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L’électropolissage : un outil pour
le post-traitement des pieces
de fabrication additive

Marie-Laure Doche, maitre de conférences a I'université de Franche-Comté, institut Utinam, Jean-Yves Hihn, professeur a 'université de Franche-Comté,
directeur adjoint de l'institut Utinam, Audrey Mandroyan, maitre de conférences a I'université de Franche-Comté, institut Utinam, Estelle Drynski,
doctorante de I'IRT M2P & Iinstitut Utinam, Chloé Rotty, post-Doctorante de I'lRT M2P a I'institut Utinam, Yann Dugenet, directeur technique Chrome Dur
Industriel, Joffrey Tardelli, responsable projets Pdle Traitement et Fonctionnalisation de Surfaces a I'RT M2P,

Bien que connu depuis les années 30, le polissage électrochimique est un procédé de dis-
solution anodique qui trouve un regain d'intérét pour le parachévement des objets métal-
liques obtenus par fabrication additive. L'institut Utinam développe un procédé d’électro-
polissage spécifique dans le cadre d'un projet mené par I'IRT M2P.

’ institut Utinam*, riche de son
expérience en traitements de
surface par voie humide, déve-
loppe dans le cadre du projet
After ALM de I'IRT M2P, un pro-
cédé d’électropolissage de piéces en aciers
inoxydables 316L élaborées par SLM.

La fabrication additive

Le terme générique fabrication additive (FA)
regroupe différentes familles de procédés ayant
pour point commun la construction d’une piéce
par apport de matiére, par opposition aux pro-
cédés classiques de mise en forme basés sur
une approche soustractive comme I'usinage.
Depuis une vingtaine d’'années, la FA est en
plein essor grace aux potentialités qu'elle offre
pour la production rapide de pieces métalliques
de formes complexes ou présentant des struc-
tures intérieures sophistiquées telles que des
canaux d’écoulement de fluides. Parmi les dif-
férents procédés de fabrication additive exis-
tants, la technologie dite « lit de poudre » est
probablement la plus répandue. Celle-ci per-
met la construction d’'une piéce, a partir d'un
modele numérique 3D, par addition de couches
successives de matiére et d'un apport localisé
d'énergie pour fusionner la poudre. La fusion de
chaque section de piéce successivement formée
et la cohésion du matériau sont assurées par
un faisceau Laser (SLM) ou d’électrons (EBM) ™.
A ses débuts la fabrication additive était essen-
tiellement utilisée pour le prototypage rapide;
aujourd’hui tous les secteurs industriels se sont

appropriés la technique qui a gagné en ren-
tabilité et permet la mise en forme innovante
de presque tous les alliages, des plus nobles
(métaux précieux, alliages cuivreux) pour I'in-
dustrie horlogere aux plus exigeants (alliages
de titane, inconel, acier inoxydable, alliages
légers...) pour I'aéronautique et le biomédical.
Les progres technologiques ont permis d’abou-
tir a des composants de FA dont les propriétés
mécaniques et structurales a ceceur sont équi-
valentes a des pieces de fonderie usinées. Il
reste cependant un obstacle majeur a I'exten-
sion du procédé, qui tient au mauvais état de
surface des pieces produites. En effet, les pro-
totypes obtenus par FA présentent un état de

Usinage

surface dégradé, caractérisé par une rugosité
élevée (Ra pouvant atteindre 40 mm selon le
procédé et les parametres de fabrication), la
présence de particules infondues et de bourre-
lets consécutifs aux passes du Laser (figure 1).
Ces défauts peuvent s’avérer incompatibles
avec les applications visées (piece creuse pour
écoulement de fluides), et induisent également
une dégradation des propriétés fonctionnelles
du matériau comme une sensibilité accrue a
la fatigue et a la corrosion 2.
Lestechnologies actuelles ne permettent pas tou-
jours une utilisation directe des pieces de fabri-
cation additive sans avoir recours a une étape
de parachévement qui doit permettre d’ame-
liorer I'état de surface général (rugosité, élimi-
nation des particules) y compris dans les zones
occluses telles que les canaux et les arifices.
C'est I'objectif du projet After ALM piloté par
I'IRT M2P**. Ce projet qui réunit 25 entreprises

FIGURE 1: Pastilles d'acier inoxydable 316 L élaborées par usinage (gauche) et par fabrication additive SLM (droite) selon deux
angles de fabrication (piece paralléle au support ou inclinée de 135 degrés) et image MEB de la surface. Origine des échantillons

présentés (BV PROTO - Volum-e).

(donneurs d'ordres, applicateurs, partenaires
technologiques et sociétés exploitant la fabri-
cation additive) et trois partenaires acadé-
miques (dont I'institut Utinam) a pour objec-
tif 1a recherche de solutions technologiques
permettant d’'optimiser le parachévement des
piéces produites par FA pour différents pro-

cédés de fabrication et quatre familles de

matériaux : les aciers inoxydables, les alliages
d’aluminium, les alliages de titane, les alliages
base nickel. Les procédés évalués sont variés :
polissage chimique, électrochimique, plasma
électrochimique, tribofinition, revétements lis-
sants, polissage jet d’eau et Laser.

Parmi les pistes envisagées, le polissage
électrochimique a déja fait I'objet de travaux
antérieurs a l'institut Utinam, lors du projet
MOMEQA (financé par la BPI) et dont l'objet
était la finition soignée de composants d’hor-
logerie et de I'industrie du luxe B, Cette expé-
rience est mise a profit dans le cadre du projet
After ALM avec pour premiére étape de déve-

"lopper un procédé industrialisable d’électro-

polissage de piéces en aciers inoxydables 316L
élaborées par SLM a partir de rugosités éle-
vées (Ra > 10 um).

Principe de I’électropolissage
L'électropolissage est un procédé électroly-
tique de dissolution anodique, connu depuis
les années 1930 et les travaux de Jacquet 4],
Le procédé fonctionne a I'inverse de I'élec-
trodéposition puisque, dans la cellule élec-
trochimique, la piéce a traiter est placée a la
borne (+) du générateur (anode). La horne (-)
est reliée a une cathode inattaquable et sera
le siege d’une réaction de reduction du sol-
vant (figure 2). Sa spécificité tient a I'oxy-
dation contrélée d’'une fine couche de sur-
face permettant de réduire la rugosité et de
conférer a la piéce un aspect de surface lisse
et brillant &I,

La technologie est donc simple a mettre en
ceuvre sous réserve d’adapter la composition
de I’électrolyte au matériau a traiter. Pour
|’acier inoxydable, 316L il existe de nom-
breuses solutions commerciales souvent a
base d’acides sulfurique et phosphorique
concentrés 671, On peut ensuite optimiser
le procédé en agissant sur les parametres
électriques (tension-courant), la tempéra-
ture du bain, I’hydrodynamique et la durée
du traitement. Ce procédé permet d’agir a
différentes échelles au niveau de la surface
en éliminant les macrorugosités (> 1 pm,
on parle alors de nivelage) mais aussi les

microrugosités (< 1 um on parle alors de bril-
lantage). Du point de vu électrochimique, le
phénomene d’électropolissage se caracté-
rise par I’établissement d’une couche « vis-
queuse » a I'interface métal-électrolyte qui
va permettre la dissolution sélective (loca-
lisée) des aspérités aux dépens des creux
(figure 3). Si du point de vue théorique les
mécanismes du polissage électrolytique ne
sont pas totalement élucidés (effet résistif,
limitation par la diffusion des cations ou des
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anions accepteurs,...), sa signature électro-
chimique est en revanche tres caractéris-
tique et offre une possibilité pratique de
prédiction des parametres électriques de
traitement en amont 89,

En effet, le tracé de la courbe intensité-poten-
tiel du matériau dans la solution d’électropo-
lissage permet de mettre en évidence diffé-
rents phénoménes matérialisés par quatre
domaines de potentiel sur la courbe Inten-
sité | - Potentiel E (figure 4).

+ P
Générateur
0,
— H,
Anode —1— s — Cathode
Electrolyte —f—"0 !

FIGURE 2 : Cellule électrolytique pour le polissage électrochimique des métaux.
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FIGURE 3 : Représentation schématique des macro et micro-rugosités et de la couche visqueuse.
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FIGURE 4 : Courbe de polarisation typique révélant I'aptitude d’un métal a I'électropolissage.
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Ra =12,8 um
Sa=17,8 um

I 316L — Horizontale

Ra=29,7 um
Sa =357 um

B 316L — Inclinée

FIGURE 5 : Profilométrie interférométrique des échantillons de 316 L en sortie de fabrication additive- a) Piece fabriquée paral-
lelement au support b) Piece inclinée de 135 degrés par rapport au support.

Zone |, le courant augmente de facon pro-
portionnelle avec le potentiel. Cela traduit
une dissolution active du métal. Les cations
métalliques partent en solution sous forme
d’ions hydratés ou de complexes. Dans ce
cas, la dissolution anarchique du substrat
peut conduire a une augmentation de la rugo-
sité de surface.

Zone I, oll le courant diminue. C'est le début
de la formation de la couche visqueuse en sur-
face de I'électrode décrite par Jacquet (35381
La « résistance » induite par cette couche
entrafne la diminution du courant.

Zone ll1, le courant reste constant lorsque le
potentiel augmente. C'est le palier ou plateau
d’électropolissage. Il y a compétition entre
la dissolution de la surface et la formation
de la couche visqueuse. Le métal est dissous
de facon contrélée ce qui permet I'obtention
d’'une surface lisse et brillante.

Zone 1V, le courant augmente a nouveau sous
I'effet de I'oxydation du solvant. Un dégage-
ment important d’oxygéne apparait a I'anode.
Cette zone n'est en principe pas recommandée

pour I'électropolissage puisque les bulles
formées peuvent entrainer la formation de
piqlires ou de marques a la surface.

Une étude électrochimique préalable per-
met donc de déterminer la plage de travail
en potentiel permettant d’induire le phéno-
mene d’électropolissage.

Mise au point du procédé sur 316 L
SLM

Définition des attendus

Avant toute chose, il est nécessaire de défi-
nir des critéres quantitatifs de validation du
post-traitement de la surface. L'objectif prin-
cipal reste I'abattement de la rugosité qui est
guantifiée par la mesure des parameétres de
rugosité du profil (Ra, Rz...) obtenus par pro-
filométrie mécanique, ou de la surface (Sa,
Sz...) obtenus grace a un profilomeétre inter-
férométrique 3D. La valeur cible de rugo-
sité est fixée a une valeur de Ra de l'ordre
du micrometre. La brillance de I'échantil-
lon bien que mesurée n’est pas un critére
retenu. Contrairement aux objectifs du projet
MOMEQA, il nest pas nécessaire d’atteindre
un polissage miroir pour un aspect cosmeé-
tique mais de prévenir les défauts de surface
pour garantir certaines propriétés fonction-
nelles telle que la tenue en fatigue. Appliqué
a des formes complexes aux fortes tenues
mécaniques, il faut également tenir compte
du respect de I'intégrité géométrique de la
piece. Sile procédé d’électropolissage induit
une nécessaire décote de la piéce (quanti-
fiée par analyse d’images et différence de
marches), il faut faire en sorte que celle-ci
soit uniforme. Ces évaluations sont complé-
tées par un set d’analyses morphologiques,
et de composition de la surface telles que la
microscopie électronique a balayage (MEB)

i—Horizontale

Zone d’EP

i
{——Inclinée

el (V/ECS)

FIGURE 6 : Courbes I-E de I'acier inoxydable 316 L fabriqué SLM selon I'inclinaison de fabrication.

couplée a un systéeme d’analyse de composi-
tion chimique par dispersion d’énergie (EDS),
la diffraction des rayons X (DRX), la micros-
copie a force atomique (AFM)...

La rugosité moyenne initiale des piéces obte-
nues par SLM varie entre 12,8 et 29,7 mm
(figure 5) selon I'angle de fabrication.

Détermination des parameétres

de traitement

La phase de mise au point et d'optimisation
du procédé est réalisée a I’échelle du labo-
ratoire dans une cellule électrochimique a
trois électrodes (électrode de travail, élec-
trode de référence et contre-électrode) et
pilotée par un potentiostat. Les pastilles
de 316 L fabriquées par SLM (f = 6 mm)
(figure 1) sont introduites dans une élec-
trode a disque tournant permettant une
agitation modérée (500 rpm). Une fois les
trois électrodes plongées dans la solution
d’électropolissage, on applique une varia-

_tion de potentiel anodique a I’électrode de

travail (par rapport a une électrode de réfé-
rence de potentiel constant) et le poten-
tiostat mesure pour chaque saut de poten-
tiel le courant qui circule entre I'électrode de
travail et la contre électrode. On peut ainsi
tracer la courbe I-E de I'électrode.

Tous les essais ont été réalisés dans un bain
formulé par Utinam a base de mélange d’acides
forts (H2S04/H3P04/H20) qui a été anté-
rieurement développé au laboratoire (20.11]
pour 'acier inoxydable 316 L. La tempéra-
ture optimale de I'électrolyte de traitement
estde70°C.

La courbe de la figure 6 présente I'allure carac-
téristique du phénomene d’électropolissage
avec un palier de courant qui se situe pour
I'alliage 316 L entre 1,6 V/ECS et 2,3 V/ECS. La
vitesse de polissage caractérisée par la den-
sité de courant sur le plateau est de l'ordre
0,3 A/cm? ce qui correspond a une décote théo-
rique de 4 mm/min. Le mode de fabrication
a peu d’influence sur I'amplitude du domaine
de polissage ni sur sa vitesse.

Grace a la courbe I-E, nous avons sélectionné
une série de potentiels allant du début a lafin
du plateau de polissage pour effectuer les pre-
miers essais sur les pastilles de 316 L. Le trai-
tement consiste en une polarisation a poten-
tiel constant de I'électrode pendant une durée
déterminée qui, au regard de la rugosité ini-
tiale et de la vitesse de dissolution théorique,
a été fixée a 20 min. Les échantillons ainsi
électropolis ont été caractérisés en termes de

Electrolyte : H:PO/H 50 ,/H.0
Température : 70°C
Temps EP : 20 min

* ¢ 0
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FIGURE 8 : Cellule pilote d’électropolissage et positionnement des électrodes.

rugosité et de perte d’épaisseur notamment.
Nous avons pu vérifier que la gamme de poten-
tiel de traitement permettant d’aboutir a un
abattement de rugosité d’au moins 50 % en
20 min correspond a la deuxiéme moitié du
plateau de polissage soit entre 2V et 2,7 V/
ECS. Pour les échantillons horizontaux dont

la rugosité est plus faible au départ, I'abat-

tement n’est que de 20 % mais un brillan-
tage est observé.

Transposition a I’échelle Pilote
Calibration du procédé

La deuxieme phase de I'étude concerne la
transposition du procédé a I'échelle pilote per-
mettant d’électropolir des éprouvettes paral-
lélépipédiques de 4 cm x 6 cm x 0,5 cm affi-
chant une rugosité initiale de 7 a 13 mm suivant

‘I'angle de fabrication. Il s'agit d’'une cuve de

3,6 L avec circulation d’électrolyte et régula-
tion de température a 70 °C. Le débit d'élec-
trolyte est de 17,2 L/min. Le procédé est piloté
par une alimentation stabilisée 40A / 20V.

L'éprouvette de 316L SLM est positionnée entre
deux cathodes en titane platiné de facon a

traiter de maniere homogene les deux faces
de I’échantillon. La distance anode-cathode
est de 3 cm.

Dans une cellule d’électrolyse semi-industrielle
la régulation du procédé se fait en courant ou
en tension et non en potentiel par rapport a
une électrode de référence. Il est donc néces-
saire de calibrer in situle procédé par le tracé
de la courbe courant - tension aux bornes de
la cellule de pile (I-U).

Le palier de polissage est nettement moins
visible que sur une courbe I-E, car la tension
de cellule integre aussi la polarisation de la
cathode. On peut toutefois constater un ralen-
tissement de I’évolution du courant autour de
4 V. On remarque que la densité de courant
dans la zone de polissage est légérement infé-
rieure a celle précédemment mesurée en cel-
|ule de laboratoire, et que le vieillissement du
bain (courbe bleue) amplifie cette diminution.

Mise en ceuvre du traitement

Pour finaliser la mise au point du procédé, nous
avons traité plusieurs éprouvettes sous une
tension de 4 V en faisant varier la durée du
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traitement avec pour objectif d’atteindre une
valeur de rugosité finale de I'ordre de 1 mm.
A partir de 20 minutes de traitement, I'objec-
tif en Ra est quasiment atteint, mais il faut 60
minutes de traitement pour que les deux indi-
cateurs de rugosité Ra et Sa soient tous deux
inférieurs a 2 mm. L'échantillon est alors bril-
lant et lisse et les stries de fabrication ont été
éliminées mais la perte d’épaisseur atteint une
valeur de 50 mm, trés raisonnable au regard
de la rugosité initiale. On constate d'ailleurs
que la vitesse de dissolution, mesurée par la
décote de part et d’autre de la ligne d'immer-
sion, augmente régulierement avec le temps
de traitement (de 0,4 a 0,8 mm/min). Le temps
de traitement optimum se situe donc un peu
en deca de 60 min.

Conclusion & perspectives

La faisabilité du procédé d'électropolissage
de pieces en acier inoxydable 316L fabriquées
par SLM a été démontrée et nous disposons

d’un pilote permettant de traiter des piéces .

de dimensions intermédiaires présentant une
forte rugosité initiale. Les travaux d’optimisa-
tion du procédé seront poursuivis pour minimi-
ser la décote et garantir son uniformité, point
crucial dans le traitement des piéces de géo-
métries complexes pour lesquelles I'utilisa-
tion de tensions pulsées semble étre une voie
prometteuse. Ce protocole d’essai développé
sur I'acier inoxydable est maintenant étendu
aux autres alliages d'intérét du projet After
ALM : alliages base nickel, alliages de titane
et alliages d'aluminium. Les prochains mois
verront un passage a des volumes de traite-
ment plus importants dans les installations de
I'IRT M2P sur le site de Duppigheim, ou des
éprouvettes technologiques et des prototypes
proposés par les donneurs d’ordres du projet
After ALM seront électropolis.

* Réparti sur plusieurs sites francs-comtois, I'institut Utinam UMR 6213
(Univers, transport, interfaces, nanostructures, atmosphere et environ-
nement, molécules) est une unité mixte de recherche de |'université de -
Bourgogne Franche Comté et du CNRS réunissant plus de 140 personnes
et travaillant sur la physique-chimie au sens le plus large du terme.

** L'institut de Recherche Technologique Matériaux, Métallurgie et Pro-
cédés (IRT M2P) est un des huit regroupements de plates-formes de
recherche francaises visant a développer des filiéres technologiques
innovantes et trés compétitives issu du Programme d’Investissement
d’Avenir. L'IRT M2P est implanté sur quatre sites localisés dans la région
Grand Est a Uckange, Metz, Porcelette et Duppigheim.
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FIGURE 9 : Courbes de calibration I- U dans la cellule pilote d'électropolissage - répétabilité sur 3 essais.
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temps 20min

Ra moyen : 2,29 um
Sa:5,53 um

Ramoyen: 2,19 um
Sa:8,41 um
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Sa:1,84 ym

FIGURE 10 : Aspect visuel et rugosité des éprouvettes électropolies a différents temps.
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