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RESUMO

As préteses dentarias estdo cada dia mais presentes no cotidiano. Dentre 0s
componentes protéticos das préteses sobre implantes multiplas e hibridas existe uma
estrutura chamada pilar, que é fabricada em sua grande maioria em liga de titanio-
aluminio-vanadio (Ti-6Al-4V), devido a ser um material biocompativel e de boa
resisténcia a corrosao. Atualmente, os pilares séo usinados a partir de discos da liga
de titanio, porém este processo gera altos custo de fabricacdo e tem a sua eficiéncia
comprometida. Isso se deve principalmente a que os discos sdo importados e
comercializados em ddlar e o grande desperdicio da matéria-prima ao produzi-los.
Assim, este trabalho teve como principal objetivo fabricar por metalurgia do p6 um
bloco protético da liga Ti-6Al-4V para avaliar a viabilidade futura de fabricacdo por
M/P. Para a fabricacado do bloco protético foi necesséario desenvolver e produzir um
conjunto matriz-puncdes, que incluiu a caracterizacdo da matéria-prima, obtencao de
curva de compressibilidade, variacdo dimensional e célculos dimensionais. A
fabricacéo do bloco protético incluiu a escolha do tamanho de particula do p6 metalico
irregular da liga de Ti-6Al-4V, compactacdo com o conjunto matriz-pun¢des produzido
e a sinterizacdo dos compactos verdes. Foi possivel produzir amostras do bloco
protético com tamanho de particulas inferiores a 75 um e 90 um com densidades de,
aproximadamente, 85 % da densidade real da liga de Ti-6Al-4V. A caracterizacao do
bloco protético foi realizada com a analise microestrutural, de dureza e resisténcia a
compressao, a partir destas analises notou-se que o tipo de compactacao, o tamanho
de particula, a geometria e a espessura das pecas tém influéncia na densidade final
dos sinterizados. Este estudo mostra que com a metalurgia do pé é possivel produzir
sinterizados da liga de titanio Ti-6Al-4V para a industria protética com propriedades
similares a dos discos laminados.

Palavras-chave: Bloco protético. Liga Ti-6Al-4V. Conjunto matriz-puncdes.
Compactacao. Sinterizacao.



ABSTRACT

Dental prostheses are increasingly present in everyday life. Among the prosthetic
components of prostheses on multiple and hybrid implants, there is a structure called
abutment, which is mostly manufactured in titanium-aluminum-vanadium alloy (Ti-6Al-
4V), due to it being a biocompatible material with good resistance against corrosion.
Currently, the pillars are machined from titanium alloy disks, but this process generates
high manufacturing costs and compromises its efficiency. This is mainly due to the fact
that discs are imported and sold in dollars and the great waste of raw material when
producing them. Thus, this work had as main objective to manufacture by powder
metallurgy a prosthetic block of Ti-6Al-4V alloy to evaluate the future viability of
manufacture by M/P. For the manufacturing the prosthetic block, it was necessary to
develop and produce a matrix-punch set, which included the characterization of the
raw material, obtaining a compressibility curve, dimensional variation and dimensional
calculations. The manufacture of the prosthetic block included the choice of the particle
size of the irregular metallic powder of the Ti-6Al-4V alloy, compaction with the die-
punch set produced and the sintering of the green compacts. It was possible to produce
samples of the prosthetic block with particle sizes smaller than 75 pm and 90 um with
densities of approximately 85% of the actual density of the Ti-6Al-4V alloy. The
characterization of the prosthetic block was carried out with the microstructural
analysis of hardness and resistance to compression, from these analyzes it was
noticed that the type of compaction, the particle size, the geometry and the thickness
of the pieces have influence in the final density of the sintered. This study shows that
with powder metallurgy it is possible to produce sintered titanium Ti-6Al-4V alloy for
the prosthetic industry with properties similar to laminated discs.

Keywords: Prosthetic block. Ti-6Al-4V alloy. Die-punch set. Compression. Sintering.
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1 INTRODUCAO

As proteses dentarias conhecidas como Protocolo de Branemak tiveram sua
consolidacédo na década de 80. Esta reabilitagcdo consiste na instalagdo de no minimo
4 a 6 implantes osseointegrados na parte anterior da mandibula, os quais suportam
uma proétese total em ceramica (porcelana) ou em acrilico, esta ultima sustentada por
uma barra metalica, chamada barra para protocolo acrilico, barra protocolo ou barra
protética (FREITAS et al., 2009).

A avaliacdo de Azevedo et al. (2017) de varios estudos sobre a saude bucal
indicou que cerca de 70 % da populacdo idosa brasileira tem necessidade de
implantes dentarios (termo usado popularmente ao se referir a proteses dentarias).
De acordo com esses estudos, as perdas dentérias prejudicam a mastigacdo, a
digestdo, e ainda contribuem com o aparecimento de distdrbios psicoldgicos, entre
outros problemas de saude. Desses estudos, destacou-se também que a utilizacdo
dos implantes dentarios € de extrema importancia para a qualidade de vida das
pessoas que apresentam perda total ou parcial dos dentes.

A utilizacéo do titanio e suas ligas é de grande interesse para a odontologia.
Em comparacédo com o aco inoxidavel austenitico 316L, a liga de titanio (Ti), aluminio
(Al) e vanadio(V), Ti-6Al-4V, amplamente utilizada, apresentam menor densidade, boa
resposta biol6gica, menor médulo de Young e maior limite de escoamento. Como o
aco inoxidavel, o titnio tem uma boa resisténcia a corroséo, devido a sua capacidade
de formar uma camada de 6xido muito estavel e fina (na ordem de 10° m) e de se
repassivar rapidamente (em 10 s). Esse diferencial na formacéo da camada de 6éxido
explica a resisténcia a corrosdo e a biocompatibilidade do titanio® (SAKAGUCHI,
POWERS, 2012, p. 253).

Strub et al. (2006) relatam que apesar do processo de usinagem via projeto e
manufatura assistidos por computador (CAD-CAM, do inglés computer-aided desing
and computer-aided manufacturing) estar estabelecido na industria odontolégica, o
grande desperdicio de matéria-prima é o principal inconveniente desse processo de

fabricagéo. Isso tem motivado o desenvolvimento de novas tecnologias alternativas,

1 O termo titanio é frequentemente usado para se referir ao titanio puro e suas ligas.
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como as chamadas tecnologias de manufatura aditiva (SILVA et al., 2017; STRUB;
REKOW; WITKOWSKI, 2006).

Para Espinoza, Milke e Mallqui (2005) tanto o processamento quanto a
producdo dos implantes, das barras protocolos em titdnio e componentes protéticos
possuem altos custos de fabricacao. Isso se deve a trés fatores principais, a saber: os
discos laminados a quente sdo importados, na usinagem ha um grande desperdicio
da matéria-prima e as brocas tem curta vida util decorrente de problemas de
usinabilidade da liga de titanio. Contudo, uma alternativa de reducéo de custos é
produzir pecas por metalurgia do p6 (também chamada de sinterizagéo), seja pela via
convencional ou pela técnica de moldagem por injecéo.

O processo de metalurgia do pé (M/P) tem tido sucesso na fabricacdo de
componentes de préteses dentarias, das ligas de titanio, visto que possibilita a
obtencado de porosidades especificas, que auxiliam no crescimento de novos tecidos
0sseos e no transporte de fluidos corporais, o que proporciona melhora na
osseointegracao (WEN et al., 2002).

Com a finalidade de avaliar a viabilidade do uso da matéria-prima sinterizada
no lugar da laminada a quente no processo de fabricacdo de componentes protéticos
de titanio, este trabalho se concentra no projeto mecéanico e uso da metalurgia do p6
para a producdo de uma peca pré-fabricada na forma de bloco destinada a fabricacao
de um componente protético em liga de titénio, aluminio e vanadio.

Este trabalho estd vinculado ao projeto intitulado Semimanufaturado de
Titanio para Barras Protéticas, coordenado pela orientadora Profa. Dra. Maria Cristina
Moré Farias, o qual recebeu o apoio financeiro o SEBRAE, CNPg e Fundep, no ambito
do Edital Nacional de Chamada Publica CATALISA ICT Planos de Inovacgéo. O projeto
compreende etapas de estudo das caracteristicas fisico-quimicas e morfolégicas dos
pés e misturas de pos, assim como dos parametros de sinterizagdo mais apropriados
para obtencdo dos semiprodutos. Essas atividades deram subsidios para o
desenvolvimento deste trabalho de conclusdo de curso, que se concentra
principalmente na etapa de compactacéo, que inclui a fabricacéo da ferramenta e sua
execugao.

As principais etapas em que se subdivide este trabalho s&o: o projeto e a
manufatura do conjunto matriz-puncdes para a compactacéo do po da liga Ti-6Al-4V,

a compactacao e a sinterizacao da peca pré-fabricada (bloco protético).
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A seguir, apresentam-se a justificativa, o objetivo geral e os objetivos

especificos deste trabalho.

1.1 JUSTIFICATIVA

Segundo a Associacdo Brasileira da Industria de Dispositivos Médicos
(ABIMO), a utilizacdo de implantes dentarios teve aumento significativo nas ultimas
décadas, com 1 milhdo de implantes anuais, aproximadamente, o que explica por que
€ uma pratica comum no Brasil.

A pesquisa etnografica realizada no ambito do projeto Catalisa ICT apontou
que, atualmente, os protéticos enfrentam dificuldades na producdo de componentes
protéticos, entre elas, o alto custo dos discos semimanufaturados em titanio, que hoje
sdo fabricados a partir do processo de laminacdo a quente. Essa matéria-prima €
importada e comercializada em dolar. Atualmente, o processo de usinagem consegue
aproveitar apenas 60 % dos discos, aproximadamente, o que corresponde a uns 40
% de matéria-prima desperdicada. Além disso, devido aos discos serem de titanio
laminado, as ferramentas de usinagem sofrem rapido desgaste, ocasionando a quebra
por consequéncia da abrasividade. Por esses motivos, as proteses e 0s componentes
protéticos possuem elevado valor comercial, o que dificulta e limita a aquisicédo para o
consumidor final.

Atualmente os componentes protéticos (pilares e barras protocolo) para os
implantes dentarios sdo produzidos a partir da usinagem de discos em titanio em
fresadora odontoldgica pelos protéticos. Sao discos de titanio com didametros entre 95
mm a 98 mm de 12 mm a 24 mm de altura. Comercialmente sdo chamados de discos
para CAD/CAM. De acordo com a fabricante de discos Whitepeaks Dental (2019), os
discos de liga de titAnio de grau 5 tem composicdo e propriedades mecanicas
conforme mostrado na Tabela 1. Os discos de titanio sdo acoplados em um suporte
da fresadora odontoldgica, os quais tem geometria similares aos discos. Veja na
Figura 1, um disco de titdnio ndo usinado e um que passou pelo processo de

usinagem.
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Tabela 1 - Caracteristicas discos da liga de titanio (Copra Ti-5)
Composicao Quimica

Titanio Aluminio Vanadio
>90 % 5,5-6,50 % 35-45%
Propriedades Mecéanicas
Densidade Limite de escoamento Resisténcia a tracao
4,43 g/lcm3 min. 780 MPa min. 860 MPa

Fonte: O Autor (2022).

Figura 1 — Disco de titanio ndo usinado (A) e disco de titanio usinado (B)

(A) (B)
Fonte: Realum (2022). Fonte: O Autor (2022) com permisséo da Dgtalls
Laboratorio Digital.

Além disso, semiacabados na forma de blocos cerédmicos também estdo
disponiveis no mercado e sdo utilizados para a confeccdo por fresagem de coroas e
facetas. Esses blocos sdo comercializados com o nome de blocos CAD/CAM ou
blocos para fresagem CAD/CAM. Outro suporte utilizado na fresadora odontologica é
para fixacdo dos blocos CAD/CAM, mostrados na Figura 2.
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Figura 2 — Suporte para blocos da fresadora odontolégica (A), bloco CAD/CAM de
zirconia (B) e haste de fixacdo do bloco (C)

Fonte: O Autor (2022) com permissédo da Dgtalls — Laboratério Digital.

Tendo em vista as adversidades apresentadas, a metalurgia do p6 pode ser
uma possivel solucdo quando se levam em consideracdo as suas principais
vantagens, como 0 Otimo aproveitamento de matéria-prima, versatilidade das
geometrias nas pecas fabricadas, o uso de uma vasta gama de combinacdes de
elementos quimicos e o controle da porosidade e propriedades mecanicas de acordo

com a aplicacéo.

1.2 OBJETIVO GERAL

O presente trabalho tem como objetivo geral fabricar por metalurgia do p6 um
bloco destinado a fabricacdo de um componente protético em uma liga de titanio (Ti-
6AI-4V).

1.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Destacam-se 0s seguintes objetivos especificos para alcancar o objetivo

geral:
a) projetar a matriz e puncdes para a compactacéo do po de Ti-6Al-4V, que
permitam a obtenc&o de um corpo compacto verde no formato do bloco

protético;



b)

d)

22

utilizar o material mais indicado pela literatura para a construcao da matriz
e puncdes de compactacao do bloco protético, com base em simulagdes
numericas e faixa de pressao de compactacao do pé de Ti6Al4V;
determinar a pressdao de compactacdo por meio da curva de
compressibilidade do pé da liga Ti-6Al-4V que permita a obtencdo da
maxima densidade a verde;

compactar e sinterizar o bloco protético de Ti-6Al-4V com a maxima
densidade a verde e em condi¢bes de sinterizacdo que permitam a
méaxima densidade do corpo consolidado;

analisar a influéncia do tamanho de particula, pressao de compactacao e
parametros de sinterizacdo na densidade e propriedades mecéanicas do

produto final,
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2 REFERENCIAL TEORICO

Neste capitulo, serdo apresentados fundamentos tedricos relacionados aos
componentes protéticos e a metalurgia do po, em que se abordam os assuntos
necessarios para o entendimento deste trabalho. Inicia-se com a apresentacdo do
componente protético (pilar), na sequéncia os conceitos gerais da M/P, seguido pelas
etapas do processo, como a caracteristica dos pOs metalicos, a mistura, a
compactacdo e a sinterizacdo, e ao final sdo apresentados alguns trabalhos
relacionados a este estudo.

2.1 PILAR PARA PROTESE SOBRE IMPLANTE

Para a reabilitacdo bucal com implantes dentérios, é necessaria a utilizacao
de componentes protéticos. O componente principal e chave para a manufatura da
prétese dentaria é o pilar protético, devido a exercer a funcdo de correcdo da
angulacao da protese (TRIBST et al., 2021).

Os pilares sdo responsaveis por unir o implante 6sseo-integrado a protese
dentéaria, como mostrado na Figura 3. Por ser responsavel pela correcao da angulacéo
no alinhamento da protese e pela dessemelhanca das mandibulas, pode ser feito de

acordo com a necessidade de cada paciente. (CARDOSO, 2012).

Figura 3 — Estrutura de prétese dentéaria

COROA

PILAR

IMPLANTE

00

Fonte: Odonto Company (2022).
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O npilar protético pode ser confeccionado em titanio ou ceramica com
possibilidade de varias inclinacdes, altura, largura, terminacdo marginal e de forma
transversal. A producao deste componente é realizada por equipamentos que utilizam
o sistema de usinagem CAD-CAM (CARDOSO, 2012).

Os materiais mais utilizados na fabricacdo dos pilares protéticos séo: titanio,
aco inoxidavel de grau cirargico, ouro fundido e zircbnia. Dentre esses materiais, 0
tithnio se destaca, pois, oferece caracteristicas Unicas como alta resisténcia a
corrosdo, leveza, biocompatibilidade e boa durabilidade. Os pilares protéticos séo
fabricados de titanio puro ou ligas. A liga Ti-6Al-4V denominada de titanio grau 5, é
significativamente mais resistente que o titanio puro, oferecendo melhor resisténcia a
tracédo e a fratura (SHAFIE H. R., 2014). Veja na Figura 4 alguns modelos de pilares

protéticos.

Figura 4 — Diferentes tipos de pilares protéticos

Fonte: Adaptado de P-I Branemark (2022)

2.2 METALURGIA DO PO

Para Chiaverini (1992), a Metalurgia do P6 (M/P) distingue-se dos processos
metalirgicos convencionais devido a ser um processo de fabricacdo que se

caracteriza por utilizar p0s como matéria-prima, por haver auséncia da fase totalmente
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liguida no processo de fabricacdo, ter uma producéo em larga escala e pecas com
tolerancia estreitas e formas definitivas.

A economia de material € uma das principais prioridades nesse processo, que
busca sempre perdas minimas de matéria-prima. A M/P tem como principais
vantagens: o controle da composi¢éao quimica, reducdo ou eliminacao do processo de
usinagem, bom acabamento superficial, entre outras (MORO; AURAS, 2007).

As etapas desse processo consistem na mistura dos pos ao ligante ou
lubrificante, na compactacéo, em que ocorre a prensagem da mistura dos pos para a
formacéo das pecgas com formas e dimensdes definidas e na sinterizagéo, em que a
peca compactada (compacto verde) € consolidada a altas temperaturas, conforme
mostrado na Figura 5, (KIMINAMI; CASTRO; OLIVEIRA, 2018; TRIPATHY;
SARANGI; CAUBEY, 2018).

Figura 5 — Etapas do processo de metalurgia do p6

| : Fp—

Fonte: Adaptado de Tripathy; Sarangi e Caubey (2018).
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2.2.1 Caracteristicas dos pds metalicos

A forma, o tamanho e a distribuicdo das particulas séo caracteristicas
importantes dos pos metélicos para o projeto de pecas sinterizadas, sendo necessario
realizar a caracterizagédo dos pds metélicos (MORAES G. A., 2022).

A morfologia das particulas, quanto mais afastada do formato esférico, menor
sera a densidade de empacotamento, devido a friccdo interparticular entre o contato
das areas superficiais irregulares (BRAGA; FERREIRA; CAIRO, 2007). As particulas
com formatos irregulares nao fluem ou se aglomeram facilmente, em raz&o do formato
e aspereza superficial. Devido a dificuldade de escoamento das particulas irregulares,
a densidade de empacotamento diminui em relacéo aos pos esféricos. Contudo, essas
caracteristicas sao essenciais para 0 modelamento do poé (ANGELO;
SUBRAMANIAN, 2008; OLIVEIRA et al., 2000).

O tamanho da particula refere-se as dimensdes individuais dos pés metalicos.
Existem varios métodos para obter os dados do tamanho das particulas, o método
mais comum é o peneiramento do p6 em telas de diferentes tamanhos de malhas,
este procedimento de separacao dos pés por tamanho é denominado classificacdo. O
processo de classificacao consiste em colocar uma quantidade determinada de pé em
uma tela de certa contagem de malha (peneira) e aplicar vibracdo. Dessa forma as
particulas suficientemente pequenas passam pela abertura (GROOVER, 2010).

A distribuic@o granulométrica do p¢6 afeta a densidade de empacotamento. As
particulas com morfologias mais préximas do formato esférico tendem a ter maior
densidade de empacotamento e para ter densidade maxima € necessario utilizar
particulas densas e com menor porosidade (OLIVEIRA et al., 2000). Com a anélise
da distribuicdo das particulas pode-se compreender o arranjo das particulas em
diferentes condic¢des, particulas com faces planas tendem a apresentar contato mais
uniforme e maior compactagéo, contudo, esse ndo € o caso dos pos metalicos. O grau
de contatos imperfeitos das superficies das particulas, apresenta como resultado

porosidade na massa e maior volume relativo do compacto (MORAES G. A., 2022).



27

2.2.2 Mistura

A operacao de mistura consiste na juncdo dos componentes que irdo compor
0 material sinterizado, que sao os pods metélicos, os elementos de liga e os
lubrificantes. As caracteristicas importantes da mistura sdo: homogeneidade,
escoamento, compressibilidade, densidade aparente e composicdo quimica
(ORLANDIN; CARVALHO; PEGORER, 2009).

Os pos utilizados séo definidos como materiais de engenharia devido a serem
fabricados com especificacfes precisas. Podem ser puros, mistos ou pré-ligados e a
sua escolha é influenciada pelo tipo de produto e o processo de fabricacdo. Os
elementos importantes que caracterizam as particulas de pds incluem a composicéo
quimica, forma, tamanho, microestrutura e area de superficie especifica (ANGELO;
SUBRAMANIAN, 2008).

2.2.3 Lubrificantes

De acordo com Chiaverini (1992), os lubrificantes tem como finalidade reduzir
0 atrito entre 0 compacto e as paredes da matriz de compactacdo. A escolha do
lubrificante leva em consideracao a habilidade de aderir as superficies metalicas, e a
guantidade utilizada depende da composicdo do pdé metalico, tipo e material do
ferramental, densidade compactada e complexidade da pega.

Para Kiminami, Castro e Oliveira (2018), na etapa da mistura sédo adicionados
aditivos para resultar em uma carga homogénea. Além dos lubrificantes adicionados
em pequenas quantidades para reduzir o atrito entre as particulas e a parede da
matriz, outros aditivos geralmente utilizados séo os ligantes para alcancar resisténcia
a verde e os defloculantes para inibir a aglomeracdo dos pdés e manter um bom
escoamento das particulas durante a compactacao.

Na pesquisa de Casagrande (2011), foi utilizado o lubrificante estearato de
zinco com 1,0 % sobre o0 peso em po metalico para a compactacao da mistura do po
de titanio e nidbio na composicao Ti-30Nb, Ti-35Nb e Ti-40Nb.

Segundo Savi (2011) a utilizagc&o do lubrificante estearato de zinco facilita a

hY

ejecdo do compacto verde devido a reducdo de atrito entre as particulas do pé
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metélico e as paredes do conjunto matriz-punc¢des e auxilia também nas propriedades

do empacotamento e manuseio do compacto verde.

2.2.4 Compactacéo

O processo de compactacdo é uma das etapas mais importantes e deve
seguir alguns objetivos, como, consolidar o p6é na forma predeterminada, estabelecer
as dimensdes finais considerando a etapa de sinterizacédo e controlar a porosidade e
a resisténcia mecanica adequada para manuseio do compacto (AZEVEDO, 2018).

O método utilizado para dar forma a massa de p6 é decisivo para a
competitividade do processo fabril. Na etapa de compactacéo é necessario que o po
desenvolva forca verde sob tensdes compressivas, para que a peca nao necessite de
suporte externo no manuseio (BEISS et al. 2003).

No processo de compactacdo por pressdo constante, como mostrado na
Figura 6, ocorre deformacdo plastica, arranjo das particulas, preenchimento das
cavidades, nivelamento da superficie e reforco das particulas (SKOTNICOVA;
KURSA; SZURMAN, 2014).

Figura 6 — Compactacao por pressao constante

AUMENTO DE PRESSAQ

»

Fonte: Adaptacdo de Skotnicova; Kursa e Szurman (2014).

O método mais convencional para a compactacdo dos pos metélicos € o de
prensagem, em que se utiliza uma matriz, puncdes e prensa de compactacdo. Na
Figura 7, mostra-se que altas pressodes séo aplicadas pela prensa, nos pung¢des que

se posicionam em sentidos opostos dentro da matriz (GROOVER, 2010).



29

Figura 7 — Processo de prensagem
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‘Fonte: Adaptacéo de Groover (2010).

O processo de prensagem mais utilizado € a compactagao uniaxial, mostrado
na Figura 8, em que o puncdo inferior é fixado a estrutura da prensa e forma o nivel
de referéncia da ferramenta. A cavidade preenchida com o p6 metélico é formada pelo
conjunto do puncdo inferior, haste do nucleo e a matriz. O ciclo de prensagem consiste
das etapas de enchimento, compactacao, ejecdo e extragcdo do compacto verde
(BEISS et al., 2003).

Figura 8 — Ferramenta de compactacao para matriz simples

i
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Fonte: Adaptado de Beiss et al. (2003).

A compactacdo de acao simples é geralmente utilizada em pecas de pouca

espessura com propor¢cdes de uma moeda ou arruela. Isso se deve ao efeito do
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deslocamento da linha neutra que gera variacdo da densidade ao longo da peca,
conforme a Figura 9, (IERVOLINO; BULLA, 2009).

Figura 9 — Compactacao de acao simples

Densidade
alta no lado
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Lmha neutra
deslocada
para baixo

Enchimento B Compressao pe=———] "= Extragéo

Fonte: lervolino e Bulla (2009).

Na compactacédo de dupla acdo, como mostrado na Figura 10, ambos 0s
puncBes exercem o movimento de compressdo. Dessa forma, o efeito obtido é a
centralizacdo da linha neutra da peca (IERVOLINO; BULLA, 2009).

Figura 10 — Compactacao de dupla a(;éo

Linha
neutra
m centrada

Enchimento I Compressdo Extragdo

Fonte: lervolino e Bulla (2009).

2.3 FERRAMENTAL

lervolino e Bulla (2009) comentam que 0s principais componentes do
ferramental de metalurgia do pé sé@o: pungéo superior, matriz e puncao inferior. Em
seguida sado apresentados 0s conceitos basicos para dimensionamento dos

componentes de um ferramental de M/P.
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2.3.1 Calculos para dimensionamento do ferramental

De acordo lervolino e Bulla (2009), para iniciar o calculo do ferramental sé&o
necessérias algumas informacdes, como: densidade aparente do p6é metalico,
densidade e dimensdes da peca final, quantidade de lubrificante, variagdo dimensional
da mistura e a curva de compressibilidade do p6. Com estes dados € possivel calcular
0 peso da peca acabada, peso da peca verde, dimensdo do ferramental, altura de
enchimento de po e for¢ca de compactacao.

Para o autor, o peso da pega acabada (P,) € dado em gramas e é calculado
pelo produto do volume da peca (V) em cm? pela densidade da peca (Dp) em g/cms,

como mostrado na Equacéo (1).

(1)

O autor menciona que o peso da peca verde (Py) se d4 em gramas, calculado
pelo produto do peso da peca acabada em gramas pelo percentual em peso de

lubrificante (P1), como mostrado na Equacgéo (2).

P,=P,.(1+P) )

Segundo o autor, para determinar o percentual da variacdo dimensional (Vaim.)
devem ser realizados ensaios de compactacdo em corpos de prova utilizando
ferramentas com dimensfes conhecidas e, na sequéncia, sinteriza-los. Seguido da
sinterizagdo, é possivel calcular a variacdo dimensional por meio da raz&do da
dimenséo da peca sinterizada (Dsine) pela dimensao da matriz (Dm), como mostrado na
Equacéo (3). Para determinar as dimensdes da matriz, utiliza-se o dimensional da

peca final (Dy) e a variacdo dimensional (Vaim.), conforme mostra Equacao (4).

sint.

Vaim, = (D
dim. — D

_ 1) «100 3)

m
_ Dyy

Dmatriz = V.. ~
Vdim. (4)
(1+55)
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A altura do enchimento sera determinada pelo volume de p6 necessario para
o compactado. Pelo método pratico, utilizam-se as Equacdes (5) e (6). O grau de
enchimento (Ge) € a razdo da densidade da peca (Dp) pela densidade do po (Dps). A

altura do enchimento (H.) € dada pelo produto da altura da peca (Hp) pelo grau de

enchimento.
D
G, = =2 5
e Dp(') ( )
H, = H,.G,

(6)

A forca de compactacdo (Fc) mostrada na Equacéo (7) € determinada pela
area da peca a ser compactada (4,) multiplicada pela curva de compressibilidade (C.),
(pressao versus densidade) do pé metélico (IERVOLINO; BULLA, 2009).

F.=A4,C
o7 ke ™

2.3.2 Cuidados de projeto

Ao projetar ferramentais de prensagem sdo necessarios alguns cuidados para
que se tenha sucesso na ejecao da peca, vida util longa do ferramental e compacto
final adequado para o processo de sinterizacdo (SKOTNICOVA; KURSA; SZURMAN,
2014).

Hoganas (2015) sugere exemplos para evitar ferramentas de compactacao
com formas impossiveis, complexas e caras. As principais caracteristicas geométricas
gue devem se atentar séo: (a) os chanfros, (b) filetes e (c) arredondamento de arestas,
conforme ilustrado na Figura 11. No caso dos chanfros, € recomendado evitar &ngulos
maiores de 45° em relacdo a horizontal, devido a forga necessaria para comprimir o
po. Deve-se sempre evitar cantos vivos, para 0s quais sao sugeridos raios minimos
de 0,2 a 0,3 mm. Nos filetes € indicada a adi¢cao de raios para evitar trincas durante a
ejecdo da peca. Se for necessario um arredondamento nas arestas, € recomendado
gue se utilize raio e mais uma zona plana, o que evita trincamento da ferramenta.

A empresa comenta que é possivel fazer ferramentais com arrestas e cantos

vivos, porém ressalta que dessa forma a peca sera mais suscetivel a rachaduras
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produzidas pela eje¢cdo. Por tanto, € indicado trabalhar com cantos arredondados que

permitem enchimento uniforme e estende a vida util da ferramenta.

Figura 11 — Principais geometrias recomendadas: chanfros (a), filetes (b) e
arredondamento de arestas (c)

(c)

(a) Whin = 0.1 mm (b)
Wtyp =0.25 mm

—

30° to 45° «—

Recomendado

Rmin = 0.25 mm

Rmn = 0.25 mm

~01 mm

Fonte: Adaptada de Hoganas (2015).

2.3.3 Material para ferramental

O material a ser utilizado nas ferramentas de compactacao deve sofrer pouca
deformacéo plastica, apresentar alta tenacidade e ter elevada resisténcia ao desgaste
(IERVOLINO; BULLA, 2009).

Geralmente, como material para a fabricacdo das ferramentas de
compactacao (matriz e pungdes) em baixo volume de producéo utiliza-se um aco da
categoria de acos para ferramentas e matrizes, especificamente, da subcategoria de
acos-ferramenta para trabalho a frio. Quando ha um alto volume de producdo o
recomendado sdo carbonetos cimentados (SKOTNICOVA; KURSA:; SZURMAN,
2014).

O aco-ferramenta AISI D6 para trabalho a frio € um material amplamente
utilizado nas industrias para a fabricacdo de matrizes e moldes, devido a alta

resisténcia a compressdo, dureza superficial e resisténcia ao desgaste. Sua
composicdo quimica, aproximadamente, € composta de 2 % de Carbono, 11,7 % de
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Cromo, 0,4 % de Manganés, 0,7 % de Tungsténio, 0,3 de Silicio e 84,7 % de Ferro. O
tratamento térmico para este aco deve ocorrer antes da usinagem, sendo temperado
a 900 °C e revenido a 420 °C para atingir dureza média de 65 HRC (DAS et al., 2022).

2.4 SINTERIZACAO

A sinterizacdo € definida como o processo pelo qual agregados de compactos
transformam-se em corpos solidos pelo transporte atbmico difusional a temperaturas
abaixo do ponto de fusdo do constituinte principal. A manifestacdo microscépica da
sinterizacdo de um compacto se caracteriza pela densificacdo relacionada ao
comprimento, volume, diminuicdo de porosidade ou com aumento da densidade
(SALAK; SELECKA; DANNINGER, 2005; UPADHYAYA, 2002).

O processo de sinterizacao tem efeito sobre as propriedades mecanicas do
produto final, como resisténcia mecanica, porosidade, densidade e tamanho do gréo.
Essas propriedades tem interferéncia por diversas variaveis, no entanto, o tempo e a
temperatura de sinterizacdo sdo os parametros que mais influenciam no produto final
sinterizado. A temperatura e o tempo estdo associados ao grau de ligacdo das
particulas, com pequenos aumentos da temperatura de sinteriza¢do o grau de ligacédo
de particulas aumenta consideravelmente, e quanto mais longo o tempo de
sinterizacdo, maior é o grau de ligacdo pois maior sera a quantidade de material
difundido (LOBERTO; GENOVA, SILVA, 2009).

O tamanho das particulas e a porosidade influenciam na difusao no processo
de sinterizacdo dos compactos verdes. O tamanho de particula influencia na
guantidade de transporte de material, quanto menor o tamanho da particula, maior é
a area superficial, tendo maior area de contato entre as particulas com a diminuigcéo
da distancia de difus&o. A porosidade tem influéncia na taxa de difuséo, quanto menor
a quantidade de poros, maior sera o grau de ligagédo, devido ao maior contato fisico
entre as particulas e maior area para a difusdo (LOBERTO; GENOVA; SILVA, 2009).

A sinterizacao € composta de trés estagios (Figura 12). No estagio inicial, as
ligacdes se desenvolvem pela difusdo atdmica entre os gréos, ndo ocorrendo variacao
dimensional. No estagio intermediario, ocorre a elevacdo de temperatura, aumento
das ligacOes superficiais, fechamento dos poros intercomunicantes, arredondamento

dos poros, deformacdes de contracdo ou expansdo, diminuicdo das dimensdes e
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aumento as propriedades mecéanicas. No Ultimo estagio, ocorre coalescimento e
crescimento dos poros, o que contribui para a eliminacéo da energia livre do sistema
(LOBERTO; GENOVA; SILVA, 2009).

Figura 12 — Estagios da Sinterizacéo
inicial intermediario final

Fonte: Adaptada de Saline (2019)

Segundo Germann e Bose (2020), a temperatura de sinterizacdo indicada
para o titdnio e suas ligas para particulas de 40 um é de 1300 °C pelo tempo de
180 min. Para a atmosfera de sinterizacao, indica-se utilizar vacuo para uma melhor
qualidade da sinterizacdo. Na pesquisa Espinoza et al., (2010), a temperatura de
sinterizagdo para o titanio foi de 1100 °C com patamar de 2 e 3 h com taxa de
aquecimento de 2 °C/min. A atmosfera de sinterizacao foi utilizada o gas argénio com
pressao positiva com o intuito de evitar a oxidacao dos corpos de prova.

A densidade do sinterizado esta diretamente associada com a porosidade do
material, essa € uma propriedade muito importante devido a ter ligacéo direta com as
propriedades mecanicas. A densidade pode ser determinada com o auxilio de uma

balanca de preciséo e o principio de Archimedes (LOBERTO et al., 2009).

2.5 LIGAS DE TITANIO

O titanio e suas ligas séo considerados como um dos tipos mais eficazes de
biomateriais, principalmente para a area de implantes dentérios. Isso é devido a que
o titAnio apresenta resisténcia a corrosao no ambiente fisiol6gico, biocompatibilidade
de tecidos moles e duros e bom desempenho mecéanico (BRUNETTE et al., 2001).

Para implantes cirargicos, o material deve apresentar alta resisténcia a

corrosédo, biocompatibilidade, resisténcia mecanica e tenacidade. Neste caso, o titanio
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puro ndo se torna a opg¢ao mais viavel, o que justifica o uso de ligas de titanio. A liga
de titdnio que atende essas exigéncias é a liga Ti-6Al-4V, a qual € uma das mais
utilizadas. Esta contém 6 % em massa de Al e 4 % em massa de V e apresenta uma
microestrutura bifasica, composta pelas fases o e f (DONACHIE, 2000). A fase a (-
Ti) tem uma estrutura cristalina hexagonal compacta (HC), enquanto a fase 3 (B-Ti) €
cubica de corpo centrado (CCC). A adicéo de elementos de liga ao titanio, como o Al
estabiliza a fase o, aumenta a resisténcia mecéanica e diminui a densidade da liga. O
V atua como estabilizador da fase B e melhora a ductilidade e conformabilidade da
liga. Assim, a adicdo de elementos de liga permite ajustar a composicéo das fases e,
por conseguinte, as propriedades da liga de Ti (CORDEIRO; BARAO, 2017; LIU et al.,
2017).

Na pesquisa de Phuong D. D. et al., (2019) realizou-se analise microestrutural
de amostras liga de Ti-6Al-4V consolidadas por sinterizacdo a vacuo. As amostras
consistiram em geometria cilindrica de 22 mm de didmetro e 12 mm de altura, utilizou-
se po de Ti-6Al-4V com tamanho médio de particula de 45 um, compactadas a 200
MPa e sinterizadas em forno a vacuo com temperatura de 1100 °C por 3h. Na Figura
13 apresenta-se a microestrutura obtida pelo autor, na imagem (A) e (B) apresenta-se
a microestrutura atacada quimicamente com Kroll. Na Figura 13 (A) € mostrado a
formacao de gréos e poros (regides pretas), na imagem (B) a formacéo das fases a e

B, e naimagem (C) a distribuicdo dos poros da amostra sem atague quimico.

Figura 13 - Andlise microestrutural ti-6Al-4V, com ataque quimico (A), com ataque
qU|m|co e |dent|f|ca(;ao das fases alfa e beta (B) sem ataque qU|m|co (C)

Fonte: Adaptada de Phuong D. D. et al., (2019)

De acordo com a norma ASTM F136 (2015), a liga Ti-6Al-4V séo utilizadas na
area de implantes devido as suas propriedades mecanicas, biocompatibilidade e alta

resisténcia a corrosdo, como mencionado anteriormente. Para ser aplicada na area
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de implantes deve ter composicdo quimica com grau de pureza 5 e composi¢ao

quimica requerida, conforme mostrado na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicéo quimica (%) da liga Ti-6Al-4V pela norma ASTM F136

Elemento Composicao requerida [%)] Tolerancia [%)]

Aluminio 55-6,50 +0,40
Titanio Balanco -
Vanadio 3,5-45 +0,15

Fonte: O Autor (2022).
2.6  TRABALHOS RELACIONADOS AO ESTUDO

Para Paula (2019) a manufatura das ferramentas de compactacao de pés
metalicos tem inicio no projeto de produto que define o modelo de peca a ser
compactado. Seu projeto envolve uma ferramenta de compactacdo uniaxial com
matriz bipartida. Para o desenvolvimento do projeto utilizou o software CAD
SolidWork’s (Figura 9). De acordo com o autor, o0 material escolhido para os pung¢des
foi aco-ferramenta para trabalho a frio AISI D6 para o corpo e para a cabeca foi
utilizado o ago-carbono ABNT 1020. Foi utilizado o processo de usinagem para a

fabricacdo dos puncgdes.
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Figura 14 — Ferramenta de compactacdo em vista explodida (A) e dimensdes
externas das ferramentas (B)

o

Fonte: Paula (2019).

A compactacdo € o processo essencial na metalurgia do po, pois todas as
caracteristicas do material como tamanho, densidade, forma, porosidade, dureza
entre outros sdo controlados por este processo. O tipo de matriz, movimento de
puncdo e parametros do processo influenciam nas propriedades da peca final
(KUMAR; BHARTI; DIXIT, 2021).

Na pesquisa de Kumar, Bharti e Dixit (2021), foi realizada a compactacao de
diversos pds metalicos incluindo liga de titanio em matrizes de compactacao de po
unilateral. Nesse estudo, foi analisada densidade a verde relativa, porosidade,
densidade a verde dos compactos. O estudo revela que a adi¢éo de reforcos metalicos
afeta a compressibilidade do compésito verde dos compactos.

Os autores concluiram que as matrizes de compactacao uniaxial sao de facil
fabricacéo e possuem baixo custo, mas, a densificacdo do compacto nao é uniforme.
Dessa forma, o autor recomenda que para melhorar a uniformidade do compacto pode
ser utilizado o processo de compactacéo isostatico.

Na manufatura de ferramentais para producdo de engrenagens helicoidais
pela metalurgia do po, Armentani et al., (2018) utilizaram o método de elementos
finitos (do inglés Finite Elemento Method — FEM) para realizar analises sobre o

comportamento estatico da matriz. Os autores mencionam que foi utilizado o FEM
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apenas na regido de interesse. A Figura 15 mostra a analise de malhas dos dentes da

engrenagem.

Figura 15 — Malha de um dente do subconjunto (A) e malha de toda a matriz (B)
(A) (B)

Fonte: Armentani et al., (2018).

Os autores mostram em seu trabalho que com o método de elementos finitos
€ possivel analisar as tensfes principais maximas (Figura 16), tensdo de tracao,
tensdo de compressao e a tensao de Von Misses.

Figura 16 — Tenséo de tracéo (A), tensdo de compresséao (B) e tensao de Von
Misses (C)

(A) (8)

......

Fonte: Armentani et al., (2018).

Os autores concluiram que os teste experimentais foram semelhantes a
analise numérica por elementos finitos, e creem que, em um futuro proximo, com o
avango da tecnologia computacional, sera possivel realizar analises numéricas
dindmicas, a fim de verificar a vida util da ferramenta associada ao desgaste e a
fadiga.

No estudo de Homayoun, Shahbaz e Ebrahimi (2020) foi analisada a
densificacdo do compacto de aluminio, em que compararam a utilizacdo do metodo

de prensagem por matriz de acdo simples versus matriz flutuante ambas a
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temperatura ambiente. A diferenca geométrica do método de prensagem por matriz

de acéo simples pelo de prensagem por matriz flutuante € mostrada na Figura 17.

Figura 17 — Método de prensagem por matriz flutuante (A) e método de prensagem
por matriz de acdo simples (B)

Puncéo superior

Puncéo superior

Compacto
verde

Matriz de
acgdo simples

Compacto
verde

Puncaéo inferior (A) (B) Puncado inferior

Fonte: Adaptacdo de Homayoun, Shahbaz e Ebrahimi (2020).

Na comparacdo da prensagem da matriz de acdo simples com a matriz
flutuante, foi observado que os compactos da matriz flutuante apresentaram as
seguintes caracteristicas: mais uniformidade na distribuicdo de porosidade, densidade
e microdureza, compactacao de pé semelhante ao processo de dupla acao, o efeito
do lubrificante mais perceptivel e producdo de compactos com melhor propor¢céao de
altura e diametro. (HOMAYOUN; SHAHBAZ; EBRAHIMI, 2020).
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3 METODOLOGIA

Com o intuito de analisar a viabilidade de utilizacdo da metalurgia do po, foi
sinterizado um bloco (bloco protético) em liga de titanio, com dimensfes de 18 mm de
comprimento, 14,5 mm de largura e 12 mm de altura, similares aos blocos CAD/CAM.

Dentro do contexto apresentado na justificativa, com os objetivos definidos e
tendo como base o referencial tedrico, definiu-se a proposta de implementacéo. No
fluxograma da Figura 18 € apresentada a metodologia para o desenvolvimento deste
trabalho.

Figura 18 — Fluxograma da metodologia no presente trabalho

ﬁ
Curva de Dimensionamento, projeto,
! compressibilidade _p| simulagao e manufatura do

Definigédo da conjunto matriz-puncées
geometria da (bloco protético)
peca final \ +
‘ Confec¢do das Producéo do bloco
amostras cilindricas protético
Selegéo do po
metélico

# Peneiramento Dimensdes

Caracterizagao Y Y
do p6 metalico

Compactagao do Selegédo
po granulométrica
Quimica, -
morfolégicae |[—»
granulométrica EE—— ———
NP Compactagéo e
ansiinin Sinterizagado sinterizaggio

aparente por
densidade batida 1 Y

Variacao Acoplamento do
Densidade Real |—— dimensional bloco na haste

S —
v ‘ Y
) Analise Ensaio de dureza Ensgio de resistméncia
microestrutural a compressao
Y
FIM

Fonte: O Autor (2022).
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Para atingir o objetivo geral do trabalho foram realizadas as seguintes etapas
principais: caracterizacdo do pé metalico, a construcdo do conjunto matriz-puncoes,

compactacao do po da liga de titanio (Ti-6Al-4V) e sinterizacdo do compacto verde.

3.1 SELECAO DO PO METALICO

A selecdo do p6 metalico foi realizada de acordo com a aplicacdo do produto
final, visto que os implantes dentarios devem ser de material biocompativel, a matéria

prima selecionada foi p6 com particulas irregulares da liga Ti-6Al-4V.

3.2 CARCTERIZACAO DO PO METALICO

O p6 metdlico irregular da liga de Ti-6Al-4V foi caracterizado no que se refere
a sua composicdo quimica, morfologia, granulométrica, densidade aparente e a

densidade real, os quais sao apresentados na sequéncia.

3.2.1 Caracterizacdo quimica, morfolégica e granulométrica

A andlise quimica semiquantitativa foi realizada por meio da técnica de
Espectroscopia de Raios X com Dispersdo de Energia (EDS) no equipamento da
marca Shimadzu modelo SSX-550, disponivel no Laboratério Central de Microscopia
Professor Israel Baumvol (LCMIC) da Universidade de Caxias do Sul (UCS).

A analise de morfologia para a identificacdo da geometria das particulas do
pd metdlico irregular, foi verificada por meio da técnica de Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) utilizando o microscépio modelo SSX-550, marca Shimadzu,
também instalado no LCMIC da UCS. Esse equipamento tem o acoplado o detector
de EDS.

O tamanho das particulas do pé metalico foi avaliado por meio da anélise da
distribuicdo de tamanho de particula (DTP) ou distribuicdo granulométrica resultante
da técnica de difracdo laser, em que se utilizou um analisador de particulas modelo
Camsizer P4, marca Retsch, disponivel no Laboratério de Polimeros (LPOL) da UCS.
Os resultados dessa analise granulométrica foram representados em um grafico de

porcentagem ou frequéncia acumulada de particulas menores que CPFT (cumulative
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percent finer than) em funcdo do tamanho de particula. Além da frequéncia
acumulada, foi representado um histograma ou uma curva de frequéncia simples, a
partir da qual foi possivel identificar as caracteristicas da distribuicdo, como média,

mediana e tamanhos de particulas mais frequentes.

3.2.2 Densidade aparente por densidade batida

A densidade aparente dos pos metalicos foi determinada pelo ensaio da
densidade batida ou densidade compactada (tapping density), com base na norma
ASTM B527 (2022). Este método permite avaliar o grau de empacotamento ou
compactacdo das particulas. Neste ensaio, o p6 é colocado em um recipiente de
dimensbes conhecidas e submetido a batidas continuas. Inicialmente, o volume do
recipiente é preenchido pelas particulas e pelos vazios entre elas. Posteriormente,
com o aumento do nimero de batidas e dependendo do grau de coesdo do material,
ocorre um rearranjo entre as particulas do p6 para posicbes mais favoraveis nos
vazios, 0 que traz uma reducéo significativa no volume do pé.

No desenvolvimento do ensaio foi utilizado o equipamento de densidade
batida, mostrado na Figura 19, juntamente com a proveta com graduacgéo de 100 cm?3
e 50 gramas de p6 metdlico de particulas irregulares da liga Ti-6Al-4V. O equipamento
encontra-se disponivel no Laboratério de Materiais Ceramicos (LMCER) da UCS e foi
fabricado pela empresa LR Meneghel. Este equipamento possibilita ajustar as batidas

por minuto, conforme a necessidade.

Figura 19 — Equipamento de densidade batida

Fonte: O Autor (2022).
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Inicialmente foram colocadas 50 g de pé metélico na proveta, que, na
sequéncia foi acoplada ao equipamento de densidade batida, onde ocorreu o ensaio
a partir das batidas selecionadas.

Ao concluir o ensaio de densidade batida, aplicou-se as resultantes (massa e
volume) na Equacéo (8) para determinar a densidade aparente (T,) em g/cms3, em que

se informa a massa (M) em g, e o volume do p6 batido (V) em cms.

TD ==

M
7 8)

3.2.3 Densidade real das particulas

A densidade real das particulas fornece a densidade do grupo de particulas
sem levar em conta a porosidade ou vazios entre elas. Para determinar essa
densidade do po irregular da liga Ti-6Al-4V, foi realizado o ensaio de picnometria com
gas hélio, em oito amostras do mesmo po, e entdo obtido o valor médio de densidade
real. Para isso utilizou-se o picnémetro modelo Ultrapyc 5200e, marca Quantachrome,
disponivel no Laboratério de Polimeros (LPOL) da UCS.

3.3 CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DO PO

O grau de densificacédo do p6 de Ti-6Al-V foi obtido por meio da determinacao
da densidade do p6é compactado (densidade verde) em funcdo da pressdo de
compactacao, relacdo que graficamente representa a curva de compressibilidade.
Para determinar a compressibilidade do p6, foram compactados corpos de prova em
ferramental com dimensdes conhecidas (amostras cilindricas). Para a realizagcéo
desta etapa, foram utilizados um conjunto matriz-puncdes com formato cilindrico, po
irregular de Ti-6Al-4V, lubrificante estearato de zinco, balanca de precisédo da marca
Bioprecisa modelo FA2104N, disponivel no Laboratorio de Materiais Ceramicos
(LMCER) da UCS e prensa hidraulica manual da marca Enerpac modelo VLP106P142
com capacidade de carga de 11 t, disponivel no Laboratério de Materiais Ceramicos
Il (LMCER II) da UCS.
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Com base nas normas ASTM B925 (2003), ASTM B331 (2016) e ASTM B962
(2009), realizou-se a compactacdo das amostras. As pressdes foram arbitradas

conforme apresentado na Tabela 3.

Tabela 3 — Pressdo de compactacao das amostras

Amostra Pressédo [MPa] Carga [t]
1 100 11
2 200 2,3
3 400 4,6
4 600 6,9
5 700 8,1
6 800 9,2

Fonte: O Autor (2022).

Antes da compactacdo, para reduzir o atrito entre o p6 e o ferramental, foi
realizada a lubrificacdo do conjunto matriz-puncdes, especificamente, das partes que
entraram em contato com o pd metalico. Apés a lubrificagdo do ferramental de
compactacao, foi utilizada a balanca de precisdo para medir a quantidade de pé
metalico a ser inserido dentro do conjunto matriz-pung¢des. Foi utilizado um conjunto
matriz-punc¢des de 12 mm de didametro interno, que foi preenchido com 2,3 g de p6 da
liga Ti-6Al-4V. Apds o preenchimento da matriz, foi realizada a prensagem, o que
resultou nas amostras cilindricas compactadas mostradas na Figura 20.

Para determinar a densidade verde das amostras compactadas empregou-se
dois métodos: medicao por micrémetro e pelo principio de Archimedes.

O método de medicdo por micrdmetro, baseado na norma ASTM B331
(2016), utilizou-se de um micrometro digital da marca Mytotoyo e mediu-se a altura
das amostras. Aplica-se as variaveis na equacéo (9) para determinar a densidade do
compacto verde (D;) em g/cm3, informa-se a massa (M) em gramas, o diametro (D)

em cm e a altura das amostras (T) em cm.

0,0077 - M
Pe="po7 ®)
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Figura 20 — Amostras compactadas (A) e prensagem das amostras (B)
([ p— ——— ()

Fonte: O Autor (2022).

A determinacao da massa pelo principio de Archimedes foi baseada na norma
ASTM B962 (2009). Para isso, foram utilizadas duas amostras compactadas por cada
um dos seis valores de pressao para calcular a média da densidade.

Neste método, as amostras compactadas foram imergidas em 6leo 5W30
aguecido a 82 °C por 4 h mostrado na Figura 21 (A). Posteriormente, as amostras
foram resfriadas por 30 min no 6leo 5W30, mas a temperatura ambiente. Na etapa da
medicdo, foi medida a massa das amostras secas, e das amostras umidas de 6leo na
mesma balanga analitica. Na sequéncia foi realizada a medicdo por Archimedes, em
que foi medida a massa das amostras imersas em agua destilada Figura 21 (B).

Com a obtencédo dos dados das massas, foi possivel aplicar na Equacao (10)
para determinar a densidade do compacto verde (D,) em g/cm3, informa-se da massa
do compacto verde sem 6leo (A) em g, da densidade da agua (p,,) em g/cms3, da massa
do compacto verde com 6leo impregnado (B) em g e da massa da peca impregnada

de 6leo do ensaio em agua com a massa do corpo de prova tarado (F) em g.

Dy = (10)
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Figura 21 — Amostras imersas em 0leo a 82°C (A) e medi¢cédo da densidade pelo
principio de Archimedes (B)

C(B))

&
3 e e ————— e o
VKA® RH-KT/C
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Fonte: O Autor (2022).

3.4 CONFECCAO DE AMOSTRAS CILINDICAS DE REFERENCIA

A etapa da confeccdo das amostras cilindricas de referéncia foi realizada
pelos processos de peneiramento do pd metalico, compactacdo e sinterizacao,

mostrados nos proximos itens.

3.4.1 Peneiramento

Resultados exploratdrios deste trabalho, referentes a densidade dos corpos
consolidados, indicaram que a densificagcéo foi afetada pelo tamanho de particula do
p6 metalico e que para alcancar a maior densidade era necessario utilizar po de titanio
mais fino que o recebido, com granulometria inferior a 38 um. Visto que o volume da
matéria-prima obtida para as granulometrias inferiores a 38 um foi muito pequena,
foram utilizados pds com duas granulometrias maiores que 38 um, inferiores a 90 um
e a 63 um. Assim, foi possivel analisar a influéncia do tamanho de particula na

densidade final apés a sinterizacdo. Para tanto, realizou-se o peneiramento do p6 com
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peneiras granulométricas de 170 e 250 mesh, com tela em a¢o inox da marca Didatica
SP.

3.4.2 Compactacéao do po6

No processo de compactacdo das amostras cilindricas de referéncia utilizou-
se um conjunto matriz- pun¢des com formato cilindrico (Figura 20), p6 irregular de liga
de titanio de Ti-6Al-4V, lubrificante estearato de zinco da Brasilminas, balanca de
precisdo da marca Bioprecisa modelo FA2104N, disponivel no Laboratério de
Materiais Ceramicos (LMCER) da UCS e prensa hidraulica manual da marca Enerpac
modelo VLP106P142 com capacidade de pressao de 11 t, disponivel no Laboratério
de Materiais Ceramicos Il (LMCER Il) da UCS.

Foram compactados dois conjuntos de amostras cilindricas, conforme
mostrado na Tabela 4, com 12 mm de diametro, utilizando 2,3 g de pé metalico da liga
de titdnio, medidos na balanca de precisdo. ApGs a compactacdo as amostras do
conjunto 1 foram consolidadas usando trés condicdes diferentes de sinterizacao,

conforme descrito na Tabela 5 .

Tabela 4 - Conjunto de amostras cilindricas de referéncia
Quantidade de amostras por pressao de
_ _ compactacao
Conjunto  Granulometria 100 200 400 600 700 800

[MPa] [MPa] [MPa] [MPa] [MPa] [MPa]

Sem
1 ) 3 3 3 3 3 3
peneiramento
) <90 um - - - 1 1 1
<63 um - - - 1 1 1

Para o segundo conjunto de amostras, ap0s a etapa de compactacao, foram
consolidadas na melhor condicdo de temperatura e tempo de sinterizagéo obtida no

primeiro conjunto de amostras.
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3.4.3 Sinterizagdo das amostras

Para consolidar as amostras compactadas da liga de titanio Ti-6Al-4V, foi
utilizado um forno da marca Termolab (Figura 22), com capacidade de aquecimento
maximo de 1700 °C com sistema a baixo vacuo (102 torr). Esse equipamento esta
disponivel no Laboratério de Polimeros (LPOL) da UCS.

Figura 22 — Forno de sinterizacéo Termolab

Fonte: O Autor (2022).

Com a finalidade de definir os parametros de sinterizagdo mais apropriados,
ou seja, de modo que fornecam a maior densidade do sinterizado, variou-se a
temperatura e o tempo de sinterizacdo, conforme mostrado na Tabela 5. ApGs a etapa

de sinterizacdo, as amostras foram resfriadas dentro do forno.

Tabela 5 — Parametros de sinterizacao para liga de titanio de Ti-6Al-4V

Parametro 1 2 3
12 Taxa de aquecimento 10 °C/min 10 °C/min 10 °C/min
Temperatura maxima 600 °C 600 °C 600 °C
22 Taxa de aquecimento 5°C/min 5°C/min 5°C/min
Temperatura maxima 1300 °C 1200 °C 1300 °C
Patamar 2h 4 h 4 h
Numero de amostras 6 6 6

Fonte: O Autor (2022).
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3.4.4 Variacado dimensional das amostras cilindricas de referéncia

A variacdo dimensional das amostras cilindricas foi determinada entre o
didmetro do compacto verde e o diametro interno da matriz. As dimensdes resultantes
foram aplicadas na Equacéao (3), apresentada no referencial teérico, item 2.3.1.

Essa avaliacdo dimensional foi realizada considerando amostras sinterizadas
com duas granulometrias de particulas de Ti-6Al-4V, inferior a 75 um e 90 um, a 1300
°C e patamar de 3 h. Essa condicdo de sinterizagdo foi escolhida a partir dos
resultados de densidade das amostras sinterizadas nas condi¢des descritas no item

3.4.3, mostrado anteriormente.

3.5 DIMENSIONAMENTO, PROJETO,NSIMULAQAO E MANUFATURA DA MATRIZ
E PUNCOES PARA A FABRICACAO DO BLOCO PROTETICO

No dimensionamento do projeto do conjunto matriz-puncdes para a fabricacéo
dos blocos protéticos foram utilizadas as equacdes apresentadas no item 2.3.1
calculos para dimensionamento do ferramental, as resultantes da caracterizacdo do
pé metalico selecionado, densidade aparente, densidade real e curva de
compressibilidade.

O desenvolvimento do projeto do conjunto matriz-punc¢des foi realizado com o
auxilio do software de CAD SolidWork’s. No decorrer da modelagem, foram seguidas
as recomendacdes da Hoganas (2015), que incluem evitar cantos vivos, e substitui-
los por raios, afim de evitar trincas e rachaduras no produto final. Também foram
seguidas as recomendacdes da Hoganas (2013) para as tolerancias e folgas do
projeto.

O conjunto matriz-puncdes é formado por uma matriz cilindrica, que tem no
seu interior o formato do bloco protético, e por dois punc¢des, um inferior e outro
superior, com as hastes no formato do bloco. Também foi produzido um puncéo
auxiliar para a extracdo do compacto. Veja na Figura 23, a modelagem do conjunto
matriz- puncgdes.

Geralmente, o puncéo inferior e superior tem o mesmo formato, porém devido

ao modelo da presa hidraulica que foi utilizada para a compactacéo do bloco protético,
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foi necessario ajustar a base do puncédo inferior para garantir estabilidade durante o

processo de prensagem.

Figura 23 — Modelamento do conjunto matriz- puncdes

MATRIZ PUNGAO SUPERIOR PUNGAO INFERIOR PUNGAO EXTRATOR

¥ &l

Fonte: O Autor (2022).

A técnica numérica de simulacdo por elementos finitos foi utilizada para
determinar as tensbes de Von Misses, para analisar o limite de escoamento do
material. A analise de tensdes do conjunto matriz- puncdes pela analise de elementos
finitos foi realizada com o auxilio do software SolidWork’s Simulation. Desta forma foi
possivel verificar as tensdes maximas que os componentes do conjunto poderao
suportar.

O material escolhido para a manufatura do conjunto matriz- puncdes foi ago-
ferramenta para trabalho a frio AISI D6, e o processo escolhido para a producgéao foi a
usinagem pelo processo de fresamento. A manufatura do conjunto realizou-se na

empresa R. A. Industria Mecanica Eireli.

3.6  PRODUCAO DO BLOCO PROTETICO

Para a confecc¢éo dos blocos protéticos foram realizadas as seguintes etapas:
peneiramento do p6 metalico da liga de titanio de Ti-6Al-4V, compactacao utilizando
0 conjunto matriz-puncdes do formato do bloco, sinterizacdo dos blocos protéticos,
medicdo da densidade final, analise metalografica e determinacdo da dureza,

conforme descrito na sequéncia.



52

3.6.1 Dimensdes do bloco protético (peca final)

Para este projeto foram utilizadas geometria e dimensfes similares as das
pecas que sdo usinadas atualmente na fresadora odontolégica. A geometria da peca
que foi confeccionada é retangular, de comprimento 18 mm, largura de 14,50 mm e

altura de 12 mm, conforme mostrado na Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada..

Figura 24 - Dimensfes e geometria do bloco protético sinterizado

14,50

Fonte: O Autor (2022).

3.6.2 Selecado da granulometria para a produc¢éo do bloco protético

Para a producdo do bloco protético, foi estabelecida a utilizacdo do poé
metalico da liga de titanio Ti-6Al-4V com granulometria abaixo de 90 pm e 75 um, com
base em resultados exploratorios.

No peneiramento, utilizou-se o0 equipamento agitador de peneira
granulométrica da marca Didatica SP, peneiras granulométricas de aco inoxidavel

com telas granulométricas de 170 e 230 mesh, mostrado na Figura 25.
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Figura 25 — Agitador de peneira granulomeétrica

Fonte: O Autor (2022).

3.6.3 Compactacdo e sinterizacao do bloco protético

Para a compactagéo do bloco protético foram confeccionadas trés amostras
utilizando p6 irregular de titdnio com granulometria inferior a 75 pm e trés amostras
com p6 com granulometria inferior a 90 um. Utilizaram-se 9,2 g de p6 por unidade do
bloco, conjunto matriz-puncées com geometria do bloco, lubrificante estearato de
zinco e prensa hidraulica automética da marca FKL modelo PHVB com capacidade
de 100 t, disponivel no Laboratério de Polimeros (LPOL) da UCS, apresentado na

Figura 26.
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Figura 26 — Compactagao do bloco no conjunto matriz-pung¢des fabricado

Fonte: O Autor (2022).

Com os dados obtidos nos ensaios da curva de compressibilidade do pé
metdlico irregular da liga de Ti-6Al-4V sem peneiramento (como recebido), selecionou-
se a maior pressdo de compactacdo de 800 MPa, para a aplicacdo da equacao (7),
afim de obter a forca de compactacao para compactar o bloco protético.

Concluida a etapa de compactacao, seguiu-se com a etapa de sinterizacao,
conforme mostrado na Tabela 6.

Tabela 6 - Parametro de sinterizacdo dos blocos protéticos
Parametro de sinterizacao

12 Taxa de aquecimento 10 °C/min
Temperatura maxima 600 °C
22 Taxa de aquecimento 5°C/min
Temperatura maxima 1300 °C
Patamar 3h

Fonte: O Autor (2022).

Apés a sinterizacao, realizou-se a medicdo das dimensfes dos blocos com
paquimetro da marca Mitotoyo para verificar a variagao dimensional. Na sequéncia foi
necessaria a remocao da oxidagao superficial que se formou nas amostras do bloco
para a medicdo da densidade pelo principio de Archimedes. Para este processo
utilizou-se o equipamento de lixamento semiautomatico e lixa com granulometria de
240 mesh.
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3.7 ANALISE MICROESTRUTURAL

Para realizar a andalise da microestrutura dos materiais sinterizadas (amostras
cilindricas e bloco protético), realizou-se a preparacao metalografica das amostras por
meio da seguinte sequéncia de passos: remocéao da oxidagdo das amostras com lixa
de agua de granulacdo de 240 mesh na lixadeira/politriz semiautomatica, embutimento
utilizando a prensa de embutimento, lixamento manual com as lixas de agua de
granulacdo de 320, 400, 600, 1200 e 1500 mesh, polimento em lixadeira/politriz
semiautomética, utilizando alcool etilico, pano e pasta de diamante de 3 pm e 1 pm.

Essas mesmas etapas de remocdo de oxidacdo, embutimento, lixamento e
polimento foram utilizados na preparacdo metalografica das amostras sinterizadas
cilindricas.

Ao concluir a preparacdo metalografica seguiu-se com a analise da
microestrutura. A analise dos poros das amostras polidas foi realizada no microscépio
optico da marca Zeiss modelo Axio Scope A.1, equipamento disponivel no Laboratoério
Central de Microscopia Professor Israel Baumvol (LCMIC) da UCS. A analise dos
graos das amostras atacadas quimicamente com o reagente Kroll cuja a composicéo
qguimica é 3 ml de &cido fluoridrico, 6 ml &cido nitrico e 100 ml de agua, foi realizada
no microscopio Optico da marca Zeiss modelo Micro D1m, disponivel no Laboratério

de Ensaios Mecanicos (LAMEC) da UCS, mostrado na Figura 27.
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Figura 27 — Microscopio optico Scope A.1 (A) e microscopio Micro D1m (B)

Fonte: O Autor (2022).

3.8 ENSAIO DE DUREZA

Realizou-se o ensaio de dureza Rockwell B para determinar a macro-dureza
das amostras sinterizadas (cilindricas e blocos protéticos). Neste ensaio foram
geradas cinco medicbes em cada amostra e calculado a média. Utilizou-se o
durbmetro de bancada da marca Pantec RB com penetrador esférico de 1/16 pol,
disponivel no Laboratério de Ensaios Mecanicos (LAMEC) da UCS, mostrado na

Figura 28.
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Figura 28 — Durdbmetro de bancada Pantec Rockwell E Brinell (A) e penetrador
esférico 1/16” (B)

Fonte: O Autor (2022).

3.9 ENSAIO DE RESISTENCIA A COMPRESSAO

Para determinar a resisténcia a compressao dos corpos sinterizados,
seguindo as recomendacfes da norma ASTM B9 (2019), produziram-se amostras
cilindricas com conjunto matriz-puncgfes cilindrico (Figura 20) com 30 mm de
comprimento e 12 mm de didametro, aproximadamente, a partir do p6 metélico da liga
de titanio de Ti-6Al-4V com granulometria abaixo de 75 um. Esse p6 foi compactado
utilizando um conjunto de matriz-puncdes cilindricos, prensa hidraulica manual da
marca Enerpac, e pressoes de 400 MPa, 600MPa e 700MPa. Foram obtidos dois
corpos verde para cada pressdo de compactacdo. As amostras foram sinterizadas em
forno de baixo vacuo (102 torr) a 1.300°C com patamar de 3 h.
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Para o ensaio de compressédo, foi utilizado o equipamento de ensaio de
compressdo da marca Emic modelo DL20000, disponivel no Laboratorio de Ensaios
Mecanicos (LAMEC) da UCS, com célula de carga de 200 kN e avanc¢o de 0,5 mm/min.

Na Figura 29 podem ser observadas as amostras, equipamento e um momento do
ensaio de compressao.

Figura 29 — Maquina Emic DL2000 (A), amostras para compressao (B) e ensaio de
compresséo (C)

(e —————

g

Fonte: O Autor (2022).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Este item apresenta os resultados referentes a caracterizacdo das particulas
do p6é da liga de titanio, projeto do conjunto matriz-puncgfes, caracterizacao
microestrutural e mecanica das amostras cilindricas de referéncia e bloco protético

sinterizados.

4.1 CARACTERIZACAO DOS POS METALICOS

E apresentado na sequéncia as resultantes dos ensaios realizados para a
caracterizacdo do p6é metalico da liga de titanio Ti-6Al-4V, composto da composicdo

qguimica, morfolégica, granulométrica, densidade aparente e densidade real.

4.1.1 Caracteristicas do p6 metalico da liga de titanio de Ti-6Al-4V

Na Tabela 7, apresenta-se a composicdo quimica das particulas de Ti-6Al-4V
resultante da analise semiquantitativa por EDS.

Para aplicacdo biomédica, o p6é metélico deve possuir composicao quimica
requerida e classificacdo de grau 5 de pureza. Com a andlise da composi¢cado quimica
foi confirmado que o pé metalico da liga de Ti-6Al-4V esta dentro das exigéncias da
norma ASTM 136 (2015).

Tabela 7 — Composicdo quimica (%) por EDS do p6 de Ti-6Al-4V
Elemento Al Ti Vv

Ti-6Al-4V 5,34 91,00 3,67
Fonte: O Autor (2022).

Na Figura 30, apresenta-se a morfologia das particulas do p6é de titanio
avaliada por MEV. Esta andlise foi realizada para a conferéncia do formato irregular
das particulas. Observa-se uma distribuicdo ndo homogenia dos tamanhos das
particulas. Particulas irregulares, por possuirem faces planas, resultam em um maior
atrito de deslizamento, dificultando o preenchimento dos vazios e resultando em maior

porosidade. Particulas de formato esférico fornecem apenas pontos de contato
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pontuais, com tendéncia a rolar, essa caracteristica resulta de uma érea de superficie
de contato menor quando comparado a particulas de formatos irregulares. No entanto,
a medida que a forma da particula se afasta do formato esférico a fluidez diminui, o
que favorece a ancoragem das particulas (NOURI; SOLA, 2019; OLIVEIRA et al.,
2000).

Fonte: O Autor (2022).

Na Figura 31, apresentam-se a curva de frequéncia relativa em fungéo do
tamanho de particulas e na Figura 31 é apresentado curva de frequéncia acumulada
em funcdo do tamanho de particulas, a curva foi plotada a partir dos resultados

(Apéndice C) da técnica de difracédo laser.
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Figura 31 — Histograma de frequéncia relativa
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Fonte: O Autor (2022).

Na Figura 31 é apresentado o histograma de frequéncias da distribui¢cdo de
tamanho de particulas do pé irregular de Ti-6Al-4V. A granulometria do p6 mostra uma
distribuicdo préxima da gaussiana com um tamanho médio de particula de 132,25 +
0,95 um. Observa-se que os maiores valores de frequéncia relativa (Fr) se concentram
em torno do valor médio do tamanho da particula, e os menores valores de frequéncia
relativa (Fr) para os valores equivalentes de tamanho de particula D(um) nos extremos
da distribuicdo granulométrica. No entanto, destaca-se a presenca de uma pequena
populacdo de particulas finas de tamanhos menores que 60 um. A presenca das
particulas finas € importante por que pode preencher os vazios entre as particulas
maiores e aumentar a densidade de empacotamento no pé durante a prensagem (BAI,
WAGNER; WILLIAMS, 2017). Informacdo adicional dos resultados da distribuicdo
granulométrica pode ser obtida da curva de frequéncia acumulada apresentada na
Figura 32. Os valores aproximados dos tamanhos de particulas nos diferentes
percentis sdo em: (A) o indicador D10 mostra que 10% das particulas sao inferiores a
83 um, na (B) mostra que o D50 (equivalente com a mediana) em 50% as particulas
sao inferiores a 132 um e na imagem (C) o indicador D90 mostra que 90 % das

particulas sdo compostas abaixo de 190 um.



Figura 32 — Curva de frequéncia cumulativa D10 (A), D50 (B) e D90 (C) das
particulas da liga de Ti-6Al-4V sem peneiramento
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Fonte:

O Autor (2022).

4.1.2 Densidade aparente

Com a realizacdo do ensaio de densidade batida e aplicacéo da equacéao (8)

foi possivel plotar a curva da densidade aparente, conforme mostrada na Figura 33.

Observa-se que quanto maior o numero de batidas maior foi a densidade. Contudo, a

partir de 2500 batidas o valor da densidade manteve-se constante, em 2,27 g/cm3.

Essa andlise indica o acomodamento das particulas do pé metalico que esta

relacionado com o empacotamento do material.
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Figura 33 — Curva da densidade aparente
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Fonte: O Autor (2022).

4.1.3 Densidade real pelo ensaio de picnometria

Na Tabela 8, apresenta-se os valores de densidade real das particulas obtidas

pelo ensaio de picnometria.

Tabela 8 — Densidade real da liga de titanio Ti-6Al-4V

Amostra Volume [cm3] Densidade [g/cm3]

1 14,1830 4,4540
2 14,1739 4,4569
3 14,1776 4,4557
4 14,1922 4,4511
5 14,2028 4,4478
6 14,2104 4,4455
7 14,2144 4,4442
8 14,2109 4,4453

Densidade média 4,4468

Fonte: O Autor (2022).

O ensaio foi realizado usando hélio, pois esse gas inerte permite acessar

facilmente através dos poros abertos, por efeito capilar no sélido e determinar o
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volume real da amostra com maior rigor. A porosidade fechada (inacessivel) ndo é
possivel ser determinada pela técnica e é incluida no volume do sélido. O resultado
da densidade de 4,4 g/cm3 calculada a partir da massa e volume real usados no ensaio
de picnometria a gas concorda com os valores de densidade real reportados na
literatura para as ligas de Ti-6Al-4V (MOURA; FIGUEIREDO, 2002;
VANDENBROUCKE; KRUTH, 2007).

4.2 CURVA DE COMPRESSIBILIDADE DO COMPACTO VERDE

A densidade dos corpos a verde em fungédo da pressao de compactacéo foi
calculada por meio de dois diferentes métodos. O primeiro método por meio da
medicdo das dimensdes das amostras prensadas com micrometro utilizando as
Equagbes (9) segundo a norma ASTM B331 (2016) e, o segundo método pelo
principio de Archimedes utilizando a Equacao (10) de acordo com a norma ASTM
B962 (2009).

Analisando a Figura 34, pode ser observado que quando maior a presséo de
compactacao, maior se torna a densidade do compacto verde. Nas faixas de pressao
de compactacao aplicadas, foi encontrado a maior densidade verde média na presséao
de 800 MPa para a da liga de titdnio Ti-6Al-4V. Pelo método do micrbmetro a
densidade verde média foi de 3,53 + 0,02 g/cm?, representando 80,38 % da densidade
real. Para o método do principio de Archimedes a maior densidade verde encontrada
foi de 3,44 + 0,03 g/cm3, representando 78,26 % da densidade real. Essa diferenca é
devido a que a medicdo por Archimedes oferece uma medicdo mais préxima do
volume aparente do solido quando comparado com a determinacdo das dimensdes
do corpo usando o micrometro.

Na pesquisa de Espinoza et al., (2010), realizou-se a compactacdo de
amostras da liga de titanio Ti-6Al-4V com pressdo de compactacdo de 600 MPa. A
resultante da densidade verde média foi de 3,18 g/cm3 para medic¢ao pelo principio de
Archimedes. Ao comparar esse resultado com a Figura 34, pode ser observado que a

curva de compressibilidade condiz com a literatura.
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Figura 34 — Curvas de compressibilidade obtidas por medicéo por micrémetro e por

medicao pelo principio de Archimedes
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Fonte: O Autor (2022).

4.3 DENSIDADE FINAL DAS AMOSTRAS CILINDRICAS DE REFENCIA

Para analisar o parametro de sinterizacédo que forneca a maior densidade final

para a liga de titanio Ti-6Al-4V, foram compactadas as amostras cilindricas e

sinterizadas conforme as condi¢des de sinterizagdo mostrados na Tabela 5.

Devido a atmosfera do forno ser a baixo vacuo (1072 torr), as amostras

sinterizadas criaram uma camada de Oxido superficial, e foi necessaria a remocéo

desta camada pelo processo de lixamento para realizar a medi¢céo da densidade pelo

método de Archimedes. Na Figura 35, apresenta-se uma fotografia das amostras

cilindricas compactadas (A), sinterizadas com a camada de 6xido (B) e sinterizadas

sem a camada de 6xido (C).
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Figura 35 — Amostras cilindricas antes da sinterizacéo (A), amostras cilindricas apés
a sinterizacao (B) e amostras cilindricas lixadas (C)

(©)

Fonte: O Autor (2022).

Com os resultados das densidades das amostras sinterizadas Figura 36,
medidas pelo método de Archimedes, foi possivel analisar a influéncia da presséo de
compactacao e das condicfes de sinterizacdo (temperatura e tempo de sinterizacao)
na densidade final.

Com base na andlise do grafico da Figura 36, pode-se notar que a maior
densidade final das amostras cilindricas foi de, aproximadamente, 3,7 g/cm3 da
amostra 6, compactada com pressdo de 800 MPa e sinterizada a 1300 °C com
patamar de 4 h. Pode ser observado que nas pressdes de compactacdo mais elevadas
de 700 MPa e 800 MPa as densidades finais ficaram préximas. Contudo, visto que, as
variaveis de pressédo de compactacao e tamanho do po foram fixadas, esta diferenca
de densidade esta associada ao efeito de temperatura e tempo de sinterizacao, que
conforme Loberto et al., (2009), sdo os parametros que mais tem influéncia na
densidade do produto final. A partir dessas andlises, obtém-se o melhor resultado de
densidade final, com os blocos protéticos confeccionados na maior pressao de
compactacao, carga de 21 t, que é equivalente a 800 MPa para as amostras

cilindricas. Seguido da sinterizacdo de 1300 °C com patamar de 3 h, visto que a
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diferenca na densidade final foi de 0,02 g/cm?3 entre a sinterizagéo de 1300 °C com
patamar de 2 h (densidade 3,67 g/cm3) e de 1300 °C com patamar de 4 h (densidade
3,69 g/cm3).

Figura 36 — Comparacao da densidade final das amostras cilindricas sinterizadas em
diferentes temperaturas e pressdes de compactacao
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Fonte: O Autor (2022).

A Figura 37 apresenta a densidade final das amostras cilindricas em funcao
da variacdo da granulometria. A partir da andlise do gréafico pode-se notar que a
granulometria do p6 metalico irregular da liga de Ti-6Al-4V tem influéncia direta na
densidade final. De acordo com a literatura para alcancar densidade final préxima a
densidade real, € necessario utilizar pé metalica da liga de titAnio com granulometria
< 38 um (QIAN et al., 2015).

Na Figura 37 pode-se observar que quanto menor a granulometria, maior € a
densidade final dos sinterizados. Isso ocorre, conforme Loberto et al., (2009), pois a
diminuicdo do tamanho da particula aumenta a area superficial da mesma, resultando
em uma maior area de contato fisico entre as particulas, ocorrendo o aumento da area

de difusdo, que por consequéncia aumenta a densidade dos sinterizados.
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Percebe-se também na Figura 37 que a presséo de compactacao apos os 700
MPa nao influenciou no aumento da densidade final nas amostras com granulometria
inferior a 63 um e 90 pum.

A partir da andlise desses resultados e da distribuicdo granulométrica, foi
definido confeccionar os blocos protéticos nas granulometrias inferiores a de 75 um e
90 pm.

Figura 37 — Densidade final das amostras cilindricas amostras cilindricas em funcéo
da variacdo da granulometria
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Densidade final [g/cm?]

H P6 Ti-6Al-4V sem peneiramento com granulometria < 320 um - Sinterizagdo de 1300 °C com patamar de 4 h
M P4 Ti-6Al-4V com peneiramento com granulometria < 90 um - Sinterizagdo de 1300 °C com patamar de 4 h

P6 Ti-6Al-4V com peneiramento com granulometria < 63 um - Sinteriza¢do de 1300 °C com patamar de 4 h

Fonte: O Autor (2022).

4.4 VARIACAO DIMENSIONAL DAS AMOSTRAS CILINDRICAS DE REFERENCIA

A Figura 38 mostra a curva da variagdo dimensional de amostras cilindricas
da liga de Ti-6Al-4V compactadas com granulometria inferior a 75 pm e 90 um,
sinterizadas em forno de baixo vacuo a 1300 °C com patamar de 3 horas. Observa-se
que a variacdo dimensional aumentou em relacdo a pressdo de compactacao e que

as amostras apresentaram retracéo apos a sinterizagao.



69

Também € possivel visualizar na Figura 38, que o0s compactos com
granulometria inferior a 90 um mostraram menos retracao para todas as pressoes de
compactacdo em comparacdo com 0s compactos com granulometria inferior a 75 pm.
Isso sugere que, quanto menor o tamanho das particulas, maior € o empacotamento,
gerando a diferenca entre as curvas.

A variacdo dimensional é uma das informacfes mais importantes para o
desenvolvimento do projeto do conjunto matriz-puncdes, devido aos materiais
sinterizados apresentarem variagdo dimensional podendo ser retracdo ou expanséo
em relacdo as dimensdes do compacto verde. Como o pd metalico da liga de titanio
Ti-6Al-4V nas condicdes sinterizadas apresentou retracdo, € necessario projetar a
matriz com as dimens@es maiores, para que as dimensdes da peca final apoés

sinterizadas saia conforme o esperado.

Figura 38 — Curva da variagdo dimensional das amostras cilindricas com
granulometria inferior a 75 um e 90 um
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Pressdao de compactacao

Amostras cilindricas - Sinterizagdo a 1300 °C com patamar de 3 h - P4 Ti-6Al-4V com granulometria < 90 um

=@==Amostras cilindricas - Sinterizagdo a 1300 °C com patamar de 3 h - P Ti-6Al-4V com granulometria <75 um

Fonte: O Autor (2022).
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4.5 DIMENSIONAMENTO, PROJETO, SIMULACAO E FA[BRICA(;AO DA MATRIZ
E PUNCOES PARA CONFECCAO DO BLOCO PROTETICO

Nos itens a seguir é apresentado as resultantes dos calculos dimensionais,
desenvolvimento do projeto 2D e 3D e simulacdo de tenséo pela analise de elementos

finitos, para a fabricacdo do conjunto matriz-pun¢des com formato do bloco protético.

45.1 Dimensionamento do ferramental

Na Tabela 9, sdo resumidos os resultados da caracterizacdo dos pés e das
amostras cilindricas sinterizadas, que foram utilizados para o dimensionamento do

conjunto matriz-puncdes para a fabricacdo do bloco protético.

Tabela 9 — Resultados necessarios para o dimensionamento do conjunto matriz-

puncdes
Informacdes Iniciais Valor Unidade
Densidade aparente do p6 2,2727 [g/cm3]
Densidade desejada da peca final 4,4468 [g/cm3]
Dimensdes da pega final 18x14,50x12 [mm]
Percentual de lubrificante 1 [%0]
Variacdo dimensional - 3,75 [%0]

Fonte: O Autor (2022).

Os calculos dimensionais foram desenvolvidos a partir das equacdes
apresentadas no Item 2.3.1 e as resultantes da Tabela 9. Apresentam-se as variaveis
resposta resultantes da aplicacdo das equagdes dimensionais na Tabela 10.

Tabela 10 — Resultante das equactes do item 2.5.1

Céalculo Resultante Unidade Equacéo
Peso da peca acabada 13,74 [a] (1)
Peso da peca verde 13,88 [0] (2)
Variacdo dimensional - 3,75 [%] 3)
Medida interna da matriz 18,01 [mm] 4)

Medida interna da matriz 14,51 [mm] 4)



71

Grau de enchimento 1,96 [-] (5)
Altura do enchimento 24,46 [mm] (6)
Forca de compactacéao 20,96 [t] (7)

Fonte: O Autor (2022).

Na Tabela 10 observa-se que a altura necesséria para o enchimento do pé
metélico foi de 24,46 mm, para que a peca compactada tenha 12 mm de altura. A
literatura recomenda que cada puncao (superior e inferior) deve ficar dentro da matriz
no minimo 20 mm. Assim a altura total minima da matriz deve ser de 64,46 mm. Em
relacdo as dimensodes internas da matriz (formato do bloco protético), devido ao po
metélico da liga de titanio Ti-6Al-4V apresentar retracdo das pecas sinterizadas de
3,75 %, foi necessario projetar o conjunto matriz-puncdes com dimensdes maiores do
gue a peca final, ou seja, as dimensdes internas devem ser de 18,01 mm por 14,51
mm para compensar o efeito da retragéo.

Visto que a for¢ca de compactacao calculada foi de 20,96 t, € necessario que

0 projeto e material do conjunto matriz- puncdes suportem esta forca.

4.5.2 Projeto 2D do conjunto matriz-puncdes para o bloco protético

Com os resultados da caracterizacdo dos poés, sinterizados, e célculos
dimensionais, foi realizado o projeto 2D do conjunto matriz-pun¢des, conforme
mostrado na Figura 39.

A matriz, apresentada na Figura 39 (A), € composta de uma abertura passante
no formato do bloco protético com as dimenses resultantes da Tabela 10, de 18,01
mm de comprimento e 14,51 mm de largura. Nesta etapa seguiu-se as
recomendacdes da literatura, foi adicionado raios de 2 mm em todos os cantos e nas
faces da matriz foi adicionado raio de 1 mm, para ndo gerar trincas ou quebras do
compacto verde na etapa compactacao e extracao. A altura total da matriz foi definida
para 70 mm, com base na resultante da altura minima requerida.

O puncéo superior, inferior e de extragao, mostrados na Figura 39 (B), (C) e
(D) respectivamente, teve a haste projetada com o formato do bloco protético, porém

com medidas menores, dimensdes de 17,94 mm de comprimento e 14,44 mm de
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largura, quando comparadas a matriz, isso € devido a necessidade de folga entre a
matriz e os puncoes.

A recomendacao da literatura para ferramentas com dimensdes de 10 mm a
18 mm sé&o folgas de 0,012 mm a 0,018 mm, porém as folgas podem variar
principalmente pelo tipo de pd e pressdo de compactacdo. No processo de
compactacdo os puncdes se expandem, diminuindo a folga entre matriz e puncéo
(HOGANAS A. B, 2013). Em vista disso, a folga arbitrada foi de 0,07 mm entre matriz
e puncdes. As tolerancias de projeto seguiram as recomendacdes da norma ABNT
NBR 6158 com grau de tolerancia padréo IT5.



Figura 39 — Projeto 2D da matriz (A), pungéao superior (B), puncéo inferior (C) e
puncéo extrator (D).
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Fonte: O Autor (2022).
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4.5.3 Anélise por elementos finitos das tensGes no conjunto matriz-puncdes
para bloco protético

Para garantir que o conjunto matriz-puncao suporte a forca de compactacéo
de, aproximadamente, 21 t, foi realizada a anéalise de tensdes por meio do método de
elementos finitos com o auxilio do software SolidWork’s Simulation.

Primeiramente, foi necessario fazer a simulacdo da montagem do conjunto
matriz-puncéo, para ser possivel simular a compactacdo, conforme apresentado na
Figura 40 (A). Foi projetado um bloco protético (so6lido) com as propriedades da
matéria-prima (Ti-6Al-4V) e incluso na montagem, para determinar as tensfes
maximas que o conjunto matriz-puncdes sofre ao compactar o bloco protético,
mostrado na Figura 40 (B). Na sequéncia aplicou-se malha de tamanho médio e
determinou-se os pontos de presséo (flechas do puncéo inferior), como mostrado na
Figura 40 (C).

Figura 40 — Montagem conjunto matriz-pung¢des (A), vista do interior do conjunto
matriz-punc¢éo com bloco protético (B) e aplicacdo de malha (C)
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Fonte: O Autor (2022).

A pressao de compactacao simulada na andlise de elementos finitos foi de 23
t, visto que para a compactacdo do bloco protético sdo necessarias,
aproximadamente, 21 t, de acordo com os calculos dimensionais. Na Figura 41 séo
apresentadas as tensfes de Von Misses, em que pode ser observado que a parte
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inferior do conjunto sofreu a maior solicitacdo, e apresentou regidées com tensdes
maximas de 1,2 x 108 N/m2 (regiGes verdes). Como o limite de escoamento para o aco
ferramenta AlSI D6 selecionado é de 5,1 x 108 N/m2, a andlise de elementos finitos
mostra que 0 conjunto matriz-pun¢des suportard a pressao necessaria de

compactacao para a producéo do bloco protético.

Figura 41 — Tensao de Von Misses do conjunto matriz-puncdes

von Mises (N/m*2)
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Fonte: O Autor (2022).

Com o projeto e a simulacdes realizados, deu-se seguimento a manufatura do
conjunto matriz-puncdes, contendo a matriz, puncéo inferior, puncado superior e
puncédo de extracdo. Apresentado na Figura 42 , o conjunto produzido.

No funcionamento do conjunto matriz-puncdes, pode se notar que na
compactacdo o conjunto suportou a pressdo necessaria para a compactacao das
amostras dos blocos protéticos, ndo ocorrendo deformacdes aparentes. Na extracao
dos puncdes e da matriz, houve maior resisténcia de remo¢do quando comparado
com o conjunto matriz-punc¢des cilindrica. Isto pode ser devido as folgas do conjunto

ou a necessidade de uma porcentagem maior de lubrificante.
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Figura 42 — Conjunto matriz-punc¢des fabricados

Fonte: O Autor (2022).

4.6 PRODUCAO DO BLOCO PROTETICO

A compactacao dos blocos protéticos utilizando o conjunto matriz-puncdes e
prensa com capacidade de 100 t, ocorreu de forma satisfatoria. Os compactos verdes
tiveram a geometria desejada, ndo apresentando trincas e nem esfarelamento.

Apbés a compactacdo, realizou-se a sinterizagcdo dos blocos protéticos
compactos a verde e a remocdo da oxidacdo. Na Figura 43 apresentam-se as
amostras dos blocos compactas a verde (A), sinterizadas (B) e apés a remocédo da

oxidacao (C).
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Figura 43 — Bloco compactado a verde (A), bloco sinterizado (B) e bloco lixado para
remocao da oxidacao (C)

ao

SIS

Fonte: O Autor (2022).

4.6.1 Densidade final e variacdo dimensional do bloco protético

Com a densidade final medida pelo principio de Archimedes, obteve-se a
densidade final média das amostras do bloco protético, para duas granulometrias da
liga de titanio Ti-6Al-4V, abaixo de 75 um e 90 um. Os valores de densidade média
dos blocos sinterizados sdo apresentados na Figura 44. Para as amostras do bloco
protético com granulometria inferior a 90 um a densidade média final foi de 3,741 +
0,017 g/cm3 o0 que equivale a, aproximadamente, 85,7 % da densidade real da liga Ti-
6Al-4V. Para as amostras com granulometria inferior a 75 um a densidade média final
foi de 3,773 = 0,004 g/cm3, equivalente a, aproximadamente 85 % da densidade real
da liga Ti-6Al-4V. Observa-se que a granulometria do p6 metalico interferiu na
densidade final das pecas sinterizadas, que quanto menor a granulometria do po

metalico, maior foi a densidade final dos blocos protéticos.
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Figura 44 — Densidade final média das amostras sinterizadas do bloco protético
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W Amostra Bloco Protético de Ti-6Al-4V com peneiramento - granulometria < 90 um
- Sinterizado a 1300 °C com patamar de 3 h

Fonte: O Autor (2022).

Na Figura 44 ao comparar a densidade final de 3,83 g/cm3 da amostra
cilindrica de referéncia com granulometria inferior a 90 um, sinterizada a 1300 °C com
patamar de 4 horas (item 4.3, Figura 37), com a densidade média final de 3,74 £ 0,01
g/cm3 das amostras do bloco protético de mesma granulometria e sinterizada a 1300
°C com patamar de 3 horas, pode-se notar que as amostras do bloco protético tiveram
menor densidade.

Na Tabela 11, apresenta-se a variacdo dimensional média das amostras dos
blocos protéticos com granulometrias inferiores a 75 um e 90 um. No projeto e
construcdo do conjunto matriz-puncdo para a fabricacdo dos blocos protéticos foi
considerado a retracdo dimensional de 3,75 %, obtida com as amostras cilindricas de
referéncia (Figura 38), com o intuito de que as amostras finais tivessem as dimensodes
de 18 mm comprimento, 14,5 mm de largura e 12 mm de altura. Contudo pode-se
observar na Tabela 11 que houve variagdo dimensiona além do esperado, a variagcado
dimensional foi de retracéo, e a porcentagem média de retracdo dos blocos protéticos
foi de, aproximadamente, 5,43 + 0,13 % para as amostras com granulometria inferior
a 75 pum, e de 4,63 = 0,13 % para granulometria inferior a 90 um.

Essas diferencas podem estar relacionadas com a homogeneidade da peca
produzida pelo tipo de compactacéo utilizado nas amostras. A prensagem de dupla

acdo tem dois puncdes que exercem forca de compressdo simultaneamente,
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induzindo uma compactacao das particulas mais uniforme, enquanto a prensagem de
acao simples tem apenas um puncao exercendo for¢ca de compressao, tendo menos
uniformidade entre as particulas (LEMOISSON; FROYEN, 2005). As amostras dos
blocos protéticos foram compactadas com prensagem uniaxial de acao simples e as
amostras cilindricas foram compactadas por prensagem uniaxial de agdo simples com
matriz flutuante, que segundo a literatura tem semelhanca com a compactacdo de
dupla ac&o. Além de possuirem geometria e espessuras diferentes, as amostras dos
blocos protéticos tém dimensdes de 18 mm comprimento, 14,5 mm de largura e 12
mm de espessura e as amostras cilindricas tem dimensdes de didametro de 12 mm e
6 mm altura. Devido as dimensfes das amostras cilindricas serem menor do que as
mostras dos blocos, isso favorece a uniformidade da compactacao, pois a forca de
compactacao tem melhor distribuicdo quando comparadas as amostras dos blocos,
gerando uma melhor densidade homogenia.

A qualidade das pecas produzidas com pés granulares pela compresséao e
sinterizacdo dependem da densidade homogenia que ocorre na prensagem. Pecas
com densidade ndo homogenias acarretam na distorcdo durante a sinterizacgéo,

incapazes de manter as dimensdes (REED; RUNK, 1976).

Tabela 11 — Variacao dimensional média das amostras do bloco protético
Bloco Protético com granulometria < 75 um

Dimensfes médias apos a Variacéo dimensional
sinterizagcdo [mm] média [%]
17,10 £ 0,02 -5,37+0,12
13,76 + 0,02 -5,43+0,13
11,60 £ 0,02 -3,31+0,11

Bloco Protético com granulometria < 90 um

Dimensdes médias apos a Variagao dimensional
sinterizagdo [mm] média [%]
17,24 + 0,02 -4,47 + 0,10
13,86 + 0,02 -4,63+0,13
11,76 + 0,03 -1,94+0,21

Fonte: O Autor (2022).
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4.6.2 Fixacdo do bloco protético na haste de encaixe da fresadora odontoldgica

Para a fixacdo do bloco protético na haste de encaixe da fresadora
odontoldgica, foram utilizadas as hastes fornecidas pelo laboratério protético Dgtalls
— Laboratério Digital, mostrado na Figura 45. As amostras dos blocos protéticos foram
coladas nas hastes com adesivo epOxi para metais. O tempo total de cura foi de 24 h,
conforme a recomendacédo do fabricante do adesivo Epoxi Titanio da marca Wurth.

Veja na Figura 46.

Figura 45 — Haste para o suporte da fresadora odontoldgica (A), simulacdo da
fixacdo do bloco na haste (B)

Fonte: O Autor (2022).

Ap6s a cura da fixacdo dos blocos protéticos na haste de encaixe, as amostras
foram encaminhadas para a Dgtalls — Laboratério Digital, onde foi acoplado este

conjunto no mandril da fresadora odontoldgica, mostrado na Figura 47.
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Figura 47 — Acoplamento do conjunto bloco protético e haste de encaixe na
fresadora odontoldgica

Fonte: Dgtalls - Laboratério Digital (2022).

4.7 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS CICLINDRICAS E BLOCO PROTETICO
SINTERIZADOS

A caracterizacdo das amostras cilindricas e das amostras do bloco protético
foi realizada pela analise da microestrutura, dureza e resisténcia & compressao,

mostradas nos itens seguintes.

4.7.1 Analise microestrutural das amostras cilindricas e bloco protético

Para a analise da microestrutura, foram selecionadas amostras cilindricas,
compactadas nas pressdes de 700 MPa e 800 MPa, sinterizadas na temperatura de
1300 °C com patamar de 4 h, duas amostras com granulometria de particula inferior
a 90 um e duas amostras com granulometria de particula inferior a 63 pm.

Para a andlise da microestrutura dos blocos protéticos sinterizados na
temperatura de 1300 °C com patamar de 3 h foram selecionadas duas amostras, com
granulometria inferior a 90 um e a 75 pm.

A microestrutura das amostras cilindricas com ampliacdo de 100x, € mostrada
na Figura 48. As caracteristicas apresentadas pelas amostras cilindricas e blocos

protéticos sinterizados tem grande similaridade com o estudo da Figura 13, observa-
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se os contornos dos graos, a formacado das fases Ti-a e Ti- e 0s poros tipicos da
sinterizacao.

Nota-se na Figura 48 (C) que com o0 aumento da pressao de compactacéao, de
700 MPa para 800 MPa, e a diminui¢&o do tamanho de particula do p6, de 90 um para
63 pum, ocorreu a diminui¢do da porosidade. Além disso a microestrutura do material
com tamanho de particula menor que 63 um compactado a 800 MPa e sinterizado a
1300 °C por 4h, assemelhou-se mais com a do disco de titdnio laminado, apresentada
na Figura 50. Pode ser observado na Figura 48 (E) e (F), as amostras do bloco
protético compactadas a pressdo de 21 t, 0 que € equivalente a 800 MPa para as
amostras cilindricas, e sinterizadas a 1300 ° C por 3 h. Nota-se que a amostra com
granulometria inferior a 75 pm apresenta menores tamanhos de grdo e menor
porosidade, ao comparar com a amostra com granulometria inferior a 90 pm,
novamente pode ser observado que a granulometria do p6 irregular tem influéncia na
porosidade e densificacdo do produto final.

Na Figura 49, apresentam-se as imagens de microscopia Optica com
ampliacdo de 50x, em que se observa a porosidade (areas pretas) das amostras
cilindricas e blocos protéticos sinterizados. A andlise visual dos poros, apresentada
na Figura 49, indicou que houve um aumento da densificacdo com o aumento da
pressdo de compactacdo e com a diminuicdo do tamanho da particula do poé irregular
da liga de Ti-6Al-4V.Pode ser analisado na Figura 49 (C) em comparacao da Figura
49 (D), amostras cilindricas compactadas a 800 MPa e sinterizadas a 1300 °C por 4
h, que com a diminuicdo da granulometria de 90 um para 63 um, houve diminuicéo e
mudanca da morfologia da porosidade. Nas amostras de 63 um 0S poros Sao
menores, com formato mais esféricos e com maior espacamento entre si. Nas
amostras de 90 pum, os poros sao maiores, com forma irregular e interconectados.
Segundo Leite, Sandin e Cintho (2011) a modificagdo da morfologia dos poros pode
estar associada com o tamanho de particula dos p6s metalicos.

Ao comparar a Figura 49 (A), amostra cilindrica com granulometria inferior a
90 um compactada a 800 MPa e sinterizada a 1300 °C por 4 h, com a Figura 49 (F)
amostra do bloco protético com granulometria inferior a 90 pum, compactacéo
equivalente a 800 MPa para amostra cilindrica, e sinterizada a 1300 °C por 3 h, pode-
se notar que a amostra do bloco apresentou mais porosidade. Isso pode ser associado

com a uniformidade da compactacéo conforme mencionado no item 4.6.1.
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Figura 48 — Microestrutura das amostras cilindricas e blocos protéticos sinterizados

Granulometria < 90 ym — Amostra Cilindrica ~ Granulometnia < 90 ym — Amostra Cilindrica
Pressao de compactacéo de 800 MPa Pressao de compactacdo de 700 MPa
Sinterizagdo 1300 °C com patamar de 4 h Sinterizacao 1300 °C com patamar de 4 h

Granulometria < 63 pm — Amostra Cilindrica Granulometria < 63 pm — Amostra Cilindrica
Pressdo de compactacio de 800 MPa Pressdo de compactacdo de 700 MPa
Sinterizacdo 1300 °C com patamar de 4 h Sinterizacdo 1300 °C com patamar de 4 h

Granulometria < 75 pm — Amostra Bloco Granulometria < 90 ym — Amostra Bloco
Presséo de compactacio de 21t Presséo de compactacao de 211t
Sinterizagdo 1300 °C com patamar de 3 h Sinterizag&o 1300 *C com patamar de 3 h

Fonte: O Autor (2022).



Figura 49 —

Imagem de microscopia Optica (sem ataque quimico) dos poros das

amostras cilindricas e dos blocos protéticos sinterizados

- PR -
Tl"u'ﬂv. "-.“ ks r‘-yl' - . |

r e
P e N Y Y

Granulometria < 90 pm — Amostra Cilindrica
Pressao de compactacdo de 800 MPa
Sinterizacdo 1300 °C com patamarde 4 h

— . L
(] ! ! : el
L ) st
. 2 I" ." b 4 " oam
#ig . ¥ ’ 3 at .
- P i\
PR, e 'y i 3
R L . e A O
- S i
S RN T - L= s L
o i xSt
; . i
i N, 15 A L
Vi M [ 4 ; ~
N . 3 . . o r .
- £ ‘ ']
w® a L] - o - \_
o, - iy o
] - ' - A
. L ._ - L]
N i -‘ R S
- Jrenir : Py .. as
LS T T L 1rt’
} 500 ym I' r .
® - ] L
digh ek -

Granulometria < 63 pm — Amostra Cilindrica
Pressdo de compactacado de 800 MPa
Sinterizacdo 1300 °C com patamarde 4 h

)
] = & s iy
; EA 1}“’.-& 4 gi 1R "‘* I
I‘.‘;-:f.-p‘: ;J’Q*‘;‘le'q“.l " ." l‘ f"‘ ) ' -.l .‘l\.u".
i M =ef il IRk R .
S AR Sy A A
- M 5 A "zl' W K ul'
Joap s ("

Granulometria <= 75 pm — Amostra Bloco
Pressdo de compactacdo de 21t
Sintenizagao 1300 °C com patamarde 3 h

Y 4 A T A 5 LT T
¥ .-.rg ., L l:’-‘ X i -‘, .,..‘. I*
R R b PR
"r\:f.‘ 3 “f; ;h‘ 4'." HI“'Q:I_-;:{:
e Tab g 0 o S T 3%
S - ﬁ.}: A r Tpds

Granulometrla <90 pm — Amostra C|I|ndr|ca
Pressdo de compactacdo de 700 MPa
Sinterizacdo 1300 °C com patamarde 4 h

’ . &
=k ; L
etk [ g ~ 5 L
- \ - ’ " LY |. -
T gi= W .

e T : "'r:,i. R S| i 4
i i -

& Do y i 3 i gt
1 ) ow PR T Y
'dIF' " [ode ] L b

. Ao e i B
. L L B0yl
- i by ity d8 et Ll Y T
' T [
" LR [l P kg . "'.:' * ;
i " i # e i ¥ oy \
L] 1 i & [ C + Ay
- % Ye Fa v v R -" L r
é v 4
i 4re s LIt ) LR r
(R o &
- L boa : - a i
500 jim N : w ] 1 & £
3 s " A e i

Granulometria < 63 pm — Amaostra Cilindrica
Pressdo de compactacdo de 700 MPa
Sintenizacdo 1300 °C com patamarde 4 h

'_..‘I,‘;L‘l:.z ] . -
.n.,:,. n:- f_-,,,“'{'-.'-\ =
W SR
PAR R AN
LT L
Yo ‘;;‘?‘g&.: 0
Ll TR e
ok AR I "*"5"‘1
3. 37 -ﬂ};lm" o
J?-E‘ b ;"@" < l\' _‘¥ = {Qr'

AUy

"'"! h“ﬂ!’

5'} p
Granulometna < 90 pm — Amostra Bloco
Pressdo de compactacdo de 21t
Sinterizacdo 1300 °C com patamarde 3 h

Fonte: O Autor (2022).
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Figura 50 — Microestrutura do disco da liga de titanio Ti-6Al-4V fabricado pelo
processo de laminacao

Fonte: O Autor (2022).

4.7.2 Andlise de dureza das amostras cilindricas e blocos protéticos

Para o ensaio de dureza, utilizou-se as mesmas amostras da andlise
microestrutural. Na Figura 51 e na Figura 52, apresentam-se os valores de dureza de
Rockell B das amostras cilindricas e dos blocos protéticos sinterizados,
respectivamente.
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Figura 51 — Dureza Rockwell B (HRB) das amostras cilindricas sinterizadas e disco
laminado da liga de Ti-6Al-4V
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Fonte: O Autor (2022).

Figura 52 — Dureza Rockwell B (HRB) das amostras dos blocos protéticos
sinterizados e disco laminado da liga de Ti-6Al-4V
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Observa-se que com a reducéo do tamanho de particula, a dureza do material
aumentou. Ao comparar a dureza das amostras cilindricas com a das amostras do
bloco protético com granulometria inferior a 90 um e maxima pressao de compactacao
(800 MPa), é possivel observar que houve uma pequena reducdo da dureza das
amostras do bloco. As amostras cilindricas apresentaram dureza média de 86,6 + 2,0
HRB enquanto as amostras dos blocos protéticos apresentaram dureza média de 81,9
+ 1,7 HRB, essa diferenca pode ser associada a uniformidade da compactacéo, que
afeta a densidade homogenia e a porosidade, conforme mencionado anteriormente
nos itens 4.6.1 e 4.7.1.

Com proposito de comparar a dureza das amostras compactadas e
sinterizadas com a dureza dos discos laminados, a dureza do disco laminado foi
medida nas mesmas condi¢des que as das amostras sinterizadas. A média de dureza
da amostra do disco laminado foi de 105,7 + 2,0 HRB. A dureza das amostras
cilindricas com granulometria do p6 inferior a 63 um e compactadas a 700 MPa e 800
MPa atingiu valores médios de 108,96 + 1,4 HRB e 108,96 + 1,0 HRB, que quando
comparadas com o disco laminado a dureza das amostras sinterizadas apresentou
valor maior o que mostra que 0s parametros e selecdo deste tamanho de particula é

0 mais adequado para a fabricacdo das pecas.

4.7.3 Resisténcia a compressédo das amostras cilindricas

Com o ensaio de compressdo das amostras cilindricas sinterizadas, foi
possivel obter os resultados de tensdo maxima (MPa) e forca maxima (kN), os quais
sao apresentados na Tabela 12.

As curvas de compressao para cada pressao de compactacao das amostras
cilindricas, s@o apresentadas na Figura 53. Observa-se que conforme aumentou a
pressao de compactagéo, houve aumento da forca maxima (MPa) de compresséo das

amostras da liga de titanio de Ti-6Al-4V.



88

Tabela 12 — Resultados do ensaio de compresséo

Amostras Tensdo M&xima  Forca Maxima Limite de
[MPa] [KN] escoamento [MPa]
Amostra 1 — 400 MPa 747,39 72,45 484,01
Amostra 2 — 400 MPa 777,71 75,12 516,99
Amostra 1 — 600 MPa 841,61 81,00 539,53
Amostra 2 — 600 MPa 861,93 82,36 630,69
Amostra 1 — 700 MPa 921,25 88,19 583,36
Amostra 2 — 700 MPa 942,78 90,74 636,10

Fonte: O Autor (2022).

Figura 53 — Curvas de compressao para a liga de titanio de Ti-6Al-4V
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Fonte: O Autor (2022).

Na pesquisa de Phuong et al., (2019), utilizou-se amostras compactadas por
prensagem isostéatica e sinterizadas da liga Ti-6Al-4V com granulometria médias de
45 pm para realizar o ensaio de compressao. No estudo do autor, o limite de

escoamento obtido foi de aproximadamente 1070 MPa.
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Neste trabalho utilizou-se amostras cilindricas de liga Ti-6Al-4V com
granulometria inferior de 75 pm com prensagem uniaxial de simples acdo com matriz
flutuante, no ensaio de compressdo dessas amostras, o maior valor de limite de
escoamento obtido foi de 636,10 MPa da amostra 2 compactada a 700 MPa. Devido
a diferenca da granulometria e o tipo de compactagéo, as quais tem influéncia na
densidade final, conforme visto anteriormente, € esperado que o limite de escoamento
para estas amostras seja menor que o valor de 1070 MPa da pesquisa de Phuong et
al., (2019).
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5 CONCLUSOES

Este estudo teve como principal interesse analisar a viabilidade de fabricacao
de um bloco protético pelo processo da metalurgia do pd, o qual foi produzido
utilizando um conjunto matriz-puncdes projetado e fabricado para esta finalidade. A
partir da analise e discusséo dos resultados obtidos neste trabalho, foi possivel chegar
as seguintes conclusoes.

Os blocos protéticos compactados a partir do conjunto matriz-puncéo
projetado e fabricado tém a geometria desejada, com auséncia de trincas e de
esfarelamento. Contudo, ha uma variacdo dimensional além do esperado de,
aproximadamente, 5 % de retracdo, devido a compactacao do bloco protético ter sido
uniaxial de acéo simples e a das amostras cilindricas de referéncia, uniaxial de acao
simples com matriz flutuante, além da diferenca das geometrias e espessuras entre
as amostras. Os blocos protéticos apresentam menor dimensdes que a desejada, de
18 mm de comprimento para 17,10 £ 0,02 mm e de 14,5 mm de largura para 13,76 +
0,02 mm, o que confirma que o tipo de compactagéo, a geometria e a espessura das
pecas influenciam na variagéo dimensional.

O aco-ferramenta para trabalho a frio AISI D6 € a matéria-prima adequada
para a producéo do conjunto matriz-puncdo de compactac¢éo. De acordo com a andlise
por elementos finitos, a aplicacdo de 23 t de pressao, resulta em um escoamento do
conjunto matriz-pungdes de 1,2 x 108 N/m2, valor que ndo supera o limite de
escoamento do material de 5,1 x 108 N/m2 e que suporta a carga necessaria de 21 t
para a producdo do bloco protético. Ainda, de acordo com a andlise por elementos
finitos, a regido com maior solicitacdo mecéanica € o puncao inferior, onde foi aplicada
a pressao de compactacgao.

Na curva de compressibilidade, a maior densidade a verde é de 3,44 + 0,03
g/lcm3, para a pressdo de 800 MPa. Verifica-se que quanto maior a pressao de
compactacao, maior € a densidade do compacto verde.

Verifica-se que a temperatura e o tempo de sinterizacdo influenciam a
densidade final dos materiais sinterizados. A maior densificacdo das amostras
cilindricas de referéncia é obtida utilizando uma atmosfera a vacuo e uma temperatura

de sinterizacdo de 1300 °C com patamar de 4 h.
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Além das maiores pressfes de compactacdo, menores tamanhos de
particulas do p6 de Ti-6Al-4V aumentam a densidade final e diminuem a porosidade
das amostras sinterizadas. Amostras cilindricas sinterizadas da liga Ti-6Al-4V
apresentam maior densidade final, de 4,27 g/cm3, para tamanhos de particulas
inferiores a 63 um, o que representa 96,17 % da densidade real do Ti-6Al-4V. Os
blocos protéticos compactados no conjunto matriz-puncdes com 21 t e sinterizados a
1300 °C com patamar de 3 h apresentam densidade média final de 3,741 = 0,017
g/cm3, para tamanho de particulas inferiores a 90 um, e de 3,773 £ 0,004 g/cm3, para
tamanho de particulas inferiores a 75 um, equivalentes a 84,25 % e 84,97 %,
respectivamente, da densidade real da liga de Ti-6Al-4V.

As amostras cilindricas de Ti6Al4V produzidas nas melhores condi¢cdes de
processamento por metalurgia do pd, ou seja, a partir de p6s com tamanho de
particula inferior a 63 um, compactadas a 800 MPa e sinterizadas a 1300 °C por 4 h,
tém uma dureza superior a do produto comercial laminado, 108,96 + 1,0 HRB para
105,7 £ 2,0 HRB. Nessas mesmas condi¢cdes de processamento por metalurgia do po
podem ser produzidos os blocos protéticos.

O limite de escoamento por compressao das amostras sinterizadas aumenta
conforme aumenta a pressdo de compactacdo. As amostras sinterizadas com
tamanho de particula inferior a 75 um e compactadas a 700 MPa tém um limite de
escoamento maximo de 636,10 MPa.

Com este estudo foi possivel compreender que o ferramental para a producdo
de pecas por metalurgia do p6 esta diretamente ligado as caracteristicas de cada pé
metalico. Verifica-se que o tamanho de particula, o tipo de compactacdo e 0s
parametros de sinterizacdo tém influéncia direta nas caracteristicas do produto final.
Dessa forma, conclui-se que com a metalurgia do p6 € possivel produzir sinterizados
da liga de titnio Ti-6Al-4V para a indastria protética com microestrutura e

propriedades mecanicas similares as dos discos laminados.
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6 SUGESTAO DE TRABALHOS FUTUROS

a)

b)

analisar a influéncia de diferentes atmosferas do forno de sinterizacao
para liga Ti-6Al-4V;

analisar o efeito da moagem das particulas esféricas da liga de titanio Ti-
6Al-4V, nos processos de compactacéo e sinterizagao;

analisar a compatibilidade entre o pilar usinado em disco laminado com o
usinado em bloco sinterizado;

analisar a durabilidade das fresas de usinagem entre a usinagem do disco
laminado e a do bloco sinterizado.

analisar o desgaste do conjunto matriz-puncdes

analisar custos para fabricacdo do bloco protético por metalurgia do p6
quantificar a porosidade das amostras sinterizadas mediante a analise de
imagens e avaliar a sua influéncia na densidade, resisténcia a

compressao e dureza medidas.
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APENDICES

APENDICE A - Composic&o quimica do p6 irregular da liga de Ti-6Al-4V por
espectroscopia de raios-X por dispersao energia (EDS)

Caeulr Composiggo %, Configuragdes

fo Resultado da Quantificagéo

santificagso

Fonte: O Autor (2022).
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APENDICE B - Resultados do ensaio de picnometria

Quantachrome
\'\\I\NS-THIJMEHT! { -

e,

QUANTACHROME CORPORATION
Ultrapye 1200e V4.02
Analysis Report

Thu Sep 8 17:19:17 2022
User ID: UCS

Sample Parameters
Bample ID: PICHO=01=A630
Weight: 63.1715 g
Analysis Parameters
Cell Size - Large
V Added = Large: Bl.0642 cc
V Cell: 57.9237 ee
Analysis Temperature: 21.9 C
Target Pressure: 17.0 psig
Type of gas used: H2
Equilibration Time: Auto
Flaw Purge: 1.0 min.
Maximum Runs: 8
Humbéer OF Rins Averaged: 5
Deviation Requested: 0.0010 %
Analysis Results
Deviation Achiewved: 0.0486 %
Rverage Volume: 142061 cc
Volume Std. Dev.: 0.0073 cc
Average Density: 4.4468 g/ee
Density Std. Dew.: 0.0025 gfce
Coafficient of Variation: 0.0558 %

Bun Data

RUNH VOLUME (cc) DENSITY (g/fec)
1 14.1830 4.4540

2 14.173% 4.4569

3 14.1776 4.4557

4 14.1%22 4.4511

5 14.2028 4.4478

& 14.2104 4.4455

7 14.2144 4.4442

B 14.210%9 4.44532

Fonte: O Autor (2022).
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APENDICE C - Resultados do ensaio difratdmetro laser
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(continua)
Size Low Size Mid Size High dQ3(x) Q3(x) 100-Q3(x) q3(x) 3log(x)

[um] [pm] [um] [%] [%] [%] [1/um] 4=9

0,00 0,04 0,09 0,02 0,02 99,98 0,00 0,00
0,09 0,09 0,10 0,01 0,03 99,97 0,02 0,00
0,10 0,10 0,11 0,01 0,04 99,96 0,01 0,00
0,11 0,11 0,12 0,01 0,05 99,95 0,01 0,00
0,12 0,12 0,13 0,00 0,05 99,95 0,00 0,00
0,13 0,13 0,14 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,14 0,15 0,15 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,15 0,16 0,17 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,17 0,18 0,18 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,18 0,19 0,20 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,20 0,21 0,22 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,22 0,23 0,24 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,24 0,25 0,27 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,27 0,28 0,29 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,29 0,30 0,32 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,32 0,33 0,35 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,35 0,37 0,38 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,38 0,40 0,42 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,42 0,44 0,46 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,46 0,48 0,51 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,51 0,53 0,55 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,55 0,58 0,61 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,61 0,64 0,67 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,67 0,70 0,73 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,73 0,77 0,80 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,80 0,84 0,88 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,88 0,92 0,96 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
0,96 1,01 1,06 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
1,06 1,11 1,16 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
1,16 1,21 1,27 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
1,27 1,33 1,39 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
1,39 1,46 1,53 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
1,53 1,60 1,68 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
1,68 1,76 1,84 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
1,84 1,93 2,01 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
2,01 2,11 2,21 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
2,21 2,32 2,42 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
2,42 2,54 2,66 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
2,66 2,78 2,91 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
2,91 3,05 3,19 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
3,19 3,35 3,50 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
3,50 3,67 3,84 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
3,84 4,03 4,21 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
4,21 4,41 4,62 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
4,62 4,84 5,06 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
5,06 5,31 5,55 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
5,55 5,82 6,09 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
6,09 6,38 6,67 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
6,67 7,00 7,32 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
7,32 7,67 8,03 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
8,03 8,41 8,80 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
8,80 9,22 9,65 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
9,65 10,12 10,58 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
10,58 11,09 11,60 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
11,60 12,16 12,72 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
12,72 13,34 13,95 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
13,95 14,62 15,30 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
15,30 16,04 16,77 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
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(concluséo)

Size Low Size Mid Size High dQ3(x) Q3(x) 100-Q3(x) q3(x)

[um] [um] [m] [%] [%] [%] [1/um] a3log()
16,77 17,58 18,39 0,00 0,06 99,94 0,00 0,00
18,39 19,28 20,17 0,01 0,07 99,93 0,00 0,00
20,17 21,14 22,11 0,03 0,10 99,90 0,00 0,01
22,11 23,18 24,25 0,07 0,18 99,82 0,00 0,02
24,25 25,42 26,59 0,13 0,30 99,70 0,00 0,03
26,59 27,87 29,16 0,20 0,50 99,50 0,00 0,05
29,16 30,56 31,97 0,27 0,77 99,23 0,00 0,07
31,97 33,51 35,06 0,33 1,10 98,90 0,00 0,08
35,06 36,75 38,44 0,37 1,48 98,52 0,00 0,09
38,44 40,30 42,15 0,39 1,87 98,13 0,00 0,10
42,15 44,19 46,22 0,40 2,27 97,73 0,00 0,10
46,22 48,45 50,68 0,40 2,67 97,33 0,00 0,10
50,68 53,13 55,57 0,43 3,10 96,90 0,00 0,11
55,57 58,26 60,94 0,55 3,64 96,36 0,00 0,14
60,94 63,88 66,82 0,81 4,45 95,55 0,00 0,20
66,82 70,05 73,27 1,27 5,73 94,27 0,00 0,32
73,27 76,81 80,34 2,02 7,74 92,26 0,00 0,50
80,34 84,22 88,10 3,12 10,86 89,14 0,00 0,78
88,10 92,35 96,60 4,50 15,36 84,64 0,01 1,12
96,60 101,27 105,93 6,19 21,55 78,45 0,01 1,55
105,93 111,04 116,15 8,06 29,61 70,39 0,01 2,01
116,15 121,76 127,37 9,81 39,42 60,58 0,01 2,45
127,37 133,51 139,66 11,12 50,54 49,46 0,01 2,78
139,66 146,40 153,14 11,63 62,17 37,83 0,01 2,91
153,14 160,53 167,92 11,23 73,40 26,60 0,01 2,81
167,92 176,03 184,13 9,81 83,20 16,80 0,01 2,45
184,13 193,02 201,91 7,54 90,74 9,26 0,00 1,88
201,91 211,65 221,40 4,99 95,73 4,27 0,00 1,25
221,40 232,08 242,77 2,77 98,50 1,50 0,00 0,69
242,77 254,49 266,20 1,14 99,64 0,36 0,00 0,28
266,20 279,05 291,90 0,31 99,95 0,05 0,00 0,08
291,90 305,99 320,08 0,03 99,99 0,01 0,00 0,01
320,08 335,52 350,97 0,00 99,99 0,01 0,00 0,00
350,97 367,91 384,85 0,00 99,99 0,01 0,00 0,00

I
384,85 403,43 422,00 0,00 99,99 0,01 0,00 0,00




APENDICE D - Ensaio de compressio
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Mégquina: Emic DL20000
Programa: Tesc versao 2.00

Célula: Trd 12

UCS CARVI

Testes Preliminares

Relatério de Ensaio

Extensémetro: -  Data: 11/11/2022  Hora: 20:57:41  Trabalho n° 3996
Método de Ensaio: Ensaio de Cilindrico 200KN_Sem_Extens

Ident. AMOStra: >>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>>Grupo/Amostra: ensaio compr&ssio titanio

Corpo de Identificacdo CP Diametro LO Secgédo Tensao Tenséo Esc. Forca
Prova Inicial Transv. Maxima Conv. 0,2% Maxima

(mm) (mm) (mm2) (MPa) (MPa) (kN)
CP1 Compactacio de 600 MPa 11,07 32,07 96,25 841,61 539,53 81,00
CP2 Compactagio de 700 MPa 11,07 31,67 96,25 942,78 636,10 90,74
CP3 Compactagio de 400 MPa 11,11 29,84 96,94 747,39 484,01 72,45
CP4  Compactagio de 600 MPa 11,03 29,49 95,55 861,93 630,69 82,36
cP5 Compactacio de 400 MPa 11,09 31,25 96,59 771,11 516,99 75,12
cP6  Compactaciode 700 MPa 11,04 28,78 95,73 921,25 583,36 88,19
Forca (kN)
1100
88.0 — —

= L~ r
66.0 // / 1 ]
| Ay =v.d
yily/
- [l /
AVAVATAN
220 / /
LA LA V)
4

0.0

0,00 2,00 4,00 6,00 8,00
CP1 |CP2 (CP3 ICP4 CP35 |CP6 |CP7 (CP8 |CPY |CP10

Observacio: velocidade de ensaio de 0,5 mm/min

1000 Deformacio (mm)

Fonte: O Autor (2022).



