. La Figure 1.21a-b montre la vue de coupe d’une pi¢ce a I’état fritt¢ imprimée
respectivement a la verticale et a I’horizontale. Encore une fois, les défauts sont clairement

visibles et certains sont encadrés en pointillé noir.
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Figure 1.21 Défauts d'impression 3D d’une piece frittée en vue de coupe obtenue avec
l'imprimante Desktop Metal Studio (a) imprimée a la verticale et (b) imprimée a 1’horizontale
Adaptée de Gabilondo et al. (2022)

D’autres articles (Alkindi, Alyammahi, Susantyoko, & Atatreh, 2021; Bose et al., 2018;
Santamaria et al.,, 2022; Suwanpreecha & Manonukul, 2022a) ont obtenu des résultats
similaires avec les imprimantes de Markforged et Desktop Metal. Les défauts intercouches
semblent étre inhérents aux pieces produites avec I’une ou I’autre des imprimantes de ces deux
compagnies, et ce, en utilisant les paramétres d’impression recommandés par les
manufacturiers. Dans les sections 1.5.2 et 1.5.3, I’influence des parameétres d’impression et des
différentes formulations de mélange sur la densité des picces a vert est abordée afin d’identifier
les parameétres importants pouvant augmenter la densité a vert des pieces imprimées.

1.5.2 Influence des paramétres d’impression sur la qualité des piéces imprimées

Il existe des centaines de paramétres d’impression qui peuvent étre modifiés dans les logiciels
de découpe. L’influence des parameétres importants sur les propriétés physiques et mécaniques
ont été synthétisés par (Suwanpreecha & Manonukul, 2022b). Dans les sous-sections qui
suivent, cinq parametres ayant une influence sur la densité a vert et les propriétés mécaniques
a I’état fritté sont analysés avec des exemples rapportés de la littérature pour chacun des trois

types d’extrudeurs.
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1.5.2.1 Multiplicateur de débit

L’étude réalisée par (Godec, Cano, Holzer, & Gonzalez-Gutierrez, 2020) a investigué
I’influence de la température d’extrusion, du multiplicateur de débit et 1’épaisseur de couche
sur la résistance a la traction a vert. L’analyse a révélé que le multiplicateur de débit est le
parametre ayant la plus grande importance. Une variation du multiplicateur de débit de 100 a
130% a eu pour effet d’augmenter la résistance a la traction d’environ 50%. La valeur optimale
de 130% signifie que le débit commandé doit étre 30% plus élevé que celui théoriquement
nécessaire pour remplir le volume total de la piéce. En d’autres mots, 30% de maticre
supplémentaire semble nécessaire pour ¢liminer la quasi-totalité des défauts intercouches. Ceci
est un résultat typique pour les extrudeurs a filament. Une liste des multiplicateurs de débit
optimaux obtenus dans la littérature pour différent type d’extrudeur est présentée au Tableau
1.4. Celui-ci représente un échantillonnage fidele des études récentes sur le MEAM-HP ou
75% d’entre elles ont été réalisées sur des imprimantes avec extrudeur a filament, normalement

utilisées pour I’impression de polymere.

Tableau 1.4 Valeur optimale du multiplicateur de débit en fonction du type d'extrudeur

Source Type d’extrudeur, nom | Multiplicateur de
de ’'imprimante débit optimal (%)
(Bose et al., 2018) Tige ©@6 mm, Desktop | 101-102
Metal Studio

(Godec et al., 2020) Filament, Prusa 130
(Gonzalez-Gutierrez et al., 2017) Filament, Duplicator i3 | 200
(Wagner et al., 2022) Filament, Hephestos 2 | 200
(Moritzer, Elsner, & Schumacher, 2021) | Filament, Prusa 100
(Thompson et al., 2022) Filament, Prusa 120
(G. Singh, Missiaen, Bouvard, & Chaix, | Vis, AIM3D ExAM 255 | 120
2020)
(Waalkes, Langerich, et al., 2020) Piston, custom 100
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Curieusement, les imprimantes 3D munies d’un extrudeur a filament ne possedent pas la méme
valeur optimisée pour le multiplicateur de débit. Une grande variation de ce paramétre a été
obtenue dans la littérature avec des valeurs oscillant entre 100-200%. Une seule étude réalisée
par (Moritzer et al., 2021) mentionne la méthode de calibration du débit. Elle consiste a
mesurer la longueur réelle de filament qui est entrainé par les roues motrices de I’extrudeur
durant une séquence d’extrusion prédéterminée. Le contrdleur de I’extrudeur a été ajusté pour
que la longueur mesurée corresponde a la longueur commandée. Apres la calibration, le
multiplicateur de débit a été fixé a 100% dans cette étude pour éviter le sous- et surremplissage
des pieces imprimées. De fagon similaire a cette étude, (Waalkes, Langerich, et al., 2020) ont
démontré qu’apres la calibration de 1’extrudeur a piston de leur imprimante, le multiplicateur
de débit optimal pour éliminer les porosités est de 100%. La grande variation de ce paramétre
dans les autres études est problématique, car cela empéche la reproductibilité des résultats d’un

modele d’imprimante a I’autre.

Le probléme de calibration de I’extrudeur soulevé plus haut est également identifié dans les
¢tudes réalisées avec les imprimantes munies d’un extrudeur a vis. L’étude de (G. Singh et al.,
2020) a déterminé que la valeur optimale du multiplicateur de débit était de 120%. Cette valeur
a été sélectionnée en considérant la densité a vert et la rugosité de surface des pieces imprimées
ainsi que I’interrelation avec trois autres parametres d’impression (température d’extrusion,
vitesse d’impression et épaisseur de couche). Etonnamment, si la densité était la seule
considération, une valeur de plus de 150% serait optimale (Figure 1.22a). Cette conclusion
semble spécifique a I’extrudeur a vis, car une étude utilisant un extrudeur a filament réalisé par
(P. Singh, Balla, Atre, & Kate, 2021) a démontré que la densité relative semble atteindre un
plateau lorsque le multiplicateur de débit est ajusté a environ 120% comme illustré a la Figure
1.22b. On peut donc conclure que 1’absence d’une étape de calibration du débit est la source
principale de la dispersion des valeurs optimales du multiplicateur de débit. De plus,
I’optimisation de ce parametre en considérant seulement la densité laisse croire que la précision

dimensionnelle des picces serait difficile a controler.
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Figure 1.22 Influence du multiplicateur de débit sur la
densité a vert (a) pour un extrudeur a vis (AIM3D), et (b)
pour un extrudeur a filament
Tirée de (a) G. Singh et al. (2020) et (b) P. Singh et al. (2021)

1.5.2.2 Température d’extrusion

La température d’extrusion a été investiguée par (Godec et al., 2020) ou une augmentation de
ce paramétre de 210 a 260°C a permis d’augmenter la résistance a la traction des piéces
imprimées a vert d’environ 10% (Figure 1.23a). Cependant, les auteurs ont observé une
augmentation de la masse des échantillons d’environ 2% lorsque la température d’extrusion
passe de 220 a 250 °C. Leur hypothese est que la diminution de la viscosité du mélange a plus
haute température a eu pour effet de diminuer la pression dans la buse et donc la force requise
pour entrainer le filament. La relation entre cette force et la variation du débit semble étre
expliquée par un léger glissement entre le filament et les roues motrices dentées de I’extrudeur.
Cependant, 1’é¢tude de (Moritzer et al., 2021) a déterminé qu’il n’y a pas de variation
significative de débit entre une température d’extrusion de 175 et 240°C. Un résultat similaire
a été obtenu par (Quarto, Carminati, & D’Urso, 2021) ou I’augmentation de la température
d’extrusion de 170 a 240°C a augmenté¢ la densité a vert des pieces de seulement 0.6%. Ces
trois résultats obtenus avec des imprimantes a filaments mettent en évidence une fois de plus

que ce type d’extrudeur présente des performances tres différentes d’une imprimante a 1’autre.
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Figure 1.23 Influence de la température d'extrusion sur (a) la limite d'écoulement a vert, et
(b) la variation du débit
Tirée de (a) Godec et al. (2020) et de (b) Moritzer et al. (2021)

Dans le cas des extrudeurs a vis et a piston, les mélanges restent a 1’état fondu beaucoup plus
longtemps que dans le cas de I’extrudeur a filament. La température d’extrusion doit étre
inférieure a la température de dégradation du liant généralement obtenue par un essai
thermogravimétrique durant lequel le mélange est chauffé tout en mesurant la masse en temps
réel. Lorsque la masse commence a diminuer, cela signifie que le liant commence a briler.
Pour éviter que cela se produise, une marge de sécurité doit étre laissée entre la température

d’extrusion et de dégradation.

Une autre considération importante concerne le calcul du débit avec un extrudeur a vis et a
piston. En effet, le liant possede généralement un coefficient d’expansion thermique plus élevé
que les particules de poudre, donc la masse volumique du mélange diminue lorsque la
température augmente. Pour tenir compte de ce phénomene, le controleur de 1I’extrudeur doit
considérer la température d’extrusion, car son augmentation sans compensation du contréleur
va mener a une piece a température ambiante avec plus de défauts intercouches ou avec des

dimensions inférieures a celles du modéele CAD.
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1.5.2.3  Vitesse d’impression

L’influence de la vitesse d’impression sur la densité a vert pour les trois types d’extrudeurs est
présentée a la Figure 1.24. (Quarto et al., 2021) ont déterminé que la densité a vert diminue
d’environ 1.4% lorsque la vitesse d’impression augmente de 20 a 50 mm/s pour I’extrudeur a
filament (Figure 1.24a). Bien que notable, la variation mesurée par (G. Singh et al., 2020) est
beaucoup plus élevée pour I’extrudeur a vis atteignant environ 8.3% pour la méme
augmentation de vitesse (Figure 1.24b). Les vues de coupe de la Figure 1.24c-d montrent des
picces obtenues par (Waalkes, Léngerich, et al., 2020) avec un extrudeur a piston ou les défauts
intercouches présents a une vitesse de 12 mm/s disparaissent a une vitesse de 8 mm/s. Tous les
types d’extrudeurs sont affectés de la méme fagon par la vitesse d’impression, ¢’est-a-dire que
la densité diminue lorsque la vitesse augmente. Cela signifie probablement que le débit réel est
inférieur a celui commandé. Malheureusement, la validation du débit n’a pas été validée dans
ces trois études, donc les hypothéses suivantes demeurent. Avec I’extrudeur a filament, il se
peut que la pression d’extrusion plus élevée a haute vitesse engendre un glissement plus élevé
entre le filament et les roues motrices. Avec I’extrudeur a piston, la pression plus élevée
engendre une plus grande compression des bulles d’air dans le mélange entrainant un délai
pour atteindre le débit commandé. L’extrudeur a vis semble ne pas avoir une relation
proportionnelle entre la vitesse de rotation de la vis et le débit ce qui expliquerait la baisse de

la densité a vert considérable.
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Figure 1.24 Influence de la vitesse d'impression sur (a) la densité a vert avec un extrudeur a
filament, (b) la densité a vert avec un extrudeur a vis (AIM3D), et (c-d) I’occurrence de
défauts avec un extrudeur a piston a une vitesse d'impression de 12 et 8 mm/s respectivement
Tirée de (a) Quarto et al. (2021), (b) G. Singh et al. (2020) et (c) Waalkes, Léngerich, et al.
(2020)

1.5.2.4 Epaisseur de couche

L’impact de I’épaisseur de couche a été investigué avec I’extrudeur a filament et a vis. L’étude
menée par (P. Singh et al., 2021) a déterminé qu’une augmentation de la hauteur de couche de
150 2 300 um a pour effet d’augmenter la masse volumique des pieces a vert d’environ 0.8%
(Figure 1.25a). D’un autre coté, I’étude de (G. Singh et al., 2020) ou une imprimante avec
extrudeur a vis est utilisée conclut qu’une hauteur de couche plus petite permet d’obtenir une
densité plus ¢élevée. En effet, en diminuant la hauteur de couche de 250 a 50 um, la densité a
vert a augmenté de 10.5% (Figure 1.25b). Il est a noter qu’une augmentation de la hauteur de
couche a pour effet d’augmenter le débit lorsque tous les autres paramétres demeurent
constants. Cette tendance, trés similaire a celle observée pour la vitesse d’impression, semble
confirmer I’hypothese que le débit n’est pas proportionnel a la vitesse de rotation de la vis. La

présence d’air dans le mélange pourrait aussi étre une explication de ce comportement, car la
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diminution du débit génére une pression plus faible dans la buse et donc une moins grande

compression de 1’air emprisonné.
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Figure 1.25 Influence de la hauteur de couche sur la densité a vert
(a) extrudeur a filament, et (b) extrudeur a vis
Tirée de (a) P. Singh et al. (2021) et (b) G. Singh et al. (2020)

1.5.2.5 Orientation d’impression

L’étude réalisée par (Waalkes et al., 2022) a permis de comparer la densité et les propriétés
mécaniques en traction d’échantillons de Ti-6Al-4V fabriqués selon trois orientations

d’impression, soit a plat, sur le c6té et debout comme illustré a la Figure 1.26.
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Figure 1.26 Trois orientations d'impression différentes d'un échantillon de traction
Tirée de Waalkes et al. (2022)
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Les échantillons avec les trois orientations ont été imprimées avec les mémes conditions a
I’exception de 1’échantillon imprimé sur le c6té qui a nécessité des supports d’impression. La
densité frittée et les propriétés mécaniques des pieces imprimées sont comparées a celles
obtenues avec un échantillon MIM au Tableau 1.5. La densité relative des piéces imprimées
est comparable a celle obtenue par le procédé MIM avec des valeurs oscillant entre 98.4 et
99.1%. La limite d’écoulement et la limite ultime sont équivalentes au procédé¢ MIM pour
I’échantillon imprimé a plat et légérement inférieures pour les deux autres orientations.
Cependant, I’allongement a la rupture de 3.4% pour I’impression a la verticale est largement
inférieur aux autres orientations et a la picce MIM. La Figure 1.27d montre le facies de rupture
de cet échantillon ou il est possible de constater que la rupture s’est produite entre deux

couches.

Tableau 1.5 Comparaison de la densité relative et la résistance a la traction d'un échantillon
de Ti-6Al-4V fabriqué par le procédé MIM et MEAM-HP selon trois orientations
d’impression
Tirée de Waalkes et al. (2022)

Specimens Density [%] Tensile Properties
YS [MPal UTS [MPal e [%]
ASTM F2885-11 min. 96 1 min. 680 min. 780 min. 10
MIM reference 99 900 1000 20
Flat 99.1 933 1000 18.5
Side 98.8 831 957 10.1
Vertical 98.4 866 968 3.4
I as-sintered.

1000 pm

Figure 1.27 Facies de rupture de 1’échantillon (a) MIM, (b) imprimé a plat, (c) imprimé sur le
coté, et (d) imprimé a la verticale
Tirée de Waalkes et al. (2022)
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L’influence des parameétres d’impression sur la densité a vert des pieces est significative.
Cependant, il semble que les paramétres d’impression investigués, mis a part 1’orientation
d’impression, sont interreliés, c¢’est-a-dire que la modification d’un parameétre en affecte un
autre. Puisque ces dépendances ne sont pas mesurées dans la majorité des études, plusieurs
conclusions rapportées dans la littérature peuvent étre erronées et c’est pour cette raison que
plusieurs études se contredisent. De plus, I'influence des paramétres d’impression varie en
fonction du type d’extrudeur. Par ailleurs, I’extrudeur a vis semble étre celui dont le débit est
le plus difficile a contrdler. L’extrudeur a filament semble offrir un meilleur contrdle, mais il
y a encore beaucoup de variation entre les imprimantes due, entre autres, au glissement entre
le filament et les roues motrices. Finalement, I’extrudeur a piston, qui est peu utilisé dans la
littérature, semble étre affecté par la vitesse d’impression. A ce jour, I’absence d’imprimantes
dont le controle des paramétres est robuste consiste en une lacune importante pour le

développement du procédé¢ MEAM-HP.

153 Formulations de mélange

Dans I’étude de (Suwanpreecha & Manonukul, 2022b), les différentes formulations de
mélange utilisées dans la littérature sont documentées. Les mélanges a haute viscosité qui
contiennent, entre autres, des polyoléfines servant de squelette pour le déliantage par solvant
ou encore des ¢lastomeres pour augmenter la flexibilité des filaments sont les plus communs.
Aumeilleur des connaissances de I’auteur, seulement quatre articles ont investigué 1’utilisation

de mélanges a faible viscosité (Tableau 1.6 et Figure 1.28).

Les ¢tudes réalisées par (Luquan et al., 2017) et (Yan, Hao, Wei, & Tang, 2017) utilisent des
liants majoritairement composés de cire de paraffine. L’étude de (Luquan et al., 2017)
démontre que ce composant permet de réduire considérablement la viscosité du mélange
malgré la fraction volumique de poudre élevée (65%). Les études de (Rane, Di Landro, &
Strano, 2019) et (Waalkes et al., 2022) utilisent des liants commerciaux dont les composants

ne sont pas divulgués, mais qui conferent au mélange une faible viscosité. Plus récemment,
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(Waalkes et al., 2022) semble démontré que le mélange peu visqueux permet d’obtenir des
masses volumiques ¢élevées. En effet, la densité relative des pieces imprimées a 1’état fritté

varie entre 98.4 et 99.1%, les valeurs les plus €levées rapportées dans la littérature.

Tableau 1.6 Mélanges a faible viscosité utilisés dans la littérature

Source Poudre Liant

(Rane, Di Landro, et al., | 63 vol. % |37 vol. % Embemould K83 (liant

2019) 316L commercial, composants non divulgués)
(Luquan et al., 2017) 65 vol. % Cu | 26 vol. % PW, 8 vol. % LDPE et 1 vol. % SA
(Yan et al., 2017) 53 vol.% Cu | 47 vol. % PW

(Waalkes et al., 2022) 66 vol. % Ti | 34 vol. % Element 22 (liant commercial,

6A14V composants non divulgués)
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Figure 1.28 Profil de viscosité de mélanges a faible viscosité
Tirées de (a) Rane, Di Landro, et al. (2019), (b) Luquan et al. (2017), et (c) Waalkes et al.
(2022)






CHAPITRE 2

PROBLEMATIQUE ET OBJECTIFS

La problématique principale du procédé MEAM-HP est les défauts d’impression, plus
précisément les défauts intercouches. Ceux-ci augmentent le taux de porosité dans les picces
frittées et, par conséquent, diminuent les propriétés mécaniques. L’ influence des paramétres
d’impression sur la densité a vert mentionnée dans la littérature a démontré qu’il était possible
de réduire la taille de ces défauts. Le parametre de multiplicateur de débit est celui qui a la plus
grande influence sur la densité. En augmentant sa valeur au-dessus de 100%, le débit plus ¢élevé
permet de surremplir la piece et donc de réduire considérablement la taille des pores.
Cependant, le surremplissage peut avoir un impact sur la précision dimensionnelle des picces
et peut causer ’encrassement de la buse. Le contrdle du débit est influencé par d’autres
parametres tels que la température d’extrusion, la vitesse d’impression, la hauteur de couche
et la tolérance du diamétre de filament (pour I’extrudeur a filament). L’absence d’une
procédure systématique de la validation du débit semble empécher de déterminer la vraie
influence des paramétres d’impression sur la densité a vert. Un autre facteur rarement abordé
est la précision de déplacement du plateau d’impression ou de la téte d’impression. La
précision dans la direction de la hauteur de couche est particulierement importante, car elle a

le méme effet que de varier le débit.

La plupart des mélanges utilisés actuellement en MEAM-HP sont des mélanges MIM
conventionnels a haute viscosité ou légerement modifiés avec la présence d’élastomere dans
le cas des extrudeurs a filament. Peu d’études utilisent des mélanges a basse viscosité qui ont
pourtant un fort potentiel de réduction de I’occurrence des défauts en permettant d’épouser
mieux la forme des lignes d’impression précédemment déposées. De plus, les pressions
d’extrusion plus faibles avec les mélanges a faible viscosité permettent de réduire 1’impact de
I’air emprisonné dans les mélanges pour les extrudeurs a vis et a piston, ce qui augmente la

précision des départs et arréts des séquences d’extrusion. De fagon similaire, une pression plus
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faible pourrait réduire le glissement entre le filament et les roues motrices de I’extrudeur a

piston en raison de la force moins élevée pour entrainer le filament.

L’objectif principal de ce projet est de développer une nouvelle imprimante capable
d’imprimer des piéces en utilisant des mélanges poudre-liant a faible viscosité. Les sous-
objectifs du projet sont les suivants :
e Concevoir, fabriquer et valider un nouveau concept d’imprimante 3D avec un extrudeur
a piston
e Déterminer la formulation d’un mélange a faible viscosité pouvant étre imprimé
e Optimiser les parametres d’impression minimisant les défauts géométriques et
microscopiques

e Démontrer les capacités de prototypage rapide de I’imprimante



CHAPITRE 3

METHODOLOGIE EXPERIMENTALE

Cette section présente la méthodologie utilisée pour permettre 1’étude expérimentale du
procédé MEAM-HP avec des mélanges basse viscosité a I’ETS. Le projet s’est déroulé en trois
phase tel qu’illustré a la Figure 3.1. D’abord, quatre mélanges ont ét¢ sélectionnés et
caractérisés. Ensuite, des tests préliminaires d’extrusion libre et d’impression 3D ont été
réalisés pour déterminer les mélanges imprimables. Puis, deux mélanges ont été envoyés a trois
fabricants d’imprimantes pour déterminer si les mélanges pouvaient étre mis en forme avec
leurs imprimantes. Les résultats d’impression obtenus par ces fabricants sont discutés et
comparés a ceux obtenus durant les tests faits a I’interne. Les phases 2 et 3 sont présentées dans

I’article scientifique a la section 4.3.2 de ce document.

/ Phase 1 \ / Phase 2 \ / Phase 3 \
=

Caractérisation des mélanges

# Conception ~ Positionnement du plateau
~ Viscosité » Usinage d’impression
» Masse volumique » Métrologie r Dégazage du mélange

» Systeme de contréle » Performance de I’extrudeur
Essais préliminaires a piston
» Extrusion libre ~  Températures d’extrusion
~ TImpression 3D et du plateau d’impression

# Sollicitation des ~ Impression de pieces
manufacturiers / K j \complexes /

Figure 3.1 Méthodologie globale du projet

3.1 Choix du mélange poudre-liant

Les mélanges no.1 a 4 présentés au Tableau 3.1 ont été testés en extrusion libre. Les mélanges
no.l et 2 ont été sélectionnés, car ils constituent des mélanges typiquement utilisés en moulage

par injection de métal a faible pression (Fouad Fareh, Demers, Demarquette, Turenne, &
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Scalzo, 2016). La cire de paraffine est utilisée comme composant principal du liant, tandis que
I’acide stéarique et 1’éthyléne acétate de vinyle sont utilisés comme agents dispersant et
épaississant respectivement. Les mélanges no.3 et 4 ont une fraction volumique de poudre de
65 vol. % contrairement a 60 vol. % pour les deux premiers mélanges. Cela permet
d’augmenter la viscosité des mélanges et d’améliorer les étapes de déliantage et frittage. Les
mélanges no.4 et 5 sont les mélanges les plus visqueux avec une fraction volumique d’éthyléne

acétate de vinyle a 10 et 15% respectivement.

Tableau 3.1 Formulation des mélanges utilisés dans la preuve de concept

Fraction volumique des composants (vol. %)
Mélange

Composants No.1 No.2 No.3 No.4 No.5
Poudre 17-4PH 60 60 65 65 65
Cire de paraffine (PW) 38 33 28 23 18
Acide stéarique (SA) 2 2 2 2 2
Ethyléne acétate de vinyle (EVA) 0 5 5 10 15
Viscosité (Pa-s) a un taux de 0.5 10 25 150 NA
cisaillement de 100 s™! (65°C)! | (65°C)! | (65°C) | (85°C)

lestimé a partir de (Fouad Fareh et al., 2016)

3.2 Caractérisation des mélanges

La viscosité des mélanges no.3 et no.4 a été¢ mesurée avec le rhéométre capillaire Instron SR20
montré a la Figure 3.2a. Cet équipement consiste en un réservoir cylindrique chauffé, un piston
motoris¢, un tube capillaire et un capteur de pression tel qu’illustré a la Figure 3.3b. Le mélange
a I’¢état liquide est d’abord versé dans le cylindre chauffé, puis le piston motorisé pousse le
mélange a différentes vitesses constantes a travers le tube capillaire. La pression du mélange
est mesurée avant celui-ci. Le logiciel du rhéometre applique la correction de Bagley afin
d’obtenir le cisaillement a la paroi réel di a la géométrie du tube capillaire ainsi que la

correction de Rabinowitch pour obtenir le taux de déformation en cisaillement réel di au
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comportement non Newtonien des mélanges poudre-liant. La pression mesurée est donc
transformée en contrainte de cisaillement, puis la vitesse est convertie en taux de déformation
en cisaillement. La viscosité est finalement obtenue en divisant la contrainte de cisaillement
par le taux de déformation en cisaillement. Le test est répété plusieurs fois a différentes vitesses
de piston pour obtenir la viscosité a plusieurs taux de déformation en cisaillement ainsi qu’a

différentes températures tel que schématisé a la Figure 3.3c.

(b) (c)
<3
A
<~ Piston
B
< Cylindre g
Fourrcau —, < Matériau a tester E
Capteur de pression
o Taux de -
A déformation (s™)
Lv < Tube capillaire
D
>

Figure 3.2 Rhéometre Instron SR20 (a) vue globale, (b) schéma de fonctionnement, et (c)
Profil de viscosité typique d’un mélange en fonction de la température
Tirée de (a) instron.com et adaptée de (b) Racineux, Poitou, et Chinesta (2000)

Durant la préparation des mélanges, la masse volumique de chaque composant a ét¢ mesurée
a I’aide du pycnometre Micromeritics AccuPyc II 1340 (Figure 3.3a) et d’une balance Sartorius
Secura 324-18S. Le pycnométre est un appareil qui mesure le volume réel d’un objet en utilisant
la loi des gaz parfait. L’échantillon est placé dans une chambre étanche d’un volume connu V:
et de I’hélium est injecté a une pression P (valve A ouverte et valves B et C fermées sur la
Figure 3.3b). Puis, la valve A est fermée et la B s’ouvre permettant a I’hélium contenu dans la
chambre de I’objet de remplir une seconde chambre d’un volume connu V.. Aprés stabilisation,
la pression P2 est enregistrée et utilisée pour calculer le volume de 1’échantillon Vs. La masse

volumique est calculée en divisant la masse obtenue sur la balance par le volume de
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I’échantillon. La masse volumique de chaque composant a permis de déterminer la densité
théorique des mélanges en utilisant une loi de mélange. Ces densités théoriques ont été utilisées

pour valider le succes de 1’étape de dégazage durant la préparation des mélanges.

Vr (3.1)

- ]
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>
—®
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Figure 3.3 Pycnometre AccuPyc 11 1340 (a) vue globale, et (b) schéma de fonctionnement
Tiré de micromeritics.com

33 Essais préliminaires

La démonstration du concept MEAM-HP a été réalisée en deux étapes. D’abord, un
assemblage permettant I’extrusion libre des mélanges a été congu et fabriqué pour étre installé
sur la presse a injection disponible au laboratoire MIM de I’ETS. Cette presse sert normalement
a injecter un mélange poudre-liant a 1’état fondu dans un moule. L’assemblage présenté a la
Figure 3.4 remplace le moule du procédé MIM par un extrudeur en forme de « canne de Noé€l »
qui redirige le mélange vers le bas et sort a travers une buse d’imprimante 3D de 0.8 mm de
diametre. La Figure 3.4a montre la modélisation CAD de 1’assemblage ou I’on voit I’extrudeur
fix¢ a la table de la presse a injection par une structure métallique. Un élément chauffant permet
de garder I’extrudeur a la température désirée durant ’extrusion. La trajectoire du mélange

illustrée par des fléches noires est présentée sur I’assemblage en vue de coupe de la Figure
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3.4b. La Figure 3.4c montre le montage réel durant un test d’extrusion libre ou 1’on peut voir

le mélange sortir de la buse et s’accumuler sur la table de la presse.

Elément
chauffant

Mélange
extrudé

Trajectoire
| du mélange

Figure 3.4 Assemblage permettant I’extrusion libre de mélange poudre-liant (a) CAD en
position fermée, (b) CAD en vue de coupe et (¢) vue de I’assemblage pendant un test
d’extrusion libre

Deux critéres étaient observés lors des tests, soient la rétention de la géométrie du filament
cylindrique a la sortie de la buse et I’adhésion entre les filaments extrudés. La température du
mélange et le débit ont été variés pour déterminer les plages opérationnelles de chaque
mélange. Les mélanges no.1 et no.2 possédent une viscosité tres faible a 1’état fondu, ce qui ne
permettait pas de garder la forme du filament cylindrique aprés sa sortie de la buse. En
augmentant la fraction volumique de poudre de 60 a 65%, le mélange no.3 semblait respecter
les deux conditions, mais pour une plage de température tres étroite de 63-70 °C. Finalement,
en augmentant la fraction volumique de I’agent épaississant (EVA) de 5 a 10%, le mélange
no.4 a démontré une capacité a garder la forme du filament et une adhésion entre les filaments

pour une plage de température allant de 75-100°C.

Ayant identifi¢ deux formulations de mélange répondant aux critéres d’impression désirés, la
deuxieme étape des essais préliminaires a consisté a imprimer ces mélanges. Pour y arriver, le
banc d’essai de la Figure 3.4 a été modifi¢ en ajoutant une plateforme motorisée se déplagant
en XYZ comme illustrée a la Figure 3.5a. L imprimante 3D de type delta (robot a six bras) est

utilisée pour déplacer un tube carré servant de plateau d’impression placé sous 1’extrudeur
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précédemment développé (Figure 3.5b-c). La Figure 3.5b-d montre le montage réel dans sa

globalité tandis qu’une vue rapprochée sur la zone d’impression est présentée a la Figure 3.5e.

(a) /
Cinématique delta linéaire N
Mg¢lange
fondu Extrudeur
\ \
]
Buse
Piéce P
1 imprimée N
‘/
Tube carré
SNN T N
Piston
Cylindre
T
Plateau

d’impression

-

N\ S

Figure 3.5 Essais préliminaires d'impression 3D (a) schéma de fonctionnement, (b) systéme
de positionnement du plateau d'impression, (c) assemblage de 1’extrudeur, (d) presse a
injection, et (¢) zoom sur I’impression

L’impression de pieces aux géométries simples comme montré a la Figure 3.6 a été possible
avec ce montage. Il est a noter que le piston de la presse a injection servant a pousser le mélange
a travers la buse n’était pas contrélé par I’imprimante, il n’était donc pas possible de faire

varier le débit lors des tests. Pour cette raison, les parcours d’impression ont été écrits a la main
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afin de s’assurer de ne pas extruder de la matiére deux fois au méme endroit. Les mélanges
s’impriment relativement facilement considérant la simplicit¢ du montage. L.’adhésion entre
les couches est bonne, les pi¢ces déforment peu lors du refroidissement et 1’adhésion avec le

plateau d’impression est adéquate lorsque celui-ci est chauffé.

Figure 3.6 Pi¢ces imprimées lors de la phase de démonstration de concept

Ayant confirmé I’imprimabilit¢é des mélanges, une recherche sur les manufacturiers
d’imprimante 3D présentée a la section 1.4 a été effectuée, puis les compagnies AIM3D, 3d-
figo et Desktop Metal ont été sollicités pour imprimer deux mélanges (no.3 et 5). Les résultats
d’impression sont présentés et discutés en détail a ’ANNEXE 1. En résumé, le mélange le
moins visqueux n’a pas pu €tre imprimé par les trois compagnies et seul AIM3D et 3d-figo ont
¢t¢ en mesure d’imprimer le mélange no.5. En raison des résultats d’impression peu
convaincant, le prix important de I’imprimante offrant la meilleure performance soit celle
proposée par AIM3D et surtout le temps de livraison incertain d’une telle imprimante
commerciale en temps de pandémie, il a été décidé de concevoir et fabriquer une imprimante
3D a ’ETS. De plus, ’extrudeur a piston utilisé durant les tests préliminaires a I’ETS s’est
avéré prometteur en démontrant sa capacité d’imprimer le mélange peu visqueux contrairement
aux imprimantes commerciales. L’article soumis pour publication au prochain chapitre
présente donc la conception de I’imprimante 3D réalisée dans ce travail ainsi que les étapes de

calibration et d’optimisation des parameétres d’ impression.
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Les contributions de Raphaél Coté dans cet article sont la mesure de la distribution de la taille
de poudre, la calibration du pycnometre ainsi que la mesure pycnométrique de chaque
ingrédient du mélange et la réalisation de I’essai de calorimétrie différentielle a balayage
(DSC). Vincent Demers et Vladimir Brailovski ont été impliqués dans la rédaction du
document. Olivier Miclette a réalisé le reste du travail incluant les différents tests ainsi que la

conception et fabrication de I’imprimante.

4.1 Abstract

In recent years, increasing attention has been directed at the material extrusion additive
manufacturing of highly-filled polymers (MEAM-HP). This is because conventional polymer
3D printers, which are low cost and readily available, can easily be adapted for use with metal
powder-filled polymer filaments. However, fabricating the latter is time-consuming and their
formulations differ from regular MIM feedstocks by lower powder solids loadings and higher
elastomer contents, thus requiring significant efforts to optimize their debinding and sintering
conditions. Favorably, other types of MEAM-HP printers, such as screw- and piston-based
ones, can process available MIM feedstocks and apply the debinding and sintering procedures
that have already been optimized. In this study, a novel ram extruder-based printer with a 100
mm-diameter — 250 mm-high build volume was developed to print a low-viscosity MIM
feedstock composed of 65% of 17-4PH powder, 23% of paraffin wax, 10% of ethylene vinyl

acetate and 2% of stearic acid (all in vol. %). The printer calibration and the process
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optimization procedures are detailed herein. The kinematic accuracy of the build platform
revealed a maximum deviation of 29 and 92 um in the vertical (Z) and horizontal (XY)
directions, respectively. Prior to printing, a relative feedstock density of 99.8% was obtained
using a one-minute degassing procedure. During printing, a 52.5°C build platform temperature
was used and an 85°C extrusion temperature conferred to the feedstock a viscosity of 142 Pa-s
at a shear strain rate of 180 s' (0.4 mm E3D V6 nozzle, 1 mm?/s flow rate). Indirect
measurements of the extrusion pressure using a load cell positioned under the piston allowed
to maximize the accuracy of start/stop extrusion sequences by adjusting the retraction volumes.
An overlap printing path technique was introduced to eliminate typical MEAM voids between
printed lines. Finally, six parts exhibiting complex geometries were printed to validate the
capacity of the printer to produce functional components using conventional low-viscosity

MIM feedstocks.

Key words
Material extrusion additive manufacturing with highly-filled polymers (MEAM-HP), Additive

manufacturing, 3D-printing, Metallic powder, Binder, Feedstock

4.2 Introduction

Additive manufacturing (AM) consists of a group of seven process families, namely binder
jetting, directed energy deposition, vat photopolymerization, material jetting, powder bed
fusion, sheet lamination, and material extrusion (17296-2:2015, 2015; 52900:2021, 2021).
During the last decades, these processes have been at the core of most R&D efforts invested in
almost all sectors of the economy. The 2010-2020 period saw impressive annual business
growth of about 15 to 30 %, confirming the interest of industry in these AM processes (lan
Campbell, Olaf Diegel, Joseph Kowen, Noah Mostow, & Terry Wohlers, 2021). Whatever the
material bonding approach being applied, these emerging freeform technologies all use the
layer-by-layer principle and a 3D-axis system to build plastic, ceramic, metallic, or composite
parts (Dutta, Babu, & Jared, 2019; Gibson et al., 2021). These technologies provide the

potential to fabricate complex shapes, lightweight parts, and optimized assemblies that cannot
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be produced cost-effectively using conventional processes. As a result of these developments,
rapid manufacturing, low-volume production, and product customization are made possible by
eliminating the need for tooling and reducing requirements for assembly processes. These on-
demand processes provide an overall cost-reduction thanks to decreased lead-time, inventory,
waste, and manpower requirements.

In addition to the above AM benefits, material extrusion additive manufacturing with highly-
filled polymers (MEAM-HP) (Gonzalez-Gutierrez, Cano, Schuschnigg, Kukla, et al., 2018) is
distinct from other AM processes in that its in-service properties can be improved using post-
forming treatments derived from the well-known metal injection molding (MIM) processes.
Indeed, by replacing the MIM injection step with MEAM-HP printing, parts containing the
same solids loading (¢) and the same binder system may benefit from existing know-how and
the high technology readiness level (TRL) characterizing the debinding and sintering MIM
routes that have been developed over the decades. The MEAM-HP debinding can be performed
in one or two stages, depending on the particular binder system being considered. If the
feedstock contains a backbone polymer, the primary binder is first dissolved or catalytically
decomposed and then thermally burnt out, similarly to what is done in the context of
conventional high-pressure MIM process (Donald F. Heaney, 2019). Conversely, if the
feedstock does not contain a backbone polymer, the binder is removed by a thermal wick-
debinding approach developed mainly for low-pressure MIM (Gorjan, Dakskobler, & Kosmac,
2010; Majdi, Tafti, Demers, Vachon, & Brailovski, 2021). Debound parts are finally sintered
at high temperature under vacuum, inert, or reactive atmospheres to produce continuous and
well-developed granular microstructures similar to those observed in MIM. The shrinkage and
density of printed parts is also influenced by processing-induced defects such as interlayer
voids and porosities (Damon et al., 2019; Thompson, Gonzalez-Gutierrez, Kukla, & Felfer,
2019). Over the last 5-10 years, the printability of several metallic-based feedstocks has been
demonstrated. Generally, all sinterable powders, including aluminum and copper, can be used
in MEAM-HP (L. Ren et al., 2017; Sercombe, Schaffer, & Calvert, 1999), thus providing a
low-cost, versatile, and promising alternative to direct energy AM approaches such as laser or
electron beam powder bed fusion, and directed energy deposition. Limitations directly related

to the extrusion principle, such as a poor surface finish, rounded corners, the staircase effect,
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and anisotropic properties, can be partially mitigated using multi-axis printing (Annoni,
Giberti, & Strano, 2016) or surface treatments (Burkhardt, Freigassner, Weber, Imgrund, &
Hampel, 2016; Garg, Bhattacharya, & Batish, 2016; Kuo & Mao, 2016).

Although MEAM-HP is still in its infancy, the technic and scientific literature largely
demonstrates a clear interest of the community in this specific AM technology. Despite more
than 25 different abbreviations found in the literature, three main material extrusion concepts
were developed in parallel during the last 30 years, and they are schematized in Figure 4.1. In
the first two concepts (Figure 4.1a-b), a solid feedstock in the form of filaments or pellets is
melted in a container and then extruded, while in the third concept (Figure 4.1c), a liquid-state
feedstock is directly used. Whatever the approach considered, a softened or molten feedstock
is pushed into a conical nozzle up to a capillary orifice (0.2 < & < 0.8 mm) before being

deposited layer-by-layer on a build platform.

Among these processes, the filament-based MEAM-HP approach schematized in Figure 4.1a
has undoubtedly received the most attention because it directly benefited from the know-how
on the polymer fused deposition modeling (FDM) process developed during the last two
decades (Suwanpreecha & Manonukul, 2022b). In this process, acting as a piston, a spooled
solid filament is driven by rotating gears through a heated container that liquefies or softens
the binder to produce a viscous powder-binder feedstock. The forward movement of the
filament produces the pressure in the print head required to extrude and deposit the molten
feedstock layer-by-layer. In the filament-based approach, control of the extrusion flow rate and
the filament quality represent the main challenges. The extrusion rate is generally linked to the
angular position of the driven gears. In addition to not record the filament slip, using the
angular position of the gears provided by an encoder — instead of an in situ linear position of

the filament —undermines the precise control of the extrusion rate.

Regarding the filament quality, in addition to tight dimensional tolerances on the filament
diameter (typically & £ 20 um), the filament must also simultaneously satisfy two antagonistic

requirements in order to guarantee continuous printing. These requirements, which are related
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to stiffness and flexibility, respectively ensure that the filament does not buckle in the feeding
system while allowing to be spooled in the winding unit. The need to provide a stiffness-
flexibility trade-off inevitably limits the maximum solids loading in the filament. In this
context, Greul et al. (1995) (Greul, Pintat, & Greulich, 1995) were among the first who
demonstrated the initial rapid prototyping capabilities of the MEAM-HP process using
filaments containing 50 vol. % solids loading. In the same period, Agarwala et al. (Agarwala
etal., 1996) used a rheological approach to define the suitable fraction of stainless steel powder
in filaments at 60 vol. %. Almost 20 years later, Kukla et al. (Kukla, Gonzalez-Gutierrez,
Duretek, Schuschnigg, & Holzer, 2016) validated that an increase from 50 to 65 vol. % of
powder renders the filament too brittle and established the maximum solids loading at
60 vol. %. Recently, a systematic study of Cerejo et al. (Cerejo, Gatoes, & Vieira, 2021)
experimentally established a threshold solids loading value for filament-based MEAM-HP
systems at ~60 vol. %. In another study by Suwanpreecha et al. (Suwanpreecha & Manonukul,
2022a), a solids loading of 63 vol. % was measured for 17-4 PH filaments (Markforged, USA)
that must be preheated prior to printing as they are too brittle at room temperature.
Furthermore, another limitation of the filament-based approach is related to the fact that neither
the existing MIM feedstocks nor known debinding-sintering routes could be directly applied
for MEAM-HP systems. Indeed, binder systems used to produce filaments (i.e., base binder,
tackifier, wax, and plasticizer), are not common and must undergo specific adjustments to
effectively remove thermoplastic elastomers (Kukla et al., 2018; Terry, Fidan, & Tantawi,
2021). Finally, the mandatory fabrication of feeding solid semi-products (filaments)
necessarily involves expensive and time-consuming activities, which hinders the development

of new MEAM-HP-ready materials.
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Figure 4.1 Illustration of the three MEAM-HP principles: a) filament-based, b) screw-based
and c¢) plunger-based

The second extrusion concept illustrated in Figure 4.1b uses a screw-based approach, in which
a solid pelletized feedstock is introduced into a heated extrusion container, after which it is
softened or liquefied, and then moved forward through the nozzle orifice by a helical screw
rotation (Justino Netto et al., 2021). It is recognized that using pellets instead of filaments
allows achieving higher extrusion rates and solids loading (Bourell, Frazier, Kuhn, & Seifi,
2020). As a pioneer, Bellini et al. (Bellini, Shor, & Guceri, 2005) were among the first to
propose a screw-based mini-extruder mounted on a high-precision position system. Spiller and
Fleischer (Q. Spiller & Fleischer, 2018) compared the properties of parts produced from the
same iron-based feedstock using the screw-based MEAM-HP extrusion and conventional MIM
systems. They showed that printed parts reached properties (green density, sintered density,
shrinkage, and tensile strength) comparable to the MIM equivalents. Using a similar
methodology, Singh et al. (G. Singh, Missiaen, Bouvard, & Chaix, 2021a) used a generic MIM
feedstock to successfully print and sinter stainless steel parts. The printed parts had an
appropriate post-sintering relative density of about 96.5% and an ultimate tensile strength
(UTS) of about 940 MPa. The same research group recently used a commercial screw-based
printer to quantify the effects of process parameters, such as the layer thickness, the nozzle
speed, and the extrusion multiplier, on the quality of copper-based green parts (G. Singh,
Missiaen, Bouvard, & Chaix, 2021b). Note that even though the production of pellets is less

complex than that of filaments, a feeding sub-product is still required for screw-based printers,
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meaning that the management of pellets must be done upstream of the printing process. Finally,
the use of solid feeding sub-products (filaments, pellets) requires a certain amount of time for
their melting, thus limiting the maximum extrusion flow rate of the first and the second

MEAM-HP concepts (Figure 4.1a, b).

The third extrusion principle presented in Figure 4.1c uses a high solids loading liquid-state
feedstock and a plunger. Note that ram-based extruders are generally less accurate during the
start/stop stages as compared to their screw-based equivalents, but they do not require solid
feeding sub-products, such as filaments or pellets (W. Li, Ghazanfari, Leu, & Landers, 2020;
Wenbin, Ghazanfari, Leu, & Landers, 2017). In ram-based extruders, a ready-to-use feedstock
is introduced into a heated container and pushed through a nozzle using the axial movement of
a plunger. Depending on the extrusion precision and the nature of the feedstock, the plunger
can be driven by a pneumatic system (in the case of paste, ink, and gel (Agrawal et al., 2019;
X. Ren, Shao, Lin, & Zheng, 2016; Xu, Wu, L'Espérance, Lebel, & Therriault, 2018)) or by a
linear actuator (in the case of MIM feedstocks (L. Ren et al., 2017)). Although powder-binder
mixtures containing a backbone have demonstrated a certain degree of printability, the plunger-
based approach is particularly well adapted for low-viscosity feedstocks that can be extruded
at lower pressures. The printability of such low-viscosity mixtures has received only limited
attention in a few recent works. For example, Yan et al. (Yan et al., 2017) successfully printed
a low-viscosity feedstock formulated from fine copper powder (~50% of solids loading) and a
single binder system of paraffin wax (i.e., no high-viscosity polymeric backbone added), where
they used a laboratory plunger printer to produce a complex 3D vase structure. A low sintered
density of ~ 90% and a high linear shrinkage of 15% obtained by the group confirmed that the
solids loading needs to be increased to maximize the sintered density and decrease the
shrinkage of printed parts. Waalkes at al. (Waalkes, Langerich, Holbe, & Emmelmann, 2020)
used a custom plunger-based printer to extrude high solids loading (66 vol. %) titanium
feedstock. Surprisingly, the actual flow rate was significantly different from the expected
values, and exhibited a nonlinear behavior as a function of time. This was explained either by
a too high viscosity of the feedstock or the elastic deformation of the printer structure forcing

the authors to define different threshold values for each range of printing parameters to produce
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simple cubic parts meeting a certain repeatability threshold. Giberti et al. (H. Giberti, Fiore, &
Sbaglia, 2016) presented a 5-axis kinematic table providing two 61-02 rotation movements of
the build platform, not feasible with conventional 3D printers. Using a linear delta positioning
mechanism, the team combined a stationary screw extruder feeding a liquefied feedstock into
a plunger to print high solids loading (63 vol. % of 316L powder) feedstocks containing water-
soluble binders (Hermes Giberti, Strano, & Annoni, 2016; Rane, Di Landro, et al., 2019;
Strano, Rane, Briatico Vangosa, & Di Landro, 2019; Strano et al., 2018). They demonstrated
that feedstocks with solids loading ranging from 49 to 63 vol. % and produced with a similar
binder system, exhibited a viscosity varying from 5 to 1000 Pa-s, and require relatively low
extrusion pressures ranging from 2.5 to 4 MPa. Using similar water-soluble metallic- or
ceramic-based feedstocks, the research group quantified the process capabilities of their
laboratory printer in terms of dimensional variations (Strano, Rane, Herve, & Tosi, 2019),
surface quality (Rane, Castelli, & Strano, 2019), and internal defects or geometric precision
(Rane, Petro, & Strano, 2020). Unfortunately, the impressive know-how obtained with water-
soluble binders could not be directly transferred to conventional low-viscosity MIM-grade
feedstocks, which typically contain paraffin wax, stearic acid, and ethylene-vinyl acetate (F.
Fareh, Demers, Demarquette, Turenne, & Scalzo, 2017; Ghanmi & Demers, 2021; Lapointe,
Turenne, & Julien, 2009; Rei, Milke, Gomes, Schaeffer, & Souza, 2002; Tafti, Demers,
Vachon, & Brailovski, 2021). It is to note that some plunger-based 3D printers using polymeric
MIM-grade low-viscosity feedstocks were proposed, but they are not yet commercially
available. Recently, Waalkes et al. (Waalkes et al., 2022) updated their ram extruder printer
with a force-controlled system to mitigate the previously highlighted flow control issues
caused by feedstock compressibility during printing. It should be noted that ram extruders are
particularly sensitive to air trapped in the feedstock, which increases the feedstock
compressibility under pressure. Although this force-controlled system worked for simple
geometries, it had not been demonstrated that the system could manufacture complex parts

requiring prompt start/stop cycles and sudden changes in extrusion flow.

In a bid to fill the gap identified above, this work aims to develop a novel MEAM-HP 3D

printing system adapted for low-viscosity feedstocks and to carry out a comprehensive
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characterization of system performances by forming parts of different geometric complexities.
Firstly, the feedstock composition and properties are presented, followed by a detailed
description of the 3D printer. Next, the calibration of the kinematic accuracy of the build
platform and optimization of the feedstock degassing time are presented. Then, the calibration
of the extruder flow rate and optimization of the build platform and extrusion temperatures, as
well as the retraction volumes, are detailed. Finally, to validate the capacity of the printer to

fabricate functional parts, six complex geometry parts are printed using optimized printing

parameters.
4.3 Materials and methods
4.3.1 Feedstock formulation and characterization

The feedstock used was formulated from a wax-based binder (Sigma-Aldrich and DuPont) and
a water-atomized 17-4PH stainless steel powder (Epson Atmix Corporation). The particle size
distribution was measured using a LS 13320 Beckman Coulter laser diffraction particle
analyzer to obtain the frequency and cumulative curves plotted in Figure 4.2a, and to extract
the particle size in the 10, 50, and 90™ percentiles to obtain values of Dio = 3.4 um, Dso=11.8
um, and Doo = 31.3 um. A scanning electron microscope (Hitachi 3600, secondary electron
and backscattered electron detectors) was used to observe the dry powders and feedstock.
Figure 4.2b confirms that the dry powder particles exhibit a near-spherical or ligament shape.
The powder (¢ = 65 vol. %) was combined with a molten binder (90°C) in a laboratory mixer
under vacuum using different mixing times (0 to 15 min) to promote powder coverage, remove
air bubbles, and produce homogeneous feedstocks. The binder was formulated from 23 vol. %
of paraffin wax, 2 vol. % of stearic acid, and 10 vol. % of ethylene vinyl acetate. The paraffin
wax was chosen due to its common use in the low-pressure injection molding process
(Leverkoehne et al., 2001). The stearic acid and ethylene vinyl acetate were selected as
surfactant and thickening agents, respectively (Y.-m. Li, Liu, Luo, & Yue, 2007; Standring,

Blackburn, & Wilson, 2016). This specific formulation was developed to ensure the powder-
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binder homogeneity seen in Figure 4.2c, as well as to promote the shear thinning rheological

behavior suitable for low-viscosity MIM binders (Demers, Turenne, & Scalzo, 2015).
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Figure 4.2 (a) Particle size distribution of the dry powder, and SEM images of the (b) dry
powder, and (c) mixed feedstock

The melting points of each binder constituent and feedstock were obtained using a TA
Instruments DSC 2500 according to the ASTM D3418-15 standard (ASTM-D3418, 2015). The
density of the metallic powder and binder required to calculate the volume fraction of each
constituent, as well as the density of the solidified feedstock, were measured using an AccuPyc
IT 1340 helium gas pycnometer. The melting points and densities of each single binder
constituent are summarized in Tableau 4.1. The DSC thermogram reported in Figure 4.3a
confirms that the melting point of the feedstock is about 60°C. The viscosity profiles at
different temperatures (70, 75, 80, 85, and 90°C) were obtained using an Instron SR20 capillary
rheometer. To this end, molten feedstock was poured into the rheometer barrel and then pushed
through two different capillary orifices with L/D ratios of 20 and 40 (& = 1 mm for both
capillaries). An axial force corresponding to pressure varying from 2 to 34 MPa was applied
to deform the feedstock with an apparent shear strain rate ranging from 70 to 3,000 s™. The
pressure drop at the capillary entrance was measured with a pressure transducer Gefran (#
M30-6-H-B01M1-4-0-2130X000X00) having a maximum capacity of 100 MPa. To obtain the
true viscosity values, the apparent viscosities derived from the pressure drop values were
corrected using the Bagley (Bagley, 1957) and Rabinowitch factors (Rudolph & Osswald,
2014). Each condition was repeated four times to obtain the viscosity profiles reported in

Figure 4.3b (largest SD = 5.3% at 100 s!).



Tableau 4.1 Melting points and density of feedstock constituents
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Figure 4.3 (a) DSC thermogram, and (b) viscosity profiles of feedstock measured at different
temperatures

4.3.2

4.3.2

1

3D printing

Plunger-based printer

The plunger-based 3D printer presented in Figure 4.4a was developed to accommodate wax-

based low-viscosity feedstocks suitable for the plunger-based MEAM-HP process and offering

a build volume of 100 x 250 mm (@ x L). A low inertia linear delta kinematics motion

positioning system was selected because it allows printing with high speeds and accelerations

despite using a versatile but heavy extruder assembly inherent to a plunger-based MEAM-HP
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system. In this printing approach, a vertically mounted ram extruder pushes the molten
feedstock through a stationary print head, and deposits the feedstock on the moving build
platform, as schematically illustrated in Figure 4.4b.
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Figure 4.4 (a) Overall view of the MEAM-HP printer, and (b) schematic representation of the
3D printing approach

The extruder assembly includes a Tolomatic ERD20 linear actuator (1, Figure 4.5a) powered
by a TXM24S-1EG Step Servo motor (2, Figure 4.5a) coupled in series with a Carson 22:1 (3,
Figure 4.5a) reduction gearbox (23EP022-AMP-TXM?24). The piston (4, Figure 4.5b) pushes
the feedstock located in the heated cylinder (5, Figure 4.5a-c) to the print head (6, Figure 4.5a-
c¢). The molten feedstock then converges through a reducing conical section (from the ¥9.1 to
3.2 mm), and exits through a ©@0.4 mm E3D V6 hardened steel nozzle (8, Figure 4.5b) before
being deposited layer-by-layer onto the build platform (9, Figure 4.5¢). The print head (6,
Figure 4.5a-c) is fixed to the isolated extruder table (10, Figure 4.5a-c) via a toggle clamp (not
shown). The extruded feedstock is deposited on a 0.175 mm thick PEI polymer film glued on
a 0.4 mm spring steel sheet to provide good adhesion for the first layer. This steel sheet is held

on the heated build platform (9, Figure 4.5¢) via the vacuum holding system (not shown). The
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printer hardware is controlled by a Duet 3 6HC mainboard with a 1XD expansion board (11,
Figure 4.5a) operating the linear actuator’s motor (2, Figure 4.5a). The extrusion pressure is
measured by an Omega LCFD-50 load cell (7, Figure 4.5a) positioned in-line with the piston
and monitored by LabVIEW via a NI USB-6210 acquisition card at a frequency of 1000 Hz.

The temperature of each heated zone (items 5, 6, 9 & 10 in Figure 4.5a-c) is controlled by the
Duet 3 6HC mainboard within +/- 0.5°C in a range of 40-150°C using independent heaters and
temperature sensors (type K thermocouples for the cylinder, table, and print head; thermistor
for the build platform). The thermocouples and thermistor are calibrated at 85°C and 50°C
respectively, using an Omega CL-1500 benchtop dry block probe calibrator. The 280 mm
stroke of a 9.1 mm outer diameter piston allows a continuous extrusion of about 18 cm? of
feedstock before being refilled. Considering the 20,000 counts/rev motor encoder and the 5
mm pitch ball screw of the linear actuator, the resolution of the extruder is 0.00075 mm?/count,

which is equivalent to a printed length of 0.01 mm for a line cross-section of 0.2 x 0.4 mm.

Figure 4.5 CAD model of the (a) global assembly of the 3D printer, (b) extruder head, table,
and cylinder section view, and (c) zoom-in on the upper region showing the delta kinematics
and the print head installed on the printer
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4.3.2.2 Printer operation

A degassing unit (12, Figure 4.6a) is installed on the extruder table (10, Figure 4.6a) and molten
feedstock (105°C) is poured into the reservoir before starting the mixer (13, Figure 4.6a) and
the vacuum pump (not shown). Following the degassing step, the feedstock is drawn into the
cylinder by lowering the piston (Figure 4.6¢), the degassing unit is removed, and the equipment
is reconfigured for printing. The latter is done by installing the print head, as illustrated in
Figure 4.6. Prior to printing, a purging sequence consisting in pushing approximately 2 cm? of

feedstock is performed to fill the print head. The G-code is generated using Ultimaker Cura

4.8.0 slicer software.
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Figure 4.6 (a) CAD model of the degassing unit installed on the printer, (b-c) degassing and
filling steps prior to printing

4.3.2.3  Printer calibration, optimization, and validation

The printer calibration procedure and the procedure for the optimization of printing parameters
included five phases: a) calibration of the build platform position accuracy; b) optimization of
the degassing time; c) calibration of the flow rate; d) optimization of the extruder start-stop

sequences, and e) optimization of the extrusion and build platform temperatures. Finally,
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validation of the capacity of the printer to print complex geometry parts using optimized

printing parameters was carried out.

Calibration of the build platform position accuracy: The linear delta kinematic position
accuracy at six platform heights (Z) ranging from 0 to 100 mm (0, 4, 16, 32, 64, and 100 mm)
was calibrated using a Hexagon 85 Absolute Arm by probing, at each platform height, the
center point of the build platform (X=0; Y=0) and 35 consecutive 10°-spaced points along a
@100 mm circular trajectory. To that end, the printing build platform was interchanged with a
dedicated calibration platform integrating a milled countersink in the middle of the platform to

precisely probe a datum point.

Optimization of the degassing time: The optimal degassing time of the molten feedstock was
determined by measuring the feedstock density at room temperature. Following the printer
operation described above, the vacuum time was varied from 0 to 15 minutes and the solidified
feedstock was then removed from the cylinder by raising the piston, which produced a ©¥9.1
mm green bar that was cut into five samples of equal length and their room temperature density
was measured. The optimal degassing time corresponded to the shortest time leading to the
highest green density value. To evaluate the impact of any remaining air in the optimally-
degassed feedstock on the flow rate control, a test consisting of three 60 s free-extrusion cycles
of 85°C-heated feedstock at a 2 mm?/s flow rate separated by a 60 s dwell time was performed
at three cylinder filling levels (90, 50 and 10%), while monitoring the extrusion pressure from

the load cell.

Calibration of the flow rate: An additional free-extrusion test and two test prints were
executed to calibrate the flow rate, optimize the extruder start-stop capacity and the extrusion
and build platform temperatures. To monitor the accumulated mass at a frequency of 1 Hz, a
continuous free-extrusion test of molten feedstock (85°C at 2 mm?/s) was realized over a
precision scale (Sartorius Practum 513-1S), similarly to the methodology developed in
(Waalkes, Langerich, et al., 2020). The feedstock density (5.31 g/cm® at room temperature)

and the recorded mass were used to determine the experimental extruded volume and then
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compared to the theoretical value to adjust the controller (e-step calibration) of the ram

extruder.

Optimization of the extruder start-stop sequences: To quantify the accuracy of printed line
positions and shapes during start/stop sequences, the first test print consisting in the deposition
of horizontal and vertical lines schematized in Figure 4.7a was performed. Two vertical lines
and seven equally spaced horizontal lines were printed while varying the retraction volume
(also known as the retraction distance in the fused filament fabrication process) from 0 to 4.8
mm’, using a printing speed of 12.5 mm/s and a travel speed of 100 mm/s. The tests were
repeated using three cylinder filling levels (90, 50 and 10%) and a slower travel speed (25
mm/s). The printed lines were observed using a Nikon SMZ800N binocular. The optimal
retraction volume corresponded to its minimum value that enabled to print without defects,

such as incomplete printing and feedstock oozing.

Optimization of the extrusion and build platform temperatures: To optimize the extrusion
and build platform temperatures, the second test print consisting in printing the hollow square
prism (20 x 20 x 5 mm) presented in Figure 4.7b was performed with a print speed of
12.5 mm/s. Using a constant layer height and line width set respectively at 0.2 and 0.4 mm, the
extrusion temperature (75-105°C) and the build platform temperature (40-60°C) were each
varied one at a time to produce green specimens. These specimens were cut along the section
A-A shown in Figure 4.7b and observed using an optical microscope (Olympus GX51). The
optimal temperatures were considered to be reached when void- and surface defect-free
specimens were obtained. Finally, to further reduce the size and the occurrence of typical voids
found in the MEAM process (Tao et al., 2021), a 25% overlap between each deposited line
forcing the feedstock exiting the nozzle on the previous deposited line was introduced, as

schematized in Figure 4.7c-e.

Validation of the 3D printing capability: To validate the capacity of the printer to print
functional parts, six different geometries including typical challenging features such as

overhangs, thin walls and complex 3D surfaces, were printed using the optimized printing
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parameters. An adaptive layer height between 0.1-0.2 mm was utilized for some parts to
increase the resolution and demonstrate the achievable surface finish using a low viscosity

feedstock with the printer.
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Figure 4.7 Test prints used to calibrate and optimize the printing parameters: (a) single-line
deposition, (b) 3D printed hollow square prism, and schematic representation of (c) the first
layer section view A-A showing the position of printed lines in the G-code to obtain a 25%
overlap between them, (d) the second printed line position with 0.1 mm overlap (0.4 mm line
width and nozzle diameter), and (e) the feedstock behavior due to the overlap

4.4 Results

4.4.1 Validation of the build platform positioning accuracy

A visual representation of the dimensional deviations in the vertical (Z) and horizontal (XY)
directions of the build platform is presented in Figure 4.8 (coordinate system X-Y-Z is reported
in Figure 4.8a). To calculate the vertical deviations (Zmeasured — Znominal), the position of the

platform center taken at coordinate X-Y (0; 0) was probed nine times at each vertical position
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(height) varying from 0 to 100 mm, and reported in Figure 4.8a. For heights between 0 and 16
mm, the platform was slightly below its nominal position but within a tight range varying from
-10 to 5 um (error bars represent the minimum and maximum values). Between 16 and 100
mm, vertical deviations up to 29 um above the nominal values were measured. Therefore, a
maximum vertical deviation of the platform center expected with this printer is ~30 um. Then,
the horizontal position of the build platform was probed at different heights to calculate the
deviations (Xmeasured — Xnominal; Ymeasured — Ynominal) along a @100 mm trajectory around the
center of the platform. These XY deviations were combined in the circular chart presented in
Figure 4.8b, where the solid line represents the targeted nominal trajectory and each dashed
line represents a radial deviation of 50 pm either inwards or outwards of the nominal trajectory.
It can be observed that the majority of horizontal positions are within +50 um of the nominal
values, while the maximum deviation of 92 um is reached at a height of 32 mm. These
dimensional deviations are probably related to pulley eccentricity in the belt-and-pulley drive
system, the machining accuracy of the printer components, and friction occurring in the twelve

parallel arm joints.
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Figure 4.8 Build platform positioning accuracy in the (a) vertical (Z) and (b) horizontal (XY)
directions for a @100 mm trajectory around the center (solid represents the targeted nominal
value and each dashed line represents a deviation of 50 um)
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4.4.2 Optimization of the degassing time

The influence of vacuum time on the feedstock density is quantified in Figure 4.9a. With a
feedstock initially containing ~1.2% of voids, about 1% of trapped air was removed during the
first minute of vacuum application. A large dispersion of the relative density values under the
no-vacuum condition, as captured by wide error bars (i.e., standard deviation of the average
density values taken from five specimens) was significantly reduced after this degassing
operation. Since a vacuum time greater than one minute produced no sensitive benefits, this
time was used in all further experiments as an optimal time for feedstock degassing prior to
printing. Stable relative density values of ~99.8% achieved during the degassing tests suggest

even if the vacuum time exceeds 1 min, a small quantity of air still remains in the feedstock.

The potential impact of this remaining air on the ram extruder performance was assessed by
measuring the extrusion pressure variations during the free-extrusion cycles presented in
Figure 4.9b. Using a constant temperature and flow rate, three successive extrusion cycles
confirm that the pressure values obtained during extrusion (marked “A” in Figure 4.9b) as well
as between the extrusion cycles (marked “B” in Figure 4.9b) were repeatable. The extrusion
process required similar steady state pressures varying from 560 to 585 kPa, regardless of the
cylinder filling level. Finally, a residual pressure between each extrusion cycle (marked “C” in
Figure 4.9b) ranging between 50 and 80 kPa is explained by the reaction force caused by

friction between the cylinder and piston O-rings.

A zoom-in on the third extrusion cycle reported in Figure 4.9c shows that the time to reach a
constant and repeatable extrusion pressure seems to be related to the level of feedstock
remaining in the cylinder where the transition time (TT) decreases as the cylinder empties.
Indeed, different transition times of 8.7, 6.1, and 4.1 s during the pressure ramp up, and 11.0,
6.5 and 6.0 s during the pressure ramp down were required for the 90, 50, and 10 % filling
levels, respectively. In other words, this decrease in the transition times as the feedstock level

decreases indicates that the feedstock compressibility decreases, and therefore process control
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improves, when the filling level decreases. To bypass this issue and not affect the printer
start/stop accuracy as well as its response time, the possibility of applying a retraction
movement of the ram extruder was added at the end of these extrusion sequences (discussed in

the next section).

800 )
(a) by e Cvlinder 10 full
100% T = Cvlinder 50% tull
i"i' -------------- [ ] & ) Cvlinder 90% tull
' ) o 600 1
= ! =
e ! wn
2% q 4
g S 400 -
B k=
= 2
) =
= e 7 200 1
T o e
97“/0 T T T T T T T T T T T T T T T T T 0 ©-¢ T -© ¢| T T
0 ) 4 6 8 10 12 14 1o 0 100 200 300 400
Vacuum time (min) Time (s)
- E (C) --------- Cylinder 10% full
i; 600 9 e —— Cylinder 50% tull
e ) Cylinder 90% full
5 R
% 400 i TT =605
.5 TT=065s
wr
£ 200 - TI=11ls
v
i
@ e T
,Q;‘)
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Time (s)

Figure 4.9 (a) Evolution of the feedstock density according to the vacuum (degassing) time,
(b) free-extrusion pressure obtained during three extrusion cycles (85°C & 2 mm3/s), and (c)
zoom-in on the third extrusion cycle (TT: transition time to reach 0.95 of state pressure)

4.4.3 Calibration of the extruder flow rate

The evolution of the feedstock mass accumulated during free extrusion on a precision scale is
presented in Figure 4.10a. Since this test was performed at a constant flow rate, the
accumulated mass is directly proportional to the extrusion time due to the relationship between

the mass and volume. The small peak observed around t = 150 s is a measurement artifact that
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corresponds to the feedstock contacting the nozzle due to accumulation that must be
periodically and manually tipped over to avoid such a contact. The evolution of the relative
extruded mass (Mmeasured — Mtheoretical) OVETr the entire piston stroke is presented in Figure 4.10b
where all the peaks (a few of them pointed by black arrows) correspond to the feedstock
accumulation under the nozzle. Excluding these outliers, the relative mass during this 8000 s
test shows variations within +£0.05 g with an almost horizontal trendline for the entire stroke of
the piston. This extruder performance means that the e-step adjustment of the ram extruder
controller realized during the printer development guarantees an accurate flow control.
However, a slow acquisition rate of the extruded mass and the feedstock buildup leading to the
peaks observed in Figure 4.10b clearly limits the capacity of this free-extrusion test to measure
the instantaneous flow rate. Since the control of this parameter is essential for the fabrication
of void- and surface defects-free parts, the consistency of the flow rate was evaluated via

printing different geometries as shown further.
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Figure 4.10 (a) Cumulative extruded mass as a function of time (85°C & 2 mm3/s) during the
first 500 seconds of the test, and (b) relative extruded mass (mMmeasured - Mtheoretical) OVeEr the
entire piston stroke
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4.4.4 Optimization of the extruder start/stop sequences

A single-line deposition test print for different retraction volumes is presented in Figure 4.11.
At a retraction volume of 1.2 mm?, it can be seen that several printed lines pointed with white
arrows in Figure 4.11a are incomplete. A zoom-in on the beginning of the third printed line
(Figure 4.11b) shows a trace of feedstock presumably deposited and then ripped from the build
platform by the nozzle. During travel moves (e.g., between the end of line 3 and the beginning
of line 4), the feedstock slightly oozed and accumulated on the nozzle (Figure 4.11c) which
interfered with the printed line particularly at the beginning. Following a certain feedstock
build-up on the nozzle, the printed line would eventually stick to the build platform up to the
intersection with the vertical line (Figure 4.11d). Although the last two horizontal lines were
printed entirely (pointed with dashed black arrows in Figure 4.11a), this was not repeatable
through multiple tests, probably due to a complex/random interaction between the feedstock
accumulation on the nozzle and the printed lines. It should be noted that similar deposition-
ripping issues were also seen for retraction volumes smaller than 1.2 mm?®. Therefore, this
single-line test confirms that the retraction volumes up to 1.2 mm? are not sufficient to

accurately control the extrusion start and stop.
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Figure 4.11 Comparison of the retraction volumes at a filling level of 90% between
(a-d) 1.2 mm?, and (e-g) 2.4 mm?, (h) pressure comparison between the retraction
volumes for lines 3 & 4 at a filling level of 90%, and (i) pressure comparison
between the three filling levels for lines 3 & 4 at a retraction volume of 3.6 mm®

By increasing the retraction volume to 2.4 mm?, all the lines were completely printed (Figure
4.11e), with a zoom-in on the start and stop regions of the third printed line (Figure 4.11 f-g)
confirming that vertical and horizontal printed lines are properly connected. These high
magnification images of the start and stop zones also confirm that the width of this deposited
line (about 370 um + 29um in steady state) is relatively constant over the entire extrusion
length. Small differences with the nominal line width of 400 um are probably due to the first
layer height being slightly too high (216 um instead of the nominal 200 pm). Deviations of
+29 um can be attributed to the flatness tolerance of the build platform, the X-Y-Z positioning

inaccuracy, and slight flow variations reported above in this study. It is also important to note
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that there is a slight “head” and “tail” effect at the beginning and end of the printed lines,
whatever the retraction volume. Although not ideal, it is believed that some further

optimization of the velocity profile of the retract/unretract command might solve this issue.

In addition to the visual inspection, the extrusion pressure was recorded during these single-
line deposition test prints and reported in Figure 4.11h-i for different retraction volumes and
filling levels. The evolution of the pressure over time for two typical lines (lines 3 & 4) is
plotted in Figure 4.11h to correlate the nozzle oozing with the remnant nozzle pressure during
the retract/unretract command. At the end of the third printed line at 6.5 s, the pressure drops
from ~380 kPa to 310, 181, and 41 kPa corresponding, respectively, to retraction volumes of
0, 1.2, and 2.4 mm?. This decrease in pressure explains why the feedstock oozing decreases at
a higher retraction volume. An increase in the retraction volume beyond 3.6 mm?® produces a
residual pressure value of approximately - 100 kPa. This negative value indicates that a tension
force is applied on the load cell, probably due to the friction caused by the piston seals on the
cylinder. Interestingly, this absence of internal pressure obtained during the retract command
completely inhibits the feedstock oozing. Therefore, a minimum retraction volume of ~2.4
mm?® must be applied to avoid oozing when a travel speed of 100 mm/s is used. Following the
unretract command, pressure overshoots are visible at the start of the printed lines (pointed
with a gray arrow in Figure 4.11h) for retraction volumes higher than 2.4 mm?®. The pressure
peaks gradually increase as the retraction volume increases and seems to reach a maximum
value of about 470 kPa for the retraction volumes higher than 3.6 mm?. These pressure peaks
were also observed when the same G-code file was executed in the free-extrusion mode, i.c.
using an unconstrained feedstock with the nozzle 100 mm away from the build platform. As
the retract/unretract flow rate was set to 30 mm?/s (30 times higher than the printing flow rate),
these pressure peaks might be due to hydraulic shock, which may cause the “head” effect seen
in Figure 4.11f-g. For the retraction volumes lower than 1.2 mm?, pressure overshoots were
not visible, and the steady state extrusion pressure returned to its nominal value of about 380
kPa following a response time of about 1.5 s. Note that such a pressure delay or transition time
was similarly observed in Figure 4.11b-c where no retraction volume was used. The absence

of pressure peaks at the start of the printing operation for retraction volumes lower than 1.2
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mm? can be explained by the oozing phenomenon described above. Indeed, the feedstock
oozing occurring between two extrusions inhibits or delays the capacity to rapidly build a

pressure at the nozzle exit.

When decreasing the travel speed from 100 to 25 mm/s in the second test (not shown in this
work), longer waiting times between the extruded lines led to more feedstock oozing out of the
nozzle. Unlike the case with a higher travel speed of 100 mm/s, the retraction volume of 2.4
mm? became insufficient at a lower travel speed of 25 mm/s where oozing provoked feedstock
accumulation on the nozzle with similar results of incomplete printing as those shown in Figure
4.11a. Although there would seem to be no downside to using high travel speeds, longer
waiting times between extrusions can occur in other situations, such as when a pause is required
to clean the nozzle or refill the feedstock cylinder. In this respect, the minimum retraction
volume for long waiting times (greater than 5 s) must be increased from 2.4 to 3.6 mm? to
avoid any oozing. Note that in all the cases, the retraction volume must be minimized to prevent

air from entering the print head, while avoiding feedstock oozing.

The pressure profiles obtained for the three filling levels in Figure 4.11i reveal the same
response time issue highlighted previously during the free extrusion tests where the transition
time at the beginning of the extrusion is longer when the cylinder is full of feedstock. The
pressure peak at the beginning of printed lines is higher at lower cylinder filling levels which
suggest that there is less compression, confirming the presence of a certain amount of air in
the feedstock. This notwithstanding, the retraction volume of 3.6 mm® selected above was
sufficient to compensate the feedstock compressibility and allow the accurate starting and

stopping of the extrusion process at all cylinder filling levels.

4.4.5 Optimization of the extrusion and build platform temperatures

The influence of the build platform and extrusion temperatures on the microscopic and
macroscopic defects and extrusion pressure is illustrated in Figure 4.12. During the first tests,

the extrusion temperature was set to 85°C, while the build platform temperature was varied
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from 40 to 60°C. The side views of the hollow square prisms before their removal from the
build platform are presented in Figure 4.12a-c and their top views after removal are shown in
Figure 4.12d-f. At a build platform temperature of 40°C, poor interlayer bond between the
second and third layers is identified by two arrows in Figure 4.12a. During part removal from
the build platform, the first two layers remained stuck on the build platform (Figure 4.12d).
With an increase in the build platform temperature to 47.5°C (not shown in Figure 4.12), only
small portions of the first layer remained bonded to the build surface. Between 50 and 55°C,
the printed parts were easily removed from the build platform without any sticking issues
encountered. The optimal results were obtained at a build platform temperature of 52.5°C, at
which the side profiles were geometrically accurate (Figure 4.12b & e). At a build platform
temperature above 57.5°C, the parts exhibited deformation because of the melting of paraffin
wax (Tm = 57°C) leading to poor sidewall geometry definition (Figure 4.12¢) and the presence
of millimeter-sized voids (Figure 4.12f). Therefore, the temperature of the build platform was
set to 52.5°C for all further experiments. It is worth mentioning that this build platform
temperature could lead to distortions similar to those shown in Figure 4.12¢ when heat
dissipation during printing becomes limited, such as when printing small parts or printing at
high speeds. Although this was not the case for the parts printed in this test, the solution to this
problem is to decrease the printing speed or to add cooling to the printed part to dissipate the

heat.
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Figure 4.12 Influence of the build platform and extrusion temperatures on (a-f) macroscopic
printing quality, (g-h) internal porosities, and (i-j) extrusion pressure profiles: (i) 1-25 layers,
(j) 12th layer

During the second test, the build platform temperature was set to 52.5°C, while the extrusion
temperature was varied from 75 to 105°C. The parts’ cross-sections were observed (Figure
4.12g-h) and the extrusion pressure monitored (Figure 4.12i-j). Interestingly, all the extrusion
temperatures produced adequate overall shapes similar to that obtained at 85°C (Figure 4.12b
& e), exhibiting no millimeter-size visual or geometrical defects. For deeper analysis, high
magnification observations of the printed part cross-sections were conducted (Figure 4.12g-h).
In addition to a sticking condition observed on the build platform at an extrusion temperature
of 75°C, micrometer-size voids are present as indicated by white arrows in Figure 4.12g
notwithstanding the use of the 25% overlap technique. These diamond-shape voids, well

known in MEAM (Tao et al., 2021), usually occurs at the intersection of four deposited layers.
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An extrusion temperature above 85°C combined with the overlap condition imposed at the
printing path eliminates these interlayer voids (Figure 4.12h), in addition to producing no
visual defects and a good interlayer bond. By increasing the extrusion temperature from 75 to
85°C, the feedstock viscosity drops from 195 to 142 Pa-s (values taken at a shear strain rate of
about 180 s’ in Figure 4.12b). This increase in the feedstock fluidity seems to be sufficient to
promote the overlap and coalescence of successive layers before they are solidified. This
conclusion is important for the future development of plunger-based MEAM-HP printers
because it confirms the possibility of producing defect-free (millimeter- & micrometer-size)

printed parts using wax-based low-viscosity feedstocks.

To further investigate the effect of the extrusion temperature, pressure variations measured
during printing are presented in Figure 4.121. The first pressure peak corresponds to the purging
cycle, while all the other peaks coincide with the different deposited layers. Note that for all
the printed parts in this test, the higher extrusion pressures recorded during the first three layers
(i.e., where the pressure level was not reached for subsequent layers) was probably due to a
too small initial nozzle-to-platform distance. This issue can easily be resolved in the future by
readjusting the nozzle-to-build platform offset in the firmware. For this extrusion temperature
analysis, the first few layers were thus discarded. During the printing cycle ranging from 200
to 600 s, an increase in the extrusion temperature from 75 to 105°C, leads to a decrease in the
average extrusion pressure from 740 to 307 kPa. This is expected, since the 30°C increase in
the extrusion temperature produces a decrease in the feedstock viscosity from 195 to 70 kPa,
thus leading to a decrease in the extrusion pressure, when using the same flow rate (i.e., the
same shear strain rate of 180 s™'). Note that the viscosity at 105°C was extrapolated using a

second-order viscosity model and the experimental values presented in Figure 4.12.

A close look at the extrusion pressure profile for a single layer (e.g., the 12" layer presented in
Figure 4.12j) at any extrusion temperature shows that the extrusion pressure is different during
the printing of each of the four walls of the hollow square prisms. During the extrusion of the
first wall, the pressure drops from that of the previous layer. Since the first wall of all new

layers is freely deposited (i.e., never constrained with other deposited lines), it requires the
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lowest pressure. During the extrusion of the second wall, the pressure increases since this wall
is forced to overlap the first one by 25%. The pressure remains the same until the end of the
layer (i.e., during extrusion of the third and fourth walls) because the printing conditions are
constant. Not only the impact of a higher temperature reduces the overall pressure, but the
shape of the pressure curve changes more abruptly during the first and second walls. At 75°C,
the downward and upward slopes seem to have a linear trend as opposed to those observed at
105°C which exhibit more of an exponential trend. This is most likely due to the air trapped in
the feedstock and viscous effects. Lower pressures at higher temperatures mean that the air
trapped in the feedstock compresses less (due to the ideal gas law), thus shortening the response
time. Although low extrusion pressures are desirable for improving the response time and
reducing void formation between printed lines, it is suggested to select the lowest viable
extrusion temperature in order to minimize distortions (warping, cracks, and heterogeneous
shrinkage due to a significant volumetric expansion of paraffin wax) and to improve the

printability of slopes and overhang features.

Consequently, to demonstrate the capacity of the developed MEAM-HP printer system for
rapid prototyping, the build platform temperature was set to 52.5°C and the extrusion
temperature to 85°C, since these temperatures simultaneously provide: a) a good first layer
adhesion on the build surface, b) an adequate interlayer bond with minimal voids, ¢) a non-
sticking condition, d) an absence of millimeter-size defects and micrometer-size internal voids,

and e) a satisfactory retention of part geometry.

4.4.6 Demonstration of the rapid prototyping capacity

To validate the functionality of the printer developed in this work and its capacity to fabricate
functional parts, six different part geometries shown in Figure 4.13 were printed using the
parameters presented in Figure 4.13. The first printed part is an ASTM ES tensile sample
(Figure 4.13a), which will be used for future mechanical testing. Printed both as a half (Figure
4.13b) and complete (Figure 4.13c) model, the second geometry is a small mechanical part that

includes a 60° internal conical section, a keyway and three small tabs for assembly. Despite
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the delicate mounting tabs in direct contact with the build platform, these parts were easily
detached from the removable flexible build surface. The geometries shown in Figure 4.13d-i
were printed using the adaptive layer height parameter set to 0.1-0.2 mm in the slicer. This
allowed to obtain a better layer resolution when slopes are detected on the outer wall of the
model. This effect can be seen on the printed gear (Figure 4.13d-e), where the internal taper
visible in Figure 4.13f and ending midway of the teeth geometry commanded a finer resolution
at the bottom zone of the printed part. The layer height transition can clearly be seen in Figure
4.13e, where the geometry exhibits only vertical walls in the top section of this gear. A small
impeller (Figure 4.13g) exhibiting thin 0.8 mm blades with 45° overhangs near the base
demonstrates the ability to print delicate parts. Light cooling was activated for the upper region
of the impeller as the layer print times decreased to the point where the heat did not have
enough time to dissipate using natural convection. Another example of the adaptive layer
height approach can be observed on Figure 4.13h, where a finer resolution was used to improve
the shape of the complex surface pointed with a black arrow. The bracket presented in Figure
4.131 confirms that small overhang bridges can be printed without supports. A constant and
good surface finish of these six printed parts validates the flow consistency of the ram extruder
and the positional accuracy of the build platform, thus confirming that the printer developed in

this work is suitable for rapid prototyping while using low-viscosity feedstocks.

Tableau 4.2 Printing parameters

Nozzle Layer Line Extruder Bed Print Number Infill
diameter height width temperature temperature speed of pattern
(mm) (mm) (mm) O O (mm/s) contours

0.4 0.2 0.4 85 52.5 12.5 2 +45°



20 mm

Figure 4.13 Typical examples of green parts printed with a wax-based low-viscosity metallic
feedstock: (a) tensile sample, (b-c) mechanical part printed both as a half and complete
model, (d-f) gear printed using adaptive layer height varying from 0.1 to 0.2 mm, and its
CAD cross-section view, (g) impeller, (h) complex surface part, and (i) bracket with
overhang feature printed without support

4.5 Discussion

In this study, a novel ram extruder-based printer was developed to print low viscosity MIM-
grade feedstocks with the main objective of reducing the voids typically seen in MEAM-HP.
In this context, a thorough printer calibration was carried out before optimizing the printing

parameters and finally implementing a new printed line overlap method.

For a 3D printer, it is well known that the position accuracy of the build platform particularly
in the layer thickness direction must be precisely controlled to obtain void-free and
geometrically precise parts. In this work, the build platform position deviations of about 29

and 92 pm measured respectively in the vertical (Z) and planar (XY) directions remain
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acceptable since this range represents typical tolerance limits that can be reached by investment
casting. To the best of the authors’ knowledge, no 3D printer manufacturer has formally
published their printer accuracy. However, the AIM3D company has reported their printers’
repeatability (ExAM 255, Z: 10 pm, XY: 50 um ("Advantages of the EXAM 255," 2022)),
while the manufacturer Pollen, which uses the same linear delta kinematics as that in this work,
has instead provided the kinematic resolutions (PAM Series MC3D, Z: 40 um and XY:5 um
("Pam Series MC 3D printer," 2022)), which do not represent a real positioning accuracy.
Based on the experience acquired during the fabrication of the linear delta positioning system
used in this work, it is recommended to choose a Cartesian kinematic, if better accuracy is

required.

In this work, the feedstock degassing operation prior to printing increased the feedstock density
by 1.4% and reduced the feedstock compressibility. In the work by Waalkes et al. (Waalkes et
al., 2022) where a ram extruder was also used, a feedstock “compaction” sequence was
required before printing to obtain a stable and consistent flow rate. The addition of such a
sequence was probably due to the presence of a large quantity of air in the cylinder reservoir
after the filling operation. The presence of air bubbles limits their printing process to only using
a constant flow rate without extrusion starts/stops, thus preventing the printing of more
complex geometries. Moreover, using an appropriate degassing procedure may eliminate the
need in the force control approach proposed by the same research group thus eliminating the
need to link different extrusion forces to their associated flow rates for every feedstock batch.
Indeed, our work confirmed that a simple position control of the ram extruder combined with
a small retraction volume (3.6 mm?®) was sufficient to accurately control the flow rate and the
extrusion starts/stops. The small “head & tail” effect observed in the single line deposition tests
has not been documented in the literature for other types of extruders, and as a result, no direct
comparison can therefore be made. Further optimization of the velocity profile during

retraction commands should decrease the undesirable “head & tail” effect.

For any MEAM-HP printers, an appropriate extruder flow rate calibration is essential to avoid

under- and over-filling of printed parts. Several recent studies (Godec et al., 2020; G. Singh et
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al., 2020; P. Singh et al., 2021) have identified the “extrusion multiplier” as the most important
parameter for reducing the occurrence of voids in green parts. It is not rare to see this parameter
optimized at around 120%, meaning that a volume of 20% in extra feedstock is commanded,
thus illustrating the deficiency of the extruder calibration step. This flow calibration problem
was also seen with commercially available screw-based 3D printers, such as the AIM3D
ExAM 255, where a flow multiplier of about 120% was required (G. Singh et al., 2021a). To
the best of the authors’ knowledge, only one study using the metallic fused filament fabrication
approach has mentioned the calibration method of the extruder (Moritzer et al., 2021).
Furthermore, it is believed that the printing path generated by the Cura slicer in this study
resulted in a small quantity of voids, even with the calibrated flow rate due to the inability of
the viscous feedstock to fill and match the side profile of a previously printed line. To address
this issue without using the flow multiplier parameter, a 25% overlap between printed lines
was incorporated in this study for printing the square hollow prisms. This simple change in the
G-code forces the flow exiting the nozzle partially onto the previously deposited line, resulting
in a void-free green part, while not changing the theoretical flow (flow multiplier at 100%).
Practically speaking, the use of such an overlap approach instead of an overfilling command
may also positively affect the dimensional and geometrical accuracy, which was not quantified

in the present work. This promising overlap approach needs to be investigated in a future study.

In this work, the wax-based low-viscosity feedstock printed at the optimal printing temperature
of 85°C resulted in the lowest extrusion pressure reported thus far for the MEAM-HP process.
During the free-extrusion tests at 2 mm?/s, extrusion pressures varied between 560-585 kPa.
This extrusion pressure range was about three times lower than the one obtained by Waalkes
et al. (Waalkes et al., 2022) using similar process conditions (~1600 kPa at 95°C, 1.7 mm?>/s).
For a given shear strain, a feedstock exhibiting a lower viscosity will be deformed more easily
and in turn, will match the shape of a previously deposited line, therefore reducing the typical
interlayer voids found in MEAM-HP parts. In this context, the use of low-viscosity feedstocks
combined with an overlap technique is expected to produce higher density green parts (i.e.,

close to the theoretical density of feedstock) which is one of the key elements to manufacture
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metallic sintered parts exhibiting mechanical, dimensional, and geometrical properties

comparable to those obtained by MIM, but without the need for expensive tooling.

4.6 Conclusion

In this study, a new ram extruder configuration for the MEAM-HP process was developed to
print a low-viscosity feedstock composed of 65 vol. % of 17-4PH stainless steel powder, 23
vol. % of paraffin wax, 10 vol. % of ethylene vinyl acetate, and 2 vol. % of stearic acid. The
stationary extruder was coupled to a linear delta kinematic positioning system to move a build
platform in the X-Y-Z directions. The calibration procedure, the optimization of the printing
parameters, and the capacities of the printer were presented in detail. Firstly, the accuracy of
the build platform position was measured resulting in a maximum deviation of 29 and 92 um
in the vertical (Z) and horizontal (XY) directions, respectively. Next, the feedstock was
blended under vacuum (1 minute) to remove trapped air resulting in a relative density of 99.8
%. Then, the extruder flow was calibrated to ensure that the amount of extruded feedstock
corresponded to the commanded value. Afterwards, the extruder start/stop sequences were
optimized using a retraction volume of 3.6 mm?>. Applying this value, hollow square prisms
were printed to find the optimal build platform and extrusion temperatures at 52.5 and 85°C,
respectively. Finally, six different green parts were printed including features such as thin
walls, 45° slopes, overhangs, and complex surfaces. An overlap technique in the printing path
was also introduced, which eliminated the interlayer voids. The results validated the
functionality of the printer in fabricating functional parts and highlighted the potential of ram
extruders for the MEAM-HP process using low-viscosity feedstocks.
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4.7 Résultats complémentaires

Cette section présente les micrographies prises au microscope électronique a balayage d’une
piece produite avec les températures optimales d’extrusion et de plateau d’impression de la
section 4.4.5. Cette piéce fabriquée en utilisant la technique de chevauchement des lignes a été
cassée en deux pour observer la section d’un des murs de la piéce. La vue isométrique présenté
a la Figure 4.14a montre a la fois le c6té de la piéce ainsi que sa vue de coupe. Le coté de la
piece est d’abord montré en vue éloignée pour voir plusieurs couches d’impression, puis en
vue rapprochée aux Figure 4.14b-c respectivement. Sur la vue a faible grossissement, on
pourrait penser qu’il y a un vide entre les couches en raison des traits foncés entre celles-ci.
Cependant, en augmentant le grossissement de 1’image a ’interface des couches A et B, on
observe que celles-ci semblent étre bien collées une sur I’autre et qu’aucun vide n’est présent
comme identifié par les fleches blanches. Ensuite, les piéces ont été observées en vue de coupe
illustrées aux Figure 4.14d-e. Sur la vue €éloignée, il n’est pas possible de distinguer des défauts
intercouches de taille importante, mais plusieurs empreintes foncées laissent présager la
présence de microporosités. En augmentant le grossissement (Figure 4.14e), il a été possible
de constater que ces zones foncées identifiées par des fleches blanches sont en réalité
I’empreinte laissée par des particules métalliques qui ont été arrachées lorsque la piece a été
cassée en deux. Il est & noté que I’entiereté de la piece en vue de coupe a été analysée et
qu’aucun défaut intercouche n’a été observé. Pour analyser la présence de défauts intercouches
pour I’entiéreté de la piece, une analyse de tomographie aux rayons X permettrait de mesurer

la densité des pieces ainsi que d’obtenir la position des défauts s’il y a lieu.
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Figure 4.14 Micrographies MEB en (a) vue isométrique, (b)-(c) vue de coté, et (d)-(e) vue de
coupe



CONCLUSION

Ce projet avait pour objectif de déterminer si les mélanges poudre-liant a faible viscosité
pouvaient étre utilisés pour mettre en forme des piéces par le procédé d’extrusion de polymeére
hautement chargé et si ceux-ci pouvaient réduire ou éliminer les défauts intercouches. D’abord,
une imprimante 3D munie d’un extrudeur a piston a été congue et fabriquée. Ensuite, la
précision de déplacement du plateau d’impression de I’imprimante a été validée et le débit de
I’extrudeur a été calibré. Puis, les paramétres d’impression tels que la température d’extrusion,
la température du plateau d’impression et le volume de retrait ont été optimisés. Finalement,

six pi¢ces ayant une géométrie complexe ont ét¢ imprimées.

La formulation du mélange utilisé dans ce travail est composée de 65 vol. % de poudre d’acier
inoxydable 17-4PH, 23 vol. % de cire de paraffine, 10 vol. % d’éthyléne-acétate de vinyle et
2 vol. % d’acide stéarique. Apres sa préparation, le mélange a été dégazé durant une minute
pour retirer I’air emprisonné ce qui a permis d’atteindre une densité relative de 99.8%, soit
1.2% de plus que celle sans dégazage. Ensuite, la calibration du débit de I’extrudeur a révélé
une variation maximale de £0.05 g (9.4 mm?®) de mélange pour la course totale du piston de
18 000 mm?. Puis, le volume de retrait a été optimisé pour minimiser 1’écoulement naturel du
mélange par la buse lorsque I’extrudeur est a I’arrét et ainsi contrdler précisément les départs
et arréts des séquences d’extrusion. Une valeur de retrait de 3.6 mm?® s’est avérée suffisante
pour respecter ces conditions, et ce, pour différents niveaux de remplissage de 1I’extrudeur a
piston. Une température d’extrusion et de la surface d’impression de 85°C et 52.5°C
respectivement ont permis d’éliminer les défauts pour I’impression de pieces possédant une
géométrie simple. Durant 1’optimisation de la température, une technique de chevauchement
des lignes d’impression a été proposée pour éliminer les défauts intercouches sans surremplir
les pieces avec le multiplicateur de débit. Notons que cette approche est originale et devrait
étre étudiée dans de futurs travaux afin de confirmer son potentiel d’élimination des défauts
intercouches. Finalement, I’impression de six pieces complexes avec des caractéristiques telles

que des parois minces, des murs a 45°, des zones non supportées et des surfaces complexes a
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démontré que les mélanges a faible viscosité a base de cire peuvent étre utilisés dans le procédé
MEAM-HP. La suite de ce travail est de caractériser les pieces imprimées en maticre de densité

a vert et de précision dimensionnelle en faisant varier les paramétres d’impression.



RECOMMANDATIONS

Voici les recommandations de 1’auteur pour orienter les recherches futures. Celles-ci sont
présentées en deux volets, soit la caractérisation des pieces imprimées et 1’amélioration de

I’imprimante 3D.

Caractérisation des piéces imprimées

La densité a vert étant I’'une des métriques les plus importantes, il est recommandé de mesurer
par la méthode d’ Archimede chaque piéce imprimée. La précision dimensionnelle des picces
devrait également étre une métrique a mesurer. Pour déterminer 1I’emplacement des porosités,
la microtomographie aux rayons X pourrait étre utilisée. La pression d’extrusion semble étre
une donnée intéressante pour détecter des défauts, mais elle pourrait étre utilisée pour
déterminer le niveau d’adhésion entre les couches et faire une comparaison avec une simulation
virtuelle de I’impression 3D. La technique de chevauchement des lignes d’impression proposée
dans ce projet pour augmenter la densité a vert doit étre étudiée plus en détail. Il serait
intéressant de simuler la déposition d’une ligne d’impression a c6té d’une autre pour
déterminer le taux de cisaillement particulierement a 1’endroit ou I’on retrouve généralement

les défauts intercouches.

Amélioration de ’imprimante

La méthode de brassage des mélanges doit étre améliorée pour assurer ’homogénéité. Durant
le projet, des variations de pression ont été mesurées lors des tests d’impression malgré les
meémes conditions d’impression. Bien qu’il n’ait pas été possible de déterminer la cause de ces
variations, une hypothése est que le mélange n’était pas homogene. De plus, il faudrait vérifier
que les mélanges ne sont pas sujets a la ségrégation, car ils sont a 1’état liquide durant une
longue période dans le réservoir de ’imprimante. L’ imprimante posseéde actuellement une
cellule de charge pour mesurer de fagon indirecte la pression d’extrusion. Pour augmenter la
précision de cette mesure, il faudrait incorporer un capteur de pression dans la buse ou juste
avant celle-ci. Le contrdle en position du piston doit &tre amélioré lors des mouvements de

« retract » et « unretract » pour éliminer les effets de téte et de queue lors des débuts et fins
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d’extrusion. Le contrdle en température du cylindre doit étre revu, car il n’a pas la précision
désirée. Idéalement, il faudrait aussi isoler et ajouter la capacité de chauffer au besoin
I’enceinte d’impression afin de mieux contrdler la température de la piéce durant I’impression.
Un autre point important a améliorer est la précision de déplacement du plateau d’impression.
Il est suggéré de changer le type de cinématique du déplacement du plateau d’impression pour
une configuration cartésienne. La sélection d’une surface d’impression mince et trés flexible
aiderait a retirer les pieces délicates. L’adhésion du plateau actuel est élevée, voir un peu trop

pour les pieces délicates.



ANNEXE I

PERFORMANCES DES IMPRIMANTES COMMERCIALES SELECTIONNEES

Aprées la recherche sur les manufacturiers d’imprimante 3D présentée a la section 1.4, les
compagnies AIM3D, 3d-figo et Desktop Metal ont été sollicités pour imprimer deux mélanges
de ’ETS. Les compagnies AIM3D et 3d-figo ont été sélectionnées principalement a cause de
la versatilit¢ de I’extrudeur a vis présent sur leur imprimante. Desktop Metal a été sélectionné
pour avoir une troisieme option, mais ce n’était pas le premier choix en raison de la nécessité
de mettre en forme la matiére premiere sous la forme de tige cylindrique. La compagnie
Markforged a été ¢liminée en raison de son extrudeur a filament. La compagnie Pollen excédait
le budget et Rapidia posséde un type d’extrudeur dédi¢ au mélange dont le liant est a base

d’eau.

Un mélange basse viscosité (mélange no.3) et un mélange haute viscosité (mélange no.5) ont
donc été envoyés a AIM3D, 3d-figo et Desktop Metal. L’objectif était d’abord de déterminer
si les imprimantes pouvaient imprimer le mélange a faible viscosité ainsi que d’évaluer laquelle
offrait la meilleure qualité d’impression. Les résultats d’impression sont présentés auTableau
A I-1 Comparaison des résultats d’impression de la compagnie 3d-figo, AIM3D et Desktop
Metal Tableau A I-1.

Tableau A I-1 Comparaison des résultats d’impression de la compagnie 3d-figo, AIM3D et

Desktop Metal
3d-figo AIM3D Desktop Metal
Mélange no.3 Sans succes Sans succes
65SS-28PW-

SEVA-2SA
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Mélange no.5
65SS-18PW-
I5SEVA-2SA

Textrusion : 70-100°C
Tplateau 1 40-75°C

Textrusion : 90°C

Toutes les compagnies n’ont pas été en mesure d’imprimer le mélange le moins visqueux
(mélange no.3). Pour I’'impression du mélange le plus visqueux, toutes les compagnies sauf
Desktop Metal ont eu du succes. La compagnie AIM3D a décrit I’impression de «good sticking
between the layers, no clogging in feeding zone or nozzle» alors que Desktop Metal a
mentionné «poor inter-layer adhesion, leading to buildup of material on nozzle during
deposition». Ces commentaires contradictoires par rapport a ’adhésion entre les couches sont
encore a ce jour difficiles a comprendre puisque 1’adhésion entre les couches est normalement
améliorée avec une température plus élevée pour permettre une diffusion des chaines du
polymére. La compagnie 3d-figo a ¢été¢ éliminée en raison de la qualit¢ douteuse de

I’imprimante. L’imprimante de AIM3D est donc la plus intéressante pour nos besoins.



ANNEXE II

CONCEPTION ET VALIDATION DE L’IMPRIMANTE

Cette annexe apporte des précisions sur la conception et la validation de I’imprimante. Plus
particulicrement, le choix de la configuration de I’extrudeur et de la cinématique de
positionnement du plateau d’impression sont détaillés ainsi que la méthode de validation de la

précision de positionnement du plateau d’impression.

Conception

Suite a la revue de littérature et les essais d’impression 3D préliminaires, I’extrudeur a piston
a été sélectionné pour la conception finale de I'imprimante. Dans le but d’augmenter la
résolution mécanique du systéme, un piston de faible diamétre avec une longue course a été
privilégié. Due a la longueur (1.3 m) et la masse (10 kg) importante de I’extrudeur a piston, il
a été décidé de faire déplacer le plateau d’impression et de laisser 1’extrudeur stationnaire.
Puisque I’étape de dégazage du mélange est critique pour le bon fonctionnement du procédé,
un remplissage du cylindre par le haut a été sélectionné. Cette configuration permet également
de conserver le mélange sous le niveau de la buse ce qui permet d’éviter le suintement du
mélange due a la pression hydrostatique, particuliérement pour les mélanges a faible viscosité.
Le désavantage de cette configuration est que le mélange doit étre redirigé au-dessus du plateau
d’impression en son centre avec I’ajout d’une téte d’impression. Puisque les dimensions des
pieces imprimées sont faibles, la téte d’impression est d’une longueur raisonnable. Le diametre
du canal interne de la téte d’impression de ¥3.18 mm a été sélectionné pour ne pas provoquer
une grande perte de charge. Une analyse sur le logiciel Moldflow a permis de déterminer que
la perte de pression causé par le canal représente seulement 10% de la perte totale dont la
grande majorité est causé par le capillaire de la buse. Un petit diamétre dans la téte
d’impression permet également de maximiser le volume imprimable puisqu’il s’agit d’un
volume « perdu ». Fixée a la téte d’impression, la buse de ¥0.4 mm permet de maximiser la
résolution des impression 3D tout en ayant un procédé fiable. Une buse 0.3 mm a été testée

et elle se bouchait relativement rapidement et a donc été rejetée dans le cadre de ce projet.
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Pour déplacer le plateau d’impression en XYZ, la cinématique delta linéaire a été sélectionnée
pour sa faible masse et sa simplicité mécanique par rapport a un systéme cartésien. Une faible
masse permet d’augmenter la vitesse et [’accélération des mouvements ce qui est
particulierement intéressant pour les mouvements de déplacement sans extrusion. La
cinématique nécessite trois guides linéaires espacés de 120° et 3 paires de bras paralléles qui
relient chaque guide linéaire au plateau d’impression par des rotules. Par comparaison, une
cinématique cartésienne possede généralement six guides linéaires, soit deux pour chaque axe.
De plus, les axes X et Y doivent étre combinés ensembles pour déplacer le plateau d’ impression
ce qui augmente la complexité. Cependant, la cinématique cartésienne permet d’obtenir une
plus grande précision de mouvement par rapport a une cinématique delta linéaire. Dans ce
projet, beaucoup d’effort a été¢ déployé pour améliorer la précision de mouvement, un résumé

est présenté ci-dessous.

Validation de la précision de déplacement du plateau d’impression

La précision de déplacement du plateau d’impression a ét¢ mesurée par deux méthodes soit le
palpage du plateau d’impression avec un indicateur a cadran et un bras mesureur. La méthode
avec le cadran indicateur de la Figure A II-1a a été utilisée pour mesurer la planéité du plateau
d’impression lors de son déplacement alors que le bras mesureur de la Figure A II-1b a été
utilisé pour mesurer la précision de déplacement absolue au centre du plateau. Le bras
mesureur a ¢galement été utilisé durant I’assemblage de la structure de I’imprimante et pour la

calibration des moteurs pas a pas de chaque axe.
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(b)

Figure A II-1Technique de métrologie du plateau d’impression (a) avec un cadran indicateur,
et (b) avec un bras mesureur

Pour assurer la précision de déplacement du plateau d’impression, la structure de I’imprimante
est congue de facon a faciliter I’assemblage des trois rails linéaires pour qu’ils soient tous
paralléles, équidistants et a exactement 120° un par rapport a ’autre. Ensuite, le déplacement

des chariots sur les rails linéaires a été calibré pour €liminer 1’erreur accumulé comme illustré

a la Figure A 11-2.

(@) Déviations de la position des (b) Déviations de la position des
chariots (E-step non calibré) chariots (E-step calibré)
0.250 0.250
% —8—Axe X
0.200 0.200
=3 e ——Axe Y
% 0.150 % 0.150 P P
‘E 0.100 .S 0.100
< 0.050 < 0050
2 a
0.000 0.000 °
-0.050 -0.050
0 100 200 300 0 100 200 300
Position du chariot (mm) Position du chariot (mm)

Figure A II-2 Déviation de la position des chariots (a) avant la calibration, et (b) aprés la
calibration
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En effectuant la calibration, I’erreur accumulée d’environ 0.2 mm sur la course compléte de
I’axe (350 mm) a été éliminée. Cependant, on détecte sur les deux graphiques la présence de
déviations cycliques correspondants a chaque révolution des moteurs. Cela est possiblement
attribuable a I’excentricité des poulies des moteurs. La variation maximale d’environ 0.05 mm
a été mesurée sur I’axe des Y. Une solution qui n’a pas été implanté dans ce projet serait
d’ajouter des encodeurs linéaires sur chaque axe pour contrdler la position des chariots en

boucle fermée ce qui permettrait de compenser les erreurs mécaniques comme celle-ci.

Apres la calibration des trois axes, le plateau d’ impression a été palpé tel que décrit a la section
4.3.2.3 pour mesurer la précision de déplacement et la planéité du plateau en mouvement a été
mesurée avec un indicateur a cadran. Deux types de parcours de palpage avec I’indicateur a
cadran ont été réalisés, soit un parcours circulaire et un parcours linéaire comme présenté a la

Figure A II-3.

(a)

Figure A II-3 Types de parcours de palpage (a) circulaire, et (b) linéaire

Douze points ont été palpés sur la trajectoire circulaire, et ce, a deux rayons différents, soit 25
et 40 mm. Ce test dont un exemple est illustré a la Figure A II-4 a non seulement permis de
mesurer la planéité, mais également de détecter une variation de mesure a une position donné

dépendamment de la direction du mouvement.
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Déviation Z (0.00X po)

_4 1 1 1 1 ] 1 1 . | 1 1 1 1
0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330 360

Position angulaire (°)

Figure A 11-4 Déviation verticale en fonction de la position
angulaire pour une trajectoire circulaire a un rayon de 40 mm avec
les bras ayant des rotules magnétiques

Théoriquement, la déviation verticale devrait étre la méme a la position angulaire 0° et 360°
puisqu’il s’agit de la méme position. Cependant, une déviation verticale de 0.001 po est
obtenue a la position 0° tandis qu’elle est de -0.0005 po a la position 360°. Cette variation,
probablement due a la direction du mouvement pour atteindre chacune de ces positions
différentes, vient mettre en évidence que le mécanisme delta linéaire est sur contraint. En effet,
une variation de la position des rotules des bras paralleles, la position des rails linéaires ou
encore une variation de la longueur des bras paralleles meéne a une cinématique qui ne peut
théoriquement pas bouger. En pratique, le mécanisme est encore capable de se déplacer, mais
des erreurs comme celles illustrées a la Figure A 11-4 sont présentes. Pour mieux illustrer les
erreurs engendrées par le mécanisme sur contraint, le palpage sur un parcours linéaire de la
Figure A II-3b a été réalisé. Ce test posséde deux petits mouvements rapprochés (point 3-4 et
8-9) dans la direction opposée pour détecter un jeu ou le mécanisme se retrouve dans un état

« stable ».
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Au total, quatre configurations des bras de I’imprimante ont été testé en commengant par les
bras de la Figure A I1-5a ou les rotules sont de type magnétique. Ces bras ont été sélectionnés,
car ils peuvent étre achetés en longueur sur mesure et ceux-ci ont une tolérance de longueur
annoncée de 0.01 mm. La raison principale qui a mené a I’élimination de cette configuration
de bras est I’influence du magnétisme sur le mélange. En effet, la poudre de 17-4 PH étant
magnétique, les aimants des rotules magnétiques étaient suffisamment puissants pour
influencer le mélange sur le plateau d’impression. La deuxiéme configuration des bras
présentée a la Figure A II-5b se distingue de la précédente par la présence de rotules filetées
Igus a I’extrémité des bras qui se fixe au plateau d’impression. Ceux-ci ont été fabriqués a
I’ETS dans un gabarit de collage. La troisiéme configuration des bras illustrée a la Figure A

II-5¢ posséde des rotules en aluminium de la marque QA1 et sont ajustables en longueur.

: , Rotule filetée en
plastique I 5 .

~ Rotules
magnetiques

Rot}ﬂe - filetées en
magnetique = métal QA1

Figure A 11I-5 Configurations prototypes des bras avec (a) rotules magnétiques, (b) rotules
magnétiques et filetée en plastique, et (c) des rotules filetées en métal

La quatriéme et derniere configuration des bras est présentée a la Figure A 11-6 est de type joint
a rotule avec ressort. Des bras avec des cavités sphériques aux extrémités s’appuient sur les

spheres en acier rectifié grace aux deux ressorts qui relient les bras ensemble (ressorts non
affichés).
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Figure A I1-6 Configuration finale des bras de type joint a rotule avec ressort

Les déviations obtenues lors du parcours linéaire pour les quatre bras sont présentées a la

Figure A II-7 ou chaque graphique représente une direction de palpage différente.
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Figure A II-7 Déviations verticales pour le palpage sur un parcours linéaire dans la

direction (a) 0°, (b) 90°, (¢) 210°, et 330°
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Sur tous les graphiques, on observe une variation de la déviation lors du petit mouvement en

direction opposée. Par exemple, sur la Figure A I1-7a, entre la position +49 mm et +48 mm, la
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déviation verticale pour les bras avec rotules filetées en métal varie de +0.003 a -0.003 po. Une
des causes de cette variation importante est la friction importante des rotules ainsi que la
précision de la position des rotules. Les bras avec les joints a rotule et ressort permettent
d’obtenir les meilleurs résultats. Le jeu maximal due au petit mouvement inverse est d’environ
0.001 po et la planéité est d’environ 0.0025 po. Il est a noté que le jeu et la planéité sont plus
faibles au centre du plateau qu’aux extrémités. Par exemple, pour une pic¢ce se retrouvant a
I’intérieur de 25 mm du centre du plateau, une planéité de 0.001 po est obtenue. Cela étant dit,
la précision de déplacement serait a améliorer considérant que la hauteur de couche typique

est de 0.2 mm ou 0.0078 po.
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