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Introduction générale

Introduction générale

Les matériaux magnétiques sont au cceur du génie industriel et sont un élément moteur
de son développement. La tendance du monde actuel au tout électrique fait que
I’¢laboration, la caractérisation, la modélisation et les applications des matériaux
magnétiques constituent toujours des axes de recherche prometteurs.

Aujourd’hui, nombreuses applications industrielles utilisent I'enregistrement
magnétique, la réfrigération magnétique, la résonance magnétique nucléaire, les micro-
détecteurs rotatifs en résonance magnétique nucléaire, les capteurs magnétiques, le bruit
audible d'origine magnétique dans les machines asynchrones, les périphériques de stockage
magnétique, les disques magnétiques et organisation des ensembles de disques, le
ferromagnétisme, les alliages magnétiques doux, les matériaux magnétiques doux cristallins,
le magnétisme et métallurgie appliquée, des quasi cristaux magnétiques, les nanomatériaux
magnétiques et leurs propriétés et applications, les couches minces et les nanostructures
magnétiques, les alliages fer-nickel et fer-cobalt et leurs propriétés magnétiques, les
matériaux magnétostrictifs et leurs applications, les aimants permanents et leurs
importances, la magnétorésistance géante et 1'électronique de spin, la 1évitation magnétique,
et la supraconductivité diamagnétique.

Il existe plusieurs méthodes bien connues pour mesurer les propriétés magnétiques des
matériaux [CYR 07] [CHA 11] [HAM 15]. Une premi¢re méthode utilise un
hystérésigraphe, une seconde méthode utilise un perméametre, et une autre méthode
fluxmétrique locale ; ce sont toutes des méthodes dites a montage électroaimant. Il existe
une autre méthode basé sur le principe de bruit ferromagnétique ou bruit Barkhausen (BB)
du nom de celui qui I’a mesuré pour la premiere fois en 1919 [BAR 19].

L’objectif de ce travail est la mesure des propriétés magnétiques de quelques matériaux
ferromagnétiques ou nous nous intéressons en particulier aux aciers alliés utilisés pour le
transport des hydrocarbures sous une pression de service de 70, 52 bars, dont deux
dénomination API X70, API X52 suivant la spécification imposée par la norme API 5L
« American petroleum Institute », et le troisiéme matériau est le XC38, acier utilisé en
fabrication mécanique.

Un appareillage récemment acquis au laboratoire de physique des matériaux de
I’université¢ de Laghouat (LPM-UATL), le MikroMach fonctionnant sur le principe du bruit
Barkhausen a été utilisé pour atteindre les objectifs qui ont été fixés, en 1’occurrence les
propriétés magnétiques des matériaux.

Pour mener a bien notre étude, le présent mémoire est structuré en trois chapitres :

Le premier chapitre est consacré a une recherche bibliographique sur le phénoméne du
magnétisme, les différents types de matériaux magnétiques, en particulier les
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ferromagnétiques, leur microstructure magnétique, les ferromagnétiques dur et doux, la
perméabilité magnétique et les différentes méthodes de mesure des propriétés magnétique.

Le second chapitre fait I’objet de la méthode de mesure par bruit Barkhausen, ou nous
présentons le principe de mesure par cette technique, le dispositif et les différentes signaux
obtenues, et nous terminons par recenser quelques applications du bruit Barkhausen utilisées
dans le domaine du contréle non destructif des matériaux ferromagnétiques.

Le troisieme chapitre est réservé a la présentation des résultats obtenus et leurs
interprétations, plus particulierement la présentation de mesure du bruit Barkhausen (RMS),
I’analyse harmonique et la perméabilité incrémentale des aciers X70, X52 et XC38.
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Chapitre I : Etat de I’art

1. Introduction

Ce chapitre est consacré a I’analyse bibliographique sur les propriétés des matériaux
ferromagnétiques et des méthodes de mesure de la perméabilit¢é magnétique de ces
matériaux.

Dans ce chapitre seront rappelés les principales notions du magnétisme a différentes
échelles, les différentes classes de matériau selon leurs propriétés magnétiques, en
particulier ferromagnétiques, le cycle d’hystérésis et la perméabilité magnétiques des
matériaux ferromagnétiques.

2. Notions sur le magnétisme

Le magnétisme est un phénoméne physique, par lequel se manifestent des forces
attractives ou répulsives d'un objet sur un autre, ou sur des charges électriques en
mouvement. De nombreux ouvrages traitent le sujet du magnétisme des matériaux tels que
E.du Trémolet de Lacheisserie et al. [TRE 99], René Pauthenet [PAU 98], P.Brissonneau
[BRI 97],... mais également et surtout Giorgio Bertotti [BER 98], et Chih-Wen Chen [CHE
861,...

2.1 Historique

Le plus ancien manuscrit mentionnant 1'existence des pierres d'aimant est I’ceuvre d'un
écrivain chinois, Guanzhong (mort en 645 avant J.C.), mais des objets en matiére
magnétique ont été retrouvés sur des sites encore beaucoup plus anciens comme les tombes
sumériennes, et égyptiennes prédynastiques (quatrieme millénaire avant J.C.).

Les premiers aimants furent extraits sur le mont Sipyle, riche en minerais magnétiques,
et proche d'une ville d'Asie Mineure nommée «Magnesia ad Sipylum» ; elle est donc bien a
I’origine des mots «magnétisme» et «magnétite» [TRE 99].

Dans I’antiquité chinoise, on appelait «pierres tendres» les pierres d'aimant. C'est le nom
général de tous les oxydes fortement magnétiques existant dans la nature et ayant un
caractére de magnétisme permanent. Ce sont des minéraux magnétiques a base de fer : y-
Fe,0;, FeO-TiO,-Fe,05; parfois aussi FeS;.,, et surtout la magnétite Fe;04. Ce nom de
«pierres tendres» a pour origine leur attirance pour les métaux ferreux, par analogie avec la
tendresse que manifeste une meére a son enfant.

Les écrits des Chinois Gui Guzi et Han Fei (- 280 a - 233) montrent que le caractére de
directivité vers les podles géographiques terrestres des pierres d'aimant naturelles était
¢galement connu depuis fort longtemps. Le plus ancien «outil directif» connu a été fabriqué
en Chine, sur le nom «cuillére directive», I’ancétre de la boussole.
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Figure I - 1 - Une cuillére directive (a gauche) - Une boussole chinois (2 droite)

En 1779 Denis Diderot et Jean Lerond d'Alembert résument les connaissances de
I’époque en magnétisme sous trois rubriques: La notion de poles, la vertu attractive et la
vertu communicative, et constatent I’absence d'une théorie sérieuse du magnétisme.

Les équations de I'¢lectromagnétisme établies par le physicien écossais James Clark
Maxwell en 1864 couronnaient un demi-siecle d'efforts et restent encore de nos jours la base
analytique incontournable du magnétisme.

La fin du XIXe siecle et le début du XXe pour que soit abordée avec succes 1’étude
théorique des matériaux magnétiques. Pierre Curie (1859 - 1906) introduisit ou précisa les
notions de diamagnétisme, de paramagnétisme et de ferromagnétisme et Paul Langevin
(1872 -1946) celles de magnétisme induit et permanent ; ce dernier établit aussi la théorie
statistique classique du paramagnétisme.

La figure I-2 représente une échelle historique de la découverte du magnétisme a travers
les ages.

C. de Coulomb

"De M[a?gnete" $ J.C. Maxwell

== x ¥ —
-700 =-300 =1000 1600 1820
1a boussole usage en navigation H. Oersted
T_\ o de la boussole: M. Faraday
Premiére trace écrite compas magnétique AM. Ampere

Chinoise

arabes, occidentaux

P.S. de Laplace

1864 1904-5 P.Weiss 1925 W. Heisenberg 1949
1895 t 1906 41929 1936 1954
P.Curie H.A.Lorentz G. Uhlenbeck L. Néel TRKKY
S Foncae S. Goudsmit Shull and Smart
A. Einstein P.A M. Dirac Diff. des neutrons
W. Pauli

Figure I - 2 Le magnétisme a travers les dges [AMA 10]
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2.2 Le magnétisme du point de vue microscopique

Au niveau atomique, les propriétés magnétiques d’un matériau sont attribuables a la
contribution du moment magnétique de spin qui existe intrinséquement dans chaque
¢lectron et a la contribution du moment orbital due a la rotation des électrons autour du
noyau (figure I-3), et dont la superposition conduit au moment magnétique m de 1’atome
[TRE 99].

Vecteur mouvement orbital m=1ds

Vecteur spin A
nucléaire Vecteur spin
d’électron

Ads
|
\' ds
Moment magnétique ¢lémentaire Mouvement des €lectrons

Figure I - 3 Structure atomique

Dans les états peu condensés de la matiére (gaz, liquide), il n’y a pas d’interaction entre
les moments magnétiques d’atomes proches voisins. En revanche, la situation peut étre trés
différente dans les solides ou les atomes porteurs de moments sont proches et ordonnés sur
un réseau cristallin.

Le cas le plus simple et le plus intéressant pour les applications en ingénierie est le
ferromagnétisme que I’on observe dans le fer, le cobalt, le nickel et la plupart de leurs
alliages. L’alignement des moments magnétiques atomiques conduit a une sorte de
magnétisme géant : I’induction a saturation est trés grande.

2.3 Le magnétisme a I’échelle macroscopique

Les propriétés magnétiques d’un matériau peuvent revétir des formes trés diverses. D’un
point de vue macroscopique, les différents comportements magnétiques sont définis selon le
type de réponse magnétique délivrée sous I’application d’une excitation magnétique H. Les
principales grandeurs magnétiques macroscopiques représentatives de ce comportement
sont les suivantes [SIN 61] [CAT 95] :

- ’aimantation M correspond au moment magnétique par unité de volume (en A/m,
1A/m = 10 Gauss)
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- Dl’induction magnétique B est la grandeur la plus importante dans 1'étude du
magnétisme. C'est elle qui permet d'évaluer les forces magnétiques. Lorsque l'induction est
variable dans le temps, elle s'accompagne toujours d'un champ électrique. On pourra donc la
détecter soit par une mesure de force mécanique soit par une mesure de tension électrique,
elle est mesurée en Tesla (1T = 10* Gauss)

- Le champ magnétique H (A/m) est une grandeur directement liée au courant
¢lectrique si les phénomeénes de propagation sont négligés. Le champ magnétique ne peut
étre mesuré directement.

D’autre part, on définit la susceptibilit¢ magnétique y (sans dimension) ou la
perméabilité magnétique p qui caractérise la nature magnétique d’un matériau.

- La perméabilité magnétique caractérise la faculté d'un matériau a modifier I’induction
magnétique B, c’est-a-dire a modifier les lignes de flux magnétique. Cette valeur dépend
ainsi du milieu dans lequel il est produit ou I’induction magnétique varie avec l'excitation
magnétique H.

- La susceptibilit¢ magnétique est la facult¢ d'un matériau a s'aimanter sous l'action
d'une excitation magnétique.

Ces différents parameétres sont reliés entre eux par les lois fondamentales suivantes
(dans le systétme MKSA) :

B = yo(H + M) (L1)
et M = xH (1.2)
ot B = pH = pop H (L3)

I, est la perméabilité relative du matériau et py = 4m. 1077 est la perméabilité du vide.

A titre d’exemples, on donne quelques ordres de grandeur d’inductions magnétiques
mesurees :

- champ d’induction magnétique terrestre : 5.10° T
- ¢lectroaimant a noyaude fer: 1a2 T

- bobine supraconductrice : 6 a 8 T
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2.4 Les différents comportements magnétiques au niveau atomique

Il existe différentes catégories de magnétismes, définies selon les caractéristiques de la
réponse magnétique du matériau a I’application d’un champ magnétique extérieur [CAT 95]
[JIL 91] [TEB 69] [CRA 65]. La nature magnétique d’un matériau est représentée par sa
susceptibilité x et/ou par sa perméabilité relative . .

De facon générale, on distingue le magnétisme ordinaire, qui correspond a une faible
sensibilit¢ du matériau a 1’application d’un champ magnétique extérieur, du magnétisme
extraordinaire. En effet, les matériaux présentant une grande sensibilité a I’excitation
magnétique ne constituent en réalité qu’une minorité.

2.4.1 Le magnétisme désordonné « magnétisme ordinaire »

Le magnétisme désordonné peut se présenter sous deux formes distinctes : le
diamagnétisme et le paramagnétisme.

a) Le diamagnétisme

Les matériaux diamagnétiques sont caractérisés par des valeurs de susceptibilité faibles
et négatives (de lordre de —10°), et, en conséquence, des valeurs de perméabilité
relative p. < 1. Pour une valeur de y = —1, le materiau est appelé¢ diamagnétique parfait
«les supraconducteurs » et ne présentent pas de moments magnétiques atomiques
permanents. Le bismuth, les éléments non métalliques, ’or ou I’argent sont autant
d’exemples d’¢léments diamagnétiques. Lorsqu’on applique un champ magnétique a un tel
matériau, les €lectrons des atomes auront tendance a créer un champ induit dans le sens
inverse du champ appliqué, qui s’oppose ainsi a celui-ci (analogie avec la loi de Lenz en
¢lectromagnétisme).

Le diamagnétisme ne dépend pas de la température et est présent dans tous les
matériaux. Cependant, il passe inaper¢u dans les matériaux présentant des propriétés
ferromagnétiques ou paramagnétiques puisqu’il constitue un phénomene négligeable par
rapport aux autres.

b) Le paramagnétisme

Les matériaux paramagnétiques sont caractérisés par des valeurs de susceptibilités
positives et se composent de moments magnétiques atomiques permanents. Par contre,
I’orientation ainsi que les valeurs de ces moments ¢élémentaires étant distribués
aléatoirement dans la matiere (figure 1-4), le matériau paramagnétique ne présente aucune
aimantation macroscopique en I’absence de champ appliqué. En effet, les interactions entre
les différents moments atomiques sont nulles pour cette classe de matériaux.
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Figure I - 4 Distribution aléatoire des moments paramagnétiques

L’aluminium, le baryum, le calcium, le platine ou le magnésium sont des exemples
d’¢éléments paramagnétiques.

Selon la théorie de Langevin, en présence d’un champ magnétique appliqué, les
moments magnétiques atomiques auront tendance a s’aligner selon ce champ, malgré
I’agitation thermique qui tend, elle, a atténuer ce phénoméne. Ainsi, il en résulte une
aimantation du matériau sous 1’action de ce champ, dans le méme sens que celui-ci.
Cependant, I’amplitude de cette aimantation reste trés faible et proportionnelle au champ
appliqué. 11 en résulte entre autres que ce type de matériaux ne présente pas d’aimantation
rémanente.

En outre, le paramagnétisme est sensible a la température. En effet, la susceptibilité¢ d’un
matériau paramagnétique varie de facon linéaire avec I’inverse de la température selon la
loi de Curie :

c
x=; (1.4)
ou C est la constante de Curie.
De fagon générale, les valeurs positives de susceptibilité sont faibles (de I’ordre de 107).
2.4.2 Le magnétisme ordonné « magnétisme extraordinaire »

On désigne par magnétisme extraordinaire les trois catégories suivantes : le
ferromagnétisme, D’antiferromagnétisme et le ferrimagnétisme. Contrairement au
magnétisme désordonné, il se caractérise par un réseau ordonné de moments magnétiques
¢lémentaires atomiques (figure I-5).

Cet ordre étant plus ou moins respecté selon 1’agitation thermique, tous les €éléments
présentant un magnétisme ordonné verront leurs propriétés magnétiques varier selon la
température. Pour chacune des trois catégories de magnétisme extraordinaire, il existe donc
un domaine de température de validit¢ en dehors duquel tous ces matériaux ont un
comportement paramagnétique, c’est a dire désordonné.
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Tt NN B

Ferromagnétisme Antiferromagnétisme Ferrimagnétisme

Figure I - 5 Différentes classes de magnétisme ordonné
a) Ferromagnétisme

Pour les matériaux potentiellement ferromagnétiques, il existe une température de
transition appelée température de Curie (T.) définie par le schéma représenté en figure 1-6.

M(T)
N

Ferromagnétisme Paramagnétisme

Existence d'une aimantation Loi de Curie

~
—
T

Figure I - 6 Transition ferromagnétisme-paramagnétisme

Dans le domaine paramagnétique (T>T,), la susceptibilité magnétique du matériau suit
la loi de Curie-Weiss :

(L5)

ou C est la constante de Curie.

Au-dessous de cette température (T<T,), le matériau ferromagnétique présente une
aimantation spontanée due a I’alignement des moments magnétiques élémentaires dans la
méme direction.

Dans cette gamme de températures, les valeurs de susceptibilité sont treés élevées,
positives et fortement dépendantes de la température. En effet, plus la température est
¢levée, plus 1’agitation thermique augmente et plus 1’ordre ferromagnétique devient fragile.
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Les ¢éléments ferromagnétiques sont plutdt rares : le fer dans sa phase a, le cobalt, le
nickel ou leurs alliages en sont des exemples.

b) Antiferromagnétisme

Pour les matériaux antiferromagnétiques, la température de transition Ty est appelée
«Point de Néel». Au dessus de cette température, le matériau adopte un comportement de
type paramagnétique.

Pour les températures inférieures, le matériau antiferromagnétique est globalement
composé d’autant de moments atomiques dans un sens opposé¢ que dans ’autre. Cette
structure peut étre assimilable a la coexistence de deux sous réseaux. Il en résulte une
aimantation macroscopique nulle. Cette structure ne permet pas un alignement aisé des
moments atomiques sous un champ magnétique appliqué.

Le chrome, le manganése ou 1'hématite sont des exemples d’éléments pouvant présenter
un comportement antiferromagnétique.

¢) Ferrimagnétisme

D’une part, le ferrimagnétisme peut étre rapproché de 1’antiferromagnétisme car il est
composé de deux sous réseaux de moments ¢lémentaires atomiques qui sont antiparalléles.
D’autre part, il présente des similitudes avec le ferromagnétisme car les deux sous réseaux
ne présentent pas de moments élémentaires de mémes amplitudes. Il en résulte une
aimantation macroscopique au méme titre que pour un matériau ferromagnétique, mais de
moindre amplitude.

MED
[
Ferrimagnetic _,-'*'Paramagnetic:
-
Te T

Figure I - 7 Transition ferrimagnétisme-paramagnétisme.

Une fois encore, il existe pour les matériaux ferrimagnétiques un domaine de
température de validité en-dessous d’une certaine température de transition (Figure 1-7).
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Les matériaux ferrimagnétiques sont en général des oxydes ou céramiques isolantes, le
plus connu étant I’hexaferrite de baryum (BaFe,09).

Nous avons vu les différents types de matériaux magnétiques, la figure I-8 montre
comment réagit la matiére face a 1’induction (au flux magnétique). Contrairement a une
substance diamagnétique qui a tendance a repousser le flux magnétique (figure I-8.a), une
substance paramagnétique canalise faiblement le flux (figure 1-8.b) et une substance
ferromagnétique canalise parfaitement et multiplie le flux magnétique (figure I-8.c), d’ou
I’utilité¢ d’une telle substance dans différentes applications ou I’on a besoin de canaliser un
flux magnétique (les machines ¢électriques, les transformateurs, le blindage magnétique, les
aimants, les relais magnétiques...) [HAM 15].

Diamagnétique Paramagnétique Ferromagnétique
X,<0 Xn>0 Xn>0
b <1 b > 1 Hr >>1
B < po.H B>pyH B>> o H
a) b) c)

Figure I - 8 Comportement du flux magnétique pour chaque type de matériau

Dans notre recherche nous nous sommes intéressés aux matériaux ferromagnétiques et
leurs caractéristiques magnétiques.

3. Le ferromagnétisme a I’échelle du cristal
3.1 La microstructure ferromagnétique

Trois métaux de transition (le fer Fe, le cobalt Co et le nickel Ni), la plupart des
lanthanides (métaux de transition communément appelés terres rares), plusieurs alliages et
les ferrites sont ferromagnétiques. La susceptibilit¢é magnétique et la perméabilité
magnétique ont des valeurs trés élevées, qui peuvent aller de 10" & 10°. La propriété
caractéristique des matériaux ferromagnétique est qu’ils présentent une aimantation
spontanée méme en 1’absence d’un champ magnétique extérieur. Cette propriété vient de
I’aimantation spontanée des domaines magnétiques dont le matériau est composé, appelés
domaines de Weiss, séparés par des parois, appelés parois de Bloch.
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3.1.1 Les domaines de Weiss et parois de Bloch

Dans un matériau ferromagnétique, afin d’éviter le rebouclage des lignes de champ a
I’extérieur, la maticre se divise en domaines magnétiques (=10 um) appelés les domaines de
Weiss. Dans chaque domaine, les moments magnétiques des atomes sont parall¢les, c’est-a-
dire chaque domaine est aimanté¢ a saturation et présente une aimantation spontanée. En
I’absence d’un champ magnétique extérieur, les moments magnétiques des domaines de
Weiss sont orientés de facon chaotique et le corps est non aimanté (figure [-9.a). En
présence d’un champ magnétique externe H, les domaines orientés favorablement par
rapport au champ extérieur vont croitre au détriment des autres domaines et le matériau est
faiblement aimanté (figure 1-9.b). Quand le champ appliqué est suffisamment fort les
domaines orientés défavorablement disparaissent et tous les domaines s’orientent dans la
direction du champ appliqué (figure I-9.c) [CIU 01].

(a) Enl'absencede H . (b) Aimantation faible. (c) Aimantation forte.

Figure I - 9 Aimantation d'un matériau ferromagnétique

La paroi de Bloch est la zone ou les changements d’aimantation de deux domaines
adjacents ont lieu de fagon progressive, comme il est montré dans la figure I-10, 1’épaisseur
est de I’ordre de 10 nm. Un corps ferromagnétique ne se magnétise pas par la rotation des
moments magnétiques des domaines de Weiss mais par le déplacement des parois de Bloch.

[///

Aimantation M, Aimantation M,

RS e DS

Paroi magnétique

ragiressransraans
\

Figure I - 10 Rotation continue de I'aimantation dans une paroi de Bloch
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De nombreuses techniques peuvent étre utilisées pour visualiser ces domaines et parois

magnétiques : la méthode des poudres, I’effet magnéto-optique KERR, la topographie X,
I’effet Faraday, la microscopie ¢électronique et les techniques neutroniques [TRE 99] [SOU
02].

3.1.2 Courbe de premiére aimantation

La structure en domaines de Weiss s’établit de maniére a minimiser 1’énergie totale. La

moindre variation de sollicitation magnétique modifie cet état d’équilibre et donc la
en domaines.

structure en domaines. Nous allons décrire maintenant comment se modifie cette structure

Sous I’action du champ H croissant, les domaines et parois évoluent progressivement
jusqu’a obtenir un seul domaine correspondant a une valeur critique H¢ et une induction de
saturation Bg (Figure I-11).

A

B (Tesla)

Bs

=1V
0,9Bs ~~  Rotation

/e

Déplacements irréversibles

JZT /‘Hm

A 7 Déplacements réversibles

H (A/m)

0,1Bs

Figure I - 11 Courbe de premiére aimantation d'un matériau ferromagnétique et processus

microscopiques correspondants

Cette évolution présente trois stades au fur et a mesure de 1’augmentation du champ H
d’excitation [IOR 03] (Figure I-11) :

1. Domaine de Rayleigh — domaine de 1’aimantation initiale ou de champs faibles.
Typiquement, I’aimantation ne dépasse pas 10% de I’aimantation a saturation et le champ

appliqué est inférieur au champ coercitif. Sous I’effet du champ, les parois se déplacent ou
se déforment, mais de maniére réversible.
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2. Domaine des champs intermédiaires. L’aimantation atteint 80% a 90% de
I’aimantation a saturation. Le mécanisme prédominant de cette étape est représenté par le
déplacement a grande distance des parois magnétiques, avec I’aimantation dirigée toujours
dans une direction de facile aimantation proche de la direction du champ appliqué. Le
processus est irréversible.

3. Domaine des champs forts. L’aimantation quitte la direction de facile aimantation
pour s’aligner avec celle du champ appliqué H, le matériau devenant ainsi saturé.
L’induction atteint la valeur a saturation Bg. Le mécanisme de rotations des moments
¢lémentaires est réversible.

3.1.3 Cycle d’hystérésis

Aprés saturation du matériau, une diminution de D’intensit¢ du champ H donne
naissance au comportement hystérétique du matériau ferromagnétique. L’hystérésis, du grec
« HUSTEREIN = retard », implique la notion de retard a 1’aimantation et a la
désaimantation d’un métal.

Lorsque le champ H diminue (figure I-12), les domaines magnétiques commencent par
s’orienter pour prendre, dans chacun des grains, 1’orientation facile la plus proche de celle
du champ appliqué (courbe AB). H diminuant encore, I’énergie magnétoélastique du cristal
ou des cristaux monodomaine devient trop ¢élevée et des domaines d’aimantations opposées
germent puis se développent.

Lorsque le champ devient nul, une aimantation rémanente subsiste qui se traduit par une
induction rémanente B, (point B). Pour obtenir I’induction nulle, il faut appliquer un champ
magnétique négatif (courbe BC). Le champ H¢ correspondant est le champ coercitif (point
C). Lorsque le champ augmente négativement, 1’induction atteint une valeur minimale —Bg
(courbe CD). Elle est portée a nouveau a saturation, mais dans le sens opposé.

Quand le sens et la valeur du champ rechangent, on décrit la courbe DEFA. L’aire du
cycle d’hystérésis représente I’énergie dépensée, par unité de volume du matériau, par la
réorientation des moments magnétiques des domaines et par le déplacement des parois.
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Figure I - 12 Courbe de premiére aimantation (OA) et le cycle d'hystérésis (ABCDEFA) d'un matériau
ferromagnétique [AZZ 06] [BUI 11]

3.2 Les matériaux ferromagnétiques dur et doux

On distingue deux grandes familles de matériaux ferromagnétiques utilisées dans le
domaine du génie électrique : les matériaux durs et les matériaux doux. Les substances sont
classifiées selon leur niveau de champ coercitif. Le champ coercitif est la valeur du champ
magnétique qui annule I’induction magnétique dans la substance aprés saturation. En effet,
plus le champ coercitif est important plus le matériau est difficile a désaimanter, on dit qu’il
est dur [HAM 15], (figure I-13). En revanche, plus le champ coercitif est moins important
plus le matériau est facile a désaimanter, pour le doux.
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Figure I - 13 Différence entre un matériau doux (gauche) et un matériau dur (a droite)
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Une classification des matériaux magnétiques les plus utilisées selon leur champ
i, , , \ 4 ;o
coercitif est représentée sur la figure 1-14, au-dela de 10" A/m, le matériau est reconnu
comme €étant un matériau dur.

A Aimants
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Figure I - 14 Les grandes classes de matériaux magnétiques industriels [KED 06]

Dans le cadre de notre étude, nous nous intéressons au comportement des matériaux
ferromagnétiques doux. Ces matériaux doux possédent un champ coercitif faible (en
général inférieur a 1000A/m). Lorsque le champ extérieur varie, trés peu d’obstacles
s’opposent au déplacement des parois de Bloch et a la réorientation des domaines
magnétiques. En d’autres termes, ces matériaux présentent peu de défauts dans leur
structure cristalline, ainsi qu’une anisotropie réduite. Ils sont caractérisés par une trés haute
perméabilité, une induction a saturation Bg élevée et des faibles pertes par hystérésis. Les
matériaux magnétiques doux peuvent étre aimantés facilement a 1’aide de champs
magnétiques faibles. Ils sont utilisés dans les noyaux (ou circuits magnétiques) des
transformateurs, des moteurs et des générateurs, dans les inductances de précision des
circuits électroniques, les écrans magnétiques [BUI 11],... Le tableau de la figure I-15
présente les différentes classes des matériaux magnétiques doux usuels selon leur structure
et leurs constituants [CYR 07].
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Matériaux
ferromagnétiques
doux

A

Matériaux laminés Matériaux massifs Matériaux en

poudre
| Fer pur | i Fe-P |

I Ferrites | I Composites I I Fe-Si I I Fe-Ni M

Fer pur | I Fe-Si | | Fe-Ni | | Fe-Co | | Amorphe |

Figure I - 15 Classification des principaux types de matériaux magnétiques doux
3.3 La perméabilité magnétique

La perméabilit¢ magnétique d’un matériau ferromagnétique est un parametre beaucoup
plus délicat a estimer et il peut dépendre de la température, du champ magnétique externe
ou encore de la fréquence de travail. Elle représente la capacité d’un matériau a réagir a un
champ magnétique d’excitation [COE 11]. La perméabilité magnétique est définie par un
rapport entre B et H et peut étre relative ; ¢’est-a-dire divisée par la perméabilité du vide .
Du fait du comportement non linéaire et hystérétique des matériaux ferromagnétiques,
différentes perméabilités peuvent éEtre définies : la perméabilité absolue, initiale,
différentielle, superposée et réversible. En effet, les types de perméabilité exposées dans la
littérature sont nombreux et les définitions données parfois contradictoires selon leurs
auteurs [HEC 74] [LEB 05].

=  Perméabilité absolue et la perméabilité relative

En tout point sur la courbe B(H), la perméabilité absolue p [H/m] est définie par :

B
L =13 = Holr (1.6)

Ou p, correspond a la perméabilité relative (sans dimension). La perméabilité ppasse
par un maximum R max lorsque H varie. Les équations (I.1), (I.2) et (I.6) permettent la

réécriture suivante de p . :

b =x+1 1.7)
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* La perméabilité initiale

La perméabilité initiale pj correspond a la perméabilité magnétique lorsque le matériau
est désaimanté et excité a basse fréquence et a treés faible champ. On peut définir p; par
I’équation suivante :

: B
w; = limy_, - (1.8)
= La perméabilité différentielle

La perméabilité différentielle u pir appelée, dans d’autres références, simplement
perméabilité magnétique p, représente la pente de la tangente en un point B(H) donné:

dB
HpiF = 3 (1.9)

= La perméabilité incrémentale

La perméabilité incrémentale p, appelée, dans d’autres références, perméabilité
superposée, est obtenue par une variation de champ autour d’un point de ’aimantation et
s’écrit :

AB
Ma = 75 (1.10)

Ou AB et AH sont les valeurs créte-a-créte respectives de 1’induction B et du champ H
en un point donné¢ B(H).

= La perméabilité réversible

La perméabilité réversible u ggy, cas particulier de la perméabilité incrémentale, est
obtenue par une tres faible variation de champ. La perméabilité réversible peut s’écrire ainsi

. . AB
Mrev = limypo M = limagoo o (I.11)

L’évaluation de la perméabilité magnétique, a I’exception des matériaux anisotropes,
dépend de la direction d’aimantation étudiée. L’illustration de ces perméabilités est
présentée par la figure I-16. Le tableau I-1 liste la perméabilité relative initiale et maximale
de matériaux et d’alliages ferromagnétiques [Hay 16].
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Figure I - 16 Représentation de différentes perméabilités [MAZ 13] [ARB 16]

Tableau I - 1 Exemples de perméabilités relatives initiales et maximales

Matériaux Composition Mi/Mo Mmax/Ho
Fer 99Fe 200 6 000
25Perminvar 45Ni-30Fe-25Co 400 2000
Fer-Silicium 96Fe-4Si 500 7 000
Fer-Aluminium 96,5Fe-3,5Al 500 19 000
Alfer 87Fe-13Al 700 3700
Acier doux Fe-0,1C-0,15i-0,4Mn 800 1100
2V-Supermendur  49Fe-49Co-2V 800 4 000
Hypernik 50Fe-50Ni 4 000 70 000
78 Permalloy 78Ni-22Fe 4 000 100 000
Mumetal 77Ni-16Fe-5Cu-2Cr 20 000 100 000
Fer 99,9Fe 25 000 350 000
Sendust 85Fe-10Si-5Al 36 000 120 000
Supermalloy 79Ni-16Fe-5Mo 100 000 1000 000

4. Etat de art sur les systémes de mesure des propriétés magnétiques

Dans notre étude nous nous intéressons a la mesure des propriétés magnétiques des
matériaux ferromagnétiques, mais la question qui se pose: comment mesure t-on ces
propriétés ?

Il y a différents montages utilisés pour la mesure des propriétés magnétiques, nous
suggérerons quelques montages les plus usuels.
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4.1 Montage électroaimant

Afin de déterminer les propriétés magnétiques d’un matériau, il existe plusieurs
méthodes bien connues [CYR 07] [CHA 11] [HAM 15]. Une premiére méthode utilise un
hystérésigraphe, une seconde méthode utilise un perméamétre, et une autre méthode
fluxmétrique utilisant un Lock in.

4.1.1 Hystérésigraphe

La mesure consiste a employer un circuit magnétique fermé constitué du matériau a
caractériser [ASTM 01]. On utilise généralement des circuits toriques (figure I-17) ou des
cadres Epstein (figure I-18).

i)

ra Current Probe
u,(r)

Figure I - 17 Schéma de principe de I'hystérésigraphe - méthode du transformateur

§

Voltage Probe

Toles A<

I'd

-
r g
J

Vpnmmrn-

a)Photo d’un cadre d’Epstein b) Schématisation d’un cadre d’Epstein

Figure I - 18 Cadre d'Epstein

La structure est celle d’un transformateur : autour du circuit magnétique sont bobinés
deux enroulements, I’un primaire (N; spires) et ’autre secondaire (N, spires). Le champ
appliqué est le résultat d’un courant imposé dans le circuit primaire :

N;iq (t) = $H(t).dl = H(L). legr (1.12)
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i; () (I1.13)

N
Alor: H= —=
lefr
Ou N; est le nombre de spires de I’enroulement primaire, lis la longueur moyenne du

circuit magnétique et i(t) le courant dans 1’enroulement primaire.

L’induction est mesurée par intégration de la tension a vide aux bornes de 1’enroulement
secondaire :

do dB
uz () =N, d_tA ~ AefNy oo (1.14)
Donc: B= - 1N [u,(H)dt (L.15)
eff N2

Ou N, est le nombre de spires de I’enroulement secondaire, A est la section du circuit
magnétique, @, est le flux a travers cette section et u,(t) la tension aux bornes de
I’enroulement secondaire a vide.

Ces méthodes permettent d’obtenir les cycles B-H pour un matériau magnétique, pour
différentes conditions de température et a différentes fréquences.

4.1.2 Perméameétre

Le perméametre aussi appelé « cadre une bande » ou le SST « Single Sheet Tester » est
un hystérésigraphe, permettant ainsi de tracer la courbe B(H) de 1’échantillon sous test [FIO
10]. L’échantillon est entouré par une bobine d’excitation permettant de générer le champ
magnétique H. Afin de canaliser les lignes de champ, I’échantillon est introduit au centre
d’un circuit magnétique. Le circuit magnétique est composé de deux culasses en Fer-
Silicium en forme de U, assurant la fermeture du circuit magnétique. Le dispositif crée ainsi
un champ uniforme dans la zone utile de I’échantillon ou I’évaluation des parameétres
¢lectromagnétiques est opérée.

Echantillon

Circuit

- Bobine
magnétique

N d’excitation

/-" Echantillon
[
|

Beoil
(Induction B)

% Capteur de champ
(Champ H)
v
1
o

Figure I - 19 (a) Méthode du perméamétre. (b) Détail de I'échantillon
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La mesure du champ H est réalisée par I’intermédiaire d’un capteur de champ. Le
capteur, dont I’axe de sensibilité est orienté selon y (figure I-19), est placé a I’intérieur de la
bobine d’excitation et au plus proche de I’échantillon. Une mesure du champ dans I’air, si la
distance entre le capteur et 1’échantillon est suffisamment faible, permet de déterminer le
champ magnétique dans I’échantillon car le champ est uniforme dans la zone utile.

La mesure de I’induction B dans 1’échantillon est réalisée par une B-Coil [KAR 14]. La
B-Coil est une bobine enroulée autour de 1’échantillon composée d’un nombre de spires
NB-COIL dont le fil doit étre de faible section (de 0,1 mm a 0,2 mm). La variation du flux
magnétique traversant 1’échantillon donne naissance a une tension induite e [V], ou force
¢lectromotrice, aux bornes de la BCoil. La mesure de la tension induite permet d’évaluer la
valeur de I’induction B. Dans le cas ou B est homogéne dans le volume du bobinage, son
expression peut étre obtenue a partie de e par :

B = 1

NB_coilSEC

Je(®dt (L.16)

ol Sgc [m?] est la section de I’échantillon caractérisé.
4.1.3 Méthode fluxmétrique utilisant un Lock in

Le principe de ce montage permet de mesurer la perméabilité magnétique réversible et
d’obtenir le cycle d’hystérésis B-H, Le montage est représenté sur la figure I-20.
L’échantillon est enroulé avec une bobine (1) de mesure « pick-up coil », puis avec une
bobine (2) de perturbation «ac perturbing coil », et enfin une autre bobine (3) de
magnétisation « dc magnetizing coil ». La tension induit dans la bobine (1) est mesurée par
un amplificateur « lock-in amplifier ».

La perméabilité réversible est mesurée en choisissant un mode de référence a une seule
fréquence. La variation du champ magnétique lentement variable est mesurée a partir de la
tension au bord d’une résistance de dérivation en série avec la bobine dc magnétisante. La
perméabilité réversible est mesurée pendant un cycle de champ variant lentement en
fonction du courant le long de 1'axe de I'échantillon.
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2 : ac perturbing coil Computer —

3 : dc magnetizing coit
Figure I - 20 Diagramme de mesure (a gauche). Cycle d’hystérésis et la perméabilité réversible (a

droite), ou (a) cycle d’hystérésis B-H, (b) Profils des valeurs absolue de la perméabilité réversible, et
(c) la perméabilité magnétique incrémentale [RYU 01] [RYU 02]

4.2 Méthode par bruit Barkhausen

L’¢évolution de I’induction en fonction du champ appliqué se présente sous forme de
cycle d’hystérésis. Celui-ci se compose de marches discontinues et non d’une courbe
continue (figure [-21). Ce phénoméne est dii au mouvement des parois de Bloch qui se fait

par «sauts» successifs [AMA 07].

Y

Figure I - 21 Cycle d'hystérésis et évolution de la microstructure magnétique
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Barkhausen [BAR 19] mit le premier en évidence ce caractére discontinu et brusque des
mouvements de paroi par une expérience simple : il entoura un échantillon ferromagnétique
d’une bobine, reliée a un haut-parleur via un amplificateur, comme représenté sur la figure

[-22.
haut parleur [q
amplificateur Jg
barreau de fer -

I | Lilirs l | N 5 |
WAL
bobinage -
mmant % ‘|
permanent |'

Figure I - 22 Montage de G.H. Barkhausen

En plagant I’échantillon dans un champ variant de facon continue, il entendit une
avalanche de «cliquetis », dont 1’origine est les brusques variations de flux associées aux
mouvements des parois.

En effet, sous I’action d’un champ magnétique appliqué, les parois de Bloch se
déplacent de facon continue ; mais lorsqu’elles rencontrent des défauts microstructuraux du
matériau, elles s’y trouvent ancrées (figure 1-23).

Génération

'une OEM /

—

*H—Fg

Vol de la paroi de Bloch Ancrage sur un défaut Désancrage

Figure I - 23 Mouvement de la paroi de Bloch
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Le désencrage de ces parois nécessite alors un champ appliqué 1égérement supérieur. La
paroi avance alors brusquement jusqu’au défaut suivant, ce qui induit une variation de flux.
C’est cette variation de flux qui correspond a I’événement Barkhausen élémentaire.

5. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons introduit les notions fondamentales sur le magnétisme de la
matiere et des matériaux magnétiques. Nous avons aussi présenté les systémes de
caractérisation les plus connus des matériaux ferromagnétique sous un champ magnétique.

Dans le prochain chapitre nous allons mener une étude plus approfondie sur la mesure
par bruit Barkhausen que nous avons choisi pour faire notre étude, et nous allons discuter le
dispositif et les signaux obtenus que nous avons présenté rapidement dans ce chapitre.

Les résultats de mesure sur les propriétés magnétiques et les différents signaux seront
présentés et discutés dans le chapitre 3.
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Chapitre II : Mesure par bruit Barkhausen

1. Introduction

Pour mesurer les propriétés magnétiques des matériaux ferromagnétiques, nous avons
choisi I’'une des méthodes présentées dans le premier chapitre, en I’occurrence la technique
par bruit Barkhausen. Ainsi, ce chapitre est consacré a cette technique. Le dispositif et
montage de mesure, la chaine de mesure, les différents signaux obtenus et la relation entre la
microstructure magnétique et cristalline sont tous montrés dans ce chapitre.

Nous avons vu que sous l’effet d’'un champ magnétique extérieur variable, la
microstructure magnétique va se réorganiser. Quand les parois de Bloch franchissent les
obstacles, leur mouvement est discontinu et des variations brusques de magnétisation sont
engendrées. Elles produisent dans une bobine placée a proximité un signal haute fréquence
que I’on appelle bruit ferromagnétique ou bruit Barkhausen (BB) du nom de celui qui I’a
mesuré pour la premiére fois en 1919 [BAR 19].

Ainsi, pendant le processus d’aimantation, la réorganisation de la microstructure
magnétique va dépendre de la microstructure magnétique initiale et des interactions entre les
parois de Bloch et les défauts cristallins.

Nous avons vu que le cycle d’hystérésis, obtenu en magnétisant le matériau de
saturation a saturation, peut nous apporter beaucoup d’informations, tels que le champ
coercitif H¢g, I’induction rémanente B,, la perméabilité magnétique relative p,., initiale p;,
maximale Wy, €t la perméabilité incrémentale py, qui nous permettent d’obtenir des
informations importantes sur la nature magnétique du matériau ferromagnétique d’une part
et le bruit Barkhausen détecté pendant cette méme magnétisation, sensible aux évenements
¢lémentaires, va nous permettre d’obtenir des informations plus fines sur la microstructure
cristalline d’autre part.

La mesure du bruit Barkhausen peut étre effectuée dans des conditions optimisées sur
des échantillons de taille réduite : c’est la mesure globale. Ce type de mesure, réalisée dans
la plupart des études, nécessite un dispositif de mesure spécifique présenté dans la figure II-
1. Cependant, la mesure du bruit Barkhausen peut étre utilisée comme technique de
caractérisation non destructive sur des matériaux ferromagnétiques : c’est la mesure locale.
Le dispositif de mesure est présenté dans la figure I1-12 et I1-13.

2. Dispositif de mesure

Différents dispositifs de mesure adoptés pour les mesures de bruit Barkhausen, le 3MA
« Micromagnetic Multiparameter Microstructure and Stress Analysis » (figure I1I-12), ou le
MikroMach «Mobil Micro Magnetic Analysis and Characterization » (figure 11-13), sont des
dispositifs de contrdle non destructive des matériaux ferromagnétiques, qui sont développés
par la firme Fraunhofer IZFP a Saarbruecken en Allemagne [ALT 90] [ALT 02].
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2.1 Montage globale

C’est le méme appareillage qui sert a la mesure du cycle d’hystérésis et du bruit
Barkhausen, est schématisé sur la figure II-1.

#iEXCITATION MAGNETIQUE :-

[ Geénérateur de fonction ]

I Amplificateur de puissance

Inducteur

=1
‘l | Echantillon

Mesure du champ I Lrl == Capteur
I

Amplificateur
RMS analogique

H 9

[ Préamplificateur |  Filtre [
]
Integgation + +

Induction Bruit Signal EMS
magnétique t Barkhausen
| AC{)L?ISIWDN NUMERIQUE
A /

v

Figure I — 1 Schéma d’appareil complet Barkhausen [SOU 02]

Globalement, il se compose de trois parties : le systeme d’excitation magnétique qui
permet de magnétiser 1’échantillon, la détection de la réponse Barkhausen de 1’échantillon
via le capteur magnétique et le traitement analogique et/ou numérique du signal acquis.
Selon le traitement appliqué, ce systéme permet d’accéder aussi bien au cycle d’hystérésis
du matériau sondé qu’a I’analyse fréquentielle ou au signal RMS de la réponse Barkhausen.
Les différents signaux ainsi que la mesure du champ appliqué sont numérisés et enregistrés
a partir d’une carte d’acquisition et pilotée a 1’aide de programmes développés puis traités a
I’aide de programmes réalisés sous ce méme logiciel.
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2.2 Chaine de mesure

Le principe consiste, d’une part, a provoquer la réorganisation de la microstructure
magnétique en appliquant un champ magnétique variable et d’autre part, a détecter et a
mesurer le bruit Barkhausen produit par les événements de magnétisation élémentaires.

2.2.1 Excitation magnétique

Afin de provoquer la réorganisation de la microstructure magnétique et donc d’obtenir la
réponse Barkhausen de I’échantillon, 1’application d’un champ magnétique variable est
nécessaire. Ce champ magnétique est appliqué a 1’échantillon via un inducteur en forme de
U, entouré d’une bobine. Un courant variable alimente cette bobine et engendre ainsi
I’apparition d’un champ induit lui-méme variable dans le circuit magnétique constitué¢ de
I’inducteur et de I’échantillon sondé. Afin de conserver un bon couplage magnétique entre
ces deux €léments, 1I’échantillon est maintenu plaqué contre I’inducteur par le biais de vis de
serrage localisées a chaque extrémité de I’inducteur.

2.2.2 Circuit magnétique

Le circuit magnétique, représenté sur la figure 11-2, est constitué de I’inducteur, entouré
d’une bobine de fil de cuivre, et de 1’échantillon : il présente donc des discontinuités de
section et de perméabilité.

H2
Echantillon — ST IS

N
H
Inducteur —» <l
I

Figure II — 2 Circuit magnétique

Le théoréme d’Ampeére appliqué au circuit magnétique permet d’obtenir la relation entre
le champ appliqué au barreau et le courant d’excitation :

Hy.L; + Hy.L, = N.1 (IL1)

Ou H; / H; est le champ dans I’inducteur / ’échantillon, L, / L, est la longueur de
I’inducteur / I’échantillon, N est le nombre de spires autour de I’inducteur et I est le courant
dans la bobine. En admettant qu’il n’y a pas de fuites, la loi de conservation du flux
magnétique @ dans le circuit s’écrit :

(I) == Bl'Sl == BZ'SZ == ul'Hl'Sl == HZ'HZ'SZ (112)
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Ou B; / B, est I'induction dans I’inducteur / 1’échantillon, S; / S, est la section
transversale de I’inducteur / 1’échantillon et p; / p, est la perméabilité de I’inducteur /
I’échantillon. On en déduit I’expression du champ dans [’échantillon en fonction de
I’intensité délivrée dans la bobine de I’inducteur :

H (V) = 55 Sz " l(t) (I1.3)

H1.S1’

Le comportement magnétique des matériaux, représenté¢ par la valeur de leur
perméabilité, ne varie pas de facon linéaire avec le champ. Il en résulte que le champ dans
I’échantillon ne dépend pas uniquement du courant dans la bobine mais aussi des
caractéristiques du circuit magnétique. Cependant, aux vues de I’équation précédente, on
note que la valeur du champ dans 1’échantillon peut étre considérée comme linéaire avec la
valeur du courant dans la bobine en premicre approximation lorsque la section de
I’inducteur est bien plus grande que celle de I’échantillon. Par ailleurs, nos mesures
nécessitant d’atteindre la saturation de nos échantillons, il est indispensable que 1’inducteur
ne sature pas avant celui-ci. Les conditions suivantes doivent donc étre respectées dans le
cadre de nos mesures :

S; > S, et (By)sat-S1 > (B2)sar- Sz (IL.4)

Note : Si étant donné que (Bj)ga: €quivaut a (By)gae, il suffit que la section de
I’inducteur soit supérieure a celle de I’échantillon.

2.2.3 Mesure du champ magnétique appliqué a I’échantillon

La mesure du champ magnétique permet de tracer la réponse de 1’échantillon en
fonction du champ qu’il voit réellement. Celui-ci est mesuré par le biais d’une sonde a effet
Hall intégrée au capteur magnétique. La composante du champ magnétique tangentielle a
une interface est continue de part et d’autre de cette interface. Ainsi, le champ parallele a la
surface est le méme a I’extérieur et a I’intérieur du matériau a proximité de I’interface. Il est
donc primordial que la sonde a effet Hall soit placée a la surface de I’échantillon.

Il existe d’autres capteurs magnétiques tels que les capteurs SQUID, GMR, GMI,
Fluxgates, ... et ils sont divisés en deux groupes, certains sont des capteurs de champ (c’est-
a-dire des capteurs mesurant directement la valeur du champ magnétique selon un ou
plusieurs axes), d’autres, des capteurs de flux (c’est-a-dire mesurant I’intégrale du champ
passant a travers une surface). Le tableau II-1 donne une liste des principaux types de
capteurs utilises.
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2.2.1 Détection de la réponse magnétique

Durant le processus d’aimantation d’un matériau ferromagnétique, résultant de
I’application d’un champ magnétique extérieur, la microstructure magnétique se réorganise.
Ce phénomene nécessite le mouvement des parois de Bloch qui se fait par sauts discrets. 11
en résulte une augmentation brutale de I’aimantation du matériau qui entraine des variations
du flux magnétique. Ces variations de flux peuvent étre détectées aux bornes d’une bobine
placée autour de I’échantillon magnétisé. En effet, d’apres la loi de Lenz-Faraday, la tension
aux bornes de cette bobine est donnée par la relation suivante :

Ao
e(t) = -N.— (IL5)
Ou N correspond au nombre de spires de la bobine encerclant.

2.3 Traitements de la réponse magnétique et paramétres de caractérisation
2.3.1 Cycle d’hystérésis

Il est alors possible d’effectuer I’acquisition de ce signal pré-amplifié en fonction du
temps d’une part et des valeurs de champ appliqué d’autre part. On en déduit 1’évolution de
I’induction B(t) en fonction du temps, grace aux relations suivantes :

©=B.S==5"=dB=:.d0 (IL6)
et e(t) = -N.5 (IL5)
d’ou: dB = —é. e(t).dt (IL.7)
Finalement :
B(t) = —é [e(t).dt (IL.8)

Nous pouvons ainsi reconstituer le cycle d’hystérésis du matériau en tragant 1’induction
B en fonction du champ appliqué H.

Le signal e(t) est donc échantillonné (a 1000 points/seconde) et moyenné sur 2 périodes
de magnétisation lors de 1’acquisition numérique. Le cycle d’hystérésis est alors reconstitué
par intégration de e(t) et le programme utilis€¢ fournit les paramétres fondamentaux du
cycle : le champ coercitif H¢, ’aimantation a saturation Bg, I’aimantation rémanente B,. et
la perméabilité maximale pPppax-
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2.3.2 Obtention du signal Barkhausen brut

Afin de provoquer la réorganisation de la microstructure magnétique et donc le
mouvement des parois de Bloch, un champ magnétique variable est appliqué a I’échantillon
ferromagnétique étudié : c’est le processus de magnétisation. La réponse magnétique de
I’échantillon est recueillie par la mesure de la tension e(t) aux bornes de la bobine
réceptrice. Or, I’induction est fonction de cette tension selon la relation (I1.8).

Ainsi, par I’intermédiaire du dispositif, on obtient le cycle d’hystérésis, c’est a dire
I’induction en fonction du champ appliqué. Comme nous 1’avons vu précédemment, cette
courbe d’hystérésis est en fait constituée de marches discontinues. En supprimant la
composante continue du signal, on ne conserve que les sauts discontinus, c’est a dire le
signal Barkhausen brut (figure II-3).

Cycle d’hystérésis

Signal Barkhausen brut

Figure II — 1 Signal Barkhausen brut

L’amplitude du signal Barkhausen est principalement dépendante de la taille et du
nombre de sauts de parois.

2.3.3 Signal RMS (Root Mean Square)

Le signal Barkhausen brut n’étant pas reproductible d’un cycle a un autre, on utilise
fréquemment le signal RMS « Root Mean Square » qui correspond a I’enveloppe du signal
Barkhausen brut (figure 11-4).



Chapitre II : Mesure par bruit Barkhausen

08

06 |- —— Signal Brut
' — Signal RMS

e (u.a.)

08 . L " 1 a 1 M 1 .
1000 1250 1500 1750 2000

H (u.a.)

Figure II — 2 Comparaison des signaux Barkhausen brut et RMS

Ce signal RMS est non seulement reproductible mais permet en plus une exploitation
plus rapide et plus pratique des résultats. Par contre, cette mesure RMS s’accompagne
irrémédiablement d’une perte d’informations puisque le signal est lissé. Ce signal est obtenu
grace a une intégration sur une courte période T a optimiser.

RMS(t) = \/% [em.d (IL9)

Le choix de T est primordial puisqu’il définit I’intensité du lissage.
2.3.4 Détermination de la perméabilité incrémentale

Deux méthodes de détermination de la perméabilité incrémentale ont été envisagées. La
premicre, dite « méthode directe », permet de déduire directement la perméabilité
incrémentale de la mesure. La seconde, dite « méthode indirecte », s'appuie sur un travail
graphique sur une famille de cycles mineurs centrés [ARB 16].

a) Méthode directe

Qu'ill s'agisse d'une mesure sur une tole dans le systtme de mesure (figure II-5). Le
profil de courant imposé dans la bobine primaire doit débuter par un signal sinusoidal dont
I’amplitude décroit progressivement afin de démagnétiser I'échantillon, comme l'illustre la
figure II-5. Puis un signal strictement croissant permet d'atteindre le niveau de polarisation
H,q désiré. Une fois a ce niveau, un signal fréquentiel est ajoute a la composante continue
de polarisation. La mesure de perméabilité incrémentale est effectuée lorsque la matiere
subit l'excitation magnétique suivante :

H = Hpo + Asin (2nft) (1L.10)
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Les parametres déterminant sont le niveau de polarisation Hyep, I'amplitude A qui

détermine la largeur du cycle mineur incrémental et la fréquence f du signal.

10000
H(A/m)
2000
=i Largeur du cycle incrémental (A)
4000 AV AVaAVaVaV AV Ve VaVaVa Ve VN
2000 I ‘\ | | ¥ f"'f_a."u::'r:l'_ti'-i.!f_l'ur.- '
[y .)i / \
0 H l||||||rl|||"|ll'lI.I,,,.\PWWW_.-_M-_." t(S) 1
[ ||UI.. .5 1 LS F: 2.5
2000 ‘
4000 5 »
Désaimantation
000
B0
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Figure II - 3 Signal imposé pour 1'obtention de la perméabilité incrémentale

La différence de potentiel mesurée aux bornes de la bobine secondaire permet de
déterminer l'induction magnétique B et de tracer un cycle mineur incrémental. La pente de
ce cycle est la perméabilité incrémentale p;,. recherchée. L'expérience est reproduite pour
différentes polarisations Hp,o;. On obtient ainsi un ensemble de cycles mineurs incrémentaux
de différentes pentes (représentés recentrés sur I’origine du repere B-H sur la figure 11-6) et
finalement les couples pipc(Hpo). On constate comme attendu que la pente, donc la

perméabilité incrémentale p;,, varie avec le niveau de champs de polarisation.

0,015

: B(T) y
(cyclesrecentrés) P
0.010 ped
5 :'r' ; o
0.005 : - e

H(A/m)

150 100 150
# 0A/m
- 3 5
s A 500 A/m

o A 75 -0.005 1000 A/m

P .~ 1500 A/m

& 2000 A/m

—4000 A/m
-0,010
-0.015

Figure II - 4 Cycles incrémentaux obtenus (apreés avoir été recentrés)
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Ainsi, pour connaitre une perméabilité incrémentale Wi,e, les paramétres Hyop et A
doivent €tre fixés. Pour connaitre la courbe pinc(Hpo1), il faut donc effectuer n mesures,
avec n le nombre de valeurs de champ de polarisation considéré, pour une amplitude A
fixée. Finalement, si I'on veut étudier I'effet de 1'amplitude A sur la mesure, il va falloir
considérer m amplitudes différentes et effectuer nxm mesures. Cette méthode peut donc
rapidement devenir chronophage car elle peut nécessiter un nombre important de mesures.
Une méthode dite indirecte a donc été envisagée. Elle permet de n'effectuer que n mesures
(a la place de nxm) tout en permettant I'é¢tude de I'effet de I'amplitude A.

b) Méthode indirecte

La méthode indirecte nécessite de connaitre une famille de cycles mineurs centrées
caractérisant I'échantillon d'intérét (figure II-7). C'est une mesure de routine permettant de

tracer la courbe normale.

Cycles centrés

H(A/m)

=B000 =6000 =4000 =2000 2000 4000 6000 #HOOD

7000 A/m

- 5000 A/m
4000 A/m — 3000 A/m
2000A/m —— 1500 A/m

— 1300 A/m 1000 A/m
900 A/m BOOA/m

TOOA/m 600 A /m
=== S00A/m 300A/m

Figure II - 5 Famille de cycles mineurs centrés

On cherche a déterminer la perméabilité incrémentale W;,. en fonction du champ de
polarisation Hy;, pour des cycles mineurs incrémentaux de 200 A/m (=AH=A) de largeur
par exemple. Prenons le cas d'un cycle mineur centré (figure 11-8). Il faut considérer un
intervalle AH au niveau du maximum du cycle. A cet intervalle AH correspond un intervalle
de variation AB. Remarquons que, comme D’intérét est porté sur la perméabilité
incrémentale, 1’intervalle de variation AB a considérer est celui qui est obtenu a partir d’une
décroissance du cycle d’hystérésis. Le rapport de ces deux valeurs permet finalement
d'obtenir la perméabilité incrémentale p;,.. L'opération est ensuite reproduite pour tous les
cycles mineurs centrés et on obtient finalement les couples pinc (Hpor)-
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Figure II - 6 Illustration de la méthode indirecte d'obtention de la perméabilité incrémentale

La figure I1-9 illustre les courbes Winc(Hpo) Obtenues par la méthode directe et par la

méthode indirecte. On vérifie que les deux méthodes sont bien équivalentes. Dans la suite
du rapport les valeurs présentées sont celles obtenues par la méthode indirecte.
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Figure II - 7 Perméabilité incrémentale relative en fonction du champ de polarisation (comparaison
des méthodes)
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1. Influence de la microstructure cristalline

Un matériau ferromagnétique se caractérise par deux types de microstructures (Figure
I1-10) :

- la microstructure cristalline : la taille de grains, les constituants métallurgiques, les
défauts, ...

- la microstructure magnétique : les domaines de Weiss, les parois de Bloch, ... Celle-ci
est généralement considérée comme intragranulaire.

/ =
W Joint de grain
L4
Domaine principal
—
A\y
—_— /
—
—

>’~' Domaine de fermeture

Paroi de Bloch a 180°

Paroi de Bloch a 90°

Figure II - 8 Microstructure magnétique-cristallin

Ces deux aspects sont fortement liés et la microstructure magnétique est largement
dépendant de la microstructure cristalline [CAT 95], d’un point de vue énergétique d’une
part (magnétostatique, magnéto-cristalline, magnétoélastique) mais aussi au niveau de
I’interaction parois de Bloch — défauts cristallins d’autre part. En effet, hors champ
magnétique, la microstructure cristalline agit sur la microstructure magnétique initiale du
cristal puisque celle-ci s’y superpose (figure II-11 par exemple).

TR
\Domaine a 90°
< Domaine a 180°
LA\ e

Figure II — 9 Représentation schématique d’une structure composée de domaines a 90° et a 180°
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Sous un champ magnétique non nul, la microstructure cristalline agit aussi sur le
mouvement des parois de Bloch puisque leurs sauts dépendent des interactions avec les
défauts du matériau. Globalement, plus la quantité de défauts augmente et plus la taille de
ces défauts approche celle des parois de Bloch, plus le bruit Barkhausen augmente.
L’interaction des parois avec les défauts du cristal dépend donc de leur taille. Ainsi,
Dobmann et Holler [DOB 90] considérent que tout type de défaut de la microstructure
cristalline interagit avec une paroi, du moment que ses dimensions sont de [’ordre de
grandeur de celle-ci, a savoir 10” 4 10° m. Selon que 1’on considére une paroi de Bloch en
2D ou en 3D, cet ordre de grandeur varie car le retournement des spins atomiques se fait sur
plus ou moins grande distance.

Le bruit Barkhausen, résultat des mouvements des parois de Bloch, est donc
représentatif a la fois de la microstructure magnétique mais aussi de la microstructure
cristalline. Ce phénomene justifie ’intérét de cette technique pour la caractérisation des
¢tats et changements microstructuraux. Les joints de grain, les dislocations, les précipités et
la nature des phases constituent les principaux parametres microstructuraux étudiés jusqu’a
présent.

Alors, les points d’ancrage a I’origine du bruit peuvent étre classée en différents types :
e Les précipités ou impuretés magnétiques :

Par exemple, pour le cas du fer, les impuretés les plus influentes sont représentées
par les atomes de carbone qui précipitent sous la forme de cémentite [DEG 85]. Leur
influence est fonction de leur taille : une taille de précipité de 1’ordre de 1’épaisseur de la
paroi a une influence maximale.

e [ es macles et les dislocations

Dont la présence induit une déformation du réseau cristallin et modifie ainsi
I’énergie magnétoélastique.

e Les joints de grains

Sont également un lieu privilégié ou se développent les précipités et ou s’accumulent
les dislocations.

2. Applications

La mesure du bruit Barkhausen peut étre utilisée en tant que technique de
caractérisation non destructive. Ses domaines d’application sont multiples.

Quelques exemples d’applications industrielles ou d’études du bruit Barkhausen,
basées sur la sensibilité de cette technique a la microstructure du matériau [AMA 04] :
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e Evaluation de la dureté.

e Caractérisation des constituants métallurgiques.

e Evaluation de la décarburation superficielle des aciers.

e Evaluation de la profondeur de traitement superficiel de durcissement.
e Evaluation de I’effet du vieillissement des aciers par irradiation.

e Evalution de la taille de grains.

D’autres applications existent, dont le principe repose cette fois sur la sensibilité a
I’¢état de contrainte :

e Evaluation de I’endommagement par fatigue dans les aciers.
e Contrdle de brilures de rectification.
e Etude de la plasticité.

3. Différents appareillages utilisés dans la technique par bruit Barkhausen
5.1 3MA: « Micromagnetic Multiparameter Microstructure and Stress Analysis »

La premiere génération d'équipements 3MA s'appuyait uniquement sur le bruit
magnétique de Barkhausen et I'analyse de champ magnétique tangentiel. En 2007, il y avait
plus de 100 installations utilisées dans différentes zones industrielles, cela couvre
principalement les industries du batiment en acier et en machinerie. Aujourd’hui, les
équipements 3MA sont a leur quatrieme génération. En comparaison avec les appareils de
test micromagnétiques basés sur le bruit magnétique Barkhausen (MBN) [BAR 19], seul
3MA utilise trois autres méthodes micromagnétiques et électromagnétiques en plus de
I’analyse MBN afin d’obtenir plus d’informations sur la matiére.

Figure II — 10 Equipement et logiciel 3M A basé sur TCP-IP piloté par un PC
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5.2 MikroMach: «Mobil Micro Magnetic Analysis and Characterization »

Le Dispositif MikroMach est un périphérique de poche, qui se compose d’une culasse
« Yoke », d’une bobine d’excitation «Solénoide », d’un capteur a effet Hall « Sensor », d’un
générateur d’énergie et de 1’¢électronique correspondante et est relié a un ordinateur portable
a partir duquel I’appareil est controlé et les données sont traitées et visualisées.

Solenoid
Yoke
Alternating
Sensor current
{i.e. Hall element plifie
or GMR) | & Filter

Specimen

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

Electronics

Solenoid

______________

Sensor

Figure II — 11 Systéme MikroMach pour la caractérisation électromagnétique [BOL 15]

Les techniques électromagnétiques considérées incluent la perméabilité incrémentielle,
le bruit Barkhausen, 1’analyse des harmoniques supérieurs, 1’'impédance a courant de
Foucault multi fréquences. Ainsi ’approche par bruit Barkhausen comprend les quatre
méthodes d’analyse suivantes (figure 11-14) :

e Harmoniques du champ magnétique tangentiel : permet la détermination
indirecte des propriétés de la courbe d’hystérésis magnétique, une valeur
approximative de la coercivité, Heo.

¢ Bruit Barkhausen magnétique : le logiciel détermine I’enveloppe du signal MBN
et les quantités caractéristiques telles que 1’amplitude maximale Myax.

e Impédance due aux courants de Foucault: En mesurant I’impédance d’une
bobine de mesure, les changements de conductivité et de perméabilité peuvent étre
détectés avec une grande sensibilité.

e Perméabilité incrémentale : des mesures de courant de Foucault multiples pendant
le cycle d’hystérésis permettent de tracer les changements de perméabilité en
fonction du champ magnétique appliquée H.
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Barkhausen Noise Incremental Permeability

Magnetic Hysteresis

Upper Harmonics Analysis Eddy Current Analysis

Figure II — 12 Différents signaux obtenu par Le MikroMach et le 3SMA

L’avantage que présente le 3MA sur le MikroMach, c’est que le 3MA permet de nous
tracer le cycle d’hystérésis, ce cycle constitue une signature des matériaux magnétiques,
contrairement au MikroMach.

6. Conclusion

Apreés une description des phénomeénes et des comportements magnétiques des
matériaux ferromagnétiques intervenant dans la technique par bruit Barkhausen, nous nous
sommes intéressés a la chaine de mesure ainsi qu’a la mesure du bruit Barkhausen et les
différents signaux obtenus. Ensuite nous avons décrit la sensibilité du bruit ferromagnétique
a la structure du matériau, due a I’interaction microstructure cristalline microstructure
magnétique. La technique dite du bruit Barkhausen, a donné lieu a un trés grand nombre
d’applications dans le cadre en particulier de contréles non destructif.

Ces connaissances sont indispensables pour le prochain chapitre afin de maitriser
I’appareillage disponible au niveau du laboratoire LPM : le MikroMach.



U

6.
7.

Chapitre 111 : Procédures

expérimentales

INEEOAUCTION ...ttt et ettt 42
DiSpOSitif d€ MESUTE.......cccuviiieiiieeiieeeiee et ee e e e erre e e eraeeeereeeenes 42
Procédures exXperimentales..........coccuveeeeiiieeciiieiiee et 43
MaAtETIAUX GHUAIES ...eeiuevieeeiie ettt e et e e e e e e eae e e estr e e e sraeeensseeeenens 44
RESUItats A€ MESUTES .....eceiiiiieiiieeiiee ettt et e e eeaee e 45
5.1  Mesure des harmoOnIQUES ..........eeeeuvreeeiiieeriieeeireeeereeeeireeeereeeeereeeeereeeeaneeas 45
5.2 Mesure du bruit Barkhausen............cccccoovviiiiiiiiiie e, 48
5.3 Mesure de la perméabilité incrémentale...........c.ccceeveeeeiiiiinciiieeie e, 50
Détermination de la perméabilité différentielle relative.........ccccoccvvvieeiiieennnnnnee. 52
(070) 1 ed 11 S5 (o) o LRSS 54



Chapitre I1I : Procédures expérimentales

1. Introduction

Dans ce chapitre, nous allons présenter et discuter les résultats de nos mesures sur les
propriétés magnétiques des matériaux ferromagnétiques, en 1’occurrence le signal RMS, les
harmoniques supérieures et la perméabilité¢ incrémentale, effectuées dans le cadre des
mesures par bruit Barkhausen. Les mesures ont été menées avec le capteur magnétique
MikroMach (LPM-UATL). Aussi, nous proposons des méthodes pour la détermination de la
perméabilité relative a partir des mesures effectuées moyennant des modeles théoriques.

2. Dispositif de mesure

Le dispositif de mesure globale, adopté pour nos mesures par bruit Barkhausen, est
présenté sur la figure III-1. Les dimensions et aspect externe du capteur MikroMach sont
présentés dans la figure I11-2

Figure III - 2 Dimensions et aspect externe du capteur MikroMach
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3. Procédures expérimentales
Nos mesures sont réalisées sur trois étapes :

»  Etape 1: Application de I’excitation magnétique qui permet de magnétiser
I’échantillon et détecter la réponse de 1’échantillon via le MikroMach, ce dernier doit
étre maintenu perpendiculairement a la surface de 1’échantillon.

Figure III - 3 Positionnement du MikroMach sur I'échantillan durant les mesures

»  Etape 2 : Le systtme MMS « Micro Magnetic System » (logiciel d’interface et
de traitement entre le capteur et le PC) permet 1’acquisition du signal RMS de la réponse
du bruit Barkhausen du matériau évalué, qu’a 1’analyse Harmonique, et a la variation de
la perméabilité incrémentale aux cours de I’excitation magnétique, de saturation a
saturation (figure I11-4).
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Figure I1I - 4 Signaux acquis par le MikroMach
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»  Etape 3 : Les différents signaux obtenu sont numérisés et enregistrés comme
des fichiers sous format texte, puis traités et exploités sous MatLab.

Les mesures par bruit Barkhausen sont effectuées dans des conditions optimisées et sont
présenté dans le tableau I11-1:

Tableau III - 1 Conditions optimisées pour la mesure

Parameétres Réglages

fréquence de magnétisation 40 Hz
amplitude de magnétisation +/- 50 A/em
Sensibilité de sonde a effet Hall 225 A/em/A
Nombre de mesures effectuées 5
Surface de magnétisation 40 mm*

4. Matériaux étudiés

Notre étude est effectuée sur trois différents échantillons d’aciers. Deux d’entre eux sont
utilisés pour le transport des hydrocarbures sous une pression de service de 70, 52 bars de
dénomination API X70, API X52 suivant la spécification imposée par la norme API 5L
(American petroleum Institute). Un troisiéme matériau est choisi le XC38, acier utilisé en
fabrication mécanique. Le tableau III-2 représente la composition chimique des aciers
utilisés. La figure III-5 représente les différents échantillons utilisés dans notre étude.

Tableau III - 2 Composition chimique des échantillons étudié

Composition chimique %

C Si Mn P S \% Nb Ti

API 5L X70 0.17 0.45 1.75 0.020 0.010 0.10 0.05 0.06
API 5L X52 0.16 0.45 1.65 0.020 0.010 0.07 0.05 0.04

XC38 0.32-0.39 0.4 0.5-0.8 0.035 0.035 - - -




Chapitre I1I : Procédures expérimentales

Figure I1I - 5 Echantillons étudiés : aciers API 5L X52 (1), X52 (2), X70 et XC38

Note : (1) et (2) représente 1’échantillon 1 et échantillon 2 de I’acier X52.

5. Résultats de mesures

Des mesures par bruit Barkhausen ont été réalisées sur chacun de ces échantillons et les

résultats obtenus sont présentés comme suit :

5.1 Mesure des harmoniques

La figure III-6 montre 1’analyse harmonique du champ magnétique d’excitation

tangentiel.

30
ST = Signal total

) ~ — - Signal fondamentale
=== harmoniaues
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Figure I1I - 6 L'analyse harmonique du champ magnétique d'excitaton
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On peut définir les grandeurs correspondantes a cette analyse harmonique :
Hpeas : Signale totale.

Hiyna : Signale fondamentale.

Hp.arm : Les harmoniques.

H,, : Le champ qui représente I’intersection entre le Hgyg €t le Hipeas.

H,, : Le champ qui représente I’intersection entre le Hy,, €t Hypeus.

K : Le facteur de distorsion qui détermine le rapport en pourcentage des composants
harmoniques a la fondamentale [TSC 11] [PIT 90]. En raison de la symétrie de 1'hystérésis,
seuls des composants harmoniques avec ordre impair se produisent. Comme mesure de la
proportion de distorsions non linéaires dans le signal total du champ magnétique tangentiel,
le facteur de distorsion K est calculé sur la base des amplitudes de la premic¢re harmonique
supérieure A, , troisieme A;, cinquiéme Aj et septiéme A,, comme suit :

|As|2+]|Ag|%+|A, |2
|A1]2

K[%] = 100.\] (I11.1)

La figure I11-7 illustre les harmoniques obtenus pour les divers échantillons étudiés. Les
valeurs de Hco, Hro et K sont reportées dans le tableau I11-3 :



Chapitre I1I : Procédures expérimentales

&0 . . . : 60
AP 5L XT0
— Hmex
— Hand |
Haaim

p{nk: ]

w0t

H [Afem)

=20F

'“l n.ﬂts 0.;'11 i.II‘IS i.llt 0.025 0 0005 o 0015 0.0 0825
t [s] t[s]
&0 T 50 s
AP 5L X52 (1) AP 5L X52 |2
— e — Eea
——— i —_—
40F Hhaim | :: .

e

H [Afcm]

<20F

50
o

0005 o.m L] 002 0.025 L] b.005 L2 0% 002 0025

t [s] t[s]

Figure I1I - 7 Harmoniques des aciers X70, XC38, X52 (1), et X52 (2)

Tableau III - 3 Mesures obtenues par I'analyse harmonique pour chaque échantiallan

échantillon Hco Hro Az As As K
X70 9.51 0.61 1.11 0.05 0.02 2.26
XC38 2.30 0.07 0.61 0.04 0.02 1.24
X52 (1) 5.98 0.33 1.30 0.04 0.09 2.65
X52 (2) 10.20 0.69 1.27 0.09 0.06 2.62

D’aprés les valeurs du facteur de distorsion K pour les différents matériaux analysés, on
peut constater que 1’acier XC38 présente le cycle d’hystérésis le plus symétrique par rapport
aux aciers X70, X52 (1) et (2).
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5.2 Mesure du bruit Barkhausen

La figure III-8 montre le signale du bruit enregistré lors du mouvement des parois de
Bloch ainsi que son lissage qu’est le RMS (Root Mean Square).

4B Cycle d'hystérésis

Signal Barkhausen brut

Figure III - 8 Mesure du bruit Barkhausen

On peut définir les grandeurs correspondantes a cette mesure :

H.,, : Le champ coercitif. (H, = Heo)

M, : L’amplitude du signal RMS (Le bruit obtenue pour un champ d’excitation nul).
M,.x : L’amplitude moyenne maximale des pics du signal RMS.

Mipean : La valeur moyenne du RMS.

DH,s,,, DHs,, et DH7y,, : Sont les valeurs correspondantes a la largeur du signale RMS
a25%, a 50%, et a 70 % de I’amplitude maximale du bruit.

Les réponses Barkhausen correspondantes aux différents échantillons étudiés sont
représentées sur la figure II1-9. Les valeurs Hcy,, M;, Mppax, Miean €t AH sont reportées dans
le tableau I11-4 :
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Figure I1I - 9 Bruit Barkhausen (RMS) pour les aciers X70, XC38, X52 (1), et X52 (2)

Tableau III - 4 Mesures obtenues par bruit Barkhausen (signal RMS) pour chaque échantillon

Mmean DHZSm DHSOm DH75m

X70 3.18 0.73 0.74 0.30 52.95 38.32 25.13
XC38 1.04 0.70 0.70 0.35 74.00 52.41 33.95
X52(1) -4.83 1.01 1.06 0.40 52.51 38.16 25.31
X52 (2) 1.99 0.79 0.79 0.33 56.75 40.27 26.34

Les réponses Barkhausen obtenues pour ces aciers représentent des courbes double-pics
avec des champs coercitifs relativement faibles de I’ordre de 102A/m, ainsi, les valeurs du
champ coercitif peuvent nous renseigner sur la duret¢ magnétique des différents
échantillons. Ainsi, I’acier XC38 présente un comportement plus doux que les deux autres.
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Les moyennes maximums d’amplitudes des pics des aciers X70, XC38, et X52 (2) sont
trés proches de 1’ordre de 0.74, 0.70, et 0.79 mV contrairement au cas de 1’acier X52 (1) qui
est de ’ordre de 1.06 mV. Or, la microstructure magnétique dépend de la microstructure
cristalline, ainsi, lorsque la taille des grains augmente, Gatelier et Sakamoto [GAT 91]
[SAK 87] [AMA 07] constatent une baisse du signal Barkhausen, ce qui implique une
microstructure magnétique composée des petits domaines magnétiques dans le cas d’aciers
X52 (1) par rapport aux autres aciers.

D’aprés les DH a 25, a 50 et a 70 %, les largeurs de signale RMS des aciers X70, X52
(1), et X52 (2) sont proches contrairement a 1’acier XC38.

5.3 Mesure de la perméabilité incrémentale

La figure III-10 montre la variation de la perméabilité incrémentale lors de la
magnétisation.

Figure III - 10 Mesure de La perméabilité incrémentale

On peut définir les grandeurs correspondantes a cette mesure :
Hc,, : Le champ coercitif correspond a une perm¢abilit¢ incrémentale maximale.
I : La perméabilité incrémentale relative.

Mmax - La perméabilité incrémentale maximale.
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Mmean : La perméabilité incrémentale moyenne.

DHjsm, DHsom et DH7op, :
perméabilité incrémentale a 25%,

perméabilité incrémentale.

Sont les valeurs corresponds a la largeur de la courbe de la
a 50%, et a

70 % de I’amplitude maximale de la

Les variations de la perméabilité¢ incrémentale en fonction du champ d’excitation

correspondante a

ces ¢chantillons sont représentées dans la figure III-11. Les valeurs de

Hey, My 5 Mmaxs Mmean €t AH sont reporté dans le tableau III-5 :
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Figure I1I - 11 Perméabilité incrémentale pour les aciers X70, XC38, X52 (1), et X52 (2)
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Tableau III - 5 Propriétés obtenu par I’évolution de la perméabilité incrémentale aux cours de
P’excitation magnétique pour chaque échantillon

Echantillon Hg, Mmean DHzsm
X70 14.28 45.6  52.0 22.7 75.64 56.40 37.03
XC38 7.86 506 520 256 83.57 67.06 46.87
X52 (1) 7.42 67.7 709 274 69.28 50.38 32.69
X52 (2) 13.59 564 640 275 74.16 54.88 36.03

Pour les réponses de la perméabilité incrémentale, les courbes présentent un double-pics
a-peu-prés symétrique par rapport a l’axe du champ nul, ces pics représentent une
perméabilité incrémentale maximale donné pour I’acier X70 et acier XC38 de 1’ordre de 52,
I’acier X52 (1) de 70.9, et pour I’acier X52 (2) de 64, qui nous permettre une facile
aimantation pour ’acier X52 (1), diminue dans le cas d’acier X52 (2), et dans le cas des
aciers X70 et XC38 I’aimantation est plus difficile par rapport au premier.

D’aprés la perméabilité incrémentale relative qui correspond aux champs nuls et une
induction rémanente, nous constatons que l’acier X52 (1) est facile a désaimanter par
rapport aux autres aciers.

6. Détermination de la perméabilité différentielle relative

Nous visons a déterminer la perméabilité relative des matériaux ferromagnétiques a
partir des résultats obtenus par le MikroMach, qui sont basés sur le principe de mesure par
bruit Barkhausen, et moyennant des mod¢les théoriques.

> Meéthode 1

H2
Echantillon —> [T

N
H
Inducteur —» < 1
I

Figure II - 1 Circuit magnétique

Le théoréme d’Ampére appliqué au circuit magnétique (figure II-1) permet d’obtenir la
relation entre le champ appliqué au barreau et le courant d’excitation comme a été défini
dans le chapitre 11.4.2 :
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H,.L; + H,.L, = N.I (IL.1)
Et la loi de conservation du flux magnétique @ dans le circuit s’écrit :
(D == Bl'Sl == BZ'SZ == Ml. Hl' 51 == HZ. HZ'SZ (IIZ)

On en déduit I’expression du champ dans I’échantillon en fonction de I’intensité délivrée
dans la bobine de I’inducteur :

N
H,(t) = CETN

H1S1’

(b)) (IL.3)

La relation II.3 nous permet d’obtenir I’expression de la perméabilité relative ., de
I’échantillon étudié :

Hr2 = i 2 = (% - Lz) (u:;—:il) (II1.2)

> Meéthode 2

A partir de la courbe de la variation de la perméabilité incrémentale aux cours de
I’excitation magnétique obtenu par les résultats de la mesure, et a partir la relation 1.10
(chapitre 1.3.3) :

__AB

My = o (I1.10)
1 1 AB 1 Bmax—Bmin
On donne . uAr = MAH_O = “—OE = ;m (IH3)

Ou p,, est la perméabilité incrémentale relative, B,.x, Bmin sont le maximum et le
minimum de ’induction du cycle mineur, et Hy,,x , Hpin sont le maximum et le minimum
du champ d’excitation du cycle mineur.

Et on a la relation I-3 qui lie I’induction avec le champ :

B=pH=p,pH (I1.3)
On remplace 1.3 dans 1.10, on obtient :
_ 1 (uru Hmax)_Bmin
Mar = 2™ Ba—Honm (n4)

D’ou I’expression de la perméabilité relative :
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1
ardH= (5 Bmin

n = (11L.5)

Hmax

On doit noter que dans notre cas, nous ne pouvons exploiter ces méthodes puisque les
valeurs p, S1, Ly et N correspondants respectivement a la perméabilité, la section et la
langueur de la culasse et au nombre de spires de la bobine pour la premiére méthode, et la
valeur de I’induction minimale B,,;, du cycle mineur pour la 2éme méthode sont des
paramétres qui ne sont pas donnés par le constructeur de MikroMach.

7. Conclusion

Au cours de ce chapitre, nous avons passé en revue toutes les grandeurs caractéristiques
au bruit Barkhausen en 1’occurrence la mesure du signal RMS, I'analyse harmonique et la
mesure de la perméabilité¢ incrémentale, effectuées dans le cadre de mesures des propriétés
magnétiques. Toutes les mesures ont été¢ menées avec le capteur magnétique MikroMach.

A l'instar des données de mesures, nous avons présenté et discuté les résultats de nos
mesures sur les propriétés magnétiques des aciers alliés.

Les résultats obtenus montrent que les mesures par bruit Barkhausen nous renseignent
sur la microstructure magnétique du matériau et par voie de conséquence sur la
microstructure cristalline et ainsi sur la duret¢ mécanique de ce matériau.

Nous avons proposé des méthodes pour la détermination de la perméabilité relative a
partir des mesures effectuées moyennant des modéles théoriques, ainsi nous pouvons
accéder au cycle d’hystérésis du matériau qui constitue une vraie signature magnétique de
ce dernier.
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Conclusion générale

Au cours de ce travail, nous nous sommes intéress¢ a la mesure des propriétés
magnétiques de quelques matériaux ferromagnétiques, en 1I’occurrence des aciers alliés X70,
X52 utilisés pour le transport des hydrocarbures ainsi qu’un troisi¢eme acier XC38 (utilisé en
fabrication mécanique) a titre de comparaison.

Une recherche bibliographique sur la technique du bruit Barkhausen et les phénomeénes
magnétiques a été mence.

Tout le travail est réalisé a 1’aide d’un appareillage fonctionnant sur la base du bruit
Barkhausen : le MikroMach (Mobil Micro Magnetic Analysis Characterization).

Tous les signaux relatifs au bruit Barkhausen, en 1’occurrence le signal RMS, 1’analyse
harmonique du champ magnétique d’excitation et la perméabilité incrémentale ont été
mesurés, enregistrés et analysés afin de comparer les caractéristiques magnétiques des
matériaux étudiés.

Les résultats obtenus montrent que les mesures par bruit Barkhausen nous renseignent
sur la microstructure magnétique du matériau et par voie de conséquence sur la
microstructure cristalline et ainsi sur la duret¢ mécanique de ce matériau.
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K‘ Résumé

Ce travail vise la mesure des propriétés magnétiques de quelques matériaux
ferromagnétiques et nous nous intéressons en particulier aux aciers microalliés utilisés
pour le transport des hydrocarbures tels que les aciers X70 et X52 de la norme API
ainsi qu’a ’acier XC38 utilisé en fabrication mécanique. Tout le travail est réalisé a
I’aide d’un appareillage fonctionnant sur la base du bruit Barkhausen : le MikroMach
(Mobil Micro Magnetic Analysis Characterization). Ainsi, tous les signaux relatifs au
bruit Barkhausen, en ’occurrence le signal RMS, ’analyse harmonique du champ
magnétique d’excitation et la perméabilité incrémentale sont mesurés, enregistrés et
analysés afin de comparer les caractéristiques magnétiques des matériaux étudiés.

Mots clés : Ferromagnétisme, bruit Barkhausen, sonde a effet Hall, RMS,
Qméabilité incrémentale, acier microalliés des pipelines. J
/ Abstract N

This work aims to measuring the magnetic properties of some ferromagnetic

materials and we are particularly interested in microalloy steels used for the
transport of gaz and oil such as the X70 and X52 steels of the API standard as well as
the XC38 steel used in mechanical manufacture. All the work is done using equipment
based on Barkhausen noise: the MikroMach (Mobil Micro Magnetic Analysis
Characterization). Thus, all the signals relating to the Barkhausen noise, in this case
the RMS signal, the harmonic analysis of the excitation magnetic field and the
incremental permeability are measured, recorded and analyzed in order to compare
the magnetic characteristics of the materials studied.

Keywords: Ferromagnetism, Barkhausen noise, Hall probe, RMS, Incremental
wmeability, microalloy steel pipeline. /
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