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Resumo
Pd6s de Ni e Al foram misturados com composigcao NigAlgy (% atdmica). As misturas de pos
foram submetidas a moagem de alta energia em um moinho Spex 8000 Mixer/Mill por 1h e
2h, sob atmosfera de argbnio. Durante as moagens, a temperatura do jarro foi monitorada.
Os produtos das moagens foram compactados na forma de pastilhas e tratados
termicamente, em pressdes reduzidas, a 700°, 850° e 1000°C. Utilizou-se difratometria de
raios X e microscopia eletrénica de varredura para a caracterizagdo dos produtos das
moagens e tratamentos térmicos. Foram realizados também ensaios de microdureza Vickers
de amostras tratadas termicamente. O monitoramento da temperatura do jarro indicou a
ocorréncia de uma reacao exotérmica para a amostra moida por 2h e seu difratograma de
raios X indicou a presenca do alumineto NiAl. A amostra processada por 1h indicou a
presenca de pos de Ni e Al em suas formas elementares. Apds o tratamento térmico, os
difratogramas de raios X de ambas as amostras indicaram a presenca do composto NiAl;. A
analise por microscopia eletrénica de varredura mostrou que apds a reacao as particulas
sdo, na realidade, um aglomerado de particulas menores.
Palavras-chave: Aluminetos de niquel; Moagem de alta energia; NiAl;; Sintese.

SYNTHESIS OF NizAlz INTERMETALLIC COMPOUND USING HIGH-ENERGY
MILLING AND HEAT TREATMENTS

Abstract

NisoAlso blends were mixed using Ni and Al powders. The blends were milled in a Spex 8000
Mixer/Mill. Millings were carried out under argon atmosphere for 1h and 2h. Jar temperature
during milling was evaluated. The milling products were compacted and then heat treated at
700°C, 850° and 1000°C, under vacuum. Milling products and heat-treated samples were
characterized using a scanning electron microscope and a X-ray diffractometer. Vickers
microhardness was also measured in heat-treated samples. Jar temperature measurements
showed that an exothermic reaction took place at abou 114min of milling. Also, after 2h of
milling X-ray patterns showed the presence of NiAl intermetallic compound, while after 1h of
milling only Ni and Al at their elemental forms were found. However, after heat treatments
both samples (after 1h and 2h of milling) showed the presence of NiAl; intermetallic
compound. After exothermic reaction took place, scanning electron microscopy showed that
particles were, in fact, an aglomerate of small particles.
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INTRODUGAO

Poucos estudos a respeito das propriedades mecanicas e aplicagbes do
composto intermetalico Ni;Al; sdo encontrados na literatura. Além disso, relatos de
sua obtengao utilizando moagem de alta energia sao escassos. Uma das aplicagdes
encontradas para este intermetalico é sua utilizagcdo como revestimento em uma liga
de titanio resistente ao calor, sendo que a aplicacdo do NiAlz tem por objetivo
melhorar a resisténcia a oxidagéo da liga em elevadas temperaturas.!”

A composicao NigAlsy (% atdbmica) corresponde a estequiometria do
composto NibAl;, porém apds moagem de alta energia de misturas com esta
composigao, diversos trabalhos®® mostraram a obtencado do composto NiAl.

EXPERIMENTAL

Pés de Ni e Al foram misturados com composicao NigAlgy (% atdmica). As
misturas de pos foram submetidas a moagem de alta energia em um moinho Spex
8000 Mixer/Mill por 1h e 2h, sob atmosfera de argbnio. O poder de moagem
empregado foi de 7:1 e n&o foi utilizado agente controlador de processo. Durante as
moagens, a temperatura do jarro foi monitorada utilizando um termopar tipo K fixado
no fundo do jarro de moagem e um sistema de aquisicdo e armazenamento de
dados do tipo Data Logger marca Delta Ohm, modelo DO 9416. Os produtos das
moagens foram compactados na forma de pastilhas e tratados termicamente, sob
pressdes reduzidas (10"bar), a 700°, 850° e 1000°C. O tempo de tratamento térmico
empregado foi 30min. Os produtos das moagens e tratamentos térmicos foram
caracterizados por um difratdmetro Shimadzu, modelo XRD6000, com radiagao
CuKa e um microscépio eletrbnico de varrredura Shimadzu, modelo SSX550.
Realizou-se também ensaios de microdureza Vickers (microdurémetro Shimadzu,
modelo HMV-2) de amostras tratadas termicamente.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Durante a moagem da composicao NigAlso verificou-se a ocorréncia de uma
reacao exotérmica. A reacao exotérmica foi detectada através do monitoramento da
temperatura do jarro ao longo do processo de moagem. A detec¢do da variagao
brusca da temperatura do jarro como indicativo da ocorréncia de reacdes
exotérmicas € encontrada na literatura para diversos outros sistemas.®""

Assim, a Figura 1 mostra a variagdo da temperatura do jarro durante a
moagem da composig¢ao NigAlgp, onde € possivel observar que a reagao exotérmica
ocorreu entre aproximadamente 114min e 116min de moagem.

Apesar da composig¢ao NispAlgo corresponder a estequiometria do composto
intermetalico NiAls, a reagao exotérmica verificada durante a moagem néo se refere
a formacdo deste intermetalico, mas sim a formacdo do intermetalico NiAl,
confirmando o obtido em trabalhos anteriores (2-5). A formacéo do composto NiAl
pode ser verificada nos difratogramas de raios X da Figura 2.

Observando-se a Figura 2, é possivel observar que com 1h de moagem
ainda so existe Ni e Al em suas formas elementares. Com 2h de moagem, isto &,
apos a ocorréncia da reagao exotérmica, ja € possivel verificar a presenga do
composto NiAl.
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Figura 1. (a) Temperatura do jarro em fungdo do tempo, durante a moagem da composi¢cao NiyAlgo.
(b) Vista detalhada do pico de temperatura com o tempo em minutos.
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Figura 2. Difratogramas de raios X da mistura NigAlg, em diferentes tempos de moagem, mostrando
a formacgdo do composto intermetalico NiAl. Picos identificados de acordo com as fichas JCPDS 87-
0712 (Ni), JCPDS 85-1327 (Al) e JCPDS 44-1188 (NiAl).

Os produtos das moagens foram caracterizados por microscopia eletrénica
de varredura e, ao comparar-se a morfologia dos pos antes e apds a reagao
exotérmica, dois comportamentos distintos foram observados. Apds a ocorréncia da
reagcdo exotérmica as particulas passaram a ser um aglomerado de particulas
menores, fato este que nao foi observado antes da reagao exotérmica. A Figura 3
mostra micrografias eletronicas de varredura onde é possivel observar a morfologia
descrita. Morfologias semelhantes foram observadas por Grigorieva et al.'® para
uma mistura de pds com composicdo NigsAls, (% em peso) e por Kubaski et al.'¥
para uma mistura de composigcao NispAlsp.
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(a) (b)
Figura 3. Micrografias eletrénicas de varredura obtidas utilizando elétrons secundarios. (a) 1h de
moagem (antes da ocorréncia da reagao exotérmica); (b) 2h de moagem (apods a reagéo exotérmica).

Conforme verificado, a obtengdo do composto Ni2Al3; ndo foi possivel
somente através da moagem de alta energia de uma mistura de pdés com
composi¢cdo NigAlgg, assim, os produtos das moagens foram submetidos a
tratamentos térmicos a 700°C, 850°C e 1000°C. Os difratogramas de raios X das
amostras tratadas termicamente a 700°C, 850°C e 1000°C estdo mostrados nas
Figura 4, 5 e 6, respectivamente. Os picos referentes ao NiyAl; dos difratogramas
das Figuras 4, 5 e 6 foram identificados de acordo com a ficha JCPDS 14-0648. O
surgimento de picos referentes a vaselina é devido a sua utilizagado para a fixagao
das amostras nos porta-amostras.

Ni2Al3 (110)
NizAl3 (102)

Ni2Al3 (100)

S NioAls (001)
ENizAla (101)
NizAl3 (111)
Ni2Al3 (200)

Ni (200)
Ni2Al3 (103)

= NizAl3 (202)
S NiAls (212)

L NizAls (201)

NiAls (110)

Intensidade (escala arbitraria)
NiAls (001)
NizAls (102)

Vaselina
NiAl3 (100)

NizAls (101)
NiAls (202)
NizAls (212)

NizAls (111)

NiAls (200)
NiAls (201)
NEAls (103)
NiAl3 (210)
NEAls (211)
NiAls (004)

—2h
—1h

10 20 30 40 50 60 70 80 920
Angulo 2¢

Figura 4. Difratogramas de raios X das amostras da composicdo NigAlgy moidas e tratadas
termicamente a 700°C.
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Figura 5. Difratogramas de raios X das amostras da composicdo NigAlgy moidas e tratadas
termicamente a 850°C.
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Figura 6. Difratogramas de raios X das amostras da composi¢cao NiyAlgy moidas e tratadas
termicamente a 1000°C.

Apods o tratamento térmico das amostras moidas por 1h e 2h verifica-se a
obtencdo do composto intermetalico NiAl; (Figuras 4, 5 e 6). No entanto, as
amostras obtidas apdés os tratamentos térmicos se apresentam na forma de um
aglomerado de particulas, isto &, a temperatura de tratamento empregada foi
suficiente para promover a formagdo do composto intermetalico, mas nao foi
suficiente para a sinterizacao dos pos.
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Foi possivel realizar ensaios de microdureza Vickers nas amostras tratadas
termicamente. A Tabela 1 mostra os valores de microdureza Vickers obtidos para
uma amostra processada por 2h e tratada termicamente a 700°C.

Tabela 1. Microdureza Vickers obtida para a amostra com composi¢ao NisAlgy, moida por 2h e
tratada termicamente a 700°C.

Medida Microdureza (HV)

1 635

2 597

3 464

4 509

5 640

6 415

7 453

8 571

9 641

10 530

11 504

12 649
Média 551
Desvio Padrao 82,7

CONCLUSOES

Com os parametros utilizados, a obtencdo do composto intermetalico Ni>Al;
nao foi possivel somente através da moagem de alta energia de uma mistura de pos
de Ni e Al com composigcao NigpAlgo.

O intermetalico Ni>Al; s6 foi obtido com a ativacdo mecanica dos pos de Ni e
Al, seguida de tratamentos térmicos.

Apos o tratamento térmico realizou-se ensaios de microdureza Vickers onde
o valor médio de 551HV foi encontrado.
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