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RESUMO

Blocos metalicos obtidos por metalurgia do p6 sdo uma alternativa para
prototipagem de pecas personalizadas por fresagem CAD/CAM. Apos a fresagem,
essas pecas sao sinterizadas visando consolidacdo das particulas, adequando as
propriedades fisicas e mecéanicas as aplicacgdes finais. Neste trabalho, foi estudado a
sinterabilidade de bloco comercial de CoCrMo. O material foi submetido a analise
quimica por FRX. Testes de dilatometria foram realizados buscando identificar a
temperatura inicial de retracdo. Os compactos foram analisados por MEV e DRX em
diferentes estagios da sinterizacdo. Densidade relativa foi avaliada utilizando
principio de Arquimedes. Analise quimica apresenta resultado dentro da faixa
estabelecida pela ASTM 1537-11. Os difratogramas mostram a presenca das fases
yCo(CFC) e ¢Co(HC). Os resultados da dilatometria indicam que a taxa de retracéo
maxima ocorre em 1150°C. Os aspectos microestruturais permitiram identificar a
formacéo de pescocos, isolamento, esferoidizacdo e reducdo dos poros associando
aos estagios de sinterizacdo no estado sélido.
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INTRODUCAO

Ligas a base de CoCrMo sao indicadas como biomateriais para a confeccéo de
implantes cirargicos e infraestruturas em proteses dentarias devido a
bicompatibilidade, boa combinacdo entre resisténcia mecanica, ao desgaste, a
corrosdao®?. A combinagdo entre os 6xidos dos elementos quimicos promove a
formacdo espontdnea de um fino filme passivador que confere a resisténcia a
corrosdo, enquanto a presenca do molibdénio promove um aumento da resisténcia

mecanica®4,
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Blocos metélicos para fresagem CAD/CAM fabricados por metalurgia do p6é sao
uma alternativa para prototipagem de pecas personalizadas, uma vez que estes,
guando comparados aos blocos comercializados na condicdo macica, apresentam
vantagens em relacdo ao custo da aquisicdo e manutencdo em relacdo aos
equipamentos envolvidos no processo de producao. A fabricacdo destes blocos por
metalurgia do p6 séo realizadas de forma anéloga aquela aplicada na fabricacédo de
blocos pré-sinterizados de zirconia. ApOs a fresagem, as pecas sao sinterizadas
visando consolidacdo das particulas e adequacédo das suas propriedades fisicas e
mecanicas as aplicacées finais®").

A sinterizacdo de blocos de CoCrMo é regida pela sinterizacdo no estado
sélido, visto que ndo ha formacédo de fase liquida. O processo de densificacdo e
obtencdo das propriedades mecéanicas desejadas € o0 resultado da ativacdo de
diferentes mecanismos de transporte de massa, durante as etapas da sinterizacao.
Mecanismos de transporte de massa possuem como for¢ca motriz a diferenca de
potencial quimico entre as interfaces, que proporcionam o fluxo difusional de atomos
e lacunas, promovendo a reducéo da energia livre do sistema-®9),

Os aspectos microestruturais caracteristicos das ligas a base CoCrMo
produzidas por metalurgia do pd proporcionam vantagens em relacdo a ligas
fundidas. A fina distribuicAo dos grdos contribui para uma melhora na
homogeneidade quimica, resisténcia mecanica, corrosdo e ductilidade%-12, O
controle da porosidade em implantes cirargicos possibilita uma melhora no
crescimento do tecido 6sseo, além da combinacdo com outros materiais formando
compésitos, melhorando a biofuncionabilidade das ligas¥. Nas infraestruturas de
préteses dentarias a porosidade influencia na unido micromecanica entre a ceramica
de cobertura e o metal.

As ligas de CoCrMo com faixa de composicao quimica estabelecida pela ASTM
1537-11 apresentam a transformacdo polimérfica das fases yCo(CFC) « €¢Co(HC)
em temperaturas proximas a ~855°C(3).No entanto, esta transformacao tem cinética
lenta, assim em ligas produzidas por metalurgia do po o resultado € uma fracdo das
fases yCo e €Co presentes na temperatura ambiente em uma condicéo
metaestavel®®. Os mecanismos da transformacdo variam de acordo com as
condicdes de tratamento aplicadas, podendo ocorrer em tratamentos isotérmicos®®).

A transformagéo pode ser induzida por tensdo, similar a que acontece nos agos
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TRIPU16), E pode ocorrer de forma atérmica, sendo entdo a transformacdo yCo «»
£Co considerada uma transformacdo martensitica®?.

O objetivo deste trabalho € avaliar a sinterizagcdo no estado sélido de blocos a
base de CoCrMo, identificando os aspectos microestruturais caracteristicos deste

processo.

MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados neste trabalho foram blocos metalicos de CoCrMo com
espessura de 10mm, comercializado para confec¢éo de proteses fixas ou moveis via
usinagem CAD/CAM no sistema de fresagem Ceramill®, Amanngirrbach (Alemanha).

Andlise quimica de amostras foram obtidas por espectrometria de fluorescéncia
de raios X (FRX), utilizando equipamento da marca PANalytical do modelo Axios
advaced. Para a analise, utilizou-se de pds fragmentados do bloco, estes foram
peneirados em peneira de 100 mesh (149 um).

Ensaios de dilatometria foram realizados para se obter o comportamento da
retracdo da liga estudada, identificando a temperatura que se inicia a retracdo e a
taxa maxima de retracdo. Utilizou-se dilatbmetro da marca Linseis, modelo L75
Platinum Séries. Os parametros do ensaio foram: taxa de aquecimento de 5°C/min;
patamar na temperatura de 1200°C durante duas horas; resfriamento ao ar e
utilizou-se fluxo de argdnio como atmosfera protetora durante todo o ciclo.

Os tratamentos térmicos de sinterizacdo foram realizados em forno tubular da
marca Lindberg, modelo Tube Furnace. Para prevenir a oxidacdo das amostras, as
mesmas foram colocadas em capsulas de quartzo sob vacuo. As temperaturas de
sinterizacdo foram 800, 1000 e 1200°C durante 15 minutos, uma hora e quatro
horas. O resfriamento foi realizado ao ar.

A densidade relativa foi avaliada utilizando principio de Arquimedes, o0s
experimentos foram realizados de acordo com a norma ASTM B962-14. Dados do
fabricante informam que o valor da massa especifica do material estudado é
7,9g/cm3,

Para identificar os aspectos microestruturais utilizou-se microscopia eletronica
de varredura (MEV) com deteccéo de elétrons retroespalhados (ERE), equipamento
da marca HITACHI, modelo TM 3000. Os ensaios de difratometria de raios X foram

realizados em equipamento Shimadzu XRD-6000, os parametros utilizados foram:
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tubo de molibdénio (Mokaz = 0,709A); tens&o 40kV; corrente 30mA; passo angular de

0,05°; tempo de contagem de 3 segundos; angulo (28) variando de 18 a 70°.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tab. 1 apresenta os resultados da analise quimica por espectrometria de
fluorescéncia de raios X. A liga encontra-se dentro da faixa de composicdo quimica
estabelecida pela norma ASTM 1537-11, considerada isenta de niquel, galio e

cadmio, elementos que séo alergénicos.

Tab. 1 - Composicdo quimica de amostra pré-sinterizada de CoCrMo por
fluorescéncia de raios X (%omassa).

ASTM 1537-11

Elemento (Yomassa)

MIN. MAX.
Co 64,30 Balanco
Cr 28,44 26,0 30,0
Mo 5,56 50 7,0
Mn 0,88 - 1,0
Si 0,31 - 1,0
P 0,18 - ;
Fe 0,17 - 0,75
Ca 0,12 - -
Al 0,03 - -
Total 100%

As micrografias do material na condi¢cdo pré-sinterizada mostram que as
particulas apresentam formato esférico e possuem didmetros variados (Fig. 1). As
particulas com diametros menores se alojam nos intersticios das particulas maiores,

elevando o grau de empacotamento do compacto.

_
EEL - USP Amostra pré-sinterizada H D92 x50k 20 um

Fig. 1 — Micrografias (MEV/ERE) de CoCrMo. Amostra como recebida. Ampliagédo de
5000x.
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Portanto, as particulas estavam somente em contato uma com as outras, sem

a formacéo de pescocos, sugerindo que caso o fabricante tenha realizado a pré-

sinterizacdo, este processo ndo alterou o formato das particulas.

A Fig. 2 apresenta os resultados de difracdo de raios X e densidade relativa. O

material se apresentou monofasico, com a fase yCo(CFC) (Fig. 2A). A combinacgéo

das particulas com formato esférico e fase de alta temperatura presente na

temperatura ambiente em uma condicdo metaestavel®®, sugerem a utilizacdo de

pos atomizados da liga fundida para a fabricacdo do bloco.

Os compactos ap0s a sinterizagdo apresentaram frac6es das fases yCo(CFC)

e £Co(HC) evidenciando a transformacdo martensitica yCo « ¢Co 2. Como a

cinética da transformagcéo € lenta®, sugere que a transformac&o tenha ocorrido de

forma atérmica pelo resfriamento ao ar imposto durante a sinterizacao.

A Fig. 2B apresenta os resultados de densidade relativa das amostras

sinterizadas. Os resultados indicam que o aumento da temperatura intensifica o grau

de densificacdo do material, indicando que o fator tempo tem maior influencia em

temperaturas de sinterizacdo mais elevadas.
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Fig. 2 — (A) Difratogramas de raios X da amostra de CoCrMo como recebida; 1000°C
— 4 horas; 1200°C - 4 horas; (B) Densidade relativa das amostras sinterizadas.

A Fig. 3 apresenta os resultados de dilatometria. Estes apontam que a retracao

do material se iniciou em temperaturas proximas a 850°C, indicando a ativacdo de

mecanismos de transporte de massa que atuam pelo contorno de gréo e difuséo

pelo volume®), proporcionando assim a densificacdo do material. Na temperatura de
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1150°C foi encontrada a taxa maxima de retracdo linear com aproximadamente 5,5
pm/min de retracdo, evidenciando a alta sinterabilidade do bloco.
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Fig. 3 — Curvas de dilatometria obtidas em blocos pré-sinterizados de CoCrMo.

A Fig. 4 (A, B e C) apresenta micrografias obtidas por MEV/ERE da superficie
de fratura das amostras. Estas apresentam a evolucdo dos estagios de sinterizacao
no estado soélido®. Na Fig. 4A observou o aumento da regido de contato entre as
particulas, formagcdo dos primeiros pescocos e a manutencdo do formato esférico
das particulas, sugerindo um estagio inicial da sinterizacao no estado sélido.

Na Fig. 4B ficou evidenciado a formac&do dos contornos de gréao, a eliminacao
da porosidade aberta, o crescimento dos pescocos, a perda do formato esférico das
particulas através do coalescimento das particulas menores e o processo de
esferoidizacdo dos poros. Caracteristicas estas presentes em um estagio
intermediario de sinterizagao.

Na Fig. 4C a porosidade era esférica e observou a reducédo da porosidade

residual, indicando um estagio final de sinterizacéo.
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800°C - 4H

EEL - USP D9.0 x50k  20um
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Fig. 4 — Micrografias (MEV/ERE) de CoCrMo; (A) 800°C — 4horas; (B)1000°C —
4horas; (C)1200°C - 4 horas. Ampliacdo de 5000x.
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CONCLUSOES

O material estudado apresentava particulas de formato esférico, possuindo
didmetros variados, indicando uma possivel utilizacdo de pds atomizados da liga
fundida para a fabricacédo do bloco pré-sinterizado. Os difratogramas sugerem que a
transformacdo martensitica yCo <« €Co aconteceu durante o resfriamento do
tratamento térmico. Os resultados de dilatometria mostram a alta sinterabilidade do
bloco e indica a faixa de temperatura, na qual, oS mecanismos de sinterizagéo foram
ativados. Além, da taxa maxima de retracdo obtida. Os aspectos microestruturais
permitiram identificar a formacéo de pescocos, isolamento, esferoidizacéo e reducao

dos poros e associar as amostras aos estagios de sinterizacéo no estado sélido.
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SINTERING OF CoCrMo METAL BLOCK USED TO PROTOTYPING DENTAL
PROSTHESIS BY CAD/CAM

ABSTRACT

Metal blocks obtained by powder metallurgy are a good alternative for prototyping
custom parts for CAD/CAM milling. After milling, these parts are sintered for
consolidation of the particles, adjusting the physical and mechanical properties for
final applications. In this work, was studied the sintering process of pre-sintered
commercial block CoCrMo. The material was subjected to chemical analysis by XRF.
Dilatometry tests were conducted to identify the initial temperature of retraction. The
compacts were analyzed by XRD and SEM at different stages of sintering. Relative
density was evaluated using the principle of Archimedes. Chemical analysis shows
results within the range established by ASTM 1537-11. The XRD patterns show the
presence of phases yCo (FCC) and ¢Co (HCP). The results of the dilatometry
suggest maximum shrinkage rate occurs at 1150 ° C. The microstructural features
enabled to identify the formation of necks, isolation, spheroidizing and reduction of
pores associating the solid stage sintering.

Keywords: sintering, CoCrMo system, dilatometry, characterizations
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