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Resumo: Este trabalho tem por objetivo obter e estudar componentes de titdnio através do processo de fabricagdo
conhecido como Moldagem de Pés Metdlicos por Injecdo (MIM). Inicialmente foram confeccionados parafusos
sinterizados de titnio de pequenas dimensoes para implantes odontologicos como geometria de estudo. O po de
hidreto de titanio utilizado foi obtido a partir do processo Hidretacdo-Dehidretacdo (HDH), desenvolvido no
Laboratorio de Transformac¢do Mecdanica — UFRGS. Neste estudo, o po de hidreto de titdnio é misturado a um sistema
aglutinante (binder), para obtengdo da carga injetdvel (feedstock), o qual é injetado a altas pressoes (150MPa). Para
confecgdo das pegas foi utilizada uma temperatura de sinterizacdo de 1300°C. Quanto a avaliagcdo do processo de
Jfabricagdo, foram realizados os ensaios de metalografia (pecas com porosidade maxima de 5%) , de microdureza
(dureza do centro de rotacdo do componente superior a S00HV) e de compressao (tensdo de ruptura igual a 70MPa).
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1. INTRODUCAO

Este trabalho de pesquisa visa utilizar a técnica Moldagem de P6s Metdlicos por Injecio (MIM) para produzir
componentes a base de titdnio contendo uma quantidade minima de porosidade e em especial visando geometrias
complexas. A busca na minimizag¢do de custos de producdo tem cada vez mais exigido processos de fabricacio “near
net shape”. O processo Moldagem de P6s Metdlicos por Injecio (MIM) € uma alternativa moderna que cada vez mais
vem mostrando um enorme potencial.

Ligas de titanio sdo caracterizadas pela alta relac@o resisténcia/peso, excelente resisténcia a corrosdo em diversos
meios e a alta biocompatibilidade, conforme Tomlin (2000). Estas propriedades fazem com que estas ligas sejam uma
excelente alternativa para diversas aplicacdes, sendo freqiientemente utilizadas na producdo de implantes cirtrgicos
para a industria médica.

A utilizacdo do processo MIM para produgdo de componentes de titdnio constitui uma alternativa competitiva
quando comparado com outros processos convencionais de fabricagdo. A moldagem de p6s por injecdo € hoje uma das
ferramentas de producdo de pecas de pequena secdo e formas complexas em maior expansido. Componentes diversos
como braquetes ortodonticos, ferramentas para medicina, j6ias e carcagas de reldgio sdo produzidas por este processo.

Este processo requer uma carga injetavel (feedstock), que é produzida pela mistura de p6 metdlico com um sistema
aglutinante (binder) composto normalmente por ceras e polimeros. Este sistema aglutinante deve conter o menor teor de
carbono possivel, para que ndo haja contaminag@o do titanio apds sinterizacao.

Este trabalho teve como foco inicial o estudo do processo aplicado em implantes odontolégicos. Implantes
odontoldgicos endodsseos de titanio possuem uma porosidade intrinsica quando produzidos pelo processo de Moldagem
de P6s Metdlicos por Injecdo (MIM). Essa porosidade reduz o médulo de elasticidade dos componentes metalicos de
titanio tornando-o mais préximo do médulo de elasticidade dos ossos humanos. O estudo visa analisar o procedimento
de fabricagdo e caracterizar preliminarmente 0s componentes quanto a resisténcia mecanica obtida.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
In the order to obtain the desired properties of titanium and its alloys low contamination by carbon, oxygen and

nitrogen has to be maintained, conforme Zwicker (1974). In literature samples showed good mechanical strength but
low ductility, possibly because of relatively high carbon contents which may be deducted from the TiC-particules
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visible in the micrographs, conforme Ameyama (1989). Hartwig (1994) realizou experimentos com quarto diferentes
binders, vistos na Tab. (1).

Tabela 1. Binders used by Hartwig for titanium — MIM, Hartwig (1994).

Binder Composicao
1 69% paraffin, 1% stearic acid, 10% carnatiba wax e 20% EVA
80% paraffin, 10% stearic acid e 10% PEAD
82.5% paraffin, 12.5% stearic acid e 5% PEAD
53% phthalates e 47% PMMA

W

Hartwig discute que a grande causa da contaminag@o de carbono nas pecas sinterizadas seja devido ao “binders”.
Este utilizou os mesmos pardmetros do processo para todos “binders” como: a geometria cilindrica de 30mm de
diametro por Smm de altura, os 5°C/min na extragdo térmica e sinterizacio (temperaturas de extracdo referentes a cada
componente), os tempos de extra¢do e o tempo de mistura com o pé de titdnio.

Hartwig conclui que o binder 2 conduz a resultados satisfatérios, visto que deve-se considerar outros fatores como a
contaminag@o por oxigénio.

Do ponto de vista termodindmico, o titdnio e suas ligas formam 6xidos e carbetos muito estdveis, os quais nao
podem ser reduzidos a forma metélica por tratamento termoquimico. Durante o processamento o teor residual de
carbono oriundo da degradacdo incompleta do polimero, difunde-se para a matriz formando uma solu¢do sélida
intersticial com titdnio provocando perda da ductilidade do material.

3. ANALISE EXPERIMENTAL
3.1. Matéria-Prima

A matéria-prima utilizada neste trabalho é o hidreto de titanio (TiH,). Para sua produgdo partiu-se de sucata de
titdnio, empregando-se o processo de Hidretagdo — Dehidretacdo (HDH), Schwanke (2000). O processo HDH consiste
na fragilizacdo do material metélico por ag@o de hidrogénio intersticial, formando hidretos de titdnio altamente frageis,
0s quais sdo facilmente cominuidos em moinhos de baixa energia. Neste processo o hidrogénio é adicionado ao titdnio
através da colocacdo da sucata de titdnio em um meio com atmosfera de hidrogénio e alto vacuo, Eliezer (2000). Usa-se
hidrogénio como elemento de liga tempordrio em metalurgia do p6 permitindo uma producdo de pés de alta qualidade
pelo método de HDH. Na Figura (1) pode-se observar o forno utilizado para confeccio do pé de hidreto de titanio.

=i

Figura 1. Forno de HDH do Laboratério de Transformacao Mecanica.

Um pé metdlico com baixa granulometria, em torno de 4pm, apresentard um excelente acabamento superficial,
conforme Milke (2004). Como o objetivo deste trabalho é a obtencdo de poros na superficie do componente para a
ocorréncia da osseintegracdo, a granulometria do pé de hidreto de titinio utilizada nesse trabalho teve um tamanho de
grao entre 27 e 35um.

3.2. Producao do Feedstock
O processo de moldagem requer uma carga injetavel (feedstock), que é produzida pela mistura de pé metalico de

hidreto de titdnio com um sistema aglutinante (binder) composto por cera, lubrificante e polimero. O binder ¢ um
veiculo de transporte do pd para compactacio homogénea em uma forma desejada, unindo temporariamente as
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particulas até o inicio da sinteriza¢do, onde a pega obterd suas caracteristicas finais. A composi¢do do feedstock
empregado pode ser observada na Tab. (2).

Tabela 2. Composicao do feedstock.

Componente Proporcao (%)
Hidreto de titanio 85,00
Polipropileno 5,25
Acido Estearico 0,45
Parafina 9,30
Total 100,00

3.3. Geometria do componente em estudo

Tendo em vista a gama de utilidades de componentes injetados, foram confeccionados parafusos para implantes
odontoldgicos. As dimensdes do parafuso podem ser vistas na Fig. (2). A decisdo de produzir componentes em forma de
parafusos visou a sua introdugdo em ossos para avaliagdo da biocompatibilidade, Wang (2005).
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Figura 2. Geometria do componente a ser fabricado.
3.4. Processo de Moldagem
A etapa de moldagem por injecdo foi realizada utilizando uma injetora de altas pressdes marca ARBURG®
ALLROUNDER 2208, com o feedstock produzido no Laboratério de Transformacdo Mecanica. O processo de inje¢ao

foi realizado observando-se os pardmetros apresentados na Tab. (3).

Tabela 3. Parametros de injecao.

Parametros Grandeza
Pressao 150MPa
Pressdo de Recalque 120MPa
Contra — Pressao OMPa
Fluxo de dosagem 15cm’/s
Fluxo 35cm’/s
Tempo Resfriamento 15s
Temperatura de injecao 170°C
Temperatura do molde 150°C

Para conseguir alcancar a forma de parafusos coloca-se um inserto na matriz principal da injetora. Este inserto pode
ser visto na Fig. (3).
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Figura 3. Foto do inserto com geometria de parafuso.

3.5. Debinding e Sinterizacao

A remocao do sistema aglutinante normalmente € realizada em duas etapas, conforme German. A primeira etapa € a
extracdo quimica das ceras via solvente e a segunda etapa € a extracdo térmica dos polimeros em uma atmosfera
controlada de Argonio 5.0.

3.5.1. Extracao Quimica

Uma etapa critica do MIM ¢ a remocao dos aglutinantes através de solventes organicos condensados. Esta se da
através da imersao das pecas verdes em um fluido que dissolve as ceras do sistema aglutinante, na qual estas volatilizam
com o fluido abrindo poros na estrutura para a subseqiientemente extragcdo por evaporacdo dos polimeros.

Quando um injetado é colocado em um solvente liquido ou exposto ao seu vapor, o componente solivel do sistema
aglutinante egressa do injetado por difusdo através de uma solugdo aglutinante-solvente. A difusividade do aglutinante
depende da mobilidade molecular do solvente, que geralmente, € maior em altas temperaturas e para menores moléculas
de solvente.

A retirada de aglutinantes na fase de extracdo quimica foi realizada com o solvente hexano a 60°C em Banho
Termostatico, pois a temperatura de ebuli¢do do hexano é 69°C e causaria defeitos nas pegas, obtendo um percentual de
perda de massa da peca de 10 %.

3.5.2. Extracdo Térmica e Sinterizacio

A curva de extracdo térmica de aglutinantes leva em consideracdo as temperaturas de degradacdo térmica dos
polimeros baseada na curva “analise termogravimétrica (TGA)”. No mesmo ciclo da extragdo térmica ¢é realizada a
sinterizaclo das pegas. A sinterizac@o € o resultado do movimento atdmico estimulado por altas temperaturas, na qual
os processos de difusdo sdo geralmente dominantes nessa etapa. Na sinterizacdo a peca definird suas caracteristicas
finais, tais como resisténcia mecanica, dureza, porosidade, resisténcia a corrosdo, tensdo de escoamento, entre outras.

Observa-se na Fig. (4), a curva de extragdo térmica e sinterizacdo, respectivamente, onde o patamar de 432°C esta
considerando a extra¢do do polipropileno (PP). O patamar de 500°C leva em consideracdo o procedimento de
dehidretacdo do titanio. E as temperaturas acima de 500°C estdo relacionadas com a sinterizagdo (700°C pré-
sinterizacdo e 1300°C sinterizagdo). A taxa de aquecimento imposta ao ciclo € 2°C/min, e cada patamar dura uma hora
perfazendo um total de aproximadamente 15 horas, sem considerar o tempo de resfriamento da peca dentro do forno
(em torno de 6 horas).
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Figura 4. Curva de extracao térmica e sinterizacgao.
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4. RESULTADO E DISCUSSOES

Inicialmente mostra-se na Fig. (5) o parafuso cortical sinterizado obtido neste trabalho.

Figura 5. Parafuso cortical de titinio. Aumento 23X.
Para avaliacdo dos resultados realizaram-se ensaios metalograficos, microdureza e ensaio de compressao.
4.1. Analise Metalografica

Na andlise metalogréfica foi analisado a porosidade dos parafusos. A porosidade varia com a distancia da superficie
no parafuso.

Na Figura (6.a) pode-se observar a microestrutura no centro do corpo do parafuso e na Fig. (6.b) a microestrutura
proxima a superficie do parafuso. A regifo central do parafuso deve apresentar pouca porosidade, pois esta € a grande
responsdvel pela resisténcia mecanica do componente. J4 a superficie externa como a rosca deve apresentar grande
porosidade, visto que nessa regido ocorre a osseointegracao.

Figura 6.a. Foto do centro do parafuso. 100x. Figura 6.b. Foto da superficie do parafuso. 100x.

Partindo-se que a densidade do titdnio é 4,5g/cm3, conforme Medeiros (2005), foram realizados os ensaios de
porosidades em 5 corpos de prova com a geometria de parafuso. Dentro das varidveis medidas tem-se a massa e o
volume para a obtencdo da densidade do corpo sinterizado e conseqiientemente a porosidade do material fabricado, no
qual estes dados sdo expressos na Tab. (4).

Tabela 4. Porosidade obtida nas pecas de titanio sinterizado.

Amostra Massa (g) Volume (cm3) Densidade (g/cm3) Porosidade (%)

1 0,0449 0,0105 4,2762 4,97
2 0,0410 0,0095 4,3158 4,09
3 0,0388 0,0091 4,2637 5,25
4 0,0407 0,0097 4,1959 6,76
5 0,0445 0,0100 4,4500 1,11
Média 0,0420 0,0098 4,3003 4,44

A porosidade alcangada encontra-se em torno dos 5% na qual € a consideravel satisfatoria para que o parafuso tenha
uma boa osseointegragao.

4.2. Ensaio de Microdureza

As medidas de microdureza Vickers foram realizadas num microdurometro marca Striiers com carga de 500g,
conforme Galio (2003). Para tal ensaio foram utilizados trés corpos de prova com a geometria de parafusos, onde os
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resultados sdo expressos por um perfil de dureza média, observado na Fig. (7). Este perfil é obtido através de um corte
radial no parafuso e os pontos de coleta de dados tiveram como referencia “0” o centro do parafuso na sua regiao
mediana.

Nas amostras oriundas do processo de MIM o feedstock que origina a carga de moldagem utiliza componentes
organicos que possuem oxigénio e carbono em sua composi¢cdo quimica, portanto uma faixa de decremento da dureza,
neste caso, € justificdvel, pois durante o processo de extracdo hd possibilidade do oxigénio difundir-se nas particulas de
p6 de hidreto de titanio.
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Figura 7. Ensaio de dureza realizados em parafusos corticais, a partir do centro do parafuso, como mostra o
desenho esquematico (incluso no grafico).

4.3. Ensaio de Compressao
Os resultados do ensaio de compressdo sdo mostrados na curva tensdo versus deformagdo. Para sua elaboracio

desta curva foi realizada uma média entre as curvas levantadas de 5 corpos de prova. Através dos dados adquiridos no
ensaio como a forca e o deslocamento consegue-se elaborar a curva média tensao x deformagdo, conforme Fig. (8).
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Figura 8. Resultado do ensaio de compressao.

A tensdo de ruptura do material alcangcou aproximadamente 70MPa, enquanto seu mddulo de elasticidade que foi
estimado em aproximadamente 184GPa. Eric Niberg, et al encontraram valores menores para o médulo de elasticidade,
entretanto utilizaram diferentes tipos de binders e lubrificantes para realizacdo da manufatura e avaliacdo da peca,
respectivamente. A variagdo da velocidade de compressdo acarreta uma variacdo da resisténcia mecénica, variando
assim o médulo de elasticidade. Este valor elevado do médulo de elasticidade pode-se considerar devido a velocidade
de compressdo mais elevada, em virtude do material sinterizado reduzir sua ductilidade, quantificado por TiBRASIL
(2005), e que o titanio sinterizado contendo porosidade comporta-se como um material fragil.

Suzuki (1998) sugere que é possivel, através da dureza da camada oxidada para amostras sinterizadas, estimar o
contetido de oxigénio contido, utilizando a Eq. (1) mostrada abaixo, onde Hv ¢ o valor da dureza em Vickers (Hv entre
343 e 600).

[percentual em peso de O]= 9,6.10°Hv - 3,10 +0,10 (1)
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Utilizando-se desta equagdo para calcular o valor percentual de oxigénio (considerando que a dureza é devida
apenas ao oxigénio) e aplicando os valores de microdureza de 350HV, encontramos o valor calculado de 0,26+0,10%
em peso de oxigénio.

5. CONCLUSOES

Conclui-se com este trabalho que é possivel a confeccdo de Parafusos Corticais com a tecnologia produzida no
Laboratério de Transformacdes Mecanicas. Embora ainda em estudo o ensaio de biocompatibilidade deste processo
acredita-se que pelo simples fato de confeccionar aqui tais componentes, ja se tenha uma redug@o de custos do mesmo.
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Abstract. This paper has as objective to obtain and study components of titanium through manufacturing process for
Metal Injection Molding (MIM). Initially it was manufactured small-sized sintered titanium screws for orthodontic
implants as geometry of study. The titanium hydride powder used was obtained by Hydrided-Dehydride (HDH)
process, developed at the Metal Forming Laboratory (LATM) of the Universidade Federal of Rio Grande do Sul
(UFRGS). In this study, the powder if the titanium hydride is mixed to a binder system to obtain a feedstock, which was
injected in high pressures (150MPa). To manufacture these work-pieces, a sintering temperature of 1300°C was used.
In the order to evaluate the manufacturing process, it was carried out metallographic test (maximum porosity the parts
with 5%), the microhardness compression (hardness in rotate central the parts more the 500HV), and compression test
(Rupture tensile equal 70MPa).

Keywords: titanium, powder injection molding, porosity, microhardness and compression test.



