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TEMPERATURA DE CURIE E TRANSFORMACAO DE FASE NA LIGA FeNi (70-30%)

G. Lucki; V. Sciani e A. Miranda
DIVIsSXO DE DANOS DE RADIAGEO - IPEN-CNEN/SP
RESUMO

As ligas FeNi, contendo aproximadamente 30% de Ni, possuem

_ Temperatura de Curie prdxima da temperatura ambiente. Neste inter

valo de temperatura elas apresentam mudangas reversiveis no magne
tismo. Outra caracteristica apresentada por estas ligas é uma
transformagao de fase austenitica-martensitica, que ocorre em bai
Xas temperaturas, sendo a transformagao oposta em altas temperatu
ras.

Para o estudo destas propriedades, utilizou-se, neste tra-
'balho, amostras da liga FeNi com conteldo de Niguel entre 29,4 e
31,4%. Acompanhou-se a evolugdo da permeabilidade magnética ini-

cial durante recozimentos lineares entre -100 a 100°C, sendo com

j,éi plementado com curvas de Histerese Magnética, Resistividade E1é-

trica e Microscopia Otica. Com isto, foi possivel a determinagao
da Temperatura de Curie, bem como a identificagao da transforma -

cdo de fase existente na liga.

V-1 /M/8F — ARM

1ven ~ dec .

3154

AY

&ﬂAﬁfﬁ;E:CVCLM:' ;Séaj (%UAJ% ‘




'

* INTRODUCAO

O estudo de metais e ligas metdlicas é de primordial impor-

tincia para a tecnologia em geral, visto sua grande aplicagao em

| qualquer instalagao industrial.

As ligas de FeNi, em particular aquelaé contendo 30% de Ni-
quel, possuem algumas propriedades termomagnéticas bastante especi
ficas,que as tornam convenientes a certas aplicag%es tecnologicas.

Uma das caracteristicas destas ligas é pessuirem Temperatura
]

de Curie préxima da Temperatura ambiente, ao contrario da liga

FeNi (50-50%at), por exemplo, que possui Temperatura de Curie de

A {d)

505°C , portanto bem mais elevada. Neste intervalo de tempera -

?&'tura de mudancga magnética, isto é, prdéximo da Temperatura de t

Curie, elas apresentam um decréscimo gradual da permeabilidade !

magnética até se tornarem ndo magnéticas. Com o resfriamento o
aumento da permeabilidade magnética se da na mesma taxa. Em outras
palavras, neste intervalo de temperatura estas ligas apresentam '
hudangas reversiveis no magnetismo.

Isto sugere possiveis aplicagdes destas ligas, como,por exemplo, '

'relés termo-magnéticos.

Outra caracteristica apresentada por estas ligas é uma trans

1 formagao de fase austenitica-martensitica que ocorre em baixas

&,

temperaturas, sendo a transformagao oposta, martensitica-austeni -
tica, em altas tempefaturas.

Com o objetivo de caracterizar estas propriedades em ma -
terial de fabricagéo nacional, utilizou-se, neste trabalho, ligas
de FeNi com conteldo de Niquel entre 29,4 e 31,4%, sendo emprega -
das algumas técnicas de medidas existentes na Divisao de Danoé de
Radiagdao do IPEN-CNEN/SP. Acompanhou-se a evélugéo da permeabilida

de magnética inicial durante recozimentos lineares entre -100 e
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e 100°C, que'poésibilitou a determinacdo da Temperatura de Curie

num conjunto de 7 amostras, e a transformagao de fase austeniti-
ca-martensitica, Estas medidas foram complementadas com medidas de
resistividade elétrica, que possibilitou a viéualizagao da trans-
formagao oposta (martensitica-austenitica), curvas de histerese
magnética e microscopia otica.

O objetivo basico do trabalho nao foi uma interpretacao  fi

sica destas propriedades, mas sim, uma caracterizagao destas a-

mostras.

PARTE EXPERIMENTAL

i

As amostras utilizadas no presente trabalho foram fabrica -

ostra
L 2 3 4 5 6 7

elemento

c 0,14 022 0,14 0,16 0415 0,15 0,14

Si 0,26 027 0,28 0,25 0217 0,21 0,18

Mn 0,56 0,57 0,62 0,95 0,97 0,51 0,947

Ni 29,40 | 29,70 | 29,90 | 30,10 | 30,20 | 30,80 | 31,40

Fe bal. bal. bal. bal. bal. bal. bal:

das pela Eletrometal Agos Finos S.A. com as seguintes composicoes:

0 tratamento térmico inicial das amostras consistiu em um

recozimento a 1250°C durante 5 horas ao ar. As amostras originais

possuiam uma espessura aproximada de 1 mm.
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i) Medidas Magnéticas

As amostras utilizadas nas medidas magnéticas (permeabilida-
de magnética inicial e histerese magnética) possuiam formato toroi
dal, com 1 mm de espessura, diametro externo de 17,4 mm e diame-
tro interno de 11 mm. Estas amostras eram colocadas em um suporte
de aluminio, sendd feitos dois enrolamentos (primario e secunda-
rio) com 60 espiras cada, com fio de cobre esmaltado, de 0,45 mm
de diametro. A temperatura da amostra foi determinada por um ter-
mopar de NiCr-Ni, colocado em contato térmico com a amostra.

Para a determinacdo da Temperatura de Curie acompanhou - se
a evolucao da permeabilidade magnética inicial durante recozimen -
tos lineares entre -100 a 100°C.

Pelo enrolamento primdrio do tordide, cujo nucleo era a a-
mostra, foi injetada uma corrente elétrica alternada, de freqlien-

cia 35 Hz, produzindo um campo na amostra de 4 mOe. O campo magné-

tico induzia um sinal no secundario de algumas dezenas de micro -

volts, que era enviada a um amplificador lock-in , junto com
ruidos parasitas. Deste espectro, ele seleciona o sinal em fase
com o injetado no primdrio, amplificando - o e transformando numa
voltagem continua, proporcionais a permeabilidade magnética ini-
cial (1’2).

As mesmas amostras foram utilizadas para medidas de histe-
rese magnética. O circuito de histerese & um circuito classico RLC
em que o sinal do primirio da amostra & injeﬁado na abscissa e o

|
do secunddrio na ordenada. No circuito foram intercalados dois su-
portes de amostras vazios enrolados em sentidos opostos a fim de
eliminar a permeabilidade e indutancia residpais. Durante a medida
em um deles era colocada a amostra, possibilétando, desta manei-

(3)

ra, medir somente as caracteristicas da liga em questao "
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ii) Medidas elétricas

Para as medidas de resistividade elétrica, as amostras, que
i
originalmente possuiam 1 mm de espessura, foram laminadas até

100 pm. Apds a laminagdao as amostras foram iecozidas a 1.000°C du

5

rante uma hora em vécuo dindmico de 10 ~“Torr. O método dos quatro

fios foi empregado nas medidas, sendo aplicada uma corrente de

100 mA, tendo as amostras 1 mm de largura e 55 mm de comprimento.

iii) Medidas &pticas

|
|

Algumas observagoes em microscopia déptica foram efetuadas,
no sentido de se observar a transformagao de fase que ocorre na

liga.

RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSAO

Na figura 1 s3o mostradas curvas da permeabilidade magnéti-
ca inicial em fungdo da temperatura durante recozimentos lineares
ao redor da temperatura de Curie. Nota-se,?em todas as amostras ,
um decréscimo gradual no magnetismo nos recozimentos lineares,sen
do completamente reprodutivel quando a amostra é resfriada e nova
mente aquecida, dentro deste‘intervalo de temperatura (40 a Loea.),
As temperaturas de Curie obtidas s3o mostradas na tabela 1 e figu
ra 2.

Nota-se que a Temperatura de Curie aumenta com O aumento
do teor de Niquel da liga. Nao é evidente a influéncia das impure

zas C, Si, Mn (nesta quantidade) sobre a temperatura de Curie.




4 Ho(unidades arbitrdrias)

FIGURA 1l: Curvas da permeabilidade magnetica ini
cial em funcao da temperatura durante recozimen-
tos lineares ao redor da temperaturé de Curie.As
amostras estido identificadas pelos numeros entre

circulos.
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FIGURA 2: Temperatura de Curie em fungao do con-

tetido de Niquel.

TABELA 1l: Temperatura de Curie das amostras.

amostra % Ni Tc (°C)
1 \ 29,4 9
2 29,7 20 |
3 29,9 27
4 30,1 31 |
5 30,2 37
6 30,8 63 |
7 31,4 75 |
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Na figqra 3 sao mostradas curvas de hiterese magnética da
amostra n® 4, para quatro temperaturas diferentes. A visualizagao'
da temperatura de Curie ndo é tao evidente guanto a obtida atra -
vés da evolucao da permeabilidade magnética inicial.

Conforme citado anteriormente, ao redor;da temperatura de
Curie estas ligas apresentam mudangas reversiveis no magnetismo.
A figura 4 mostra a evolucao da permeabilidade magnética inicial

em fungao da temperatura para a amostra n? 6.

lr§uMdades arbitrdrias)

B
1 1 ! | Il It 1 ! L 1 ! 1 | 1 1 ! 1

|
-50 0 50 100 T(°C)

o
'l

FIGURA 4: Evolugao da permeabilidade magnética inicial
durante aquecimento e resfriamento lineares
da amostra n®°6, com uma taxa de aguecimento

de 10°C/min.



Partindo-se do ponto A, correspondente a 0°C, e elevando-se

a temperatura até 100°C obtém¥se a curva 1 , onde pode-se notar
que a permeabilidade magnética inicial decresce a uma taxa propor
cional ao aumento de temperatura até aproximadamente 60°C, onde
ela se torna nao magnética. Resfriando-se a amostra do ponto B
ao ponto C nota-se que o aumento da permeabilidade é feito na mes
ma taxa que ocorreu seu decréscimo devido ao aquecimento. Repetin
do-se este processo de aquecimento e resfriamento tem-se uma Su-
perposigao de curvas, dentro do erro experiméntal. Isto significa
que, neste intervalo de temperatura, existem mudangas reversiveis
na permeabilidade, existindo um valor fixo de permeabilidade para
cada temperatura, independente se o processo é de aquecimento ou
resfriamento da amostra. Esta propriedade élmuito importante do
ponto de vista tecnoldgico, com a aplicagéoiem dispositivos sensi
veis a variagdes de temperatura, tais como comutadores elétricos
sensiveis a temperatura (reles térmicos), oéc.

Continuando o resfriamento da amostra no ponto C , nota- se
um decréscimo menos acentuado na permeabilidade, também com uma
taxa proporcional a diminuigao da temperatura. A partir do ponto

D ocorre uma variagao brusca na permeabilidade, ao redor de-72°C
para a amostra n26. Aquecendo-se a amostra a partir do ponto E
até 100°C (ponto F ), obtém-se a curva 3 , que é reproduzida sob
resfriamento da amostra, e é bem distinta da curva 2, Nota-se
nos dois casos, que existe um decréscimo gradual na permeabilida-
de no mesmo intervalo de temperatura (30—70fC), sendo muito mais
acentuado na fase austenitica (curvas 1 e 2 ) do que na fase mar
tensitica (curva 3 ).

A figura 5 mostra duas curvas de histerese,correspondentes

aos pontos G e H da figura 4.
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FIGURA 5: Curvas de histerese correspondentes as fases

austenitica (5a) e martensitica (5b).

O ponto G corresponde ao material trat%do originalmente a
1250°C durante 5 horas, apresentando uma fasé austenitica.O ponto
H corresponde a medida na temperatura ambiente apds a transigao'
a~- 72°C. Conforme a micrografia mostrada na figura 6, a amostra
se encontra na fase martensitica . Assim, emj—72°c ocorre uma !
transformacdo de fase austenitica-martensitica. A transformagao '
de fase oposta, martensitica-austensitica ocbrre em torno de

450°C, conforme mostrado na figura 7, durante a evolugéo da resis

tividade elétrica em fungao da temperatura dF aquecimento e res -

friamento, no intervalo entre - 160 a 520°C.



FIGURA 6: Micrografia da amostra n® 6 apds a transfor-

magdo de fase austenitica-martensitica.
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FIGURA 7: Resistividade elétrica em fungao da tempera.

tura da amostra n2%6, resfriada e aquecida a-

través do ciclo indicado pelas setas.
|




Este ciclo da resistividade pode ser visto nas ligas Fe~29%Ni

e em ligas Au-Cu-Z2n

(4
(5)

, por exemplo.
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