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ABSTRACT

Policrystalline specimens of unirradiated and neutron
irradiated Fe-Ni alloys have been studied in the temperature
range RT - 5000C, The study was carried out in pure (50-50)
as well as in Si, Al, Cr and Mo doped samples. Initial magnetic
permeability was measured in unirradiated (virgin) and in neutron
irradiated samples,’ during isochronal and linear thermal treatments.

The main results are:

1. A magnetic After Effect (MAE) is detected in the
temperature range 3700C - Tc, where Tc is the Curie
Temperature. 1In this range an activation energy of
3.2 % 0.2 ev was determined for the Cr doped Fe-Ni
alloy (impurity content: 0.1%)

2. Measurements made in the irradiated samples, during
a linear temperature treatment, show the existence
of several MAE zones in the temperature range RT - Tc.
The isochronal annealing experiements show that these
MAE zones are accompanied by a decrease in the room
temperature value of the magnetic permeability, for
zones between RT and a certain temperature Ty. Above
this range there is a Steep increase in the room
temperature permeability. Activation energies were
determined for pure and Mo-doped (0.1%) samples for
the first MAE zone (50°C - 1200), The values obtained
1.25 % 0.08 eV and 1.42 * 0.09 eV, respectively.

3. The impurity - doped samples show a different
behaviour relative to the pPure ones: samples with
low impurity content (0.1% and 0.5% of Si, Al or Mo)
present an enhancement in the amplitude and also an
overlapping of the diffusion stages. On the other
hand, samples with higher impurity content (2 and 4%
of Mo) show a decrease in these amplitudes.

4. The Curie Temperatures of unirradiated (virgin)
samples and of irradiated ones are slightly different. -

5. The Curie Temperature of the pure sample is higher
than the Curie Temperatures of the doped samples,

The results presented above were e lained following the
Theory o6f directional order after Néel (2§? and Taniguchi et al,(26)
According to this theory the migration of defects causes an in-
crease in the order which gives rise to the MAE zones, In our
experimentes these defects are the ones in thermal equilibrium
in the specimen or the neutron induced ones.

The observed inversion behaviour in the magnetic per-

meability of the irradiated samples was interpreted in terms of
destruction of the order.
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EFEITO MAGNETICO POSTERIOR (EMP)

NA LIGA FE-NI (50-50)

I. Ferreira*x e S. Watanabe*x*

.I. INTRODUGAO

Efeitos de ordem a longo alcance nas ligas
FeNi(50-50) foram observados por(gﬁulevé et a1, (1)
Néel et al (2)e Dautreppe et al ap6s trata-
mentos térmicos em presenga de campos magnéticos
sob irradiaciio com néutrons. Efeitos de ordem
direcional e mudangas no campo coercitivo por
irradiacio com n%H}rons foram observados por
Schindler et al. Chambron et al1(5)  mais
recentemente, através de medidas de energia
de anisotropia magnetocristalina induzida,
estudaram os defeitos pontuais creados por
irradiacio com elétrons e n8utrons. Efeitos
de ordem direcional associados a tﬁmpefg foram
observados por Chamberod (6)e Brusettil?),

O presente trabalho estuda os efeitos da
ordem direcional que pode ser induzida em ligas
de Ferro e Niquel pela presenca e migracio de
defeitos, na permeabilidade magnética inicial,
Nossos resultados evidenciam a importancia,
pela sua sensibilidade, da utilizacio dessa
técnica no estudo de defeitos pontuais em ligas
ferromagnéticas.

"II. TECNICAS EXPERIMENTAIS

As amostras, na composigHo 50%Fe - 50%Ni,
_s#o obtidas por fusfio sob hidrogénio de ferro

e niquel previamente purificados por fusZo por
zonas. O lingote assim obtido é transformado por
laminag&o numa chapa de .5mm de espessura na
qual sfo estampadas as amostras na forma de
aneis (@,=17.5 mm e @3= 11 mm). Um tratamento
térmico realizado a S%OOC por 15 horas em
hidrogénio purifica e recristaliza as amostras.

A técnica utilizada para se medir a per-
meabilidade magnéti?a inicial é descrita em
detalhes por Moser 8) A desimantagHo das
amostras € obtida através da aplicac3o de um
campo magnético alternado de até 30 Oe por alguns
segundos, o cual é em seguida amortecido regu-
larmente até .5m0e. O tempo total de desiman-
tacfio utilizado foi de 28 segundos.

As irradiagdes foram feitas no reator tipo
piscina do Instituto de Energia AtBmica de Sio
Paulo & temperatura de 2812 OC com fluxo de
néutrons de 1,8.1012 n/em2s (epitérmicos) e
1,2.1012 n/cm®s (rdpidos).

Foram utilizados tratamentos térmicos
isécronos (20min-10°C) e tratamentos térmicos
lineares a taxa de 30°C/hora com desimantaqﬁe?
ciclicas, segundo os métodos de medida de EMP 8).

IITI. RESULTADOS EXPERIMENTAIS

A fig.1l apresenta os resultados obtidos
através de tratamentos térmicos isécrons nas
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virpem (a) e amostra irradiada (b).
amostras: virgem (curva a) e irradiada (curva

b). A irradiagfo com néutrons por cinco horas
rovoca um decréscimo emy de 43% do valor inicial
a temperatura ambiente. ®Esses resultados podem
ser divididos em trés partes: estdgio A (500C<
T<150°C), estdgio B (150°C<T<300°C) e estdgio C
(T>300°C). O estdgio A que responde por uma
diminuig#io relativa de permeabilidade de 25%
é seguido de fendmenos n%o muito bem definidos
até 3000C que provocam um decréscimo de 7% em

. Na regifio do estdgio C, na amostra de
contrGle, ocorre uma diminuigZo de permeabilidade
enquanto que na amostra irradiada a permeabili-
dade apresenta uma tendéncia de retorno ao
valor inicial.

Na fig. 2 s#o apresentados os resultados
obtidos por tratamentos térmicos lineares na
amostra de controle e na amostra irradiada.
Observa-se, na amostra de controle, uma zona
de EMP na regifio de temperatura compreendida
entre 3700C e a temperatura de Curie (T;) -
curva(a). A curva(b) evidencia, na amostra
irradiada, o EMP desde a temperatura de 50°C
até a temperatura T.. Na regifio do estédgio A

observa-se uma zona muito bem definida, que é
seguida de um EMP de amplitude praticamente




36/0¢ P 8e ter as energias de ativagio uniformemente
V(w ) Fe-NI 50/50 fia i distribuidas entre um valor minimo ERin ¢ yp

P valor médximo Ef2X, 4 desacomodacfio fica ent#o

) caracterizada por dois parametros: tempo de
I REAsEse relaxaciio medio O = ( @p;, . Omax)1/2 e largura
2 de espectro K, K = ©Omnax / ©min)1/2, Na figura

4 é feita a comparagio entre as curvas experi-
mentais e as curvas tedricas construidas se-
gundo o modelo acima, Pode-se observar que
para tempos experimentais tais que t/@ » .50 h4
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Fig. 2 tim&m linear, com desimantagoes ciclicas ( veloc. de aquecimento =30°c/

nors), em fungao da temperatura: (a) amostra 'il'siw e (b) amostra 15:-4{.4-. Nos
dois casos as zonas de EMP sap apresentadas atraves das suas envoltorias.

constante com ligeiras oscilacdes. E possivel
entretanto se observar que tanto as derivadas
Ap(28) ei‘f (211s) apresentam, na regi%o do
#égio B, miximos perceptiveis em torno de
150°C e em torno de 2400C indicando nesse
estdgio uma possivel Superposigio de diversos
processos,

Foram estudadas enm detalhe as zonas de
EMP mais importantes vizando a determinacfio
das energias de ativacfio desses estdgios:

amostra virgem

Para o estudo da zona de EMP presente entre
3700C e T. a amostra foi submetida a um trata-
mento prévio a 5100C por 30 min. seguido de
témpera. Na fig.3 s¥o apresentadas as curvas
de desacomodac&o da Permeabilidade magnética
inicial obtidas as temperaturas de 4020,

445°C, 471°C e 4900cC, Esses resultados foram -1 0 1 log t/©
analizados supondo uma distribuicfo logaritmica e ~ i

para constantes de tempo, entre dois valores Fig-4 CRpATagEo Smtre as cwrvas Lsordrmicas de
Omin € Opg Segundo método proposto por 6(e) = LuCe) - 1/uco € a curva experi
Brissoneau?g). Essa suposiclio corresponde a L/u(=) - 1/u(p)

mental de G(t) obtida a 4719cC

uma concordancia boa entre teoria e experiéncia
com K~16, Na fig, 5 & apresentada a dependéncia
de log B x 1/T. O comportamento linear nos

B 16% 00 permite determinar uma energia de ativaglo

. media Ea = 3,2%0,2 eV,

A dependéncia da amplitude de desacomo-
dagio & - Fo COm 2 temperatura do tratamento
térmico"é mdstrada na fig. 6. Note-se a am-
plitude decresce & medida que a temperatura do
tratamento aumenta € se anula na temperatura
de Curie, Comportamento similar foi observado

por Ferguson(10) para a energia de anisotropia
2 ‘-_Lyﬁiﬁ___ﬁ_ magnetocristalina induzida por tratamentos tér-
micos em presenca de campos magnéticos.

amostra irradiada

2 3 3 1Y & Temoo
F19.3- Curves de dusacomdagio da parseshilidnds magmitica Laictal e diversas tasperaturas. Necaw

Foram feitos recozimentos isotérmicos a varias
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Fig.5 Logaritmo da constante

a de tempo de desacomodagao em_fungao
de 1/T. A inclinacao da

reta da & enerpia de ativacao do

temperaturas em amostras irradiadas em idénticas
condicBes e acompanhou-se a desacomodacfio da
permeabilidade magnética inicial. As tempera-
turas de recozimento 71.75°C,800C 900C e 950C
foram escolhidas de forma a se ter precisfo nos
valores inicial e final da curva de desacomoda-
cfio. Por andlise similar 3 feita anteriormente
para a amostra virgem obteve-se nesse caso para
o estdgio A um valor de 1,15% 0,06 eV para a
energia de ativaciio e K=16.

O numero médio de saltos do defeito nesse
estigio pode ser determinado atraves da
relacfio: __ |
n=2z2) b onde z e o numero de
coordenacfio, y é a frequéncia de salto do de-

feito numa particular direcfio e 0 e o tempo de
decaimento da curva de aniquilacfio do defeito.

As curvas de desacomodacfio obtidas s3o
compativeis com uma cinéticade 1% ordem com
energias distribuidas segundo um determinado
espetro.. Pode-se entdo escrever para o nilimero
médio de saltos n = z ¥, 0py Os valores de ),
da liga n3#o s#o muiIg Bfm conhecidos e os autores
toman as vezes),=10"°s~1 e as vezes 1012g-1,

Se se supuzer que os saltos do defeito sejam
igualmente provdveis em tOdas as direcBes e
se se utilizar para », o valor 2.1014s-1 en-

e e (m0e/6)
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Fig.6 Comportamento da amplitude de EMP em fungao ‘.ﬁ
tura do tratamento térmico. 3

contrado no niquel puro (10), obtem-se um .
nimero médio de saltos da ordem de 240. A
escolha de um outro valor para )| diminuiri
ainda mais o nimero médio de saltos.

IV. DISCUSSAO
De acordo com Neél(11) numa liga bindpd
AB, ferromagnética, o Efeito Magnético Posterd
pode estar associado a dois mecanismos fundames
talmente: E

- reorientacfio de um defeito anisotrépiet

- reorientacfio de pares atSmicos da liga

A zona de EMP observada na amostra nlo
irradiada é bem compativel com o modelo de
reorientacfo de pares atOmicos da liga (ord
direcional). Na regifio de temperatura com-
preendida entre 3700C e a temperatura T, &
amostra memoriza em cada ciclo de medida os
efeitos do ciclo precedente sendo impossivel
uma desimantacfo completa da amostra por meiol
magnéticos. Essa meméria somente é eliminada ™
apdés recozimentos acima da temperatura T,. 1
fato explica a utilizacfio do recozimento a
510°C por 30 min, antes de cada curva de
desacomodacfo.

De acordo com a teoria (11),(12) a de- -
pendéncia da energia de anisotropia magneto-
cristalina induzida e da amplitude de desa-
comodagio com a temperatura do tratamento tére
mico deve ser do tipoY-T , onde T e a tem-
peratura do tratamento.T A observacfio da fig.
mostra que o comportamento obtido é consistenté
com o modelo de Néel e Tanigushi; a dependencil

t
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1/T prevista teoricamente é dificil de ser
e ‘ricada ji que o intervalo de temperatura
1izad0 é muito pequeno para tanto. Nota-se
“ti’m o decréscimo com T e a anulacfio na tem-
;zritura de Curie.

0 valor da energia de ativaglo para’pssa

a, encontrado como sendo igual a 3,2 &

207%'v é da mesma ordem de §5 ndeza dos valores
'g eV obtido por Ferguson( e 2,7 eV obtido

3 Gerstner et al (13), £ interessante se

o arar a energia de ativacio medida com os
coTores obtidos para a difusfio do Fe e do Ni

a 1iga FeNi. Neimann e Shiniaiev 4)encon~(15)
:raram o valor 2,6 eV para o Fe, e Shiniaiev

pteve 3,1 eV para a autodifus¥o do Niquel.

¢ vista dessa concordancia entre os valores de
energia de ativaglio é bem possivel que a zona
de EMP observada corresponda a auto difus3o na

1iga.

Para a amostra irradiada os resultados
obtidos evidenciaram que na liga FeNi (50-50),
submetida a irradiacfo com n8utrons & tempera-
tura ambiente, a aniquilasﬁo dos defeitos
introduzidos se faz em trés estdgios: estdgio
A cujo maximo se situa em torno de 85°C seguido
do estdgio B e acima de 3009C o estdgio C
ocorrendo neste {ltimo uma tend&ncia de re-
torno aos valores iniciais.

Chambron et al(5)irradiando esta liga a
temperatura do Ng liquido com néutrons e
elétrons mostraram que para pequenas exposi-
gbes a aniquilagio se faz em dois estdgios bem
separados: um abaifo de 0°C e outro em torno
de 90°C. Chamberod(6) através de experiéncias
de témpera com velocidades de resfriamento
diversas associou o estagio A & migrag¥o de
vacincias livres e o estdgio B & desagregacio
de aglomerados. O valor encontrado para a
energia de ativacfio do estdgio A, nesse trab?%yo,
concorda com_os valores obtidos por Camberod
e Brusetti(7), Se admitirmos que o estdgio A
é devido a migrac%o da vacincia livre, o numero
nédio de saltos que essas vacincias efetuam
antes de desaparecer & muito pequeno para uma
aniquilaqﬁo sobre as deslocaqbes. Embora a
liga seja fabricada a partir de metais puri-
ficados por fuzio pbor zonas, uma quantidade
aprecidvel de impurezas estd presente nela que
eventualmente podem capturar uma vacfncia.

Além disso uma concentragZo aprecidvel de
aglomerados est4 sempre presente num material
submetido a uma irradiagio no carogo do reator

€ estes podem funcionar como POGOS para uma
vacincia., Se o estdgio A é devido a migrag3o da
vacincia é bem possivel que o estagio B cor-
responda a dissociaqﬁo de complexos o que em
pParte explicaria a complexidade observada:

zonas de efeito magnético posterior de ampli-

tude praticamente constante com ligeiras
oscilagdes.

Na regi%o do estégio C hi uma tend@;c1a
geral de retorno aos valores iniciais.
interessante observar que o retorno ocorre_n:
mesma regifio de temperatura i? :ue a transiclo
ordem-desordem ocorre nessa ga.
temperatura critica de transigio ordem—desor_del
determinada por Marchand(16) para a liga FeNi
(50-50) é de 320°C E bem possivel que 2 :
tendéncia de retorno ao valor inicial esteja
associada a destruigio da ordem.
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