
1084

SÍNTESE DO COMPOSTO INTERMETÁLICO Ni2Al3 
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José Deodoro Trani Capocchi4 

Osvaldo Mitsuyuki Cintho5 
Resumo 
Pós de Ni e Al foram misturados com composição Ni40Al60 (% atômica). As misturas de pós 
foram submetidas à moagem de alta energia em um moinho Spex 8000 Mixer/Mill por 1h e 
2h, sob atmosfera de argônio. Durante as moagens, a temperatura do jarro foi monitorada. 
Os produtos das moagens foram compactados na forma de pastilhas e tratados 
termicamente, em pressões reduzidas, a 700º, 850º e 1000ºC. Utilizou-se difratometria de 
raios X e microscopia eletrônica de varredura para a caracterização 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 
ocorrência de uma reação exotérmica para a amostra moída por 2h e seu difratograma de 
raios X indicou a presença do alumineto NiAl. A amostra processada por 1h indicou a 
presença de pós de Ni e Al em suas formas elementares. Após o tratamento térmico, os 
difratogramas de raios X de ambas as amostras indicaram a presença do composto Ni2Al3. A 
análise por microscopia eletrônica de varredura mostrou que após a reação as partículas 
são, na realidade, um aglomerado de partículas menores. 
Palavras-chave: Aluminetos de níquel; Moagem de alta energia; Ni2Al3;  Síntese. 
 

SYNTHESIS OF Ni2Al3 INTERMETALLIC COMPOUND USING HIGH-ENERGY 
MILLING AND HEAT TREATMENTS 

 
Abstract 
Ni40Al60 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 
700ºC, 850º and 1000ºC, 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 Ni2Al3 intermetallic 
compound. After exothermic reaction took place, scanning electron microscopy showed that 
particles were, in fact, an aglomerate of small particles. 
Key words: Nickel aluminides; Mechanical alloying; Ni2Al3; Synthesis. 
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INTRODUÇÃO 
 
Poucos estudos a respeito das propriedades mecânicas e aplicações do 

composto intermetálico Ni2Al3 são encontrados na literatura. Além disso, relatos de 
sua obtenção utilizando moagem de alta energia são escassos. Uma das aplicações 
encontradas para este intermetálico é sua utilização como revestimento em uma liga 
de titânio resistente ao calor, sendo que a aplicação do Ni2Al3 tem por objetivo 
melhorar a resistência à oxidação da liga em elevadas temperaturas.(1) 

A composição Ni40Al60 (% atômica) corresponde à estequiometria do 
composto Ni2Al3, porém após moagem de alta energia de misturas com esta 
composição, diversos trabalhos(2-5) mostraram a obtenção do composto NiAl. 

 
EXPERIMENTAL 

 
Pós de Ni e Al foram misturados com composição Ni40Al60 (% atômica). As 

misturas de pós foram submetidas à moagem de alta energia em um moinho Spex 
8000 Mixer/Mill por 1h e 2h, sob atmosfera de argônio. O poder de moagem 
empregado foi de 7:1 e não 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 aquisição 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 
pressões reduzidas (10-1bar), a 700º, 850º e 1000ºC. O tempo de tratamento térmico 
empregado foi 30min. Os produtos das moagens e tratamentos térmicos foram 
caracterizados por um difratômetro Shimadzu, modelo XRD6000, com radiação 
CuKD e um microscópio eletrônico de varrredura Shimadzu, modelo SSX550. 
Realizou-se também ensaios de microdureza Vickers (microdurômetro Shimadzu, 
modelo HMV-2) de amostras tratadas termicamente. 

 
RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 
Durante a moagem da composição Ni40Al60 verificou-se a ocorrência de uma 

reação exotérmica. A reação exotérmica foi detectada através do monitoramento da 
temperatura do jarro ao longo do processo de moagem. A detecção da variação 
brusca da temperatura do jarro como indicativo da ocorrência de reações 
exotérmicas é encontrada na literatura para diversos outros sistemas.(6-17) 

Assim, a Figura 1 mostra a variação da temperatura do jarro durante a 
moagem da composição Ni40Al60, onde é possível observar que a reação exotérmica 
ocorreu entre aproximadamente 114min e 116min de moagem.  

Apesar da composição Ni40Al60 corresponder à estequiometria do composto 
intermetálico Ni2Al3, a reação exotérmica verificada durante a moagem não se refere 
à formação deste intermetálico, mas sim à formação do intermetálico NiAl, 
confirmando o obtido em trabalhos anteriores (2-5). A formação do composto NiAl 
pode ser verificada nos difratogramas de raios X da Figura 2. 

Observando-se a Figura 2, é possível observar que com 1h de moagem 
ainda só existe Ni e Al em suas formas elementares. Com 2h de moagem, isto é, 
após a ocorrência da reação exotérmica, já é possível verificar a presença do 
composto NiAl. 
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 (a) (b) 
Figura 1. (a) Temperatura do jarro em função do tempo, durante a moagem da composição Ni40Al60. 
(b) Vista detalhada do pico de temperatura com o tempo em minutos. 
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Figura 2. Difratogramas de raios X da mistura Ni40Al60 em diferentes tempos de moagem, mostrando 
a formação do composto intermetálico 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 eletrônica 
de varredura e, ao comparar-se a morfologia dos pós antes e após a reação 
exotérmica, dois comportamentos distintos foram observados. Após a ocorrência da 
reação exotérmica as partículas passaram a ser um aglomerado de partículas 
menores, fato este que não foi observado antes da reação exotérmica. A Figura 3 
mostra micrografias eletrônicas de varredura onde é possível observar a morfologia 
descrita. Morfologias semelhantes foram observadas por Grigorieva et al.(18) para 
uma mistura de pós com composição Ni68Al32 (% em peso) e por Kubaski et al.(19) 
para uma mistura de composição Ni50Al50. 
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 (a) (b) 
Figura 3. Micrografias eletrônicas de varredura obtidas utilizando elétrons secundários. (a) 1h de 
moagem (antes da ocorrência da reação exotérmica); (b) 2h de moagem (após a reação exotérmica). 
 

Conforme verificado, a obtenção do composto Ni2Al3 não foi possível 
somente através da moagem de alta energia de uma mistura de pós com 
composição Ni40Al60, assim, os produtos das moagens foram submetidos a 
tratamentos térmicos à 700ºC, 850ºC e 1000ºC. Os difratogramas de raios X das 
amostras tratadas termicamente à 700ºC, 850ºC e 1000ºC estão mostrados nas 
Figura 4, 5 e 6, respectivamente. Os picos referentes ao Ni2Al3 dos difratogramas 
das Figuras 4, 5 e 6 foram identificados de acordo com a ficha JCPDS 14-0648. O 
surgimento de picos referentes à vaselina é devido à sua utilização para a fixação 
das amostras nos porta-amostras. 
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Figura 4. Difratogramas de raios X das amostras da composição Ni40Al60 moídas e tratadas 
termicamente a 700ºC. 
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Figura 5. Difratogramas de raios X das amostras da composição Ni40Al60 moídas e tratadas 
termicamente a 850ºC. 
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Figura 6. Difratogramas de raios X das amostras da composição Ni40Al60 moídas e tratadas 
termicamente a 1000ºC. 
 

Após o tratamento térmico das amostras moídas por 1h e 2h verifica-se a 
obtenção do composto intermetálico Ni2Al3 (Figuras 4, 5 e 6). No entanto, as 
amostras obtidas após os tratamentos térmicos se apresentam na forma de um 
aglomerado de partículas, isto é, a temperatura de tratamento empregada foi 
suficiente para promover a formação do composto intermetálico, mas não foi 
suficiente para a sinterização dos pós.  
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Foi possível 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 700ºC. 

 
Tabela 1. Microdureza Vickers obtida para a amostra com composição Ni40Al60, moída por 2h e 
tratada termicamente a 700ºC. 

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 Padrão 82,7 

 
CONCLUSÕES 

 
Com os parâmetros utilizados, a obtenção do composto intermetálico Ni2Al3 

não foi possível somente através da moagem de alta energia de uma mistura de pós 
de Ni e Al com composição Ni40Al60. 

O intermetálico Ni2Al3 só foi obtido com a ativação mecânica dos pós de Ni e 
Al, seguida de tratamentos térmicos.  

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