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RESUMO 

Foram estudadas as ligas policristalinas de ferro e 

níquel puras (50-50) e as dopadas com Si, Al, Cr e ITlo, no in 

tervalo de temperatura compreendido entre a temperatura am -

biente e 500SC. Foram utilizados tratamentos térmicos isócro 

nas e lineares em amostras não irradiadas (amostras virgens) 

e em amostras irradiadas com nêutrons e foi medida a permea­

bilidade magnética inicial. 

Os resultados evidenciaram: 

1 « nas amostras virgens a existência de efeito magnéti­

co posterior (EIYIP) entre 370°-C e atemperatura de 

Curie (Tc); para essa zona, na amostra dopada com 

0,1$ de Cr, foi determinada a energia de ativação de 

3,2 - 0,2e\J; 

2 - nas amostras irradiadas uma série de zonas de EHflP,des 

de a temperatura ambiente até Tc * Tais zonas são a-

companhadas de diminuição da permeabilidade, medida 

à temperatura ambiente, entre a temperatura ambiente 

e uma determinada temperatura {l\ ) e de crescimento 

acima desta temperatura. Para a zona compreendida en, 

tre 503C e 1203C (Zona A) foi determinada a energia 

de ativação tanto na amostra pura na dopada com 0,1$ 

de ITlo, tendo sido obtidos os valores de 1,25 - 0^08e \l 

e 1,42 - 0,09 e u , respectivamente; 

3 - nas amostras irradiadas sensíveis alterações nos es­

tágios de difusão (zonas de EIYIP) , quando impurezas fo 

ram adicionadas à amostra pura. Pequenas adições 

(0,1$ e 0,5$) das impurezas Si, Al e Mo à amostra pjJ 

ra, provocaram o aumento da amplitude dos fenômenos 

observados e a superposição dos estágios de difusão. 

Para adições de 2$ e 4$ de Mo essas amplitudes foram 

diminui das; 

4 - pequena diferença entre a temperatura de Curie da a 

mostra virgem e a da amostra irradiada; 
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5 - nas amostras dopadas, uma temperatura de Curie infe­

rior à temperatura de Curie da amostra pura. 

Os resultados foram interpretados em termos da teo 
(25) ~ 

ria de ordem direcional desenvolvida por Néel x 'e Taniguchi 
(y F>) 

e seus colaboradores . De acordo com essa teoria a migr_a 

cão de defeitos possibilita o desenvolvimento de ordem na li 

ga dando origem às zonas de EIK1P . Em nossas experiências , 

tais defeitos são os defeitos presentes na liga em equilí­

brio térmico e os introduzidos pela irradiação. 

A inversão de comportamento da permeabilidade, obsejr 

vada nas amostras irradiadas, foi associada à destruição da 

ordem. 



ABSTRACT 

Policrystalline specimens of unirradiated and neutron 
irradiated Fe-Ni alloys have been studied in the temperature 
range RT - 500°-C. The study was carried out in pure (50-50 ) 
as well as in Si, A1, 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 re suits are: 

1 - A magnetic After Effect (IY1AE) is detected inthetempe 
rature range 370SC - Tc, where Tc is the Curie Tempe 
rature. In this range an activation energy of 
3.2 i 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 experiments show that these 
IYIAE zones are accompanied by a decrease in the room 
temperature value of the magnetic permeability, for 
zones between RT and a certain temperature Ti . 
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 - 120°xe . The 
values obtained 1.25 - 0.08 eV and 1.42 t 0.09 eV, 
respectively. 

3 - The impurity - doped samples show a different 
behaviour relative to the pure 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 amplitu­
des. 
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1. 

I - INTRODUÇÃO 

1-1. Considerações Gerais 

As ligas de ferro e níquel, em torno da concentração 

50$ Fe-5D$ Ni, são provavelmente os materiais ferromagnéti­

cos "moles" mais versáteis em uso na indústria atualmente,de_ 

vido às suas propriedades magnéticas especiais: alta permea­

bilidade inicial e baixo campo coercitivo. A otimização des­

sas propriedades, do ponto de vista de aplicações tecnológi­

cas, tem sido obtida através da adição de diversas impurezas 

(Si, Al, IKlo, Cr, líln, etc.) às ligas e de tratamentos térmi -

cos especiais. Entretanto, o comportamento desses materiais 

em ambiente de reator é ainda pouco conhecido, embora seja 

de grande importância atualmente. Este aspecto constitui um 

campo de pesquisa bastante amplo, tanto do ponto de vista bjá 

sico como tecnológico. 

Observemos que a grande variedade de aplicações pos­

síveis para as ligas Fe-Ni está baseada em estudos extensi­

vos dos parâmetros magnéticos fundamentais e suas dependên -

cias com a composição e estrutura das ligas. 

A medida de permeabilidade magnética inicial devido 

à sua grande sensibilidade, seja à presença de imperfeições 

cristalinas, seja àsalterações estruturais do material, tem 

sido amplamente usada. 0 presente trabalho, utilizando essas 

medidas, visa investigar alguns aspectos do comportamento das 

ligas Fe-Ni 50/50, pura e dopada com impurezas (Si, Al e Mo), 

após irradiação com nêutrons rápidos e recozimentos térmicos. 

Para maior clareza, apresentamos a seguir, em linhas 

gerais, os conceitos básicos envolvidos neste trabalho. 

1-2. Propriedades das substâncias ferromagnéticas 

1-2-1. Domínios de Weiss £ paredes de Bloch 

0 comportamento magnético macroscópico de uma subs -

tância pode ser explicado associando-se a cada um de seus á 

tomos um momento magnético de valor bem definido e de orien­

tação variável. 

0 estudo das propriedades magnéticas de um cristal 



perfeito corresponde então ao conhecimento detalhado da • o-

rientação de todos os dipolos que o compõe , orientação essa 

que depende de influências diversas. Nós nos preocuparemos a 

penas com as substâncias ferromagnéticas. 

De acordo com as hipóteses introduzidas por W e i s s ^ , 

um cristal ferromagnético de dimensões macroscópicas , contém, 

em geral,um número grande de pequenas regiões chamadas domí­

nios de Weiss ou domínios magnéticos. Dentro de cada domínio, 

interações isotrópicas fortes e de curto alcance, as intera­

ções de exchange de Heisenberg, tendem a emparelhar ( mesmo 

na ausência de campos externos) os momentos magnéticos dos 

átomos constitutivos; assim, cada domínio possui uma imanta-

ção espontânea. Conforme a simetria cristalina, devido à pre_ 

sença de interações anisotrópicas entre os momentos magnéti­

cos, há uma ou mais direções cristalográficas privilegiadas 

para a imantação espontânea: estas são as direções de fácil 

imantação. Na ausência de campo externa, a uma dada tempera­

tura, cada domínio de Weiss está espontaneamente imantado à 

saturação segundo uma direção determinada; devido à agitação 

térmica, que se opõe a esta ordem interna, a orientação per^ 

feita somente ocorre a OSK, quando cada domínio tem uma i-

rnantaçao igual à saturação absoluta. Macroscopicamente, sem 

campo externo, a imantação total de um ferromagnético é nula, 

o que implica numa compensação das imantações dos diversos 

domínios de Weiss. Os domínios e essa compensação puderam 

ser melhor entendidos depois de fotografados pela técnica de 

B i t t e r ^ . 

A transição de um domínio ao seu vizinho de orienta­

ção diferente, não ocorre abruptamente através de um único 

plano atômico. Os momentos magnéticos passam gradualmente de 

uma orientação a outra através de uma região, chamada parede 

de Bloch. A sua estrutura resulta do equilíbrio entre a ener 
10 3 

gia de exchange (*•* 10 erg/cm ) e a energia de anisotropia 
(~ 5.10 v erg/cm ) . Em geral, a largura da parede varia de 

o o 
500 A a 2000 A, enquanto que os domínios de Weiss podem ter 

~ (3) dimensões de até dezenas de micrometros v . 

~ (3) 
1-2-2. Mecanismo de Imantação v' ' 

Sempre que uma substância ferromagnética é submetida 



a um campo magnético crescente Hn, sua imantação cresce e fi 

nalmente atinge um valor de saturação. Se Ho é fraco, apenas 

os momentos magnéticos situados nas fronteiras dos domínios 

irão se alinhar com o campo, provocando o deslocamento das 

paredes de Bloch de forma a crescer em volume os domínios f_a 

voravelmente orientados, às expensas dos outros. Se Ho é in­

tenso o processo de imantação envolve a rotação da imantação 

dos domínios. A figuia (l.l) exemplifica esses mecanismos pa. 

ra um caso simples. 

HL 

I Y I \ / -» / 

Ia) (b) (O (d) 

fig. 1.1 Estrutura dos domínios 

a) estado desimantado. 
b) imantação por deslocamento de paredes de Bloch. 
c) imantação a saturação segundo uma direção de fácil iman -

taçao. 
d) imantação à saturação segundo uma direção de difícil iman 

taçao. 

Dependendo da intensidade do campo aplicado o compor 

tamento da imantação varia, indicando que este está associa­

do a diversos mecanismos. Na figura (1.2) apresentamos uma 

curva de imantação típica indicando regiões nas quais um de_s 

ses mecanismos predomina. 

A medida que o campo aplicado cresce a partir de zero 

a indução (e portanto a imantação) segue a curva 0-C. Quando 

o campo é invertido em C obtérn~se a curva tracejada. 



4 . 

Ho B Br são, respectivamente, o campo coercitivo e a indução 

remanente. 

região de rotações 

região irreversível 

região reversível 

H 

fig. 1.2 Curva de imantação típica de uma amostra ferromagné 
tica inicialmente desimantada. 

Para o nosso estudo, que envolve apenas campos fra­

cos, é suficiente descrevermos o mecanismo de imantação na 

região OA da fig.(1.2), denominada "zona de Rayldgh". 

Analisemos o movimento de uma parede de Bloch plana, 

de área S, separando dois domínios de Uieiss de imantações 

I a I sob a ação de um campo externo Ho . A energia 

magnética envolvida no deslocamento da parede de uma distân­

cia u é: 

E M = - a . ( Í - í ) s u 
M O Sn S n 

( 1-1 ) 
'2 Dl 

A parede, então, se desloca sob a influência de 

pressão magnética : 

uma 

sl 
( 1-2 ) p = - l 2 5 ü . = fl . (í 

M O S2 
S 9 u 

Este movimento é freado pelos obstáculos que a pare­

de encontra no seu caminho (inclusões, tensões internas, de_s 
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locações, etc.). Tais perturbações podem ser levadas em con­

ta , se se imaginar que a parede está submetida a um poten -

ciai <j> (u) , que flutua em função de sua posição, especifica­

da pela abeissa u de seu plano médio (fig. 1,3) . 

posições de equilíbrio da parede 

u 

fig, 1,3 Forma do potencial ao qual está submetida a parede. 

Então, a parede inicialmente estabilizada no fundo 

de um poço de potencial na ausência de campo externo, se des, 

locará sob a ação de Hb até o instante em que a pressão de 

origem externa equilibra exatamente a pressão de origem in -

terna, P (u)=- d*o 
° d u 

H • <í - - í ) + P (u) = 0 ( 1-3 ) 

O S2 s i O 

Para campos bem fracos, a parede se desloca pouco do 

f undo do poço de potencial; nessas condições <P (u) » i R u » 

P (u) é linear, a indução é proporcional a Ho e a permeabi-

O jr> 

lidade u = — — é constante, 
dH 
o 

I -2-3, Temperatura de Curie 

A experiência evidencia que todas as propriedades 

magnéticas variam com a temperatura, A uma dada temperatura, 

dita de Curie, a imantação espontânea dos domínios desapare­

ce : a agitação térmica suplanta as forças responsáveis pela 

ordem magnética. 

Acima da temperatura de Curie temos um conjunto de 

portadores magné ticos praticamente independentes uns dos ou­

tros e com direções distribuídas aleatoriamente: a amostra 

está então numa fase paramagnética. A transformação de ferro 

magnético em paramagnético é uma transição de segund a ordern^.' 
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A temperatura de Curie é caracterizada por uma série 

de anomalias que permitem a sua determinação: 

- a imantaçao a saturação uai a zero nessa temperatu_ 
r a; 

- o calor específico sofre uma brusca diminuição nejs 
sa temperatura; 

- ocorrem anomalias dilatométricas nessa temperatura; 

- a indução remanente e o campo coercitivo se anulam; 

- a permeabilidade inicial vai a um valor próximo de 
zero nessa temperatura. 

Em nosso trabalho, a temperatura de Curie é determi­

nada a partir da observação da variação da permeabilidade i-

nicial em função da temperatura durante um aquecimento com 

velocidade constante, 

1-3. Defeitos em cristais 

1-3-1, Definições 

Um cristal perfeito é caracterizado geometricamente 

por um arranjo regular e periódico de pontos no espaço: a re 

de cristalina, Na temperatura do zero absoluto, a menos da 

oscilação fundamental, os átomos do cristal estão fixos em 

posições, ou sítios, bem definidos dessa rede, 

^m cristal real, porém, apresenta uma variedade de 

desvios da perfeição: os defeitos ou imperfeições, A descri­

ção de um cristal real é sempre feita utilizando-se como re 

ferência o cristal perfeito, 
(39) 

Segundo Zeitz , uma classificação de defeitos, a 

mais geral possível, inclui como tal as perturbações de natu 

reza térmica (fonons), eletrônica (elétron e buraco, exciton) 

e atômica. Assim, sao considerados também como defeitos os 

quanta de excitações possíveis do cristal (magnon, plasmon , 

e t c ) incluídos numa categoria a parte - defeitos transito -

rios, 

Para os nossos objetivos apenas os defeitos de natu­

reza atômica são importantes. Diremos que uma imperfeição a-

tômica é pontual se a perturbação da periodicidade da rede 

cristalina, é localizada numa região da ordem de grandeza da 

célula elementar. Considerando que o defeito pontual tem di­

mensão, esta nomenclatura somente será usada para diferen 
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ciá-lo dos defeitos atômicas lineares e superficiais. 

a) Defeitos pontuais elementares e dissociados. 

ü defeito pontual mais simples é a vacância (v) , 

isto é, uma cavidade criada pela ausência de um átomo. Admi­

te-se que, para os metais, a vacancia atrai os átomos vizi. 

nhos, e que estes se deslocam ligeiramente, conservando a s_i 

metria do cristal. 

Um átomo do cristal ou uma impureza ocupando os 

interstícios da rede é chamado um intersticial (i); a presera 

ça de um intersticial na rede produz uma distorção local,que 

pode ser anisotrópica. 

Um átomo de impureza em substituição, ou seja, o-

cupando uma posição normal da rede, constitui também um de­

feito pontual possuindo um grau de simetria igual ao do cris_ 

tal. 

Admite-se a existência de variantes do intersti­

cial que produzem distorções mínimas na rede. Pode-se imagi­

nar que o intersticial desloca um átomo (primeiro vizinho ) 

situado numa posição normal na direção de um sítio intersti­

cial vizinho: este deslocamento cria um par de semi-interst_i 

ciais ou um intersticial dissociado, semelhante a um pequeno 

haltere centrado no sítio normal. Quando esse deslocamento 

se produz segundo uma direção de empacotamento,o defeito é 

chamado um "crowdion" . 

b) Associação de defeitos pontuais. 

Os defeitos pontuais elementares podem se asso­

ciar, quando existe entre eles uma força de atração, forman­

do o que se chama de complexo: divacincia ( V 2 ) , trivacância 

(v 3 ) , complexo vacancia-impureza (vi), complexo vacância-in 

tersticial (vi) ou par de "Frenkel próximo, etc. 

A associação de um número crescente de defeitos 

pontuais constitui um aglomerado: aglomerado de vacâncias 

(v„ ) , (i n ) , etc. 

c) Defeitos extensos. 

Além dos defeitos pontuais e suas associações to­

do cristal real contém imperfeições extensas, isto é, pertur 

bações no arranjo regular atômico que se estendem por muitas 

^EKERG^A ATÔMICA 
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distâncias atômicas, Incluem-se, nesse tipo, os defeitos 

atômicos lineares (deslocações) e os defeitos atômicos s_u~ 

perficiais (contornos de grão). 

1-3-2. Concentração de defeitos em equilíbrio termodinâmico 

Um cristal perfeito não é termodinamicamente está -

vel senão no zero absoluto no que concerne à sua estrutura 

interna. A uma temperatura T / 0 9 « 0 cristal contém um cer­

to número de defeitos pontuais. 

Se E F e S F representam, respectivamente, a energia 

e a entropia de formação de um defeito, a mecânica estatís­

tica prevê que a energia livre do cristal à temperatura T 

será mínima para uma concentração N desse defeito,dada por: 

N = a e x p ( — ) exD (-— ) ( 1-4 ) 
k B V 

ande kg é a constante de Boltzmann e o fator a representa o 

número de defeitos de configurações distintas que podem ser 

associados a um sítio da rede cristalina (numa rede c.f.c , 

a =1 para a vacância, a =6 para a divacância, ot = 12 para o 

um complexo v i ) . 

A energia e a entropia de formação de um defeito com 

plexo podem ser expressas como função dos mesmos parâmetros 

de seus defeitos constituintes mais simples. Desta forma , 

para uma divacância ( V 2 ) teremos: 

í1 F F L Xj F 
~ Ev + Ev " E w ' Evv K < E V ( 1 - 5 ) 

F F F 
S v = 2 S v + A S V V 

onde é a energia de ligação de uma divacância, A S é 

a entropia de formação de uma divacância 

F r L 

Nv, = 6N 2 exp c£§W). exp Oi) ( 1-6 ) 

E" interessante notarmos que, em equilíbrio termodinâmico,os 

defeitos complexos serão sempre menos numerosos que os de­

feitos pontuais. 



9 . 

I -3-3, Criação de Def eitos Pontuais 

Como vimos, a uma determinada temperatura T / 09K , 

existe uma concentração de defeitos em equilíbrio termodinji 

mico expressa pela equação (1-4). Se desejarmos estudá-los 

é conveniente aumentar suas concentrações e conservá-los em 

equilíbrio metastável. 

Todos os métodos disponíveis experimentalmente para 

a criação de defeitos em supersaturação têm o inconveniente 

de não permitir a formação de um defeito de tipo bem deter­

minado. Sempre que operamos externamente, por um meio qual­

quer, sobre o cristal, obtemos um conjunto de defeitos de 

naturezas diferentes. Além disso, a distribuição pelo cris­

tal depende do processo usado e das características do de -

feito e em geral não é homogênea. 

Passaremos em seguida a discorrer sobre os métodos 

usuais. 

A) Têmpera 

Este modo de criação, em princípio, é simples. Em tempe­

raturas elevadas, a concentração de cada tipo particular de 

defeito, expressa por (1-4) é grande. Uma têmpera ideal con 

siste em se resfriar instantaneamente o cristal a partir de 

uma temperatura alta Tr • Um resfriamento desse tipo conge­

la no cristal o estado presente em Tr, desde que a tempera­

tura final seja suficientemente baixa para que a migração 

dos defeitos seja desprezível (vide 1-3-4). Porém, as velo 

cidades de têmpera são finitas e na realidade alguns defei­

tos podem migrar e formar defeitos complexos ou desaparecer 

do cristal. 

Para os metais pode-se mostrar que nas vizinhanças da 

temperatura de fusão, a população de vacâncias predomina a_s 

sustadoramente sobre os demais defeitos. Uma têmpera real 

congela vacâncias, em concentrações inferiores à existente 

em Tr, e suas associações possíveis (v2 , v/3 v n , vl,etc), 
( 7 ) 

como mostra D trabalho de Simons e Baluffi 

B) Deformação Plástica 

Por intermédio de uma deformação plástica criam-se prin-
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cipalmente deslocações. Durante a deformação é possível se 

obter defeitos pontuais ou seus aglomerados, sempre que hou 
~ ( 8 ) 

ver cruzamento de deslocações . 

C) l r r a d i a ç g g ' 5 " 9 > ' 1 0 ) 

£ possível induzir defeitos em um determinado material 

sempre que o mesmo é exposto a um bombardeio de partículas 

de alta energia (prótons, nêutrons, elétrons, dêuterons ,etc) 

Nesse caso, os defeitos são criados pelo deslocamento de á-

tóraos do cristal de seus lugares na rede, através da interja 

ção com a partícula incidente, Para a maioria dos metais a 

energia necessária para arrancar um átomo de sua posição (e_ 

nergia de deslocamento E ) se encontra entre 20eV e 30eV . 

Se, na interação da partícula incidente com o átomo do crijs 

tal (evento primário), uma energia muitas vezes superior a 

E for transferida, então, o átomo alvo assume o papel de 

projétil e cria outros deslocamentos por colisões secunda -

rias; estas, por sua vez, causam terciárias e assim sucessi 

vãmente até que a energia de cada partícula tenha sido dirni 

nuída suficientemente para que novos deslocamentos sejam im 

possíveis. Daí se vê que a distribuição final de defeitos 

dependerá então da natureza e da energia da partícula inci­

dente assim como das características do alvo. 

Admite-se a existência de mecanismos que envolvem pouca 

energia na criação de defeitos: 

colisões com substituição: um átomo A é empurrado - contra 

um átomo B tirando-o de sua posição e jogando-o contra 

um átomo C . 0 átomo A passa a ocupar a posição de B e 

este a de C, mas C não tendo energia suficiente fica re­

tido numa posição intersticial e o sítio ocupado inicia_l 

mente fica vago. Cria-se então um par de Frenkel distan­

te. 

colisão focalizada: nesse caso a energia é transportada 

através de uma direção de empacotamento ( <110> para os 

metais c f . c ) sem que ocorram substituições. 

"crowdion" dinâmico: este mecanismo é similar a uma coli_ 

são focalizada só que, ao invés de transporte de energia, 
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um intersticial na forma de um "croujdíon" é transportado 

a grandes distâncias do ponto de impacto* 

Observemos que os resultados obtidos após uma irradiação 

com elétrons diferem, em vários aspectos, dos obtidos com 

nêutrons. Embora os mecanismos propostos acima atuem em am -

bos os casos, as energias transferidas numa colisão, com um 

mesmo alvo, diferem. Além disso se a fonte de nêutrons é Um 

reator, suas energias estarão distribuídas segundo um es­

pectro bastante largo e a probabilidade de ocorrerem coli -

soes secundárias, terciárias, etc. é mais elevada podendo a-

contecer uma avalanche de deslocamentos numa região pequena 

do cristal criando-se uma zona diluída (que não ocorre com 

elétrons). 

Os principais defeitos introduzidos durante uma irradia ~ 

ção com nêutrons são mostrados na fig, 1-4 . 
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Fig. 1-4 Principais defeitos introduzidos durante uma irra­
diação com nêutrons ( de acordo com A. Seeger-
Sympnsium nn Radiation Damage in Solids IAEA -
nesa (1962) ) . 
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1-3-4. ffliqragao e Aniquilação de defeitos pontuais 

0 movimento de um defeito na rede é tratado comumen-

te pela mecânica estatística com base na teoria de velocidja 

de de reação . Essa teoria estabelece para a migração de 

um defeito genérico, numa dada direção, uma frequência de 

salto: 

RM M M 
v d = v exp ( - — )= v exp(—) exp (- — ) . . 

k BT k k BT K 1-7 ) 

onde: 

v é a frequência efetiva de vibração do defeito na di 

reçao do ponto de sela ( v frequência de Einstein =10 s ), 

5 e a entropia de migração e E e a energia de ativa -

ção para a migração» 

Chamando-se de "fator de frequência" a quantidade 
M 

Vo = V (—) e considerando todas as Z possíveis di, 

reçoes para a migração de um determinado defeito, exprime-se 
v

d por: 

v . = Z v exp í — ^ — ; ( 1-8 ) 

Durante sua migração pelo cristal, um defeito pode 

passar nas vizinhanças de um outro defeito que o captura, se 

existir entre eles uma força de atração. Essa associação en­

tre os defeitos pode consistir apenas numa captura têmpora -

ria reversível (formação de um defeito mais complexo) ou nu 

ma aniquilação quando essa captura implica no desaparecimen­

to do defeito. Por intermédio desses mecanismos o cristal se 

desembaraça dos defeitos que continha em equilíbrio metastá-

vel» 

0 estudo da cinética de aniquilação de defeitos é um 

problema extremamente complexo. De uma maneira geral, a teo­

ria de cinética química^ prevê para o desaparecimento 

de uma concentração de defeitos, à temperatura T, uma lei do 

tipo: 

^ = - K(T) f(N) ( 1-9 ) 
dt 

onde: o fator K é proporcional ao coeficiente de difusão do 

defeito e portanto varia segundo uma lei de Arrhenius. 
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K = K o exp (- íftjCgT) ( T „ 1 D } 

O Fator f(N) depende do esquema de evolução da rea­

ção e em alguns casos privilegiados é igual a N ele. 

vado a uma potência y chamada ordem da reação. 

Assim, para a caso mais simples y = 1, corresponden­

te ao encontro de um defeito com um poço não saturávelí 

N = N exp ( — ) ( 1-11 ) 

° O 

onde a constante de tempo 9 =—^— independe de N e é inversa­

mente proporcional à frequência de salto do defeito. 

Se a reação necessitar do encontro de dois defeitos 

cujas concentrações são e ^ , f(N) será proporcional ao 

produto . . Em geral , é sensivelmente igual a 

e a velocidade da reação obedece a uma lei de segunda ordem 

( Y = 2 ) . 

Se várias reações se produzem simultaneamente as 

cinéticas observadas serão bem mais complexas. Entretanto sem 

pre uma das reações seja pela sua rapidez, seja pela sua 

quantidade, domina e impõe sua cinética sobre uma parte mais 

ou menos grande da aniquilação. 

1-3-5. Estáqios de Difusão e_ modelos correspondentes 

Após a descoberta do efeito LUigner (1942) sobre os e 

feitos da radiação nos metais seguiu-se um grande número de 

trabalhos teóricos, propondo modelos e mecanismos de aniqui­

lação para os defeitos. Paralelamente os trabalhos experimeji 

tais visaram verificar a realidade dos modelos propostos e 

novas técnicas de detecção de defeitos foram surgindo. 

Os métodos de recozimento utilizados nesses estudos, 

hoje clássicos, foram os isotérmicos, isócronos e lineares. 

(fig. 1-5). 
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F i g o l - S - Diferentes modos de recozimento 

Tr temperatura do recozimento 

Tm temperatura da medida 

a) recozimento isócrono 
b) recozimento isotérmico 
c) recozimento linear 

Após uma irradiação em 4 °K de um metal ( por exemplo 

o Cu ) acompanhando-se, durante recozimentos i sócronos c a e° 

iiminação da concentração de defeitos em super saturação pQbser 

vou-se que esta ocorre por partes, Em alguns intervalos de 

temperatura ocorrem variações rápidas de concentração segui­

dos de patamares de* forma que a curva obtida após a elimina­

ção total dos defeitos- pode ser dividida em cinco regiões 

do temperatura" os estágios.- Adotou-se então uma nomenclattJ 

rs para caracterizar cada estágio que se tornou universal» A 

sofisticação das experiências revelou que os estágios que a 

princípio pareciam simples se mostraram mais complexos e cor, 

respondiam â superposição de vários processos? daí a divi são 

em 3 ' b - e s t á q i o S o 

Para os metais puros c.f',Cs a definição universalmen 

te aoeita para os estágios^ 'á. i 

A) citngio I - estágio de grande amplitude ocorrendo em tem 

peraturas inferiores a BQ^Ko Comporta cinco 

sub-estágios notados IA a IE segundo tempe­

ratura crescente de 4 a 60°K 0 

ta) estágio II - estágio compreendido entre GO^K e 240?K o 0 

recozimento nesse estágio depende sensível» 
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tende assintoticamente a um walor 1« 0 Esta dependência pode 

ser expressa por? 

K t ' ) = i ( a ) - Ç ó ! i {i - exp ( - t s / 9 i ) } ( 1-12 ) 

onde os í ld saci as amplitudes de relaxação dus diversos pro -

c e s s o s g que contribuem para o fenômeno e p os Q„ sao os tem­

pos da relaxação correspondentes, 

b) Dasacomodação isotérmica 

Nesse tipo de experiência a pormcab11i da de ravrarsível P é 

medida contiouameitte era função do tampo decorrido apôs uma de 

siman taçao» 0 cumpor tainento da P ê semelhante ao de I n a H]Í 

p b i i i n c i a ante r i o ir i 

p(t) = y(0) - Z 8 u. {1 - exp(-t/ft.)} ( T.) .j ) 

i 

onde P (0) | a permeabilidade medida imediatamente após a de-

simantaçao e o segundo termo snwolve a soma de vários proces 

sos de amplitudes <5P| e tempos de relaxação 9. 0 

c) Relaxação Isócrona durante aquecimento linear 

As medidas isócronas de relaxação consistem era seguir a _a 

wolução da permeabilidade magnética em função do tempo^ se -

qundu um método utilizado por Pffloser para estudar os def e_i 
(17) 

tos criados por irradiação no ferro puro „ Procedemos as­

sim a uma serie de ciclos de medida de permeabilidade duran­

te uma elevação linear da temperatura da amostra , Cada ciclo 

se inicia por uma de simantaçao e s no instante 9 efetuamos 

uma medida contínua de permeabilidade ate o instante 0 Em 

s e g u i d a r e c o m e ç a m o s o ciclo seguinte com uma nova desimants_ 

çao 8 assim por diante (fig D 1-6a)r.. 

T\ medida que a amostra e aquecida a constante de tempo 0 

diminui e em determinado intervalo de temperatura o w a l o r d e Q 

e suficiente para se observar variação da permeabilidade*, En 

tâo ç a permeabili dada p medida após uma dcsimantaçao ;, decres­

ce progressivamente com o tempo segundo a expressão ( 1 - 1 3 ) Q 

A repetição cíclica dessas medidas durante o aquecimento 

linear da amostra permite então a exploração sucessiva dos 

tampos de relaxação e experimentalmente se obtém um conjunto 

de cjn/aSj convencionalmente conhecido como zona ou banda de 

f-fflp ( f i g„ I -6b) u 
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• sig aI«6 (a) - esquema dos ciclos ds medida de efeito magnético posterior 
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zaçafl « da su;'.ce tiuj 1 i dada po>J«3 explicada du um modo t a 

/:oa>/R Lmenfco limpias om ti? tmn o rir» « i o ü r lo de tijoí a:> do f or»T» 

m n q n s t i sino. L o m o j ó r o i vt:¡t o { í - ¿ - ) ¿ n n p s t a r! o d r r> i m a n t r. d a, 

as parerjp s da Bioch pe cmani-ir, vm no fu rujo de um poço de po 1 oo-

ci al * - A idaia básica de iwodwlu i:onsi " í . í ? nm a o dnít.Tsver 
o 

a rola/aç.ao pela ifs tcoduçao da um pol. uncial <j» dopandunctv du 

tompo, que se siiperpnt! a o potencia] a :> tá 1. i cu ff> r Dh sG ' . í modo 

<í>0 corresponde a Rnerrj 1 a de i n t p r a ç a o das parudos do o domi -

ni os rom os d«f eitoo que podam ser considerados nomo j móveis,, 

pnquani n <¡\. p davido a todos ris da feitos que san m óvu i s P 

Nessa:; condi ç n a s y a posição de aqui j í br i o da pa­

rede variará com o tempo o h ^-/pressão (I-3)¡, do \/e~ o o adiciq 

nar o tormo de pressão devido à parte* témpora] da suo ener -

qía potencial.-, A nova a j tu a cao sur?» rlnsci j ta p p 1 a «quaçaos 

onde P •- e P - - ( I - 15 i 
° d u " r .11, 

Se a par o de de 0 i o r. h snpai a r dois d o m i n i o s o i) ni 

j man fcsçoes espontaneas T-,-j f- X„ 0 tia módulo „ na presença 

do um campo fio¡, o aciesidioo rio ImnntHçae pac ale la a o campo 

associado a un¡ riesloramento u i\& povr«dc cera? 

ÒI "-" ?I S senro seno o „ í í -1 n ! 

onde 9 a o anquí o antro t,,-, a a normal a patada,-, 

fi á o anquí o ao¡ ' i l o a a ñor nial a parede a 

S e a supeí f í't: j n d? pnrodí? por unidade de wol uhig do 
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da imantação. No equilíbrio termodinâmico essa superestrutu­

ra de orientação corresponde a um estado estabilizado do si,s 

tema, 

Se, por meio de um processo qualquer, se aJL 

tarar a direção da imantação, de I ( r) para T (?') , o sistema, 

inicialmente estabilizado em torno de r, conterá uma ener­

gia de anisotropia E^, chamada energia de estabilização, que 

conduzirá ao estabelecimento de uma nova superestrutura em 

torno de r' » 

Segundo a teoria, essa energia de anisotro -

pia pode ser expressa por; 

E = - \ E (?). E .(r') = - W S *l «! 2( l _ 2 6 ) 
3 k BT i = i 1=1 

onde: N é a concentração de átomos de C , 

a. » ? . 5. , -!= 5. a VI J l L 
1 i ' i a ° 3kgT 

0 estabelecimento progressivo da nova super­

estrutura a acompanhado da diminuição de E^ no tempo até o 

valor zero (nova superestrutura), refletindo a redistribui -

ção dos átomos de C pelos sítios mais estáveis. Essa redis -

tribuição sa efetua por difusão e é caracterizada por um tem 

po de relaxação 0 . 

A ação dessa energia de anisotropia sobre u-

ma parede de Bloch se manifestará através de uma pressão P r, 

que Néel chamou de pressão de "traînage" (arrastamento) e , 

por definição expressa por: 

<̂E , , „_ \ 
P = - s_ ( 1-27 ) 
o 

3 U 

onde E é a energia de estabilização associada a um elemento 

de parede de Bloch de superfície unitária, h u o deslocamen­

to da parede de sua posição de equilíbrio. Lssa pressão de 

"arrastamento" é uma função do tempo t e do deslocamento 

u( t) da parede. Seu valor no instante t é dado pel? rela 

çao geral : 

Pr(u,t) = - W o J f(U) g(t - t o) dt Q ( 1-28 ) 

Cl 
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com U = u (t ) - u (t), 
o ' 

g ( t - t ) = exp(- t to) p(6) dQ para t e (0,t) ( 1-29 ) 
° " e o ' 

p ( 9) d9 é a probabilidade do valor q estar compreendido en­

tre 8 e 8 + d8 e a função f( u ) depende da tipo de parede 

considerada. 

As experiências sao realizadas sob condições 

que permitem certas simplificações da expressão (1-28): 

no instante t » 0 efetua-se uma desimantação magnética da 

amostra para realizar a igualdade de distribuição dos ato 

mos de C pelos diferentes sítios. 

mantem-se o campo magnético exterior nulo, até o instante 

t de forma que u (t ) = • para t e(0,t) e u (-t) repre 

senta simplesmente a posição da parede após a aplicação 

do campo. 

utiliza-se um campo magnético externo fraco, de forma que 

a amplitude do deslocamento das paredes de Bloch seja mu-i 

to menor que sua espessura, o que permite reduzir f ( U ) 

ao primeiro termo de sua expansão em série : 

f(U) _ V 

onde d é uma distância característica ligada à espessura da 

parede e y um fator numérico ligado ao tipo da parede. 

Sob essas condições U é independente de 

t t 

P (u,t) = 1 Wo ( |u(t ) -u(t)}g(t - t )dt = I w u(t) íg(t-t )dt 
r1 • j J ' o o o , o J f o o o 

d o d o 
t 

Definindo: G(t) = ^ g(t - t Q)dt o , segue 

P (U,t) =-&c2L. G(t) ( 1-30 ) 
r d 

0 termo de pressão P da expressão (1-14) para o caso do C 

no Fe é então entendido, através do modelo de Néel, como sen 

do devido à redistribuição dos átomos de carbono (expressão 

1-30). 

Substituindo P^ em (1-14) e resolvendo, obtem-se como resulta 

do final: 

1 ] 

y(t) p(0) 

+ riG(t) / r ii \ 
( I-31a) 



25. 

onde n o — , com P^ descrevendo as oposições intejr 

4tt dT 2 

nas. s 

Com o valor de W dado em 1, 1-26) segue para n 

YN f £? 

n = « _ ( j _ 3 1 b ) 
12.r dk nTl

v I 2 T 
B s 

Assim, se por um piocesso qualquer, por exemplo uma 

desimantaçao, nós alterarmos a distribuição dos domínios, o 

que equivale a mudar as orientações da imantação espontânea, 

se romperá a superestrutura de equilíbrio que possivelmente 

a amostra apresentava. Se a temperatura for suficientemente 

alta para que o defeito vença a barreira de potencial, que 

o separa de um sítio mais estável, ele se reorientará duraji 

te a "construção" da nova superestrutura. Esta tende a estü 

bilizar a orientação local dos spins, tanto no interior dos 

domínios de Weiss, como na parede de Bloch- Deste modo, à 

medida que o tempo decorrido após a desimantaçao aumenta,se 

rá cada voz mais difícil se modificar a direção da imanta -

ção local, ou seja, deslocar a parede de Bloch, devido ao 

crescimento de ( u,t ) ; isto se manifestará macroscopica­

mente por uma diminuição da permeabilidade magnética de a-

cordo com a expressão (l-3l). 

[)bs: Em um número muito grande de observações experimentais 

constata-se que as relaxações magnéticas podem ser dejs 

critas pela equação (I-3l), admitindo-se uma distribui 

ção logarítmica para as constantes de tempo. Esta hi­

pótese supõe para 8 um espectro limitado a dois valo 

res 8 a 9 . e o peso de um valor intermediário é 
max m m 

expresso por: 

p(Q) = ( l_32 ) 
8 Pn(8 /9 . ) 

max^ min ^ 
Com essa particularização é possível se exprimir a função 

G( t) P ° R : t -t 
t ?max expC-^r-) dt de 

G(t) = \ \ — • 

m m ^ ™ 0 ~ — ^ 
min 
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Usando as funções exponenciais integrais E_. , segue: 

G(t) = 1 + -ü {E.(- -1—) - E.( 1— )} ( I~33 ) 
U(e /9 . ) 1 « 1 o . 

max min max min 
onde 

9max = 0 . exo e = 9 o t exp f - ^ } ( T_ 34 ) 

B B 

e E

m a x

 e Emín correspondem às energias de ativação máxima e 

mínima permitidas para o processo. 

I-S. Drdem Direcional 

E* conhecido há bastante tempo o fato de que muitos 

materiais magnéticos apresentam consideráveis mudanças nas 

suas propriedades, quando tratados termicamente ou resfria­

dos a partir de temperaturas elevadas, na presença de campos 

magnéticos. Em geral, se um material ferromagnético é subme­

tido a esses tratamentos, a permeabilidade, a remanência, o 

campo coercitivo (curva de imantação) e a própria forma da 

curva de histerese se modificam. A substância é mais fácil -

mente magnetizável na direção do campo aplicado durante o 

tratamento térmico. Para ligas Fe-Ni os efeitos de tratamen­

tos térmicos com campo foram primeiramente observados por 

Kelsall (1934) a investigados em detalhe por Dillinger e 
(3 ) 

Bozorth v ' . 

Para explicar esse comportamento geral das soluções 

sólidas ferromagnéticas, N é e l ^ ^ em 1954 e Taniguchi e ou -
(2 6) 

tros em 1955 propuseram independentemente um modelo que 

explica os resultados experimentais. Partindo do modelo de pja 

res atômicos para a anisotropia magnetocristalina de Man Vlech, 

e considerando apenas as interações entre primeiros vizinhos, 

os autoras escreveram para a energia de interação de um par 

de átomos na liga: 

onde i* é o vorsor na direção da imantação espontânea 

£ ó o versor na direção de ligação de um par atômico e, 

os índices i e j referem-se aos átomos A, e B da so 

lução sólida AB . Admitindo que os coeficieotes t ^ , 

^AB B ^BB desiguais há diferenciação entre as 
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Z a tf + k S B. 0. o • oi } , s 
k B T 1 i i i i>j 1 3 1 J ( 1-36 ) 

onde: ( oi, «2 , ) e ( 6-̂ , f ) S ^ D ' r e sP e cti\'amente, os 

cosenos diretores da imantação durante o tratamento tér 

mico (T) e durante a medida (Tc) ; 

L ( T) B L (Tj são os valores da combinação ^ B B ~
2^ Ag» 

às temperaturas T e T q respectivamente.(se T é supe -

rior à temperatura de Curie, Jl_ é nulo) e, 

k^ e k^ são coeficientes associados à estrutura crista 

lina. 

(k..=—\t~ ^ ~ t 4 " para um monocristal c.f.c.) 
^ 1 12 2 12 

L 2 . _ __4_ ) 
^ 1 15 2 ~ 15 para um policristal isotrópico) 

0 estabelecimento da superestrutura de orientação,en 

volvendo a migração de átomos no interior da liga, se dá por 

difusão. Gs átomos, para migrar }devem vencer uma barreira de 

energia potencial o que implica numa energia de ativação E . 

energias dos diversos pares em relação à imantação. 

A energia magnética da solução será expressa por 

T, E^jj onde a soma se estende sobre todos os pares. Essa 

termo de energia depende da distribuição dos átomos na solu­

ção; no equilíbrio térmico, a energia livre é, então, mínima 

para uma determinada distribuição anisotrópica de cada tipo 

de ligação, em relação a direção da imantação. Esta distri -

buição dos pares é chamada do "superestrutura de orientação" 

ou ordem direcional. 

Suponhamos por exemplo que, após ser mantida a tempjs 

ratura T por um tempo suficientemente longo para que o equi_ 

líbrio tenha se estabelecido, a solução sólida AB , magneti 

camente saturada, foi resfriada à temperatura rapidamente, 

de forma que o estado presente em T foi mantido em T q . Supai 

nhamos, também, que T q seja bastante baixa, de forma que as 

mudanças de configuração não sejam possíveis nessa temperatu 

ra. Nessas condições a teoria prevê para a energia de aniso-

tropia E ^ , devido à superestrutura de orientação, o compor­

tamento: 2 

E a . . . Z " N B L(T>.L(TQ) { ^ , a2 62 + k 
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ef. 

onde E ^ é uma constante de anisotropia que descreve todas 

as fontes de energia de anisotropia presente na a-

m o s t r a ^ 8 ^ 

nal, etc. )» 

( 38 ) 
mostra (defeitos anisotrópicos, ordem direcio_ 

Consideremos uma amostra desordenada, submetida a u-

ma desimantação magnética na temperatura T . Se ocorre EMP, 

no início de uma desacomodação é possível escrever: 

I 2 (T) 

U ( t = O,T ) - — ( 1-38 ) 
E (T) 
o 

onde E( T) especifica a anisotropia restante na amostra e 

que não está associada à ordem direcional. 

Durante uma relaxação à temperatura T , pode-se es­

crever : 
I 2 (T) 

v (t, T) ~ - ( 1-39 ) 

E (T) + EA(t,T) 

onde E^ ( t, T ) é a anisotropia introduzida pelo tratamento 

térmico à temperatura T , 

0 equilíbrio na configuração será atingido com uma constante 

de tempo 9 dada por 9^ exp ( / kgT ) . 

Ao invés de considerar a configuração congelada por 

uma têmpera, podem-se realizar experiências em temperaturas 

suficientemente elevadas ( 9 pequenos ) . Então, nesse caso , 

sa a direção da imantação é modificada, por exemplo, por uma 

desimantação, o equilíbrio é rompido e o sistema evoluirá de 

forma a estabelecer a nova superestrutura. Então, de modo se 

melhante ao comportamento do C e N em Fe , os pares atomi -

cos irão se redistribuir e macroscopicamente deve-se ter o 

efeito magnético posterior (EIY1P) para o qual vale uma expres 

são da permeabilidade, similar à expressão (1-31). fnotemos 

que à ordem direcional está associada uma energia de anisotro 

pia (eq.I-36) e que sua ação sobre uma parede de Bloch 

a inteiramente semelhante a da energiaE^ (eq.I~26)."| 

Destas considerações é possível se obter para a per­

meabilidade de uma liga policristalina ferromagnética um com 

portamento do tipo: 

I 2 

— 5 ( 1-37 ) 
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Portanto, deve-se ter: 

i i V ~ ' T ) 

— ( 1-40 ) u(»,T) y(n, T) T2 ( T ) 

"R 

Consideremos agora uma experiência na qual a energia 

de anisotropia magnética induzida (FAlíll), é medida na tempe­

ratura do tratamento térmico. Se o tempo decorrido entre a 

observação do equilíbrio e a medida for nulo, a menos de cons 

tantes a expressão (1-36) podo ser simplesmente dada por: 

2 

E. ( «o, T) - kill ( 1-41 ) 

Como L (T) varia com T 2 ( t ) ^ 5 ^ devemos ter, para a amplitu-
„ s 

de de desacomodação: 
I 

_ 1 1 ~ _ J L _ ~ E A ( . , T ) ( j _ 4 2 } 

M (• ,T) |i (o-,T) L 

1-6 inétodos de Determinação da energia de A ti vação 

0 conhecimento da energia de ativação é de grande im 

portância na discussão de qualquer estágio de difusão. Os rné 

todos citados na literatura sao os mais diversos,encontra-se 
(5) 

uma revisão a esse respeito na ref; . Descreveremos aqui apjs 

nas aqueles utilizados no presente trabalho. 

A) Combinação de recozimentos isócrono e isotérmico ( lílétodo 

líleechan e Brinkmann) (fig. 1-8) 

Se a eliminação do defeito ocorre por um processo único , 

com uma energia de ativação constante, então, a taxa de ua 

riação da concentração do defeito é descrita pelas equações 

(1-9) e (1-10) ou: 
M 

dN T,,„. V , E 

dt 

= - F(N) K^exp ( - Tfi-Tff) ( 1-4 3 ) 
o p 

ou 

l -f- = K Qt exr ( - ) ( 1-44 ) 

Kt F ( N ) T 

o 

Submetamos a amostra a um recozimento isócrono. Sejam: 

T\ a temperatura durante o i-ésimo pulso de temperatura 

o valor de N no fim do i-ésimo pulso de temperatura 

t̂  o tempo total decorrido no fim dp i-ésimo pulso de tem 
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paratura. 
E 
M 

Chamando da A o termo t exp(~ ) da expressão (l-44) te 

mos no início e no fim do i-ésimo pulso: 

A Í - I = ti - i ^ ( -

= t^ exp ( -

Donde 

ou 

kR Ti 

kB Ti 

A A. = A. - A. , = At. exp ( 
i i i-l i ' 

£ AA. = e At. -
n i n i 

V i 

para N = N 
i - 1 

( 1-45 ) 

para n = N. 

V i 

A"t.-z constante 

( 1-46 ) 

Consideremos agora os resultados de um recozimento isoté\r 

mico a uma temperatura constante , chamemos T£ o tempo 

de recozimento . Como da expressão (1-44) N é uma função de 

A somente, A t. determinado entre M. ., e M. é dado por 

E M 
A T • = AA. exp ( + ) 

1 1 V o 

( 1-47 ) 

Usando então dos resultados desses dois recozimentos, po­

demos eliminar AA^ das equações (1-46) e (t-47) e 

I h A T . = l At. + 
n ~ ~ X kB To kB Ti 

( 1-48 ) 

ou fcn ( 1 ) = J L _ 
At. 

l 

1 _ 

T 
o 

T. 
i 

( 1-49 ) 

o / r. Isóc rono \ 

l \ \ 

\tempo A t ( na tem p. T J 

1 ! ^ > v ^ r isotérmico 

¡ í 
tempo (r. Is oterm„) 

temperatura (r \ i sócrono) 

Fig. 1-8 -Determinação da energia de ativação usando um recp_ 
zimento isotérmico a. temperatura T e recozimento 
isócrono com tempo A. . ° 

file:///tempo
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De acordo com a expressão (1-49) um gráfico de ]r> A£ . ; é 
1 1 

linear em -^¡-- para um processo com apenas uma energia de a-̂  

tivação e a inclinação desta reta é iqual a - ^ . 
kJT 

(77) 
B) Hflétodo de Brissoneau^ ' 

Na presença de relaxação magnética a energia de ativação 

pode ser determinada a partir da análise das curvas isotérnú 

cas de desacomodação. Em geral, porém, estas curvas não são 

descritas por uma única constante de tempo; é necessária a 

introdução de uma distribuição espectral para os valores de 

O . Diferentes tentativas foram feitas para determinar di­

retamente a forma desse espectro a partir de uma curva de re 

laxação experimental, mas, o problema se revelou extremamen-
(17) ~ 

te árduo v . Costuma-se então, em geral, escolher uma deter. 

minada forma de espectro, calcular a curva de relaxação teó­

rica e compará-la com a curva experimental. 

Um desses procedimentos foi desenvolvido por P 0Brissoneau 

e é largamente utilizado^ ' ̂ ^ ) ^ Partindo da expressão 

(1-33) proposta por Néel, para uma distribuição logarítmica, 

o autor introduz dois parâmetros: 

1/2 
9 » (9 . 9 . ) - constante de tempo média 

max min r 

1/2 
K = (©• /9 • ) - largura do espectro 

max ' m m y K 

Desse modo é possível se exprimir a função G(t) por: 

G(t) = 1 + i {E.( % ? - ) - E.(- J ^ - ) } i j qp. \ 

2 lnK 1 K 9 1 9 1 1 - ! 3 U ' 

As curvas teóricas de G (t) , segundo esse procedimento , 

estão representadas na fig. (1-9) para diferentes valores do 

parâmetro K , em função de log(t / 9 ) . Observemos que todas 

as curvas da família passam aproximadamente por um mesmo porj_ 

to: 

t 

9 
= 0,85 , G(t) = 0,575 ( 1-51 ) 

que utilizaremos como ponto de referência para determinar 9, 

Para tanto, compara-se, a curva experimental, construida na 

mesma escala, com a família de curvas teóricas por meio de ju 

ma translação. Se a curva experimental se harmoniza com a 
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Fig. 1-9 - Curvas teóricas de G ( t / e ) para diferentes ualo 
ras do parâmetro K 0 

família de curvas teóricas, deduz-se que a hipótese logarít­

mica se aplica bem à relaxação. 

A partir do ponto de intersecção comum a todas as curvas 

da família, determina-SB o valor de 9 (constante de tempo 

média). Conhecendo-se os valores de H a várias temperaturas 

determina-se a energia de ativação associada ao processo, 0 

valor de K dá uma informação sobre a largura do espectro de 

energias possíveis. 0 comportamento simplesmente exponencial 

é obtido quando K = 1 
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1-7» Sistema Fe-Ni 

1-7-1. Diagrama de Fases 

A fig.(l-lü) apresenta o diagrama de fases da liga 

Fe-Ni. Por meio desta figura pode-se notar que os metais Fe 

e Ni formam uma solução sólida em qualquer proporção. A tem­

peratura ambiente, até 10$ de Ni o estado de equilíbrio cor­

responde a uma estrutura ccc (a). Entre 10% a 70% de níquel 

podem coexistir uma mistura da fases e acima de 75% a estru­

tura ê cúbica de face centrada (c.f.c. -y), 

A curva de transformação magnética evidencia que, pa 

ra a liga na concentração 50%Fe - 50$Ni, a temperatura de 

Curie (Tç ) é de 530SC a o máximo dessa curva é em torno de 

65$Ni quando T c = 612^0 . 

1-7-2. Ordem nas ligas ferro-níquel 

Uma liga formada de dois tipos de átomos A e B está 

desordenada quando os átomos dos dois tipos estão distribui­

dos aleatoriamente pelos sítios da rede cristalina. A liga 

estará ordenada se os átomos de um certo tipo estiverem dis­

tribuidos de modo preferencial formando uma sub-rede periód-i 

ca. 

Em geral, uma liga está num estado intermediário a o 

seu qrau de ordem pode ser descrito por dois parâmetros: um 
(28) 

parâmetro de ordem a curto alcance o e um parâmetro de 
(29) 

ordem a longo alcance S v . Analizando-se o comportamento 

de S B O em função da temperatura observa-se que acima de u-

ma determinada temperatura crítica, apenas ordem a curto al­

cance é possível e a ordem a longo alcance desenvolvendo-se 

apenas para temperaturas inferiores. 

Nas ligas Fe-Ni há possibilidade de se desenvolverem 

três tipos de ordem: 

no intervalo de concentração de 60$ a 80$ de Ni pode apa­

recer ordem FeNÍ3 de simetria cúbica, a longo alcance, a-

penas por tratamentos térmicos (fig.l-ll). Nesse tipo de 

ordem, no estado ordenado, um átomo de Fe tem 12 átomos 

de Ni como primeiros vizinhos (l 5 esfera de coordenação ) 

e 6 átomos de Fe como segundos vizinhos (2 § esfera de co­

ordenação). Os átomos de Ni têm 8 átomos de Ni e 4 de Fe 

na IS esfera de coordenação e 6 de Ni na segunda(fig.l-ll). 



F C - N I 

WEIGHT PER CENT NICKEL 

1300 

1200 

1100 

Fig» l.lQ - Diagrama de fases da lisra 
Fe-Ni 

Planos alternados no FeHi ordenado 
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em torno da composição 50$Fe uma outra estrutura pode se 

desenvolver. EÜ a ordem Fe-Ni de simetria tetragonal (L 10). 

Os átomos de mesma natureza tendem a se agrupar em um mes 

mo plano, de forma que, encontram-se planos alternados de 

átomos de Fe e de átomos de Ni (fig.l~ll). Esses planos 

são sempre os de tipo (100), da matriz cúbica. Nesta es­

trutura ordenada, um átomo de Fe tem BNi a 4Fe na 1§ esfe 

ra de coordenação e 6Fe na segunda, enquanto que os áto -

mos de Ni têm 8Fe e 4Ni na primeira esfera e 6Ni na segun 

da. 

Ordem direcional 

já foi tratada na seção (1-5). 

1-8. Pequeno histórico das pesquisas na liga Fe-Ni (50/50) 

Após a elaboração em 53/54 da teoria de ordem direci 

onal, F e r g u s s o n ^ , através de medidas diretas de energia de 

anisotropia magnética induzida em policristais de Fe Ni tra­

tados termicamente, obteve boa concordância com o modelo pro 

posto. 

0 autor limitou-se a temperaturas superiores a 450QC 

porque, para temperaturas inferiores, a concentração de va -

câncias térmicas é baixa e o equilíbrio seria atingido someji 
(31) 

te após tempos muito longos. Paulevè e outros v , aceleran­

do o processo da ordenação através de irradiação com nêu -

trons, obtiveram para a liga 50/50 resultados concordantes 

com os de Fergusson numa faixa bem grande de temperatura. A 

300^C porém, o valor obtido discordava sensivelmente dos de 

Fergusson. Foi proposta uma nova estrutura ordenada para a 

liga Fe-Ni (50/50) e um grande número de trabalhos se seguiu. 
(32) (33) 

Assim, ITlarchandv ' e Brosson v ' por meio de medi­

das de resistividade obtiveram um grande número de dados s£ 

bre a transformação ordem-desordem e sobre as cinéticas de 

ordenação em ambiente de reator e fora dele. Esses autores 

determinaram uma temperatura crítica de transição ordem-de -

sordem igual a 3202C para essa liga. 

Baseado nesses resultados sobre a ordem Fe-Ni ,NêeÍ 3^ 

apresentou uma teoria de anisotropia de um monocristal de 

FeNi ordenado, em termos de três tipos de "cristalites" (pe­

quenos domínios ordenados) acoplados (fig.l-ll) * 
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(35) ~ 
Chamberod v estudou a interação entre as ordens d_i 

recional e Fe-Ni em monocristais e mostrou que ambas podem 

se desenvolver simultaneamente, sendo mais rápida a evolução 

da primeira. Para baixas fluencias da nêutrons os efeitos da 

ordem direcional predominam. 

Simultaneamente a esses trabalhos, encaminharam-se 

pesquisas no sentido de se descobrirem os defeitos responsá­

veis pela ordenação ̂  , 

A influência da adição de impurezas foi pouco pesqui 

sada. Esta pode alterar, tanto os mecanismos de ordenação , 

quanto as interações responsáveis pelo ferromagnetismo e, con, 

sequentemente modificar as propriedades magnéticas. De fato, 

Sordi v ' observou uma diminuição na amplitude de variação 

da resistividade, com relação à amostra pura, após a adição 

de 2% e A% (p. a. ) de Si e (fio na liga Fe-Ni (50/50) , quando 

da ordenação em ambiente de reator. Em amostras semelhantes, 
(37) e ~ 

Lucki observou também, sensível modificação na temperatu 

ra de Curie, medida através da variação de Hc e Br com a tem 

peratura, com e sem irradiação. 

Objetivos do presente trabalho 

Em vista das observações acima este trabalho foi dja 

senvolvido visando: 

verificar a influência da ordem direcional, que se desen­

volve por tratamentos térmicos, na permeabilidade magnéti 

ca inicial da liga FeNi (50/50); 

verificar o comportamento da permeabilidade magnética ini 

ciai da liga irradiada com nêutrons rápidos a temperatura 

ambiente e submetida a tratamentos térmicos isócronos e 

lineares; 

confirmar a existência de EÍY1P nas amostras puras irradia­

das com nêutrons e verificar se a adição de impurezas pro 

picia o aparecimento de estruturas de defeitos reorientá­

veis; 

verificar se a adição de fflo altera a migração das vacãn -

cias; 

comparar o valor da temperatura de Curie da liga FeNi 

IHST1TÜT0 DE ENERGIA ATÔMICA 



37 

(50/50), medido através da descontinuidade da permeabili­

dade magnética, com aqueles citados na literatura e veri­

ficar a sua variação quando se adicionam impurezas e se 

irradia com nêutrons. 
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II - MATERIAIS E MÉTODOS EXPERIMENTAIS 

11 — 1• Equipamento ds Mádida 

A - Conjunto de medida de permeabilidade magnética ini -
ciai, 

Este conjunto compreende: 

a) Gerador de Baixa Frequência (G.B.F.) 

b) Amplificador ^de Baixo Nível - ganho ajustável en­

tre 10 e 10 

c) Detecção Síncrona (D.S„) 

d) Amplificador Contínuo (A.C.) 

0 conjunto, totalmente transistorizado, opera funda­

mentalmente do seguinte modo: o G.B.F. envia ao enrolamento 

primário de um toroide, cujo núcleo é a amostra, uma correr) 

te alternada de frequência 33,4 Hz suficiente para a aplic_a 

ção de um campo de 0,5 mOe . Um sinal de alguns microvolts, 

defasado com respeito à corrente primária, é induzido no en­

rolamento secundário. Esse sinal, juntamente com os ruídas 

parasitas, é enviado ao A.B.N. e, após ser amplificado é ijn 

jetado na detecção síncrona (D.5.). Usando como referência o 

sinal fornecido pelo G.B.F., a D.S. separa do sinal recebido 

apenas as componentes em fase e em quadratura, com respeito 

à corrente no primário, eliminando todo sinal parasita. Es­

ses dois sinais são desmodulados, integrados e amplificados 

pelo A.C. e enviados a um registrador "Sefram-Graphirac" e 

registrados. Tais sinais são proporcionais às permeabilida -

des real e imaginária da amostra. Uma calibração feita, subs 

tituindo-se a amostra por uma mútua indutância padrão, perrni 

te determinar a constante de proporcionalidade. 

Em nossas medidas, a permeabilidade em quadratura (i. 

maginária) apresenta variações muito pequenas (da ordem de 

1/100 da permeabilidade real) não sendo portanto levada em 

consideração. 

0 sistema apresenta grande precisão na medida de pej: 

meabilidade inicial; sua estabilidade é melhor que 1% ( va­

lor nominal dos fabricantes). 
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Fig. 2-1 - F squama de oporaçáu 

B - Desimantador 

Permita aplicar à amostra um campo alternada de até 

30 Oe.durante um tempo t_ e em seguida riacresoê-lo regular -

mente até 0,5 mOe em 28 segundos. Deste modo a amostra, du­

rante a desimantacão, "percorra" ciclos de histerese decres­

centes até atingir o ponto zero do diagrama B X H . 

C - Programador - Regulador de Temperatura 

lYlodelo (RT 3000, PT 3000 ) , fabricado por "Se taram" 

(França). 

A regulação da temperatura do forno é feita comparan_ 

do-se uma tensão, fornecida por um termo-par nela soldado 

proporcional à sua temperatura, com um valor previamente fi­

xada no aparelho» 0 RT3000, como a maioria dos reguladores , 

age no sentida de fixar a temperatura, por intermédio de três 

ações corretivas. Através da resposta do forno a uma dada e_x 

ci tação, determinam-se os valores dessas ações de forma a o-

timizar a regulação da temperatura. 

0 programador PT 3000 permite passar linearmente a 

temperatura de um valor de referência a um outro previamente 

escolhido, tanto para temperaturas crescentes como decrtiscen 

tes. Comandos externos permitem a escolha da velocidade de 

aquecimento desejada. 

D - Registrador 

flodcio Graphirac ( ÜGÜ - VAC - N8 187 - 2 canais; , 



4 0 . 

fabricado por "Sofram", U S Ü Ü U na madjda dp parmaabi]idade i~ 

n i c i n 1. 

E - MuJ time bro Digital 

Modelo 160, fabricado por "Keitley T nstr urnents", usa 

do na medida da temperatura da amostra, 

F - Estabilizador Eletrônico da corrente alternada 

Modelo EElOAla, fabricado por "Braselle". 

G - Câmara (Forno) 

Os tratamentos térmicos realizados no presente traba 

lho, foram feitos numa câmara construída no IEA e já utiliza 
(37) , ~ 

da por tucki v , um esquema da qual é mostrado na Fig.2-2 . 

Foi por nés feita uma modificação adicional no sentido de 

obtermos resfriamentos mais rápidos através da circulação 

forçada da gás. 

Basicamente a câmara consista de um cilindro de la­

tão hermeticamente selado. 0 elemento de aquecimento é uma 

resistência especial tipo THERMO-COAX (fabricado por 90DERN-

-França), que consiste de um fio de Ni-Cr (12,5 ohm/m) envoJL 

vido numa capa de Inconel e isolado com magnésio em pó, com 

diâmetro externo de 1 mm. A resistência é enrolada de forma 

compacta sobre um tubo de inox e o forno assim construído nao 

apresenta campos magnéticos. 

A amostra é introduzida ou retirada do forno através 

de uma haste móvel. Quando sa deseja um resfriamento da amos­

tra leva-se esta até a câmara fria a liga-se a circulação de 

argônio. 

Em todas as experiências realizadas, a câmara foi i-

nicialmente evacuada (30 mlorr.) a, em seguida, preenchida 

com argônio para evitar qualquer oxidação da amostra. 

11-2. Amostras 

Torias as amostras utilizadas no prespnta trabalho fo 

ram preparadas no Contro da Fstudos MucJearnb do Grenoble 

(França). Classificaremos, de acordo onm o processo da fabri_ 

cação, i,m dois lotes: 

•OR 1 Fe-Ni~Mo e r o - f J i - S i nas cnncentraçous ( h 0'/-* [>% • 2%) e 

( 4 b'/>-4B !;'-<A;p) • 
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LOTE 2 Fe-Ni-IYlo, Fe-Ni-Si, Fe-Ni-Al nas concentrações 

(49,95$-49,95fo-0,l%) e ( 49 , 75$-49 , 75/-0 , 5%) 

Fe-Ni-Cr nas concentrações (49,95$-49,9b%-0,1%) 

Fe-Ni (50$-50%) 

Tanto as amostras do lote 1 como do lote 2 são li 

gas policristalinas; as concentrações acima especificadas 

correspondem a porcentagens atômicas (fornecidas pelo fabri 

cante) . 

As1 amostras do lote 1 foram obtidas a partir de me­

tais Johnson lYlattey com teor de impurezas não superior a 

100 ppm. • As amostras do lote 2 foram obtidas a partir de 

metais 3ohnson Mattey, submetidos à purificação por fusão 

por zonas e a concentração de outras impurezas é da ordem 

de 10 ppm. • 

As amostras são obtidas a partir de fusão em vácuo, 

sendo em seguida laminadas e, da chapa assim obtida são cojr 

tados os toroides. As dimensões das amostras são mostradas 

na Fig. 2-3 . Durante o processamento, tensões internas são 

geradas nas amostras. Para eliminá-las,todas as amostras fo 

ram submetidas a um recozimento a 820°-C por uma hora ( lote 

1 ) e 860SC por 15 horas ( lote 2 ) , em atmosfera de hidro­

gênio e em seguida temperadas. Este tratamento inicial, a-

lém de eliminar as tensões internas introduzidas durante a 

fabricação, recristaliza e desordena a amostra. A utiliza -

ção de hidrogênio se justifica pela propriedade deste, de 

eliminar oxigênio, enxofre e carbono da amostra. 

Todos esses tratamentos foram feitos no Centro de 

Es'tudos Nucleares de Grenoble. 

A montagem da amostra I feita em três etapas as 

quais são mostradas na Fig. 2-3 . 
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( b ) 

Fig. 2-3 - (a) dimensões das amostras 

(b) etapas da montagem da amostra: anel nu - solda­

gem do termo-par - montagem no suporte de alu 

mínio - enrolamento de medida em fio blindado 

com lã de v/idro. 

II-3. Irradiação 

Para nossas irradiações foi utilizada a Guia de Irrjj 

diação (G.I.) do Reator IEA-R-1 do Instituto de Energia Atô­

mica (Fig.2-4a). 

Nas experiências preliminares, as amostras foram mojn 

tadas num suporte de alumínio (Fig.2-4b) e descidas no cara-

ço do Reator. Observamos, porém, que o contacto direto das 
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amostras com o alumínio do suporte provocava nelas, por meça 

nismo ainda desconhecido, uma oxidação superficial. Utiliza­

mos então, em todas as irradiações deste trabalho, um i s o 1 a_ 

mento de plástico entre as amostras e o suporte de alumínio, 

procedimento que eliminou o problema acima referido. Desse 

modo foi possível irradiarmos até 8 amostras cada vez. 

A irradiação no caroço do reator apresenta alguns 

problemas, que nos pareceram importantes. Durante o funciona 

mento do reator há a formação de "venenos" ( absorvedores de 

nêutrons térmicos) e a sua presença é contornada fazendo-se 

variar a posição das barras de controle, o que altera, numa 

determinada posição, o Fluxo instantâneo. Para evitar que a 

configuração das barras de controle, ou seja, que a altera -

ção do fluxo provocasse modificações na fluência desejada , 

irradiamos sempre num mesmo dia da semana e num mesmo pe 

ríodo de tempo. A temperatura de irradiação foi de 28 •• 2°-C, 

temperatura da água da piscina. 

Os valores do fluxo de nêutrons na posição utilizada 

(Gl) foram calibrados pela Coordenadoria de Física Nuclear 

do I.E.A. e correspondem ai 

nêutrons epi térmicos f l u x o = l f 8 x 1 G

1 2

 n / c m

2 . s e g 

( 0,5l¥leV < E R £ 2líle\/ ) 

nêutrons rápidos fluxo = 1,2 x lè*n/cm.seg 

Para cinco horas de irradiação as fluencias saos 

16 2 
fluencia (epitérmicos) = 3,2 x 10 n/cm 

fluencia (rápidos) 
16 2 

= 2,2 x 10 n/cm 
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Fig. 2-4 - (a) esquema do Reator 

(b) dispositivo de irradiação 

II-4, Tratamentos térmicos (recotinientos) 

Todos os tratamentos térmicos feitos no presente tra 

balho foram realizados no forno descrito em (II-1) e consis­

tiram de: 

a) tratamentos isotérmicos - consistem em aquecer a amostra 

a uma tamperatura T bem determinada que é mantida constante. 

As medidas de permeabilidade inicial em função do tempo, du­

rante tais tratamentos, permitem o estudo da cinética de euo 

lução do fenômeno; estas cinéticas sao função apenas da tem­

peratura da isoterma» • estudo dessas cinéticas em diferen­

tes temperaturas T permite a determinação da energia de 
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ativação do processo. 

b) tratamentos isócronos - nesse caso a amostra é submetida 

a aquecimento isotérmico por intervalos fixos de tempo, em 

diferentes temperaturas, voltando a uma temperatura de refe­

rência para se efetuar a medida da permeabilidade (fig.1,5 )» 

Durante todo o tratamento isócrono as paredes de Bloch são 

mantidas no fundo dos poços de potencial onde foram abandona 

das após uma desimantação inicial. 

A aniquilação de um determinado defeito ocorre, na 

maioria dos metais, em intervalos de temperatura não superio. 

res a 100BC . Então, a escolha do intervalo de tempo e das 

temperatures de recozimento deve ser feita levando em conta 

que: 

se o intervalo de temperatura entre dois tratamentos su­

cessivos for muito grande, os efeitos de estrutura que ocor­

rem em temperaturas intermediárias podem se perder; 

se o intervalo de tempo, em que a amostra fica em cada pa 

tamar de temperatura, for muito grande, além de se prolongar 

o tempo experimental, podem ocorrer os efeitos citados no i-
(35) t * tem anterior. Chamberod adotou, após estudos empíricos, 

o programa lOSC/20 minutos para a liga Fe-Ni (50/50). Em ex­

periências posteriores, B r u s e t t i ^ ^ adotou para a mesma li­

ga, programa similar. Em vista dessas considerações, utiliza_ 

mos o mesmo programa o que possibilitará a comparação de no_s 

sos resultados experimentais com os obtidos pelos autores a-

cima citados. Fixamos então a variação de temperatura de 

10 5C em 10 aC ficando a amostra à temperatura T por 20 minu­

tos. A temperatura de referência utilizada foi a temperatura 

ambiente. Devido à inércia térmica do forno, o aquecimento , 

da temperatura ambiente até a do tratamento se faz em 5 minu 

tos, enquanto que o resfriamento, com circulação forçada de 

argônio, leva em média 7 minutos. Este é rápido no início e 

com aceleração decrescente à medida que se aproxima da tempe_ 

ratura ambiente. 

c) aquecimento com velocidade constante - a amostra é aqueci 

da segundo a taxa de 3QgÇ/hora, reprodutível dentro de - l^C/ 

hora e submetida a desimantações e medidas cíclicas de per -

meabilidade de acordo com o programa mostrada na fjg(l-6a). 
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com = 2 segundos e t f = 211 segundos 

A desimantação utilizada foi de 10 oersted (máximo) e de dû  

ração 28 segundos. 0 acréscimo de temperatura associado a u 

ma desimantação foi de G,2 9C . 

11-5. Erros experimentais 

A - Medida da Temperatura 

As maiores fontes de erro na medida da temperatura 

sãoi 

falta de contato térmico entre o termo-par e a amostra 

variações na temperatura de referência (junção-fria) do 

termo-par 

existência de gradientes de temperatura ao longo da amos 

tra 

existência de tensões parasitas ao longo do circuito ele 

trico 

Procuramos então minimizar essas diferentes pertur­

bações na medida soldando o termo-par às amostras, colocan­

do-as no plano médio do forno e, restringindo ao mínimo posi 

sível o número de junções elétricas. A temperatura de O^C 

da junção fria do termo-par foi mantida constante durante 

todas as experiências» 0 erro de leitura associado ao multí 

metro digital, com fundo de escala de 10 mV, ê de Í0,005 mV. 

As oscilações intrínsecas à regulação de temperatu­

ra são de - 0,1 SC em torno de 1009C e de - 0,4SC no entor 

na de 45Q9C. 

B - Medida da permeabilidade 

As principais fontes de erro na medida da permeabi­

lidade são: 

variação da tensão da rede 

regulagem de fase da deteção síncrona 

atenuação do sinal ao longo do circuito 

Essas contribuições foram minimizadas usando uma 

fonte estabilizada e pequeno número de junções elétricas. 

Utilizando-se a mútua indutância padrão, foi feita uma cali_ 

bração de todo o sistema, antes de cada medida. 

Uma série de medidas independentes realizadas sobre 
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uma mesma amostra mostrou que o erro na permeabilidade é 

0,5$. As medidas realizadas porém sobre diferentes amos­

tras de um mesmo conjunto (obtidas de uma mesma placa) mos -

traram variações da ordem de 5$ 
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III - RESULTADOS EXPERIMENTAIS 

Neste capítulo apresentaremos os nossos resultados 

experimentais evidenciando o comportamento da permeabilidade 

inicial durante os tratamentos térmicos isócronos e os lineja 

res. Chamaremos "de: 

a) amostra de controle ou amostra virgem a amostra nas con­

dições recebidas do fabricante; 

b) amostra irradiada a amostra virgem após uma irradiação 

na G.I. do reator IEAR-1 a temperatura de (28 - 2) QC por 

cinco horas; 

c) VQ , o valor inicial da permeabilidade magnética da amos 

tra (virgem ou irradiada) antes dos tratamentos térmicos 

e utilizaremos os índices _v e ¿ para indicar a amos 

tra virgem e irradiada respectivamente* 

Os valores da permeabilidade medidos à temperatura 

ambiente, no caso de tratamentos térmicos isócronos serão a-

presentados, em função da temperatura do tratamento, normaLi 

zados em relação ao valor inicial (M 0 ) . No caso de aqueci­

mento com velocidade constante, as curvas de permeabilidade 

em função da temperatura serão apresentadas em valor absolu­

to, mostrando os valores de P obtidos 2 segundos e 211 s_e 

gundos após uma desimantação. Uma zona de efeito magnético 

posterior (EMP), ou seja, uma desigualdade nos valores de 

p (2s) e y(211s), após uma desimantação, será mostrada 

apenas pela sua envoltória. Os detalhes do registro das zo 

nas de EMP serão mostrados na curva de variação isócrona de 

y em função da temperatura. 

A|i (209 s ) = v (2s) - y (211s) 

Para maior clareza apresentamos um esquema abaixo: 

í. 
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III-l. Amostra Fe-Ni (50-50) 

III—1—1. Amostra da controle 

A permeabilidade inicial da amostra virgem durante 

tratamentos térmicos isócronos, mantem-se praticamente inal­

terada, entre a temperatura ambiente e 3B0-C, quando se injL 

cia um decrescimento com inversão de comportamento em torno 

de 490SC (curva(a)da fig.3.1). 

Os resultados obtidos para essa liga durante trata­

mentos térmicos lineares são mostrados na curva a da fig.3.2. 

Em cerca de 37Q9C se inicia uma zona de E . I Y l . P . , que se es­

tende até a temperatura de Curie (506 - 2 SC) em cuja vizi­

nhança tem início um crescimento rápido de permeabilidade. 



F e - N i ( 5 0 - 5 0 ) p u r a 

/ *ov = 2 , 4 5 ( 1 0 3 G / 0 e ) 

^ o i = l , 4 0 ( 1 0 3 G / 0 e ) 

Fig. 3.1. Curvas da permeabilidade 
magnética inicial, medi­

da a temperatura ambiente, após 
tratamentos térmicos isócronos 
(10°C/20 min), em função da tempe­
ratura dos tratamentos: amostra 
virgem (a) e amostra irradiada (b), 
(c) - jflr, em função da temperatura 
do tratamento isócrono (Ay*}* (após 
o tratamento) - y (antes do trata­
mento)] ; curva construída a partir 
da curva (b) e apresentada em uni­
dades arbitrárias. 

5 0 0 T(°C) 
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Fig. 3.2. Curvas de variação de permeabilidade magnética inicial para o tratamento 
térmico linear, com desimantações cíclicas ( veloc. de aquecimento =30 C/ 

hora), em função da temperatura: (a) amostra virgem e (b) amostra irradiada. Nos 
dois casos as zonas de EMP sao apresentadas através das suas envoitõrias. 
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III-1-2. Amostra irradiada 

a) Tratamentos térmicos isócronos (T.T.I.) 

Durante os tratamentos térmicos isócronos, a permeabili 

dade inicial decresce sempre no intervalo de temperatura en 

tra 40°C e 320?C quando se inicia uma inversão no comporta-

mento de v , lenta no início e acelerada em torno de 4409C 

(curva (Jb) d a fig.3.l). 

Se atentarmos para a derivada com respeito à temperatu­

ra da curva de U ( T ) , curva(b)da fig.3.1, no intervalo 

409C - 300°-C, obteremos três picos, cada um correspondendo, 

em princípio, ao desaparecimento de um particular defeito 

(curva (ç) da fig.3.l). Notaremos: 

A - pico em torno de 852C 

B - pico em torno de 160 QC 

C - pico em torno de 2305C 

b) Tratamentos térmicos lineares 

Os resultados obtidos utilizando os métodos de E.IYI.P. , 

nos mostram que as zonas de E.IYI.P. se iniciam em torno de 

50 eC e se estendem até a temperatura de Curie (curva (b) da 

fig.3.2). As variações isócronas de permeabilidade durante 

cada ciclo de medida, Au (209 s.), são mostradas, em função 

da temperatura, na fig.3.3. 

III—1-3. Comparação 

A comparação entre os resultados obtidos por esses 

dois métodos, nos mostra que: 

a) as curvas da permeabilidade, medidas 2 s. e 211 s. após 

uma desimantação, são muito semelhantes à curva de va -

riação de y durante os tratamentos térmicos isócronos 

(curvas (a) da fig. 3.1 e da fig. 3.2 , curvas (b) da fig.3JL 

e da fig. 3.2). Em outras palavras, o comportamento de_ 

crescente seguido de inversão é detetado nos dois expe­

rimentos; 

ü) na amostra de controle, acima de 3709C, (curuas(a), e 

na amostra irradiada, entre a temperatura ambienta e 

3209C, (curvas(Ja), a relaxação magnética é acompanhada 

de decréscimo do valor de permeabilidade medido à tempe_ 
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A)* (209 S) ( 6 / 0 e ) 

2 0 0 -

Fe-Ni 5 0 / 5 0 
irradiada 

100-! 

Fig. 3.3. Curva de variação de permeabilidade entre duas desimantações sucessivas, 

Au <209s fT) • u(2s,T) - u(211s,T), em função da temperatura, obtida a 

partir da curva (b) da Fig. 3.2. 



40 50 60 70 80 90 ÜoÕ líÕ 120 T 

Fig.3.4. Comparação entre os comportamentos da permeabilidade inicial durante um tratamento 

térmico linear (30 C/h) quando se desimanta a amostra a cada quatro minutos (A) e 

quando se desimanta a amostra somente a temperatura ambiente (B). 
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ratura ambiente enquanto que é acompanhada de aumento 

deste para a amostra irradiada acima de 320SC (figuras 

3.1 e 3.2); 

c) a inversão no comportamento da permeabilidade, da amos­

tra irradiada, ocorre na mesma região de temperatura ojn 

de, na amostra de controle, se observa o decréscimo de 

u durante os tratamentos térmicos isócronos e a zona 

de EIY1P. durante os tratamentos térmicos lineares; 

d) há uma correspondência entre os picos obtidos por trata 

mentos térmicos isócronos e lineares na amostra irradija 

da ( curva(ç) da fig. 3.1 e fig. 3.3 ) o que nos permite 

associar: 

Banda de EIYIP entre 5QSC e H O e c ao estágio A 

Banda de EIYIP entre I IO^C e 180QC ao estágio B 

Banda de EIYIP entre 200°C e 270SC ao estágio C; 

e) a variação relativa -4M_ = _JJ2 L . ( =valor de P no 

fim do estágio) no estágio A é de 40% nas medidas fei -

tas durante os tratamentos térmicos isócronos e de 7% 

nas medidas de EIYIP, indicando que a amplitude dos efei­

tos observados depende das condições a que sao submeti­

das as paredes de Bloch . Isto é confirmado pelo fato de 

que a variação relativa obtida durante um aquecimento 

com velocidade constante sem desimantação (paredes de 

Bloch fixas), ser também da ordem de 40% (fig.3.4). 

111 — 2 • Amostras dopadas com lYlo 

As figuras de número 3.5 a 3.12 apresentam os resul 

tados obtidos para amostras dopadas com 0,1$, 0,5%, 2% e 4% 

de lYlo. 

111-2-1. Amostras de Controle 

As amostras dopadas com 0,1% e 0,5% de (Ylo apresen -

tam uma zona de EIYIP, que se inicia em torno de 350QC e se 

estende até a temperatura de Curie (curvas (a)das figuras 3.5 

e 3.6). De modo semelhante à amostra pura, há um crescimen­

to rápido de permeabilidade nas vizinhanças da temperatura 

de Curie. Para a liga dopada com 2% de (Ylo não se observa , 

durante essa medida, EIYIP (curva(a) da fig. 3.7) . 



/(103G/0e) 

¿H¡(209s)(G/0e) 

400 

•300 

50Õ*Tí°C) 

Fig. 3.5, -Evolução da permeabilidade magnética inicial durante um aquecimento com taxa 
constante (30 C/hora) e com desimantaçoes cíclicas cada 4 minutos: 
(a) amostra virgem e (b) amostra irradiada 

(c) variações isócronas de permeabilidade, Au(209s,T), entre duas desimanta­

çoes sucessivas; curva obtida a partir da curva (b) 



y(10 36/0e) 

Fe-Ni-Mo 

Aj»t(209s)(G/Oe) 

•300 

500 
TCC) 

Fig.3.6. Evolução da permeabilidade magnética inicial durantp um aquecimento ?.o«n taxa 
constante C30 C/hora) e com desimantações cíclicas a cada 4 minuLos: 
(a) amostra virgem e (b) amostra irradiada. 
(c) variações isócronas de permeabilidade, Au(209s,T), entre duas desimanta-

ções sucessivas; curva obtida a partir da curva (b). 



Fig. 3.7. Evolução da permeabilidade magnética inicial durante um aquecimento com taxa constante 

(30 C/hora) e com desimantaçoes cíclicas a cada 4 minutos: 

(a) amostra virgem e (b) amostra irradiada « 

(c) variações isócronas de permeabilidade, Au(209s^T), entre duas desimantaçoes suces­
sivas; cux<ra obtida a partir da curva (b) 
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III-2-2. Amostras irradiadas 

a) tratamentos térmicos lineares - todas as amostras dopa_ 

das com 0,1%, 0,5% e 2% de lYlo, apresentam EIY1P desde a 

temperatura de - 503C ata a temperatura de Curie (cur­

va s (b) das figuras 3.5 a 3.7). 

b ) tratamentos térmicos isócronos - a permeabilidade de 

todas as amostras irradiadas apresenta o mesmo compor­

tamento geral, semelhante ao observado na amostra pura 

irradiada, ou seja, um decrescimento até uma determina 

da temperatura seguido de um crescimento. Exceto para 

a amostra dopada com 4% de lYlo, a inversão de comporta­

mento se inicia em torno de 320°C (curvas (a) das figu­

ras 3.8 a 3.10 e fig.3.11 ) . 

III-2-3. Comparação 

A comparação destes resultados com aqueles obtidos 

para a amostra pura revela que: 

a) a variação relativa total da permeabilidade, no inter­

valo de temperatura compreendido entre 30BC e a tempe-
. , . ~ , Au y n - umínimo N - ~ 

ratura de inversão { — — = —£ • ) , em função 

da concentração de Hflo, cresce ligeiramente quando 

passamos da concentração nula (amostra pura) para as 

concentrações de 0,1% e 0,5%, decrescendo em seguida 

para dopagens de 2% e 4% de lYlo. Estes resultados es­

tão sumariados na fig. 3.12; 

b) com a dopagem de 0,1% de lYlo, o estágio (pico) A se de_s 

loca de 10 QC para temperaturas mais elevadas enquanto 

que a posição dos estágios B e C fica praticamente i-

nalterada. Simultaneamente ocorre crescimento e ligei­

ro alargamento do pico A (fig.3.3 e curva (ç) da fig.3.5; 

curva (ç) da fig.3.1 e curva ( b ) da fig.3.8); 

c) para a dopagem de 0,5% de lílo, o estágio A se desloca 

de 10SC para temperaturas mais altas mascarando comple 

tamente o estágio B, enquanto que o estágio C parece 

se deslocar de 20SC para temperaturas mais baixas (fig. 

3.3 e curva (ç_) da fig. 3.6; curva (c_) da fig.3.1 e (b) 

da fig. 3.9); 

d) dada a pequena variação de permeabilidade observada 



Fe- Ni - Mo ( 4 9 , 9 5 % - 49 ,95 % - 0,1 % ) 

I r rad iada . 

/ ^ o * 1,45 ( 1 0 G/Oe) 

Fig.3.8. a) Curva da permeabilidade magnética 
inicial, medida ã temperatura am­

biente, após tratamentos térmicos isócronos 
(10°C/20 min), em função da temperatura dos 
tratamentos. 

b) - — , em função da temperatura do 
AT 

tratamento; curva construída a. par̂  
tir da curva (b) e apresentada em unidades ar 
bitrãrias. 

100 200 300 T( e C) 
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Fe-Ni-Mo (49,75%-49,75 % - 0 , 5 % ) 
irradiada 
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100 200 300 400 500 T ro 
Fig. 3.9. a) Curva da permeabilidade magnética inicial, medida ã temperatura ambiente, 

após tratamentos térmicos isócronos (10 C/20 min), em função da temperatu_ 
ra dos tratamentos. 

b) - — — ' es função da temperatura do tratamento; curva construída a par-

tir da curva (b) e apresentada em unidades arbitrarias. 
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Firg. 3.16.. a-) S-trrva da permeab-Hrd-ade magnética inicial, medida a temperatura am 
biente, após tratamentos térmicos isócronos (10 C/20 min), em fun 
çao da temperatura dos tratamentos. 

b) — , em função da temperatura do tratamento; curva construída 
AT 

partir da curva (b) e apresentada em unidades arbitrarias. 



^/^•i Fe-Ni-Mo 

( 4 8 % - 4 8 % - 4 % ) 

/ * 0 .
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T e m p e r a t u r a 

Fig. 3.11. Curva da permeabilidade magnética inicial da liga irradiada, medida S temperatura ambiente, após 
tratamentos térmicos isócronos, em função da temperatura dos tratamentos. 
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com 2% de Mo, apenas o estágio A é perceptível e está 

deslocado para temperaturas mais elevadas em relação à 

amostra pura (curva (ç_) da fig.3.1 e (b) da fig.3.10); 

e) para ú% de Mo a variação de permeabilidade é muito pe -

quena não permitindo a identificação dos estágios (fig. 

3.11); 

f5 o comportamento da permeabilidade, durante o aquecimen­

to com velocidade constante, acima do estágio A, I modi_ 

ficado pela adição de lYlo: os valores de permeabilidade 

medidos dois segundos a 211 segundos após a desimanta -

çao em geral crescem com a temperatura (curvas (b) das 

figuras 3.2, 3.5, 3.6 e 3.7). 

Observemos agora que a adição de 2% de (Tio provoca 

alterações profundas no comportamento da permeabilidade de 

amostras irradiadas e nao irradiadas: diminuição na varia -

ção relativa total de permeabilidade nas primeiras e desapa. 

recimento da zona de EIY1P nas segundas. Pode-se imaginar nes 

sa altura, que a adição de Mo inibe os diversos processos 

responsáveis pela variação de permeabilidade nessas amostras. 

Visando, então, verificar se a dopagem com 2% de Mo 

inibe completamente a zona de EMP acima de 370QC ( amostras 

virgens), fizemos tratamentos isotérmicos nessa região em a_ 

mostras virgens, dopada e pura, e acompanhamos a evolução da 

permeabilidade inicial no tempo. Cada desacomodação foi pre_ 

cedida de um tratamento isotérmico a 510SC por 30 minutos 

seguido de resfriamento rápido à temperatura ambiente. Os 

tratamentos isotérmicos foram feitos durante 12 horas nas 

seguintes temperaturas: 3669C, 390SC e 4035C . 

Para facilitar a comparação os resultados são apre­

sentados normalizados em relação ao valor de u(t = 0) (fig. 

3.13). Dessas curvas vê-se que a adição de 2% de Mo não e-

limina totalmente a banda de EMP pois ocorre desacomodação, 

que é perceptível para tempos longos. A impureza, nessa con 

centração, diminui a taxa de desacomodação. 

III-3. Amostras dopadas com Si 

Devido ao fato de não -dispormos de um número sufi -

cientemente grande de amostras dopadas com Si, fizemos estu 
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Fig. 3.12. Variação relativa total de permeabilidade entre 30 C e a tempe­

ratura de inversão, em função da concentração de impurezas 

(Au - uo - u mínimo) 



(I) - Temperatura 366 °C 
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Fig. 3.13. Comparação entre a desacomodação isotérmica da permeabilidade inicial da amostra 

pura(virgem) e a da amostra dopada com 2% de Mo (virgem), em diversas temperatu­

ras . 
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dos apenas em amostras irradiadas. 

II1-3-1. Tratamentos térmicos isócronos 

A permeabilidade de todas as amostras irradiadas a 

presenta o mesmo comportamento geral, semelhante ao observa, 

do para as amostras puras e dopadas com lYIo, ou seja, decres 

ce até uma determinada temperatura crescendo em seguida 

(fig.3.14) , 

A inversão de comportamento se inicia em torno de 

330°-C para 0,1% de Si, em torno de 3409C para 0,5% de Si e 

de 350BC para 4% de Si 

A variação relativa total de permeabilidade, desde 

a temperatura ambiente até a temperatura de inversão 

( -~r •• = — Q — r , — ^ m"^ n* )» e m função da concentração de Si cres 

ce ligeiramente quando se passa da concentração nula (amos­

tra pura) para 0,1% de Si saturando em seguida para dopa-

gens mais altas (fig. 3.12) . 

III — 3— 2• Tratamentos térmicos lineares 

Os resultados obtidos durante aquecimento com velo­

cidade constante estão nas figuras 3.16, 3.17 e 3.18. As .a 

mostras estudadas apresentam relaxação magnética em todo o 

intervalo de temperatura analisado. 

II1-3-3. Comparação 

A partir, tanto dos resultados dos tratamentos tér­

micos isócronos, como dos lineares, podemos observar que a 

adição de Si altera sensivelmente a aniquilação dos defei -

tos. 

Os resultados dos tratamentos térmicos isócronos 

mostram que à medida que a concentração de Si aumenta de 0% 

a 4% a superposição dos estágios A e B cresce; a altura da 

pico correspondente ao estágio A parece diminuir enquanto 

que a do pico correspondente ao estágio B parece aumentar 

(figuras 3.14 e 3.15) . 

Os resultados obtidos para a permeabilidade durante 

os tratamentos térmicos lineares mostram, com maior nitidez, 

a superposição dos diversos estágios. Para uma dopagern de 

0,1%, entre a temperatura ambiente e 2009C são notados dois 

estágios bem próximos (curva (b) da fig. 3.16). Quando a 
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Fig. J.14.. Curvas de permeabilidade magnética inicial de amostras irradiadas, medida ã 
temperatura ambiente, após tratamentos térmicos isócronos (10°C/20 min), em 
função da temperatura dos tratamentos. 
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Fe-Ni -Si (49 ,95%-49,95%-0, l%) 

I r radiado 
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Fig. 3.16. a) evolução da permeaMlidade magnética inicial durante o 

tratamento térmico linear (30 C/hora; desimantações cí 
clicas a cada quatro minutos). 

b) curva da variação isócrona de permeabilidade, Au(209s,,T), 
em função da temperatura. 
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Fe-Ni-Si (49,75%-49,75%-0,5%) 
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Fig. 3.17. a) evolução da permeabilidade magnética inicial durante o tratamento térmico linear 
(30 C/hora; desimantaçoes cíclicas-a cada quatro minutos), 

b) curva da variação isócrona de permeabilidade, Au(209s»T), em função da temperatura. 
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Fig. 3.18. a) evolução da permeabilidade magnética inicial durante o tratamento térmico linear (30°C/hora; 
desimantaçoes cíclicas a cada quatro minutos), 

b) curva da variação isócrona de permeabilidade, Au(209s,T), em função da temperatura. 
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concentração de Si é aumentada para 0,5% entre a temperatu 

ra ambiente e 250P-C são notados três estágios bem próxi­

mos (curva (b). Dada a complexidade observada é bem possí­

vel que estes estágios correspondam de fato a superposição 

de muitos processos. Quando a adição de Si se eleva a 2% 

observa-se apenas um estágio bastante largo em torno de 

1509C seguido de outros em temperaturas superiores a 200°-C 

(curva (b_) da fig.3.18). Considerando a grande largura em 

temperatura desse estágio em torno de 1509C é bem possível 

que ele corresponda h superposição dos estágios observados 

no mesmo intervalo de temperatura em dopagens inferiores. 

Embora o número de experimentos por nós realizados seja mui 

to pequeno nessas amostras, constata-se a possibilidade de 

associação do Si com os defeitos introduzidos pela irradiai 

ção, o que traduz a grande complexidade do que acontece dju 

rante os tratamentos térmicos» Observemos que essa comple­

xidade, associada à presença de Si na liga Fe-Ni, também 

foi notada em estágios no entorno de Q9C em amostras irra-

diadae com e l é t r o n ^ . 

111-4 . Amostras dopadas com Alumínio 

Os resultados até aqui obtidos nos mostraram que 

as medidas de EIYIP permitem uma visão melhor dos estágios de 

difusão. Para as amostras dopadas com Al não foram feitos 

recozimentos isócronos e as subsequentes medidas. 

III-4-1. Amostras de Controle 

As amostras não irradiadas apresentam a banda de 

EIYIP que se inicia em 3508C e se estende até a temperatura 

de Curie. Essas bandas já foram observadas em todas as a-

mostras virgens estudadas, exceto naquela dopada com 2% 

de fflo (curvas (_a) das figuras 3.19 e 3.20), 

III-4-2, Amostras irradiadas 

Em amostras irradiadas (5 horas na G.I.), as zonas 

de EIYIP se estendem desde a temperatura de 509C até a tempjs 

ratura de Curie (curvas (_b) das figuras 3.19 e 3.20), De 

modo semelhante ao que ocorre na amostra pura, nessas li­

gas, entre a temperatura ambiente e 200 BC, a aniquilação 
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Fig. 3.19. evolução da pertaeabil-V-Jade magnética inicial durante o tratamento térmico linear (30 C/hora; desimantações 

cíclicas a_cada quatro minutos): (a) amostra virgem e (b) amostra irradiada (5 horas na G.I.) 
(c) variações isócronas de permeabilidade, Au(209s-,T), obtidas a patir da curva (b). 
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F-ig, 3^20. ewsluçao da ^perasaabilid^ide-magnética inicial ^urante-^-tratamento--térnú-co linear (30 C/hora^—desiman-
taçoes cíclicas a cada quatro minutos): (a) amostra virgem e (b) amostra irradiada ( 5 horas na G.I.) 
(c) variações isócronas de permeabilidade, Au(209s ,T), obtidas a partir da curva (b). 
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dos defeitos se dá em dois estágios A e B. A adição de alu­

mínio não provoca deslocamento nos estágios A e B cujos pi. 

cos correspondentes crescem, permanecendo porém em torno de 

953C e em torno de 1608C respectivamente (fig.3.3 e curvas 

(c_) das figuras 3.19 e 3.20). Podemos dizer que aproximada­

mente as alturas dos picos A e B duplicam e triplicam quan-

do passamos da amostra pura *a dopada com 0,1% e 0,5% do Al 

respectivamente. 

Acima de 200^0 segue-se, em ambas as amostras, um 

efeito magnético posterior de amplitude ligeiramente osci -

lante, correspondendo a superposição de vários processos 

(curvas (bi) das figuras 3.19 e 3.20). 

A inversão no comportamento da permeabilidade se i-

nicia aproximadamente em 310SC, tanto para dopagens com 0,1% 

de Al como para 0,5% de Al . 

Nas figuras (3.21) e(3.22) estão os resultados obti 

dos para as amostras dopadas com 0,1% e 0,5% de Al, irradija 

das durante 8 horas na posição G.I, do reator IEAR-1 . Sen­

do o tempo de irradiação mais longo que nos outros casos há 

uma modificação na forma da banda de EIT1P e aumenta de super 

posição dos estágios. Para esse aumento de superposição pro_ 

vavelmente contribuem, tanto o aumento na altura como o de_s 

locamento em temperatura dos picos correspondentes aos está 

gios A e B- . 0 pico B parece crescer mais depressa que o pi, 

co A quando se passa de 0,1% a 0,5% de Al , 

I I I — 5, Amostra dopada com Cromo 

Os resultados até aqui apresentados evidenciaram 

nas amostras virgens uma zona de EIY1P entre 3705C e a tempe­

ratura de Curie. Nessa região de temperatura F e r g u s s o n ^ ^ , 

estudando ligas de Fe e Ni em diferentes concentrações e do_ 

padas com 0,5% de lYln, observou o desenvolvimento de ordem 

direcional através de medidas de energia de anisotropia. Po, 

de-se pensar então de início, que essa banda de EIYIP esteja 

associada à ordenação direcional. Se o EIYIP for devido à es­

sa ordem de acordo com a previsão teórica (expressão 1-42), 

o comportamento da amplitude de relaxação, em função da tern 

peratura do tratamento, deve ser semelhante ao da energia 



fAi(l03G/Oe) 

50 100 150 200 T (°C) 

fig. 3. 21. evolução da permeabilidade magnética inicial para 

o tratamento térmico linear, anostra irradiada por 

8 horas na G.I. (a). 

(b) Au(209s), obtida a partir cia curva (a) 
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fig. 3.22. evolução da permeabilidade magnética inicial durante 

o tratamento térmico linear, amostra irradiada por 8 

horas na G.T. (a). 

(b) Au(209 s)í obtida a partir da curva (a) 
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de anisotropia da equilíbrio. 

Dentre as amostras de que dispúnhamos a que mais se 

aproximava das amostras de Tergusson era a amostra dopada 

com 0,1% de Cr . A razão dessa escolha está no Fato de am -

bos, Cr e !Yln, serem metais de transição, terem raios atômi­

cos praticamente iguais e massas atômicas próximas. 

As medidas de permeabilidade inicial feitas numa a-

mostra mostraram grande dependência com a sua história: se 

a temperatura for mantida fixa, os resultados obtidos após 

sucessivas desimantações levam a diferentes valores inici­

ais de u ainda que se utilizem campos de desimantação 

grandes, da ordem de 30 Oe . Observamos porém que a passa­

gem pelo ponto de Curie (508SC), seguido de resfriamento r_á 

pido, eliminava a memória dos tratamentos térmicos a que a 

amostra tinha sido submetida anteriormente conseguindo-se 

reproduzir o valor inicial da permeabilidade a temperatura 

ambiente ( u

o v ) . Após essa observação, qualquer exploração 

dessa banda passou a ser precedida de um tratamento isotér­

mico (51QSC) da amostra durante 30 minutos seguido de têmpe_ 

ra até a temperatura ambiente. No que segue chamaremos esse 

tratamento de pré-tratamento. Este se mostrou eficaz quanto 

a possibilitar a reprodutibilidade dos resultados e sua a-

ção será discutida no capítulo seguinte. 

As etapas dos estudos realizados foram : 

inicialmente a amostra pré-tratada foi aquecida com veljD 

cidade constante (va = 309C/hora) desde a temperatura am 

biente até a temperatura de Curie sendo desimantada a ca 

da quatro minutos. Registrou-se a permeabilidade 2 s. e 

211 s. após a desimantação. 0 campo máximo de desimanta 

ção utilizado foi de 10 Oe . Esses resultados estão na 

curva (_a) da fig. 3.23 . 

após um novo pré-tratamento a amostra foi aquecida a uma 

temperatura T . Atingido o equilíbrio térmico a amostra 

foi desimantada e a desacomodação de sua permeabilidade 

acompanhada. Esses processos foram repetidos para os se­

guintes valores de T . 4029C, 4459C, 467°C, 471?C, 483SC, 

4909C e 495SC, As curvas de desacomodação da permeabili­

dade obtidas para quatro dessas temperaturas de tratamerj 

to estão na fig. 3.24 . 



J* (10 3 G/0e) 

Fig. 3.23 Comparação entre os valores de permeabilidade obtidas através da banda^de EMP com os 
valores u(t = 0) e u(t • °°) obtidos a partir das curvas de desacomodação isotérmica. 
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a) amplitude da desacomodação 

Para verificarmos o comportamento da amplitude de desaco 

modaçao é necessário conhecermos u(0) e u( « ) em função 

da temperatura a partir de cada curva de relaxação. Porém, 

a evolução da permeabilidade durante o tratamento isotérmico 

é rápida no início e lenta a seguir, tornando difícil assas 

determinações. Entretanto podemos observar que: 

os valores de permeabilidade medidos no início da desacn 

modação ( KO)) a temperatura T , concordam até a tempe_ 

ratura de 4459C, com os obtidos através dB uma extrapola, 

ção linear da parte inicial da curva de u medida 2s. a 

pós a desimantação durante o aquecimento com velocidade 

constante. Esta comparação está na fig. 3.23 • Para tem 

peraturas superiores a 4459C essa concordância não ocor­

re; entretanto, isso pode ser associado ao fato de que, 

nessas temperaturas, a evolução db processo é tão rápida 

que uma parte dele ê perdida. Baseados nessas observa­

ções utilizaremos, no que segue, para w(n), os valores 

obtidos através da extrapolação. 

os valores de permeabilidade para tempos longos diminuem 

muito lentamente dificultando sua determinação precisa . 

Adotaremos, no que segue, para u( 0 0) , o valor de y quan 

do da interrupção da cinética. Estas cinéticas foram in­

terrompidas em tempos tais que a variação média da per -
-5 

meabilidade em um minuto fosse da ordem de 10 do valor 

u(o). Os valores de u (<») assim obtidos estão na curva 

de equilíbrio da fig. 3.23 . 

Com os valores de u(0) e y ("> ) determinados segundo 

o critério acima obtivemos para a amplitude de relaxação o 

comportamento apresentado na fig. 3.25 . Observemos que es­

ta, decresce com o aumento da temperatura e vai a zero na 

temperatura de Curie. 

b) energia de ativação 

Utilizando o método de Brissoneau comparamos a desacomo­

dação normalizada com a família dB curvas teóricas e observa 

mos boa concordância num intervala bem grande de tempo (fig. 

3.26). Os valores de © determinados por esse método estão 

na tabela abaixo: 
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Fe-Ni-Cr. (Virgem) 
(49,95%-49,95%-0,1%) 

1 - 4 0 2 ° C 

2 - 4 4 5 *C 

3 - 4 7 1 ' C 

4 - 4 9 0 *C 

\ k 3 4 5 6 Tempo 
1 „ (horas) 

Fig. 3.24. Curvas da desacomodação da permeabilidade magnética inicial em diversas temperaturas. 
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Temp(ec) 0(sec) 

4D28C 4,3x10* 

445SC 
4 

1,9x10 
3 

467SC 3,1x10 

4715C 2,4xl03 

4835C 
2 

8,5x10 

4909C 2 
6,1x10 

O gráfico de log0 em função de ^ é linear, fig.3.27, o 

que nos permite determinar a energia de ativação media (E ) 

a 
e a constante de tempo limite ( 0OT ) do processo: 

_ -20 -17 

E a = (3,2 i 0,2)eV e 10s < 0„ < 10s. 

111 - 6. Determinação da energia de ativação do estágio _A em 

amostras irradiadas 

Como vimos na seção (1-6), os métodos para a determ_i 

nação da energia de ativação são os mais variados. Se a dis­

tribuição e a concentração de defeitos for reprodutível em 

irradiações independentes, os valores de energia de ativação), 

determinados a partir de métodos distintos, dentro da incer­

teza experimental, devem ser os mesmos. 

II1-6-1. Amostra Fe-Ni (50/50) 

Para a liga Fe-Ni utilizamos dois métodos: 

A) Método de IKleechan e Brinkmann (2 amostras) 

Nesse caso a energia de ativação é determinada através dâ 

observação de um parâmetro qualquer do material, sensível à 

migração do defeito, durante um tratamento térmico isócrono 

e um isotérmico. A medida deste parâmetro (permeabilidade i-

nicial no nosso caso) durante os dois tratamentos deve ser 

feita a uma mesma temperatura, temperatura essa em que a mo­

bilidade do defeito seja desprezível (seção I-6-A). 

Foram feitos, então, tratamentos isócronos de 20 minutos 

entre 409C e 1609C e um tratamento isotérmico a temperatura 

de 92 9C em amostras previamente desimantadas; a essa desiman 



-i õ i log t /0 
3.26 Comparação entre as curvas isotérmicas de 

r<+\ - l/y(t) - l/y(0) 
G(t) = - - - = - s — - e a curva experr 

l/y(°°) - l/y(p) 
mental de G(t) obtida a 4719C 
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taçao prévia Corresponde urna determinada configuração das 

paredes de Bloch (cada parede no fundo de um determinado p_o 

ç o de potencial) a qual é mantida inalterada durante ambos 

os tratamentos. Todas as medidas de permeabilidade foram 

feitas à temperatura ambiente. 

Então, se ^ 0 é o valor de U

D à temperatura ambiente an 

tes do tratamento, v ( t ) o valor de u à temperatura ambieji 

te após um tratamento durante um tempo t e y o valor de 

V correspondente à aniquilação do defeito segue: 

u ( L ) - u =° N ( t ) 
——————————————— c __ 

W Q ~ Mm N o 

onde N (t) é a concentração do defeito no instante t e 

N o * N ( t =•) . 

Os resultados dessas experiências, normalizados em rela 

ção à variação total estão na fig. 3.28 • 

Através do gráfico de ln At. contra JL (fig.3.29) 

obtemos, para tempos intermediários^ uma energia de ativa -

ção de (1,20 - Q,15)eV para a migração do defeito responsjí 

vel por esse estágio. 

B) Procedimento de Brisoneau (4 amostras) 

Através das curvas de desacomodação da permeabilidade i_ 

nicial ê possível determinar os tempos de relaxação ( 9) em 

cada temperatura. Conhecidas as constantes de tempo, pode-

-se determinar a energia de ativação (seção I - 6-B) . 

Utilizando quatro amostras irradiadas nas mesmas condi­

ções, seguimos a evolução da permeabilidade inicial nas tem 

peraturas de 71,75QC, 809C, 90°-C e 95°-C por t B m p o suficien­

te para o, completo desaparecimento do defeito. As temperatu 

ras de tratamento foram escolhidas de forma a se ter preci­

são na medida do valor inicial e final da permeabilidade (em 

temperaturas muito baixas o valor de u ( t ? ^ ) ê medido com 

grande precisão, mas, o valor final exige tempos experimen 

tais muito grandes, enquanto que a altas temperaturas o v_a 

lor final de u é obtido rapidamente, havendo, porém, gran­

de incerteza no valor de u(t=0) ) . Os resultados dessas 

experiências estão na fig. 3.30 . 

Na fig. 3.31 apresentamos as curvas teóricas sobre as 
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Fig. 3.27. Logaritmo da constante de tempo de desacomodação em função 

de l/T. A inclinação da reta dá a energia de ativação do 
processo. 



F e - Ni - 5 0 / 5 0 i r r a d i a d a 
Estágio A 
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r. isotérmico 
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Fig. 
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3.28. Cbmparaçãô entre os resultados obtidos para o tratamento isotérmico a 92 C e 
para os isócronos ãs temperaturas T. Ambas as curvas estão normalizadas em 
relação a variação total. 



F e - N i 5 0 / 5 0 i r r a d i a d a 
E s t a g i o A 

FIG. 3,29, Determinação da energia de ativação para o estagio A pelo método de 

Meechan e Brinkmam 



Tempo (horas) 

Fig. 3.30. Curvas, normalizadas, da desacomodação da permeabilidade magnética no estagio A da 
liga FéKi(50-50) irradiada, em diversas temperaturas. 
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quais colocamos a curva experimental obtida a 959C: contata 

mos que a hipótese logarítmica para a distribuição das cons 

tantes de tempo se aplica bem com 16 < K < 32 , 

De G (t) = 0,575 obtemos os tempos de relaxação: 

Temp(9Ce) 0 (segundos) 

71,75 10.060 í 60 

80 4.300 - 60 

90 1.380 - 30 

95 850 Í 30 

Os valores de log 0 , em função de-i— estão na fig.3,32. 

A energia de ativação média (Ê ) e a constante de tempo li-

mite ( 0 ) obtidos, foram: 

-15 t 2 
E f t = (1,25 - 0,08)e\/ e 10 s, 

Para o defeito associado ao estágio A, a hipótbae loga­

rítmica conduz a uma energia de ativação distribuida sagUn-

do um espectro retangular cuja largura mínima em energia I 

de 0,17eU ( K = 16) e a máxima é de 0,21 eV ( K = 32). 

Concluindo observemos que ambos os métodos nos levam a 

valores de energia de ativação praticamente iguais, 

III-6-2. Amostra Fe-Ni-lYlo (49, 95%-49,95JS-.Ü, 1%) 

Utilizando três amostras dopadas com 0,1% de Mo e 

irradiadas por 5 horas na G.I., fizemos tratamentos isotér­

micos às temperaturas de 84 BC, 89,59C e 91,59C, acompanhan­

do o decrescimento da permeabilidade no tempo. Os resulta -

dos, normalizados, dessas experiências estão na fig.3.33 • 

Não é mostrada a curva obtida a 91,59C para não sobrecarre­

gar a figura. 

Usando o procedimento de Brissoneau obtivemos para 

estes tratamentos os seguintes tempos de relaxação: 

T(9C) e(s) 
91,5 1.500 ~ 60 

89,5 1.860 - 60 

84 4.140 - 60 
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Kr32 

1 log. t/< 
Fig. 3.31. Comparação entre as curvas teóricas de G(t) e a curva 

experimental obtida a 95°C. 



Fig. 3.32. Logaritmo das constan­
tes de tempo médias em 

função de JL , para o estagio A da 
T 

liga Fe-Ni 50/50 irradiada. A in­

clinação da reta dá a energia de 

ativação média para a migração do 

defeito. 

l ) 
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aSBTUTO B i ENERGIA ATOWUCA 

Da fig. 3.34, o comportamento de ln0 X _ 1 _ permi­

te determinar uma energia de ativação (E^) e uma constajn 

te de tempo limite ( Q„ ). 

Ea = (1,42 - 0,G9)BV B e n s 10 s. 
33. 

A comparação com as curvas teóricas, de modo seme_ 

Inante ao feito para a amostra pura, mostrou que os valores 

de K não se modificam, ou seja, 16 < K < 3?. A esses valp_ 

res de K correspondem larguras em energia da mesma ordem 

das obtidas para a amostra pura ou seja, largura mínima de 

0,17eV e máxima de 0,2leV . 

111- 7. Temperatura de inversão no comportamento da permea­

bilidade - Temperatura de Curie 

Os resultados obtidos durante os tratamentos térmi­

cos lineares e isócronos evidenciam, nas amostras irradi_a 

das, uma inversão de comportamento em temperaturas compreeri 

didas entre uma determida temperatura Ti R a temperatura de 

Curie Tc • 

Para a liga Fe-Ni pura é possível observarmos que 

essa inversSa se inicia em torno de 3205C e é acelerada em 

torno a© 4-5ÜQC ( T 2 ) . Porém, essa separação nem sempre é ní­

tida nas amostras dopadas. Na tabela (111 -1) resumimos es­

sas temperaturas, juntamente com as temperaturas de Curie 

observadas. 



Fíg. 3.33 Curvas, normalizadas, da desacomodação da permeabilidade no estágio A da liga FeNi 

dopada com 0,1% de Mo, em diversas temperaturas. 
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Fig. 3.34. Determinação da energia de ativação media no estagio A, da 
liga dopada com 0,1% de Mo. 
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TABELA IIi-1 

Amostra 
T.J.L. 

Ti(QC) y.T.I. 
T.T.L 

T 2 ( 9 C > T.T.I. 
Tc (BC) 

VIRGEM IRRADIADA 

Pura 
~ 350 
~ 320 

~ 450 
~ 450 

506Í2 504Í2 

Mo 

0,1% ~ 320 
~ 450 

499-2 504Í2 

Mo 

0,5% 
~ 320 

- 340 

- 440 

~ 440 
487^2 490Í2 

Mo 2% - 340 ~ 450 414Í2 428-2 
Mo 

4% ~ 230 + * 343-5 

Si 

0,1% « 3 3 0 450 
*** 

Si 

0,5% ~ 340 ~ 430 
Si 

2% 
~ 330 
~ 330 

~ 400 
~ 400 445Í2 

Si 

4% - 350 ~ 390 405Í5 

Al 

0,1% 
~ 310 ~ 450 

49BÍ2 502^2 
Al 

0,5% 
~ 310 - 450 

495Í2 497Í2 

T.T.L. Tratamento Térmico Linear 
T.T.I. Tratamento Térmico Isócrono 

# determinados d u r a n t B os T.T.I. 
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IV - DISCUSSÃO DOS RESULTADOS 

As nossas discussões serão feitas, separando inicia_l 

mente os resultados obtidos para as amostras virgens dague_ 

les das amostras irradiadas, analisando-os a luz dos concei­

tos expostos no capítulo I . 

Para facilitar a discussão dos defeitos introduzidos 

pela irradiação com nêutrons, usando como referência a amos­

tra pura, dividiremos as observações experimentais concernejn 

tes às amostras irradiadas-em: estágios de difusão presentes 

em temperaturas inferiores a 2005C (região compreendida en 

tre a temperatura ambiente e 2009c) e estágios presentes em 

temperaturas superiores a 2009C (intervalo 2009C-5009C). 

Em seguida, analisaremos a inversão no comportamento 

da permeabilidade inicial das amostras irradiadas deixando 

para o fim desse capítulo a análise da temperatura de Curie 

e a discussão da influência do rílolibdênio . 

IV-1. Amostras Virgens 

Todas as nossas experiências com as amostras não ir­

radiadas evidenciam o efeito magnético posterior, na região 

compreendida entre 370SC e a temperatura de Curie Tc 

F e r g u s o n ^ ^ , estudando ligas policristalinas de 

Fe-Ni em concentrações compreendidas entre 20% e 40% de Fe 

e dopadas com 0,5% de Mn observou, através de medidas de e-

nergia de anisotropia magna tocristalina induzida (EAIYll), a 

formação de ordem direcional, entre 4509C e a temperatura Tc . 

Seus resultados estão na fig. 4.1 . 
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Fig.4.1-Energia de Anisotropia de equilíbrio durante trata­
mentos isotérmicos para diferentes ligas de Fe e Ni. 
(de acordo com E.T. Ferguson - ref.30). 

Analisemos os resultados obtidas para a amostra do_ 

pada com 0,1% de Cr e mostremos que é possível interpreta -

-los em termos da teoria de ordem direcional desenvolvida 

por N é e l ^ ^ e Taniguchi e o u t r o s ^ ^ . 

Lembremos que nessa região de temperatura, os pré-

- tratamentos feitos reproduzem o estado inicial; isto cor -

responde, de acordo com a expressão (1-37), a admitir que o 

estado de anisotropia presente na amostra é mantido sempre 

o mesmo. A têmpera realizada por nós, após os tratamentos 

acima de Tc , na região crítica em que o efeito ocorre, foi 

da ordem de 100°-C/minuto e deve ser, classificada como lenta. 

Consequentemente, durante essa têmpera, uma anisotropia po­

de ter se estabelecido na amostra. A desimantação, redistri. 

buindo os domínios de Weiss, destrói u»rna parte dessa possí­

vel anisotropia sem contudo anulá-la totalmente. Então, na 

expressão (1-39), Eo( T ) representa a anisotropia presente 

na amostra após o pré-tratamento e E (T,t) a anisotropia as 

saciada à desacomodação. 
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Autor (eV) 

Ferguson 3,0 

lYlarchand^32^ 2,3 

Gerstner e 2,7 
outrosUO) 

A.Terro a 2,4 
outros( 1 ' 

De acordo com a teoria, a dependência da' EAIY1I e da 

amplitude de desacomodação com a temperatura dev/e ser apro-

T - Tc 

ximadamente do tipo , onde T é a temperatura do 

tratamento. Aumentando a temperatura do tratamento a EAlílIea 

amplitude de desacomodação decrescem, devido ao crescimento 

das flutuações da imantação, e se anulam na temperatura de 

transição. 

A observação das figuras (3-25) e (4-l), mostra que 

o comportamento obtido por nós para a amplitude de desaconto 

dação é semelhante ao obtido por Ferguson. A dependência 

em -i- prevista teoricamente é difícil de ser verificada já 

que o intervalo de temperatura utilizado, 4009C a 5109C, é 

muito pequeno para tanto; porém constata-se o decréscimo 

com e a anulação na temperatura de Curie. 

Baseados nessa análise é possível associarmos a zo. 

na de efeito magnético posterior, presente nas amostras vir 

gens, à formação de ordem direcional, "pilotada" pela iman­

tação local. O fato de os tratamentos térmicos feitos acima 

de Tc "apagarem" a memória de um tratamento térmico feito 

abaixo dela é uma clara indicação da veracidade dessa idéia 

(acima de Tc , E ( «> , T )=0). 

A energia de ativação de 3,2-0,2eU e 10 seg <©„< 10 seg, 

determinados para essa zona de efeito magnético posterior 

para a liga 50/50 dopada com 0,1% de Cr podem nos dar uma 

informação sobre o mecanismo envolvido. Apresentamos abaixo 

os resultados obtidos por outros autores em ligas Fe-Ni ne_s 

sa região de temperatura: 
^(sec) Amostra Medida 

~10~ 1 7 Fe-Ni 50/50+0,5% lYln EAIYII 

Fe-Ni 50/50 (3.IY1.) resis­
tividade 

-16 

~10 Fe-Ni 40-60 (purê permeai 
za média) bilidade 

Fe-Ni 40-60 (purê EAIYII 
za média) 
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Neiman e Shinjajev estudando em altas temperatu­

ras (acima de lOOO^c) a autodifusão do Fe nas ligas Fe-Ni , 

obtiveram, oara a liga 40-60 uma energia de ativação de 

2,6e\í e 0«, ~ 10 seg. . Nesse caso 9 W representa o tempo 

médio de salto de um átomo de Fe dentro da célula unitária 

da matriz, e a energia de ativação corresponde à altura da 

barreira de energia que um átomo de ferro deve vencer para 

saltar de um sítio a outro. Comias energias de ativação de­

terminadas para a ordenação por tratamentos térmicos são da 

mesma ordem que as determinadas por autodifusão, admite-se 

que a ordenação se dê através da migração dos átomos da liga 

por autodifusão» 

Considerando que a alteração nas porcentagens de fer_ 

ro e níquel assim como a presença de dopantes podem alterar 

tanto 9^ como £ <v , a dispersão observada nos resultados ob 

tidos pelos autores acima pode então ser entendida. Nosso 

resultado ,dentro dessas considerações, concorda com o conjun 

to de valores acima. É possível portanto que a relaxação ob 

servada corresponda à ordenação através da difusão dos áto­

mos da liga por intermédio das vacâncias térmicas (autodifu­

são) . 

IU-2. Amostras Irradiadas (defeitos introduzidos pela irr_a 
diação) 

Na liga Fe-Wi(50/50) a irradiação com nêutrons a tem 

peratura de (28 - 2)9C,introduz uma variedade de defeitos que 

se.aniquilam no intervalo de temperatura compreendido entre 

50SC e a temperatura de Curie, ou seja, na região acima do 

estágio III (inclusive) dos metais puros. No capítulo ante­

rior apresentamos nossos resultados experimentais utilizando 

uma nomenclatura própria, pois, a complexidade observada tor. 

na duvidosa a transposição pura e simples da terminologia u-

sada para os metais puros. 

Como já foi dito, para facilitar a discussão, separa 

remos nossas observações em duas partes: estágios presentes 

em temperaturas inferiores a 200SC e estágios presentes aci­

ma de 2005C . 
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IV-2-1. Estágios de difusão em temperaturas inferiores a 20090 

Nossos resultados evidenciam que na liga Fe-Ni (50/50) 

submetida à irradiação com neutrons à temperatura ambiente, 

a aniquilação se faz, em dois estágios: um, cujo máximo se 

situa em torno de 85SC (A) e outro na vizinhança de 160°X 

(B) (curvas (b>) e (jç) da fig. 3.1, curva (Jb) da fig.3.2 e 

'fig. 3.3) . 

lü. Chambron e o u t r o s ^ ^ , irradiando essa liga à 

temperatura do nitrogênio líquida com hêutrons e elétrons , 
~ % 2 

mostraram que para pequenas exposições (o,5x10 elétrons/cm ), 

a aniquilação dos defeitos criados se faz em dois estágios 

bem separados: um abaixo de OSC e outro entre 70°-C e 110°-C 

(fig. 4.2). 

D O S E S d 'Vradiar ion 

28.10 1 ' e lec t ron ' s / c m * 

0,5.10 

( a ) 

40-

20 

i \ 

1 \ 

4—V 

\ 
\ 
\ 

.200 _100 0 100 2 0 0 XZ 

Fig.4.2 - Estágios de difusão observados por medidas de ani 
sotropia magnética na liga Fe-Ni (50/50) irradia­
da a baixa temperatura com elétrons de 2 MeV « 
(de acordo com UJ.Chambron e outros, ref.43). 
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( 35) 
A.Chamberod v , através de medidas de efeito magné 

tico posterior, observou igualmente um estágio de difusão 

entre 7O0C e 1109C em amostras filiformes, submetidas à têni 

pera em água ou mercúrio, a partir de temperaturas próximas 

de 14009C (fig.4.3). A amplitude desse estágio é máxima 

quando o tratamento térmico prévio é feito na presença de 

hidrogênio e a têmpera é feita em mercúrio, procedimento es 

te que permite um resfriamento muito mais rápido. 

B r u s e t t i ^ ^ , estudando, através de medidas de ener 

gia anisotropia magnetocristalina induzida, amostras subme­

tidas à têmpera a partir da 10409C, também observou dois e_s 

tágios de difusão entre a temperatura ambiente e 2G09C. A 

temperatura de têmpera utilizada pelo autor favorece , em 

princípio, a criação de vacâncias simples. 

Analisando a desacomodação da permeabilidade ini -

ciai e admitindo um espectro logarítmico para a repartição 
(35) 

de constantes de tempo, Chamberod determinou uma ener­

gia de ativação média e limite para o processo corresponden 

te ao estágio A, de (1.10 - 0.15)BV/ enquanto Brusetti u 
r í í; j 

tilizando o método das tangentes , obteve energias de a-

tivação superiores a 1.1 e V podendo atingir 1 1 30 eu" . 0 r_e 

sultado de (1,25 - 0,10)eU por nós obtido, utilizando dois 

procedimentos diferentes, concorda, dentro da incerteza ex­

perimental com aqueles obtidos pelos autores acima citados. 

Em vista dessa concordância, podemos admitir que o defeito 

responsável pelo estágio A da liga Fe-Ni (50/50) 6 o mesmo, 

quer seja ele criado por irradiação com elétrons ou nêu-

trons, quer o seja por têmpera. 

Se a têmpera é realizada em mercúrio, o que permite 

um resfriamento muito rápido, verifica-se que acima de 110°-C 

há uma variação muito pequena na permeabilidade ao contrá­

rio do que acontece no caso de têmpera em água que é muito 

mais lenta (fig.4.3). Ora, a têmpera em mercúrio deve permjL 

tir a conservação de um número maior da vacâncias isoladas 

que de aglomerados (fig.4.3 ) . Baseada nas medidas de ener­

gia de ativação e nos resultados de têmperas rápidas e len­

tas, Chamherud associou o er-itágio A à migração da vacância 

simples e os estágios em temperaturas superiores (B,C,etc.) 



LU 
D 
gr 
y-
Lü 
Z 
O - 2 0 0 
< 

J 0 0 100 

Lü 
r -

< 
Lü 

ÜJ 
Q_ 

.200 .100 0 100 

T E M P E R A T U R E 

( a ) 

200 300*C 

- - " " H V 

/ 
/ 

/ 

/ 
l u 

(b) 

200 300*C 

Fig. 4.3 - E.IYI.P. observado em fios de ferro níquel temperadas: 
a) em ájyua 
b) em mercúrio 
(de acordo com A. Chamberod, ref, 35) 
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a migraçãu de vacâncias resultantes da destruição de comple­

xos e aglomerados. Observemos que o estágio A ocorre na mes 

ma região de temperatura onde, nos metais puros c.f.c, se 

^ituam os estágios III e IV aos quais, a maioria dos autores, 

associa a migração da vacância simples. Além disso,admite-se 

que a energia de ativação para a migração de vacâncias sim -

pies,nos metais puros, esteja compreendida entre 1,3 QV e 1,6 
o W (45)(46)(47) , , , 

eu , ou seja, da mesma ordem de grandeza da 

obtida para o estágio A. 

Estendendo o modelo acima, Brusetti sugeriu que o es 

tágio B corresponderia à destruição de um complexo, possive_l 

mente uma associação vacância-impureza. De acordo com essa 

suposição, a presença do estágio B em amostras purificadas 

por fusão por zona ( muito puras ) , poderia ser explicada pe_ 

la existência de impurezas em concentrações pequenas, impos­

síveis de serem eliminadas pelo tratamento purificador, e po_ 

de ser detetado por causa da grande sensibilidade das medi­

das magnéticas. 

Nossos resultados evidenciam modificações sensíveis 

nos estágios de difusão quando um outro elemento é adiciona­

do à liga; porém, na maioria dos casos ocorre superposição 

entre os vários estágios o que dificulta uma análise mais a-

profundada. Lembremos que, em consequência da adição à amos­

tra pura de pequenas concentrações (0,1^ e 0,5%) das impure­

zas Al, Si e Mo, a amplitude.dos efeitos observados é aumen­

tada enquanto que para grandes concentrações {2% e 4%) de lYlo 

ocorre o inverso. 

Para o Al e Mo na concentração de 0,1% a separação 

entre os picos A e B é suficiente para desprezarmos os efei­

tos de superposição ( ) . Nesse caso, observa­

mos que quando passamos da amostra pura para a dopada, o pi_ 

co A cresce, de um valor da ordem de 120 G/0e para um valor 

de aproximadamente 250 G/0e enquanto B varia de um valor 

~70 G/0e para ~150 G/0e . 

Resultados semelhantes aos acima descritos foram ah 

tidos para o Ni ( c f c ) ^ 4 0 ^ . Quando este metal é dopado com 

0,5^ de Si, Co, Cu ou Sb, e irradiado com elétrons, ocorre 

um aumento na amplitude de todos os estágios de difusão, ou 

seja, há um crescimento da taxa de produção de defeitos pro-
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Voceda pula impureza; asse aumento não 4 o mesmo pai n i o 

dos os estágios, sendo os estágios II e III os mairj drástica, 

mente alterados ( ~2 a 3 vezes ) . Esse comportamento não foi 

observado no ferro puro ( b . c . c ) . Admi te-se ̂ ^ que a prestm 

ça da impureza altera os mecanismos da criação de defeitos 

durante a irradiação: pode estabilizar pares (vacância-in 

tersticial) instáveis dificultando a recombinação, pode des-

focalizar colisões focalizadas que terminem numa vacância,etc 

Admitiremos também que em nossas ligas dopadas com 

baixas concentrações de impurezas (0,1% e 0,5%) a amplifica­

ção dos estágios se dê de maneira semelhante ao que ocorre 

no Ni, embora uma comprovação desse modelo ainda não tenha 

sido obtida. 

Em vista dessas considerações não podarem invalidar 

o modelo de vacâncias para o estágio A e em vista da concor­

dância entre o nosso valor de energia de ativação e os de 

Chamberod e Brusetti, admitiremos essa modelo como válido. 

Então, o valor de energia de ativação obtido para o estágioA 

da amostra dopada com lílo significa que essa impureza dificuJL 

ta a migração da vacância. 

No estágio B ocorrem alterações bastante notáveis 

quando a amostra é dopada com Al e Si: 

o aumento da concentração de Al de 0,1% a 0,5% provoca ajj 

mento na superposição dos dois estágios tanto para a irra 

diação de 5 horas como para a de B horas. 

os efeitos da dopagem com Si se mostram muito mais cornple 

xos. Para uma dopagem de 0,1% de Si os estágios A e B es­

tão presentes; para 0,5% de Si é possível se observar a-

llm dos estágios A e B um outro em torno da 2109C, para 

2% de Si somente um estágio de grande largura é observado. 

Toda essa complexidade somente pode ser entendida cp_ 

mo sendo devida à formação de associações entra os defeitos 

introduzidos pela irradiação e os átomos de Si e Al como por 

exemplo, os complexos vacância-impureza, intarsticial-impure_ 

za e outros. Lembremos que essa complexidade associada à adi. 

ção de Si também foi observada nos estágios presentes a bai­

xa temperatura na liga FeNi 50/5 0 ^ ^ . 

Finalmente observemos que nossos resultados vêm de 
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encontro aa idéias de Chamberod e Brusatti sem contudo com­

prová-las. 

IU-2-2. Estágios de di f u são em temperaturas superiores a_200QÇ 

Acima de 2009C, tanto na amostra pura como nas amos­

t r a s dopadas, segue-se um efeito magnético posterior de am -

plitude praticamente constante com ligeiras variações do ua 

lor de permeabilidade inicial. A permeabilidade medida durarj 

te tratamentos térmicos isócronos, a temperaturas inferiores 

a ~45DPC varia muito pouco e a existência de defeitos é mais 

visível através das medidas de EIYIP . 

Admite-se que a presença de impurezas favorece a p r j 3 

cipitação dos defeitos pontuais em aglomerados de vacâncias 

e intersticiais que se dissociam em temperaturas superiores 

a 2 0 0 5 C ^ ^ ^ ^ . De fato, experiências de aquecimento pulsa 
(45) ~~ do realizadas por Brusetti em amostras temperadas, evi -

denciaram que o produto da dissociação desses defeitos poda 

induzir o estágio A previamente eliminado por um tratamento 

térmico conveniente. 

Nós admitiremos que os resultados obtidos correspon­

dem à desagregação desses aglomerados e nos contentaremos em 

fazer algumas observações somente sobre suas naturezas. Um 

estudo mais completo exigiria o conhecimento da estrutura das 

ses defeitps e dos produtos de sua dissociação, assim como 

da energia de ativação de cada processo elementar. 

os aglomerados que se dissociam em torno de 250SC (está -

gio C) nas amostras irradiadas e que também são observa -

dos após têmpera, não contêm, sem dúvida, senão algumas 

vacâncias, pois, a energia de dissociação dos mesmos é 

muito menor que a energia de auto difusão, que caracteri-
~ . (50) 

za a evaporação de vazios . 

acima de 2509C, os aglomerados menores, podendo ou nao 

conter átomos de impureza, se dissociam e as vacâncias 

e/ou os intersticiais liberados se reagrupam em parte s_o 

bre os aglomerados mais volumosos que, por sua vez, se 

dissociam a temperaturas mais elevadas, o que explica a 

continuidade dos fenômenos registrados acima da 200^C . 
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IV -2-3. Sobre _a natureza das bandas de E . IYI. P. em ligas 

irradiadas 

As bandas de efeito magnético posterior, por nós dje 

tetadas, desaparecem à medida que elas acontecem e são acorn 

panhadas da forte decréscimo de permeabilidade, que é par -

cialmente restaurado após cada desimantação. As medidas efe 

tuadas durante os tratamentos térmicos isócronos, feitas com 

as paredes de Bloch fixas, evidenciam uma diminuição do va­

lor da permeabilidade à temperatura ambiente no intervalo de 

50°C a ~ 32u.eC. . 

0 comportamento acima pode ser explicado pelo esta­

belecimento de ordem na liga pois: 

a) há uma correspondência entre as medidas de EAIYII ( ordem 

direcional) no equilíbrio e as bandas de EIYIP em amos 

trás não irradiadas (lV/-l) . 

b) na região de temperatura onde aparecem as bandas de EIYIP 

nas amostras irradiadas, são detetados "picos" de 
r D m T ( 3 5 ) ( 4 3 ) (44) , . .... ~ , 
EAIYIIX e sensíveis modificações na curva de 

histerese que os autores associaram à ordenação. 

c) segundo Néel (seção 1-5), numa liga ferromagnéti ca,quan 

do a difusão de um defeito possibilita a permutação en­

tre os átomos, estabelece-se sob a ação da imantação lo 

cal uma estrutura que corresponde a um estado de ener­

gia magnética mínima e que tende a fixar em cada ponto 

a direção da imantação, Para, durante as medidas de EIY1P, 

se deslocar a parede de Bloch, ou seja, para se mudar 

localmente a direção da imantação, será necessário for_ 

necer uma energia maior do que no estado desordenado ; 

isto se traduz macroscopicamente por uma diminuição da 

permeabilidade magnética. 

Além disso, se as zonas de EIYIP correspondessem a um 

defeito anisotrópico a permeabilidade seria restaurada a 

temperaturas mais elevadas, seja após a aniquilação do de­

feito, seja quando o mesmo se torna suficientemente móvel 

para acompanhar as variações de imantação durante a medida. 

f-sse tipo de efeito magnético posterior associado à 

reorientação de um defeito anisotrópico é observado para os 

http://32u.eC
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intersticiais de H, C e N nas ligas Fe-Ni. Para a liga FeNi 

50/50 a reorientação do H ocorre abaixo da temperatura am -

biente (região não estudada), enquanto que a do C e N ocor­

re em torno de 100 f lC^ 5 2^ . 

Pds: o fato da reorientação do C não ter sido observada nas 

amostras virgens pode ser interpretado como uma confirmação 

da excelente pureza de nossas amostras e da eficiência do 

tratamento inicial. 

IV-3. Sobre _a inversão no comportamento da permeabilidade 

3á vimos na seção (1-8) que na liga FeNi (50/5 0) o-

corre uma transição ordem-desordem cuja temperatura crítica 
r (32) ~ 
é de 3 2 0 9 C v ; durante irradiação em temperaturas inferia. 
res à temperatura crítica, a ordem a longo alcance pode se 

desenvolver. Além dessa ocorre certamente a ordem di recio-
(35) 

nal. Chamberod v 7 estudando a interação entre esses dois 

tipos de ordem em monocri s tai s de Fe-Ni mostrou que as or­

dens direcional e FeNi a longo alcance desenvolvem-se simul 

taneamente nessa liga sendo mais rápida a evolução da pri -

meira. Para pequenas exposições de nêutrons o efeito da or­

dem direcional é predominante. 

Observemos que a temperatura onde se inicia a inver­

são da permeabilidade, na maioria das amostras, é da mesma 

ordem da temperatura crítica de transição ordem-de sordem (Ta 

bela III-1). Isto vem reforçar a idéia de que os decréscimos 

de permeabilidade correspondem à ordenação da liga enquanto 

os aumentos correspondem à destruição dessa ordem. De acor­

do com os resultados de Chamberod, podemos admitir então que 

um pequeno grau de ordem FeNi a longo alcance e a odem di -

recional, desenvolvem-se na liga através da migração dos de_ 

feitas introduzidas por nossas irradiações. 

Nossas observações de CÍT1P evidenciam, nas ligas ir­

radiadas, a presença de difusão da defeitos em todo o i n ter. 

valo de temperatura situado entre T | ( temperatura em que há 

modificação de comportamento) e "T (temperatura de Curie) . 
2 

Associamos essa difusão à destruição de aglomerados de de -

feitos (seção IV-2-2). Nessa região de temperatura tanto os 

intersticiais como as vacâncias têm grande mobilidade e uma 
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vez escapando de um aglomerado tendem a destruir o excesso 

de ordem presente. 

Acima de 37Q9C, nossas resultados nas amostras não 

irradiadas (desordenarias) mostram a presença de EIYIP , Na sa_ 

ção IV-l associamos esse EIYIP à ordenação direcional por in­

termédio das vacâncias térmicas. 

Então o ligeiro crescimento acima da temperatura de 

inversão deve corresponder à destruição de um pequeno grau 

de ordem a longo alcance através dos defeitos liberados pe­

los aglomerados enquanto que o rápido crescimento em torno 

de 450SC deve corresponder à destruição da ordem direcional, 

por intermédio dos defeitos oriundos dos aglomerados e das 

vacâncias térmicas. 

IV-4. Temperatura de Curie 

(53) 

As primeiras medidas de UJakelin e Yates v , da tem 

peratura de Curie em ligas de FeNi em função da composição, 

evidenciaram um "pico" nas vizinhanças de 75% de Ni, que os 

autores associaram à formação de ordem FeNij . Para essa 

composição observaram decréscimo da temperatura de Curie da 

liga desordenada quando da adição de lYlo . 

Experiências mais r s c e n t B S ^ 2 ^ 5 ^ mostraram a exis, 

tência de um outro pico nas vizinhanças da concentração 

50% Fe, associado à ordem Fe-Ni. Paralelamente observou-se 

um forte aumento da temperatura de Curie com a ordenação : 

por exemplo a temperatura de Curie no estado ordenado, para 

a combinação 37% de Ni, é superior em 320°X à do estado de­

sordenado, enquanto que para a composição 50/50 essa separja 

ção á da ordem de 200°X 

N é e l ^ 5 5 ^ 5 6 ^ propôs para a integral de troca média, 

de uma liga AB a relação: 

NAA JAA + NAB J A B + NBB J

B B 

N + N + N 
AA AB BB 
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onde N A A , N A R e NRg representa o número de pares AA, AB e 

BB e 3 A A , J A B e 3 B B as integrais de troca relativas 

a esses diferentes pares» A esta integral de troca mé­

dia 3 está associada uma temperatura de Curie» A Tem 

peratura de Curie será maior quanto maior for D . 
(32) 

Marchand partindo dessa expressão e utilizando o 

parâmetro de ordem a curto alcance, a , exprimiu a in­

tegral de troca média no estado ordenado e desoroenado 

por i 

*—' — o 1 
3ord. - 3 des. = ft OpeNi - y ( 3FeFe> + ̂ NiNi) > 

com * 3 F E N I > 2 ^ e F e + ^ N I N I 

Dessa expressão iremos que se a liga se ordena, ou sjl 

ja, se a cresce, a temperatura de Curie aumenta» 

Os valores por nos determinados para a temper- tura de 

Curie estão resumidos na tabela III-1. Podemos observar que: 

o valor, por nos determinado, de (506 Í 2) eC para a amos­

tra 50/50 (F.Z.) virgem, discorda ligeiramente, de início, 
í 53) 

dos valores: 5209C obtido por lüakelin e Yates ', 5128C 

obtido por A. F e r r o ^ ^ e 500 0 c obtido por Marchand^ e 

Barruel ' para a liga desordenada» 

tanto nas amostras virgens como nas irradiadas, a tempera_ 

tura de Curie decresce com o aumento da concentração de 

impurezas. Para a liga FeNi (50/50) a adição de Mo decrejs 

ce a temperatura de Curie de modo semelhante ao obtido 
{ 5 3 ) 

por Ulakelin e Vates para a liga FeNi3 dopada com es-

es impureza» 

ocorrem ligeiras diferenças entre as temperaturas de Curie 

de amostras virgens e irradiadas; essa diferença ê bem ní. 

tida para a liga dopada com 2% de Mo, 

o decréscimo da Tc provocado pela adição de Mo ê superior 

ao provocado pela adição de Si e Al, para iguais concen -

trações. 

De acordo com as considerações expressas no início 

dessa seção, e de se esperar que a temperatura de Curie da 



liga irradiaria suja supurior à (ia liga vjiqpm, o que prova -

velmente oxpJica a ligeira diferença ob se r \/a da. Por outro la_ 

do, um grau de ordem superior ao permitido polo equilíbrio 

termodinâmico, presente na liga, somente é destiuido rapi (la­

mente acima de 45091: (seção Tu"-3). Sa a adição da uma impure, 

za decresce a temperatura de Curie, pode acnntncer que uma 

parte da ordem presente na amostra irradiada não tenha condjL̂  

ções de ser destruída (por exemplo se T L ' T,); este argumen­

to explicaria o nítido aumento de Tc na amostra dopada com 

2% de Mo e irradiada» 

Em vista da dependência da temperatura de Curie com 

o grau de ordem e com a presença de impurezas, a ligeira dis 

cordância entre o valor obtido por nós e pelos autores acima 

citados, para a liga FeNi 50/50 virgem, não deve ser tão s_é 

ria; os tratamentos iniciais e o grau de pureza seguramente 

são diferentes. 

IÜ-5. Influência do ITIolibdênio 

Nossos resultados evidenciam os seguintes fatos para 

a liga dopada com lílo : 

1) a adição de 2% de Mo diminui a taxa de desacomodaçao, ou 

seja, a ordenação direcional se processa mais lentamente 

do que na amostra pura, na zona de EMP que ocorre nas a-

mostras virgens (fig.3,13); 

2) a amplitude de variação da permeabilidade de amostras ijr 

radiadas diminui quando se adiciona à amostra pura 2% e 

4% de Mo (fig.3.12). 

Poderemos levantar inicialmente as seguintes hipóte 

ses compatíveis com esses resultados: 

a) a adição de Mo aumenta somente a energia de formação da 

vacância. Se isto ocorre, a uma temperatura T a concen -

tração de vacâncias em equilíbrio térmico, dada pela ex, 

pressão (1-4), será menor na amostra dopada do que na a-

mostra pura. Como o EMP entre 370°-C e a temperatura de 

Curie se dá através da migração das vacâncias em equilí­

brio térmico (seção IV-l), uma diminuição na concentra -

ção dessas vacâncias, implica numa diminuição da taxa de 
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desacomodaçao (fato 1)« 

b) a adição de (Tlo aumenta somente a energia de migração da 

vacância. Se a energia de migração da vacância na amos -

tra dopada é maior do que na amostra pura, o número to­

tal de saltos efetuados na unidade de tempo pelas vacân­

cias na temperatura T (expressão 1-7), será menor na pri_ 

meira do que na segunda. Consequentemente, de acordo com 

(IV-1), a desacomodaçao na amostra dopada será mais len­

ta (fato 1 ) . 

c) a adição de üio altera os mecanismos de criação de defei­

tos durante uma irradiação. Se isto ocorre, após uma ir­

radiação de amostras dopadas obteremos uma concentração 

de defeitos diferente da obtida para a amostra pura. Se 

essa concentração de defeitos diminuir com a dopagem, en 

tão, a amplitude dos efeitos que dela dependem também 

diminuirá. 

d) a adição de IDo em concentrações elevadas inibe o desen -

volvimento de ordem através de outros mecanismos» 

Analisemos as proposições acima: 

Sabemos que numa liga as vacâncias podem interagir 

com os átomos do soluto. Devido a essas interações admite-se 

que para a vacância a energia de formação ê menor e a ener -

gia de migração é maior na liga do que no metal puro de ori 
(57) 

gem ' « Este comportamento, de fato, foi verifiçado experi 
(58) (5 g) 

mentalmente para as ligas Ag-Zn ', Cu-Al v '. De acordo com 

estas observações, ê de se esperar que a adição de uma impu­

reza a uma liga diminua a energia de formação da vacância » 

Então a hipótese (a) pode ser considerada irrealista e ser 

excluída. Porém, a hipótese (b) continua válida. De fato, a 

energia de migração determinada para o estágio A na amostra 

dopada com 0,1% de lílo, o qual foi associado à migração da vai 

cancia, vem confirmar esta suposição {seção I V - 1 ) . 

Porém, se apenas (b) for vali da, a amplitude do está 

gio A nas amostras dopadas com !Ylo, não deveria ser alterada 

pela irradiação; este estágio deveria apenas se deslocar pa_ 

ra temperaturas mais elevadas. Isto contudo não ocorre (fato 

2) . Consequentemente, apenas a hipótese (b), não explica os 

resultados experimentais. 
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S e o M o a l t e r a u m d o s m e c a n i s m o s p o s s í v e i s d e c r i a ­

ç ã o d e d e f e i t o s ( h i p ó t e s e c ) , a c o n c e n t r a ç ã o d e s t e s , a p ó s 

u m a i r r a d i a ç ã o , n a a m o s t r a p u r a á d i f e r e n t e d a e x i s t e n t e n a 

a m o s t r a d o p a d a . N a s e ç ã o ( I V - 2 - l ) a d m i t i m o s q u e p e q u e n a s a -

d i ç õ e s d e i m p u r e z a ( 0 , 1 % e 0 , 5 % ) a u m e n t a m a t a x a d e c r i a ç ã o 

d e d e f e i t o s , d e m o d o s e m e l h a n t e a o q u e o c o r r e n o N i p u r o . 

- E n t ã o d e v e r í a m o s t e r p a r a a s d o p a g e n s e l e v a d a s ( 2 % e 4 % ) ura 

a u m e n t o n a c o n c e n t r a ç ã o d e d e f e i t o s ; i s t o i m p l i c a r i a n u m 

c o m p o r t a m e n t o c o n t r á r i o a o o b s e r v a d o e x p e r i m e n t a l m e n t e ( f a ­

t o 2 ) . P o r é m , ê p o s s í v e l p e n s a r m o s q u e e x i s t a u m a c o n c e n t r a 

ç ã o c r í t i c a d e ITIo a b a i x o d a q u a l a t a x a d e c r i a ç ã o d e d e f e i . 

t o s é a u m e n t a d a a a c i m a d e l a e s s a t a x a é d i m i n u í d a ; a s s i m o 

c o m p o r t a m e n t o o b s e r v a d o p o d e r i a s e r e n t e n d i d o . E s s a s i d é i a s 

p o d e m s e r t e s t a d a s m e d i n d o - s e a c o n c e n t r a ç ã o d e d e f e i t o s i j n 

t r o d u z i d o s p o r u m a i r r a d i a ç ã o , p o r e x e m p l o , a t r a v é s d a v a -

r i a ç ã o d e r e s i s t i v i d a d e r e s i d u a l . E s s a s i r r a d i a ç õ e s e m e d i ­

d a s d e v e m s e r f e i t a s e m t e m p e r a t u r a s s u f i c i e n t e m e n t e b a i x a s 

( N % l í q u i d o ) d e f o r m a a e v i t a r q u e a l g u n s d e f e i t o s s e a n i -

q u i l e m . N a s c o n d i ç õ e s a t u a i s d e n o s s o g r u p o , e s t a s e x p e r i i n 

c i a s s ã o i m p r a t i c á v e i s p o r n ã o d i s p o r m o s d e u m d i s p o s i t i v o 

d e i r r a d i a ç ã o a b a i x a t e m p e r a t u r a . Em o u t r a s p a l a v r a a b í p ó 

t e s e ( c ) n ã o p o d a s e r t e s t a d a . 

S a b e - s e q u e a a d i ç ã o d e i m p u r e z a s i n i b e a f o r m a ç ã o 

d e o r d e m a l o n g o a l c a n c e ^ ^ . P a r a a l i g a F e N i g , a a d i ç ã o 

d e i m p u r e z a s c o m o \ ) , C r , ITIo e Uí i n i b e a o r d e m a l o n g o a l c a j i 

c e e n q u a n t o q u e S i f G e , ITIn n ã o a f e t a m a o r d e n a ç ã o . 

G o m a n ' k o v e o u t r o s ^ ^ ^ , e s t u d a n d o , a t r a v é s d a d i f r a 

ç ã o d a n ê u t r o n s , a l i g a F e N i d o p a d a c o m e s s a s i m p u r e z a s , 

e m c o n c e n t r a ç õ e s v a r i a n d o d e 0% a 8% e m e d i n d o o p a r â m e t r o 

d e o r d e m a l o n g o a l c a n c e a p ó s t r a t a m e n t o s t é r m i c o s i d ê n t i -

c o s , v e r i f i c a r a m d e f a t o e s s e c o m p o r t a m e n t o . P a r a o c a s o e s 

p e c í f i c o d o ITIo o b s e r v a r a m q u e a a d i ç ã o d e 4 % d e s t e , e l i m i n a 

p r a t i c a m e n t e a p o s s i b i l i d a d e d e o r d e m a l o n g o a l c a n c e . 

A s i n v e s t i g a ç õ e s d e s s e s a u t o r e s m o s t r a r a m a i n d a , q u e 

n e s s a s l i g a s d o p a d a s , a l é m d a m u d a n ç a d e e s t r u t u r a o c o r r e m 

t a m b é m a l t e r a ç õ e s n a c o n f i g u r a ç ã o e l e t r ô n i c a d o e s t a d o 3 d . 

P r o p u s e r a m e n t ã o q u e a d i s t r i b u i ç ã o e s p a c i a l d a p e r t u r b a ç ã o 

i n t r o d u z i d a p e l a i m p u r e z a r e f l e t e a i n t e r a ç ã o d e s t a c o m o s 

á t o m o s d a m a t r i z . E s t a p e r t u r b a ç ã o p o d e s e r c o n s i d e r a d a c o -
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mo sendo basicamente de dois tipos: 

em alguns casos a perturbação I localizada no átomo de 

impureza e os momentos magnéticos da matriz não se modi­

ficam? 

e m outros casos, a impureza dopante muda os momentos majj 

néticos dos átomos vizinhos em várias esferas de coorde­

nação. 

Para o ITIo, o qual substitui um átomo de Fe, a per -

turbação & do segundo tipo. Este interage fortemente com á~ 

tomos de Ni . Na estrutura ordenada FeNi3 » um átomo de fer_ 

r o tem na sua segunda esfera de coordenação oito átomos de 

ferro. Então a substituição de um átomo da ferro por ITIo pro 

vaca a ocupação preferencial dos sítios da segunda esfera , 

por átomos de Ni a a superestrutura é inibida. 

Um mecanismo desse tipo não pode 3er em princípio BX 

cluído como sendo o responsável pelos fatos (l) a (2). A 

perturbação eletrônica introduzida pelo (Do tanto na liga 

F e N i como na lifa F e N i j pode ser a mesma. Na estrutura or­

denada F e - N i , um átomo de Fe tem oito átomos de Ni e seis 

átomos de Fe na primeira esfera de coordenação e seis áto -

mos de Fe na segunda. Se o (Tio interage atrativamente com os 

átomos de Ni ê possível que estes ocupem com maior probabi­

lidade as vizinhanças da impureza, inibindo assim a ordena­

ção. Então, a hipótese (d) pode ser verdadeira. 

Gomo mostramos, a diminuição, da taxa de ordenação 

(fato 1 ) e da amplitude de variação de permeabilidade (fa -

to 2) pode ser associada ao mecanismo (b) e uma decisão so­

bre a ação dos mecanismos (c) e (d) somente pode ser obtida 

após experiências complementares. 
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V - CONCLUS0ES 

0 e s t u d o , p o r n o s r e a l i z a d o , p e r m i t i u - n o s v e r i f i c a r 

q u e a o r d e m d i r e c i o n a l s e d e s e n v o l v e n a l i g a f e r r o - n í q u e l 

( 5 0 / 5 0 ) e q u e o e s t a b e l e c i m e n t o d e s s a o r d e m p o d e s e r a c o m p a _ 

n h a d o a t r a v é s d o EITIP . 

P o d e m o s e n t ã o o b s e r v a r q u e : 

a l i g a s e o r d e n a , p o r t r a t a m e n t o s t é r m i c o s , n a r e g i ã o c o m 

p r a e n d i d a e n t r e 3 7 0 S C e a t e m p e r a t u r a d e C u r i e . A e n e r ­

g i a d e a t i v a ç ã o d e s s e p r o c e s s o d e o r d e n a ç ã o é d a m e s m a 

o r d e m d a e n e r g i a d e a t i v a ç ã o p a r a a d i f u s ã o d o F e e d o 

N i n a l i g a o q u e n o s p e r m i t e c o n c l u i r q u e a o r d e n a ç ã o p o r 

t r a t a m e n t o s t é r m i c o s s e d e s e n v o l v e p o r a u t o - d i f u s ã o ; 

a i r r a d i a ç ã o c o m n ê u t r o n s r á p i d o s a c e l e r a o p r o c e s s o d e 

o r d e n a ç ã o : n a s l i g a s i r r a d i a d a s a o r d e m d i r e c i o n a l f o i 

o b s e r v a d a , a p ó s t r a t a m e n t o s t é r m i c o s , d e s d e a t e m p e r a t u ­

r a d e 5 0 9 C . N e s s a c a s o a o r d e n a ç ã o s e d á p e l a m i g r a ç ã o 

d o s á t o m o s d a l i g a , f a c i l i t a d a p e l a p r e s e n ç a d o s v á r i o s 

d e f e i t o s i n t r o d u z i d o s p e l a i r r a d i a ç ã o ; 

a t e m p e r a t u r a d e C u r i e d a s l i g a s p a r c i a l m e n t e o r d e n a d a s 

( l i g a s i r r a d i a d a s ) ê l i g e i r a m e n t e * r » f e r i o r à d a s l i g a s 

d e s o r d e n a d a s ( l i g a s n ã o i r r a d i a d a s ) ; 

a t e m p e r a t u r a d e C u r i e d a s l i g a s d o p a d a s c o m A l , S i a ITIo 

á i n f e r i o r a t e m p e r a t u r a d e C u r i e d a l i g a p u r a . P a r a i -

g u a i s c o n c e n t r a ç õ e s d e i m p u r e z a o d e c r é s c i m o p r o v o c a d o 

n a t e m p e r a t u r a d e C u r i e p e l o ITIo é m a i o r d o q u e o p r o v o c i a 

d o p e l o S i e A l • 

N o e s t u d o d o s d e f e i t o s i n t r o d u z i d o s p e l a i r r a d i a ç ã o 

c o m n ê u t r o n s r á p i d o s à t e m p e r a t u r a a m b i e n t e , p u d e m o s v e r i f i 

c a r q u e : 

a a d i ç ã o d e S i , A l e ITIo à a m o s t r a p u r a , e m c o n c e n t r a ç õ e s 

p e q u e n a s ( 0 , 1 % e 0 , 5 % ) p r o v o c a a u m e n t o d a a m p l i t u d e d o s 

e s t á g i o s d e d i f u s ã o , d e m o d o s e m e l h a n t e a o q u e o c o r r e 

q u a n d o i m p u r e z a s s ã o a d i c i o n a d a s a o N i p u r o . A d i ç õ e s d e 

ITIo e m c o n c e n t r a ç õ e s e l e v a d a s ( 2 % e 4 % ) p r o v o c a a d i m i n u i 

ç ã o d a a m p l i t u d e d o s e s t á g i o s ; 
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admitindo o modelo de Chamberod v ' as vacâncias migram 

em torno de 80SC na amostra pura com uma energia de ati­

vação de l,25eV ; 

a adição de 0,1% de lílo provoca o aumento da energia de 

ativação da vacância para l,4eV , dificultando a sua mi_ 

yração; 

acima de 110SC se aniquilam defeitos mais complexos e es. 

tes correspondem a associação dos defeitos introduzidos 

pela irradiação, entre eles ou com as impurezas. Tais re 

sultados vêm de encontro às idéias de C h a r n b e r o d ^ e 

Brusetti^ 4 4^ . 

Verificamos que nas ligas irradiadas e submetidas a 

tratamentos térmicos isócronos e lineares ocorre uma inver­

são de comportamento da permeabilidade magnética. Essa in­

versão se inicia em torno da temperatura crítica de transi­

ção ordem-desordem (320SC) e é acelerada em torno de 450°C. 

Interpretamos esse resultado associando o comportamento a-

baixo de 320QC ao estabelecimento simultâneo de um pequeno 

grau de ordem a longo alcance FeNi e da ordem direcional e, 

o comportamento acima de 3202C à destruição da ordem. Assim, 

entendemos o início da inversão como correspondendo à des -

truição da ordem a longo alcance, por intermédio dos defei­

tos oriundos da aniquilação de aglomerados, e o aceleramen­

to da inversão como causado pela destruição da ordem dire -

cional por esses defeitos e pelas vacâncias térmicas. 

Esses resultados se confirmada nossa interpretação, 

sao interessantes pois sugerem a utilização de medidas de 

permeabilidade magnética inicial para a determinação da tejm 

peratuxa crítica de transição ordem-desordem em ligas ferrai 

magnéticas. 

Observamos uma diminuição da taxa de ordenação por 

tratamentos térmicos (entre 3709C e Temperatura Curie) na 

liga dopada com 2% de Iflo . Esse efeito é acompanhado da di­

minuição da amplitude dos estágios da difusão quando essa 

liga I irradiada. Tentamos interpretar esses resultados le­

vantando um certo número de hipóteses consistentes com nos 

sas observações experimentais. Através da análise de cada 
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u m a d e s s a s h i p ó t e s e s e u t i l i z a n d o r e s u l t a d o s d e o u t r o s a u t o 

r e s e m o u t r o s m e t a i s e l i g a s , c o n s e g u i m o s e l i m i n a r a l g u m a s 

d e l a s s e m c o n t u d o r e s o l v e r m o s o p r o b l e m a . U m a s o l u ç ã o m a i s 

r e a l i s t a d o s e f e i t o s d a a d i ç ã o d e ITIo em c o n c e n t r a ç õ e s e l e v a _ 

d a s s o m e n t e p o d e r á s e r o b t i d a c o m e x p e r i m e n t o s c o m p l e m e n t a ­

r e s . 

S u g e s t õ e s 

D a d a a v a s t i d ã o d e s s e a s s u n t o o t r a b a l h o p o r n ó s de_ 

s e n v o l v i d o p o d e s e r q u a l i f i c a d o c o m o u m a p e q u e n a c o n t r i b u i ­

ç ã o e é e v i d e n t e m e n t e i n c o m p l e t o . P o d e m o s s u g e r i r , d e a c o r ­

d o c o m o s o b j e t i v a s p r e t e n d i d o s , p o r f u t u r o s i n t e r e s s a d o s , u 

ma s é r i e d e p o s s í v e i s t r a b a l h o s . 

S e o i n t e r e s s e f o r u m e s t u d o m a i s a p r o f u n d a d o d e de_ 

f e i t o s n a l i g a s u g e r i m o s : 

a l é m d a t é c n i c a a q u i u t i l i z a d a , o u s o da o u t r a s : m e d i d a s 

d e r e s i s t i v i d a d e , d e a n i s o t r o p i a m a g n e t o c r i s t a l i n a , d e a 

t r i t o i n t e r n o e d e m i c r o s c o p i a e l e t r ô n i c a ; 

i r r a d i a ç õ e s e m t e m p e r a t u r a s b a i x a s ( H c l í q u i d o ) c o m e l j § 

t r o n s e n ê u t r o n s r á p i d o s . A p a r t i r d e r e s u l t a d o s c o m i r ­

r a d i a ç õ e s c o m e l é t r o n s d e e n e r g i a s - c r e s c e n t e s p o d e - s e t e n 

t a r e n t e n d e r o s r e s u l t a d o s d e i r r a d i a ç õ e s c o m n ê u t r o n s . 

L e m b r e m o s a q u i q u e a c o m p r e e n s ã o d a s e s t r u t u r a s d e d e f e i _ 

t o s e x i s t e n t e s e m t e m p e r a t u r a s s u p e r i o r e s à t e m p e r a t u r a 

a m b i e n t e , p r e s s u p õ e o c o n h e c i m e n t o d a s e s t r u t u r a s p o s s í ­

v e i s d e e x i s t i r e m t e m p e r a t u r a s i n f e r i o r e s ; 

e s t u d o s p a r a l e l o s d o s d e f e i t o s i n t r o d u z i d o s p o r t ê m p e r a , 

e m l i g a s d o p a d a s . T a i s e s t u d o s s ã o s e l e t i v o s n o s e n t i d o 

d e q u e e x c l u e m , d o s r e s u l t a d o s , o s d e f e i t o s d e n a t u r e z a 

i n t e r s t i c i a l o P o d e - s e a s s i m t e s t a r a i d é i a d e B r u s e t t i 

d e q u e o e s t á g i o B c o r r e s p o n d e a u m a a s s o c i a ç ã o v a c â n c i a 

i m p u r e z a ; i s t o n ã o n o s f o i p o s s í v e l d e v i d o à g r a n d e c o m ­

p l e x i d a d e i n e r e n t e à s i r r a d i a ç õ e s n o r e a t o r . 

P o d e m o s s u g e r i r a u t i l i z a ç ã o d a d e s a c o m o d a ç ã o d a per_ 

m e a b i l i d a d e m a g n é t i c a i n i c i a l e n t r e 3 7 0 9 C e a t e m p e r a t u r a 

d e C u r i e ( o r d e m d i r e c i o n a l ) p a r a o e s t u d o d a n u c l e a ç ã o d e 

c a v i d a d e s ( v o i d s ) , d u r a n t e i r r a d i a ç ã o n o c a r o ç o d o r e a t o r . 
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Através da comparação das cinéticas no reator e fora dele, 

em iguais temperaturas, pode-se ter uma informação sobre a 

supersaturação de vacâncias a qual propicia o surgimento des 

sas cavidades. Para este estudo, medidas paralelas de mi 

croscopia eletrônica são necessárias. Este aspecto ê de gran 

de interesse tecnológico nos dias de hoje. 

Se o interesse for um estudo mais aprofundado da 

temperatura crítica de transição ordem-desordem na liga 

FeNi e da sua dependência com impurezas, sugerimos as me­

didas de permeabilidade pela sua grande sensibilidade. Para 

tanto devem ser feitas cinéticas no reator de modo semelhar» 

te ao que se faz com resistividade (vide ref. 32). 

Quando à influência do fTJo pode-se, determinar o grau 

de ordem a longo alcance e verificar sua dependência com a 

concentração dessa impureza. Assim poder-se-á concluir se a 

adição de ITIo em concentrações elevadas inibe a ordenação • 

Alguns probleminhas serão enfrentados e para contorná-lor 

sugerimos: 

acelerar a ordenação através de irradiações com elétrons 

de forma a evitar a ativação das amostras o que prolonga, 

ria e dificultaria excessivamente as medidas. 

usar difração de nêutrons. Não aconselhamos a utiliza­

ção de difração de raios X devido às grandes dificulda -

des que teriam de ser enfrentadas para a obtenção dos re 

sultados. Um resumo dos problemas que surgiriam pode ser 

encontrado na ref®62 « 
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