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Проведено прямое измерение магнитокалорического эффекта в сплаве DyNi2 в квазиадиабатиче-
ских условиях с помощью сверхпроводящей криомагнитной системы в магнитных полях до 10 Тл и
диапазоне температур от 15 до 70 K. По результатам измерений показано, что в сплаве DyNi2 в об-
ласти фазового перехода при температуре криостатирования 46 K и магнитном поле 10 Тл, макси-
мальное значение адиабатического изменения температуры составляет ∆Tad = –6.2 K.
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ВВЕДЕНИЕ
Актуальным направлением в области твердо-

тельного магнитного охлаждения при низких
температурах является применение магнитных
материалов, обладающих магнитными фазовы-
ми переходами в данной области температур [1,
2]. Воздействие магнитного поля на такие мате-
риалы вызывает магнитокалорический эффект
(МКЭ), характеризующийся изменением энтро-
пии магнитной подсистемы твердого тела ΔSmag в
изотермических условиях или его температуры
ΔTad в адиабатических [3, 4].

Перспективными материалами для примене-
ния в области криогенных температур являются
редкоземельные металлы [5–7] и интерметалли-
ческие соединения фаз Лавеса [8, 9], которые де-
монстрируют высокие значения МКЭ. Немало-
важным аспектом являются методы исследова-
ния параметров МКЭ. Зачастую исследователи в
своих работах используют либо косвенные методы,
основанные на измерении намагниченности мате-
риалов и последующем расчете по результатам из-
мерений изотермического изменения энтропии
[10–13], либо прямые методы измерения величины
ΔTad в адиабатических условиях [13–20].

В настоящей работе был реализован метод пря-
мого измерения магнитокалорического эффек-

та, позволяющий непосредственно определить
величину ΔTad исследуемого материала в адиаба-
тических условиях. С помощью данного метода
проведено исследование соединения DyNi2 в
диапазоне криогенных температур (от 15 до 70 K)
в квазиадиабатических условиях в магнитных по-
лях до 10 Тл.

ОБРАЗЕЦ ИССЛЕДОВАНИЯ
И МЕТОДЫ ЭКСПЕРИМЕНТА

Поликристаллический образец интерметалли-
ческого соединения DyNi2 был синтезирован ме-
тодом дуговой плавки в атмосфере аргона на мед-
ном водоохлаждаемом кристаллизаторе вакуум-
ной печи из высокочистых (99.99%) навесок
металлов Dy и Ni. Образец помещали в рабочую
камеру, где в атмосфере аргона производили
плавление с четырьмя переплавками. Далее с це-
лью гомогенизации сплав отжигали в вакууме в
течение 10 ч при температуре 850 K с последую-
щим естественным охлаждением. Фазовый ана-
лиз и определение параметров кристаллической
структуры выполнены с помощью рентгенострук-
турного анализа методом рентгеновской дифрак-
ции с применением порошкового дифрактометра
D8 Advance (Bruker) с источником излучения CuKα,
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λ = 1.5406 Å. Обработка рентгенограмм проведена
с помощью полнопрофильного метода Ритвельда
[21] с применением программного обеспечения
FullProf Suite. Определение элементного состава
сплава выполнено на растровом электронном
микроскопе Vega 3 SBH (Tescan) посредством энер-
годисперсионного анализа X-Act (Oxford Instru-
ments). Согласно полученным данным, содержа-
ние компонентов сплава соответствует ожидаемо-
му стехиометрическому составу. Для исследования
микроструктуры металлографического шлифа ис-
пользовали детектор обратно-рассеянных электро-
нов (ДОРЭ), также установленный на растровом
электронном микроскопе.

Измерения температурных зависимостей на-
магниченности в магнитных полях до 5 Тл выпол-
нены на универсальной установке для измерения
физических свойств PPMS-9T Quantum Design.
Измерения проводили в диапазоне температур от 2
до 100 K. Скорость нагрева и охлаждения при изме-
рении намагниченности составляла 1–1.5 K/мин.
Измерения теплоемкости проводили также на
вышеуказанной установке.

На рис. 1а приведено изображение закреплен-
ного образца в установке для прямого измерения
∆Tad. Исследуемый сплав, изготовленный в виде
двух пластин 5 × 6 × 1 мм3 (1), помещали в держа-
тель из ABS-пластика (2). Для измерения квазиа-
диабатического изменения температуры ∆Tad, ис-
пользовали дифференциальную термопару типа

T с диаметром проводов 50 мкм (3), один из спаев
которой был помещен между пластинами образца
c помощью клеевого соединения БФ-6. Второй
спай приклеивали на рабочую поверхность дат-
чика Cernox (4). Оба спая термопары размещали в
центре магнитного поля соленоида. Таким обра-
зом, можно было пренебречь чувствительностью
термопары к магнитному полю. Для контроля маг-
нитного поля был установлен датчик Холла ПХЭ
606817А (5). Вставка была выполнена в виде со-
ставного немагнитного штока из ABS-пластика
(рис. 1б). На одном из концов измерительной
вставки размещали резистивный нихромовый
нагреватель (6). Измерения проводили в вакуу-
ме 10–5 мбар.

Прямой метод измерения МКЭ в квазиадиаба-
тических условиях основывается на вводе или вы-
воде образца в рабочую зону сверхпроводящего
магнита за время 1 с (рис. 1в). Источником магнит-
ного поля служила криомагнитная система, кото-
рая состоит из соленоидов Nb–Sn и Nb–Ti и крио-
стата замкнутого цикла (криокулер SHI Cryogenics
Group), разработанная и изготовленная ООО
“Криотрейд Инжиниринг” (7). Измерительную
вставку с исследуемым образцом помещают в
шахту диаметром 29 мм. Механическое переме-
щение вставки в рабочей области сверхпроводя-
щего магнита обеспечивает линейный электро-
двигатель фирмы LinMot (8), размещенный в
едином вакуумном объеме со вставкой, держа-
телем и образцом.

Показания дифференциальной термопары ре-
гистрировали с частотой 3–6 Гц и измеряли при
помощи нановольтметра Keithley 2182a. Показа-
ния датчика Холла регистрировали мультиметром
Keithley 2100, показания датчика Cernox и пита-
ние нихромового нагревателя – при помощи тер-
моконтроллера LakeShore 336.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ
По результатам фазового анализа эксперимен-

тальной рентгенограммы синтезированного спла-
ва, полученной при комнатной температуре, уста-
новлено, что кристаллическая структура DyNi2 с
высокой степенью сходимости описывается гране-
центрированной кубической Fd–3m простран-
ственной группой. Уточненное значение пара-
метра решетки а = 7.1628(2) Å. Рентгенофазовый
анализ образца DyNi2 показал, что образец пре-
имущественно однофазный. Аналогичные ре-
зультаты были получены авторами в [13].

Анализ элементного состава исследуемого спла-
ва показал, что образец имеет следующее содержа-
ние компонентов: Dy33.4Ni66.6 (at %) (DyNi2).

При проведении локализованного анализа по-
верхности металлографического шлифа (рис. 3a)
были обнаружены примесные фазы оксида дис-

Рис. 1. Держатель образца с закрепленным образцом,
дифференциальной термопарой, датчиком Cernox и
датчиком Холла (а); немагнитный шток с держателем
и нагревателем термостабилизации (б); внешний вид
собранной и работающей криомагнитной установки
10 Тл для прямого измерения магнитокалорического
эффекта (в).
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прозия DyxOy, наблюдаемые посредством ДОРЭ
как светлые и темные локализованные участки
округлой и продолговатой формы (рис. 3б). Задача
определения точного состава оксидов методом
энергодисперсионного анализа и растровой элек-
тронной микроскопии труднореализуемая, вслед-
ствие малого размера соответствующих частиц.

Для определения температуры фазового пре-
вращения были проведены измерения намагни-
ченности в зависимости от температуры в маг-
нитных полях от 0.001 до 5 Тл. Результаты соот-
ветствующих измерений намагниченности DyNi2
представлены на рис. 4а. Температурный ход на-
магниченности в слабых магнитных полях харак-
терен для ферромагнитных материалов с фазо-
вым переходом второго рода [3, 21, 23].

Температура Кюри была определена из слабо-
полевых зависимостей М(Т) путем экстраполяции
зависимости намагниченности от температуры и
для исследуемого образца составила TC = 22 K. Ана-
логичные результаты отмечаются в [13, 22]. На
рис. 4б представлен результат измерения теплоем-
кости образца в зависимости от температуры, де-
монстрирующий наличие λ-аномалии в окрестно-
сти магнитного фазового перехода, что характерно
для фазовых переходов второго рода [24].

На рис. 5 представлены результаты измерения
изменения температуры образца DyNi2 при адиа-
батическом размагничивании, которому соответ-
ствуют максимальные значения ∆Tad = –2.2 K для
магнитного поля 2 Тл и ∆Tad = –6.2 K для магнит-
ного поля 10 Тл. Максимальное значение магни-
токалорического эффекта для DyNi2 при адиаба-
тическом размагничивании смещено относитель-
но точки Кюри ТC = 22 К на +13.2 K в магнитном
поле 2 Тл и на +24 K в магнитном поле 10 Тл. Дан-
ное смещение наблюдается и объясняется в рабо-
те [25], в которой продемонстрировано различие
значений МКЭ при адиабатическом намагничи-
вании или размагничивании при одной и той же
температуре в сильных магнитных полях до 14 Тл
для поликристаллического гадолиния в области
комнатных температур. Но отмечается, что по аб-
солютной величине эти значения МКЭ равны. На
рис. 4а видно, что точка перегиба зависимости
намагниченности от температуры смещается в
область более высоких температур. При адиаба-
тическом размагничивании и снятии магнитного
поля величиной 2 и 10 Тл данная точка перегиба
имеет различные значения, что вероятно и де-
монстрируется на приведенных эксперименталь-
ных результатах. В работе [26] также демонстри-
руется смещение максимума МКЭ k = –2.4 K/Тл
при адиабатическом размагничивании в магнит-

Рис. 2. Экспериментальные (точки) и расчетные (ли-
ния) рентгенограммы образца DyNi2; линии внизу –
разность между рентгенограммами; штрихи – угло-
вые положения брэгговских рефлексов основной фа-
зы, в круглых скобках приведены соответствующие
индексы Миллера.
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ных полях до 2 Тл поликристаллического гадоли-
ния и отмечается, что оно имеет линейных харак-
тер. В нашем случае для образца DyNi2 при адиаба-
тическом размагничивании смещение пика МКЭ
наблюдается по экспоненциальной зависимости,
а не по линейной.

Максимальное значение ∆Tad для DyNi2 на-
блюдается в магнитном поле 10 Тл и составляет
∆Tad = –6.2 K. Это значение не согласуется с ре-
зультатами, полученными в работе [13], где вели-
чина ∆Tad составляла 10.6 K при μ0H = 10 Тл. При
μ0H = 2 Тл авторами было получено значение маг-
нитокалорического эффекта ∆Tad = 3.6 K в точке
Кюри 21.8 K против максимального значения
∆Tad = –2.2 K при 35.2 K в настоящей работе. В
работе [23] при μ0H = 2 Тл величина ∆Tad ≈ 4.1 K
при температуре Кюри 21.8 K.

Различие абсолютных значений МКЭ с лите-
ратурными данными можно объяснить тем, что в
данной работе при выводе образца из магнитного
поля 10 Тл на расстояние 250 мм на него продол-
жает действовать остаточное магнитное поле, ве-
личина которого составляет 4% (0.4 Тл). В свою
очередь, в работе [13] остаточное магнитное поле
составляет не более 2% (0.2 Тл), при выводе из
магнитного поля 10 Тл.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Проведено прямое измерение магнитокалори-
ческого эффекта для образца сплава DyNi2 в ква-
зиадиабатических условиях в вакууме при крио-
генных температурах в диапазоне 15–70 K на ос-
нове криомагнитной системы замкнутого цикла
со сверхпроводящим соленоидом 10 Тл и линей-
ного электромагнитного двигателя.

Характер смещения начальной температуры
максимума ∆Tad при адиабатическом размагни-
чивании, в сильных магнитных полях до 10 Тл ме-
няется на нелинейный, против установленного
ранее исследователями линейного изменения. В
нашем случае, для образца DyNi2 при адиабатиче-
ском размагничивании, смещение пика МКЭ на-
блюдается по экспоненциальной зависимости.

Максимальное значение МКЭ для образца спла-
ва DyNi2 составило ∆Tad = –6.2 K при адиабатиче-
ском размагничивании в магнитном поле 10 Тл при
температуре 46 K.

Исследование выполнено за счет гранта Рос-
сийского научного фонда (проект № 20-79-10197).
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Рис. 4. Зависимость намагниченности DyNi2 от температуры в магнитных полях 0.001, 1, 3, 5 Тл (а); теплоемкость об-
разца DyNi2 в зависимости от температуры (б).
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