EFEITO MAGNETICO POSTERIOR (EMP)

NA LIGA FE-NI (50-50)
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I. INTRODUGAO

Efeitos de ordem a longo alcance nas ligas
FeNi(50-50) foram observados por(gﬁulevé et al,(l)
Néel et al e Dautreppe et al apbés trata-
mentos térmicos em presenga de campos magnéticos
sob irradiacdo com néutrons. Efeitos de ordem
direcional e mudangas no campo coercitivo por
irradiagdo com n%&}rons foram observados por
Schindler et al. Chambron et al , mais
recentemente, através de medidas de energia
de anisotropia magnetocristalina induzida,
estudaram os defeitos pontuais creados por
irradiacgio com elétrons e néutrons., Efeitos
de ordem direcional associados a t%mpef% foram
observados por Chamberod 6)e Brusetti ).

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

II. TECNICAS EXPERIMENTAIS

As amostras, na composigdo 50%Fe - 50%Ni,
s#io obtidas por fusfo sob hidrogénio de ferro
e niquel previamente purificados por fusdo por
zonas, O lingote assim obtido é transformado por
laminagfo numa chapa de .5mm de espessura na
qual s3o estampadas as amostras na forma de
aneis (g =17.5 mm e @:= 11 mm). Um tratamento
térmico realizado a SéOOC por 15 horas em
hidrogenio 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 desimantagdo das
amostras é obtida através da aplicagio de um
campo magnético alternado de até 30 Oe por alguns
segundos, o cual é em seguida amortecido regu-
larmente até .5mOe. O tempo total de desiman-
taciio utilizado foi de 28 segundos.

As irradiagdes foram feitas no reator tipo
piscina do Instituto de Energia AtBmica de S%o
Paulo a temperatura de 28%2 OC com fluxo de
néutrons de 1,8.10 n/cm2s (epitérmicos) e
1,2.1012 n/cm?s (rdpidos).

Foram utilizados tratamentos térmicos
isécronos (20min-100C) e tratamentos térmicos
lineares a taxa de 30°C/hora com desimantaqaei
ciclicas, segundo os métodos de medida de EMP 8)

III. RESULTADOS EXPERIMENTAIS

A fig.l apresenta os resultados obtidos
através de tratamentos térmicos isécrons nas
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Fig.1 Curvas da permeabilidade
_g' magnética inicial, medi-
da a temperatura ambiente, apos
tratamentos térmicos isdcronos
(10°¢/20 min), em fungdo da tempe-
ratura dos’ tratamentos: amostra
virgem (a) e amostra irradiada (b).
amostras: virgem (curva a) e irradiada (curva

b). A irradiag3do 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<1500C), estdgio B (1500C<T<¢3000C) e estdgio C
(T>300°C). O estdgio A que responde por uma
diminuig#o relativa de permeabilidade de 25%
é seguido de fenOmenos nio muito bem definidos
até 3000C que provocam um decréscimo de 7% em

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

Na fig. 2 s3o 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
jirradiada, o EMP desde a temperatura de 50°C
até a temperatura T,. Na regifio do estdgio A
observa-se uma zona muito bem definida, que é
seguida de um EMP de amplitude praticamente
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. Curvas de variagao de permeabilidade magnética inicial para o tratamento

Fig. 2 temxco linear, com desimantagoes ciclicas ( veloc. de aquecimento =30 °c/

hora), em fungao da temperatura: (a) amostra vugem e (b) amostra irradiada. Nos
dois casos as zonas de EMP sao apresentadas atraves das suas envoltorias.

constante com ligeiras oscilac®es. E possivel
entretanto se observar que tanto as derivadas
§€“‘7 et (211s) apresentam, na regifio do

dgio B, médximos perceptlvels em torno de
150°C e em torno de 2400C indicando nesse
estdgio uma possivel superposigio de diversos
processos.

Foram estudadas em detalhe as zonas de
EMP mais importantes vizando a determinacio
das energias de ativacfio desses estigios:

amostra virgem

Para o estudo da zona de EMP presente entre
3700C e TC 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#p da permeabilidade magnética
inicial obtidas as temperaturas de 402°C,
4450C, 4719C e 490°C. Esses resultados foram
anallzados supondo uma distribuicfo logaritmica
para constantes de tempo entre dois valores
Onmin © Ona segundo método proposto por
Brissoneau% Essa suposicdo corresponde a
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Fig.3- Curvas de desacomodagdo da permeabilidade magndtica inicial em diversas temperaturas. oros
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se ter as energias de atlvaqﬁo uniformemente
distribuidas entre um valor minimo EPiN e um
valor mdximo EJ2X, A desacomodacio f1ca entfo

caracterizada por dois parametrOS' tempo de
relaxagio medio O = ( Opip . Opax)1/2 e largura
de espectro K, K = (Opax / Gmln)l/z Na figura

4 é feita a comparaqao 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 hd
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Comparagao entre as curvas isotérmicas de
1/u(t) - 1/u(0)
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mental de G(t) obtida a 4719C

Fig.4 -
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e a curva experi

uma concordancia boa entre teoria e experi%ncia
com K~16, Na fig. 5 é apresentada a dependenc1a
de log & x 1/T. O comportamento linear nos
permite determlnar uma energia de ativagio
media Ea = 3,2%0,2 eV,

A dependéncia da amplitude de desacomo-
dagdo i - com a temperatura do tratamento
térmico é mostrada na fig. 6. Note-se a am-
plitude decresce & medida que a temperatura do
tratamento aumenta e se anula na temperatura
de Curie. Comportamento similar foi observado
por Ferguson(10) para a energia de anisotropia
magnetocristalina induzida por tratamentos tér-
micos em presenca de campos magnéticos.

amostra irradiada

Foram feitos recozimentos isotérmicos a varias
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Fig.5° Logaritmo da constante de tempo de desacomodagao em fungao
de 1/T. A inclinagao da reta da s energia de ativacao do

temperaturas em amostras irradiadas em idénticas
condicPes e acompanhou-se a desacomodacio da
permeabilidade magnética inicial. As tempera-
turas de recozimento 71.75°C,800C 900C e 95°C
foram escolhidas de forma a se ter precisdo nos
valores inicial e final da curva de desacomoda-
cio. DPor andlise similar 3 feita anteriormente
para a amostra virgem obteve-se nesse caso para
o0 estdgio A um valor de 1,15¥ 0,06 eV para a
energia de ativac3io e K=16.

O numero médio de saltos do defeito nesse
estdgio pode ser determinado atraves da
relacio: __ - -

ns2) 6 onde z e o numero de
coordenaciio, y é a frequéncia de salto do de-
feito numa particular direcfo e O e o tempo de

decaimento da curva de aniquilaciio do defeito.

As curvas’ de desacomodacfo obtidas s#o
compativeis com uma cinéticade 1% ordem com
energias distribuidas segundo um determinado
espetro. Pode-se ent#o escrever para o nimero
médio de saltos n = z,0,, Os valores de V,
da liga n3o s#o muifg %im cpnhecidos e os autores
toman as vezesy,=10"“s™~ e as vezes 1012g-1
Se se supuzer que os saltos do defeito sejam
igualmente provdveis em todas as direcPes e
se se utilizar para ¥, o valor 2.1014s~1 en-

i P (m0e/6)

1,51

0,54 \\

400 450 500 T (°C)

Fig.6 Comportamento da amplitude de EMP em funcdo da tempera-
tura do tratamento térmico.

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

IV. DISCUSSAO

De acordo com Neél(1l)  numa liga biniria
AB, ferromagnética, o Efeito Magnético Posterior
pode estar associado a dois mecanismos fundamen-
talmente:

- reorientacfo de um defeito anisotrdpico

- reorientacZo de pares atOmicos da liga

A zona de EMP observada na amostra nZo
irradiada é bem compativel com o modelo de
reorientacio de pares atOmicos da liga (ordem
direcional). Na regifio de temperatura com-
preendida entre 3700C e a temperatura T, a
amostra memoriza em cada ciclo de medida os
efeitos do ciclo precedente sendo impossivel
uma desimantacfio completa da amostra por meios
magnéticos. Essa memdria somente é eliminada
apds recozimentos acima da temperatura T.. Este
fato explica a utilizacfio do recozimento a
5100C por 30 min, antes de cada curva de
desacomodacio.

De acordo com a teoria (11),(12) a de-
pendéncia da energia de anisotropia magneto-
cristalina induzida e da amplitude de desa-
comodagédo com a temperatura do tratamento tér-
mico deve ser do tipoI}ll onde T e a tem-
peratura do tratamento.T A observac3o da fig. 6
mostra que o comportamento obtido é consistente
com o modelo de Néel e Tanigushi; a dependencia



em 1/T prevista teoricamente é dificil de ser
verificada j4 que o intervalo de temperatura
utilizado é muito pequeno para tanto. Nota-se
porém o decréscimo com T e a anulacio na tem-
peratura de Curie.

O valor da energia de ativagdo para essa
zona, encontrado como sendo igual a 3,2 &
0,2 eV é da mesma ordem de, grandeza dos valores
3,0 eV obtido por Ferguson e 2,7 eV obtido
por Gerstner et al E interessante se
comparar a energia de ativac#o medida com os
valores obtidos para a difus3o do Fe e_do Ni
na liga FeNi. Neimann e Shiniaiev encon-—
traram o valor 2,6 eV para o Fe, e Shiniaiev
obteve 3,1 eV para a autodifus#o do Niquel.
Em vista dessa concordancia entre os valores de
energia de ativag#o é bem possivel que a zona
de EMP observada corresponda a auto difus3o na
liga.

(15)

Para a amostra irradiada os resultados
obtidos evidenciaram que na liga FeNi (50-50),
submetida & irradiacfio com nutrons a tempera-
tura ambiente, a aniquilagio dos defeitos
introduzidos se faz em trés estdgios: estdgio
A cujo mdximo se situa em torno de 85°C seguido
do estdgio B e acima de 300°C o estigio C
ocorrendo neste dltimo uma tendéncia de re-
torno aos valores iniciais.

Chambron et al(5)irradiando esta liga &
temperatura do Ng l1iquido com nutrons e
elétrons mostraram que para pequenas exposi-
GGes a aniquilaglo se faz em dois estdgios bem
separados: um abaixo 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 h\migraqao de
vacincias livres e o estdgio B a desagregacio
de aglomerados. O valor encontrado para a
energia de ativac#o do estdgio A, nesse trab 1?0,
concorda com os valores obtidos por Camberod 6
e Brusetti Se admitirmos que o estdgio A
é devido a migrac%o da vaciBncia livre, o numero
médio de saltos que essas vacBncias efetuam
antes de desaparecer é muito pequeno para uma
aniquilagdo sobre as deslocagBes. Embora a
liga seja fabricada a partir de metais puri-
ficados por fuzio por zonas, uma quantidade
apreciivel de impurezas estd presente nela que
eventualmente podem capturar uma vacfncia.

Além disso uma concentragio aprecidvel de
aglomerados estd sempre presente num material
submetido a uma irradiag3o no carogo do reator

e estes podem funcionar como poGgos para uma
vacincia. Se o estigio A é devido a migragio da
vacincia é bem possivel que o estagio B cor-
responda a dissociaqﬁo de complexos o que em
parte explicaria a complexidade observada:

zonas de efeito magnético posterior de ampli-
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tude praticamente constante com ligeiras
oscilag@es.

Na regifio do estdgio C h4 uma tendéncia
geral de retorno aos valores iniciais.
interessante observar que o retorno ocorre na
mesma regifo de temperatura em que a transic#o
ordem-desordem ocorre nessa liga.
temperatura critica de transigﬁo ordem-desordem
determinada por Marchand(16) para a liga FeNi
(50-50) é de 320°C % bem possivel que a
tendéncia de retorno ao valor inicial esteja
associada a destruigio da ordem,
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