OBTENGAO DE MICROPECAS A PARTIR DE POS-
METALICOS NANOCRISTALINOS APLICADAS NA AREA
MEDICA"

Wilson Corréa Rodriguesj

Fidel Romel Mallqui Espinoza
Moisés de Mattos Dias®
Marcos Mallqui Espinoza®
Lirio Schaeffer®
Resumo
O objetivo deste trabalho é o estudo de micro-pecas sinterizadas de ago inoxidavel
316 L para aplicagbes médicas, pelo processo de moldagem de p6s metalicos por
injecao (MPI), onde foi desenvolvido um parafuso ortoddntico interpenetrante.
Foram analisados os pds e confeccionados corpos de prova, apds foram analisadas
suas propriedades fisicas. Construiu-se um molde para a injegéo, respeitando os
parametros do processo como: pressao de injecdo, temperatura do molde e da
matéria prima, atmosfera e tempo de sinterizacdo. O estudo mostrou que no
processo MPI houve semelhanca nas propriedades fisicas quando comparados a
referéncia bibliografica.
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OBTAINING OF MICRO-PIECES FROM NANOCRYSTALLINE METAL POWDERS
APPLIED IN MEDICAL FIELD
Abstract
The aim for this work is the study of stainless steel 316 L sintering micro-pieces for
medical applications, for process of molding metallic powders for injection (MPI),
which has developed an interpenetrating screw orthodontic. It was accomplished a
study of the constituent powders and made samples; after its physical properties of
interest they were analyzed. For all the alloy compositions for the process PIM, the
parameters of the production process were respected as: Injection pressure,
temperature of the die and of the raw material, sintering atmosphere, and sintering
time. The main conclusions of this study show that in the process PIM there was
likeness in the physical properties when compared to the bibliographical reference.
Key words: MPI; Mechanical alloying; Orthodontic screw.
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1 INTRODUGAO

Atualmente, a industria mundial de Moldagem de Pés por Injecao (MPI) ou
Powder Injection Molding, investe milhdes de dblares em pesquisa e
desenvolvimento de novos produtos e tecnologias. O imenso campo de aplicagao
destes materiais nas diversas areas e as necessidades da vida moderna tem
conduzido a inumeras inovagbes tecnologicas e mantido uma necessidade
crescente do desenvolvimento de novos materiais sinterizados.!"?

O processo MPI se caracteriza pela fabricagdo de componentes pequenos e
complexos, que sao aplicados nas industrias de telecomunicagdes, reldgios,
automdveis, armamentos, componentes médicos e componentes eletronicos. De
acordo com a MIMA — Metal Injection Molding Association, o mercado da Moldagem
de Po6s por Injegdo continua atingindo niveis de crescimento de dois digitos se
tratando de porcentagem. De acordo com relatério da Business Communications, o
mercado global de moldagem de pds-metalicos por injecdo foi estimado em 382
milhdes de ddlares em 2004.®) Este mercado apresenta uma estimativa de taxa de
crescimento anual de aproximadamente 8,4%, e devera alcangar 571 milhGes de
délares em 2009. E estimado que a cada semana uma nova empresa de MPI entre
no mercado e cada duas semanas uma empresa saia de operacdo. Muitas destas
empresas ja trabalhavam com injecdo convencional de polimeros. O Professor
German da universidade estadual de Pensilvania/EUA, estimava que no final do ano
2000 existissem 550 empresas usando tecnologia MPI no mundo.® Atualmente 50%
de produtos fabricados no mundo por MPI sdo agos inoxidaveis.® As aplicacées
para o aco inoxidavel 316-L destinam-se preferencialmente para pecas nao
magnetizaveis com alta resisténcia a corrosio e alta tenacidade.®

A inter-relacdo entre a implantodontia (estudo da insercdo de materiais e
dispositivos com a finalidade de restaurar proteticamente a fungdo e a estética do
paciente total e parcialmente desdentado) e a ortodontia no planejamento do
tratamento ortoddntico deve apresentar resultados mais seguros e previsiveis, tanto
para o paciente, quanto para o profissional. A Ortodontia é o ramo (orthos do grupo
que significa reto e odontos que significa dentes) relacionado com o estado das
anomalias faciais. Nesta relacdo, a maior contribuicdo da implantodontia no avango
tecnologico da ortodontia é no auxilio do controle de ancoragem ortodontica. O
numero de empresas no segmento de implantodontia que utilizam vérios desenhos
de micro-parafusos ortodonticos com diversos fins é elevado. Quase todos os
micros- parafusos ortodénticos tém um orificio na cabega para colocacdo de
acessorios, e outros tém diferentes tipos de ranhuras ou cabegas redondas.”

Segundo o autor, a técnica de fixagdo dos micros parafusos ortodénticos em
0ss0 basal ou alveolar, possibilita obter um ponto fixo na cavidade bucal (ponto de
ancoragem), para efetuar movimentagdes dentdrias complexas, de forma mais
previsivel. Com isso tornam-se ilimitadas as formas de instalagdo dos micros
parafusos ortodonticos, podendo servir de ancoragem para diversos tipos de
movimentos dentdrios como intrusdo, extrusdo, retracdo, protracdo e
verticalizagdo."”

Assim, esta pesquisa teve por objetivo especifico, desenvolver um novo
micro-parafuso ortodéntico baseado na forma mostrado na Figura 01-(a), com
algumas modificagbes praticas que se fizeram necessaria para injecdo e
consolidacdo do parafuso. Salienta-se que, a Figura 01-(a) mostra um parafuso
ortoddntico com sistema de cruz e a Figura 01-(b) mostra o conjunto chave-parafuso



de transporte, chave esta necessaria para aplicar o torque necessario para insercao
e remocao futuras.

(a) micro parafuso (b) conjunto

Figura 01 - (a) Modelo dos parafusos — (b) conjunto parafuso-chave.m

2 MATERIAL E METODOS

Para este trabalho foi empregado aco inoxidavel 316-L comercial, adequando-
o para o estudo de obtencdo de micro-componente sinterizado para aplicacdes
médicas. O desenvolvimento de insumos nacionais como pés de aco inoxidavel 316-
L de granulometria adequada e a carga injetavel com fluidez que permita um
preenchimento total dos moldes e, a partir dos mesmos, obter micros componentes
com propriedades como parafusos ortoddnticos interpenetrantes.®

Inicialmente, este trabalho analisou a fabricacdo da matéria prima de aco
inoxidavel 316-L com o polimero. Para a confeccdo de corpos de prova foram
realizadas as etapas de mistura; moagem em moinho atritor de alta energia;
preparacao e peletizacao da carga; Injecao da carga (corpos de prova), retirada do
ligante e sinterizacdo; Avaliacao das propriedades quimicas e fisicas.

A partir deste estudo inicial foi possivel estabelecer parametros para
confecgao do produto final. Esta etapa foi fundamental para obter dados sobre
preparacdo da carga, injecao, propriedades fisicas do material injetado, contracao
volumétrica, patamares de temperatura de sinterizacdo e analise metalografica,
entre outros. Isto possibilitou o projeto da matriz do parafuso ortodéntico e sua
confecgcao final usando os processos do MPI. O P¢ utilizado na mistura para a
obtencdo de micro-componente de ago inoxidavel foi pé de aco inoxidavel 316-L. A
Figura 02 mostra a fotografia obtida no Microscopio Eletrénico de Varredura do po
de aco inoxidavel 316L fornecida pela empresa Osprey Metal Powder da Inglaterra.



Figura 2 — Micrografia do pé de Aco Inoxidavel 31 6L Aumento 1. OOOX (MEV)

As amostras, depois de balanceadas estequiometricamente, de acordo com a
composicao quimica dada no Quadro 1, foram misturadas conforme citado
anteriormente, e colocadas na camara do moinho com atmosfera protetora de
argonio."” A carga total de massa de pé foi de 800g e a carga de esferas utilizada
foi de 8.000g. Desta forma, o valor do poder de moagem foi igual a 10 (C.R.). De
acordo com o poder de moagem, o valor do tempo de processamento deve estar na
faixa de 44 minutos a 73 minutos, conforme os valores apresentados na consulta da
bibliografia. A rotagao utilizada no moinho foi de 1.000 rpm, e a camara foi resfriada
com agua para evitar um aumento excessivo de temperatura.

Quadro 1 - Composic¢ao da Carga
Proporgao po: lubrificante (em peso): 1
Proporgao de Ago Inoxidavel: 100

Os testes foram efetuados sob atmosfera protetora de argdnio e as amostras
foram coletadas em intervalos pré-estabelecidos (0,5 horas; 1 hora; 2 horas; 4 horas;
6 horas e 8 horas), a fim de relacionar o tamanho de particula com tempo de
moagem. A carga foi preparada com a composi¢cdo mostrada na Tabela 1, com
massa total de 1.000g.

Tabela 1 - Composicédo da mistura do ligante utilizado na injecdo

Aglutinante Massa (g ) | % em peso
Polietileno de alta densidade 30 3
Cera de carnauba 15 1,5
Parafina 50 5
Acido estearico 5 0,5
Pé de aco inoxidavel 316-L (Mecano Sintese) 900 90
Total 1000 100

Inicialmente foram colocadas no tanque, parafina e cera de carnauba, até sua
fusdo total. A seguir, foi adicionado polietileno de alta densidade, e foi iniciada a
mistura até que o sistema apresentou-se homogéneo visualmente a uma
temperatura de 160°C. A seguir foram adicionados os pds de acgo inoxidavel obtidos
pelo processo de mecano sintese (2 h). Apds a preparacao da carga, o misturador



permaneceu em funcionamento durante 6 horas, para garantir uma boa distribuicao
dos po6s no sistema de ligantes e conferir a mistura uma boa homogeneidade.

Depois de preparada a carga, a mesma foi peletizada num moinho de facas.
Em seguida a carga foi peneirada para eliminar particulas finas e evitar problemas
de trancamento no funil de alimentacéo. A partir da carga preparada, foram injetados
corpos de prova em um molde com cavidade prismatica ou escadinha, Esta forma
possibilita uma série de avaliagbes dos corpos, citados anteriormente, como
preenchimento da cavidade, variagdo dimensional, contragdo. A pressao de injecao
utilizada foi de 50 MPa com uma temperatura de processo de 170°C, encontrando-
se 0 molde em temperatura ambiente. O perfil de temperaturas foi mantido
homogéneo, isto é, todos os estagios de injecdo foram mantidos a mesma
temperatura. A Figura 3 mostra a matriz de injecéo utilizada para corpos de prova na
forma de “escadinha”, montada na injetora utilizada. A retirada do ligante foi
realizada através de extragdo quimica e térmica. O ciclo de extragéo foi projetado a
partir dos dados termogravimétricos dos componentes do sistema ligante, que na
maioria dos casos envolvem etapas de aquecimento e patamares.

A temperatura de sinterizacdo utilizada foi de aproximadamente 1.260°C
durante uma hora, empregando-se uma taxa de aquecimento de 5°C/min apos a
extracdo térmica Este tempo de sinterizacdo foi suficiente para produzir a
homogeneizacao da solucao sélida, seguida de um resfriamento lento.

[

Figura 3 - Matriz de Injegao dé corp de prov escalonado montada na injetora.

As Figuras 4 - (a), (b) e (c) mostram os desenhos esquematicos do corpo de
prova e da matriz utilizada na injecdo. Observa-se que o0 corpo de prova injetado
apresenta um formato semelhante a uma “escadinha”. A Figura 5 mostra a fotografia
do corpo de prova injetado e sinterizado.
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Figura 4 — (a) Corpo de prova na forma de “escadinha” — (b) Matriz fixa — (¢) Matriz Mével.
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Figura 5 - Material injetado e sinterizado na forma de “escadinha’.

3 RESULTADOS

A partir da obtencao dos corpos de prova foi possivel fazer uma analise do
processo e propriedades fisicas de interesse para a obtencdo dos parafusos
ortodonticos. A liga (aco inoxidavel) foi submetida a moagem em moinho atritor,
conforme descrito. Constatou-se através da analise granulométrica, que todas as
amostras obtidas, mesmo com diferentes tempos de moagem, possuem
granulometrias compreendidas na faixa de 4,00 um a 27,00 um. A Figura 6 mostra
que o tamanho de particula diminui com o aumento do tempo de moagem até
estabilizar-se.
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Figura 6 - Distribuigdo granulométrica do p6 processado.

Constatou-se também que, apoés seis horas de moagem, ndo houve uma
variacao significativa do diametro médio da particula com o aumento do tempo de
moagem. Correlacionando tempo de moagem com tamanho médio de particula
conforme mostra na Figura 6. Pode-se concluir que, a partir de 1,6 horas de
moagem, obtém-se um tamanho de particula médio de 20 um, tamanho de particula
adequado para o processo de moldagem de pds por injegdo. Como mostra a
Figura 7 pode-se verificar uma tendéncia a diminuicdo do tamanho de particula.
Observa-se também que, com o aumento do tempo de moagem, existe a tendéncia
para a formagéao de agregados.
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Figura 7 - Fotografia dos pés moidos. Aumento: 2.000X.

A composicao dada na Tabela 1 ndo apresentou algum tipo de problema na
injecao e foi a mais indicada, encontrando-se repetibilidade nos valores achados da
densidade a verde, o que indica que a mistura foi homogénea, utilizando-se como
tempo de mistura de 6 horas.

A viscosidade da mistura pé-ligante € muito sensivel a temperatura e ao
percentual de particulas de pd dentro da mistura. Em baixas temperaturas, a
viscosidade € muito elevada impossibilitando sua moldagem. Ja em altas
temperaturas, a camada de ligante que molha a superficie do p6 € muito fina
ocasionando segregacao durante a injecdo. Além disto, também pode ocorrer
degradacgao do ligante. A pressao de injecdo também tem uma grande importancia
nesta etapa do processo, que quando € adequada possibilita 0 preenchimento da
cavidade sem ocasionar distorcdes e adesdes do componente nas paredes da
matriz. A densidade a verde dos corpos de prova injetados foi de aproximadamente
4,25 g/cm?®.

O tempo de retirada do aglutinante que mais se adequou neste sistema foi de
3 horas imerso em solvente hexano. Os corpos de prova submetidos a extragéao
quimica mantiveram sua forma inicial, nao sofrendo alteragdes, porém sua
resisténcia mecénica e rigidez diminuiram se tornado ducteis. A Figura 8 mostra a
curva de extracdo quimica do ligante empregado utilizando como solvente na
retirada do mesmo hexano.

Extragdo Quimica de Aglutinantes em Hexano 60 °C
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Figura 8 - Curva de extragdo quimica utilizando como solvente hexano na retirada do aglutinante.

Em geral a extragdo quimica tem como finalidade diminuir os tempos de
extracdo da proxima etapa (extracao térmica). A peca imersa no solvente (hexano)
dissolve um ou mais componentes do aglutinante, mas ndo ataca pelo menos um



deles que é responsavel pela retencao de forma e que posteriormente é retirado na
extracao térmica.

Foi realizado um ensaio de termogravimetria na carga de injecao utilizada,
como mostra a Figura 9. A partir desta andlise podemos definir o ciclo de extracéao
térmica, onde ocorre a degradacao do polimero utilizado. O grafico mostra que ha
duas regides de temperatura que ocorrem perda de massa. A primeira regido ocorre
com o pico de 264,12°C, indicada pela derivada (DTG), onde ocorre a degradacdo
da cera e parafina. O outro pico ocorre a 451,75°C, onde ocorre a degradagio do
polimero, no caso o polietileno. Entdo este parametro sera utilizado na curva de

sinterizagao.
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Figura 9 - Curva TGA e DTG da carga de injegao utilizada.

No sistema de extragdo térmica foram consideradas as temperaturas de
degradacgao térmica dos polimeros e das ceras utilizadas. O sucesso desta etapa
baseia-se principalmente no fato de que a retirada dos aglutinantes deva ocorrer de
uma maneira mais homogénea possivel sem danificar o componente. Para isto
acontecer, é necessario um controle rigoroso da temperatura de retirada dos
aglutinantes. A etapa de sinterizagao foi realizada na temperatura de 1260°C durante
uma hora, conforme grafico da Figura 10. Salienta-se, porém que pode-se utilizar um
tempo maior na sinterizagdo, devido ao fato deste tipo de produto ter uma densidade
marrom mais baixa que os produtos obtidos pelo processo convencional da
metalurgia do pd. Portanto, requerem maiores tempos de sinterizacdo ou
temperaturas mais elevadas.

Neste caso, nado foi necessaria a utilizagdo de altas temperaturas de
sinterizacdo e maiores tempos de sinterizacdo devido ao refinamento da
microestrutura que favoreceu a obtengdo de um material bem sinterizado na
temperatura de 1.260°C. Depois da sinterizacdo, a densidade do material
consolidado foi de 7,80 g/cm®. Este valor indica que a temperatura e o tempo de
sinterizagdo utilizados foram o0s necessdrios para obter um componente bem
sinterizado como é mostrado na analise metalografica.



Curva de Debinding Térmico e Sinterizagao
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Figura 10 — Ciclo de sinterizagao utilizado para carga elaborada.

Na microestrutura observada no processo de moldagem de pdés por injegao
pode-se observar que os materiais obtidos apresentaram um tamanho de grado mais
refinado e maior homogeneidade na microestrutura. A Figura 11 mostra a
microestrutura da liga de Aco Inoxidavel 316 L sinterizada com gas marrom durante
1 hora a 1.260°C.

Figura 11 - Microestrutura do ago |nOX|daveI 316 L (2 horas de M.A) sinterizado em gas marrom
durante 1 hora a 1.260°C (500X).

Nesta secdo sao discutidos os resultados obtidos na parte experimental de
uma maneira mais detalhada, destacando-se os valores dos resultados que
estiveram dentro do esperado e satisfazendo os resultados indicados na bibliografia.
A partir destes dados, foi projetada e confeccionada uma matriz para obtencdo do
parafuso ortodontico, conforme modelo mostrado anteriormente, tomando-se por
base também outros modelos de parafusos comerciais. As matrizes de injecao de
forma geral sdo complexas e de custo elevado, os plasticos podem ser moldados a
quente e a frio. A moldagem por injecao de pds metélicos geralmente é muito similar
a utilizada para o processamento de materiais termoplasticos.

A Figura 12 mostra o desenho dimensional do parafuso ortodontico a ser
desenvolvido. Na face da Figura 13-(a) pode-se observar a parte fixa do molde,
enquanto na face da Figura 13-(b) mostra a parte moével. Nelas estdo todas as
cavidades referentes as dimensdes que formam o parafuso. Todos os dutos e
cavidades foram projetados de forma que o molde fique compativel com a injetora
utiizada e a carga. Isto enquadra a colocagdo dos pinos guia dos parafusos de



fixacdo, dos didmetros dos canais de injecao e da insercao do bico injetor. Para as
dimensoes foi necessario levar em conta a variagao do volume que 0s componentes
injetados sofrem apos as etapas de extracdo do aglutinante e sinterizacao. Para o
volume total foi estimada uma reducao de 30%, sendo que cada dimensao tem uma
variagao relativa.

O material selecionado para o molde foi um ago AlSI D6, que é caracterizado
como um ago-ferramenta. Esse ago tem alto teor de carbono e cromo como
elemento de liga, o que confere uma elevada dureza e temperabilidade. Apesar das
caracteristicas do aco, que dificultam a usinagem, o processo de fabricacdo foi
realizado por um centro de usinagem CNC. As Figuras 14 e 15 mostram a matriz de
injecao e o parafuso injetado em ago inoxidavel 316 L.

Figura 14 - Matriz (Molde) do parafuso Figura 15 - Teste de inje¢cdo na matriz do
ortoddntico. parafuso.




Os dados obtidos a partir da confeccao dos corpos foram fundamentais para a
obtencdo do parafuso ortodéntico. Assim, as etapas para preparacao do pd e da
carga, pressao e temperatura de injegdo, processos quimicos e térmicos para
retirada dos aglomerantes, tempo e temperatura de sinterizacao, foram idénticos
aqueles utilizados nos corpos de prova. As contragcdes mantiveram-se dentro dos
patamares propostos na bibliografia e observados nos corpos de prova.

4 CONCLUSAO

Um resultado pratico importante foi o processamento dos pos de ago
inoxidavel 316-L através da moagem, tendo como finalidade adequar o tamanho de
particula exigido ao processo de injecdo. De acordo com o processamento por
Mecano Sintese sdo possiveis as seguintes conclusdes:

O tamanho da particula diminui com o aumento do tempo de moagem até
estabelecer um equilibrio de soldagem e moagem de particulas, apés 6 h de
processamento. Logo, o tamanho da particula fica estavel existindo mudancas
significativas com o incremento do tempo de moagem.

A partir de 1,6 h de moagem obteve-se um tamanho de particula médio de 20
um, que é adequado para o processo de moldagem de pos por injegao.

Os tempos de moagem de 0,5 h até 8 h sdo adequados para a obtencao de
um material com boas propriedades, sendo o tempo de processamento definido em
funcéo das propriedades obtidas.

Com o aumento do tempo de moagem, ocorre um refinamento da
microestrutura e o material passa por cada uma das etapas associadas ao processo.
No inicio, observa-se enorme deformagdo plastica decorrente do processo de
soldagem, em virtude das particulas ainda estarem ducteis. Com o endurecimento
das particulas por encruamento evidencia-se a fratura e um maior grau de
desarranjo como consequéncia da deformacao;

Um estudo interessante realizado na execugéo deste trabalho foi o processo
de elaboracao da carga para moldagem por injecdo. Importante salientar que, este
trabalho teve como inovacdo o desenvolvimento da técnica de processamento
através da moagem dos pds-metalicos e a proposta de desenvolver uma carga
ligante para moldagem de pds por injecdo. Assim, sdo possiveis as seguintes
conclusdes:

O processo de moldagem de pdés por injecdo possibilita obter componentes
sinterizados com elevadas propriedades mecéanicas e com formas geométricas
complexas. No entanto, requer uma série de cuidados especiais, necessarios para
que se obtenha um componente com as condi¢des pré-estabelecidas.

A carga moldavel desenvolvida atingiu os resultados esperados como boa
injetabilidade, extragdo do sistema ligante e sinterizagdo, alcangando densidade do
sinterizado préxima a tedrica devido a homogeneidade e consisténcia da mistura.

A remocéao do ligante apresenta-se dentro do processo como a etapa mais
demorada. Procura-se, nesta etapa, retirar os constituintes do binder (sistema
ligante) sem comprometer a geometria do componente.

Os componentes sinterizados pelo processo de moldagem de pds por injecao
apresentaram propriedades fisicas e caracteristicas de acordo com a técnica de
processamento da matéria-prima utilizado (Mecéano Sintese).

Finalmente, o desenvolvimento do parafuso ortodéntico prototipo, resultou nas
seguintes consideragdes:



Houve certas dificuldades para injecao dos parafusos, e foram realizadas
alteracdes na matriz original, mostrada na Figura 14.

Para producdo em escala industrial, a matriz proposta na Figura 14 devera
sofrer outras modificagdes, conforme consulta a especialistas em producéao industrial
de pecas injetadas.
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