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Résumé

De nombreux gestes médicaux utilisent des aiguilles. Il est proposé une solution de
principe pour contrôler la trajectoire d’une aiguille lors son insertion. Ce contrôle de tra-
jectoire permet d’éviter des obstacles et atteindre une cible avec plus de précision. La
solution de principe proposée repose sur l’utilisation des alliages à mémoires de forme de
type Nickel-Titane (NiTi) et des traitements thermiques localisés. Une méthode expéri-
mentale originale pour caractériser les alliages NiTi est développée. Cette méthode repose
sur l’utilisation d’un dispositif expérimental permettant de faire des mesures et analyses
mécaniques dynamiques (DMA) lors d’un essai de traction ou au cours d’un balayage
en température sous contrainte. Ces mesures DMA ont permis de détecter les nombreux
phénomènes présents dans ces alliages : élasticité, transformation de phase, réorientation,
localisation, plasticité. Les résultats des mesures effectuées sur un fil commercial de NiTi
sont présentés et analysés. L’analyse de l’évolution du module de conservation a permis de
mettre en évidence les différentes séquences de transformation et de définir les domaines
d’existence des phases en fonction de la contrainte et de la température. Des valeurs de
modules d’élasticité de l’austénite, de la martensite et de la phase R sont proposées. Enfin,
des modèles d’évolution du module de conservation lors d’un essai de traction et d’un ba-
layage en température sous contrainte sont proposés. Une dernière partie concerne l’étude
des effets des traitements thermiques sur un fil NiTi étiré à froid. Une gamme de trai-
tements thermiques a été réalisée sur un fil NiTi. Les propriétés thermomécaniques ont
été investiguées à la fois par des essais de traction isothermes et des mesures DMA en
balayage en température sous contrainte.

Mots Clés : alliage à mémoire de forme, NiTi, DMA, transformation de phase, module
d’élasticité, traitement thermique.
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Abstract

Many medical procedures use needles. A solution is proposed to control and modify
needle trajectory during its insertion. This steerable needle must be able to avoid an
obstacle and reach the target with more accuracy. The solution uses Nickel Titanium
(NiTi) shape memory alloy. A new experimental method is proposed to characterize NiTi
wires. This method is based on experimental device wich allows to perform Dynamic
Mechanical Analysis (DMA) during a tensile test or during a temperature sweep under
stress. DMA measurements can detect many phenomena : elasticity, phase transformation,
reorientation, plasticity. Results for a commercial NiTi wire are presented and analyzed.
Storage modulus evolution analysis shows multistage phase transformations for which the
stress-temperature diagram has been established. Values of elastic modulus are determined
for austenite, martensite and R phase. Estimation models are proposed to determine
storage modulus evolution during tensile test with DMA and temperature sweep under
stress with DMA. The last part of this work studies the effect of heat treatment on a
cold worked Niti wire. A range of heat treatments was performed. Thermomechanical
treatment effects were investigated both with tensile tests and temperature sweeps under
stress with DMA.

Keywords : shape memory alloy, NiTi, DMA, phase transformation, elastic modulus,
heat treatment.
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Introduction générale

De nombreux gestes médicaux utilisent des aiguilles pour des injections ou des prélè-
vements de type ponction ou biopsie. Ces aiguilles peuvent atteindre 20 cm de longueur
et 2,5 mm de diamètre. Actuellement, les médecins sont souvent confrontés à un problème
de contrôle de trajectoire pour atteindre leur cible en évitant des obstacles. A l’instar des
endoscopes souples qui empruntent généralement les voies naturelles, les médecins sont
à la recherche d’une aiguille déformable à trajectoire modifiable lors de la traversée des
différents tissus.

Le chapitre 1 présente le contexte et la problématique de cette aiguille, puis à partir
du cahier des charges défini par les médecins une solution de principe est proposée. Cette
solution a fait l’objet d’un brevet, elle repose sur l’activation de l’extrémité de l’aiguille
par un insert précourbé et des variations de rigidités locales sur l’insert et/ou l’aiguille.
Plusieurs configurations sont proposées et expliquées. Du point de vue réalisation, les
nombreuses contraintes flexibilité, résistance, bio-compatibilité ont fait apparaître que
les alliages à mémoires de forme de type Nickel-Titane étaient particulièrement adaptés.
Ces alliages à mémoire de forme sont des alliages à transformation de phase, ils ont des
propriétés très intéressantes dont la superélasticité et la biocompatibilité, mais ont un
comportement thermomécanique plus complexe que les alliages métalliques classiques.

Le chapitre 2 est consacré à l’étude bibliographique des alliages Nickel-Titane. Les
mécanismes de transformations entre les différentes phases (Austénite, Martensite, Phase
R) sont présentés ainsi que les comportements thermomécaniques associés. Finalement,
les méthodes expérimentales classiques permettant de caractériser le comportement ther-
momécanique d’un alliage de type Nickel-Titane sont présentés.

Le chapitre 3 propose une méthode expérimentale originale pour caractériser les
alliages à mémoire de forme. Cette méthode repose sur l’utilisation d’un dispositif expé-
rimental non conventionnel composé d’une machine de traction classique associée à un
module permettant de faire des mesures et analyses mécaniques dynamiques (DMA ou
viscoanalyseur). L’association de ces deux machines d’essais permet de faire des analyses
dynamiques au cours d’un essai de traction et au cours d’un balayage en température sous
contrainte. Bien que ce dispositif ne soit pas dédié à l’étude des alliages à mémoire de forme,
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il est très adapté à ces alliages car il est possible de détecter les nombreux phénomènes
présents dans ces alliages : élasticité, transformation de phase, réorientation, localisation,
plasticité. Après avoir validé le dispositif expérimental, les résultats des mesures effectués
sur un fil commercial de NiTi sont présentés et analysés. L’analyse de l’évolution du mo-
dule de conservation permet de définir les domaines d’existence des phases en fonction
de la contrainte et de la température. A partir des températures de transformation de
phases sous contrainte, les dépendances des contraintes de transformation ainsi que les
températures de transformation de phase à contrainte nulle sont déduites, puis une étude
thermodynamique permet d’en déduire les séquences de transformations à contrainte nulle.

Des valeurs de modules d’élasticité de l’austénite, de la martensite et de la phase R
sont proposées et comparées aux données de la littérature. Enfin, des modèles d’évolution
du module de conservation lors d’un essai de traction et d’un balayage en température
ont été proposés. A partir d’un essai de traction isotherme avec DMA, le modèle permet
de prédire l’évolution du module élastique en fonction de la déformation et/ou contrainte
pour d’autres températures.

L’application aiguille nécessite de modifier localement les caractéristiques mécaniques
des éléments constitutifs. Il est envisagé de les modifier par des traitements thermiques
localisés. Le chapitre 4 aborde l’étude des effets des traitements thermiques de type
vieillissement sur un fil NiTi étiré à froid par mesures DMA. Après une courte bibliographie
sur les traitements thermiques des alliages de NiTi, une gamme de traitements thermiques
(temps/températures) a été réalisée sur un fil NiTi de 0,5 mm de diamètre. Les propriétés
thermomécaniques ont été investiguées à la fois par des essais de traction isothermes et
des mesures dynamiques avec balayage en température sous contrainte. Enfin, des essais
exploratoires de traitements thermiques localisés par effet joule et laser sont présentés.
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Chapitre

1
L’aiguille médicale

1.1 Introduction

1.1.1 Les principaux gestes médicaux nécessitant une aiguille

De nombreuses procédures médicales percutanées nécessitent l’utilisation d’aiguilles
soit pour des prélèvements, soit pour des injections de produit. De manière générale, cela
consiste à insérer une aiguille en visant une cible préalablement identifiée par imagerie
ou palpation. Lors de son insertion, l’aiguille traverse la peau et différents tissus avant
d’atteindre la cible. Pour les prélèvements, on différencie les cyto-ponctions et les biopsies.

– Les cyto-ponctions consistent à prélever par aspiration à l’aide d’une aiguille fine
des cellules contenues dans un organe, le plus souvent en profondeur. L’aiguille étant
fine, la cyto-ponction se réalise sans anesthésie. Un nombre limité de cellules peut
être prélevé, mais plusieurs prélèvements au même endroit peuvent être réalisés à
condition de diriger différemment l’aiguille.

– Les biopsies sont des prélèvements qui se réalisent avec une aiguille de gros diamètre
sous anesthésie locale ou générale. On prélève un fragment de tissu (une carotte).
Un nombre plus important de cellules peut être prélevé par cette méthode.

Ces gestes permettent de réaliser des diagnostics positifs (tumeurs, infection, inflamma-
tion) ou des caractérisations histologiques (bénignité ou malinité, grade tumoral, éléments
pronostiques).

1.1.2 Les aiguilles utilisées

Selon la dureté des tissus à traverser, les diamètres des aiguilles peuvent varier de 0,3
mm à 2,5 mm. Selon la profondeur de la cible à atteindre, les longueurs peuvent varier
de 2 cm à 30 cm. La figure 1.1 montre une aiguille comportant un pieu (ou insert) à
l’intérieur afin d’être rigidifiée et/ou d’éviter le carottage des tissus lors de l’insertion.
D’autres aiguilles, comme les aiguilles pour biopsie sont composées d’un insert avec un
mécanisme de guillotine permettant de prélever les tissus. Son principe est décrit figure
1.2. Lorsque la cible est atteinte, l’insert sort de l’aiguille laissant apparaître une encoche
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Insert Aiguille

Figure 1.1: Aiguille avec insert.

qui sera comblée par les tissus à prélever, puis l’insert est rentré à nouveau à la manière
d’une guillotine afin que le prélèvement reste stocké à l’intérieur de l’aiguille.

Insert

Aiguille

a)

b)

c)

Figure 1.2: Principe de prélèvement avec une aiguille à "guillotine" : a) mise en place de
l’aiguille b) avancée de l’insert c) prélèvement après guillotinage du tissu.

Les aiguilles sont généralement biseautées à leur extrémité pour faciliter l’insertion,
il existe différents types de biseaux la plupart asymétriques. La figure 1.3 montre les
principaux types.

a) b) c)

Figure 1.3: Exemples d’extrémités d’aiguille a) biseau à 45° b) biseau à 22° c) biseau
symétrique de type "Franseen".

1.2 Problématique

Ces procédures médicales percutanées, nécessitent de connaître la trajectoire et la
position de l’extrémité de l’aiguille lors de son insertion. La connaissance de la trajec-
toire est primordiale pour éventuellement éviter des organes/obstacles avant d’atteindre
la cible. Des outils de navigation utilisant des modalités d’imagerie variées (Scanner, IRM,
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échographie) sont à la disposition des radiologues. Ces outils reposent sur l’hypothèse d’in-
déformabilité de l’aiguille lors de son insertion, cette hypothèse est loin d’être vérifiée. La
déviation peut être provoquée par le profil asymétrique de certaines aiguilles, et/ou les
tissus traversés. De nombreuses études sont en cours pour étudier les efforts d’interaction
entre aiguille et tissus traversés lors des procédures percutanées [Abolhassani et al., 2007;
Robert, 2013; Robert et al., 2013]. Les efforts exercés par les tissus traversés sur les ai-
guilles aux biseaux asymétriques font fléchir l’aiguille et peuvent modifier sa trajectoire
comme décrit sur la figure 1.4 et sont à prendre en compte pour le guidage [Alterovitz
et al., 2005; Kataoka et al., 2001]. Parfois le médecin utilise la déformation de l’aiguille

Figure 1.4: Efforts générés sur la partie biseautée de l’aiguille lors de l’insertion.

pour éviter des zones à risque et choisir une trajectoire optimale. Il peut par exemple
déformer l’aiguille de manière permanente (en dépassant sa limite élastique), afin qu’elle
soit courbée avant son insertion. Dans d’autres cas il utilise le fait que l’aiguille se déforme
lors de son insertion (asymétrie du biseau, hétérogénéité des tissus,...) pour prévoir une
trajectoire non rectiligne. Le médecin radiologue doit utiliser des dispositifs d’imageries
pour visualiser la position de l’aiguille à intervalles réguliers jusqu’à atteindre la cible
comme illustré sur la figure 1.5. Même si les dispositifs d’imagerie ont fortement progressé
ces dernières années, il est difficile de localiser complètement l’aiguille, voire d’identifier
l’extrémité de l’aiguille en particulier lors de l’utilisation de l’échographie. Notamment, il
peut y avoir une confusion si le plan de coupe échographique ne contient pas l’extrémité de
l’aiguille. Lors de l’utilisation du scanner, la mauvaise visualisation ou un changement de
trajectoire nécessitera une augmentation du nombre de clichés, ce qui exposera le patient
et le radiologue à des radiations supplémentaires. Enfin, en cas de mauvaise trajectoire, il
est impossible de la corriger et une nouvelle insertion est alors nécessaire.

1.3 Projet GAME-D

Afin de résoudre cette problématique un projet a été déposé en 2011 à l’Agence Natio-
nale de la Recherche dans le domaine TEChnologie pour la SANté et l’autonomie (TEC-
SAN). Ce projet nommé GAME-D (Guidage d’une Aiguille Médicale instrumentéE -
Déformable) et coordonné par Alexandre Moreau-Gaudry (PU-PH-Laboratoire TIMC-
IMAG) a été accepté en 2012 et a débuté le 1er février 2013.

Ce projet a pour premier objectif de concevoir une aiguille instrumentée à base de
jauges de déformation micro gravées sur la surface de l’aiguille [Yang, 2011]. A partir de
l’analyse de ces mesures il est envisageable de reconstruire la forme réelle de l’aiguille et
de positionner virtuellement sa forme sur les images du patient. On pourra ainsi localiser
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Image pendant l'insertion

Médecin Radiologue

Patient

Figure 1.5: Radiologue utilisant l’imagerie durant l’insertion de l’aiguille.

l’aiguille toute entière et en particulier son extrémité par rapport à des organes à éviter
ou la cible à atteindre.

Le second objectif est de rendre active l’aiguille au cours de l’insertion, et de la piloter
en temps réel afin de corriger une trajectoire ou d’éviter des obstacles. Un exemple est
présenté sur la figure 1.6. Des dispositifs pilotables comme les endoscopes souples sont
déjà utilisés en imagerie médicale et font l’objet de développements [Abadie et al., 2009;
Fischer et al., 1999; Sars et al., 2010], mais ils sont réservés aux voies naturelles, alors que
les aiguilles médicales doivent naviguer dans les différents tissus. Les endoscopes souples
ou flexoscopes ont des diamètres de 3 mm à 13 mm alors que les aiguilles ont des diamètres
de 0,3 mm à 2,5 mm. Ces différences font que les solutions constructives adoptées pour
les endoscopes ne sont pas transposables aux aiguilles médicales.

Pour trouver une solution de principe adaptée aux aiguilles médicales, une étude fonc-
tionnelle et un cahier des charges ont été établis avec les médecins radiologues.
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Figure 1.6: Exemple d’insertion d’aiguille avec correction de trajectoire.

1.4 Cahier des charges pour le dispositif de correction de trajec-
toire

Afin de définir le cadre d’étude pour concevoir une aiguille pilotable, une analyse fonc-
tionnelle a été effectuée en concertation avec les médecins radiologues. L’utilisation d’un
diagramme pieuvre illustré sur la figure 1.7 a permis de déterminer les fonctions essen-
tielles à assurer. Ces fonctions sont classées en deux types, les fonctions dites principales
(Fp) et les fonctions dites d’adaptation (Fa). Pour chacune de ces fonctions, des critères
et des niveaux chiffrés ont été définis, ils sont listés sur la figure 1.8. Il faut noter que les
rayons de courbure et le nombre de plans de courbure illustrés sur la figure 1.9,sont les
valeurs minimales exigées par les médecins pour couvrir la majorité des besoins, mais des
rayons de courbure plus petits et des plans de courbure plus nombreux sont envisageables
pour des cas encore plus extrêmes.

Aiguille

pilotée

Médecin

Tissus 

traversés
Cible

Dispositif radiologique
Fp1

Fa1

Fa2

Figure 1.7: Analyse fonctionnelle, diagramme pieuvre.
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Figure 1.8: Analyse fonctionnelle, tableau des fonctions et critères associés.

Figure 1.9: Exemple de configuration pour une aiguille de diamètre 2 mm avec 2 plans
de courbure et des rayons de courbure de 10 mm.

1.5 Solution technique retenue

1.5.1 Aspect Matériaux

Le choix du matériau pour l’aiguille est fortement contraint. Comme le montre la
figure 1.10, les rayons de courbure ρ souhaités et les diamètres d des aiguilles imposent
une déformation de traction εtract qui vérifie l’équation :

εtract = d

2ρ
(1.1)

Les rayons de courbure et les diamètres imposés par le cahier des charges conduisent
à une déformation de traction pouvant atteindre 10% pour d=2 mm et ρ=10 mm. La
figure 1.11 montre les déformations élastiques classiques que l’on peut envisager atteindre
avec un acier et un alliage de type Nickel-Titane (NiTi). Seul un alliage NiTi de type
superélastique peut approcher cette valeur.

La biocompatibilité et la rigidité nécessaire pour traverser les tissus font que les alliages
à mémoire de forme (AMF) de type NiTi présentent toutes les caractéristiques nécessaires
pour proposer des solutions.

8



Figure 1.10: Relation entre rayon de courbure ρ, diamètre d, et déformation en traction
εtract admissible par le matériau.

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
0

100

200

300

400

500

600

700

800

Acier

C
on

tra
in

te
 (M

P
a)

Déformation (%)

NiTi

Figure 1.11: Comparaison des déformations en traction qu’il est possible d’obtenir avec
un acier et un NiTi superélastique.

1.5.2 Quelles solutions pour imposer une trajectoire à l’aiguille ?

On peut imaginer deux solutions pour déformer l’aiguille et influencer sa trajectoire :
– la première en disposant de mini-actionneurs le long de l’aiguille afin de la déformer

au cours de l’insertion. Cette solution simple sur le principe est en réalité assez
difficile à mettre en œuvre vis à vis de la taille d’une aiguille et des efforts à exercer.

– la seconde solution consiste à actionner uniquement l’extrémité de l’aiguille. A
l’image d’un vélo, il suffit de tourner la roue avant pour que le reste suive. Cela peut
être réalisé par un biseau asymétrique [Webster, 2006] ou par un une légère courbure
[Wedlick et Okamura, 2009]. Le biseau est déjà parfois utilisé par les médecins, mais
son orientation étant fixe, il n’est pas possible d’obtenir différentes trajectoires sauf
en agissant sur la rotation de l’aiguille. Dans certaines procédures robotisées une
rotation rapide de l’aiguille biseautée sur elle même lors de son insertion peut-être
envisagée pour obtenir une trajectoire rectiligne [Dombre et al., 2012].
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La figure 1.12 représente la trajectoire d’une aiguille biseautée à 45° dans un échan-
tillon de silicone. L’aiguille est d’abord insérée en translation horizontalement de
8,3 cm biseau vers le haut, puis tournée de 180° autour de l’axe x, et ensuite insérée
jusqu’à 25 cm biseau vers le bas. Sur la première partie de l’insertion malgré le mou-
vement de translation imposé, l’aiguille suit une première courbure puis la courbure
s’inverse lorsque le biseau a été tourné de 180°.
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Figure 1.12: Trajectoire d’une aiguille biseautée à 45° lors de son insertion dans du
silicone [Webster, 2006].

En courbant uniquement l’extrémité de l’aiguille, il est possible de la même manière
d’influencer sa trajectoire, qui dépendra entre autres du rayon de courbure et de l’angle
d’enroulement [Wedlick et Okamura, 2009]. La figure 1.13 montre les résultats d’essais
d’insertion dans un Plastisol transparent, avec une aiguille en NiTi de diamètre 0,48 mm,
et courbée avec un rayon de 15 mm selon un secteur angulaire d’angle β variant de 10 à
90°. On peut donc imaginer que si on est capable de faire varier la dimension du secteur
angulaire présentant une courbure, il sera possible de faire varier la trajectoire de l’aiguille
au cours de son insertion.

Bien évidemment les différents essais d’insertion décrits ci-dessus ont tous été réalisés
avec des matériaux modèles homogènes de rigidité semblables aux tissus généralement
traversés, mais ne peuvent retranscrire la complexité des tissus du vivant (hétérogénéité,
anisotropie,...) qui influenceront la trajectoire.

1.5.3 Solution développée et brevet déposé

1.5.3.1 Le principe et les différentes configurations envisagées

Nous avons vu au paragraphe 1.1.2 que la plupart des aiguilles sont munies d’un insert
rectiligne à l’intérieur afin d’éviter le carottage lors de l’insertion. La solution que l’on
souhaite développer pour obtenir une aiguille active, consiste à courber plus ou moins
l’extrémité de l’aiguille. La courbure sera réalisée par un insert pré courbé à son extrémité
en le coulissant à l’intérieur d’un tube faisant office d’aiguille. Selon le positionnement
relatif de l’insert et du tube on souhaite réaliser des courbures plus ou moins importantes
avec une configuration particulière où l’on aura une aiguille rectiligne. La première solution
technique envisagée est décrite sur la figure 1.14. Cette solution est composée :

– d’une aiguille comportant une zone souple et d’une zone rigide de même longueur
à l’extrémité. La zone souple est obtenue par une réduction locale de la
section du tube.
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Figure 1.13: Différentes trajectoires de l’extrémité de l’aiguille en fonction de l’angle β du
secteur angulaire courbé pour un diamètre d et un rayon de courbure ρ constants [Wedlick
et Okamura, 2009].

– d’un insert comportant une zone courbée de longueur identique aux 2 zones de
l’aiguille,

Figure 1.14: Principe à base d’une aiguille composée d’une modification de section et
d’un insert précourbé.

La figure 1.15a montre une configuration où l’aiguille est droite grâce à la zone rigide
de l’aiguille recevant la zone courbée de l’insert. La figure 1.15b montre une configuration
où l’aiguille est courbée grâce à la zone souple de l’aiguille recevant la zone courbée de
l’insert.

Cette solution reposant sur un changement local de rigidité en flexion de l’aiguille par
un changement de section rencontre des problèmes d’ordre de fabrication et de fiabilité
que l’on peut lister ci-dessous :

– difficulté de réaliser un changement de section à l’intérieur/extérieur de l’aiguille de
manière industrielle,
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a)

b)

Figure 1.15: Exemple de positions relatives insert-aiguille pour obtenir une configuration
a) droite b) avec courbure.

– un changement de section à l’intérieur peut provoquer un obstacle à l’insertion de
l’insert,

– un changement de matériau imposerait une aiguille en plusieurs parties avec des
soudures,

L’idée qui fait l’objet d’un brevet [Favier et al., 2011] consiste à adapter les rigidités
relatives des différentes zones de l’aiguille et de l’insert sans avoir à changer ni la section,
ni le matériau, mais uniquement en changeant les propriétés locales des matériaux.

De nombreuses configurations sont envisagées. Une première configuration correspond
à celle présentée sur la figure 1.15 en remplaçant la zone affaiblie par un changement de
section par un traitement particulier sur le matériau affaiblissant sa rigidité.

Une deuxième configuration est détaillée sur la figure 1.16, elle repose sur des rigidi-
tés relatives qui concernent maintenant des portions cylindriques et non uniquement des
parties annulaires. Comme précédemment, cette configuration permet de changer la cour-
bure selon la position axiale de l’insert dans l’aiguille, mais la position angulaire relative
provoquera aussi des courbures différentes. Avec cette configuration et selon les rigidités
choisies, il sera possible d’obtenir soit une aiguille courbée, soit une aiguille rectiligne.

1.5.3.2 Comment obtenir des rigidités différentes ?

L’obtention de rigidités différentes sur des portions de l’aiguille/insert doit être com-
patible avec une production industrielle à un coût réduit, cela exclut les procédés de
soudure de différents matériaux aux propriétés différentes. En revanche il est possible de
modifier le comportement local de l’insert et/ou de l’aiguille en réalisant des traitements
thermomécaniques locaux.

Les AMF à base de NiTi étudiés en détail aux chapitres 2,3 et 4 sont particulièrement
adaptés comme illustré par la figure 1.17 qui montre les trois grands types de comporte-
ment qu’il est possible d’obtenir à partir d’un matériau à mémoire de forme. La courbe (1)
correspond à un essai de traction d’un fil de NiTi brut d’étirage, avec un comportement
élastique assez classique, avec cependant une très haute limite élastique en contrainte cor-
respondant à des déformations entre 1% et 2%. La courbe (2) correspond au même fil
ayant subi un Traitement THermique (TTH) afin d’obtenir un comportement superélas-
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Figure 1.16: Modification de la courbure de l’aiguille par positionnement relatif de l’ai-
guille et de l’insert : a) insert sorti b) insert rentré c) rotation de l’insert de θ = 90° d)
insert rentré après rotation.

tique typique d’un AMF, dans ce cas un comportement réversible peut être obtenu jusqu’à
10% de déformation. La courbe (3) correspondant à un comportement de type élastoplas-
tique, il peut être obtenu en appliquant un TTH différent. En appliquant le TTH adéquate
uniquement dans la zone désirée il sera possible d’obtenir des comportements différents
localement à la surface de l’aiguille.

1.6 Quelles sont les difficultés scientifiques et technologiques ?

Le développement de la solution de guidage proposée dans le brevet, assez simple
dans le principe est en réalité confronté à des difficultés scientifiques et technologiques
importantes. On peut lister en particulier les points suivants :

1. les comportements thermomécaniques complexes des AMF à base de NiTi,

2. les traitements thermomécaniques locaux sur des tubes/fils de faibles dimensions
(effets de bords, technologie employée),
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Figure 1.17: Différents types de comportements d’un alliage de NiTi : (1) loi elastique
(2), loi superélastique (3), loi élastoplastique.

3. l’influence du frottement insert/aiguille et les efforts nécessaires, lors du guidage

4. l’interaction des tissus humains lors du déplacement de l’extrémité

Toutes ces difficultés font qu’il est impossible, à ce jour, de valider la solution de
principe uniquement par des simulations sans des études expérimentales sur ces différents
points. Dans ce manuscrit, seuls les trois premiers points seront abordés et font l’objet des
chapitres suivants.

14



Chapitre

2
Les alliages à mémoire de forme à base de Nickel-

Titane

2.1 Introduction

2.1.1 Historique et illustrations des principales propriétés des AMF

Historiquement, c’est en Suède, en 1932 que le premier alliage à mémoire de forme
a été découvert grâce aux travaux du chimiste Arne Olander. C’était un alliage à base
d’or-cadmium (Au-Cd) qui après avoir été déformé de manière apparemment permanente,
avait la propriété de retrouver sa forme initiale s’il était chauffé au dessus d’une certaine
température. Plus tard ce même effet fut observé dans les alliages à base de cuivre (Cu-Zn,
Cu-Zn-Al, Cu-Al-Ni, Cu-Sn,...) et c’est en 1958 que le Nitinol [Kauffman, 1997] premier
alliage à base de Nickel-Titane (NiTi) fut découvert et que les premières applications
utilisant les propriétés des AMF ont vu le jour. Les deux principales propriétés de ces
alliages par rapport aux métaux usuels sont l’effet mémoire mais aussi la superélasticité.

Le principe d’un AMF repose sur le fait que le matériau possède deux phases solides
stables : l’austénite (A) stable au dessus d’une température caractéristique (Tc) et la
martensite (M) stable en dessous de cette température. Cette température caractéristique
peut être ajustée en fonction de la composition et/ou à l’aide de traitements thermiques.

Le matériau peut selon les conditions de température et de contrainte se transformer
de (A) vers (M) ou de (M) vers (A). Ce sont ces transformations qui donnent lieu aux deux
principales propriétés que sont l’effet mémoire et la superélasticité (ou pseudoélasticité).
La figure 2.1 illustre ces deux propriétés.

L’effet mémoire est obtenu lorsque le matériau est en phase martensitique, c’est à dire
en dessous de Tc, état noté (a) sur la figure 2.1. Si on le déforme en flexion jusqu’à un état
(b) correspondant à une déformation en traction faible (bien inférieure à 1%) de la fibre
supérieure et qu’on relâche il revient à son état initial (a). Si on continue de le déformer
jusqu’à un état (c) correspondant environ à 6% de déformation, si la sollicitation est
relâchée, il conserve une déformation permanente et reste dans l’état (d). Si on le chauffe
au dessus de la température caractéristique Tc, il passe à l’état (h) en reprenant sa forme
initiale et devient austénitique.

La superélasticité est obtenue lorsque le matériau est en phase austénitique, c’est à dire
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au dessus d’une température Tc, état noté (e) sur la figure 2.1. Dans ce cas, le matériau
peut être déformé jusqu’à environ 8-10% ce qui correspond à l’état (g) et reprendre sa
forme initiale sans déformation permanente, alors qu’un métal classique ne peut prétendre
à être déformé à plus de 0,5% sans déformation permanente ce qui correspond à l’état (f).

Une troisième propriété appelée effet mémoire à double sens peut apparaître à certaines
conditions et correspond à l’aptitude à posséder une forme à haute température (en phase
austénitique) et une autre forme à basse température (en phase martensitique). Le passage
d’une forme à l’autre a de manière lieu réversible uniquement en changeant la température.
On distingue deux types d’effets mémoire double sens :

– Effet mémoire double sens assisté décrit figure 2.2. Cela consiste à solliciter de ma-
nière élastique le matériau lorsqu’il est à haute température (T > Tc) pour obtenir
une première forme (b), puis à le refroidir tout en gardant la même sollicitation
(l’assistance). Une deuxième forme (c) sera obtenue lorsque le matériau sera à basse
température (T < Tc).

– Effet mémoire double sens non assisté décrit sur la figure 2.3. Cela consiste à éduquer
le matériau lorsqu’il est à haute température (T > Tc) dans l’état (a) en effectuant
un ensemble de cycles thermomécaniques (b). A haute température il retrouve sa
forme initiale (c) et prendra la forme (d) à basse température (T < Tc) la forme
qu’on lui a "apprise", et ceci sans aucune assistance. Si on le réchauffe (T > Tc) il
reprendra sa forme initiale (c).

Figure 2.1: Illustration des deux principales caractéristiques des AMF : effet mémoire et
superélasticité.

Application d'une sollicitation (assistance)

Forme à haute température

Etat initial

Chauffage Maintien de la sollicitation (assistance)

Forme à basse température

Refroidissement

Tc

(a)

(b)(c)

Figure 2.2: Illustration de l’effet mémoire double sens assisté.
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Application d'une sollicitation cyclique

Etat initial

Chauffage Forme à basse température

Refroidissement 

Forme à haute température après éducation

(a)

(b)

(c)(d)

Tc

Figure 2.3: Illustration de l’effet mémoire double sens non assisté.

2.1.2 Quelques applications médicales exploitant les propriétés des AMF

2.1.2.1 Effet mémoire

Parmi les applications médicales utilisant la propriété "mémoire de forme", on peut
citer les agrafes pour la chirurgie orthopédique [Memometal, 2001]. La figure 2.4 montre
une agrafe qui permet une stabilisation progressive des 4 os du carpe. L’agrafe est stockée
à 0°C, et c’est la température corporelle qui lui fera reprendre sa forme afin de solidariser
les os. A la différence d’une agrafe en acier chirurgical classique on profite d’une plus
grande déformation grâce à la transformation de phase.

Figure 2.4: Agrafe 4-Fusion® pour arthrodèse des 4 os du carpe [Memometal, 2001].

2.1.2.2 Superélasticité

Les applications utilisant la superélasticité des AMF dans le domaine médical sont très
nombreuses, elles vont des classiques fils orthodontiques (cf. fig. 2.5) à des applications
plus élaborées avec des structures complexes comme les stents vasculaires et les endoscopes
(cf. fig. 2.6). Pour les fils orthodontiques, la superélasticité permet d’appliquer des efforts
quasi constants sur une grande plage de déformation (0-5%) ce qui évite des réglages trop
fréquents. Pour les stents et les endoscopes cela permet d’atteindre des courbures très
importantes. Certains stent autoexpansifs (MemoTherm®) utilisent aussi l’effet mémoire
à basse température pour simplifier leur mise en place.
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Figure 2.5: Applications utilisant des fils superélastiques pour des fils orthodontiques
[Furukawa, 2000].

a) b) 

Figure 2.6: Applications utilisant des tubes superélastiques. a) Stent vasculaire b) Ci-
seaux endoscopique (Surgical Innovation).

2.2 Comportement thermomécanique du NiTi

2.2.1 Les mécanismes de transformation et comportement associés

Le comportement thermomécanique d’un alliage de NiTi dépend de relations com-
plexes entre les températures de transformation de phase martensitique, de la température
ambiante, et des contraintes appliquées. L’objectif de ce paragraphe est de présenter de
manière simplifiée les mécanismes qui expliquent les différents comportements (ferroélas-
ticité avec effet mémoire, superélasticité, elastoplasticité) et d’introduire l’ensemble des
notations utilisées pour caractériser un AMF. Ce travail de simplification a été particu-
lièrement bien traité dans un ouvrage dédié aux applications biomédicales des alliages à
mémoire de forme [Yoneyama et Miyasaki, 2008].

La figure 2.7 montre une vue d’ensemble des différents phénomènes de manière sim-
plifiée. Le graphique supérieur montre schématiquement les différentes configurations ato-
miques du matériau -identifiées de (a) à (h)- et les conditions d’existence des phases
austénitique et martensitique en fonction de la contrainte et de la température. La partie
inférieure montre l’allure des courbes contraintes-déformations -identifiées de (i) à (iii)- que
l’on obtiendrait pour un essai de traction effectué dans la plage de température considérée.

La température notée Mf est la température de fin de transformation d’austénite vers
martensite lorsque l’on refroidit le matériau. En dessous de cette température on aura un
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comportement ferroélastique avec de l’effet mémoire.
La température notée Af est la température de fin de transformation de martensite

vers l’austénite lorsque l’on chauffe le matériau.
La température notée Tp est la température au dessus de laquelle la déformation plas-

tique des métaux a lieu à des contraintes inférieures à celle nécessaire à la transformation
A-M. Entre les températures Af et Tp on aura un comportement supérélastique alors
qu’au dessus de Tp on aura un comportement de type élastoplastique.

Les trois types de comportement que l’on peut obtenir superélasticité, ferroélasticité,
élastoplasticité sont décrits respectivement aux paragraphes 2.2.1.1, 2.2.1.2, 2.2.1.3.

Figure 2.7: Illustration schématique des configurations atomiques des différentes phases
lors des transformations et comportements mécaniques associés.

2.2.1.1 La superélasticité

Lorsque le NiTi est à une température comprise entre Af et Tp, et sans contrainte
appliquée, le matériau est en phase austénitique. Sa structure cristallographique est de
type cubique centrée (B2) identifiée (a) sur la figure 2.7.

La figure 2.8 décrit un essai effectué à une température TSE comprise entre Af et Tp

où apparaît la superélasticité. La figure 2.8a représente de manière schématique le résultat
d’un essai de traction en contrainte-déformation et la figure 2.8b les domaines d’existence
de l’austénite et de la martensite dans l’espace contrainte-température.
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Figure 2.8: Diagrammes schématiques résultant d’un essai de traction effectué à une
température TSE où apparaît la superélasticité montrant : a) la courbe contrainte σ-
déformation ε b) le domaine d’existence de l’austénite et de la martensite dans l’espace
contrainte (σ)-température (T).

Sur la figure 2.8a), on observe que lorsque la contrainte augmente, l’austénite se dé-
forme de manière élastique (avec un module d’élasticité EA) du point (0) au point (1)
où l’on peut définir une contrainte communément appelée σs(SIMT ). Cette contrainte cor-
respond au début de transformation martensitique (SIMT : Stress Induced Martensite
Transformation). Pendant la transformation la structure correspond à l’état (b) sur la
figure 2.7. Cette transformation se termine au point (2) pour une contrainte σf (SIMT ).

La transformation martensitique est une transformation displacive de premier ordre.
A contrario d’une transformation diffusive, les atomes de Nickel et de Titane ne migrent
pas dans le matériau, mais une réorganisation des atomes permet d’obtenir une structure
cristallographique de type monoclinique (B19’). Cette réorganisation durant la transforma-
tion, provoque une déformation de transformation εtr importante (3-5%) qui correspond
au plateau supérieur de la courbe contrainte-déformation entre les points (1) et (2).

Lorsque la transformation est terminée le matériau est en phase martensitique. Si la
contrainte normale augmente, la martensite se déforme de manière élastique (avec un
module d’élasticité EM ) jusqu’au point (3) à la condition que la contrainte limite de
plasticité σP ne soit pas dépassée. Cette déformation élastique peut être accompagnée
d’une réorientation des variantes de martensite pour se retrouver totalement orientée au
point (3). Cette structure orientée est identifiée (c) sur la figure 2.7.

Lors de la décharge la martensite se déforme élastiquement jusqu’au point (4) où la
transformation inverse (Martensite vers Austénite) apparaît pour une contrainte σs(RSIMT ).
Cette transformation inverse se termine au point (5) pour σf (RSIMT ) , le matériau revient
en phase austénitique et reprend sa forme initiale sans déformation résiduelle. La trans-
formation d’austénite vers martensite (et inversement) est une transformation de premier
ordre [Ortin et Planes, 1989] qui obéit à l’équation de Clausius-Clapeyron :
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dσ(SIMT )
dT

= - ∆H

Tεtr
= -ρ∆S

εtr
(2.1)

Avec ∆H la chaleur latente volumique (J/m3) de transformation et T la température à
laquelle est effectué l’essai. La variation d’entropie ∆S et la déformation de transforma-
tion εtr dépendent des paramètres cristallographiques de la transformation et peuvent être
considérées comme constantes. De ce fait, la variation du plateau en fonction de la tem-
pérature est linéaire, ce qui permet d’en déduire (dans une première approche) les lignes
de transformation issues de Af , As, Ms, Mf comme illustré sur la figure 2.8.

Les courbes schématiques de la figure 2.8 ne traduisent pas l’ensemble des phénomènes,
notamment la localisation de la transformation [Shaw et Kyriakides, 1997; Tan et al.,
2004; Sittner et al., 2005]. Le phénomène de localisation apparaît lors d’une sollicitation
en traction [Orgeas et Favier, 1998], et se traduit par le fait que pendant le plateau
l’éprouvette ne se transforme pas de manière uniforme. La fin du plateau ne signifie pas
que la transformation est achevée et il peut rester une partie d’austénite non transformée.

La figure 2.9 montre les résultats d’un essai de traction sur un fil de NiTi réalisé à
plusieurs températures dans le domaine superélastique. Les effets dus à la localisation sont
visibles sur l’essai de traction.

Figure 2.9: Effet de la température sur le comportement superélastique d’un fil de NiTi
d’après [Liu et Yang, 2007].

2.2.1.2 L’effet mémoire

Lorsque le NiTi est à une température inférieure à Mf , et sans contrainte, le matériau
est en phase martensitique. Dans le cas du NiTi c’est une structure cristallographique
monoclinique (B19’) identifiée (d) sur la figure 2.7.
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A la différence de la martensite obtenue par augmentation de contrainte qui est orien-
tée, cette martensite est autoaccommodée, c’est à dire qu’il n’y a pas de variantes pri-
vilégiées ; cela se traduit par le fait que cette transformation ne s’accompagne pas d’une
déformation macroscopique. La figure 2.10 décrit un essai effectué à une température TEM

inférieure à Mf où apparaît l’effet mémoire.
La figure 2.10a représente de manière schématique le résultat d’un essai de traction en

contrainte-déformation lorsque la température est inférieure à Mf et la figure 2.10b les do-
maines d’existence de l’austénite et de la martensite dans l’espace contrainte-température.

Sur la figure 2.10a, on observe que lorsque la contrainte augmente, la martensite se
déforme de manière élastique (avec un module d’élasticité EM ) du point (0) au point (1)
où l’on peut définir une contrainte communément appelée σs(RMV ) qui correspond au
début d’une réorientation de la martensite autoaccomodée. Cette réorientation se termine
au point (2) pour une contrainte σf (RMV ). Entre le point (1) et (2), la martensite est
partiellement orientée, état noté (e) sur la figure 2.7. Au point (2), la martensite est
presque totalement orientée et correspond à l’état (f) sur la figure 2.7.

Ce plateau de réorientation ne doit pas être confondu avec le plateau de la figure
2.8a qui est provoqué par la transformation d’austénite en martensite. Si la contrainte est
relâchée, le matériau est toujours en phase martensitique, mais une déformation résiduelle
subsiste. Si on réchauffe le matériau à une température supérieure à Af , le matériau se
transforme en austénite et cette déformation disparaît. C’est l’effet mémoire.

Chauffage à T>A
f

σ

(0)

T
EM

Austénite

M
f M

s
A

s

σ

A
f T

Martensite
dT

d

(2)

b)

Figure 2.10: Diagrammes schématiques résultant d’un essai de traction effectué à une
température TEM où apparaît l’effet mémoire montrant : a) la courbe contrainte σ-
déformation ε b) le domaine d’existence de l’austénite et de la martensite dans l’espace
contrainte σ-température T.

La figure 2.11, montre les courbes réelles et l’influence de la température sur l’effet
mémoire. Par rapport aux courbes théoriques la transition entre la partie élasticité de la
martensite autoaccommodée et le plateau de réorientation est beaucoup moins franche.
On peut remarquer que le plateau de réorientation σs(RMV ) diminue lorsque que la tem-
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pérature de l’essai augmente, contrairement à la figure 2.9 où le plateau de transformation
induite par la contrainte σs(SIMT ) augmente avec la température du test.

La figure 2.12 montre l’évolution avec la température des contraintes qui engendrent :
– de la réorientation σs(RMV ) représentée par la droite (B),
– de la plasticité σp représentée par la droite (A),
– de la transformation martensitique σs(SIMT ) représentée par la droite (C),

Figure 2.11: Effet de la température sur le comportement à effet mémoire d’un fil de
NiTi, courbes retracées d’après [Liu, 1990].

Figure 2.12: Représentation schématique des contraintes provoquant de la réorientation
(B), de la plasticité (A), ou de la transformation (C) en fonction de la température [Otsuka
et Shimizu, 1986].

2.2.1.3 L’élastoplasticité

Lorsque le NiTi est à une température supérieure à Tp, le matériau est en phase
austénitique. La figure 2.13a représente de manière schématique le résultat d’un essai de
traction en contrainte-déformation et la figure 2.13b les domaines d’existence de l’austénite
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et de la martensite dans l’espace contrainte-température. Sur la figure 2.13a, on observe
que lorsque la contrainte normale augmente, l’austénite se déforme de manière élastique
jusqu’à une contrainte communément appelée σp qui correspond au début de plasticité.
Aucun changement de phase n’apparait on obtient alors avec un comportement élasto-
plastique classique. Lors de la décharge complète la déformation résiduelle est permanente
même si le matériau est chauffé.

Figure 2.13: Diagrammes schématiques résultant d’un essai de traction effectué à une
température où apparaît la plasticité montrant : a) la courbe contrainte σ-déformation
ε b) le domaine d’existence de l’austénite et de la martensite dans l’espace contrainte
σ-température T.

La figure 2.14, montre une courbe de traction réelle effectuée à une température de
283,7 K pour un fil dont Af =221 K. La déformation résiduelle due à la plasticité est de
1,2% pour une déformation maximale de 5,2%.
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Figure 2.14: Comportement élastoplastique d’un fil de NiTi, courbe retracée d’après la
figure 45 de [Otsuka et Ren, 2005].
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2.2.2 La phase R

Dans le paragraphe 2.2.1 les mécanismes de transformations ont volontairement été
simplifiés, en réalité sous certaines conditions peuvent apparaître des phénomènes prémar-
tensitiques [Miyazaki et Otsuka, 1984; Salamon et al., 1985], c’est en réalité une troisième
phase qui s’intercale entre l’austénite et la martensite, cette phase est appelée phase R.
Historiquement appelée phase R car sa structure cristallographique était supposée rhom-
boédrique, c’est en fait une structure triclinique qui s’obtient par une distorsion de la
phase cubique de l’austénite sur une diagonale.

La figure 2.15a représente de manière schématique le résultat d’un essai de traction
en contrainte-déformation et la figure 2.15b le domaine d’existence de la phase R dans
l’espace contrainte-température. La figure 2.15b a été simplifiée en ne représentant qu’une
seule ligne pour les débuts et fin de transformation ; ainsi les températures de changement
de phase As et Af , respectivement Ms et Mf puis Rs et Rf (températures de transfor-
mation de la phase R) sont confondues. La présence de la phase R implique plusieurs
séquences possibles pour les transformations qui seront détaillées au paragraphe 2.3.3. Les
lignes correspondantes aux différentes transformations possibles entre austénite, phase R
et martensite sont notées TA−R, TA−M , TR−M . Pour plus de clarté, les transformations
inverses TR−A, TM−A, TM−R ne sont pas représentées sur la figure 2.15b.

Sur la figure 2.15a, on observe que lorsque la contrainte augmente, l’austénite se dé-
forme de manière élastique de (0) à (1) puis rapidement un palier apparaît qui correspond
à la déformation de transformation de l’austénite en phase R de (1) à (2). Si la contrainte
augmente encore le matériau se déforme élastiquement (module d’élasticité ER) jusqu’au
point (3) où il atteint la contrainte σs(SIMT ). La transformation de la phase R en mar-
tensite se termine au point (4). Entre les points (4) et (5), la martensite se déforme de
manière élastique, tout en se réorientant.

Dans ce cas, la séquence de transformation est du type : A-R-M. A noter que l’appa-
rition de la phase R n’empêche pas le comportement superélastique.

Sur la figure 2.15b on peut remarquer que si le même essai avait été effectué à une
température légèrement plus élevée, la phase R ne serait pas apparue et la séquence de
transformation aurait été A-M déjà présentée au paragraphe 2.2.1.1.

La figure 2.16, montre une courbe de traction réelle effectuée sur un fil de NiTi à une
température de 28°C. Cette température est dans la plage où le fil a un comportement
superélastique. La rupture de pente qui intervient pour une contrainte de 250 MPa corres-
pond à la transformation A-R. A noter qu’il est parfois difficile de visualiser cette rupture
de pente sur certains essais malgré la présence de la phase R. Sur la figure 2.16 l’axe des
déformations a été volontairement dilaté pour les déformations inférieures à 1,2%.

2.3 Aspect thermodynamique des AMF en NiTi

2.3.1 Introduction

Le paragraphe 2.2 met en évidence les effets de la température et des contraintes sur
les différents comportements liés à la transformation martensitique. L’étude thermodyna-
mique permet de faire le lien entre les différentes énergies mises en jeu lors des transfor-
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Figure 2.15: Diagrammes schématiques résultant d’un essai de traction effectué à une
température où apparaît la phase R montrant : a) la courbe contrainte (σ)-déformation
(ε) b) le domaine d’existence de la phase R dans l’espace contrainte (σ)-température (T).

Figure 2.16: Influence de la phase R sur un essai de traction d’un fil de NiTi d’après
[Olbricht et al., 2013]. Remarque : l’axe des déformations a été dilaté de 0 à 1,2% afin de
mieux visualiser la transformation A-R.

mations et sera abordé du point de vue macroscopique [Patel et Cohen, 1953; Ortin et
Planes, 1989; Wollants et al., 1993; Orgeas et Favier, 1998; Yoneyama et Miyasaki, 2008].

2.3.2 Energies mises en jeu lors d’une transformation martensitique

Lors d’une transformation martensitique plusieurs énergies sont en jeu :
– l’énergie chimique,
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– l’énergie mécanique élastique qui s’oppose à la transformation mais qui est restituée
lors de la transformation inverse,

– énergie mécanique irréversible qui s’oppose à la transformation directe et inverse.
Le bilan de ces énergies est caractérisé par la variation énergie libre ∆G donnée par

l’équation suivante [Ortin et Planes, 1989] :

∆G = ∆H − T∆S + ∆Eel + ∆Eir (2.2)

Avec :
– ∆H variation d’enthalpie entre les deux phases en jeu,
– T température,
– ∆S variation d’entropie entre les deux phases en jeu, et dépendant des structures

cristallines,
– ∆Eel énergie élastique de déformation lors de la transformation due à l’apparition

de variantes de martensite dans la matrice austénitique,
– ∆Eir énergie irréversible dissipée due aux frottements internes.
Pour que la transformation ait lieu il faut ∆G = 0

La figure 2.17 montre schématiquement les effets des différents termes sur les tempéra-
tures de transformation. La transformation est caractérisée par la fraction de martensite
notée fM qui vaut 0 en début de transformation et 1 en fin de transformation. Dans le cas
d’une transformation purement chimique représentée sur la figure 2.17a, les températures
de début et de fin de transformation sont identiques et notées T0, ceci au refroidissement
comme au réchauffement.

Pour une transformation mettant en jeu une énergie élastique ∆Eel représentée sur la
figure 2.17b, la transformation au refroidissement débute à une température T0 pour finir
à T1 et inversement lors du réchauffement.

Pour une transformation mettant en jeu une énergie irréversible ∆Eir représentée sur la
figure 2.17c, le début et la fin de transformation au refroidissement a lieu à une température
Ms. Lors du réchauffement la transformation inverse aura lieu à une température Af

supérieure Ms.
Une transformation mettant en jeu une énergie élastique ∆Eel et irréversible ∆Eir

est représentée sur la figure 2.17d. Au refroidissement, la transformation débute à une
température Ms pour finir à une température inférieure Mf . Lors du réchauffement la
transformation inverse débutera à une température As supérieure à Mf et finira à une
température Af supérieure à Ms. Cette dernière transformation correspond à la transfor-
mation martensitique qui a lieu au sein d’un alliage de NiTi.
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Figure 2.17: Effet de ∆Eel et ∆Eir sur les températures de transformation.
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2.3.3 Les séquences de transformation

Les changements d’enthalpie ∆H, d’entropie ∆S, les élastiques ∆Eel énergies irréver-
sibles ∆Eir sont présentes lors des transformations d’austénite en martensite ou d’aus-
ténite en phase R et sont à l’origine dedifférences des températures de transformation
lors du refroidissement et du réchauffement mais peuvent aussi avoir une influence sur les
séquences de transformation. Pour le comprendre on peut utiliser les schémas présentés
sur la figure 2.18.

La figure 2.18a représente une transformation simplifiée sans hystérésis pour la trans-
formation martensitique entre le refroidissement et le réchauffement.

La figure 2.18b schématise l’influence de ∆Eir sur une transformation de type A-M
et M-A. La ligne GM− représente l’énergie libre de la martensite lors du refroidissement
et la ligne GM+ lors du réchauffement. L’intersection entre les lignes GA et GM− indique
la température de transformation au refroidissement. L’intersection entre les lignes GA et
GM+ indique la température de transformation au réchauffement. Dans ce cas la séquence
est A-M au refroidissement et M-A au réchauffement.

La figure 2.18c décrit une séquence en présence de phase R où la ligne GR− représente
l’enthalpie libre de la phase R lors du refroidissement et la ligne GR+ lors du réchauffe-
ment. L’intersection entre les lignes GA et GR− indique la température de transforma-
tion au refroidissement d’austénite en phase R notée TA−R. L’intersection entre les lignes
GR− et GM− indique la température de transformation au refroidissement de phase R
en martensite notée TR−M . Lors du réchauffement, l’intersection entre les lignes GM+ et
GR+ indique la température de transformation de martensite en phase R notée TM−R.
L’intersection entre les lignes GR+ et GA indique la température de transformation au
refroidissement de phase R en austénite notée TR−A. Dans ce cas, la séquence est A-M-R
au refroidissement et M-R-A au réchauffement. Selon les valeurs relatives des hystérésis
de la phase R et de la martensite, on peut assister à une autre séquence. Cette possibilité
est décrite sur la figure 2.18d. Au refroidissement on assiste à la séquence A-R-M déjà
décrite précédemment sur figure 2.18c. Au réchauffement la ligne GM+ croise la ligne GA

avant GR+, la séquence de transformation est M-A (sans passer par la phase R).
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Figure 2.18: Séquences de transformation selon les phases en présence et les hystérésis a)
A-M au refroidissement et M-A au réchauffement sans hystérésis b) A-M au refroidissement
et M-A au réchauffement c) A-R-M au refroidissement et M-R-A au réchauffement d) A-
R-M au refroidissement et M-A au réchauffement.
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2.4 Méthodes expérimentales classiques de caractérisation

Le paragraphe 2.2 bien que simplifié montre le nombre de paramètres nécessaires (et
souvent non suffisant dans la réalité) à la modélisation du comportement thermomécanique
du NiTi. De nombreux modèles existent qui ont souvent leur propre domaine de validité
et il est difficile d’en faire une revue exhaustive même si il existe quelques tentatives
incomplètes [Patoor et al., 2006; Lagoudas et al., 2006; Khandelwal et Buravalla, 2009].
Les paramètres essentiels sont les températures de changement de phase (As, Af , Ms, Mf ,
Rs, Rf ), les modules d’élasticité des différentes phases (EA, EM , ER), les pentes des lignes
de transformations (dσA−M

dT , dσR−M

dT , dσA−R

dT ), longueur du plateau de transformation εtr.
Pour déterminer ces paramètres de nombreuses techniques existent. En premier lieu,

des essais classiques de traction isotherme permettent de déterminer les modules d’élas-
ticité macroscopiques (avec difficulté pour l’austénite en présence de la phase R) mais si
l’on veut déterminer les transformations de phases sans contrainte et les modules d’élas-
ticité locaux, il est possible de faire appel à deux autres techniques répandues que sont
la mesure par mesure calorimétrique différentielle à balayage (DSC) [Yu, 1992; Marquez
et al., 1997; Shaw et al., 2008] et l’analyse mécanique dynamique et thermique (DMA)
[Besseghini et al., 2006; Roy et al., 2008; Liu et van Humbeeck, 1997].

2.4.1 Mesure par Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Cette technique se base sur le fait que lors d’une transformation de phase, une certaine
quantité de chaleur est échangée avec l’échantillon pour être maintenu à la même tempéra-
ture que la référence. Le sens de cet échange de chaleur entre l’échantillon et l’équipement
dépend de la nature endothermique ou exothermique du processus de transition. Cette
technique est utilisée pour déterminer les températures de transformations de phases et
les flux de chaleur engendrés par ces transformations lors du refroidissement/chauffage.
Un échantillon (25-100 mg) doit être prélevé, les températures de transformation de phase
sont donc déterminées sans contrainte appliquée. La figure 2.19a montre les résultats d’une
DSC effectuée à partir d’un échantillon d’une plaque de NiTi. L’échantillon est chauffé à
une température de 350 K puis refroidi à 200 K à une vitesse de 10 K par minute. Durant
ce refroidissement on observe un pic qui correspond à la transformation exothermique de
l’austénite vers la martensite. La quantité de chaleur échangée pendant la transformation
correspond à l’aire coloriée sous le pic, les températures de début et de fin de transfor-
mation peuvent être déterminées par le prolongement des tangentes au pic jusqu’à ligne
de base (d’autres méthodes peuvent être utilisées). L’échantillon est ensuite réchauffé,
ce qui permet de détecter la transformation inverse. La figure 2.19b montre les résultats
d’une DSC effectuée à partir d’un échantillon de tube NiTi. La présence de deux pics au
refroidissement montre la présence de la phase R entre l’austénite et la martensite.

2.4.2 Mesure par Dynamic Mechanical Analysis (DMA)

l’analyse mécanique dynamique et thermique (DMA) permet de mesurer les propriétés
viscoélastiques en fonction de la température en appliquant une force/déformation cyclique
(modifiable) à une fréquence donnée (modifiable) sur l’échantillon [Menard, 2008]. L’essai
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Figure 2.19: Mesures DSC sur deux échantillons issus a) d’une plaque NiTi montrant les
transformations A-M et M-A, b) d’un tube NiTi montrant les transformations A-R-M et
M-R-A d’après [Schlosser, 2008].

permet de déterminer le module de conservation (E’) qui caractérise la partie élastique
du matériau et le facteur d’amortissement (tan δ) qui caractérise la partie visqueuse. Plu-
sieurs modes de sollicitations peuvent être utilisés (traction/compression, flexion simple,
flexion trois points, cisaillement, torsion). Lors d’une transformation de phase on observe
une chute du module de conservation (E’) et une augmentation du facteur d’amortisse-
ment (tan δ) dues aux phénomènes de réorientation qui sont des processus inélastiques
[Liu et van Humbeeck, 1997; Liu et al., 1997]. La figure 2.20 montre le résultat d’un essai
de flexion réalisé sur une plaque de NiTi. Au refroidissement, le pic PC2 correspond à
la transformation d’austénite vers phase R, le pic PC1 correspond à la transformation
de phase R en martensite. Au réchauffement un seul pic PH1 est significatif qui corres-
pond à la transformation inverse vers l’austénite. A noter que de par leur conception,
les dispositifs de DMA conventionnels ont des résolutions très précises mais des ampli-
tudes d’effort (classiquement 5-35N) et de déplacement faibles (quelques millimètres) et
ne permettent pas d’appliquer des contraintes importantes pendant le cycle de refroidisse-
ment/réchauffement. Seule une précontrainte est appliquée et il impossible d’effectuer des
mesures pendant un essai de traction. La mesure des modules d’élasticité de conservation
et des facteurs d’amortissement des différentes phases, s’effectue essentiellement par des
balayages en température.

2.5 Conclusion

Sur le principe, les applications des AMF à base de NiTi sont très nombreuses mais
reposent sur une bonne connaissance des phénomènes et des mécanismes en jeu qui peuvent
être résumés sur la figure 2.21 [Mahmud, 2008]. Cette figure superpose les essais de traction
dans l’espace contrainte-déformation-température ainsi que la DSC correspondante. La
courbe (a) correspond à la superélasticité obtenue à une température T1 au dessus de Af .
La courbe (b) correspond au comportement obtenu à une température T2 comprise entre
Ms et As avec un début de chargement où le matériau est austénitique. L’effet mémoire
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Figure 2.20: Mesures DMA réalisées en flexion sur une plaque NiTi pendant le refroidisse-
ment et le réchauffement (déformation dynamique de 3.10−4 et vitesse de refroidissement
5°C/min) d’après [Liu et van Humbeeck, 1997].

est obtenu en réchauffant le matériau à une température supérieure à Af . La courbe (c)
correspond à la ferroélasticité mais obtenue à une température T3 inférieure à Mf où le
matériau est d’abord en martensite autoaccommodée puis réorientée en fin de chargement.
L’effet mémoire est obtenu en réchauffant le matériau à une température supérieure à Af .
La courbe (d) représente la déformation de martensite orientée vers l’austénite lors de
l’effet mémoire obtenu par chauffage.
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Figure 2.21: Graphe résumant les différents comportements d’un AMF NiTi dans l’espace
contrainte-déformation-température d’après [Mahmud, 2008].
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Chapitre

3
Etude du comportement de fil NiTi par DMA non

conventionnelle

3.1 Introduction

Le chapitre précédent a décrit de manière simplifiée le comportement thermomécanique
d’un AMF à base de NiTi. Dans la réalité, les mécanismes sont souvent beaucoup plus
complexes :

– débuts et fins de transformations déterminées par DSC pas franches et dépendantes
des vitesses de refroidissement/chauffage [Meng et al., 2010], avec impossibilité d’étu-
dier l’influence de la contrainte appliquée,

– phénomènes de réorientation et/ou transformation d’une phase,
– présence de la phase R, souvent négligée dans les applications, qui complexifie la

détermination des températures de transformation.

De même, la détermination des modules d’élasticité macroscopiques des différentes
phases à partir des essais de traction est souvent délicate :

– plusieurs phases peuvent coexister notamment dues aux phénomènes de localisation
[Favier et al., 2007; Young et al., 2010],

– présence de la phase R,
– phénomène de réorientation des phases.

D’un point de vue macroscopique, pour une même phase, la littérature donne des
valeurs de module d’élasticité très variables entre 41-75 GPa pour l’austénite et entre
28-68 GPa pour la martensite [Nitinol, 2004; Liu et Xiang, 1998; Rajagopalan et al.,
2005; Gall et al., 2005]. La dépendance de ces valeurs en fonction des contraintes ou de
la température a déjà été abordée [Liu et Xiang, 1998], mais est assez peu étudiée. Du
point de vue théorique la valeur macroscopique du module d’Young déterminée à partir
de calculs ab initio est de 122 GPa pour la martensite [Wagner et Windl, 2008], soit très
supérieure aux valeurs macroscopiques déterminées de manière expérimentale. Quant à la
phase R, son module d’élasticité a été estimé expérimentalement à 20 GPa [Sittner et al.,
2006], mais on trouve peu de valeurs dans la littérature. Pourtant la présence de la phase
R influence de manière importante le comportement.
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Dans ce chapitre on propose une méthode expérimentale originale reposant sur des
mesures de type DMA et permettant :

1. d’identifier les phénomènes de réorientation/transformation,

2. de détecter les températures de transformation de phase sous contrainte,

3. de déterminer les modules d’élasticité des différents phases,

4. de déterminer l’influence éventuelle de la température et de la contrainte appliquée
sur les propriétés élastiques d’une même phase mesurées par DMA.

3.2 Dispositif et procédure expérimentale

3.2.1 Choix du matériau

3.2.1.1 Matériau étudié

Pour cette étude serons utilisés deux fils commercialisés par la société Fort Wayne
Metals [Metals, 2014]. Ces deux fils sont de même composition Ti-50,8at% Ni et de même
diamètre 0,1 mm. Un des fils a subi un traitement thermique (straight annealed) qui le
rend superélastique à température ambiante (référence : FWM NiTi# 1-SE) alors que
l’autre est brut d’étirage à froid (référence : FWM NiTi# 1-CW). La longueur utile testée
des échantillons est L0=20 mm pour l’ensemble des essais.

Le fil FWM NiTi# 1-SE possède d’excellentes caractéristiques mécaniques, une bonne
superélasticité à température ambiante avec 0,5% de déformation résiduelle après un essai
de traction à 10% comme le montre la courbe contrainte-déformation sur la figure 3.1.
De par sa faible plasticité, ce fil est bien adapté à l’étude des modules d’élasticité des
différentes phases ainsi qu’aux différentes transformations de phase.

La figure 3.1 représente un deuxième essai de référence sur le fil brut d’étirage FWM
NiTi# 1-CW. Ce fil ne présente pas de changement de phase apparent et possède un
comportement de type élastoplastique. Ce fil ne fait pas l’objet de l’étude mais permettra
d’avoir des éléments de comparaison pour les essais effectués par DMA. Ce fil sera nommé
CW (Cold Worked) pour le différencier du fil de l’étude nommé SE pour son comportement
superélastique à température ambiante.

3.2.1.2 DSC du matériau

La figure 3.2 montre les résultats d’une mesure DSC effectuée sur le fil FWM NiTi#
1-SE. Au refroidissement on observe une transformation A→R avec un pic à 9,2°C. La
transformation R→M n’a pas pu être atteinte et devrait se situer en dessous de -100°C
(limite de la DSC utilisée). Au réchauffement on observe la transformation inverse R→A
avec un pic à 16°C et une température Af =26°C.

3.2.2 Description du dispositif expérimental

Le dispositif utilisé est un spectromètre dynamique mécanique et thermique (DMA)
Eplexor® [Gabo, 2014]. A la différence d’un dispositif classique de DMA il combine une
machine de traction à une DMA. La figure 3.3 décrit le dispositif qui est composé :
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Figure 3.1: Essais de traction effectués à température ambiante sur le fil superélastique
FTW NiTi# 1-SE et le fil brut d’étirage FTW NiTi# 1-CW.
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Figure 3.2: Mesure DSC réalisée entre 100°C et -100°C à une vitesse de refroidisse-
ment/chauffage de 10°C par minute.

1. d’une unité supérieure qui permet d’appliquer une charge dite statique, en étant
pilotée en déplacement/déformation ou en force/contrainte,

2. d’une unité inférieure qui permet d’appliquer les paramètres dynamiques avec une
fréquence de 1 Hz à 100 Hz, en étant pilotée en déplacement/déformation ou en
force/contrainte,

3. d’une chambre thermique avec ventilateur permettant de faire des essais à tempéra-
tures contrôlées de -150°C à +500°C.
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Cette association d’une machine de traction classique à une DMA permet de combi-
ner de nombreux essais, en particulier des mesures de DMA lors d’un essai de traction
isotherme (DMA-BS) et des mesures de DMA sous contrainte lors d’un balayage en tem-
pérature (DMA-BT). Ces deux essais sont détaillés dans les paragraphes 3.2.3 et 3.2.4.

Thermocouple

Unité dynamique

Lstat

Ldyn

Enceinte thermique
 +

ventilateur

Echantillon

Capteur d'effort

Unité statique

L0= 20 mm

F

T

Figure 3.3: Description du dispositif expérimental Eplexor® [Gabo, 2014].

3.2.3 Description de l’essai DMA-BT

3.2.3.1 Mesures lors de l’essai

Cet essai consiste à faire une mesure DMA lors d’un Balayage en Température sous
une force/contrainte statique constante. A la différence d’une DMA classique, la contrainte
peut être très importante (uniquement limitée par la capacité de la cellule de force). Cet
essai est représenté sur la figure 3.4. L’échantillon est préalablement chauffé et mis sous
contrainte avec une force Fstat qui provoque une déformation mesurée εstat. La contrainte
statique est maintenue durant le refroidissement, et à chaque pas de température ∆T ,
un cycle dynamique est réalisé. Ce cycle consiste à appliquer une déformation dynamique
sinusoïdale centrée sur εstat, d’amplitude εdyn, avec une fréquence f . La déformation ap-
pliquée est donc composée d’une partie statique et d’une partie dynamique donnée par
l’équation :

ε = εstat + εdyn sin(2πft) = ∆L

L0
(3.1)

où ∆L est la variation de longueur de l’éprouvette de longueur initiale L0. La mesure des
variations de longueur s’effectue par une mesure différentielle entre le capteur de déplace-
ment dynamique ∆Ldyn, et le capteur de déplacement statique ∆Lstat. Comme indiqué sur
la figure 3.3, ces deux capteurs sont assez loin de l’échantillon et à l’extérieur de l’enceinte
thermique ; les phénomènes de dilatation thermique lors des balayages en température
influencent donc la mesure. Malgré la présence d’une vitre sur l’enceinte thermique, la
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buée et le givre provoqués empêchent la mise en oeuvre d’un extensomètre optique. Afin
de limiter les erreurs, un calibrage a été effectué en comparant la mesure de l’allonge-
ment d’un fil d’acier pendant un cycle refroidissement/chauffage donnée par le dispositif
avec la dilatation théorique (reposant sur le coefficient de dilatation) que le fil aurait dû
subir. Ce calibrage, limite partiellement les erreurs de mesure, mais l’exploitation quanti-
tative des mesures de déformation reste délicate. Seule une exploitation des variations des
déformations mesurées sera réalisée.

Durant ce cycle dynamique, la force est mesurée ; cette force est composée d’une partie
statique Fstat et d’une partie dynamique Fdyn donnée par l’équation :

F = Fstat + Fdyn sin(2πf(t − tδ)) (3.2)

avec tδ le déphasage temporel mesuré entre εdyn et Fdyn.
La contrainte σ, la contrainte statique σstat et la contrainte dynamique σdyn sont

calculées selon :

σ = F
S0

; σstat = Fstat
S0

; σdyn = Fdyn

S0 (3.3)

avec S0 la section initiale de l’éprouvette.
A chaque cycle dynamique, les propriétés viscoélastiques peuvent être déterminées en

particulier :
– Le module de conservation E′ caractérisant la partie élastique :

E′ = σdyn

εdyn
(3.4)

– Le facteur d’amortissement (ou module de perte) tan δ qui caractérise la partie
visqueuse du matériau, avec δ l’angle de déphasage donné par :

δ = 2πftδ (3.5)

Les mêmes mesures sont effectuées durant le réchauffement de l’échantillon.

3.2.3.2 Essai DMA-BT de référence sur un fil d’acier C90

La figure 3.5 représente le résultat d’un essai DMA-BT effectué sur un fil d’acier C90
(corde à piano) sous une contrainte de 250 MPa. Cet acier a un comportement élas-
toplastique à l’ambiante, avec une limite élastique supérieure à 800 MPa. Le module de
conservation vaut 200 GPa à -100°C. Il diminue faiblement avec l’augmentation de la tem-
pérature de manière quasi linéaire avec la température avec une pente de 0,08 GPa/°C.
Ces résultats sont conformes aux mesures de module d’Young qui peuvent être effectuées
par d’autres méthodes [Bates et al., 1999]. Cet essai servira en partie de référence pour
comprendre les évolutions du module de conservation pour le fil NiTi lors des essais DMA-
BT.

3.2.3.3 Un essai type sur le fil FWM# 1-SE

La figure 3.6 représente un résultat de mesures du module de conservation E′ (cf. fig.
3.6a) et du facteur d’amortissement tan δ (cf. fig. 3.6b) sur le fil SE pour un essai effectué
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Figure 3.4: Description de l’essai DMA-BT

entre 100 et -100°C sous une contrainte de σ = 300 MPa. On peut noter que pour E′

on obtient des valeurs exploitables ainsi que de fortes évolutions, qui seront analysées et
discutées au paragraphe 3.6. On peut remarquer que pour la mesure de tan δ on obtient
des valeurs très bruitées que l’on choisira de ne pas exploiter par la suite.

3.2.4 Description de l’essai DMA-BS

Cet essai, représenté sur la figure 3.7, consiste à faire des mesures de DMA tout au
long d’un essai de traction isotherme. L’essai de traction est contrôlé en déformation dite
statique. Après chaque incrément de déformation statique de pas ∆εstat, l’effort statique
correspondant Fstat est mesuré. Puis un cycle dynamique est réalisé de la même manière
qu’au paragraphe 3.2.3, ce qui permet de mesurer l’effort dynamique Fdyn ainsi que le
déphasage tδ pour en déduire le module de conservation E′ et le facteur d’amortissement
tan δ.

3.2.4.1 Essai DMA-BS de référence sur un fil d’acier C90

La figure 3.8 montre le résultat d’un essai DMA-BS effectué sur un fil d’acier C90 réalisé
jusqu’à rupture. Le module de conservation E′ est constant au cours de la déformation y
compris sur la zone correspondant à la plasticité. La zone grisée (ϵ < 0, 25%) indique la
zone où les mesures dynamiques ne sont pas exploitables. En effet la superposition de la
déformation dynamique ϵdyn = 0, 1% lorsque la déformation statique ϵstat est trop faible
ne suffit pas à obtenir un effort dynamique Fdyn mesurable avec suffisamment de précision.
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Figure 3.5: Essai DMA-BT effectué sur un fil d’acier C90.

Cet essai servira en partie de référence pour comprendre les évolutions du module de
conservation pour le fil NiTi lors des essais DMA-BS.

3.2.4.2 Un essai type sur le fil FWM#1-SE

La figure 3.9 représente un résultat de mesures du module de conservation E′ et de
la contrainte σ (fig. 3.9a) ainsi que du facteur d’amortissement tan δ (cf. fig. 3.9b) sur un
fil SE pour un essai effectué lors d’une charge-décharge à une température 40°C. Comme
pour l’essai DMA-BT, on peut noter que pour E′ on obtient des valeurs exploitables ainsi
que de fortes évolutions, alors que pour tan δ on obtient toujours des valeurs faibles et
bruitées (toujours inférieures à 0,05) que l’on choisira de ne pas exploiter par la suite.
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Figure 3.6: Essai DMA-BT sous une contrainte σstat=300 MPa sur le fil SE. a) Mesure
du module de conservation E’, b) mesure du facteur d’amortissement tan δ.
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Figure 3.9: Essai DMA-BS sur le fil SE à une température de 40°C. a) mesures du module
de conservation E’ et de la contrainte σ b) mesure du facteur d’amortissement tan δ.
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3.2.5 Répétabilité et éléments influents

Avant de réaliser l’ensemble des essais, différentes mesures ont été effectuées pour
déterminer à la fois la répétabilité des mesures et l’influence éventuelle des différents
paramètres sur les résultats. A l’issue de cette étude préliminaire l’ensemble des paramètres
dynamiques seront choisis.

Les alliages NiTi sont sensibles aux couplages thermomécaniques, les vitesses de dé-
formation pour des essais quasi statiques ont des influences sur les résultats [Shaw et
Kyriakides, 1995; Favier et al., 2007; Churchill et al., 2010]. On peut se demander dans
quelle mesure la réalisation d’un cycle DMA lors d’un essai peut influencer les résultats
et quels paramètres choisir.

Les essais en température nécessitent l’utilisation d’un ventilateur pour homogénéi-
ser la température dans l’enceinte thermique. On peut se demander si la présence du
ventilateur a une influence sur les mesures.

En traction, le phénomène de localisation lors des transformations peut influencer
les courbes, des augmentations ou diminutions brusques aux alentours des plateaux de
transformation peuvent ainsi apparaître. La méthode de fixation de l’échantillon peut
avoir une influence sur les résultats contraintes déformation [Churchill et al., 2009b, a].
Dans notre cas, les fils ont été serrés sur des mors standards plats et l’on peut se demander
si l’effort de serrage influence la mesure du module de conservation E′.

Notre étude concerne finalement :

– la répétabilité,
– l’influence du serrage des mors,
– l’influence du ventilateur,
– l’influence de la fréquence f ,
– l’influence de l’amplitude des déformations dynamiques εdyn,
– l’influence du cyclage.

3.2.5.1 Répétabilité des mesures

Afin de vérifier la répétabilité des mesures, trois essais successifs DMA-BS ont été
réalisés dans les mêmes conditions sur trois échantillons différents. La figure 3.10a montre
les trois courbes "contrainte-déformation" correspondantes. Les deux premières courbes
sont parfaitement superposées, la troisième est très légèrement décalée avec au chargement
un plateau au même niveau mais plus court d’environ 0,2% de déformation. A la décharge
le plateau du troisième essai est à un niveau inférieur de 30 MPa (soit une variation de
10%).

La figure 3.10b montre les trois courbes "module de conservation-déformation" corres-
pondantes. Les trois courbes ont les mêmes formes, mais on peut observer un décalage
qui peut atteindre 4,5 GPa (soit une variation de 10%). Pour la suite on considérera que
les mesures du module de conservation seront données avec un intervalle de tolérance de
5 GPa.
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Figure 3.10: Répétabilité des mesures DMA sur les courbes a) contrainte-défomation, b)
module de conservation-déformation.

3.2.5.2 Influence du serrage des mors

Lors des essais, les fils sont serrés dans des mors standards de type étau. Afin de
garantir le non glissement lors des essais de traction, cela nécessite de serrer suffisamment
les mors. Il est connu que cela peut avoir une influence sur le phénomène de localisation et
sur les courbes "contrainte-déformation" [Churchill et al., 2009a], mais il reste à déterminer
l’influence sur la mesure du module de conservation. Deux essais ont été réalisés : un essai
avec un serrage modéré mais qui limite le glissement, un autre essai avec un serrage très
important.

La figure 3.11a représente les courbes "contrainte-déformation" et ne montre pas de dif-
férences significatives sur les niveaux de contrainte. La figure 3.11b représente les courbes
"module de conservation-déformation" et ne montre pas de différences significatives qui
restent dans le domaine de tolérance des 5 GPa.

Figure 3.11: Influence du serrage des mors sur les courbes a) courbes "contrainte-
déformation", b) courbes module de "conservation-déformation".
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3.2.5.3 Influence du ventilateur

Les essais sont effectués dans une enceinte thermique, un ventilateur est utilisé afin
d’homogénéiser la température. Les alliages NiTi étant sensibles aux phénomènes de cou-
plages thermomécaniques, deux essais ont été réalisés à la température ambiante avec et
sans ventilation. La figure 3.12a représente les courbes "contrainte-déformation" pour les
deux essais et ne montre pas de différences significatives sur les niveaux de contrainte.

La figure 3.12b représente les courbes du "module de conservation-déformation" pour
les deux essais et ne montre pas de différences significatives sur les valeurs du module de
conservation qui restent dans l’intervalle de tolérance des 5 GPa.

Figure 3.12: Influence du ventilateur sur les courbes, a) "contrainte-déformation b) mo-
dule de conservation-déformation".

3.2.5.4 Influence de la fréquence

Des essais préliminaires ont été effectués pour voir l’influence de la fréquence des
mesures dynamiques sur la mesure des contraintes et du module de conservation pour les
essais DMA-BS et DMA-BT.

La figure 3.13 montre les résultats pour des essais DM-BS effectués à 1 Hz, 50 Hz,
100 Hz à la température ambiante T=27°C. A noter que la température Af mesurée
par la DSC étant de 26°C, c’est à dire proche de la température ambiante des essais,
les échantillons ont tous été chauffés préalablement à 100°C. La figure 3.13a montre la
courbe contrainte-déformation pour les 3 fréquences. Les essais effectués à 50 et 100 Hz
montrent des courbes contrainte-déformation parfaitement confondues. L’essai effectué à
une fréquence de 1 Hz montre une courbe contrainte-déformation confondue avec les essais
à 50 Hz et 100 Hz sur le début de l’essai mais avec un plateau de transformation qui atteint
εtr=7,3% contre 6,7%. Cependant lors des essais de répétabilité, des différences du même
ordre ont été obtenues.

La figure 3.13b montre les évolutions du module de conservation E’ en fonction de
la déformation. La forme des courbes sera discutée aux paragraphes 3.5.2 et 3.6.2. La
fréquence des essais n’influence pas la forme des courbes mais elles subissent un léger
décalage qui n’excède pas l’intervalle de tolérance des 5 GPa.
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Figure 3.13: Influence de la fréquence des DMA sur les essais a) courbes "contrainte-
déformation" , b) courbes "module de conservation-déformation".

La figure 3.14 montre les résultats pour des essais DMA-BT effectués à 10 Hz, 50
Hz, 100 Hz sous une contrainte de 100 MPa. La fréquence a très peu d’influence sur
le module de conservation (moins de 2 GPa), qui est dans l’intervalle de tolérance des
mesures effectuées au paragraphe 3.2.5.1.
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Figure 3.14: Influence de la fréquence sur les essais DMA-BT.

La durée moyenne d’un essai DMA-BS à 1 Hz est de 82 minutes contre 13 minutes
pour un essai effectué à 100 Hz. Etant donné le nombre d’essais important à réaliser et la
faible influence de la fréquence, il a été décidé de faire l’ensemble des essais à une fréquence
de 100 Hz.

3.2.5.5 Influence et choix de l’amplitude de la déformation dynamique

Lors d’un essai DMA-BS (cf figure 3.7) ou d’un essai DMA-BT (cf figure 3.4), il faut
que l’éprouvette soit toujours en traction (les sollicitations alternées sont impossibles).
Cela impose une première condition donnée par l’inéquation :

εdyn < εstat (3.6)
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Si l’on souhaite faire des mesures dynamiques dès la mise en charge lors d’un essai de
DMA-BS, cela impose un εdyn faible. De même, lors d’un essai de DMA-BT, il faut que
cette dernière soit choisie de telle sorte que l’éprouvette reste en traction lors de la mesure
dynamique. L’ensemble des essais sera effectué avec εdyn = 0, 1%.

Une deuxième condition est nécessaire sur le pas de mesure ∆εstat d’un essai DMA-
BS, un mauvais choix peut engendrer une erreur sur les valeurs de contraintes mesurées
au cours de l’essai. La figure 3.15 montre l’effet d’un mauvais choix. Un premier essai de
traction (stat) sans mesure dynamique a été effectué, puis deux essais successifs (dyn 1
et dyn 2) avec dans le premier cas ∆εstat > εdyn et ∆εstat < εdyn dans le deuxième cas.
Dans le premier cas (dyn 1) on observe que le plateau de transformation est confondu avec
le plateau obtenu sans DMA, dans le second cas (dyn 2) on observe un plateau plus bas
et une aire d’hystérésis beaucoup plus faible. La figure 3.16 explique schématiquement la
raison de cette différence. Sur la figure 3.16a, avec ∆εstat>εdyn, le cycle est complet et la
mesure au point O’ (fin du cycle) est au même niveau que la mesure au point O (début du
cycle). Sur la figure 3.16b, avec ∆εstat<εdyn, le cycle est "incomplet" et la mesure au point
O’ (fin du cycle) est à un niveau inférieur que la mesure au point O (début du cycle). Afin
que les mesures de contraintes soient comparables entre des essais avec et sans DMA, il
faudra donc que l’inéquation suivante soit vérifiée :

εdyn < ∆εstat (3.7)
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Figure 3.15: Importance des amplitudes ∆εstat et εdyn lors d’un essai DMA-BS.

3.2.5.6 Influence du cyclage

Les effets du cyclage sur le comportement des fils de NiTi sont bien connus, cela se
traduit notamment par une baisse du plateau (contrainte notée σs(SIMT )) au cours des
cent premiers cycles [Miyazaki et al., 1986]. Les "micros" cycles des mesures DMA peuvent
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a) b)

Figure 3.16: Illustration de l’influence de ∆εstat et εdyn sur la mesure des contraintes lors
d’un essai DMA-BS.

avoir une influence sur le cyclage macroscopique. Deux cycles de traction (déformation de
10%) sans mesure dynamique ont été effectués sur un fil. Deux autres cycles de traction
avec des mesures dynamiques ont été réalisés sur un nouveau fil. La figure 3.17a représente
les courbes contrainte-déformation des 4 essais. Pour les essais avec mesures dynamiques,
le plateau diminue de 37 MPa (614 MPa à 577 MPa) entre les deux cycles. Pour les essais
sans mesures dynamiques, le plateau diminue de 55 MPa (588 MPa à 533 MPa) entre les
deux cycles. Les mesures dynamiques ont un effet sur le plateau en accentuant l’effet de
cyclage. La figure 3.17b représente les courbes module de conservation-déformation des
deux cycles réalisés avec des mesures dynamiques. Les valeurs du module de conservation
sont proches avec une différence qui peut atteindre 3 GPa, comprise dans l’intervalle de
tolérance des 5 GPa.

Figure 3.17: Influence du cyclage a) courbes "contrainte-déformation" b) courbes module
de "conservation-déformation".
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3.2.6 Essais effectués

Les essais doivent permettre d’étudier sur un fil superélastique les différents phéno-
mènes en jeu lors des transformations de phase à partir d’une analyse des mesures DMA.
Cela passe entre autres par la détermination des températures de transformation sous
différentes contraintes et par l’analyse de l’évolution des mesures dans un premier temps,
puis par la détermination des modules d’élasticité des différents phases dans un deuxième
temps. Pour ce faire, nous utiliserons plusieurs essais de DMA-BS et de DMA-BT sur le
fil superélastique.

Afin d’avoir des éléments de comparaison, deux essais complémentaires ont été effectués
sur le fil brut d’étirage FWM#1-CW.

Les paramètres des mesures dynamiques sont les mêmes pour l’ensemble des essais afin
de pouvoir comparer les résultats issus des deux types d’essai : εdyn = 0, 1% et f = 100Hz.

3.2.6.1 Essais DMA-BS

La figure 3.18 représente le chronogramme des essais effectués. Les essais ont été effec-
tués tous les 20°C, pour des températures allant de -100°C à +100°C. Un échantillon est
utilisé pour chaque température. L’échantillon est maintenu pendant environ 5 minutes à
la température de l’essai, puis un premier chargement est effectué jusqu’à une déforma-
tion εmax = 10%. Ensuite une décharge est effectuée jusqu’à une charge nulle F = 0, puis
l’échantillon est rechargé jusqu’à la rupture.

Isotherme

res

rup

Temps

max=10%

préchauffage

F=0

Figure 3.18: Chronogramme des essais DMA-BS.

L’ensemble des essais DMA-BS réalisés sur le fil superélastique sont référencés dans le
tableau 3.1.
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Essai T (°C) Charge Décharge Rupture
DMA-BS-1 100 X X
DMA-BS-2 100 X
DMA-BS-3 80 X X
DMA-BS-4 80 X
DMA-BS-5 60 X X
DMA-BS-6 60 X
DMA-BS-7 40 X X
DMA-BS-8 40 X
DMA-BS-9 20 X X
DMA-BS-10 20 X
DMA-BS-11 0 X X
DMA-BS-12 0 X
DMA-BS-13 -20 X X
DMA-BS-14 -20 X
DMA-BS-15 -40 X X
DMA-BS-16 -60 X X
DMA-BS-17 -80 X X
DMA-BS-18 -100 X X

Tableau 3.1: Liste des essais DMA-BS effectués sur le fil superélastique.

3.2.6.2 Essais DMA-BT

La figure 3.19 représente le chronogramme des essais effectués. Les essais ont été réalisés
sous des contraintes allant de 50 MPa à 990 MPa pour des températures pouvant aller de
-140°C à 450 °C. Le fil est préchauffé à la température T1, les mesures DMA sont effectuées
lors du refroidissement jusqu’à la température T2, puis lors du réchauffement jusqu’à la
température T3.

L’ensemble des essais DMA-BT réalisés sur le fil superélastique sont référencés dans
le tableau 3.2.

Essai Contrainte (MPa) T1(°C) T2(°C) T3(°C)
DMA-BT-1 50 100 -100 100
DMA-BT-2 100 100 -100 100
DMA-BT-3 200-300 100 -100 100
DMA-BT-4 300 100 -100 100
DMA-BT-5 390 100 -100 100
DMA-BT-6 490 100 -100 200
DMA-BT-7 590 100 -100 200
DMA-BT-8 790 100 -100 200
DMA-BT-9 990 200 -140 200
DMA-BT-10 200 22 450 22

Tableau 3.2: Liste des essais DMA-BT effectués sur le fil superélastique.
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Figure 3.19: Chronogramme des essais DMA-BT.

3.2.6.3 Essais DMA sur le fil NiTi brut d’étirage

Le fil brut d’étirage a un comportement de type élastoplastique et avec pas ou peu de
transformation de phase [Delville et al., 2010]. Seuls deux essais seront effectués, un essai
DMA-BS lors d’un chargement/déchargement à une température de 27°C ainsi qu’un essai
DMA-BT entre +100°C et -100°C sous une contrainte de 100 MPa.

3.3 Résultats

3.3.1 Résultats des essais DMA-BS sur le fil NiTi SE

Pour chaque essai, les courbes contrainte-déformation et module de conservation-
déformation sont tracées. Les figures a) représentent les essais charge-décharge. Les figures
b) représentent l’essai à rupture consécutif à l’essai de charge décharge, à l’issue duquel
subsiste une déformation résiduelle notée εres. La déformation tracée sur les figures b),
est celle mesurée à partir de la fin de la décharge, ε − εres.

L’observation de l’évolution du module de conservation E′ permet d’identifier trois
grands types de courbe en fonction des températures des essais :

– Le premier type (type A) concerne les essais effectués à "haute" température c’est à
dire entre +40 et +100°C. Ces essais sont représentés sur les figures 3.21, 3.20, 3.22,
3.23,

– Le deuxième type (type B) concerne les essais effectués à des températures inter-
médiaires entre -40 et +20°C. Ces essais sont représentés sur les figures 3.24, 3.25,
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3.26, 3.27,
– Le dernier type (type C) concerne les essais effectués à "basse" température entre

-100 et -60°C. Trois essais sont représentés sur les figures 3.28, 3.29,

3.3.1.1 Essais de type A effectués de +40°C à +100°C

L’essai réalisé à 60°C est représenté figure 3.20. La figure 3.20a résulte d’un chargement
jusqu’à 10% de déformation, puis d’un déchargement jusqu’à force nulle.

La courbe contrainte-déformation, est classique pour un comportement proche d’un
comportement superélastique avec un plateau à 770 MPa qui apparaît à 1,4% de défor-
mation pour finir à 7,9%. Lors du déchargement le plateau apparaît pour une contrainte
de 380 MPa. La déformation résiduelle εres lors de ce premier cycle est de 0,6%.

La courbe module de conservation-déformation, montre l’évolution de E′ lors de la
charge/décharge. Lors de la charge, E′ débute à une valeur élevée, pour décroître rapide-
ment jusqu’au point (2). Ensuite E′ diminue régulièrement jusqu’au point (3) correspon-
dant à la fin du plateau supérieur. Entre les points (3) et (4), E′ augmente à nouveau.

Lors de la décharge, E′ diminue et atteint un minimum au point (5) qui précède le
plateau inférieur. Entre les points (5) et (6) qui correspondent à la singularité du plateau
inférieur, E′ augmente. Entre les points (6) et (7) correspondants au plateau, E′ augmente
régulièrement. Après le point (7), E′ augmente pour atteindre un maximum au point
(8). La figure 3.20b, montre le deuxième chargement effectué sur le même échantillon
jusqu’à la rupture. Il est possible d’identifier les mêmes points singuliers que lors du
premier chargement. Le point (4b) correspond à la rupture atteinte pour une contrainte
de 1570 MPa et une déformation de 13,8% (13,2%+εres=0,6%).

Les mêmes points singuliers peuvent être identifiés sur les essais effectués à 60°C, 80°C,
100°C représentés respectivement sur les figures 3.21, 3.22, et 3.23.
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Figure 3.20: Résultats des essais DMA-BS à 60°C a) lors d’une charge-décharge, b) lors
de la rupture (avec εres = 0, 74%.)
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Figure 3.21: Résultats des essais DMA-BS à 40°C a) lors d’une charge-décharge, b) lors
de la rupture (avec εres = 0, 7%).

Figure 3.22: Résultats des essais DMA-BS à 80°C a) lors d’une charge-décharge b) lors
de la rupture (avec εres = 0, 7%).

Figure 3.23: Résultats des essais DMA-BS à 100°C a) lors d’une charge-décharge, b) lors
de la rupture (avec εres = 1%).
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3.3.1.2 Essais de type B effectués de -40°C à +20°C

L’essai réalisé à 20°C est représenté sur figure 3.24. La figure 3.24a résulte d’un char-
gement jusqu’à 10% de déformation, puis d’un déchargement jusqu’à force nulle.

La courbe contrainte-déformation, est classique pour un comportement proche d’un
comportement superélastique avec un plateau à 540 MPa qui apparaît à 1,4% de défor-
mation pour finir à 6,9%. Lors du déchargement le plateau apparaît pour une contrainte
de 214 MPa. La déformation résiduelle εres lors de ce premier cycle est de 0,58%.

La courbe module de conservation-déformation montre l’évolution de E′ lors de la
charge-décharge. Lors de la charge, E′ diminue rapidement jusqu’au point (1) puis aug-
mente jusqu’au point (2). C’est cette diminution, puis réaugmentation de E’ avant
le plateau qui différencie les essais de type B des essais de type A réalisés à
plus haute température.

Entre les points (2) et (3) correspondant au plateau, E′ diminue régulièrement. Entre
les points (3) et (4), E′ augmente à nouveau jusqu’au point (4).

Lors de la décharge, E′ diminue jusqu’au point (5) qui précède le plateau inférieur.
Entre les points (5) et (6), qui correspondent à la singularité du plateau inférieur, E′ aug-
mente. Entre les points (6) et (7) correspondants au plateau, E′ augmente régulièrement.
Après le point (7), E′ diminue brusquement pour atteindre un minimum au point (8) pour
finalement augmenter à nouveau.

La figure 3.24b, montre un deuxième cycle effectué sur le même échantillon mais jusqu’à
la rupture. Il est possible d’identifier les mêmes points singuliers que lors du premier char-
gement. Le point (4b) correspond à la rupture atteinte pour une contrainte de 1530 MPa
et une déformation de 12%. Au chargement, les mêmes points singuliers peuvent être iden-
tifiés sur les essais à 0 °C, -20°C, -40°C, représentés respectivement sur les figures 3.25,
3.26, 3.27. En revanche lors de la décharge, les points (5) à (8) ne sont pas présents sur
les essais à -40°C et -20°C, car la charge nulle est atteinte avant l’apparition du plateau
inférieur.
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Figure 3.24: Résultats des essais DMA-BS à 20°C a) lors d’une charge-décharge, b) lors
de la rupture (avec εres = 0, 58%).
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Figure 3.25: Résultats des essais DMA-BS à 0°C a) lors d’une charge-décharge, b) lors
de la rupture (avec εres = 0, 73%).

Figure 3.26: Résultats des essais DMA-BS à -20°C a) lors d’une charge-décharge b) lors
de la rupture (avec εres = 6, 4%).

Figure 3.27: Résultats des essais DMA-BS lors d’une charge-décharge à T=-40°C.
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3.3.1.3 Essais de type C effectués de -100°C à -60 °C

L’essai réalisé à -80°C est représenté figure 3.28 qui résulte d’un chargement jusqu’à
10% de déformation, puis un déchargement jusqu’à force nulle.

La courbe contrainte-déformation, se rapproche d’un comportement ferroélastique avec
un plateau très bas à 200 MPa et une déformation résiduelle importante de 7%.

La courbe module de conservation-déformation montre l’évolution de E′ lors de la
charge-décharge. Lors de la charge, E′ débute à une valeur très faible pour augmenter
rapidement jusqu’au point (0). On observe un premier palier entre les points (0) et (1)
puis une augmentation de E′ jusqu’au point (2). C’est l’apparition de ce palier entre
(0) et (1) qui différencie les essais de type C des essais à plus haute température
de type B.

Le point (2) correspond au début du plateau. Pendant le plateau, E′ diminue réguliè-
rement jusqu’au point (3) pour ensuite augmenter jusqu’au point (4). Lors de la décharge
jusqu’à contrainte nulle, E′ suit la même évolution. L’essai réalisé à -60°C, représenté
figure 3.29a, est du même type que l’essai décrit à -60°C.
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Figure 3.28: Résultats des essais DMA-BS lors d’une charge-décharge à T=-80°C.
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Figure 3.29: Résultats des essais DMA-BS a) lors d’une charge-décharge à T=-60°C b)
lors de la rupture à T=-100°C.
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3.3.2 Résultats des essais DMA-BT sur le fil NiTi SE

Pour chaque essai, sont tracées les courbes déformation-température et module de
conservation-température. L’observation de l’évolution du module de conservation E′ per-
met d’identifier trois grands types de courbes en fonction des contraintes des essais :

– Le premier type (type I) concerne les deux essais effectués sous des contraintes de
50 MPa et 100 MPa. Ces deux essais sont représentés sur les figures 3.30 et 3.31,

– Le deuxième type (type II) concerne les essais effectués sous des contraintes com-
prises entre 200 MPa et 590 MPa. Ces essais sont représentés sur les figures 3.32,
3.33, 3.34, et 3.35

– Le dernier type (type III) concerne les essais effectués sous des contraintes de 790
MPa et 990 MPa. Ces deux essais sont représentés sur les figures 3.37 et 3.38.

3.3.2.1 Essais de type I effectués sous 50 MPa et 100 MPa

L’essai réalisé à 50 MPa est représenté sur la figure 3.30. Le fil est chauffé à une
température de 100°C, une contrainte constante de 50 MPa est appliquée. Les mesures
DMA sont effectuées pendant le refroidissement jusqu’à -100°C, puis pendant le chauffage
jusqu’à +100°C. La courbe déformation-température ne montre pas de grande variation
hormis une légère augmentation de déformation lors du refroidissement aux alentours de
20°C. La courbe du module de conservation-température montre l’évolution E′ lors du
refroidissement puis du réchauffage. Comme évoqué lors de la description du dispositif
expérimental et le principe de mesure, la mesure du niveau de déformation n’est pas
représentatif lors des balayages en température, et seules les variations seront discutées.
Lors du refroidissement, E′ débute à 77 GPa au point (1’), pour décroître régulièrement
jusqu’au point (2’) égal à 65 GPa pour une température de 27°C. La rupture de pente
n’étant pas franche la détermination du point (2’) se fait en traçant les tangentes aux
courbes. Cette méthode sera utilisée pour l’ensemble des points singuliers. Après le point
(2’), E′ chute de manière importante jusqu’au point (3’) où il atteint un minimum de 30
GPa pour une température de 11°C. Ensuite E′ augmente régulièrement jusqu’au point
(4’) pour atteindre 55 GPa à -100°C.

Lors du chauffage, E′ suit l’évolution inverse, le point (5’) est confondu au point (3’).
Le point (6’) est localisé à une température de 30°C pour un E′ de 62 GPa légèrement
décalé par au rapport au point (2’).

Les mêmes points caractéristiques peuvent être identifiés sur la figure 3.31 pour l’essai
effectué sous une contrainte de 100 MPa.

64



2

4

6

8

10

 

 

 

 (%
)  = 50MPa

-120 -100 -80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80 100 120
0

10
20
30
40
50
60
70
80

(4')

 +100°C  -100°C 
 -100°C   +100°C

 

E
' (

G
P

a)

T (°C)

f=100Hz
dyn

=0.1%

(1')

(2')

(3') (5')

(6')

Figure 3.30: Résultats des essais DMA-BT sous une contrainte de 50 MPa.
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Figure 3.31: Résultats des essais DMA-BT sous une contrainte de 100 MPa.
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3.3.2.2 Essais de type II effectués entre 200 MPa et 590 MPa

L’essai réalisé à 300 MPa est représenté sur figure 3.33. Le fil est chauffé à une tempé-
rature de 100°C, une contrainte de constante de 300 MPa est appliquée. Les mesures DMA
sont effectuées pendant le refroidissement jusqu’à -100°C, puis pendant le réchauffement
jusqu’à +100°C.

Au refroidissement, la courbe déformation-température montre deux variations. Une
première faible et étalée à environ 20°C et une seconde brutale avec une augmentation
de déformation qui apparaît à -45°C. Au chauffage, on observe une variation brutale de
déformation à 22°C.

La courbe inférieure montre l’évolution du module de conservation E′ lors du refroi-
dissement puis du réchauffage. Lors du refroidissement E′ débute à 71 GPa au point (1’),
pour décroître régulièrement jusqu’au point (2’) où il atteint 60 GPa pour une tempéra-
ture de 41°C. Après le point (2’), E′ chute de manière importante jusqu’au point (3’) où
il atteint un minimum de 41 GPa pour une température de 28°C. Ensuite E′ augmente
régulièrement pour atteindre un maximum en (4’) pour atteindre 57 GPa à -28°C. A par-
tir du point (5’), E′ chute rapidement pour une température de -45.5°C où il passe de
54 GPa à 36 GPa au point (6’) à une température de -50°C. C’est cette chute brutale
qui différencie les essais de type (I) et (II). Entre les points (5’) et (6’), seuls 2 ou
3 points de mesure sont disponibles, car l’essai étant asservi en contrainte (effort), il ne
peut pas suivre la brusque variation de déformation après le point (5’.)

Du point (6’) au point (7’), E′ augmente de manière régulière et atteint 42 GPa à une
température de -98°C.

Lors du réchauffement, E′ diminue régulièrement jusqu’au point (8’) où il atteint
22 GPa pour 22°C puis augmente brusquement à 43 GPa au point (9’) pour 25,4 °C. Une
seconde chute de E′ apparaît à 30°C où il atteint 40 GPa au point (10’). E′ augmente
à nouveau jusqu’au point (11’) où il atteint 62 GPa pour 48°C. Ensuite E′ retrouve sa
valeur initiale du point (1’).

Les mêmes points principaux sont identifiables pour les autres essais représentés sur
les figures 3.32, 3.34, 3.35, 3.36. Il faut noter que lorsque la contrainte augmente (cf. fig.
3.34, fig. 3.35, fig. 3.36) la chute de E′ au niveau de (3’) et (10’) est moins présente.
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Figure 3.32: Essai DMA-BT sous une contrainte de 200 MPa au refroidissement et
300MPa au chauffage.
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Figure 3.33: Essai DMA-BT sous une contrainte de 300 MPa.
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Figure 3.34: Essai DMA-BT sous une contrainte de 390 MPa.
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Figure 3.35: Essai DMA-BT sous une contrainte de 490 MPa.
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Figure 3.36: Essai DMA-BT sous une contrainte de 590 MPa.
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3.3.2.3 Essais de type III effectués sous 790 MPa et 990 MPa

L’essai réalisé à 990 MPa est représenté figure 3.38. Le fil est chauffé à une température
de 200°C, une contrainte de constante de 990 MPa est appliquée. Les mesures DMA sont
effectuées pendant le refroidissement jusqu’à -140°C, puis pendant le réchauffement jusqu’à
+200°C.

La courbe déformation-température montre deux variations brutales. Une augmenta-
tion qui apparaît lors du refroidissement à -82°C et une diminution plus faible qui apparaît
à 135°C au réchauffement. A la fin du chauffage une déformation résiduelle subsiste.

Lors du refroidissement E′ débute à 70 GPa au point (1’), pour décroître régulièrement
jusqu’au point (5’) où il atteint 51 GPa pour une température de 94°C. A noter que les
points (2’) et(3’), identifiés sur les essais de type I et II ne sont plus présents. C’est
l’absence des points (2’) et (3’) qui différencie les essais de type (III) des
essais de type (I) et (II). Après le point (5’), E′ chute brusquement pour atteindre
72 GPa au point (6’) à une température de 72°C. Ensuite E′ augmente de manière régulière
jusqu’au point (7’) où il atteint 52 GPa.

Lors du chauffage, E′ diminue régulièrement jusqu’au point (8’) où il atteint 16 GPa
pour 136°C puis augmente brusquement à 28 GPa au point (9’) pour 140°C. A noter que
la seconde chute et les points (10’) présents sur les essais de type II ne sont plus présents.
E′ augmente de manière continue jusqu’à la fin du réchauffement à 200°C où il atteint
59 GPa.

Les mêmes points caractéristiques sont identifiables sur l’essai effectué sous une contrainte
de 790 MPa représenté sur la figure 3.37.
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Figure 3.37: Essai DMA-BT sous une contrainte de 790 MPa.
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Figure 3.38: Essai DMA-BT sous une contrainte de 990 MPa.
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3.3.3 Résultats des essais DMA-BS et DMA-BT sur le fil NiTi CW

La figure 3.39 représente les résultats de l’essai DMA-BS effectué lors d’une charge
jusqu’à 3% de déformation et d’une décharge jusqu’à force nulle. Le module de conservation
E′ passe de 60 GPa en début de charge à 50 GPa en fin de charge, soit une diminution
de 16%. On observe l’évolution inverse lors de la décharge. La figure 3.40 représente les
résultats de l’essai DMA-BT sous une contrainte de 100 MPa. Le module de conservation
E′ augmente lors du refroidissement avec une faible pente de 0,02 GPa/°C. On observe
l’évolution inverse lors du chauffage.
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Figure 3.39: Essai DMA-BS effectué sur le fil CW à une température de 27°C.

3.4 Diagramme de changement de phase par l’analyse de E ′ et car-
tographie de E ′ dans l’espace contrainte-température

Dans un premier temps, l’objectif est de déterminer expérimentalement le domaine
d’existence des différentes phases A, R, M en fonction de la contrainte et de la tempéra-
ture. Dans l’espace contrainte-température, ce diagramme a déjà été représenté schéma-
tiquement sur la figure 2.15b, il est généralement construit à partir d’essais de traction
isotherme. Dans cette partie, il est proposé d’utiliser les variations du module de conserva-
tion E′ pour détecter les températures de transformations de phases et ainsi reconstruire
le diagramme.

L’analyse sera confrontée aux résultats expérimentaux de la DSC du matériau (para-
graphe 2.4.1) ainsi qu’aux données de la littérature sur les pentes des lignes de transfor-
mation. En effet, les pentes des lignes de transformation devraient vérifier la relation de
Clausius-Clapeyron Eq. (2.1). Dans le cas du NiTi, la littérature donne des valeurs [Mel-
ton et Mercier, 1981; Stachowiak et McCormick, 1987, 1988; Liu et al., 2008; Yoneyama
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Figure 3.40: Essai DMA-BT effectué sur le fil CW sous une contrainte de 100 MPa.

et Miyasaki, 2008] :

dσ

dT
|A−M = 5−8 MPa/°C dσ

dT
|A−R = 14−16 MPa/°C dσ

dT
|R−M = 4−6 MPa/°C

Dans un deuxième temps, des cartographies des valeurs de E′ sont tracées et des
modules d’élasticité sont proposés pour l’ensemble des phases A, R, M. Ces données sont
comparées aux valeurs de la littérature obtenues par d’autres moyens expérimentaux.

3.4.1 Etude des changements de phase à partir des essais DMA-BS

3.4.1.1 Interprétation physique des essais DMA-BS

Dans la présentation des résultats des essais DMA-BS, nous avons distingué 3 types
d’essai :

– les essais de type A réalisés à des températures de 40°C à 100°C , donc supérieures
à Af =24°C (cf. figure 3.2). Le matériau est donc initialement en phase austénitique,

– les essais de type B (entre -40°C et 20°C) et de type C (-60°C et -80°C). Comme
montré par la DSC de la figure 3.2, pour tous ces essais, l’état initial est un mixte
d’austénite et de phase R, avec la proportion de phase R d’autant plus importante
que la température est basse,

– pour les essais de type C, il est raisonnable de penser que le matériau est en phase
R.

Qualitativement, le mode de déformation des essais de type A peut-être décrit en se re-
posant par exemple sur l’essai à 60°C de la figure 3.20. Entre le point (0) et (2) le fil se
déforme de manière uniforme [Schlosser et al., 2008], les mécanismes de déformation sont
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d’une part l’élasticité de l’austénite, mais aussi une contribution d’une transformation un-
niforme d’austénite vers martensite. Le plateau (2)-(3) correspond à une localisation de
la déformation. Lors de l’étape (2)-(3), le fil est constitué de secteurs fortement déformés
à fort taux de martensite et de secteurs peu déformés à faible taux de martensite. En
poursuivant la charge entre (3) et (4), le fil se déforme de nouveau de manière uniforme,
les mécanismes de déformation étant l’élasticité de la martensite orientée, une poursuite
de la transformation austénite-martensite, et éventuellement des démaclages de la mar-
tensite. Lors de la décharge, la déformation est tout d’abord uniforme entre (4) et (5),
les mécanismes étant l’élasticité de la martensite orientée, un début de transformation
inverse M-A. Au point (5), le matériau est majoritairement martensitique mais comporte
néanmoins déjà une certaine fraction d’austénite. La déformation entre (6) et (7) est de
type localisée pour redevenir uniforme entre (7) et (8). Lors de cette dernière partie de
décharge, la déformation est due à l’élasticité mais aussi à une transformation inverse de
la martensite.

Les mécanismes de déformation des essais de type B sont assez similaires à ceux de
type A, hormis le fait que pour des températures inférieures à 20°C, le fil est initialement
partiellement en phase R. Ainsi dans la partie quasi linéaire (0)-(2) de l’essai à 20°C (cf.
figure 3.24), avant l’apparition du mode localisé de déformation associé au plateau (2)-
(3), les mécanismes sont triples, élasticité de l’austénite et transformation A-R et R-M.
Le long des deux plateaux (2)-(3) à la charge et (6)-(7) à la décharge, ainsi que lors de
la déformation uniforme (3)-(4)-(5), les mécanismes de déformation sont identiques aux
essais de type A. Lors du dernier stage de déformation, la déformation après le point (7)
est uniforme et met en jeu des mécanismes d’élasticité et de transformation inverse M-R,
M-A et R-A.

Pour les essais réalisés à des températures inférieures à -60°C, le fil est à l’état initial
entièrement en phase R. La particularité est l’apparition d’un plateau avant le point (2).
Les mesures de champs de déformation n’ont pas été réalisées, et il n’est pas possible
d’exclure le fait que ces plateaux soient associés à un mode de déformation localisée.
Une hypothèse est que ces plateaux correspondent à la réorientation de la phase R ; il
a été montré que la réorientation des variantes de martensite pouvaient conduire à des
modes de déformation localisées associé à un plateau [Liu et Van Humbeeck, 1998]. Le
second plateau lors de la charge (2)-(3) correspond à une localisation de déformation, la
différence de déformation entre secteurs faiblement et fortement déformés étant due à une
transformation entre phase R orientée et phase martensitique.

3.4.1.2 Diagramme de changement de phase

La figure 3.41a représente les températures et contraintes qui correspondent aux points
caractéristiques identifiés sur les courbes du module de conservation E′ lors des charge-
ments. Les points sont représentés dans l’espace contrainte-température et selon les trois
catégories (A, B, C) répertoriées en fonction des températures des essais. La DSC lors
du refroidissement (cf. fig. 3.2) a été superposée. De manière similaire, la figure 3.42a
représente les températures et contraintes qui correspondent aux points caractéristiques
identifiés sur les courbes du module de conservation E′ lors des déchargements. Les points
sont représentés dans l’espace contrainte-température et selon les deux catégories (A, B)
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répertoriées en fonction des températures des essais. Les points (5), (6), (7) ne sont pas
présents sur les essais de type C les transformations inverses n’ayant pas lieu. La DSC lors
du refroidissement (cf. fig. 3.2) a été superposée.

Comme vu dans le paragraphe précédent, les points (2) et (3) correspondent au début et
fin de la zone de déformation localisée lors de la charge. De manière identique, les points (5)
et (7) correspondent au début et fin de la zone de déformation localisée lors de la décharge,
lorsque le plateau à la décharge existe. Lors de la charge, bien que des mécanismes de
type A-M, A-R et R-M existent lors des étapes initiale (0)-(2) et finale (3)-(4), la plus
grande partie des transformations de phase ont lieu au cours du stage de déformation
localisée (2)-(3). Ainsi la pente dσ

dT des points (2) et (3) pour les essais de type A est une
bonne sensibilité à la température pour la transformation A-M induite mécaniquement.
La figure 3.41b représente la pente moyenne des points (2) et (3). Expérimentalement, la
pente moyenne pour les points (2) et (3) est de 6 MPa/°C et se situe dans l’intervalle des
5-8 MPa/°C de la littérature. En prolongeant linéairement ces points, la température de
transformation A-M à contrainte nulle peut être estimée à TAM =-65°C.

Pour les mêmes essais de type A, la pente dσ
dT pour la transformation inverse M-A

est obtenue à partir des points (5), (6), (7) de la figure 3.42b, et vaut 7,3 MPa/°C. En
prolongeant linéairement ces points, la température de transformation A-M à contrainte
nulle peut être estimée à TAM =-6°C.

Pour les essais de type B et C, la pente dσ
dT des points (2) et (3) donnent une bonne

estimation des températures TR−M sous différentes contraintes. La courbe TR−M en fonc-
tion de σ représentée sur la figure 3.41b est bien linéaire entre T=-20°C et 20 °C, avec une
pente de 4,3 MPa/°C. En prolongeant ces points jusqu’à contrainte nulle, la température
de transformation R-M a été estimée à TRM =-100°C. Pour des températures inférieures
à 20°C et de contrainte inférieure à 250 MPa, la linéarité entre TR−M et σ est moins bien
vérifiée comme déjà observée par exemple sur la figure 86 dans [Otsuka et Ren, 2005].

Les essais de type B font apparaître les points (1) à la charge. La ligne correspon-
dante à ces points sur la figure 3.41a est de faible pente, indiquant que le phénomène
lié au mécanisme de déformation prépondérant est alors peu sensible à la température.
Le matériau étant principalement en phase R, cette ligne peut provenir d’un phénomène
de réorientation de la phase R. Le phénomène de réorientation de la phase R avant la
transformation R-M a déjà été mis en évidence expérimentalement (entre autres par des
mesures ultrasoniques) et discuté [Sittner et al., 2006; Duerig, 2006].

Pour les essais de type C réalisés à -60°C et -80°C, le matériau initial est en phase
R autoacommodée. De manière identique aux essais de type B, il apparaît raisonnable
d’attribuer l’étape (0)-(1) de déformation aux phénomènes de réorientation de phase R,
très peu dépendants de la température.
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a)

b)

Figure 3.41: Tracé des points caractéristiques lors du chargement a) identification des
phases, b) estimation des températures de transformation.
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a)

b)

Figure 3.42: Tracé des points caractéristiques lors du déchargement a) identification des
phases, b) estimation des températures de transformation.
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3.4.2 Etude des changements de phase à partir des essais DMA-BT

3.4.2.1 Interprétation physique des essais DMA-BT

Dans la présentation des résultats des essais DMA-BT, nous avons distingué 3 types
d’essai :

– essais de type (I) réalisés sous des contraintes < 100 MPa,
– essais de type (II) réalisés sous des contraintes comprises entre 200 et 600 MPa,
– essais de type (III) réalisés sous des contraintes > 750 MPa.

Pour les trois types d’essais, les mesures commencent à 100°C ou à 200°C soient des
températures très supérieures à Af . On peut donc supposer que le fil est totalement
austénitique au début des essais.

Les essais de type (I) peuvent être examinés sur la figure 3.30 pour l’essai réalisé sous
50 MPa. Au refroidissement, ils font apparaître une transformation de type A-R. Lors du
refroidissement, une estimation du début de la transformation A-R est donnée par le point
(2’). Les courbes lors du refroidissement et du chauffage sont décalées de moins de 5°C,
cette faible hystérésis montre qu’il n’y a pas de transformation induisant de la martensite
même lorsque l’on refroidit à -100°C sous 50 ou 100 MPa. Ce décalage est comparable à
celui mesuré en DSC (cf. figure 3.2) avec TA−R=9°C et TR−A=16°C.

Les essais de type (II) peuvent être examinés par exemple sur la figure 3.33, pour l’essai
réalisé sous 300 MPa. Ils font apparaître une première transformation A-R puis une trans-
formation R-M. Lors du refroidissement, une estimation du début de la transformation
A-R est donnée par le point (2’), le point (5’) correspond au début de la transformation R-
M. La chute brutale entre (5’) et (6’) correspond au plateau où la déformation est localisée.
Ceci est confirmé par le nombre de points réduit lors de cette transition ; en effet l’essai
étant asservi en contrainte et non en déformation, il est impossible d’acquérir plus de
points pendant cette transition. Lors du chauffage, on retrouve la transformation inverse
M-R qui débute au point (8’). Lors du refroidissement et du chauffage les points (5’) et
(8’) sont décalés de 67°C, cette hystérésis importante montre que l’on est bien en présence
d’une transformation de type R-M et M-R. Au chauffage, on retrouve la transformation
R-A qui débute entre les point (9’) et (10’) avec un faible hystérésis de transformation par
rapport au refroidissement. Si l’on observe la figure 3.34 pour un essai réalisé sous une
contrainte plus importante (σ=390 MPa), les températures de transformation au chauf-
fage augmentent, mais cette augmentation est plus importante pour la transformation
M-R que pour la transformation R-A. Ainsi au chauffage, en augmentant la contrainte,
on passe progressivement d’une transformation M-R-A à une transformation directe M-A
(par exemple sur la figure 3.35 pour l’essai sous une contrainte σ=490 MPa).

Les essais de type (III) peuvent être examinés par exemple sur la figure 3.38, pour
l’essai réalisé sous 990 MPa. Lors du refroidissement la transformation A-R a disparu
pour ne laisser apparaître que la transformation A-M dont le début peut être estimé au
point (5’). La transformation est toujours caractérisée par son plateau de transformation,
et sa déformation localisée entre les points (5’) et (6’). Lors du refroidissement et du
chauffage les points (5’) et (8’) sont décalés de 55°C, cette hystérésis importante montre
que l’on est bien en présence d’une transformation de type A-M et M-A.
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3.4.2.2 Diagramme de changement de phase

La figure 3.43a représente les températures et contraintes qui correspondent aux points
caractéristiques identifiés sur les courbes du module de conservation E′ lors du refroidis-
sement sous différentes contraintes. Les points sont représentés dans l’espace contrainte-
température et selon les trois catégories (I, II, III) répertoriées en fonction des contraintes
appliquées. La DSC lors du refroidissement (cf. fig. 3.2) a été superposée. De manière
similaire, la figure 3.44a représente les températures et contraintes qui correspondent aux
points caractéristiques identifiés sur les courbes du module de conservation E′ lors du
chauffage sous différentes contraintes. Les points sont représentés dans l’espace contrainte-
température et selon les trois catégories (I, II, III) répertoriées en fonction des contraintes
appliquées. La DSC lors du chauffage (cf. fig. 3.2) a été superposée mais inversée pour
plus de lisibilité.

Comme vu au paragraphe précédent, les points (2’) et (3’) très présents sur les es-
sais de type (I) et (II) correspondent à la transformation A-R lors du refroidissement. La
moyenne des points (2’) et (3’) a été tracée sur la figure 3.43b. La pente moyenne dσ

dT vaut
15,2 MPa/°C conforme au 14-16 MPa/°C de la littérature. En prolongeant ces points jus-
qu’à contrainte nulle, la température de transformation A-R a été estimée à TA−R=13°C.
La DSC donne un pic à 9°C et un début de transformation à 21°C.

Les points (10’) et (11’) présents sur les essais de type (I) et (II) correspondent à la
transformation R-A lors du chauffage. La moyenne des points (10’) et (11’) a été tracée
sur la figure 3.44b. La pente dσ

dT des moyenne des points (10’) et (11’) pour les essais
de type (I) et (II) est une bonne sensibilité à la température pour la transformation R-A
induite mécaniquement. La pente moyenne relevée expérimentalement est de 14,8 MPa/°C
conforme aux 14-16 MPa/°C de la transformation directe. En prolongeant la ligne des
points (10’) et (11’) jusqu’à une contrainte nulle, il est possible d’estimer TR−A=18°C, la
DSC donnant un pic à 16°C.

Les points (5’) et (6’) des essais de type (III) correspondent à la transformation A-M
au refroidissement. La moyenne des points (5’) et (6’) a été tracée sur la figure 3.43b.
Ainsi la pente dσ

dT des points (5’) et (6’) des essais de type (III) est une bonne sensibilité
à la température pour la transformation A-M induite mécaniquement. La pente moyenne
relevée expérimentalement est de 5,6 MPa/°C est dans l’intervalle des 4-6 MPa/°C de
la littérature. En prolongeant la ligne de ces points jusqu’à une contrainte nulle, il est
possible d’estimer TA−M =-56°C.

Les points (5’) et (6’) des essais de type (I) et (II) correspondent à la transformation
R-M au refroidissement. La moyenne des points (5’) et (6’) a été tracée sur la figure
3.43b. Ainsi la pente dσ

dT des points (5’) et (6’) pour les essais de type (I) et (II) est une
bonne sensibilité à la température pour la transformation R-M induite mécaniquement.
La pente moyenne relevée expérimentalement est de 4,8 MPa/°C est dans l’intervalle des
4-6 MPa/°C de la littérature. En prolongeant la ligne des points (5’) et (6’) jusqu’à une
contrainte nulle, il est possible d’estimer TR−M =-110°C, la DSC effectuée refroidissant
jusqu’à -100°C, ne pouvait donc pas détecter cette transformation.

Inversement les points (8’) et (9’) présents au chauffage sur les essais de type (II)
et (III) correspondent à la transformation M-R. La moyenne des points (8’) et (9’) a
été tracée sur la figure 3.44b. La pente moyenne dσ

dT des points (8’) et (9’) déterminée
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expérimentalement est de 6 MPa/°C dans l’intervalle des 4-6 MPa/°C de la littérature.
En prolongeant la ligne des points (8’)+(9’) jusqu’à une contrainte nulle, il est possible
d’estimer TM−R=-25°C.
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a)

b)

Figure 3.43: a) Tracé des points caractéristiques et identification des changements de
phase lors du refroidissement b) Schéma simplifié.

81



a)

b)

Figure 3.44: a) Tracé des points caractéristiques et identification des changements de
phase lors du chauffage b) Schéma simplifié.
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3.4.3 Bilan des températures de transformation de phase et séquence de trans-
formation

3.4.3.1 Bilan des températures de transformation de phase

Le tableau 3.3 synthétise d’une part les résultats des températures de transformation
de phases déterminées par DSC, essais DMA-BS et essais DMA-BT et d’autre part les
pentes dσ

dT déterminées par les essais DMA-BS et DMA-BT et les valeurs données par
la littérature. La DSC n’a pas pu atteindre une température suffisamment basse pour
détecter la phase M. Par conception il n’est pas possible de faire des DSC sous charge,
et donc impossible de déterminer l’influence de la contrainte sur les températures de
transformation. Les essais DMA-BS ne permettent pas de faire apparaître de manière
précise la phase R. A l’exception de la température de transformation TM−R qui n’a pas
pu être déterminée, les essais DMA-BT donnent l’ensemble des informations.

T transformation (°C) ∆σ
∆T (MPa/°C)

DSC DMA-BS DMA-BT DMA-BS DMA-BT Littérature
A-M ? -65 -56 6 5,6 5-8
A-R 9,2 ? 13 ? 15,2 14-16
R-M ? -100 -110 4,3 4,8 4-6
M-A ? - 6 -25 6,3 6 5-8
M-R ? ? ? ? ? 4-6
R-A 16 ? 18 ? 14,8 4-16

Tableau 3.3: Tableau comparatif des Températures de transformation de phases et des
relations de Clausius Clapeyron.

3.4.3.2 Séquences de transformation à partir des essais DMA-BT

i) L’aspect thermodynamique des transformations a été présenté de manière qualitative
au paragraphe 2.3, et de nombreuses publications traitent de cet aspect [Ortin et Planes,
1989; Wollants et al., 1993; Favier et Liu, 2000; Yoneyama et Miyasaki, 2008].

Ce paragraphe présente une étude quantitative à partir des résultats expérimentaux
des essais DMA. Le but est de tracer les fonctions énergie libres des différentes phases,
sous contrainte nulle en fonction de la température.

ii) Le tableau 3.3 montre que ce sont les essais DMA-BT qui fournissent le plus
d’informations sur les températures de transformation de phase et leur dépendance à la
contrainte. L’étude thermodynamique des transformations à partir des essais DMA-BT,
doit permettre de quantifier les énergies en jeu et de déduire les séquences de transforma-
tion au refroidissement et au chauffage sous contrainte nulle.

Dans le cas de la transformation A-M sous contrainte et en négligeant dans un premier
temps l’énergie irréversible ∆Eir responsable de l’hystérésis (dans ce cas TA−M = TM−A,
l’équation 2.2 devient :

∆GAM = ∆HAM − T∆SAM + W AM
meca (3.8)

Avec ∆GAM = GM − GA , ∆HAM = HM − HA, ∆SAM = SM − §A
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Le travail mécanique en traction vaut :

W AM
meca = −σAM εAM

ρ
(3.9)

où σAM est la contrainte sous laquelle s’effectue la transformation, εAM la déformation de
transformation et ρ la masse volumique.

L’influence de la contrainte sur la température de transformation est donnée par l’équa-
tion de Clausius-Clapeyron :

dσAM

dT
= −∆SAM ρ

εAM
= CpAM (3.10)

Les énergies irréversibles Eir, sont responsables des hystérésis en température (ou
contrainte), TA−M ̸=TM−A. On notera GM− = GM +Eir , GM+ = GM −Eir , HM− = HM +
Eir , HM+ = GM − Eir. Les signes "-" et "+" des exposants, représentent respectivement
les énergies libre au refroidissement et au chauffage.
Au refroidissement et sans contrainte, on a l’équation suivante :

GM− − GA = HM − HA − T (SM − SA) (3.11)

A T = TA−M , GM− = GA et en utilisant l’équation 3.10, on en déduit l’équation suivante :

GM− − GA = −CpAM εAM

ρ
(TA−M − T ) (3.12)

Au chauffage pour la transformation inverse on obtient l’équation suivante :

GA − GM+ = −CpMAεMA

ρ
(TM−A − T ) (3.13)

iii) Pour tracer GM− et GM+ par rapport à GA on prendra :
– TA−M =-56°C et TM−A=-25°C
– CpAM = CpMA= 5,8 MPa/°C moyenne des essais DMA-BT au refroidissement et

au chauffage.
– εAM =−εMA= 0,08 [Favier et al., 2007]
– ρ = 6,5 g/cm3

Les fonctions GM− et GM+ ont été tracées par rapport à GA et reportées sur les figures
3.45 et 3.46.

iv) Un raisonnement identique sur la transformation A-R au refroidissement conduit
à l’équation suivante :

GR− − GA = −CpARεAR

ρ
(TA−R − T ) (3.14)

Et au chauffage pour la transformation R-A :

GA − GR+ = −CpRAεRA

ρ
(TRA − T ) (3.15)

Pour tracer GR− on prendra :
– TA−R=13°C et
– TR−A=18°C
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– CpAR = CpRA= 15 MPa/°C moyenne des essais DMA-BT au refroidissement et au
chauffage.

– ρ = 6,5 g/cm3

Pour εAR=−εRA il est possible d’utiliser la transformation R-M au refroidissement. En
effet à la température T = TR−M l’équation 3.12 est égale à l’équation 3.14 et l’on en
déduit l’équation :

εAR = εAM
CpAM

CpAR

(TA−M − TR−M )
(TA−R − TR−M )

(3.16)

Avec TR−M =-110°C on obtient εAR=0,014. Cette valeur est cohérente avec les données de
la littérature (par exemple εAR=0,01 [Favier et al., 2007])
Les fonctions GR− et GR+ ont été tracées par rapport à GA et reportées sur les figures
3.45 et 3.46.

v) La figure 3.45 permet d’analyser aisément la séquence de transformation sans
contrainte au refroidissement. La ligne GA croise d’abord la ligne GR− à T = TA−R

(∆GAR = 0), puis en suivant la ligne GR− celle-ci croise la ligne GM− à T = TA−M

(∆GRM = 0). La séquence de transformation au refroidissement sans contrainte est donc
A-R-M. La figure 3.46 permet d’analyser la séquence de transformation sans contrainte
au chauffage. La ligne GM+ croise d’abord la ligne GR+ à T = TM−R (∆GMR = 0), puis
en suivant la ligne GR+, celle ci croise la ligne GA à T = TR−A (∆GRA = 0). La séquence
de transformation au chauffage sans contrainte est donc M-R-A. Sur la figure 3.46, il
est possible de déterminer TM−R=-59°C, température qui n’avait pas pu être déterminée
expérimentalement.

vi) L’ensemble des données relatives aux transformations sont répertoriés dans le ta-
bleau 3.4.

T (°C) εtr (%) dσ
dT (MPa/°C) ∆S (J.K−1.kg−1) Eir(J.g−1)

A-M -56 8,0 5,6 71 1,10
A-R 13 1,4 15,2 31 0,08
R-M -110 6,6 4,8 40 -
M-A -25 8,0 6,0 71 1,10
M-R -59 6,6 4,8 40 -
R-A 18 1,4 14,8 31 0,08

Tableau 3.4: Tableau comparatif des Températures de transformation de phases, des défor-
mations de transformation, des relations de Clausius Clapeyron, des variations d’entropies
et des énergies irréversibles.

85



-140 -120 -100 -80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80

-15,2°C
A-R

-110°C

T (°C)

 GA

 GM-

 GR-

G

A-M

R-M

-56°C

Figure 3.45: Séquence de transformation au refroidissement sous contrainte nulle déter-
minée à partir des essais DMA-BT.
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Figure 3.46: Séquence de transformation au chauffage sous contrainte nulle déterminée
à partir des essais DMA-BT.
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3.4.4 Cartographie du module de conservation dans l’espace contrainte-température

L’analyse de E′ a permis de déterminer les domaines d’existence des phases A, R,
M dans l’espace contrainte-température en fonction de l’historique de chargement : lors
d’un chargement/déchargement et d’un refroidissement/chauffage. La confrontation avec
la DSC et les données de la littérature confirme ces domaines.

Dans ce paragraphe on se propose de discuter sur les valeurs de E′ des différentes
phases. Cette analyse est effectuée pour les deux types d’essais : lors d’une charge/décharge
(DMA-BS) ainsi qu’au cours du refroidissement/réchauffage sous contrainte (DMA-BT).

3.4.4.1 Cartographie de E′ lors des essais DMA-BS

Les figures 3.47 et 3.48 représentent la compilation des valeurs de E′ respectivement
lors des essais de chargement effectués de -100°C à +100°C et lors des décharges effectuées
de -80°C à +100°C. Les lignes de transformation/réorientation ont été superposées pour
identifier les domaines où les phases A, R, M sont présentes majoritairement. Près des
lignes, la mesure du module de conservation E′ prend en compte l’ensemble des phéno-
mènes : élasticité, transformation, localisation, réorientation. Loin de ces lignes, le méca-
nismes prépondérant est majoritairement l’élasticité et le module de conservation E′ est
alors une bonne estimation du module d’élasticité.

3.4.4.2 Cartographie de E′ lors des essais DMA-BT

Les figures 3.49 et 3.50 représentent la compilation des valeurs de E′ des essais DMA-
BT respectivement lors des refroidissements et chauffage effectués sous des contraintes
allant de 50 à 990 MPa. Comme pour les essais DMA-BT, les lignes de transforma-
tion/réorientation ont été superposées pour identifier les domaines où les phases A, R,
M sont présentes majoritairement.

3.4.4.3 Evaluation des modules d’élasticité des différentes phases

Pour l’austénite, E′
A vaut 70-75 GPa à haute température (>60°C) et faiblement

contraint (<200 MPa). Les valeurs de la littérature peuvent varier de 30 à 70 GPa [Liu et
Xiang, 1998; Vaidyanathan et al., 1999; Nitinol, 2004]. L’article de Sittner et al. [Sittner
et al., 2014] avec une investigation des modules d’Young par différentes méthodes (y com-
pris des essais DMA issus des essais DMA-BS présentés dans ce manuscrit) confirme cette
valeur . Les essais DMA-BT à très haute température (>150°C) et faiblement contraints
(<300 MPa) montre que E′

A évolue encore et peut atteindre les 80-85 GPa. Cette augmen-
tation de E′

A avec la température (alors que pour la plupart des matériaux métalliques
on observe la tendance inverse) laisse penser que les phénomènes liés aux transforma-
tions/réorientations sont présents très loin des lignes de transformation.

Pour la martensite, E′
M atteint les 60-65 GPa dans la zone à faible température

(<-80°C) et fortement contraint (>1000 MPa). Cette valeur est supérieure aux 28-41 GPa
[Nitinol, 2004] souvent utilisés ou les 16-22 GPa déterminés lors d’un chargement [Liu et
Xiang, 1998] mais proches des valeurs 63-73 GPa [Rajagopalan et al., 2005; Dunand et al.,
1996]. Ces grandes variations dans les valeurs de la littérature peuvent être expliquées par
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les phénomènes de transformation qui finalement ont lieu sur des grandes amplitudes, ainsi
selon les conditions où sont effectuées les mesures, on obtiendra des valeurs différentes.

Pour la phase R, pour les essais DMA-BS, il est difficile d’exclure les valeurs proches
des lignes de transformation/réorientation, mais dans cette zone, E′

R varie entre 45 et 65
GPa. Sur les essais DMA-BT le domaine d’existence de la phase R est assez important,
il est envisageable d’évaluer son module de conservation E′

R assez loin des zones de trans-
formation. Dans cette zone, E′

R atteint les 55-60 GPa, valeur supérieure aux 20 GPa de
la littérature [Sittner et al., 2006].
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Figure 3.47: Evolution de E′ dans l’espace contrainte-température lors d’un chargement.
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Figure 3.48: Evolution de E′ dans l’espace contrainte-température lors de la décharge.
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Figure 3.49: Evolution de E′ dans l’espace contrainte-température lors du refroidisse-
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3.5 Analyse des résultats des essais DMA-BS

3.5.1 Analyse d’un essai DMA-BS sur le fil CW

Le résultat de l’essai DMA-BS sur le fil NiTi CW (cf. fig. 3.39) ne montre pas de
variation brutale du module de conservation mais on observe une diminution linéaire au
cours de la déformation. Si le comportement du fil était purement élastoplastique (avec
ou sans écrouissage), E′ devrait être constant pendant tout l’essai, comme le montre la
figure 3.8 qui résulte d’un essai DMA-BS effectué jusqu’à rupture sur un fil d’acier C90.
Même si le fil CW ne montre pas de variation brutale du module de conservation, on ne
peut pas exclure une transformation diffuse en comparant les essais DMA-BS effectués sur
le fil NiTi CW et sur l’acier C90 (cf. fig. 3.8).

L’absence de transformation franche est expliquée par le procédé de fabrication d’éti-
rage à froid du fil. La structure cristalline tend à disparaître selon le taux de réduction
lors de l’étirage [Tsuchiya et al., 2006; Sharifi et al., 2014; Prokoshkin et al., 2008]. A
partir de 25% de réduction, il reste une structure cristalline de type austénite majoritai-
rement mais la transformation martensitique disparaît. A partir de 40% de réduction, la
structure cristalline disparaît pour laisser place à une phase amorphe. Le fabricant Fort
Wayne Metals annonce un taux de réduction de 45% pour ce fil ce qui valide le fait d’avoir
une phase amorphe. Cette phase amorphe peut-être recristallisée avec des traitements
thermiques [Tsuchiya et al., 2006]. Même si le fabricant ne précise pas les détails du trai-
tement effectué, c’est la procédure classique pour obtenir le fil SE objet de l’étude. L’effet
des traitements thermiques sur les fils (CW) sera étudié au chapitre 4.
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3.5.2 Analyse des essais DMA-BS sur le fil FWM#1-SE

L’analyse s’effectue dans un premier temps sur l’essai DMA-BS effectué à une tempéra-
ture de 60°C. Sur l’essai jusqu’à rupture, il est possible d’identifier quatre zones d’évolution
différentes, ces zones sont identifiées de (I) à (IV) sur la figure 3.51. La figure 3.52 repré-
sente les mêmes zones, sur une courbe montrant l’évolution du module de conservation E′

en fonction de la contrainte σ.
Les figures 3.53 et 3.54 représentent les zones équivalentes sur l’essai DMA-BS-60

effectué jusqu’à 10 % de déformation. Contrairement à l’essai effectué jusqu’à rupture, la
zone (IV) n’est pas présente sur cet essai. Les figures 3.55 et 3.56 représentent les zones
équivalentes sur l’essai DMA-BS-60 lors de la décharge jusqu’à contrainte nulle. Lors de
la décharge, ces zones sont identifiées (IIId), (IId), (Id) et correspondent respectivement
aux zones (III), (II), (I).

Les zones (I), (III), (IV) correspondent à des zones où les déformations sont uniformes
et la zone (II) correspond à une zone où la déformation est localisée comme cela a été
montré grâce à des mesures de locales de déformations et de source de chaleur [Favier
et al., 2007]. Des travaux plus récents et encore non publiés, réalisés par Vincent Delobelle
et reproduits ici avec son aimable autorisation, montrent les mêmes résultats et donnent
des informations supplémentaires lors du déchargement. La figure 3.57 montre une partie
des essais effectués. Les figures 3.57a, 3.57c, montrent les courbes contrainte-déformation
globales et les figures 3.57b, 3.57d, montrent les déformations locales le long du fil. Lors
de la charge, l’observation du profil (cf. fig. 3.57b) montre que la déformation est uniforme
aux instants (a),(b),(c) alors qu’un front de localisation se propage de (c) à (f). La décharge
(fig. 3.57c) débute au point (g) avant la fin du plateau. L’observation du profil (cf. fig.
3.57d) montre que le front de localisation ne se déplace pas de (g) à (i). Ce dernier
résultat permet de faire l’hypothèse que lors des essais de DMA et donc lors des micro
cycles charge/décharge le front de localisation ne se déplace pas.

A partir de ces constatations, nous allons essayer de proposer des modèles d’évolution
de E′ pour les zones de déformation uniforme (zone (I),(III) et (IV)) et pour la zone de
localisation (zone (II)).
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Figure 3.51: Définition des quatre zones d’évolution du module de conservation pendant
un essai DMA-BS tracé en fonction de la déformation ε.
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tion de la contrainte σ pendant un essai DMA-BS-60 lors d’un chargement jusqu’à rupture.
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Figure 3.53: Définition des trois zones d’évolution du module de conservation en fonction
de la déformation ε pendant un essai DMA-BS-60 jusqu’à 10% de déformation.
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Figure 3.54: Définition des trois zones d’évolution du module de conservation en fonction
de la contrainte σ pendant un essai DMA-BS-60 jusqu’à 10% de déformation.
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Figure 3.55: Définition des trois zones d’évolution du module de conservation en fonction
de la déformation ε pendant un essai DMA-BS-60 lors de la décharge jusqu’à contrainte
nulle.
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Figure 3.57: Mesures contrainte-déformation globale et déformation locale le long d’un
fil NiTi lors d’une charge/décharge avant la fin du plateau - Reproduction autorisée par
Vincent Delobelle.
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3.5.2.1 Zone (I) : transformation + élasticité

Dans la zone (I), la déformation est uniforme le long du fil, et on observe une évolution
forte du module de conservation ce qui montre que des mécanismes autres que purement
élastiques interviennent. L’essai a été effectué à 60°C, au dessus de Af d’après la DSC.
L’essai a commencé alors que l’échantillon était en phase austénitique. Avant la localisation
(zone (II)) l’évolution de E′ est vraisemblablement due à un début de transformation A-M.
La figure 3.58, montre schématiquement l’allongement du fil pendant un essai DMA-BS,
dû à la fois à l’allongement statique ∆Lstat et l’allongement dynamique ∆Ldyn.

Ldyn

E' ( )

Homogène

 L0
Lstat

Figure 3.58: Illustration d’une déformation uniforme lors d’un essai DMA-BS.

En partant du principe que pour un essai DMA-BS à température constante T , les
transformations sont induites essentiellement par la contrainte, on se propose d’interpoler
l’évolution du module de conservation E′ avec la fonction suivante :

E′(σ, T ) = E′
1(T ) + (E′

ini − E′
1(T )) tanh

[
K

σ − σ1(T )
E′

ini − E′
1(T )

]
(3.17)

La figure 3.59 représente cette fonction d’interpolation et les différents paramètres.
– E′

1(T ) et σ1(T ) sont issus des données expérimentales, et correspondent au module
de conservation et à la contrainte juste avant la localisation pour un essai effectué à
la température T

– K est le premier paramètre de calage qui correspond à la pente de la fonction
d’interpolation à la fin de la zone (I). Ce paramètre traduit l’influence de la contrainte
σ sur le module de conservation E′ et donc la transformation

– E′
ini est le second paramètre de calage qui correspond à la valeur maximale de E′

à l’origine. Pour la zone (I), on forcera ce paramètre de calage à prendre la valeur
de 70 GPa. Cette valeur correspond à E′

A, valeur de E′ de l’austénite pour cette
gamme de température.

La figure 3.60 représente le résultat de l’interpolation pour l’essai à T=60°C lors de
la charge avec comme paramètre de calage K60=-97. On obtient une interpolation fidèle
avec une erreur maximale sur E′ de 1,8 GPa.

A partir de cette interpolation de E′ à T=60°C, il serait intéressant d’estimer l’évo-
lution de E′ pour d’autres températures. La fin de la zone (I) est conditionnée par la
contrainte plateau σSIMT qui provoque la transformation martensitique. Cette contrainte
correspond à σ1 et suit la relation donnée par l’équation de Clausius-Clapeyron (cf. éq. 2.1).
On retrouve bien une relation quasi linéaire entre σ1 et T sur la figure 3.41 avec une pente
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Figure 3.59: Fonction d’interpolation pour l’évolution de E′ en fonction de la contrainte
pour la zone (I).

qui correspond au coefficient de l’équation de Clausius-Clapeyron Ccp. On prendra Ccp=5,8
MPa/°C.

On propose d’estimer l’évolution de E′ avec l’équation :

E′(σ, T ) = E′
1(60) + (E′

ini − E′
1(60)) tanh

[
K60

σ − [σ1(60) + Ccp(T − 60)]
E′

ini − E′
1(60)

]
(3.18)

La figure 3.61 montre le résultat de cette interpolation pour T=80°C pour la zone
(I). On remarque une assez bonne estimation avec une erreur maximale de 3,4 GPa sur
E′ par rapport aux données expérimentales. La figure 3.62 montre le résultat de cette
interpolation pour T=100°C pour la zone (I). Avec une erreur qui peut atteindre 18 GPa
en fin de zone (I), l’estimation est moins bonne par rapport à l’essai à 80°C. Cette erreur
s’explique par le fait qu’à la température de 100°C la linéarité de la relation
de Clausius-Clapeyron n’est plus vérifiée avec l’apparition de la plasticité. La
figure 3.63 montre le résultat de cette interpolation pour T=40°C pour la zone (I). Avec
une erreur qui peut atteindre 18 GPa en fin de zone (I), l’estimation est moins bonne par
rapport à l’essai à 80°C. Cette erreur s’explique par le fait qu’à la température de
40°C la linéarité de la relation de Clausius-Clapeyron n’est plus vérifiée avec
l’apparition de la phase R.
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Figure 3.60: Interpolation du module E′ sur les zones (I) et (III) pour l’essai DMA-BS
à 60°C lors de la charge.
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Figure 3.61: Comparaison du modèle d’évolution de E′ sur la zone (I) et (III) pour l’essai
à 80°C lors de la charge.
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Figure 3.62: Comparaison du modèle d’évolution de E′ sur la zone (I) et (III) pour l’essai
à 100°C lors de la charge.
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Figure 3.63: Comparaison du modèle d’évolution de E′ sur la zone (I) et (III) pour l’essai
à 40°C lors de la charge.
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3.5.2.2 Zone (III)+(IV) : transformation + élasticité

Comme pour la zone (I), la zone (III) ou (III) et (IV) pour l’essai jusqu’à rupture, sont
des zones où la déformation est uniforme le long du fil. On observe une évolution forte du
module de conservation ce qui montre que des mécanismes autres que purement élastiques
interviennent. Après la localisation (zone (II)) l’évolution de E′ est vraisemblablement
due à la suite de la transformation A-M ou R-M selon la température de l’essai.

Comme pour la zone (I), on considère que la transformation est essentiellement induite
par la contrainte et l’on se propose d’interpoler l’évolution du module de conservation E′

avec une fonction du même type :

E′(σ, T ) = E′
2(T ) + (E′

inf − E′
2(T )) tanh

[
K

σ − σ2(T )
E′

inf − E′
2(T )

]
(3.19)

La figure 3.64 représente cette fonction d’interpolation et les différents paramètres.
E′

2(T ) et σ2(T ) sont issus des données expérimentales, et correspondent au module de
conservation et à la contrainte à la fin de la localisation pour un essai effectué à la tempé-
rature T . K est le premier paramètre de calage qui correspond à la pente de la fonction
d’interpolation au début de la zone (III). Ce paramètre traduit l’influence de la contrainte
σ sur le module de conservation E′ et donc la transformation. E′

inf est le second para-
mètre de calage qui correspond à la valeur maximale de E′ à "l’infini". Pour la zone (III)
on forcera ce paramètre de calage à prendre la valeur de 55 GPa. Cette valeur correspond
à E′

M ,valeur du E′ de la martensite pour cette gamme de température (cf. fig. 3.47 à 3.50).
La figure 3.60 représente le résultat de l’interpolation pour l’essai à T=60°C lors de

la charge, avec comme paramètre de calage K60=38. On obtient une interpolation fidèle
avec une erreur maximale E′ de 0,8 GPa.

Comme pour la zone (I) on va utiliser la relation de Clausius-Clapeyron pour estimer
E′ de la zone (III) à d’autres températures. On utilisera l’équation suivante :

E′(σ, T ) = E′
2(60) + (E′

inf − E′
2(60)) tanh

[
K60

σ − [σ2(60) + Ccp(T − 60)]
E′

inf − E′
2(60)

]
(3.20)

Les résultats de ces estimations de la zone (III) pour les températures de 40°C à 100°C,
sont représentés sur les figures 3.63, 3.61, 3.62, et l’on remarque une bonne estimation pour
l’ensemble de ces températures.

A partir de l’équation 3.20, il est possible d’estimer l’évolution de E′ pour les essais
effectués jusqu’à rupture. La figure 3.65 représente les résultats de ces estimations. Pour
les essais de 40°C à 80°C, l’estimation est bonne avec une erreur sur E′ ne dépassant pas les
2 GPa. Pour l’essai à 100°C, l’estimation est moins bonne, cela s’explique que pour l’essai
à 100°C, l’apparition de la plasticité fait que l’équation de Clausius-Clapeyron
n’est plus valide.
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Figure 3.64: Fonction d’interpolation pour l’évolution de E’ en fonction de la contrainte
pour les zones (III) et (IV).
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105



3.5.2.3 Zone (II) : localisation

Dans cette zone la déformation est localisée. La figure 3.66 montre schématiquement
l’allongement dû à la fois à :

– l’allongement statique ∆Lstat provoqué par l’allongement statique ∆Lstat1 et ∆Lstat2

des parties (1) et (2) ;
– l’allongement dynamique ∆Ldyn du à ∆Ldyn1 et ∆Ldyn2 des parties (1) et (2).

Ldyn= Ldyn2

Ldyn= Ldyn1+ Ldyn2

Ldyn= Ldyn1

Fin localisation

E'1 

(1)

Pendant la localisation

L2

Ldyn2Ldyn1

Lstat2
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L1
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(2)

E'2 

Front de localisation

Avant localisation

Lstat1L1= L0 Lstat1

Ldyn1
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L2 = L0

Ldyn2

Lstat2

Figure 3.66: Illustration du phénomène de localisation lors d’un essai DMA-BS.

L’égalité de la contrainte dynamique le long du fil est donnée par l’équation :

σdyn = E′(ε)∆Ldyn1 + ∆Ldyn2
L0

= E′
1
∆Ldyn1

L1
= E′

2
∆Ldyn2

L2
(3.21)

A température constante, l’évolution de E′ dans la zone (II) est essentiellement pro-
voquée par la localisation, et c’est donc la déformation ε qui conditionne la variation de
E′. A cette condition, l’évolution de E′(ε) est donnée par l’équation :

E′(ε) = E′
1.E′

2
E′

2(1 − f2(ε)) + E′
1f2(ε)

(3.22)

avec E′
1 et E′

2 module de conservation des parties (1) et (2) et f2(ε) fraction de la partie
(2) composant le fil.

A noter que f2(ε) n’est pas directement la fraction de martensite, en effet on a vu que
dans la zone (I) la transformation a déjà commencé et qu’elle se poursuit en zone (III) ;
la fraction de martensite ne vaut donc pas 0 en début de localisation et ne vaut pas 1 en
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fin de localisation. Dans le cas de l’essai à 60°C la partie (1) est composée essentiellement
d’austénite et la partie (2) majoritairement de martensite.

La fonction f2(ε) varie linéairement avec ε et est donnée par l’équation suivante :

f2(ε) = ε − ε1
ε2 − ε1

(3.23)

La fonction f2(ε) vérifie les conditions aux limites suivantes :
•Début de localisation :

f2(ε1) = 0 (3.24)

•Fin de localisation :
f2(ε2) = 1 (3.25)

La figure 3.67 montre pour la zone (II), la comparaison entre le modèle proposé pour
E′(ε) pour l’essai DMA-BS à 60°C. Sur cette même figure ont été retracés en fonction
de la déformation ε les résultats de E′(σ) obtenus précédemment avec les interpolations
des zones de déformation uniforme (I), (III). Les modèles proposés à la fois pour les
zones de déformation uniforme et pour la zone de déformation localisée suivent assez
bien les mesures expérimentales. De la même manière la figure 3.68 montre le résultat
de l’estimation de E′ pour l’essai effectué à 80°C lors d’un chargement jusqu’à 10% de
déformation. On obtient une estimation correcte de E′ sur la zone (I) et une très bonne
estimation sur les zones (II) et (III).
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Figure 3.67: Estimation de E′ pour les zones (I), (II), (III) pour l’essai DMA-BS-60 lors
de la charge jusqu’à 10% de déformation.
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Figure 3.68: Estimation de E′ pour les zones (I), (II), (III) pour l’essai DMA-BS-80 lors
de la charge jusqu’à 10% de déformation.
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3.5.2.4 Zone (IIId) : transformation + élasticité

Pour la zone (IIId) qui correspond à la zone (III) mais lors de la décharge, la transfor-
mation est uniforme, on utilisera le même type d’interpolation.

La zone (IIId) peut être interpolé par l’équation suivante :

E′(σ, T ) = E′
2d(T ) + (E′

inf − E′
2d(T )) tanh

[
K

σ − σ2d(T )
E′

inf − E′
2d(T )

]
(3.26)

Avec σ2d et E′
2d la contrainte et le module de conservation correspondant à la fin de la

zone (IIId), K et E′
inf sont les paramètres de calage. La figure 3.69 représente le résultat

de l’interpolation pour l’essai à T=60°C lors de la décharge, avec comme paramètre de
calage K60d=59,5 et E′

inf fixé à 55 GPa correspondant à E′
M . On obtient une interpolation

fidèle avec une erreur maximale sur E′ de 2 GPa.
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Figure 3.69: Interpolation du module E′ sur les zones (Id) et (IIId) pour l’essai DMA-BS
à 60 °C lors de la décharge.

Comme pour les zones (I) et (III) lors du chargement, il est possible utiliser la relation
de Clausius-Clapeyron pour estimer E′ de la zone (IIId) à d’autres températures. On
utilisera l’équation suivante :

E′(σ, T ) = E′
2d(60) + (E′

inf − E′
2d(60)) tanh

[
K60d

σ − [σ2d(60) − Ccp(60 − T )]
E′

inf − E′
2d(60)

]
(3.27)

Avec Ccp, le coefficient qui relie linéairement la contrainte σ2d à la température que
l’on prendra égal à 6 MPa/°C qui correspond au CcpMA du tableau 3.4. Les figures 3.70,
3.71, 3.72 montrent les résultats de ces estimations de E′ sur les zones (IIId) pour les
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températures de 40°C, 80°C et 100°C. Le modèle a tendance à sous-estimer E′ pour l’essai
à 40°C et à légèrement surestimer pour les essais à 80°C et 100°C.
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Figure 3.70: Comparaison du modèle d’évolution de E′ sur la zone (Id) et (IIId) pour
l’essai à 40°C lors de la décharge.

3.5.2.5 Zone (Id) : transformation + élasticité

Pour la zone (Id) qui correspond à la zone (I) mais lors de la décharge, la transformation
est uniforme, on utilisera le même type d’interpolation.

La zone (Id) peut être interpolée par l’équation suivante :

E′(σ, T ) = E′
1d(T ) + (E′

ini − E′
1d(T )) tanh

[
K

σ − σ1d(T )
E′

ini − E′
1d(T )

]
(3.28)

Avec σ1d et E′
1d la contrainte et le module de conservation correspondant à la fin de la

zone (IId), K et E′
ini sont les paramètres de calage. La figure 3.69 représente le résultat

de l’interpolation sur la zone (Id) pour l’essai à T=60°C lors de la décharge, avec comme
paramètre de calage K60d=-38 et E′

ini forcé à 70 GPa correspondant à E′
A de l’austénite.

On obtient une interpolation fidèle avec une erreur maximale E′ de 0,5 GPa. Comme pour
la zone (IIId), grâce à la relation de Clausius-Clapeyron, on peut estimer E′ à d’autres
températures avec l’équation suivante :

E′(σ, T ) = E′
1d(60) + (E′

ini − E′
1d(60)) tanh

[
K60d

σ − [σ1d(60) − Ccp(60 − T )]
E′

ini − E′
1d(60)

]
(3.29)

Les figures 3.70, 3.71, 3.72 montrent les résultats de ces estimations de E′ sur les zones
(IIId) pour les températures de 40°C à 100°C. L’estimation de E′ est bonne pour T=80°C
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Figure 3.71: Comparaison du modèle d’évolution de E′ sur la zone (Id) et (IIId) pour
l’essai à 80°C lors de la décharge.

mais se dégrade pour T=40°C avec une surestimation de E′ qui est influencé par la phase
R. De même pour T=100°C l’influence de la plasticité ne permet pas d’avoir une bonne
estimation.

111



0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
0

10

20

30

40

50

60

70

80

à partir du calage 60°C

 et  Clausius-Clapeyron

3d2d

1d

E
' (

G
P

a)

 (MPa)

(Id)

(IId)

(IIId)

T = 100°C

expérimental

Décharge

Figure 3.72: Comparaison du modèle d’évolution de E′ sur la zone (Id) et (IIId) pour
l’essai à 100°C lors de la décharge.
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3.5.2.6 Zone (IId) : localisation

Comme pour la charge, c’est une zone (II) où la déformation est localisée, on utilisera
le même modèle et l’équation suivante :

E′(ε) = E′
1dE′

2d

E′
2d(1 − f2(ε)) + E′

1df2(ε)
(3.30)

avec E′
1d et E′

2d les modules de conservation des parties (1) et (2) et f2(ε) la fraction de
la partie (2) composant le fil.

La figure 3.73 montre pour la zone (IId) la comparaison entre le modèle proposé pour
E′(ε) pour l’essai DMA-BS à 60°C. Sur cette même figure ont été retracés en fonction
de la déformation ε les résultats de E′(σ) obtenus précédemment avec les interpolations
des zones de déformation uniforme (Id), (IIId). Les modèles proposés à la fois pour les
zones de déformation uniforme et de déformation localisée suivent assez bien les mesures
expérimentales. De la même manière la figure 3.74 montre le résultat de l’estimation de E′

pour l’essai effectué à 80°C. On obtient une estimation moyenne de E′ sur la zone (IIId)
et une très bonne estimation sur les zones (IId) et (IIId).
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Figure 3.73: Estimation de E′ pour les zones (Id), (IId), (IIId) pour l’essai DMA-BS-60
lors de la décharge.
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Figure 3.74: Estimation de E′ pour les zones (Id), (IId), (IIId) pour l’essai DMA-BS-80
lors de la décharge.

114



3.6 Analyse des résultats des essais DMA-BT

3.6.1 Analyse de l’essai DMA-BT sur le fil CW

Le résultat de l’essai DMA-BT sur le fil NiTi CW (cf. fig. 3.40) ne montre pas de
variation brutale du module de conservation, mais seulement une diminution linéaire du
module de conservation lorsque la température augmente avec une pente de 0,02 GPa/°C,
pour une valeur moyenne de E′ de 57 GPa. Ce résultat est à comparer avec des mesures
effectuées sur un fil d’acier C90 (corde à piano) au comportement élastoplastique. La
figure 3.5 montre une évolution semblable du module de conservation avec une pente de
0,08 GPa/°C pour une valeur moyenne de E′ de 185 GPa, ce qui proportionnellement
donne une évolution semblable au fil NiTi CW.

3.6.2 Analyse des essais DMA-BT sur le fil FWM#1-SE

L’objectif de cette analyse est de comprendre l’évolution du module de conservation
avec la température et de proposer un modèle d’évolution en fonction des phénomènes mis
en jeu.

Afin de simplifier, l’analyse s’effectue sur l’essai DMA-BT réalisé pendant le refroidis-
sement et sous une contrainte de 300 MPa. Il est possible d’identifier cinq zones d’évolution
différentes, ces zones sont identifiées de (I) à (V) sur la figure 3.75. Les zones (I), (II),
(III) et (V), correspondent à des températures pour lesquelles le fil est déformé de manière
uniforme. La zone (IV), correspond à des conditions telles que le fil testé est déformé de
manière non uniforme, avec un front de localisation.

3.6.2.1 Zones (I), (II), (III), (V)

Pour les zones de déformation uniforme (I), (II), (III) et (V), nous proposons d’ap-
proximer les courbes expérimentales E′(T ) par de simples polynômes d’ordre 2 :

E′(T ) = αT 2 + βT + γ (3.31)

Les coefficients α, β, γ sont calculés pour chacune des zones.

i) Zone (I)
Conditions aux limites pour calibrer le modèle E′(T ) dans la zone (I) :
•Condition de continuité entre les zones (I) et (II) :

E′(T = T2) = E′
2 (3.32)

La courbe E′(T ) pour la zone (I) ne montre pas de maximum. Un essai complémentaire
a été effectué à haute température. Cet essai est présenté figure sur la 3.76. Il a été
effectué jusqu’à une température de 450°C sous une contrainte de 200 MPa. E′ atteint un
maximum E′

0 de 85 GPa une température T0 de 450°C.
•Maximum à T0 :

dE′

dT
(T = T0) = 0 (3.33)

•Valeur de E′ à T0 :
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Figure 3.75: Les cinq zones d’évolution du module de conservation lors du refroidissement
pendant un essai DMA-BT.

E′(T = T0) = E′
0 (3.34)

Les valeurs des coefficients α, β, γ pour la zone (I) sont répertoriées dans le tableau 3.5.

ii) Zone (II)
Cette zone correspond à une forte diminution de E′ pour une faible évolution de

déformation qui est attribuée à une phase de transformation liée à la phase R.
Conditions pour calibrer le modèle :
•Continuité avec la zone (I) :

E′(T = T2) = E′
2 (3.35)

•Continuité avec la zone (III) :

E′(T = T3) = E′
3 (3.36)

•Evolution quasi linéaire :
α = 0 (3.37)

Les valeurs des coefficients β, γ pour la zone (II) sont répertoriées dans le tableau 3.5.
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Figure 3.76: Résultats des essais DMA-BT sous une contrainte de 200 MPa lors d’un
chauffage/refroidissement à haute température.

iii) Zone (III) Cette zone correspond à une augmentation de E′ pour une faible
évolution de déformation qui est attribuée à la fin de transformation liée à la phase R.

Conditions pour calibrer le modèle :
•Continuité avec la zone (II) :

E′(T = T3) = E′
3 (3.38)

•Continuité avec la zone (IV) :

E′(T = T5) = E′
5 (3.39)

•Maximum et tangente nulle à T = T4 :

dE′

dT
(T = T4) = 0 (3.40)

Les valeurs des coefficients α, β, γ pour la zone (III) sont répertoriés dans le tableau 3.5.
iv) Zone (V)
Contrairement aux zones (I) et (III) aucune donnée expérimentale permettant de trou-

ver un maximum à E′(T ) n’est disponible. Les coefficients α, β, γ sont calculés avec les
conditions suivantes :

•Continuité de E′ avec la zone (IV) :

E′(T = T6) = E′
6 (3.41)

•Valeur de E′ en fin d’essai :

E′(T = T7) = E′
7 (3.42)
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On pourrait prendre une troisième condition entre T6 et T7 mais étant donné la proxi-
mité de ces deux points pour plus de précision, on préférera utiliser la suite de l’essai lors
du réchauffement (représenté en trait pointillé) qui est confondu sur la première partie et
qui se prolonge jusqu’à la température T9.
•Valeur de E′ à T9 :

E′(T = T9) = E′
9 (3.43)

Les valeurs des coefficients α, β, γ pour la zone (V) sont répertoriés dans le tableau 3.5.

v) Coefficients

DMA-BT-300MPa - Refroidissement
Zone (I) Zone (II) Zone (III) Zone (V)

α (GPa.°C-2) -151.10-6 0 -5,2.10-3 -433.10-6

β (GPa.°C-1) 136.10-3 1,24 -289.10-3 -210.10-3

γ (GPa) 54 9 52,4 25,8

Tableau 3.5: Coefficients des modèles pour les zones de déformation uniforme lors d’un
essai DMA-BT sous une contrainte de 300 MPa pendant le refroidissement.

3.6.2.2 Zone (IV) : localisation

Cette zone correspond en partie à la transformation martensitique, ceci est validé par
l’amplitude de la déformation qui correspond au plateau de transformation caractéristique
déjà identifié sur les essais DMA-BS. Comme pour la zone (II) de l’essai DMA-BS, c’est
une zone où la déformation est localisée le long du fil et il est possible d’appliquer le même
modèle (cf. fig. 3.66). Du point de vue expérimental, l’essai étant asservi en contrainte et
en température (et non en déformation comme pour l’essai DMA-BS) c’est aussi une zone
où l’on a une discontinuité et peu de points d’acquisition.

En considérant que l’évolution de E′ dans la zone (V) est essentiellement provoquée
par la localisation et donc en négligeant la partie de l’allongement due à la transformation
devant les autres phénomènes, on obtient une évolution de E′(T ) donnée par l’équation :

E′(T ) = E′
1E′

2
E′

1(1 − f2(T )) + E′
2f2(T )

(3.44)

avec E′
1 et E′

2 modules de conservation des parties (1) et (2) et f2(T ) fraction de la partie
(2) composant le fil.

Dans le cas de l’essai à 300 MPa la partie (1) est composé essentiellement de phase R
et la partie (2) majoritairement de martensite.

Conditions aux limites pour calibrer le modèle :
•Début de localisation :

f2(T5) = 0 (3.45)

•Fin de localisation :
f2(T6) = 1 (3.46)
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A noter que f2(T ) n’est pas directement la fraction de martensite, en effet la
transformation se poursuit en zone (IV) ; la fraction de martensite ne vaut donc pas 0 en
début de localisation et ne vaut pas 1 en fin de localisation.

3.6.2.3 Vérification des modèles d’évolution de E′ pour l’essai DMA-BT sous 300 MPa

La figure 3.77 montre la comparaison du modèle d’évolution proposé avec la courbe
expérimentale lors du refroidissement sous une contrainte de 300 MPa. Le modèle traduit
bien l’évolution de E′ entre les températures T1 et T7 de l’essai. Ce modèle permet par
extension d’estimer la température à laquelle la transformation R-M se termine et donc
le module d’élasticité de la martensite. Pour l’essai sous 300 MPa, la température de fin
de transformation est estimée à T8=-243°C et le module d’élasticité à E′

8=52 GPa. Il est
aussi possible d’identifier les domaines où les phases A, R, M sont majoritaires.
Les mêmes zones sont identifiables lors du réchauffement, et il est possible de caler les
mêmes modèles. La figure 3.78 montre la comparaison entre les résultats expérimentaux
et le modèle. Les valeurs des coefficients α, β ,γ pour les zones (I), (II), (III), (V) sont
répertoriés dans le tableau 3.6. L’hystérésis de transformation de la phase M a pour
conséquence de réduire l’amplitude de la zone (III).

DMA-BT-300MPa -Chauffage
Zone (I) Zone (II) Zone (III) Zone (V)

α (GPa.°C-2) -142.10-6 0 -3041̇0-3 -1,24.10-3

β (GPa.°C-1) 128.10-3 1,24 16,2 27,5
γ (GPa) 56,2 2,6 -173 25,8

Tableau 3.6: Coefficients des modèles pour les zones de déformation uniforme lors d’un
essai DMA-BT sous une contrainte de 300 MPa pendant le chauffage.
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Figure 3.77: Evolution du module E′ lors d’un essai DMA-BT sous 300 MPa comparaison
modèle-expérience.
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Figure 3.78: Evolution du module E′ lors d’un essai DMA-BT sous 300 MPa comparaison
modèle-expérience lors du chauffage.
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3.6.2.4 Estimation de l’évolution de E′ pour l’essai DMA-BT-490 MPa à partir du modèle
de référence calé à une contrainte 300 MPa

Les modèles des fonctions d’interpolation calés pour l’essai réalisé sous une contrainte
de 300 MPa ont permis d’interpoler de manière satisfaisante les zones (I), (II), (III), (IV),
(V) au refroidissement et au chauffage. Nous souhaitons proposer un modèle permettant
de déduire les évolutions de E′(T ) pour d’autres niveaux de contrainte. Les raisonnements
sont identiques au refroidissement et au chauffage et seule l’étude au refroidissement est
présentée.

Un changement de contrainte provoque une évolution des températures et doivent
suivre les relations de Clausius-Clapeyron. Ainsi au refroidissement pour les zones (I),
(II), (III) qui concernent la transformation A-R, le décalage en température est donné
par :

∆T = σref − σ

CpAR
(3.47)

où σref =300 MPa et CpAR=15 MPa/°C le coefficient de Clausius-Clapeyron de la trans-
formation A-R.

On peut en déduire les nouvelles fonctions d’interpolation des zones (I), (II), (III) avec
l’équation :

E′(T ) = α

[
T + σref − σ

CpAR

]2
+ β

[
T + σref − σ

CpAR

]
+ γ (3.48)

avec σref =300 MPa et α, β, γ pour chacune des zones (I), (II), (III) (cf. tableau 3.5).
Au refroidissement pour les zones (IV) et (V) qui concernent la transformation R-M,

le décalage en température est donné par :

∆T = σref − σ

CpRM
(3.49)

où σref est la contrainte de référence et CpRM =4,8 MPa/°C le coefficient de Clausius-
Clapeyron de la transformation R-M.

On peut en déduire les nouvelles fonctions d’interpolation des zones (IV), (V), avec
l’équation :

E′(T ) = α

[
T + σref − σ

CpRM

]2
+ β

[
T + σref − σ

CpRM

]
+ γ (3.50)

avec σref =300 MPa et α, β, γ pour chacune des zones (IV) et (V) (cf. tableau 3.5).

Sur figure 3.79, sont tracés en trait pointillé le modèle de référence sous une contrainte
de 300 MPa, et en trait plein le modèle pour une contrainte de 490 MPa grâce aux
équations 3.48 et 3.50 et la courbe expérimentale à 490 MPa. Toutes les zones sont bien
représentées. L’estimation de E′ est sous évaluée de 5 GPa pour la zone (I). Les zones
(II), (III), (IV), (V) sont plus fidèles.
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Figure 3.79: Estimation de l’évolution de E′ au refroidissement pour l’essai DMA-BT-
490 MPa à partir du modèle de référence calé à une contrainte 300M MPa.
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3.6.2.5 Estimation de l’évolution de E′ pour l’essai DMA-BT-100 MPa à partir du modèle
de référence calé à une contrainte 300 MPa

On peut appliquer le modèle du 3.6.2.4 pour une contrainte de 100 MPa inférieure à
l’essai de référence. Sur figure 3.80, sont tracés en trait pointillé le modèle de référence
sous une contrainte de 300 MPa, en trait plein le modèle pour une contrainte de 100 MPa
grâce aux équations 3.48 et 3.50 et la courbe expérimentale à 100 MPa. Les zones (I) et
(II) sont assez bien représentées. La zone (III) est moins fidèle. Alors que le modèle prévoit
la transformation R-M à -88°C et les zones associées (IV) et (V), la courbe expérimentale
ne suit pas cette évolution. Cela provient du fait que pour des contraintes faibles,
la transformation R-M ne suit plus relation linéaire de Clausius-Clapeyron.
Cette non linéarité est observée sur la figure 3.41b.
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Figure 3.80: Estimation de l’évolution de E′ au refroidissement pour l’essai DMA-BT-
100 MPa à partir du modèle de référence calé à une contrainte 300 MPa.

3.6.2.6 Estimation de l’évolution de E′ pour l’essai DMA-BT-990 MPa à partir du modèle
de référence calé à une contrainte 300 MPa

Le modèle du paragraphe 3.6.2.4 peut être appliqué pour une contrainte de 990 MPa
très supérieure à l’essai de référence. Sur la figure 3.81, on observe que ce niveau de
contrainte est un peu particulier, en effet cela correspond à la contrainte où la transforma-
tion A-R devrait disparaître au profit de la transformation A-M. A la différence des essais
effectués à des contraintes inférieures, à 990 MPa les zones (III) et (IV) correspondent à
une transformation directe A-M.

Pour les zones (IV) et (V) qui concernent la transformation A-M, le décalage en tem-
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pérature est donné par :
∆T = σref − σ

CpAM
(3.51)

où σref est la contrainte de référence et CpAM =5,8 MPa/°C le coefficient de Clausius-
Clapeyron de la transformation A-M.

On peut en déduire les nouvelles fonctions d’interpolation des zones (IV) et (V) avec
l’équation :

E′(T ) = α

[
T + σref − σ

CpAM

]2
+ β

[
T + σref − σ

CpAM

]
+ γ (3.52)

Sur la figure 3.82, sont tracés en trait pointillé le modèle de référence sous une contrainte
de 300 MPa, en trait plein le modèle pour une contrainte de 990 MPa grâce aux équa-
tions 3.48 et 3.50 et la courbe expérimentale à 990 MPa. Les zones (I) et (II) sont bien
représentées. On observe que la zone (III) (en pointillée) correspondant à une transfor-
mation A-R est effacée par la transformation A-M (zone (IV) et (V)) qui est présente à
ce niveau de contrainte. Il y a une "compétition" entre les ∆T correspondant aux trans-
formations A-R et R-M et A-M. Les ∆T sont inversement proportionnelles aux Cp, et
CpR−M <CpA−M <CpA−R. Avec l’augmentation de la contrainte, ∆TR−M progresse plus
vite que ∆TA−R, et conduit à la disparition de la phase R, pour faire apparaître la trans-
formation directe A-M.
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Figure 3.81: Diagramme des changements de phase au refroidissement.
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Figure 3.82: Estimation de l’évolution de E′ au refroidissement pour l’essai DMA-BT-
990 MPa à partir du modèle de référence calé à une contrainte 300 MPa.
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3.7 Conclusion

L’analyse de l’évolution du module de conservation lors d’un essai de traction iso-
therme et lors d’un balayage en température sous contrainte a permis d’identifier les
zones de transformation/localisation dans un fil de NiTi. On montre que les plages de
transformations sont très grandes, et que le matériau se transforme y compris très loin
des zones de détection de changement de phase. A partir de ce constat, l’évaluation des
modules d’élasticité ne peut se faire que très loin des zones de transformation. L’étude a
permis de déterminer les modules d’élasticité pour l’ensemble des phases qui sont rappelés
dans le tableau 3.7.

E′
A E′

M peu orientée E′
M très orientée E′

R

(GPa) (GPa) (GPa) (GPa)
75-85 40-45 60-65 50-60

Tableau 3.7: Module de conservation déterminés par mesures DMA.

L’utilisation de la DMA est une méthode adaptée à la caractérisation des alliages NiTi
sous forme de fils. En effet, par extrapolation, les températures de transformation de phase
sans contrainte peuvent être déterminées et sont comparables aux résultats données par
la DSC. Alors que la DSC seule, ne permet pas détecter les transformations lorsqu’elles
apparaissent à trop basse température, l’utilisation des mesures DMA sous contrainte
permet de les déduire. En combinant l’ensemble des essais il est possible de déterminer le
domaine d’existence des phases A, R, M en fonction de la contrainte, de la température
et de l’historique (chargement/déchargement - refroidissement/chauffage).

Une étude complète des différentes caractéristiques d’un alliage NiTi (transformation
de phase et/ou module de conservation) demande néanmoins de nombreux essais, mais
il est aussi possible de limiter les essais s’ils sont judicieusement choisis - par exemple
deux ou trois essais de type balayage en température sous trois contraintes différentes -
cela devient alors une méthode rapide et efficace. Cette méthode sera en partie utilisée
pour caractériser l’influence de certains traitements thermiques au chapitre 4. Les modèles
proposés pour les essais DMA-BS, permettent à partir d’un essai à une seule température
d’obtenir une bonne estimation de E′ à d’autres températures. De manière similaire, les
modèles proposés pour les essais DMA-BT, permettent à partir d’un essai de référence
sous une seule contrainte, d’obtenir une bonne estimation de E′ à d’autres contraintes. Ces
modèles sont conditionnés par le respect de la relation de Clausius-Clapeyron en particulier
la linéarité entre variation de contrainte et variation de température de transformation,
et sont vérifiés dans les cas où ni phase R, ni plasticité n’apparaissent.
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Chapitre

4
Les traitements thermiques

4.1 Introduction

La solution de principe de guidage de l’aiguille décrite au chapitre 1 repose sur la
création de comportements mécaniques différents sur des zones de l’insert et/ou de l’ai-
guille. L’objectif est de créer des zones plus ou moins rigides pour obtenir des courbures
différentes selon les positions relatives de l’aiguille et de l’insert. Les types de comporte-
ments envisagés (élastique, superélastique, ferroélastique) ont été représentés de manière
schématique (cf. fig. 1.17). Dans un premier temps, l’objectif de ce chapitre est de montrer
comment à partir d’un même matériau de base, les traitements thermomécaniques réalisés
vont permettre d’obtenir un comportement élastique, superélastique ou ferroélastique puis
d’évaluer pour chaque type de comportement l’amplitude de réglage atteignable. Dans le
cas d’un alliage de NiTi superélastique, le contrôle de Af permet, pour une température
d’utilisation donnée, de déterminer la contrainte σs(SIMT ) pour laquelle apparaît le plateau
de transformation et ainsi la valeur de contrainte pour laquelle le matériau deviendra plus
"souple". La présence ou non de la phase R permet aussi de modifier la raideur moyenne
avant l’apparition du plateau de transformation.

Dans ce chapitre les propriétés mécaniques associées au TTH seront investiguées d’une
part par des essais de traction isothermes et d’autre part des essais de type DMA-BT sous
deux contraintes différentes.

Les différents moyens permettant de réaliser les traitements thermiques de manière
localisée, et des essais de traitement thermiques localisés réalisés par courant électrique et
laser seront présentés en annexe B.

4.2 Bibliographie

4.2.1 Influence de la composition sur MS

La figure 4.1 issue de données expérimentales et théoriques représente l’influence de
la proportion atomique de Ni sur Ms pour un alliage recuit à une température suffisante
pour avoir une remise en solution. Pour les alliages avec moins de 50at% de Ni on observe
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qu’il n’y a pas d’influence sur la température MS . Pour un alliage avec plus de 50at% de
Ni, la température Ms est fortement dépendante de la proportion en Ni. La forte pente
de la droite théorique montre qu’une variation de 1% de Ni conduit à une variation de
200°C pour Ms. Cette forte dépendance fait qu’il n’est pas envisageable de contrôler Ms

(et donc Af en contrôlant uniquement la proportion de Ni lors de la fabrication. Dans
les alliages avec plus de 50at% de Ni, on en distingue deux types ; ceux qui sont proches
de l’équiatomique avec Ni<50,4at% et ceux appelés riches en Ni avec Ni>50,5at%. Les
traitements thermiques associés sont différents selon le type d’alliage considéré.

Figure 4.1: Evolution de Ms en fonction du pourcentage atomique de Ni d’après résultats
expérimentaux (points) et par calcul thermodynamique (ligne) d’après [Tang, 1997].

4.2.2 Influence des traitements thermiques sur les températures de transforma-
tion et le comportement thermomécanique

Dans le cas des fils, le procédé de fabrication passe par des étirages à froids successifs.
Ces étirages successifs influencent la structure cristalline, la taille des grains diminuant
avec le taux d’étirage [Tsuchiya et al., 2006; Sharifi et al., 2014; Prokoshkin et al., 2008]. A
partir d’un taux d’étirage de 40% la structure cristalline a presque disparu complètement
pour laisser place à une phase amorphe. Cette phase amorphe ne permet pas d’avoir
de transformation martensitique, et les comportements liés à l’effet mémoire et/ou la
superélasticité sont impossibles sans un traitement thermique additionnel.
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4.2.2.1 Influence des TTH sur les alliages équiatomiques

Pour des alliages quasi équiatomiques, les traitements thermiques appliqués sont géné-
ralement des recuits (annealing) de recristallisation après un fort écrouissage à froid. La
figure 4.2 montre les effets de la température de recuit sur les températures de transfor-
mation. Pour une température supérieure à 850 K, la recristallisation est complète, et il
n’y a plus d’évolution des températures de transformation [Liu et McCormick, 1994]. La
figure 4.3a montre l’effet d’un recuit total à 1273K, suivi d’un recuit partiel à 673K, sur
le comportement thermomécanique. Ce TTH permet d’avoir une recristallisation totale,
mais l’effet superélastique a quasiment disparu même pour un essai de traction réalisé à
une température supérieure à Af . La figure 4.3b montre que pour ce même alliage un re-
cuit partiel à 673K permet d’avoir le comportement superélastique pour des températures
d’essai supérieures à Af .

Figure 4.2: Effet de la température de recuit (annealing) sur les températures de trans-
formation pour un alliage NiTi équiatomique après écrouissage à froid [Liu et McCormick,
1994].

4.2.2.2 Influence des TTH sur les alliages riches en Ni

Pour les alliages riches en Ni, les traitements thermiques appliqués sont généralement
des traitements de vieillissement (ageing) qui sont effectués à des températures comprises
entre 450K et 750K.

Ces TTH créent des précipités de type Ti3Ni4 dans la matrice NiTi de l’austénite
(B2) et des transformations de type A-R, R-M, A-M apparaissent [Bataillard et al., 1998;
Khalil-allafi et al., 2002; Zheng et al., 2008]. Des transformations "multistages" [Favier
et al., 1993] impliquant phase A, R, et plusieurs martensites M1, M2,... ont aussi été
observées.
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Figure 4.3: Effet de la température d’essai sur le comportement mécanique d’un alliage
NiTi équiatomique après étirage à froid a) recuit à 1273 K puis 673 K, b) recuit à 673 K
[Miyazaki et Ohmi, 1982].

L’apparition de ces précipités provoque un appauvrissement en Ni de la matrice, ce
qui induit une augmentation de Ms en accord avec la figure 4.1. Les différents mécanismes
d’apparition des précipités Ti3Ni4 durant les TTH de vieillissement ont été décrits [Zheng
et al., 2008]. La figure 4.4 illustre les différentes étapes.

Une étude plus récente [Jiang et al., 2009] a étudié l’effet de la température du traite-
ment thermique sur les différentes transformations A-R, R-M, A-M sur un fil de 1 mm de
diamètre. Les traitements ont tous été effectués sur une durée de 1 heure après un premier
traitement de mise en solution à 1173 K pendant 1 heure suivi d’une trempe à l’eau à
température ambiante. La figure 4.5, représente les températures de transformation selon
la température du traitement effectué. Trois variantes de martensite M0,M1,M2, ont été
différentiés selon qu’elles ont été identifiées dans la matrice de la mise en solution, de la
phase R ou de l’austénite.

La durée de traitement agit sur les températures de transformations [Otsuka et Ren,
2005]. La figure 4.6 montre l’évolution des températures Rs et Ms en fonction de la durée
du traitement à 713 K pour deux alliages riches en Ni. Pour ces alliages et le traitement
étudié, la température Rs est indépendante de la durée et du type d’alliage. La température
Ms évolue de manière différente pour les deux alliages jusqu’à des durées de 1000 heures
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Figure 4.4: Evolution des précipités dans un alliage NiTi riche en Ni durant les traite-
ments de vieillissement [Zheng et al., 2008].

puis devient indépendante de la durée et du type d’alliage.

Figure 4.5: Evolution des températures de transformation de phase en fonction de la
température de traitement pour un alliage TiNi 50,9at% [Jiang et al., 2009].

L’étude de Pelton et al. [Pelton et al., 2000] fournit de nombreuses informations sur
les traitements thermiques (durée et température) pour optimiser les températures de
transformation en fonction de l’application souhaitée. Cette étude concerne l’influence
du traitement thermique directement après étirage à froid de fils. L’objectif principal de
l’étude de Pelton étant d’optimiser les caractéristiques superélastiques pour des applica-
tions médicales, les données concernent essentiellement Af pour caractériser la fenêtre de
température où l’on obtiendra la superélasticité et il n’est pas fait mention de la présence
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Figure 4.6: Effet de la durée de traitement sur les températures Rs, Ms pour un alliage
Ti-51Ni et Ti-52.6Ni d’après [Otsuka et Ren, 2005].

ou non de la phase R par exemple. La figure 4.7a issue de cette étude montre l’influence
de la température et de la durée du traitement thermique sur la température Af . Pour
des températures de TTH comprises entre 300°C et 550°C et des durées comprises entre
2 min et 180 min, il est possible de faire varier Af entre 2°C et 60°C. A noter que Af

augmente avec l’augmentation de la température et de la durée de traitement sauf pour
les TTH effectués à 550°C pour des durées inférieures à 10 min. La figure 4.7b montre
l’influence de la température et de la durée du traitement thermique sur la contrainte
plateau à la charge, qui peut évoluer de 525 MPa à 100 MPa selon le TTH choisi. La
contrainte plateau diminue avec l’augmentation de la température et de la durée de trai-
tement. A partir de 20 min de traitement le temps a une influence réduite sur la contrainte
plateau pour les traitements effectués à moins de 550°C. La figure 4.7c montre l’influence
de la température et de la durée du traitement thermique sur la contrainte à rupture.
La contrainte à rupture augmente avec l’augmentation de la température et de la durée
de traitement pour des températures inférieures à 500°C. Un TTH effectué à 550°C fait
chuter de manière importante la contrainte à rupture. Ceci s’explique par le fait que les
dislocations à l’origine de la rupture du matériau sont bloquées par les précipités Ti3Ni4
tant que ceux si sont suffisamment petits, trop gros, ils provoquent la multiplication des
dislocations et conduisent à une rupture prématurée.
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a)

b)

c)

Figure 4.7: Influence de la durée et de la température de traitement sur a) la température
Af , b) la contrainte plateau, c) la contrainte de rupture d’après [Pelton et al., 2000]. Les
traitements thermiques sont effectués sur un fil brut d’étirage à froid suivi d’un traitement
de "straight annealing" entre 450°C et 550°C sous une contrainte de 35-100 MPa.133



4.3 Les traitements thermiques effectués en vue de l’application
aiguille

4.3.1 Choix du matériau

Afin de développer l’application à l’aiguille déformable, on souhaite déterminer les
gammes de comportements atteignables par traitements thermiques. Le prototype déve-
loppé sera composé pour l’aiguille d’un tube de diamètre extérieur 0,68 mm et de diamètre
intérieur 0,56 mm et pour l’insert d’un fil de diamètre 0,5 mm. Dans un premier temps
l’étude concerne l’insert. Le matériau de base utilisé est un fil de NiTi brut d’étirage
fourni par Fort Wayne Metals : NiTi#1-CW (CW=Cold Worked). C’est un fil riche en
Nickel (Ti-50,8at% Ni). On souhaite évaluer la gamme de comportements accessibles selon
le traitement thermique réalisé. Deux essais de traction sont réalisés afin de déterminer,
le comportement mécanique à 37°C lors d’une charge décharge et jusqu’à rupture. Les
températures de transformations de phases seront déterminées grâce à deux essais de type
DMA-BT effectués sous deux contraintes différentes.

4.3.2 Procédure pour les TTH

Les fils NiTi#1-CW ont été traités dans des fours à 5 températures différentes : 350°C,
400°C, 450°C, 500°C, 550°C. Pour chaque température, 3 durées de traitements ont été re-
tenues : 30 min, 60 min, 180 min. Les TTH ont été effectués dans un four classique avec re-
froidissement à l’air. Les 15 TTH sont identifiés de la manière suivante : TTH-Température
en °C - durée en minutes (exemple : TTH-350-30). Les traitements thermiques et les essais
ont été réalisés dans le cadre d’un stage ingénieur [Emiliavaca, 2013].

4.4 Analyse des TTH sur le comportement en traction à 37°C

4.4.1 Procédure expérimentale

Les essais de traction, sont des essais "classiques" sans DMA. Les fils sont préalable-
ment chauffés au dessus de Af puis refroidis jusqu’à 37°C. Le premier essai consiste à un
chargement jusqu’à une déformation de 8% et une décharge jusqu’à contrainte nulle. Le
second essai est un essai jusqu’à rupture effectué sur le même fil.

4.4.2 Résultats

La figure 4.8 montre le résultat des deux essais de traction à 37°C pour un TTH
de 350°C pendant 60 min. Pour le premier essai de charge-décharge sont identifiés les
paramètres σc, σd, εpl et εres qui représentent respectivement la contrainte plateau lors
de la première charge, la contrainte du plateau à la décharge, la déformation associée au
plateau, ainsi que la déformation résiduelle. Les contraintes plateau σc et σd, sont mesurées
à 4% de déformation. La déformation εpl liée au plateau est mesurée en analysant la
rupture de pente.

Sur le second essai jusqu’à rupture sont identifiés σcr et εplr, qui représentent la
contrainte et la déformation liées au plateau à la seconde charge, et σr, εr la contrainte
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et déformation à rupture. L’ensemble des résultats des essais sont présentés en Annexe A.
Les données identifiées sur l’ensemble des essais sont répertoriés dans le tableau 4.1.
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Figure 4.8: Identification des données caractéristiques sur les essais de traction.

4.4.3 Discussion

Les résultats des essais de traction à 37°C présentés dans l’annexe A et résumés par
les paramètres caractéristiques du tableau 4.1 montrent que les traitements thermiques
réalisés à 350°C, 400°C et 450°C pour des durées de 30, 60 et 180 minutes conduisent tous
à un comportement superélastique à 37°C. Pour les traitements thermiques à 500°C et
550°C, ce comportement superélastique n’est observé que pour des traitements de courte
durée, 30 et 60 minutes dans nos essais.

Les comportements sont d’abord analysés lors du premier chargement, en considérant
les contraintes plateau à la charge et à la décharge et l’hystérésis résultant, ainsi que
les déformations au niveau du plateau et résiduelle à la décharge. L’analyse des essais à
rupture permettra ensuite de caractériser les différences entre première et seconde charges,
ainsi que les contraintes et déformations à rupture.

4.4.3.1 Influence des TTH sur les contraintes plateau lors du premier cycle

Les figures 4.9a et b montrent l’evolution de la contrainte plateau σc à la charge à 37°C,
en fonction des TTH. Pour une durée de traitement donné, σc diminue avec l’augmentation
de température de traitement (cf. fig. 4.9.b). Pour une température de traitement donnée,
σc diminue avec l’augmentation du temps de traitement (cf. fig. 4.9.a). La comparaison
de cette figure avec la figure 4.7 [Pelton et al., 2000] montre des évolutions qualitatives
similaires. Néanmoins, les contraintes plateaux obtenues (cf. fig. 4.9a) à TTH identiques
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T (°C) durée (min) 

Tableau 4.1: Résultats des essais de traction à T=37°C.

sont supérieures à ceux de Pelton et al. Par exemple pour des TTH à 400°C, σc est de
l’ordre de 620 MPa dans notre cas, indépendamment de la durée du traitement, alors qu’il
est de l’ordre de 420 MPa dans les résultats de Pelton et al., soit une différence de 200 MPa ;
des différences du même ordre de grandeur sont obtenues pour tous les TTH conduisant à
des comportements superélastiques (tous les TTH, hormis ceux de 180 min à 500 et 550°C).
Nos essais sont réalisés à 37°C, ceux de Pelton et al. sont a priori réalisés à l’ambiante (bien
que non indiqués dans l’article), soit une différence d’une quinzaine de °C. En adoptant
un coefficient de Clausius-Clapeyron entre 6 et 7 MPa/°C, cette différence de température
pour les tests expliquent une différence d’environ 100 MPa. La différence supplémentaire
ne peut s’expliquer que par une réponse aux TTH non strictement identique pour le
fil étudié et celui utilisé par Pelton et al. Ceci n’est pas surprenant car de nombreux
paramètres interviennent dans la réponse aux TTH, dont la composition précise, les taux
d’impuretés, les taux d’écrouissage à froid... De manière pragmatique, la littérature permet
de connaître qualitativement la réponse des alliages NiTi riche en Nickel aux traitements
thermiques, mais la détermination quantitative de cette réponse doit se faire pour chaque
alliage utilisé (sous forme de fils ou de tubes pour notre application). Les figures 4.9a
montrent que l’influence de la température de traitement est prépondérante pour les TTH
étudiés,devant le temps de traitement, surtout pour les faibles températures de traitement.
Pour des traitements inférieurs à 500°C, il suffit donc de modifier la température du TTH
pour contrôler la contrainte plateau à 37°C. Les traitements à haute température (en
particulier 550°C) montrent une plus grande influence au temps de traitement.

Les figures 4.9c et 4.9d montrent l’évolution de la contrainte plateau σd, à la décharge
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à 37°C, en fonction des TTH. Ces mesures ne sont pas fournies dans la publication [Pelton
et al., 2000]. Qualitativement, les conclusions sur l’influence des temps et températures des
TTH sur σd sont identiques à celles pour σc. Quantitativement, la différence d’influence
des TTH sur σd et sur σc est mise en évidence sur les figures 4.9e et 4.9f où sont tracées
les évolutions de l’hystérésis (σc-σd) en fonction des TTH, pour les TTH conduisant à un
comportement superélastique à l’ambiante. La figure 4.9f montre que l’augmentation de la
température de traitement thermique conduit à une hystérésis en contrainte plus élevée,
et donc d’une certaine manière à une superélasticité moindre.

a) b)

c) d)

e) f)

Figure 4.9: Evolution des contraintes lors de la première charge-décharge a) σc en fonction
de la durée de TTH, b) σc en fonction de la température de TTH, c) σd en fonction de la
durée de TTH, d) σd en fonction de température de TTH e) σc-σd en fonction de la durée
de TTH, f) σc-σd en fonction de la température de TTH.
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4.4.3.2 Influence des TTH sur les déformations plateau et résiduelle lors du premier cycle

Les figures 4.10a et b montrent l’évolution de la déformation plateau εpl à la charge
à 37°C, en fonction des TTH. Ces mesures ne sont pas fournies dans la publication de
pelton et al. [Pelton et al., 2000]. pour une durée de traitement donnée, εpl augmente avec
l’augmentation de temp+rature de traitement (cf. fig. 4.10b) ; cette augmentation est très
forte jusqu’à 450°C, diminue entre 450°C et 500°C et dépend du temps de traitement
pour 550°C. Pour une température de traitement donnée, εpl ne dépend pas du temps de
traitement pour des températures de traitement de 400°C à 500°C (cf. fig. 4.10a). Pour
les traitements à faible température (350°C) εpl augmente avec le temps de traitement.
Pour les traitements à haute température (550°C), l’évolution de εpl avec le temps n’est
pas monotone dans de nombreuses publications.

a) b)

c) d)

Figure 4.10: Evolution des déformations lors de la première charge-décharge a) εpl en
fonction de la durée de TTH, b) εpl en fonction de la température du TTH, c) εres en
fonction de la durée de TTH, d) εres en fonction de la température du TTH.

4.4.3.3 Influence des TTH sur l’influence du cyclage

Les figures 4.11a à 4.11d se focalisent sur les différences des contraintes et déforma-
tions plateau lors de la charge à 37°C entre premier (charge-décharge à 8%) et second
essai (essai à rupture). Globalement, l’influence du cyclage est faible sur les contraintes
plateau (cf. fig. 4.11a et b) pour les traitements compris entre 400 et 500°C. Pour des
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traitements réalisés à faible température (350°C), on observe un fort adoucissement entre
première et seconde charge (diminution de 100 MPa pour des traitements de 30 et 60
min) et cet adoucissement diminue avec la durée du traitement. Pour des traitements réa-
lisés à 550°C avec des temps importants, la contrainte plateau augmente avec le cyclage.
L’explication de ces phénomènes repose sur des phénomènes de réduction de contraintes
internes, d’annihilation et réorganisation de structures de dislocations, de création de pré-
cipités ; cette explication exigerait des études et observations métallurgiques qui n’ont pu
être entreprises dans cette thèse.

Globalement, la déformation plateau n’est pas affectée par le cyclage (cf. fig. 4.11c et
4.11d) hormis pour les traitements à faible température (350°C) et de faibles durées (30
et 60 min). Ceci peut être expliqué par le fait que, pour ces échantillons, les phénomènes
de localisation augmentent avec le cyclage ; cette hypothèse nécessiterait des mesures de
champ de déformation pendant les essais, similaires à ceux effectués dans [Favier et al.,
2007].

a) b)

c) d)

Figure 4.11: Evolution des plateaux entre première et seconde charge a) σc-σcr en fonction
de la durée de TTH, b) σc-σcr en fonction de la température de TTH, c) εplr en fonction
de la durée de TTH, d) εpl-εplr en fonction de la température de TTH.
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4.4.3.4 Influence des TTH sur la contrainte de rupture σr

Les figures 4.12 montrent l’influence du TTH sur contrainte σr et déformation εr à
rupture. Pour une durée de traitement donné, σr est peu affectée par la température
de traitement pour des températures inférieures à 450°C, puis diminue fortement avec
l’augmentation de température de traitement (cf. fig. 4.12b). Pour une température de
traitement donnée, σr est peu affectée par le temps de traitement (cf. fig. 4.12a), hormis
pour le traitement à 350°C pour lequel σr augmente initialement avec le temps de trai-
tement. La comparaison de cette figure avec la figure 4.7 [Pelton et al., 2000] montre des
conclusions similaires ; les contraintes à rupture maximum sont obtenues pour des traite-
ments thermiques compris entre 350°C et 450°C, dès 30 min de traitement pour 400 et
450°C, et nécessitant un temps supérieur à 60 min à 350°C. Pour des traitements courts
(30 et 60 min) les déformations à rupture (cf. fig. 4.12d) sont peu affectées par la tem-
pérature de traitement. Pour des temps plus longs (temps de 180 min), la déformation à
rupture augmente avec la température de traitement. La figure 4.12c montre l’influence
du temps de traitement sur la déformation à rupture et montre que cette influence est
forte uniquement pour le traitement à 550°C ; pour cette température, et pour une durée
de 180 min, la rupture de l’échantillon n’a pas lieu à 40% (voir figure A.15 de l’annexe A.

a) b)

c) d)

Figure 4.12: Evolution de la contrainte et déformation à la rupture a) σr en fonction de
la durée de TTH, b) σr en fonction de la température de TTH, c) εr en fonction de la
durée de TTH, d) εr en fonction de la température de TTH.
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4.5 Analyse de l’influence des TTH par DMA

Le paragraphe précédent a étudié l’influence des TTH sur un fil Ti NI 50,8at% étiré
à froid sur le comportement en traction à 37°C. Ce type d’étude est relativement peu
fréquent, la majorité des articles se consacrant à l’influence des TTH non pas directement
après la la mise à forme à froid (par exemple par étirage dans le cas d’un fil) mais après
un traitement de mise en solution, à des températures élevées typiquement de plus de
700°C ([Zheng et al., 2008; Jiang et al., 2009]). L’étude réalisée dans le paragraphe 4.4 est
ainsi similaire à celle réalisée dans [Pelton et al., 2000]. Nous avons ainsi essentiellement
comparés nos résultats à ceux obtenus par Pelton et al, tout en fournissant des données
supplémentaires.

Dans le chapitre 3, nous avons utilisé des essais DMA-BT (Analyse Mécanique Dyna-
mique en balayage en température) sur des fils dont le traitement avait été effectué par
le fournisseur, Fort Wayne Metals (fil NiTi-SE) pour une gamme complète de contrainte
entre 50 et 990 MPa [Metals, 2014]. Nous avons montré toute l’information qui pouvait
en être déduite. Aussi nous proposons dans ce paragraphe 4.5, de mettre à profit les es-
sais DMA-BT présentés dans le chapitre 3 à l’ensemble des fils ayant subi les traitements
thermiques identiques à ceux du paragraphe 4.4. Nous ne pouvons pour chacun des fils
effectuer une gamme aussi complète d’essais que ceux réalisés pour le fil NiTi-SE ; nous
nous limiterons pour chaque fil à deux DMA-BT sous deux niveaux de contrainte, ce qui
nous permettra de déterminer, en fonction du traitement thermique, les températures des
différentes transformations sous contrainte, puis ces températures sans contrainte et les
coefficients de Clausius-Clapeyron de ces différentes transformations.

4.5.1 Procédure expérimentale

Les essais DMA-BT (cf paragraphe 3.2.3) ont été effectués entre +100°C et -100°C
puis -100°C et +100°C. Les paramètres dynamiques appliqués sont une fréquence de
f=100 Hz et une amplitude εdyn = 0, 1%. Le premier essai est effectué sous une contrainte
de σ=100 MPa et le deuxième sous une contrainte de σ=300 MPa. C’est à partir de ces
deux essais que les températures de transformation de phase seront déterminées pour une
contrainte nulle.

4.5.2 résultats

La figure 4.13 représente les résultats des deux essais DMA-BT pour le fil CW sans
traitement thermique. Comme pour le fil CW de diamètre 0,1 mm étudié au paragraphe
3.3.3, E′ ne montre pas de variation significative signalant une transformation de phase. Le
procédé de fabrication par étirage à froid étant identique pour ce fil, les raisons évoquées
au paragraphe 3.5.1 sont similaires.

La figure 4.14 représente le résultat des deux essais DMA-BT sous 100 et 300 MPa
pour un TTH de 350°C pendant 30 minutes. On retrouve des variations de E′ du même
type qu’au paragraphe 3.3.2 sur le fil SE. Pour l’essai DMA-BT réalisé sous une contrainte
de 100 MPa, seules les transformations A-R et R-A sont détectées, respectivement lors du
refroidissement et chauffage. Pour l’essai DMA-BT réalisé sous une contrainte de 300 MPa,
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Figure 4.13: Essais DMA-BT de référence sur le fil CW sous 100MPa et 300MPa.

les transformations A-R et R-M sont détectées lors du refroidissement et les transforma-
tions inverses M-R et R-A lors du chauffage. Il faut noter que dans ce dernier cas, les
transformations R-M au refroidissement et M-R au chauffage ont lieu sur une zone éten-
due de températures, contrairement au fil SE. Ceci signifie que pour le fil TTH-350-30,
il n’y a pas de phénomènes de localisation lors de l’essais DMA-BT sous contrainte de
300 MPa.

Les résultats présentés sur la figure 4.14 montre que l’ensemble des transformations
tant au refroidissement qu’au chauffage sont étalées en température. Dans la suite, nous
avons choisi de nous intéresser uniquement aux débuts de transformation. Les tem-
pératures de début de transformation sont déterminées par l’intersection des deux
tangentes aux courbes, comme illustré par exemple pour T s100

A−R, qui est la température de
début de transformation A-R sous contrainte de 100MPa. La figure 4.15 représente les ré-
sultats similaires à ceux de la figure 4.14, mais pour un TTH de 450°C pendant 30 minutes.
Pour le fil TTH-450-30, en comparaison avec le fil TTH-350-30, l’essai DMA-BT réalisé
sous une contrainte de 100 MPa, le refroidissement implique la transformation A-R, puis
un début de transformation R-M ; lors du chauffage, on peut détecter une transformation
M-R plus marquée ainsi que la transformation R-A. Pour l’essai DMA-BT réalisé sous
une contrainte de 300 MPa, les transformations A-R et R-M sont détectées lors refroidis-
sement et seule la transformation M-A est détectée lors du chauffage. Les transformations
R-M au refroidissement et M-A au chauffage ont lieu pour des étendues très étroites de

142



température, faisant supposer des phénomènes de localisation de déformation.
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Figure 4.14: Essais DMA-BT sous 100MPa et 300MPa pour un TTH effectué à 350°C
pendant 30 min.

L’ensemble des résultats des essais DMA-BT sont présentées en Annexe A. Les tem-
pératures de transformations sous contrainte au refroidissement et au chauffage sont ré-
pertoriées dans les tableaux 4.2 et 4.3. Une transformation non détectée est indiquée par
"xxx".

4.5.3 Analyse des résultats

4.5.3.1 Calcul des températures de début de transformation sans contrainte et des coef-
ficients de Clausius-Clapeyron

A partir des mesures des températures T sσ1 et T sσ2 sous deux contraintes σ1 et σ2,
en supposant valide la relation de Clausius-Clapeyron pour chacune des transformations,
il est possible de déterminer tout d’abord le coefficient de Clausius-Clapeyron pour la
transformation considérée, suivant :

Cp = σ2 − σ1
T sσ2 − T sσ1

(4.1)

puis les températures de début de transformation sous contrainte nulle selon :

T s0 = σ2T sσ1 − σ1T sσ1

σ2 − σ1
(4.2)
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Figure 4.15: Essais DMA-BT sous 100 MPa et 300 MPa pour un TTH effectué à 450°C
pendant 30 min.

A partir des mesures sous contrainte σ1=100 MPa et σ2=300 MPa, les températures
théoriques de débuts de transformation T S0 et les coefficients de Clausius-Clapeyron Cp

pour l’ensemble des transformations au refroidissement et chauffage ont été calculées en
utilisant les formules 4.2 et 4.1 et répertoriées dans les tableaux 4.2 (refroidissement) et
4.3 (chauffage). " ?" indique que les données expérimentales ne permettent pas de calculer
T S0 ou Cp.

4.5.3.2 Influence des TTH sur les transformations de phase

i La figure 4.16 montre les températures de transformation sous une contrainte de 300
MPa et 100 MPa, dans la colonne de gauche pour les transformations au refroidissement
A-M (cf. fig. 4.16a), A-R (cf. fig. 4.16c) et R-M (cf. fig. 4.16e). Les figures de la colonne de
droite sont pour les transformations au chauffage, M-A (cf. fig. 4.16b), R-A (cf. fig. 4.16d)
et M-R (cf. fig. 4.16f).

Les transformations sous contrainte de 100 MPa et 300 MPa entre phase austénitique
et martensitique ne sont observées que pour des traitements réalisés à haute tempéra-
ture, à savoir 550°C pour la transformation directe A-M et supérieure à 450°C pour la
transformation inverse M-A (cf. fig. 4.16 a et c). Augmenter la contrainte provoque bien
l’augmentation des températures de transformation. Les valeurs de Cp calculées dans les
tableaux 4.2 et 4.3 ne reposent que sur deux niveaux de contrainte et sont à considérer

144



TA-M
s

TA-R
s

TR-M
s

Tableau 4.2: Températures de transformation de phase déterminées par des essais DMA-
BT lors du refroidissement.

TM-R
s

TR-A
s

TM-A
s

Tableau 4.3: Températures de transformation de phase déterminées par des essais DMA-
BT lors du chauffage.

avec précaution. Globalement, les valeurs obtenues se situent en majorité dans l’intervalle
5 à 7 MPa/°C. Pour les valeurs obtenues pour la transformation inverse M-A, les valeurs
calculées comportent trop d’imprécision pour déduire une éventuelle dépendance en fonc-
tion du traitement thermique. Pour la transformation directe A-M, la valeur du Cp pour le
TTH-550-180 est de 7,4 MPa/°C. La valeur élevée obtenue pour le TTH-550-60 s’explique
par le fait que pour cet échantillon, les chutes de E′ observées lors des refroidissement sont
dues en fait à la superposition de l’ensemble des transformation A-R, A-M et R-M.

Les transformations sous contrainte de 100 MPa et 300 MPa entre phase austénitique
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et phase R sont observées pour l’ensemble des traitements lors du refroidissement (trans-
formation R-A, cf. fig. 4.16c ) et pour les traitements inférieurs à 450°C lors du chauffage
(transformation R-A, cf. fig. 4.16d). Les températures de transformation diminuent avec
l’augmentation des températures des TTH, alors que la durée du TTH influence très peu
les températures de transformation. Pour un TTH donné, augmenter la contrainte pro-
voque l’augmentation des températures de transformation et l’ensemble des valeurs de Cp

calculées dans les tableaux 4.2 et 4.3 se situent en majorité dans l’intervalle 14-18 MPa
caractéristique d’une transformation A-R. Etant donné l’imprécision de la détermination
des Cp, nous n’avons pas tenté de trouver une explication aux valeurs sortant de cet
intervalle.

Les transformations sous contrainte de 100 et 300 MPa entre phase R et phase marten-
sitique M sont observées pour l’ensemble des traitements lors du refroidissement (trans-
formation R-M, cf. fig. 4.16e) et pour les traitements inférieurs à 450°C lors du chauffage
(transformation R-A, cf. fig. 4.16f). Les températures de transformation augmentent avec
l’augmentation des températures des TTH, la durée du TTH influence très peu les tem-
pératures de transformation. Le Cp n’a pu être calculée que pour les transformations
directes R-M (cf. tableau 4.2) et l’ensemble des valeurs se situent dans l’intervalle 4-6
MPa caractéristique d’une transformation R-M.

ii) Les figures 4.17 et 4.18 synthétisent l’influence des températures et des temps de
traitement thermique sur les températures de début de transformation de phase sans
contrainte au refroidissement (cf. fig. 4.17) et au chauffage (cf. fig. 4.18) déduites des es-
sais DMA-BT sous 300 MPa et 100 MPa. Le début de la transformation directe A-M sans
contrainte n’a pu être déduite que pour le TTH à 550°C. TA−M vaut 6,5°C pour 60 min de
traitement et 38,5°C pour 180 min de traitement. La transformation A-M n’apparaissant
que pour un TTH à 550°C, l’influence de la température de TTH pour cette transforma-
tion ne peut pas être déduite des essais DMA-BT au refroidissement. Au chauffage, TM−A

a pu être calculée pour les TTH supérieures à 450°C, dans ce cas, le temps de traitement
a une influence plus importante que la température. La transformation entre austénite et
phase R apparaît systématiquement lors du refroidissement. Les températures de trans-
formations TA−R diminuent avec l’augmentation des températures des TTH, la durée du
TTH influence très peu les températures de transformation. Il est possible d’obtenir une
température de transformation TA−R de 58°C pour un TTH-350-30 et de 17,5°C pour un
TTH-500-30. La transformation A-R n’a pas lieu pour les traitements réalisés à 550°C.
Les températures de transformation TR−M n’ont pu être déterminées que pour les TTH
effectués à 450°C et 500°C. A la différence de TA−R, TR−M augmente avec la tempéra-
ture du TTH ; TR−M évolue de -86°C pour un TTH-450-180 à -34°C pour un traitement
TTH-500-180.
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Figure 4.16: Influence des TTH sur les températures de transformation sous contrainte.
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Figure 4.17: Influence des TTH sur les températures de transformation au refroidissement
sous contrainte nulle.
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Figure 4.18: Influence des TTH sur les températures de transformation au chauffage sous
contrainte nulle.
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4.5.3.3 Conclusion

Un ensemble d’études reposant sur des essais de traction à 37°C et des essais d’analyse
mécanique dynamique sous deux contraintes différentes a été effectué pour caractériser
l’influence des traitements thermiques sur les comportements thermomécaniques d’un fil
NiTi riche en Ni (50,8at%), brut d’étirage à froid. En effectuant des TTH entre 350°C et
550°C sur des durées de 30 à 180 minutes, il est possible d’accéder à une large gamme de
comportements. De manière synthétique, l’influence des TTH est résumée par les figures
4.19 et 4.20. La figure 4.19 représente schématiquement l’effet des TTH effectués entre
350°C et 550°C et illustre la présence des différentes phases dans le domaine contrainte-
température. Les lignes tracées en traits continus sont obtenues pour des températures de
traitement faibles, typiquement 350°C. L’augmentation de la température de traitement
fait augmenter TA−M et TR−M , comme indiqué par les flèches ; elle fait au contraire
diminuer TA−R, ce qui conduit à la diminution voire à la disparition de la zone d’existence
de la phase R.

La figure 4.20 permet de visualiser la large gamme de comportement mécanique qu’il
est possible d’atteindre, avec des contraintes plateaux qui évoluent de σc= 670MPa à
σc=350 MPa tout en restant superélastique avec une déformation résiduelle εres comprise
entre 0,25% et 0,9%.

550°C

TA-RTR-M

M A

R

TTTH

TA-M

350°C

Figure 4.19: Influence des TTH sur les températures de transformation.
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Figure 4.20: Gamme de comportement en traction atteignable en fonction des traitements
thermiques.
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Chapitre

5
Conclusion générale et perspectives

5.1 Sur le projet aiguille

Les premiers éléments pour développer la solution de principe proposée pour une ai-
guille pilotable ont été posés. Le choix du NiTi pour valider la solution de principe se
confirme notamment par la facilité à ajuster ses propriétés mécaniques par des traite-
ments thermiques. La figure 5.1 montre des essais exploratoires de modification de la
courbure de l’extrémité de l’aiguille. Ces essais ont été effectués avec un tube de NiTi
(diamètre intérieur 0,56 mm et diamètre extérieur de 0,68 mm) au comportement superé-
lastique à l’ambiante, et un insert précourbé auquel les TTH étudiés au chapitre 4 ont été
appliqués. Pour une même courbure et un TTH homogène sur l’ensemble de l’insert, il est
possible d’obtenir une gamme de courbures résultante déjà assez large. Il est raisonnable
de penser qu’avec des TTH localisés sur l’aiguille et l’insert, ainsi que des précourbures
optimisées, il sera possible d’obtenir une gamme de courbures résultantes compatibles
avec l’application aiguille. Un des objectifs est d’obtenir une association qui permette la
cas particulier où l’aiguille est quasi rectiligne avec un insert précourbé rentré. Il reste
bien sûr encore de nombreuses études à effectuer pour valider le concept : interaction avec
les tissus, comportement en torsion si l’on souhaite changer le plan de courbure, efforts
d’actionnement,...

5.2 Sur la méthode DMA et le NiTi

Les alliages à mémoires de forme de type NiTi, sont des matériaux qui font l’objet de
nombreuses recherches et leurs applications dans l’industrie biomédicale sont déjà nom-
breuses. La caractérisation du comportement thermomécanique du point de vue macrosco-
pique est nécessaire aux modèles de simulation pour ensuite développer des applications.
Actuellement, les principaux moyens de caractérisation sont des essais de traction iso-
thermes pour les aspects et la DSC pour obtenir les températures de transformation sans
contrainte. La méthode proposée utilisant des essais DMA lors d’un essai de traction et/ou
lors d’un balayage en température sous contrainte apporte de nombreuses informations,
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Figure 5.1: Evolution de la courbure de l’extrémité de l’aiguille en fonction des TTH
appliqués à l’insert.

sur le comportement des trois phases pouvant être présentes dans un alliage de NiTi (aus-
ténite, phase R et martensite). La mesure de l’évolution du module de conservation E′

durant les essais de DMA a permis d’identifier les domaines d’existences des différentes
phases en fonction de la température et de la contrainte, ce que ne permettent pas de faire
des essais de tractions classique et la DSC. On a pu montrer que les phénomènes de trans-
formation, réorientation ont lieu y compris très loin des lignes de transformations. Cette
étude a nécessité de nombreux essais DMA-BS et DMA-BT qui demandent du temps, les
modèles d’évolution de E′ proposés au chapitre 3 permettent de limiter le nombre d’essais.
Le modèle proposé pour les essais DMA-BS, permet à partir d’un essai charge/décharge
réalisé à une température, d’estimer l’évolution du module de conservation E′ à d’autres
températures, à condition de connaître les relations de Clausius-Clapeyron des différentes
transformations de phase. Le second modèle proposé pour les essais BMA-BT, permet
d’estimer l’évolution du module de conservation de E′ sous différentes contraintes à partir
d’un modèle de référence au refroidissement/chauffage. Cet essai de référence doit être
judicieusement choisi pour que les deux transformations de phase A-R, R-M soient pré-
sentes.

La mesure du module de conservation ayant permis d’identifier les zones où les phé-
nomènes de transformation, réorientation, localisation, sont présents, il est aussi possible
d’identifier les zones où les phénomènes élastiques sont majoritaires. Dans ces zones, il
est alors possible d’estimer les modules d’élasticité pour les différentes phases. Les valeurs
proposées pour l’austénite (70-75 GPa) sont conformes aux données de la littératures, mais
l’on montre qu’à haute température E′

A évolue encore et peut atteindre 80-85 GPa. Pour
la martensite on obtient un module d’élasticité E′

M qui peut atteindre 60-65 GPa, si elle
est fortement orientée. Le module d’élasticité pour la phase R a été estimé à 50-60 GPa
pour laquelle les données de la littérature sont plus rares.

De manière générale, il apparaît que des mesures de DMA au cours d’un essai de
traction et/ou d’un balayage en température sous contrainte, pouvaient apporter de nom-
breuses informations, et doivent pouvoir s’appliquer à beaucoup d’autres matériaux. Pour
les alliages NiTi, d’autres essais DMA sont envisagés, notamment des essais DMA-BS avec
des boucles de charge/décharge. D’autres essais, associant des mesures DMA avec des me-
sures de champs de déformation, voire des mesures de champs thermiques apporteraient
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d’autres informations notamment pendant la localisation.

5.3 Sur les traitements thermiques et le NiTi

Les TTH ont permis d’accéder à une large gamme de comportements qui ont été ca-
ractérisés par des essais de traction à 37°C et des essais d’analyse mécanique dynamique
sous deux contraintes. Pour l’application aiguille, il sera possible de passer d’un compor-
tement élastique, si le fil reste à l’état d’étiré à froid, à un comportement superélastique
ou ferroélastique. L’apparition ou non de phase R doit aussi permettre de régler les rigi-
dités. Même si des essais exploratoires de TTH localisés ont été présentés en annexe B, ils
restent insuffisants pour établir la gamme de comportement avec précision. Des essais de
caractérisation de ces TTH localisés sont encore nécessaires. L’utilisation de mesures de
DMA dans le cas de TTH localisés devraient apporter des informations complémentaires.
Le laser utilisé lors des TTH exploratoires présentés dans l’annexe B n’était pas adapté à
l’application aiguille : trop puissant, diamètre de spot trop grand, pas de mandrin rotatif
pour traiter des pièces cylindriques de manière homogène. Le laboratoire s’étant équipé
d’un laser moins puissant (20W) et disposant d’un mandrin rotatif, de nouveaux essais
vont être réalisés prochainement.
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Annexe

A
Résultats des essais de traction isothermes et

des DMA-BT sur fil NiTi CW après TTH
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Figure A.1: TTH 350-30 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai charge/décharge
jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de conservation pour
un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.2: TTH 350-60 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai charge/décharge
jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de conservation pour
un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.3: TTH 350-180 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.4: TTH 400-30 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai charge/décharge
jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de conservation pour
un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.5: TTH 400-60 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai charge/décharge
jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de conservation pour
un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.6: TTH 400-180 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.

Figure A.7: TTH 450-30 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai charge/décharge
jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de conservation pour
un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.8: TTH 450-60 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai charge/décharge
jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de conservation pour
un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.

Figure A.9: TTH 450-180 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.10: TTH 500-30 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.11: TTH 500-60 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.12: TTH 500-180 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.13: TTH 550-30 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.14: TTH 550-60 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Figure A.15: TTH 550-180 a) Courbe contrainte-déformation pour un essai
charge/décharge jusqu’à 8% de déformation puis charge jusqu’à rupture, b) Module de
conservation pour un essai DMA-BT sous une contrainte de 100 et 300 MPa.
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Annexe

B
Essais de traitements thermiques localisés

B.1 Les différentes méthodes envisagées

Les traitements thermiques présentés au chapitre 4, sont des traitements thermiques
classiques, réalisés dans un four. Les échantillons sont donc traités dans la masse, et l’on
peut considérer qu’il y a une homogénéité du traitement dans la masse. L’application
aiguille nécessite de réaliser des traitements thermiques localisés, plusieurs technologies
sont à disposition pour réaliser ces traitements thermiques localisés :

1. Chauffage par induction électromagnétique et effet Joule

2. Chauffage par courant électrique et effet Joule

3. Par faisceau laser

Toutes ces techniques passent par un traitement superficiel, qui pénètre plus ou moins.
Dans le cas de l’application aiguille, composée d’un tube et d’un fil, les dimensions radiales
étant faibles, on peut espérer traiter thermiquement y compris en profondeur.

Le chauffage par induction représenté sur figure B.1 est efficace mais la difficulté réside
dans la conception et le dimensionnent de l’inducteur, notamment pour des zones très
localisées et des formes complexes. Dans le cadre de l’aiguille, le traitement localisé de
la zone courbée de l’insert (fig. 1.16) constitue une difficulté c’est la raison pour laquelle
cette technologie n’a pas été retenue.

B.2 Les TTH locaux par courant électrique et effet Joule

Dans le cas du chauffage par courant électrique, l’élévation de température est direc-
tement provoquée par l’effet Joule, en réalisant un montage en court-circuit comme décrit
sur la figure B.2. La mise sous tension U du circuit, génère une intensité i qui par effet
Joule provoque l’échauffement de longueur Lr que l’on souhaite traiter thermiquement.
Ce principe a déjà été utilisé sur du NiTi à la fois sur des bandes supérélastiques [Wang
et al., 2009] et du fil superélastique de 0,9 mm de diamètre [Meng et al., 2013]. Sur les fils,
il a été montré qu’en appliquant sur une longueur Lr de 30 mm des courants i de 4 A à
8 A sur des durées de 30 s à 180 s il était possible de faire varier le plateau et d’atteindre
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Figure B.1: Principe du chauffage par induction figure extraite du site de la société
Ambrell spécialiste du chauffage par induction de précision - http ://www.ambrell.fr/.

plusieurs comportements, y compris faire disparaître la superélasticité. Dans le cas de
l’aiguille, il est souhaitable de faire ces TTH non pas à partir d’un fil déjà superélastique,
mais directement à partir d’un fil brut d’étirage (CW) pour avoir une large gamme de
comportements. Des modèles prenant en compte l’ensemble des effets thermiques (perte
par conduction et convection) pour évaluer la température à l’intérieur du fil ont déjà été
utilisés dans le cadre du NiTi [Meier et Oelschlaeger, 2004; Zanotti et al., 2009, 2011]. Dans
nos travaux, ces modèles n’ont pas été utilisés dans un premier temps, et seuls des essais
exploratoires ont été effectués pour estimer la gamme de comportements envisageables.
Les essais exploratoires ont été réalisés sur le fil déjà utilisé au chapitre 4 (référence :
FWM NiTi# 1-CW).

Figure B.2: Principe du chauffage par courant électrique et effet Joule.

B.2.1 Procédure expérimentale pour les essais sur le fil CW

La figure B.3 décrit le dispositif utilisé pour réaliser les TTH par effet Joule (TTHE).
Il est composé d’une alimentation électrique programmable, montée en court-circuit sur le
fil à traiter. La connexion avec le fil est réalisée avec des pinces de type crocodile. Tous les
traitements ont été réalisés avec une durée de 60 s, et la longueur traitée thermiquement
est Lr=45 mm ; pour éviter les effets de bords seule la longueur L0=20 mm est testée en
traction. Les essais de traction sont effectués à une température de 20°C, avec une vitesse
de déformation de 10-3 s-1.

162



La liste des TTHE sont répertoriés dans le tableau B.1.

TTHE 1 TTHE 2 TTHE 3 TTHE 4 TTHE 5
i (A) 0,2 0,44 0,78 0,80 0,83

Tableau B.1: Liste des TTH par effet Joule effectués sur le fil CW

Figure B.3: Dispositif utilisé pour les TTH par effet Joule.
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B.2.2 Résultats et discussion

La figure B.4 montre les résultats des essais de traction effectués à la température
ambiante de 20°C sur les fils après les TTH. Selon les courants appliqués, tous sur une
durée de 60 s, plusieurs comportements sont accessibles :

– une intensité de i de 0,2 A suffit à modifier le comportement du fil CW avec une
rigidité diminuée, mais toujours un comportement élastique avec de rupture pour
une contrainte de 1,4 GPa ;

– une intensité i de 0,44 A fait apparaître un plateau pour une contrainte de 650
MPa et permet d’obtenir un comportement supérélastique avec une déformation
résiduelle de 0,23% pour un chargement jusqu’à 8% de déformation ;

– une intensité i de 0,78 A fait apparaître un plateau pour une contrainte de 500 MPa
et permet d’obtenir un comportement de type ferroélastique avec une déformation
résiduelle de 2,9% pour un chargement jusqu’à 4% de déformation ;

– une intensité i de 0,80 A permet d’avoir un comportement de type ferroélastique
mais avec une augmentation de la rigidité initiale par rapport au TTH effectué avec
une intensité de 0,78 A ;

– une intensité i de 0,83 A permet de retrouver un comportement élastique mais avec
une forte diminution de la résistance à la rupture inférieure à 750 MPa.

On observe que les TTHE influencent aussi de manière importante la pente initiale des
courbes contrainte-déformation. Les valeurs de ces pentes ont été déterminées en linéari-
sant l’évolution de la contrainte en fonction de la déformation jusqu’à 0,5% de déformation.
Les modules d’Young calculés de cette manière ont été répertoriés dans le tableau B.2 et
la figure B.5 représente l’évolution de cette pente avec l’intensité. Pour des courants de
i de 0 à 0,4 A, la pente diminue de 50 à 44 GPa pour des comportements élastiques et
superélastiques. Les essais de TTH réalisés dans des fours pour des températures infé-
rieures à 500°C ont montré que cela faisait apparaître de la phase R. La transformation
liée à la phase R a tendance à diminuer la rigidité initiale ; on peut supposer que le même
phénomène existe lors des TTHE et explique cette diminution de pente.

Pour des courants i supérieurs à 0,4 A, la pente augmente jusqu’à 87 GPa tout en
se rapprochant du comportement ferroélastique classique. On peut supposer que comme
pour les TTH exercés à une température supèrieure à 500°C, une intensité supérieure à
0,4 A conduit à la disparition de la phase R responsable de la diminution cette pente.
Ce comportement ferroélastique est typique lorsque que le matériau est initialement sous
forme martensitique et l’on obtient un effet mémoire. Un courant supérieur à 0,4 A conduit
à la destruction de la superélasticité.

Pour des courants i supérieurs à 0,78 A, on retrouve un comportement élastique mais
avec une limite élastique diminuée ne dépassant pas les 600 MPa ; la pente atteint 100
GPa, voire 109 GPa pour une intensité de 0,82 A.

Les TTH par effet Joule permettent donc d’accéder à une large gamme de compor-
tements, le contrôle de l’intensité est très important, en effet entre 0,80 A et 0,82 A on
obtient des comportements très différents. Pour fiabiliser ces TTH il est donc nécessaire
de contrôler précisément l’intensité.
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CW TTHE 1 TTHE 2 TTHE 3 TTHE 4 TTHE 5
I (A) 0 0,2 0,44 0,78 0,80 0,83

E (GPa) 50 44 38 66 87 100

Tableau B.2: Module d’Young des zones élastiques linéarisées entre 0 et 0,5% de déforma-
tion.
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Figure B.4: Résultats en contrainte-déformation des TTH par courant électrique et effet
Joule.
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Figure B.5: Module d’Young des zones élastiques linéarisées entre 0 et 0,5% de déforma-
tion.
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B.3 les TTH locaux par Laser

L’utilisation du laser pour les traitements thermiques superficiels est courante pour de
nombreux matériaux métalliques [Kechemair et Dubouchet, 1996; Bataille et al., 1992].
Son intérêt par rapport aux autres technologies réside dans le fait de pouvoir traiter locale-
ment et précisément, de contrôler la profondeur de traitement et de limiter les distortions
des pièces. Le principal inconvénient réside dans le coût de l’équipement, et la nécessité
d’avoir une surface absorbante.

Les phénomènes physiques en jeu lors d’un traitement thermique au laser sont nom-
breux et complexes, la figure B.6 illustre ces phénomènes [Steen et Mazunder, 2010]. On
peut noter en particulier :

– les phénomènes optiques de réflexion, effet de peau à l’interaction laser/surface ;
– les transferts thermiques de conduction avec le fil, de convection avec le milieu

extérieur, de rayonnement thermique ;
– l’évaporation en surface qui affecte le faisceau laser.
Des modèles plus ou moins complexes et prenant en compte tout ou partie de ces

phénomènes ont été décrits [Steen et Mazunder, 2010]. Dans le cas des alliages de NiTi,
des expérimentations et des modèles ont déjà été présentés sur des bandes [Meng et al.,
2012] et sur des films [Bellouard et al., 1999; Dennis et Tu, 2008; Wang et al., 2007] au
comportement initial superélastique.

Comme pour les TTH par effet Joule, ces modèles n’ont pas été utilisés dans ce travail
dans un premier temps, et seuls des essais exploratoires ont été effectués pour estimer la
gamme de comportements envisageables. Afin d’obtenir la plus large gamme possible, les
essais exploratoires ont été réalisés sur le fil CW déjà utilisé pour les TTH homogènes
réalisés au four.

Figure B.6: Principes physiques en jeu lors d’un traitement thermique aux laser [Steen
et Mazunder, 2010].

B.3.1 Descriptions du dispositif expérimental

Les essais de traitement thermique au laser (TTHL) ont été réalisés lors d’un séjour
à Perth à l’UWA (University of Western Australia) dans l’équipe du professeur Yinong
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Liu. Le laser utilisé pour les essais exploratoires est un laser industriel de la marque
Rofin®(modèle Select) dont l’utilisation première est la soudure (cf. figure B.7). C’est un
laser de type Nd-YAG avec une longueur d’onde typique de 1064 nm. Les paramètres laser
modifiables sont :

– la puissance P de 0,5 à 12 KW ;
– le temps de pulse Tpl de 0,5 à 50 ms ;
– la forme du pulse
– la fréquence fl de 0,5 à 20 Hz :
– le diamètre de spot ds de 0,1 à 2,5 mm.

Une commande numérique est associée au laser permettant de programmer des trajectoires
grâce à une table 3 axes. La vitesse maximale de déplacement des axes est de 60 mm.s-1.
Lors des tirs laser, une buse peut envoyer un gaz neutre de type Argon pour limiter
l’oxydation lors des soudures/traitements.

La figure B.8 montre le dispositif utilisé pour la réalisation des TTHL. La conception
du laser est telle que l’angle d’incidence du faisceau avec la génératrice supérieure est de
6° (cf. fig. B.8a). Une partie du faisceau sera réfléchie, cette réflexion est dépendante de
l’angle d’incidence et de l’indice de réflexion de la surface à traiter. Dans notre cas, les fils
sont oxydés ce qui permet d’avoir une réflexion réduite et de limiter les pertes d’énergie.
Pour obtenir un traitement plus homogène sur la circonférence, le fil est monté sur un porte
fil hexagonal qui permet de traiter une génératrice tous les 60° (cf. fig. B.8b). Les TTHL
sont effectués sur une longueur de 10 mm. Pour obtenir une homogénéité de traitement le
long d’une génératrice, une trajectoire est programmée (Fig. B.8c) qui permet d’obtenir
un recouvrement. Le taux de recouvrement Tr est défini par la relation

Tr = 1 − e

ds
(B.1)

avec e le pas de la trajectoire, ds le diamètre du spot.
La densité d’énergie J délivrée par le laser à chaque pulse est définie de le manière

suivante
J = P.Tp

π ds
2

4

(B.2)

avec P la puissance, Tp le temps de pulse et ds le diamètre du spot.
Pour les essais exploratoires il a été décidé d’utiliser un même taux de recouvrement tr

de 80% une même fréquence fl de 10 Hz, ainsi qu’une vitesse de déplacement de la table
V de 100 mm.min-1. La longueur traitée est de 10 mm dans tous les cas. Les variations
de densité d’énergie J sont obtenues en modifiant la puissance P , le temps de pulse tp, et
le diamètre du spot ds. Le tableau B.3 indique les paramètres utilisés pour les 6 TTHL
effectués. A noter que le laser utilisé ne peut descendre en dessous d’une densité d’énergie
de 31,83 J.cm-2 (TTHL6).

B.3.2 Résultats des TTHL sur les fils NiTi CW

B.3.2.1 Aspect visuel

La figure B.9 montre l’aspect des fils après les TTHL. Les TTHL ont été classés de
gauche à droite par ordre croissant de densité d’énergie J . Pour une densité d’énergie J
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Figure B.7: Laser de soudure Select de la marque Rofin®.

Figure B.8: Dispositif pour la réalisation des TTH laser a) angle d’incidence du faisceau
avec la génératrice supérieure du fil b) montage hexagonal pour le traitement suivant 6
génératrices c) trajectoire imposée le long du fil.

comprise entre 31,81 et 58,89 J.cm-2, la rugosité de la surface n’est pas modifiée. Pour les
TTHL réalisés avec des densités d’énergie supérieures à 79,58 J.cm-2 sous gaz neutre il y
a fusion de la matière à la surface créant une rugosité très importante à la surface. Cette
rugosité est incompatible avec l’application aiguille. De plus à partir de cette densité
d’énergie, dès le premier tir laser, le fil se déforme de manière importante, cela rend
impossible de traiter thermiquement le fil en contrôlant sa forme.

La figure B.10 montre l’importance de l’apport d’un gaz neutre lors des TTHL. Deux
essais ont été réalisés avec une densité d’énergie de 58,89 J.cm-2. Le second sans apport
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TTHL P (KW) Tpl (ms) ds (mm) J (J.cm-2) f (Hz) V (mm.min-1) Tr (%)
1 1,0 2,5 2 79,58 10 100 80
2 0,5 2,5 2 39,78 10 100 80
3 0,74 2,5 2 59,89 10 100 80
4 1,0 2,5 1 318,31 10 100 80
5 0,5 2,5 1 159,15 10 100 80
6 0,5 2,0 2 31,83 10 100 80

Tableau B.3: Paramètres utilisés lors des TTH Laser.

d’argon lors des tirs laser, présente une couche d’oxydation et une rugosité très importante
incompatible avec l’application aiguille.

TTHL 6

31,83 J/cm²

TTHL 2

39,79 J/cm² 58,89 J/cm²

TTHL 3 TTHL 1

79,58 J/cm²

TTHL 5

159,15 J/cm²
TTHL 4

318,39 J/cm²

Figure B.9: Aspect des fils CW après les TTH Laser.

B.3.2.2 Comportement mécanique en traction

Seuls les TTHL possédant un aspect visuel compatible avec l’application ont été testés
en traction, i.e. pour des densités d’énergie comprises entre 31,83 et 58,89 J.cm-2 sous gaz
neutre (TTHL6, TTHL2, TTHL2).

Pour chaque TTHL, deux essais de traction ont été réalisés. Un premier essai de
traction composé d’un chargement puis d’un déchargement jusqu’à force nulle, un second
essai jusqu’à rupture. Tous les essais ont été réalisés à une température de 21°C et à
une vitesse de 0,5 mm/min. Les mesures des déformations sont réalisées soit de manière
globale notée ∆L

L0
, à partir du déplacement de la traverse notée ∆L et la longueur du fil

testé notée L0 ), soit de manière locale par corrélation d’images (DIC) sur la zone traitée
thermiquement. Les mesures par DIC ont été réalisées à l’aide d’une caméra classique
(Sony HDSR11) et du logiciel de corrélation d’image 7D [Vacher et al., 1999]. Dans ce cas,
deux points éloignés initialement d’une distance LDIC sont considérés et l’on détermine
la différence de déplacement ∆LDIC de ces deux points pour calculer εDIC = ∆LDIC

LDIC
La

définition du matériel n’a pas permis d’obtenir les champs de déformations et seules les
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Figure B.10: Aspect des fils CW après les TTH Laser.

mesures de déplacements relatifs ont été exploitées pour obtenir les déformations moyennes
sur les zones traitées.

Les figures B.11 et B.12 montrent les résultats d’un essai de traction sur le fil CW après
le TTHL6. Sur l’essai charge/décharge, seule la mesure globale ∆L

L0
a pu être déterminée.

La longueur L0 comprend la longueur traitée LT T HL=10 mm. La mesure globale fait
apparaître un comportement de type superélastique avec un plateau à 635 MPa et une
déformation résiduelle εres de 0,19%. Sur l’essai à rupture, les deux mesures de déformation
ont été effectuées. Sur la zone centrale LDIC= 8,5 mm, on obtient un plateau pour une
contrainte de plateau 594 MPa et une déformation plateau de 4%. La rupture apparaît
pour une contrainte de 1237 MPa, soit légèrement supérieure au 1163 MPa du fil CW.

Les figures B.13 et B.14 montrent les résultats d’un essai de traction sur le fil CW après
le TTHL2. Pour l’essai charge/décharge, trois mesures de déformation ont été réalisées,
une mesure globale ∆L

L0
et deux mesures sur les zones centrales de longueur LDIC1= 2,5

mm et LDIC2= 8,5 mm. Comme pour le TTHL6, on obtient un comportement de type
superélastique avec un plateau apparaissant pour une contrainte de 520 MPa et une défor-
mation résiduelle de 0,4%. Les mesures de déformation effectuées par DIC à l’intérieur de
la zone traitée montre que le traitement thermique n’affecte pas de manière homogène le
fil et qu’un effet de bord existe. Sur la longueur LDIC1 de 2,5 mm, la déformation plateau
est de 5,35% alors que sur la zone LDIC2 de 8,5 mm (proche des 10 mm de LT T HL

) le
plateau est de 4,6%. On peut donc dire qu’à une distance de 0,75 mm du bord de la zone
traitée LT T HL

il subsiste un effet de bord. Sur l’essai à rupture, le plateau intervient pour
une contrainte de 514 MPa. Les longueurs de plateau son identiques pour des mesures
effectuées sur la longueur LDIC1 de 2,6 mm et sur la longueur LDIC2 de 6,8 mm. On peut
donc dire qu’à une distance de 1,6 mm du bord de la zone traitée LT T HL

l’effet de bord à
disparu et l’on a une zone où le TTHL a un effet homogène. La rupture apparaît pour une
contrainte de 1236 MPa, soit légèrement supérieure au 1163 MPa du fil CW et identique
au TTHL6.

Les figures B.15 et B.16 montrent les résultats d’un essai de traction sur le fil CW après
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Figure B.11: Essai de traction réalisé sur le fil CW avant et après le TTHL6 effectué sur
la zone centrale LT T H .

le TTHL3. Pour l’essai charge/décharge, deux mesures de déformation ont été réalisées,
une mesure globale ∆L

L0
et une mesure sur la zone centrale de longueur LDIC1=2,6 mm.

On obtient un comportement de type superélastique avec un plateau qui apparaît pour
une contrainte de 438 MPa et une déformation résiduelle εres de 0,37%. Le plateau atteint
7% de déformation dans la zone centrale. Sur l’essai à rupture, le plateau intervient pour
une contrainte de 450 MPa avec une longueur de plateau de 6,9%. La rupture apparaît
pour une contrainte de 986 MPa pour une déformation de 38% mesurée sur la longueur
LDIC1.

B.3.2.3 conclusion sur les TTHL réalisés sur les fils NiTi CW

Les TTHL réalisés sur les fils CW permettent d’obtenir des comportements superé-
lastiques localisés en maîtrisant la hauteur de plateau. Pour les 3 TTH effectués avec des
densités d’énergie de 31,83 J.cm-2 à 58,89 J.cm-2 le plateau des tests réalisés à température
ambiante décroît de 590 MPa à 420 MPa. Le laser utilisé est un laser principalement dédié
à la soudure, avec une puissance élevée qui n’est pas très adaptée à des TTH sur des pièces
de faible épaisseur. Dès la densité d’énergie minimale de 31,83 J/cm2 un comportement
superélastique est obtenu. Il a été impossible d’obtenir un comportement intermédiaire
entre le comportement élastique du fil CW et le superélastique du TTHL6. Les effets de
bords ne sont pas négligeables, avec les paramètres du TTHL2 ces effets ont lieu sur une
longueur supérieure à 0,75 mm mais inférieure à 1,6mm où les effets sur le comportement
mécanique n’ont pas été observés. Les traitement thermiques laser sont adaptés à l’appli-
cation aiguille, mais le laser utilisé lors des essais exploratoires s’est avéré trop puissant
pour l’application visée. Un laser industriel de type marquage est plus approprié pour des
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Figure B.12: Essai de traction réalisé sur le fil CW avant et après le TTHL6 effectué sur
la zone centrale LT T H .

applications sur des pièces de faible épaisseur.
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Figure B.13: Essai de traction réalisé sur le fil CW avant et après le TTHL2 effectué sur
la zone centrale LT T H .
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B.4 Conclusion

Dans le cas de l’application aiguille et la nécessité d’appliquer des TTH localement,
les deux méthodes explorées, par courant électrique/effet Joule et faisceau laser semblent
adaptées. Dans le cas du laser, un dispositif moins puissant disposant d’un mandrin rotatif
doit permettre des traitements localisés avec de multiples possibilités : traitement sur une
génératrice, motifs plus complexes afin d’obtenir un matériau architecturés aux compor-
tements locaux très variés. Ces comportements locaux sont contrôlés par les trajectoires
et les paramètres lasers. Dans le cas de l’application aiguille, ces essais Laser ont permis
de définir un cahier des charges pour acquérir un Laser plus adapté.
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