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SUMARIO

A evolucao da permeabilidade magnetica inicial em ligas FeNiCr
e FeNi foi da temperatura ambiente ate uma temperatura acima da Tempe
ratura de Curie, Tq, utilizando-se diferentes frequencias do campo
magnetico ac aplicado. Verificou-se que T, independe da frequencia e
que para f < 200 Hz o Efeito Hopkinson e mais pronunciado, existindo,
para cada temperatura T, uma relacao linear entre o valor da permeabi
lidade e a frequencia. Recozimentos realizados durante a  irradiacao
com neutrons rapidos mostraram uma reducdo nos valores da permeabili-
dade, decorrente da quadratizagao da curva de histerese provocada pe
la irradiacao. Experimentos realizados apos a irradiacao evidenciaram
a restauracao dos defeitos produzidos pela irradiacdo neutronica.

ABSTRACT

The initial magnetic permeability from FeNiCr and FeNi alloys
was followed during linear annealings between room temperature and a
temperature above the Curie point T, making use of differents fre-
quencies of the applied ac magnetic field. It was observed that T is
independent of the frequence and for f < 200 Hz the Hopkinson effect
is pronounced. For each temperature T a linear relationship between
the permeability and the frequence is verified. Annealings performed
during fast neutron irradiation showed a remarkable decrease in the
values of the initial permeability due to neutron-produced increase
in the rectangularity of the magnetic hysteresis curve. Post-irradi-
ation experiments showed a recovery of the irradiation-produced de-
fects.
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INTRODUGAO

0 estudo das propriedades magnéticas de metais e ligas metalicas € de gran
de importancia, visto sua vasta aplicagao na tecnologia em geral. Este trabalho
visa dar uma contribuicao a este campo, com aplicagao principalmente em ambien
tes nucleares, onde o0s acos inoxidaveis sao largamente utilizados como mate-
riais estruturais em reatores de potencia. Neste contexto, as ligas de Fe e Ni,
elementos presentes em acgos, desempenham um papel relevante, no sentido de se
adquirir informacdes a respeito do seu comportamento quando submetidas a  ir-
radiagao.

Alguns trabalhos relativos ao estudo de danos de irradiacao por meio de me
didas magneticas foram realizados pela Divisao de Danos de Radiagao do IPEN-
CNEN/SP, em ligas FeNi pura e com impurezas de Cr, Mo e Si. Foi_determinada,por
exemp]o, a supersaturacao de lacunas durante a 1rrad1agao com neutrons répidos
por meio da desacomodacao da permeabilidade magnet1ca inicial durante recozimen
tos isotermicos (Efe1to Magnetico Posterior). supersaturagao de lacunas e uma
das condicOes necessarias para a ocorrencia de um fenomeno critico, conhecido
como cavidades, que resulta num inchaco e na falha prematura do material. Veri
ficou-se que a adicdo de Mo causa um aumento na supersaturagao, enguanto que o0
Cr causa uma diminuicao nesta, para temperaturas menores que 47000?1 2,3).A adi
cao de Si causa uma notavel diminuicao nos valores da supersaturagao, indicando
a existencia de um fortissimo atenuador da concentragao de lacunas durante a ir
radiacao(2,3). Tais resultados sao coerentes comos de Leitnaker e colaborado-
res(4), que concluiram que a presenca de Si em aco inox 316 & uma das razoes da
inibigao do inchago.

0 efeito das impurezas pode ser visto atraves da determ1nagao da Temperatu
ra de Curie, T¢, a gua] depende muito mais da composigao quimica do que de mu-
dancas estruturais( »9): sob irradiagao neutronica, T. para a l1iga FeNi (50-
50%atc.) varia de 5040C, enquanto que a adicao de 2% de Si faz T. cair de 5040C
para 4400C, diminuindo, portanto, o intervalo ferromagnetico da liga 2). A adi
cao de impurezas diminui também a energia de ativacao para o processo de  reo-
rientacao de defeitos: a ad1gao de 0,1% de Cr provoca uma diminuicao da energia
de ativacao de 3,06 eV para 1,45 eV( T

A aceleracao da difusao durante a irradiagao neutronica foi analisada por
Sciani e Lucki%G): para temperaturas menores que metade da temperatura de  fu-
sao, a difusao e acelerada pelas lacunas produzidas pela irradiacao, existindo,
portanto, uma supersaturacao de lacunas que tende a unidade para temperaturas
de aproximadamente metade da temperatura de fusao.

0 objetivo deste trabalho e dar uma contribuicao ao estudo das proprieda-
des magnet1cas de ligas de importancia tecnologica, analisando-se o efeito da
frequencia do campo magnetico ac aplicado e da irradiacdo neutronica sobre a
permeabilidade magnetica inicial durante recozimentos lineares.

PARTE EXPERIMENTAL

_ As amostras utilizadas no presente trabalho possuiam as seguintes composi
¢oes nominais e tratamentos termicos iniciais:

a) FeNi (50-50 %at.): recozida a 900°C durante uma hora e
b) FeNiCr (49,95-49,95-0,1 % at.): recozida a 8600C durante quinze horas. Os re
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cozimentos foram efetuados em atmosfera de hidrogenio, sendo as amostras res

friadas lentamente no forno.

As amostras, de formato toroidal, com 0,5 mm de espessura, diametro exter
no de 17,4 mm e interno de 11 mm, foram co1ocadas em um suporte de aluminio, on
de foram feitos dois enrolamentos (primario e secundar1o) de 45 espiras cada,
com fio de cobre de 0,45 mm de diametro, isolados com 1a de vidro. Pelo enrola
mento primario do tor01de assim construido, cujo nucleo era a amostra, foi 1n3e
tada uma corrente eletrica alternada, produzindo um campo magnetico de -~ 9,5
mOe. E<te campo magnético induzia um sinal de algumas dezenas de microvolts, no
enrolamento secundario que era enviado a um amplificador do tipo lock-in, junto
com 0s ruidos parasitas. Deste espectro, o amplificador selecionava o sinal em
fase com o injetado no pr1mar1o, amplificando-o e transformando o numa voltagem
continua, proporcional a permeabilidade magnetica inicial (1,2

A frequencia da corrente injetada no enrolamento primario estava localiza
da no intervalo entre 25 Hz e 40 kHz. Para cada frequencia utilizada, acompa-
nhou-se a evolucao da permeabilidade magnetica inicial durante recozimentos 1i
neares entre a temperatura ambiente e ~ 5300C, temperatura esta maior que o Pon
to de Curie. A taxa de aquecimento utilizada foi de ~ 0,49C/s.A temperatura era
controlada por um programador de temperatura que recebia um sinal de um termo-
par de NiCr-Ni, colocado em contato termico com o enrolamento do forno. A tempe
ratura da amostra era determinada por um segundo termopar, tambem de  NiCr-Ni,
colocado em contato térmico com a amostra. O forno foi instalado dentro de um
dispositivo que permitia a realizacao dos experimentos em atmosfera controlada.
Todos os recozimentos foram efetuados em atmosfera de argonio. Um segundo dispo
sitivo, com temperatura e atmosfera controlada, foi utilizado para_a rea11zagao
dos recozimentos lineares antes, durante e apos a irradiacao com neutrons rapi-
dos, no reator IEA-R1, com fluxo instantaneo de 5.1012 n/cm2.s.

RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSAO

Na figura 1 sao mostradas curvas da permeabilidade magnetica inicial da 11
ga FeNiCr em funcao da temperatura durante recozimentos lineares para diferen-
tes frequencias da corrente eletrica alternada aplicada no enrolamento  prima-
rio, ou seja, do campo magnetico aplicado. Nota-se que, para uma determinada '
temperatura, o valor da permeabilidade cresce com o aumento da frequencia. Em
todas as curvas, a permeabilidade inicial cresce com o aumento da temperatura,
possui Um valor maximo antes da Temperatura de Curie e entao diminui rapidamen
te a um,valor proximo de zero. Este comportamento € conhecido como Efeito Hop
kinson. Destas curvas, foi obtida uma Temperatura de Curie de (500+3)°C, mos-
trando que até 40 kHz, a frequencia nao altera o intervalo ferromagnetico da 13
ga.

Os valores maximos da permeabilidade inicial, uQ, em funcao da frequencia'
do campo aplicado, podem ser vistos na figura 2. Nota- se para frequencias meno
res que 1 kHz um aumento consideravel nos valores de uJ, crescimento este ate-
nuado gradativamente ate ~ 17,5 kHz, aumentando, a partir de ent3ao, a uma taxa
constante até 40 kHz. A f1qura 3 mostra a parte inicial da curva da figura 2.Pa
ra frequencias menores que 130 Hz observa-se uma dependencia linear entre a per
meabilidade magnetica e a frequencia do campo aplicado. Para frequencias maio-
res existe um desvio deste comportamento. Na parte linear, considerando-se duas
frequencias f] e fp, e os valores maximos correspondentes da permeabilidade ini
cial, ul(fy) e ul(f2), a seguinte relacao e valida:
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Neste intervalo de frequencia (para f<130 Hz),a relacao (1) pode ser esten
dida para qualquer temperatura T ma regiao ferromagnetica da liga, conforme po
de ser visto na figura 4. As curvas cheias correspondem as obtidas experimental
mente. As curvas tracejadas correspondem a um melhor ajuste, a partir do conjun
to de curvas experimentais, e sao representadas, para cada temperatura T, pela
equacao:

Uo(fz = ‘ﬁ H (f]) (2)

onde ug(fz) e pl(f]) correspondem aos valores da permeabilidade inicial em uma
temperatura T, para as frequencias f2 e fy, respectivamente. Na _figura 4 obser
va-se um exce]ente ajuste entre as curvas calculadas pela equagcao (2) e as obti
das experimentalmente, onde nota-se um pequeno desvio para a frequencia de 200
Hz. Este desvio e bastante acentuado em 500 Hz. Tal resultado confirma o obtido
na figura 3, onde com 200 Hz nota-se um desvio no comportamento linear do ‘'va-
Tor maximo da permeabilidade magnetica inicial, sendo este desvio acentuado pa
ra 500 Hz.

Na figura 5 pode ser vista a relacao (ug ugA)/u (TA = temperatura ambien
te) em funcao da frequencia do campo aplicado, para dwversas temperaturas T..
Ate 4500C esta relacao possui um maximo em ~ 1 kHz. Com o aumento da temperatu
ra, este maximo ocorre em frequencias cada vez menores: para T = 4800C o maximo
ocorre em 800 Hz, para T = 4850C em 650 Hz e T = 4900C em 500 Hz. Para a tempe
ratura de (494+3)0C correspondente aos valores maximos da permeabilidade mag-
net1ca,u , Ao existe este p1co a permeabilidade possui apenas um decrescimo
acentuado ate ~ 3,5 kHz. Esta inversao de comportamento para f<200 Hz significa
que somente na temperatura em que ocorre “o existe uma grande diferenca na ra-
zao (uT—u )/u em relacao a uma temperatura menor, por exemplo, 4909C.  Este
fato mostra que o Efeito Hopkinson e muito mais pronunc1ado para frequenc1as me
nores que 200 Hz, isto e, no intervalo de frequencias no qual u varia linear-
mente com a frequenc1a, conforme a figura 3, e a permeab111dade inicial obedece
a equacgao (2), conforme a figura 4.

Na figura 6 sao mostradas curvas da permeabilidade magnetica inicial da 11
ga FeNi em funcao da temperatura durante recozimentos lineares realizados an-
tes, durante e depois da irradiacao com neutrons rapidos, onde foi utilizada a
frequenc1a de 35 Hz para o campo magnetico aplicado. Entre os recozimentos 1i-
neares foram efetuados recozimentos isotermicos a temperaturas situadas no in-
tervalo entre 4200C e 4800C. A curva (1) representa um recozimento linear efe-
tuado antes da irradiacdo e a curva (2) um recozimento durante a irradiacao. No
ta-se uma diminuigao marcante nos valores da permeabilidade magnetica (~ 75%),
decorrente da quadratizagao da curva de histerese provocada pela irradiagao,mos
trando a presenca da ordem direcional. Outros estudos efetuados em FeNi(7) per=
mitem concluir que a irradiagao com neutrons rapidos acelera o processo de orde
nagao: em amostras irradiadas foi observada a ordem direcional, apos tratamen-
tos. termicos, a partir de 500C. Neste caso, a ordenagao se da pe]a migracao dos
atomos da liga, facilitada pela presenca dos varios defeitos introduzidos pela
irradiacao. A adicao de Si e Mo na liga FeNi, alem de diminuir o intervalo fer-
romagnetico da liga, atenua a difusao e a ordem direcional(b
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No intervalo de temperatura estudado, os defeitos criados pela irradiacao
prevalecem em relacao aos criados termicamente: para temperaturas menores  que
metade da temperatura de fusao, a concentragao de lacunas produzidas pela  ir-
radiacao sao maiores que as lacunas criadas termicamente, existindo, portanto ,
uma supersaturacao de lacunas induzidas pela 1rrad1agao é

Na figura 6, as curvas correspondentes aos experimentos realizados apos a
irradiacao, (3), (4), (5) e (6), mostram a tendencia de retornar aos valores de
permeabilidade obtidos antes da irradiacao, evidenciando a restauragao dos de-
feitos produzidos pela irradiacao neutronica.

CONCLUSOES

0 efeito da variacao da frequencia do campo magnetico aplicado e da irra-
diacao neutronica nas ligas FeNiCr e FeNi foi estudado atraves de medidas da
permeabilidade magnetica inicial durante recozimentos lineares.

Verificou-se que ate 40 kHz, a frequencia do campo aplicado nao altera o
intervalo ferromagnetico da 11ga, obtendo-se uma Temperatura de Curie de (500+
3)0C para a liga FeNiCr. Para frequencias menores que 200 Hz o Efeito H0pk1nson
e mais pronunciado, existindo, para cada temperatura T no intervalo ferromagne
tico da liga, uma relacgao 11near entre o valor da permeabilidade magnetica ini
cial e a frequencia do campo magnetico aplicado.

Recozimentos realizados durante a irradiacao com neutrons rapidos mostra
ram uma diminuicao marcante nos valores da permeabilidade magnet:ca inicial
(~ 75%), decorrente da quadratizacao da curva de histerese magnetica provocada
pela irradiagao, mostrando a presenca da ordem direcional.
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FIGURA 2: Valores maximos da permeabilidade magnética inicial em funcao da fre-
quencia do campo aplicado
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FIGURA 3: Valores maximos-da permeabilidade magnetica inicial em funcao da fre-
quencia do campo aplicado.
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FIGURA 4: Permeabilidade magnetica_inicial da liga FeNiCr em funcao da tempera-
tura para diversas frequencias do campo aplicado. As curvas traceja-
das representam um ajuste conforme a equacao (2).

2 T L k]
He-pot ;?/3\ FeNiCr
e N (494t 3)°C
TA [P . °
A — /1B
/ ) ’ —450°C
[~
174 . —350°C
/'Q-
/ ~ —280°¢C
Vi — -—180°C
. L 1 1
o 5 {4) 15
f(kHz)
FIGURA 5: Amplitude de variacao da permeabilidade magnetica inicial da liga
FeNiCr em funcao da frequencia do campo aplicado,para diversas tempe

raturas.

©0000G

90000000000000000000000000000000O0O0OOOO00O0O0D0

et



FIGURA 6:

111

o FeNi

I (unidades arbitrdrias)

H
¢

400

500

T(°C)

Permeabilidade magnetica inicial da liga FeNi em funcao da temperatu-

ra em recozimentos lineares realizados antes (----), durante (
) a irradiacao com neutrons rapidos, utilizando-se uma

e apos (
frequencia do campo aplicado de 35 Hz.




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

