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Abstract : This work aims to measure the incremental magnetic permeability of
ferromagnetic materials in order to search for a possible correlation between this
incremental magnetic permeability and the mechanical hardness of a ferromagnetic
material. We are particularly interested in alloy steels used in the transportation of oil
and gas, such as the X70 alloy. This work was carried out using a device based on
Barkhausen noise, in this case the MikroMach (Mobil Micro Magnetic Analysis
Characterization). This study revealed that there is a correlation between incremental
permeability and mechanical hardness. An increase in hardness leads to an increase in
the maximum amplitude of the incremental magnetic permeability, and consequently
the existence of a correlation between the magnetic hardness represented by the
coercive field and the mechanical hardness of the material.

Résumé : Ce travail vise a mesurer la perméabilité magnétique incrémentale des
matériaux ferromagnétiques afin de rechercher une éventuelle corrélations entre cette
perméabilité magnétique incrémentale et la dureté meécanique d'un matériau
ferromagnétique. Nous nous intéressons particulierement aux aciers alliés utilisés dans
le transport du pétrole et du gaz, tel que I'alliage X70. Ce travail a été réalisé grace a
un dispositif basé sur le bruit Barkhausen, en lI'occurrence le MikroMach (Mobil Micro
Magnetic Analysis Characterization). Cette étude a révélé qu'il existe une corrélation
entre la perméabilité incrémentale et la dureté mécanique. Une augmentation de la
dureté et/ou une diminution de la taille des grains conduit a une augmentation de
I'amplitude maximale de la perméabilité magnétique incrémentale, et par voie de
consequence I'existence d'une corrélation entre la dureté magnétisme representée par le
champ coercitif et la dureté mécanique du matériau.



Sommaire

D=0 [ or= Tl TSRS
=10 gL (ol T=] 0 =T o L £ U PP PP P PP PPPRTR
LIiSTE dES FIGUIES... ittt sttt st st e s s e s et s e e et aaeeasae e e e snssannnes i
LiSTE @S TaADI@AUX... ettt ettt sttt e e e sttt e e e e sttt e e e e e sasseeeeas ii
[aldgoTo VLo uToT g ==Y aT=T - | LTSRS 1

Chapitre I : perméabilité incrémentale et magnétisme de la matiére

Chapitre | : perméabilité incrémentale et magnétisme de la mati€re ........................cccocoooueiinvienencinienienieseneene 1
LISt S TADIEAUX....uteeitie ettt ettt ettt et ettt et e s bt e e bt e e sttt e sabeesabeesabeeesabeesabeeeaabeesabeeesabeesabeeeanteesanaeesareenn 4

[ ol [T =V TP UPR 5

N 1 o oo [¥ ot d o] o TSSO OO U TSP UPTOPPTRTRROPRRR 4
2 Les différents comportements magnétiques des MatériaUX .........cccveeieciiieeeiiieeeeciee e e e eereeeestree e eeaaeeeeas 4
2.1 Le magnétisme du point de VUE MICrOSCOPIGUE ...ccuvireeeiiieeeeitieeeeiieeeeeitreeeeeaseeeeessaeeeesssseeesasseeesasseeenns 4
2.2 Aspect Macroscopique du MAGNETISIME ....cciicuiiie et ecctee e st e e e seree e e e st te e e e ssateeesssateeesessteeessanseeessnes 5
2.3 Les différents comportements magnétiques au niveau atomMIiQUE ........ccvveeeeciieeeeiiiee e esreee s 5
2.3.1 Le magnétisme désordonné « magnétisme ordinaire » .....ccccccveeeeccieeeeiiieeeeiieee e e esree e ssaeee e 6
2.3.2 Le magnétisme ordonné « magnétisme extraordinaire ».....cc.ccceevvereeeeeiieeniee e see e 6

3  Leferromagnétisme a 'échelle du CriSTal .......cccueiiieiiii e e e e e e e e 6
3.1 Microstructure ferromMagnEtiQUE ........coiccuiiii it e e et e e et e e e satr e e e ssataeeeesanreeeeas 6
3.1.1 Domaines de Weiss et les parois de BIOCh ..........coivuiiieiiiiiie e s 6

3.2 Aimantation d’un matériau ferromagn@tiqUE..........coiiiiiiii i 8
3.2.1 Courbe de premiere aimantatioN........c..eeiecciie ittt e e e ebae e e e e bre e e e e abeee e e areeas 8
3.2.2 (@Yo [N e 0}V (T 1] LSRR 9
3.2.3 Permeéabilité MagNETiQUE ......cccuuiii ettt e et e e et e e e e tb e e e e e aba e e e eareeaeenbaeeeennrenas 10

4  Systemes de caractérisation microstructurale des matériaux magnétiqueS ......c..cceevciveeeecieeeeccieee e 12
4.1 Y T aN =Y e{ol < [Tt o Y=Y o - ) PSR 12
4.1.1 o N =T C T Fed =T o] o =TSSR TR 12
4.1.2 PO MIBAMEBLIE. ...ttt h ettt et e e bt e she e st sttt e b e e e bt e eae e et e e beenbeesheenaeeeas 14

4.1.3 Méthode fluxmétrique utilisant Un LOCK iN ........ooiiiiiii e 15



4.2 Méthode par bruit BarkKNAUSEN ..........eeieieeceee ettt et e et e e e e e e e e e atee e e e nareeas 16

LI 6] o 1ol [V o 1 H OO TS U POV PPTOPPOPRRPRRP 18
R [ 4o Yo [V ot i o o FO TP T PPV UPPPPRUPRUPPORt 20
2  Technique de mesure par bruit BarkNaUSEN .........cccueiiiuiiiiiee et ettt e be e ebaeeearee s 21
2.1 (DI TY oo 1 141 e LI a V=T ] PP UPR 21
211 Y T a1 =T <{2 =4[] o T- | LTS PP 21
2.1.2 ChaiNg 08 MEBSUIE ....eeitiiiiiiieeet ettt ettt e sb et sttt et e bt e s bt e satesat e st e e be e beesmeesmeeenneenteen 22
3 Réponse Barkhausen par le systeme MIKFOMACK ........c..oooviiiciiiiciee ettt e eaae e earee s 26
3.1 Permeéabilité iINCréMENTAlE .........ooii ittt b e st e e 27
4 Influence de la Microstructure Cristalline.......c..coiiiiiiiiieie ettt st bbb 28
T Vo] o] [ or= Y 4o o 13RS 30
6  Différents appareillages utilisés dans la technique par bruit Barkhausen........c..cccoeeveeeeeceeececceeeceeieee e, 31
6.1 3MA: « Micromagnetic Multiparameter Microstructure and Stress Analysis » .......ccccceeecieeeeecieeeeennnen. 31
6.2 MikroMach: «Mobil Micro Magnetic Analysis and Characterization »........ccccccveeeeciieeeecciee e, 31
T CONCIUSION L.ttt ettt e h e s bt s at e et e e bt e bt e bt e she e eae e e at e et e e b e e eheesaeesabeeabeeabe e beeaneesmeeeaseentean 33
L INEPOAUCTION ottt ettt sttt et e st e e at e e sttt e sabeesabeesbbeesabe e e sbeesabeesabeeesabee e bteesabeesnteesbeeenns 36
P B 1 1Yo o 1 14 o LI 0 0 V=T U PP 36
I N o Yol <o [0 g ST q o J=T T a1 ) = [ SRR 36
A IMAtITAUX BLUIES ...cneeiiieeieetee ettt ettt h e s bt e s at e st et e bt e bt e sbeesa e e eat e et e e abeesbeesatesaneeabeebeennes 39
5 RASUIALS @ MESUIES ...ttt he ettt et e e bt e sbeesatesabe e bt e abe e bt e smeesmeeeneeennean 40
(ST 6] o 1ol [V To T H O OO O U PO PR 45
CoNCIUSION GENETAIE. ... ..o, 41

R I ENCES . . ..o e 44



List des Tableaux

1Tableau I.1 - Différentes perméabilités magnétiques [HEC 74] ......oooocuiiieeiiieee et e e stre e e e enree e 11
2Tableau Il.1 - Différents signaux obtenu par un systeme de bruit Barkhausen [GAB 12].......cccccceeeeeeicvivveeeeeennn. 26
3Tableau II.2 - Parameétres qui obtenues d'apreés le cycle de la perméabilité incrémentale par le........................ 27
4Tableau llI.1 - Conditions optimisées pour la Mesure [CHE 16].......cccccieiiiiiieiciiiee et e et e e e e e enraee e 38
5Table 111.2 Composition chimique en (% massique) de la gamme d'acier de grade APISL X70.......cccccceecuvreeennnenn. 39

6Tables (111.3, 111.4, 111.5) Valeurs obtenue par les cycles de la perméabilité incrémentale pour des échantillons
LR [T TR 41



Introduction générale



Introduction générale

Introduction générale

Les techniques basées sur les mesures de perméabilité incrémentielle magnétique
(MIP) aident a élucider les propriétés physiques / mécaniques, qui sont corrélées avec les
propriétés magnétiques du matériaux. Dans ce mémoire, la méthode MIP a été appliquée pour
mesurer la perméabilité magnétique 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 bars [GUP 19].

Les matériaux magnétiques sont des éléments clés des dispositifs €lectriques rendus
indispensables par leur capacité a convertir I'énergie et par leur sensibilité aux stimuli de leur
environnement [OUL10]. Aussi, les aciers (dual phase) ferromagnétiques présentent des
caractéristiques mécaniques intéressantes qui sont attrayantes pour 1’industrie, en particulier le
secteur automobile, les sociétés pétrolicres et gaziéres, les applications d’ingénierie, en raison
de leur comportement de 1’¢lasticité continue, le taux d’écrouissage initial élevé et la ductilité
relativement élevée sont les propriétés mécaniques intéressantes des aciers dual phase par

rapport aux aciers (HLE) conventionnelle [MAZ 06].

Il existe plusieurs méthodes bien connues pour mesurer les propriétés magnétiques des
matériaux [CYR 07] [CHA 11] [HAM 15]. Une premiéere 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 premiére fois en 1919 [BAR 19].

Dans ce travail, Un appareillage récemment acquis au laboratoire de physique des
matériaux de l'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

I’occurrence la perméabilité incrémental des matériaux.
Pour mener a bien notre travail, Ce mémoire est divise en trois chapitres :

Chapitre 01 : présente une recherche bibliographique sur le magnétisme dans les

matériaux ferromagnétiques , les différents types de matériaux magnétiques, en particulier les
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ferromagnétiques, leur microstructure magnetique, les ferromagnétiques dur et doux, la
perméabilité magnétique, Aussi, présentons-nous un ensemble de techniques de mesure par
bruit Barkhausen comme une technique de CND.

Chapitre 02 : présente le mode expérimentale de notre étude, fait 1’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

Chapitre 03 : présente les résultats et les interprétations, plus particulierement la
présentation de mesure du la perméabilité incrémental des aciers X70. Et on terminera par une
conclusion générale.
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Chapitre I : Perméabilité incrémentale et magnétisme de la matiére

1 Introduction

Ce chapitre est consacré aux notions genérales du magnétisme, en particulier des
matériaux ferromagnétiques, et aux méthodes de mesure de la perméabilité magnétique de ces
matériaux. Nous introduisons la technique de caractérisation non destructive des matériaux
ferromagnétique par bruit Barkhausen et nous nous intéressons qu'a la permeabilité
magnétique incrémentale introduisant ainsi les principes physiques, le matériel, la chaine de

mesure et les différents signaux obtenus.

2 Les différents comportements magnétiques des matériaux
2.1 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 intrinsequement dans chaque électron
et a la contribution du moment orbital due a la rotation des électrons autour du noyau (figure
I-1) [ARB 16], et dont la superposition conduit au moment magnétique m de I’atome [CYR
00].

Vecteur mouvement orbital - v
ecteu uveme m=Ids

Vecteur spin 4
nucléaire Vecteur spin

d’électron

Ads

I

Moment magnétique ¢lémentaire Mouvement des ¢lectrons

Figure I-1 - Représentation schématique de I'origine du moment magnétique d'un atome (cas
d'un électron) [ARB 16]

Dans les états peu condensés de la matiere (gaz, liquide), il n’y a pas d’interaction
entre les moments magnétiques d’atomes proches voisins. En revanche, la situation peut étre
tres 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 1’on observe dans le fer, le cobalt, le nickel et la plupart
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de leurs alliages. L’alignement des moments magnétiques atomiques conduit a une sorte de

magnétisme géant : I’induction a saturation est trés grande

2.2 Aspect macroscopique du magnétisme

Les propriétés magnétiques d’un matériau peuvent revétir des formes tres diverses.
D’un point de vue macroscopique, les différents comportements magnétiques sont définis

selon le type de réponse magnétique délivrée sous 1’application d’une excitation magnétique
H (A/m).

Les principales grandeurs magnétiques macroscopiques qui caractérisent la nature

magnétique d’un matériau représentatives de ce comportement sont les suivantes [CYR 00,
COE 11, HEC 74] :

- ’aimantation M (A/m)

- induction magnétique B (T)

- la susceptibilité x ou la perméabilité p (sans dimension)

Ces différents parametres sont reliés entre eux par les lois fondamentales suivantes :

B=p, (H+1\7I)et M=yH d’ou B=pH=p,u Hd ot p, =1+y 1.1
U, - la perméabilité relative du matériau
o - 41 1077 : la perméabilité du vide
2.3 Les différents comportements magnétiques au niveau atomique

Selon les propriétés magneétiques, on classe les matériaux dans deux grandes
catégories : les magnéto-ordonnés, dit magnétiques, et les magnéto-désordonnés, dit
amagnétiques.

2.3.1 Le magnétisme désordonné « magnétisme ordinaire »

Les matériaux amagnétiques (magnétisme désordonné ou ordinaire) sont classés selon
deux catégories :

- les paramagnétiques

- les diamagnétiques
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2.3.2 Le magnétisme ordonné « magnétisme extraordinaire »

Dans les matériaux magnétiques (magnétisme ordonné ou extraordinaire), on distingue
trois types :

- les ferromagnétiques
- les antiferromagnétiques

- les ferrimagnétiques
3 Le ferromagnétisme a I’échelle du cristal

3.1 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 susceptibilité 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
I’absence d’un champ magnétique extérieur. Cette propriété vient de 1’aimantation spontanée
des domaines magnétiques dont le matériau est composé, appelés domaines de Weiss, séparés

par des parois, appelés parois de Bloch.

3.1.1 Domaines de Weiss et les parois de Bloch

Dans un matériau ferromagnétique, afin d’éviter le rebouclage des lignes de champ a
I’extérieur, la matiére se divise en domaines magnétiques (=10 um) appelés les domaines de
Weiss. Dans chaque domaine, les moments magnétiques des atomes sont paralléles, 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 fagon chaotique et le corps est non aimanté (figure 1-2.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 1-2.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 1-2.c) [CIU 01].
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(a) Enl'absence de H . (b) Aimantation faible. (c) Aimantation forte.

Figure 1-2 - Orientation des moments magnétiques dans le cas d 'un matériau

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 1-3, 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.

IRy

Alimantation N, E 1 Alimantation M,

- = Parei magnétique

i '
'

'

Figure 1-3 - Rotation continue de I'aimantation dans une paroi de Bloch

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].

3.2 Aimantation d’un matériau ferromagnétique
3.2.1 Courbe de premiére aimantation

La structure en domaines de Weiss s’établit de maniere a minimiser I’énergie totale.
La moindre variation de sollicitation magnétique modifie cet état d’équilibre et donc la
structure en domaines. Nous allons décrire maintenant comment se modifie cette structure en
domaines. Sous I’action du champ H croissant, les domaines et parois évoluent
progressivement jusqu’a obtenir un seul domaine correspondant a une valeur critique Hc et

une induction de saturation Bs (Figure 1-4).
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Figure 1-4 - Courbe de premiere aimantation d'un matériau ferromagnétique et processus
microscopiques correspondants

0,1Bs

\j

Cette évolution présente trois stades au fur et a mesure de 1’augmentation du champ H

d’excitation [IOR 03] :

Domaine de Rayleigh — domaine de I’aimantation initiale ou de champs faibles.
Typiquement, I’aimantation ne dépasse pas 10% de ’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.

Domaine des champs intermédiaires. L’aimantation atteint 80% & 90% de
I’aimantation a saturation. Le mécanisme prédominant de cette €tape est représenté par le
déplacement a grande distance des parois magnétiques, avec ’aimantation dirigée toujours
dans une direction de facile aimantation proche de la direction du champ appliquée. Le

processus est irréversible.

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 Bs. Le mécanisme de rotations des moments elémentaires est

réversible.
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3.2.2 Cycle d’hystérésis

Figure 1-5 - Courbe de premiere aimantation (OA) et le cycle d'hystérésis (ABCDEFA) d'un
matériau ferromagnétique [AZZ 06] [BUI 11]
Pour décrire le phénomene d’hystérésis, on suivra au méme temps la description ci-

dessous et la courbe de la figure 1.5.

Enfin, pour des valeurs de champ élevées, se produit la rotation des directions
d’aimantation des domaines de Weiss hors des axes de facile aimantation, afin de s’aligner sur
la direction du champ appliqué. Ce phénomeéne irréversible correspond a la saturation
magnétique. En fait, ’aimantation augmente encore treés lentement lorsque le champ
magnétique augmente, méme dans le domaine de saturation. En fait, I’agitation thermique
géne I’alignement des moments élémentaires. Ainsi, la saturation magnétique ne peut étre
réellement atteinte qu’a une température de 0°K. Pour des températures supérieures, il est
alors nécessaire d’appliquer un champ plus intense afin d’atténuer cet effet thermique. Du fait
de I’agitation thermique, 1’aimantation a saturation est la limite de 1’aimantation lorsque le

champ tend vers I’infini [LEF 05].

L’hystérésis de 1’aimantation est un phénomeéne propre aux matériauX
ferromagnétiques. Selon la forme du cycle d’hystérésis, on distingue deux types de matériaux

ferromagnetiques (figure 1.6).

Les ferromagnétiques doux H, | B, |

Les ferromagnétiques durs H. 1 B, 1
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g B(en Tesla)

Br

Hen Alm

Figure 1.6 - Cycle d’hystérésis des ferromagnetiques doux et durs
3.2.3 Perméabilité magnétique

La perméabilité magnétique d’un matériau ferromagnétique est un paramétre 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 permeéabilit¢ magnétique est définie par un

rapport entre B et H et peut étre relative ; c’est-a-dire divisée par la perméabilité du vide po.

Du fait du comportement non linéaire et hystérétique des matériaux ferromagnétiques,
différentes perméabilités peuvent étre 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]. En effet, les types de perméabilités exposées dans la littérature sont nombreuses

(figure 1.7) sont présentées dans le tableau I.1.
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Tableau 1.1 - Différentes perméabilités magnétiques [HEC 74]

Type Formule Définition
Perméabilité absolue B 1.2 | En tout point sur la courbe
H= g THob B(H), En (H/m).
Perméabilité relative =+l 1.3 | normalisée par rapport a la
perméabilité du vide.
Perméabilité initiale = lim 1.4 | correspond a la perméabilite
P H—)oc_ N
H magnétique lorsque le
matériau est désaimanteé et
excité a basse fréquence et a
tres faible champ.
Permeéabilité _dB 1.5 | représente la pente de la
TTR. Hat =9 tangente en un point B(H).
différentielle dH g p
perméabilité AB I.6 | obtenue par une variation de
. , M= ——
incrementale AH champ autour d’un point de
I’aimantation.
perméabilité réversible B AB 1.7 | cas particulier de la
Hev = W00 AR permeabilité incrémentale, est

obtenue par une tres faible
variation de champ.

10
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Figure 1-7 - Représentation des différentes permeabilités [MAZ 13] [ARB 16]

4 Systemes de caractérisation des matériaux magnétiques

Il 'y a différents montages utilisés pour la mesure des propriétés magnétiques, nous
suggererons quelques montages les plus usuels.
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 premiere méthode utilise un
hystérésigraphe, une seconde méthode utilise un perméametre, 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 1-8) ou des

cadres Epstein (Figure 1-9).

11
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ift) Aoy Lot
i) I Current Probe u ft)
Voltage Probe

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

Figure 1-9 - Cadre d'Epstein

La structure est celle d’un transformateur : autour du circuit magnétique sont bobinés
deux enroulements, I’un primaire (N1 spires) et I’autre secondaire (N2 spires). Le champ

appliqué est le résultat d’un courant imposé dans le circuit primaire :

Naiy (1) = pH(t)-dl = H(t)- 1, 1.8
Alor :

1.9

12
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Ou Nz est le nombre de spires de 1’enroulement primaire, leff la longueur moyenne du circuit
magnétique et i; (t) le courant dans I’enroulement primaire. L’induction est mesurée par

intégration de la tension a vide aux bornes de 1’enroulement secondaire :

do dB 1.10
u, (t):Nz d—tA ~ Ag N, E

Donc

1

= Ju, (t)dt

Aeff N2

1.11

Ou N2 est le nombre de spires de ’enroulement secondaire, Aeff est la section du
circuit magnétique, @a 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 Perméametre

Le perméameétre 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, 1’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

électromagnétiques est opéree.

13
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Circuit Echantillon

o Bobine
magnetique

d’excitation

- //— Echantillon
I
|

Bcoil
(Induction B)

k Capteur de champ

l (Champ H)

g g

Figure 1-10 -(a)Meéthode du perméametre. (b) Détail de I'échantillon

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 1-10), est placé a 'intérieur de la
bobine d’excitation et au plus proche de I’échantillon. Une mesure du champ dans 1’air, si la
distance entre le capteur et 1’échantillon est suffisamment faible, permet de déterminer le

champ magnétique dans 1’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 I’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
électromotrice, aux bornes de la B-Coil. 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 ee par :

1
B=——|e(t)dt
NB_CoiISEC J. ( )

1.12

oU Sec [m?] est la section de 1’échantillon caractérisé.
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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-11.
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 mesuréee par un

amplificateur « lock-in amplifier ».

La permeabilité 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 I'axe de I'échantillon.

3 3

CR S R R R R IR |
LA AT XXX X Yo Sample
99000080, X

0000.0.0 * O

>4
000000000 00007

ey

ref.

“— Function generator Lock-in Amp.
Resistor \]/
Power Amp. out in
: p I/0 Aquisition board
1 : pick-up coil
2 : ac perturbing coil Computer —

3 : dc magnetizing coit

Figure 1-11 - 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]

4.2 Meéthode 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 1-12). Ce phénomene est dii au mouvement des parois de Bloch qui se fait par «sauts»
successifs [AMA 07].
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Figure 1-12 - Cycle d'hystérésis et évolution de la microstructure magnétique

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

représente sur la figure 1-13.
>.-

<‘.=H:I>

barreau de fer -

haut parleur 7 g

R

amplificateur

R N S l
RARAAS
bobinage "
mmant 4 l
permanent (
P

Figure 1-13 - Montage de G.H. Barkhausen

En placant 1’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

16
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mouvements des parois. En effet, sous I’action d’un champ magnétique appliqué, les parois de
Bloch se déplacent de fagon continue ; mais lorsqu’elles rencontrent des défauts

microstructuraux du matériau, elles s’y trouvent ancrées (Figure 1-14) .

Génération
. P d'une OEM =]
7 A o |
Z [ / ( K
/ \

R 4

=
4 H 4 H 4 Hteg
Vol de la paroi de Bloch Ancrage sur un défaut Désancrage

Figure 1-14 - Mouvement de la paroi de Bloch

Le désencrage de ces parois nécessite alors un champ appliqué légerement 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 1’événement Barkhausen ¢lémentaire.

5 Conclusion

Dans ce premier chapitre, des généralités concernant le magnétisme ont été rappelée.
Nous avons également présenté la classification des matériaux a partir de leur comportement
magnétique, plus particulierement les matériaux ferromagnétiques et leurs propriétés. Et nous
avons défini le principe de la mesure de bruit Barkhausen, ainsi que les différentes
permeabilités magnétiques. Nous avons fait un recensement bibliographique sur les influences
microstructurale sur le bruit magnétique, donc la sensibilité de cette méthode a la

microstructure du matériau ferromagnétique.
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1 Introduction

Pour mesurer les propriétés magnetiques des matériaux ferromagnétiques, nous avons
choisi I'une des méthodes présentées dans le premier chapitre, en 1’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 D’on appelle bruit ferromagnétique ou bruit Barkhausen (BB) du nom de celui qui I’a

mesuré pour la premiere 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 Br, la perméabilité magnétique relative pr, initiale pi,
maximalepyax, €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 11-1. Cependant, la mesure du bruit Barkhausen peut étre utilisée comme technique
de caractérisation non destructive sur des matériaux ferromagnétiques : ¢’est la mesure locale.

Le dispositif de mesure est présenté dans la figure 11-7 et 11-8.
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2 Technique de mesure par bruit barkhausen

La technique du bruit Barkhausen peut étre utilisée comme technique de
caractérisation non destructive sur des piéces massives : c’est une mesure locale. Différents

dispositifs de mesure adoptés pour les mesures de bruit Barkhausen.

2.1 Dispositif de mesure

Différents dispositifs de mesure adoptés pour les mesures de bruit Barkhausen, le
3MA « Micromagnetic Multiparameter Microstructure and Stress Analysis » (figure 11-7), ou
le MikroMach «Mobil Micro Magnetic Analysis and Characterization » (figure 11-8), sont des
dispositifs de contrdle non destructif des matériaux ferromagnétiques, qui sont développés par
la firme Fraunhofer 1ZFP a Saarbruecken en Allemagne [ALT 90] [ALT 02].

2.1.1 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 11.1.

i--i EXCITATION MAGHETIQUE -

[ Géndérateur de fonction ] E
H
H | Amplhificateur de pulssance % .;
3

>

Inducieur

| Echantillon

I_I_I == Capieur

Mesure du champ J|

E = x- . . Aamplificatewr
; I Préamplificateur |_|-| Filire |_. RMS analogique
H I

........

!
Jr.lil't'._z.'.t'(n'h)ii * -
Inductiom Brult Signal KMS
g e e Brut Barkjausen
. o

ACQUISTLHONMN NUMERIQUE |

Figure I1.1 :Schéma d’appareil complet Barkhausen [SOU 02]

Globalement, il se compose de trois parties : le systéme d’excitation magnétique qui
permet de magnétiser 1’échantillon, la détection de la réponse Barkhausen de I’échantillon via

le capteur magnétique et le traitement analogique et/ou numérique du signal acquis. Selon le
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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 1’aide de

programmes réalisés sous ce méme logiciel [CHE 16].

2.1.2 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.

2.1.2.1 Excitation magnetique

L’excitation magnétique de la piéce a contrdler est assurée par un électroaimant, sa
forme dépend de la géométrie de la piéce a contrdler, il peut étre avec ou sans noyau

magnétique.

- La bobine excitatrice est alimenté par un courant variable, un champ intense est nécessaire
pour magnétiser la piece, 1’utilisation de noyau nous permet d’amplifier et de focaliser le

champ magnétique.

- L’excitation magnétique conditionne fortement la qualité de la mesure de bruit BN [BEN
16].
2.1.2.2 Circuit magnétique

Le circuit magnétique, représenté sur la figure 1.2, 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 permeabilité.
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Inducteur = .!:161
WS

Echantillon — Lz, Sz, p2 H:

Figure 11.2 : Circuit magnétique [AMA 07]

Par ailleurs, étant donné que les fréquences utilisées restent relativement faibles (0.1 a
0.5 Hz), nous pouvons nous placer dans le cadre de la magnétostatique en premiére

approximation. Le théoréme d’ Ampére nous fournit alors la relation suivante [ABD 18] :

H,-L,+H,-L,=N-I 111

H; : le champ dans I’inducteur. L4 : la longueur de I’inducteur.

H, : le champ dans I’échantillon. L, : la longueur de 1’échantillon.
| : le courant dans la bobine. N : le nombre de spires autour de I’inducteur.

En admettant qu’il n’y a pas de fuites, la loi de conservation du flux magnétique ®

dans le circuit s’écrit :

®=B,-S, =B, S, =wH,;S=1,H,S, .2

B, et B, : I’induction dans I’inducteur et I’échantillon.
S1 et S, : la section transversale de 1I’inducteur et I’échantillon.

Uq et u, @ la perméabilité différentielle de 1’inducteur et I’échantillon

On en déduit I’expression du champ dans I’échantillon en fonction de I’intensité

délivrée dans la bobine de I’inducteur :
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1.3

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 1’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 premiére approximation lorsque la section de 1’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 (B,)sat-S, >(B,)sat-S, 1.4

2.1.2.3 Mesure du champ magnétique appliqué a I’échantillon

La mesure du champ magnétique permet de tracer la réponse de I’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, soit placée a la surface de 1’échantillon [ABD 18].

2.1.2.3.1 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 phénomeéne nécessite le mouvement des parois de Bloch qui se fait par sauts discrets. Il en
résulte une augmentation brutale de 1’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 1’échantillon magnétisé. En effet, d’aprés la loi de Lenz-Faraday, la tension aux

bornes de cette bobine est donnée par la relation suivante :

do
t)=—N-— 1.5
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N correspond au nombre de spires de la bobine encerclant.

2.1.2.3.2 Traitements de la réponse magnétique et parametres de caractérisation

relations suivantes :

Donc, on en déduit 1’évolution de 1’induction B(t) en fonction du temps, grace aux

1.6

Les différents signaux obtenus par un systeme de bruit Barkhausen sont montré dans

le tableau 11.1.
Type de Signal Barkhausen brut Cycle d’hystérésis
réponse Signal RMS
Equation do 1.7 1 1.8 1 1.6
e(t)=—N-— - 2, B(t)=———e(t)-dt
(t) i RMS(t)= /?J'e(t) dt ()=-<<Je®)

mathématique

Exemple de 1Tableau Il.1 - Différents signaux obtenu par un systeme de bruit Barkhausen
[GAB 12] B
figure i
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Paramétres | RMS, FWHM, Peak voltage, Peak position, Aire du spectre du bruit | Hc, Hs, Br et Bsat.

de la réponse

et Nombre de pics mesurés.
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3 Réponse Barkhausen par le systeme MikroMach

Le Dispositif MikroMach (figure 11.3) [BOL 15, SAA 11], est un périphérique de
poche, qui se compose d’une culasse «Yoke», d’une bobine d’excitation «Solénoidey», 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 contrdlé et les données sont

traitées et visualisées.

Les techniques électromagnétiques considérées incluent la perméabilité incrémentielle,
le bruit Barkhausen, 1’analyse des harmoniques, et 'impédance a courant de Foucault. Ainsi
la mesure par bruit Barkhausen fournée quatre méthodes d’analyse, Mais on n’a utilis¢ dans le

cadre de ce travail seulement les signaux indiqué dans la figure 11.4.
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(b). Signal RMS de bruit Barkhausen

(c). Permeéabalité incrémentale

Figure 11.4 : Différents signaux obtenu par le systtme MikroMach [SAA 11]
3.1 Perméabilité incrémentale

Les différents parameétres qui peuvent étre obtenue d'aprés la mesure de la perméabilité
incrémentale sont illustrés sur la figure 11.4 (c) durant la magnétisation, montrée dans le
tableau 11.2.
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Tableau 11.2 - Parametres obtenues d'apres le cycle de la perméabilité incrémentale par le
systeme MMS MikroMach [TSC 11]

Parametres Description
MAMAX Perméabilité incrémentale maximale
MAmin Perméabilité incrémentale moyenne
Mar Perméabilité incrémentale relative
Hc, Champ coercitif correspond a la pamax
DH25p, DH50p, DH70p | Amplitudes de la perméabilité incrémentale pour les
largeurs : 25%, 50%, 75%

4 Influence de la microstructure cristalline

Un matériau ferromagnétique se caractérise par deux types de microstructures (Figure
11-5) :

- 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 intra granulaire.
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Figure 11.5 :Microstructure magnétique-cristallin

Ces deux aspects sont fortement liés et la microstructure magnétique dépend
largement de la microstructure cristalline [CAT 95] , d’un point de vue énergétique d’une part
(magnétostatique, magnéto-cristalline, magnétoélastique) mais aussi au niveau de 1’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 11-6).

S5y

Domaine a 90°

< Domaine a 180°

Lo

Figure I1.6 : Représentation schématique d’une structure composée de domaines a 90° et a 180°

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 materiau. 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 I’ordre de grandeur de celle-ci, a savoir
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10724 107°. Selon que I’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 une grande

distance.

Le bruit Barkhausen, résultant 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 I’intérét de cette technique pour la caractérisation des états
et changements microstructuraux. Les joints de grain, les dislocations, les précipités et la
nature des phases constituent les principaux paramétres microstructuraux étudiés jusqu’a

présent.
Alors, les points d’ancrage a 1’origine du bruit peuvent étre classée en différents types :

- 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. Leur influence est fonction de leur taille : une taille de précipité de ’ordre de

I’épaisseur de la paroi a une influence maximale.

- Les macles et les dislocations : Dont la présence induit une déformation du réseau

cristallin et modifie ainsi I’énergie magnétoélastique.

- Les joints de grains: Sont également un lieu privilégié ou se développent les

précipités et ou s’accumulent les dislocations.

5 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] :

* Evaluation de la dureté.

» Caractérisation des constituants métallurgiques.

* Evaluation de la décarburation superficielle des aciers.

« Evaluation de la profondeur de traitement superficiel de durcissement.

* Evaluation de I’effet du vieillissement des aciers par irradiation.
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* Evaluation de la taille de grains.

D’autres applications existent, dont le principe repose cette fois sur la sensibilité a

’état de contrainte :

* Evaluation de ’endommagement par fatigue dans les aciers.
* Contrdle de brilures de rectification.

* Etude de la plasticité.
6 Différents appareillages utilisés dans la technique par bruit Barkhausen

6.1 3MA: « Micromagnetic Multiparameter Microstructure and Stress Analysis »

La premiére genération 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
micro magnétiques basés sur le bruit magnétique Barkhausen (MBN) [BAR 19], seul 3SMA
utilise trois autres méthodes micro magnétiques et électromagnétiques en plus de 1’analyse

MBN afin d’obtenir plus d’informations sur la matiere.

Figure 11.7 :Equipement et logiciel 3MA basé sur TCP-IP piloté par un PC

6.2 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

29



Chapitre 11: Techniques de mesures

génerateur d’énergie et de I’électronique correspondante et est relié a un ordinateur portable a

partir duquel I’appareil est contrdlé et les données sont traitées et visualisées.
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Figure 11.8 : Systeme MikroMach pour la caractérisation électromagnétique [BOL 15]

Les technigues électromagnétiques considérées incluent la perméabilité incrémentielle,
le bruit Barkhausen, I’analyse des harmoniques supérieurs, I’impédance a courant de Foucault
multi fréquences. Ainsi ’approche par bruit Barkhausen comprend les quatre méthodes

d’analyse suivantes (figure 11-9) :

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

coercivité, Heg

* Bruit Barkhausen magnétique : le logiciel détermine 1’enveloppe du signal MBN

et les quantités caractéristiques telles que I’amplitude maximale Myax.

» 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. .

» 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 11.9 : Différents signaux obtenu par Le MikroMach et le 3MA

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.

7 Conclusion

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 tres
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.
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Chapitre 111: Résultats et interprétations

1 Introduction

La mesure du bruit Barkhausen peut étre utilisée comme technique de caractérisation
non destructive sur des piéces massives. Le but de ce travail est d’évaluer les potentialités et
les champs de la mesure du bruit Barkhausen pour la caractérisation microstructurale de
diverses microstructures multi-phases et en particulier celles des aciers dual phase.

2 Dispositif de mesure

Le dispositif est disponible au laboratoire de Physique des Matériaux de I'université de
Laghouat, adopté pour nos mesures par bruit Barkhausen, est présenté sur la figure 111.1.

Figure 111-1 -Dispositif de mesure par bruit Barkhausen (Labo LPM Laghouat)
3 Procédures expérimentales
Nos mesures sont réalisées sur trois étapes :

Etape 1 : Application d’excitation magnétique qui permet de magnétiser 1’échantillon
et détecter la réponse sur 1’échantillon via un capteur magnétique MikroMach, ce dernier doit
étre maintenu perpendiculairement a la surface de 1’échantillon (figure II1.2) pour celle-1a on a

adapté un support d’un angle droit en aluminium.
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Figure 111-2 -Mesure par MikroMach sur I'échantillon analysé

Etape 2 : Le systtme MMS «Micro Magnetic System» est un logiciel d’interface et de
traitement entre le capteur et le micro-ordinateur développé par IZFP permet ’acquisitiondu

signal RMS de la réponse du bruit Barkhausen du matériau évalué, que 1’analyse Harmonique

et la variation de la perméabilité incrémentale aux cours de I’excitation magnétique a

saturation (figure 111.3).

Les mesures par bruit Barkhausen sont effectuees dans des conditions optimisées et
sont presentés dans le tableau 111.1 et on fais varier la fréquence et ’amplitude de champ
magnétisant pour étudier I'évolution du bruit magnétique par rapport a ces deux parametres.

Tableau 111.1 - Conditions optimisées pour la mesure [CHE 16]

Parameétres Réglages
fréquence de magnétisation 40 Hz
amplitude de magnétisation 70 Alcm

Sensibilité de sonde a effet Hall 225 Alcm/A
Nombre de mesures effectuees 5
Surface de magnétisation 40 mm?
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Etape 3 : Différents signaux obtenus (figure I11.3), sont numérisés et enregistrés
comme des fichiers sous format texte, puis traités et exploités sous MATLEB pour chaque
échantillon realisé.

IZFP MikroMach

o Autoscale IR

501~
40.0-

-40.0-

496 T T 7 T i

0.000 0005 0010 0015 0020 0025
t[s]

Mr
Hem

DH25m
DHSOm o
DH75m '170'0-1 T T T 1
-17200 -100.0 0.0 1000 17200
Re(2) [Ohm]

' Global | Barkhausen Noise | Eddy Current / Incremental Permeability | Advanced

Barkhausen settings total

a . " Comments  Measurement | Server
Highpass Discriminator minimum M sharpness
J| OB £ 4 5
F E g F Measurement(s) per activation
Lowpass Discriminator maximum M phase shift
¥ Up B B Repeat until stopped
™ Allow stopping
Extended date/time export

Figure 111-3 -Signaux acquis par le MikroMach
4 Mateériaux étudies

L’acier étudié dans le cadre de ce travail est un acier a haute limite élastique de grade
« API 5L X70» utilisé pour le transport par canalisation du pétrole et du gaz. Les désignations
de cet acier ont la signification suivante :

API : Américain petrolium institut
5L : Spécification pour le pipeline
X : Désignation de catégorie pour le pipeline de haute résistance.

Le chiffre aprés le « X » correspond a la valeur de la limite d'élasticité minimale. Par
exemple, X70 a une limite d'élasticité minimale de 70 Ksi (485 MPa) [ZAZ 17].
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Table 111.2 Composition chimique en (% massique) de la gamme d'acier de grade API5L X70

Elements C Mn P S V Nb Ti

API X70 | 0.12 1.4 | 0.03 | 0.03 | 0.048 | 0.045 | 0.02

L'acier X70 (état recu) : Caractérisation microstructurale

L'étude des microstructures est une étape importante pour la bonne compréhension des
propriétés d'un matériau telles que mécaniques, magnétiques, etc... Les comportements
mécaniques et magnétiques d'un matériau dépendent de différentes caractéristiques
microstructurales, comme la taille de grains, la nature et la proportion des phases durcissantes,
la densité de précipités ou de la présence de dislocations.

A [I'état initial (état brut), la nuance de grade X70 présente une structure composée de
deux phases ferrito-perlitiques comme le montre la figurelll.4.

Figure 111-4 - Micrographie optique de I'acier X70 a I'état initial
5 Resultats de mesures

Des mesures par bruit Barkhausen ont été réalisées sur chacun de ces échantillons et
les résultats obtenus sont présentés comme suit :

Influence de la température sur la perméabilité incrémentale:

La figure I11.5 présente les cycles de la perméabilité incrémentale & différentes
température pour (A=50 A/cm et f= 40Hz).
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Figure 111.5- Perméabilité incrémentale uade ’acier X 70 traités a différentes températures

Nous remarquons que la valeur maximale de la perméabilité incrémentale pamax
augmente avec la température. A partir de ces cycles, nous confirmons aussi le déplacement
vers les valeurs inférieures du champ coercitif. Quelques valeurs sont montrées dans les
tableaux (111.3 ,111.4, 111.5).
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Tableaux (111.3, 111.4, 111.5) : Valeurs obtenue par les cycles de la perméabilité incrémentale
pour des échantillons traités

Tableau I11.3
Echant T Hv pmax Hc(A/cm)
S9 740 °C 151 324 1.03
S10 760 °C 162 31.9 13.75
S11 780 °C 190 31.3 17.95
S12 800 °C 232 30.1 38.01
S13 820 °C 248 42.29 42.87
Tableau 111.4
Echant T Hv pmax Hc(A/cm)
S14 740 °C 179 31.2 28.59
S15 760 °C 220 28.8 30.71
S16 780 °C 240 28.5 31.76
S17 800 °C 266 28.5 33.12
S18 820 °C 267 26.2 33.74
Tableau I11.5
Echant T Hv pmax Hc(A/cm)
S19 740 °C 159 31.7 22.93
S20 760 °C 182 30.1 26.10
S21 780 °C 213 28.7 27.21
S22 800 °C 235 31.9 27.64
S23 820 °C 250 31 27.73

37



Chapitre 111: Résultats et interprétations

6 Evolution du champ coercitif en fonction de la dureté mécanique HV
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Figure 111.6 - Evolution du champ coercitif HC en fonction de la dureté HV

Nous remarquons que le champ coercitif HC croit avec 1’augmentation de la dureté
HV. De la on peut déduire l'existence d'une relation inversement proportionnelle entre la
dureté mécanique HV et la dureté magnétique HC pour notre acier X70
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7 Evolution de la permeéabilité incrémentale maximale en fonction de la

dureté HV
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Figure 111.7- Evolution de la perméabilité incrémentale maximale w45 €n fonction de la

dureté HV

La perméabilité incrémentale maximale pAmax déccroit avec 1’augmentation de la

dureté HV a des erreurs expérimentales prés. On peut expliquer ce résultat par le fait que les
mouvements des parois de bloch sont libres, ce qui implique une perméabilité incrémentale

descendante.
On peut donc predire qu'il existe une corrélation entre la perméabilité incrémentale

maximale pAmax et la dureté HV (1/d)(figure 111.7).
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8 Conclusion
Ainsi, nous tirons les conclusions suivantes :

e Suivant les types de traitement thermique, la variation de la microstructure joue
un role important dans la détermination des propriétés magnétiques et
mécaniques du métal.

e L'existence d'une corrélation entre la permeabilité incrémentale et la dureté
mécanique Hv.

e Une augmentation de la dureté provoque une augmentation d’amplitude
maximale de la réponse Barkhausen.

e La forme et la répartition de la phase dominante jouent un réle important dans
les propriétés magnétiques de l'acier.

e L'existence d'une corrélation entre la dureté magnétique HC et la dureté
mécanique Hv.
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Conclusion générale

Ce travail releve du domaine du contréle non destructif (CND) par bruit Barkhausen
dans son aspect expérimental et sappuie essentiellement sur I'étude des propriétés
magnétiques associes aux propriétés mécaniques d'un acier micro-allié au manganese de
norme API 5L de grade X70 utilisé pour le transport par canalisation du pétrole et du gaz.

A travers cette étude :

La mise en place d'une méthodologie d’évaluation non destructive pour la
classe d’acier étudiée afin de prédire les propriétés mécaniques telle que la
dureté, a partir des propriétés magnétiques tirés des mesures par bruit
Barkhausen et plus particulierement la perméabilité incrémentale.

Utilisation et exploitation d'échantillons traités thermiquement et disponible au
laboratoire pour la mesure de la perméabilité incrémentale a partir du
MichroMach.

Constitution d’une base de données regroupant les données magnétiques,
mécaniques.

Ainsi, nous tirons les conclusions suivantes :

Suivant les types de traitement thermique, la variation de la microstructure joue
un rble important dans la détermination des propriétés magnétiques et
mécaniques du métal.

La présence du Niobium et du vanadium sous forme de carbure dans l'acier a
comme conséquence une augmentation de la dureté mécanique pour les
températures d'austénitisation élevées.

L'existence d'une corrélation entre la permeabilité incrémentale et la dureté
mécanique Hv.

Une augmentation de la dureté mécanique provoque une augmentation

d’amplitude maximale de la réponse Barkhausen.

La forme et la répartition de la phase dominante jouent un réle important dans
les propriétés magnétiques de l'acier.

L'existence d'une correlation entre la dureté magnétique HC et la dureté
mécanique Hv.
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