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RESUMO

Este trabalho teve por objetivo o desenvolvimento de uma classe de pds metalicos a
base da liga Co-Cr-Mo para aplicacbes em processos de prototipagem rapida por
sinterizacdo seletiva a laser (selective laser sintering) visando aplicacdes
médico/odontoldgicas. Para a fabricacdo destes pds, foi desenvolvida uma técnica
baseada em fusdo preliminar da liga com subsequente fragmentacdo da liga em
moagem de alta energia, adequacdo da distribuicdo de particulas a necessidade de
sinterizagdo e subsequente tratamento térmico de esferoidizagdo superficial dos pos.
Uma liga composta de 65% em peso de Co, 23%Cr, 6% Mo e 6% W, foi fundida a partir
de poOs elementares e, em seguida, o lingote foi submetido a usinagem, gerando-se
cavacos metélicos de caracteristica fragil com tamanho inferior a 3mm. Os cavacos
foram submetidos & moagem em moinho planetério, variando-se a relacdo de massa de
po/esferas e tempo de moagem. No estudo de moagem, relagcfes de esfera/po de 4:1,
6:1, 8:1 e 10:1 foram investigadas. Além disso, tempos variados de 15min a 120min
foram avaliados. Particulas de morfologia e tamanhos variados foram obtidas a partir de
cavacos angulares para particulas esféricas e em funcdo do aumento de tempo de
moagem e da relacdo de esfera / pd, o tamanho médio sofreu significativas mudancas.
Considerando os resultados, a condicdo de moagem ideal p/ criacdo de particulas com
boa receptividade (tamanho e formato) foram as moidas em 60 minutos -+ 15 min com
relacdo esfera / p6 de 6:1.Nestas condicbes os pds apresentam formatos regulares
semi-esféricos com tamanhos médios entre 0,1 e 0,5mm. Estes pds foram utilizados em
teste piloto prototipagem apds tratamento térmico de esferoidizagdo a 1100°C e os
aspectos morfolégicos encontrados se adaptam as experiéncias do equipamento.
Baseado nesta técnica de fabricacdo, foi realizada a obtencdo de depdsito de patente
de invencéo junto ao INPI (Instituto Nacional de Propriedade Industrial).

Palavras-Chave: Moagem, Prototipagem rapida, sinterizacao a laser seletiva, matérias-

primas, pés-nanoestruturados, ligas metalicas Co-Cr-Mo.



ABSTRACT

This study aimed to develop a class of metal powders based alloy Co-Cr-Mo for
applications in rapid prototyping processes by selective laser sintering (selective laser
sintering) applications targeting medical / dental. For the manufacture of these powders,
we developed a technique based alloy melt with subsequent preliminary fragmentation
of the alloy in high energy milling, the particle size distribution matching the need for
subsequent sintering and heat treatment of spheroidizing surface of the powders.

An alloy composed of 65 wt% Co, 23% Cr, 6% Mo and W 6% was melted from
elemental powders and then the ingot was subjected to machining, generating
characteristic fragile metal chips size less than 3mm. The chips were subjected to
planetary mill grinding, by varying the mass ratio of powder / balls and the milling time. In
the study grinding ratios ball / powder ratio of 4:1, 6:1, 8:1 and 10:1 were investigated.
Furthermore, varying times 15min 120min were evaluated.

Considering these results, the optimal grinding condition for creation of particles with
good reception (size and shape) were ground in 60 minutes - about 15 min + ball /
powder ratio of 6:1. These powders were used in the pilot test p prototyping
spheroidization after heat treatment at 1100 °C and found morphological aspect adapt
the experiences of the equipment.

Based on this fabrication technique, was performed to obtain deposit patent with the
INPI (National Institute of Industrial Property).

Keywords: Grinding, Rapid Prototyping, selective laser sintering, raw materials,
nanostructured powders, alloys Co-Cr-Mo.
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1. INTRODUCAO

Dentre os sistemas de prototipagem rapida mais populares, estdo os sistemas
CAD/CAM (Computer Aided Desing/Computer Aided Manufacturing), nos quais um
modelo é digitalizado através de escaneamento em 3D, e um software simula as
formas, informando a um sistema de fresagem, o qual realiza a usinagem dos
componentes. No Brasil, nos ultimos anos, dezenas de sistemas de usinagem utilizando
sistemas CAD/CAM foram comercializados no ramo da odontologia, atingindo em 2013
mais de 100 centros de usinagem. Nesse tipo de técnica, h4 uma perda excessiva de
materiais (cerca de 20 a 30%) diante a necessidade de desbaste e de conectores para
sustentacdo de componentes dentro do material-base. Além disso, h4 excessivo

consumo de ferramentas de usinagem para a fabricacdo destes componentes dentarios.

A técnica de sinterizaco a laser seletiva (selective laser sintering) € uma técnica de
prototipagem, onde os componentes desenvolvidos em softwares 3D sao fabricados a
partir de deposicédo de pos metalicos em camadas finas, com simultanea sinterizag¢ao in
situ, permitindo a fabricacdo de qualquer formato, com precisdo em escala
micromeétrica. A velocidade de fabricacdo é compativel com a rota de fabricacdo por
CAD/CAM, porém tem como principais vantagens, a precisdao dimensional, a
possibilidade das mais diversas geometrias, ndo utilizagdo de ferramentas de usinagem
e principalmente a eliminacdo de perdas com matérias-primas, pois a matéria-prima é
integralmente convertida no produto final. Como maior problema, esta o alto custo da
matéria-prima. Este problema se intensifica devido a falta de fabricantes de matéria-
prima no mercado nacional. Com isso o fabricante das maquinas de sinterizacdo a
laser, determinam o preco final da matéria-prima e tornam o produto pouco competitivo

em relacdo aos produtos odontolégicos fundidos ou usinados por CAD/CAM.

Neste trabalho é proposto um método de fabricacdo para pos metalicos de Co—Cr—
Mo para utilizagdo em maquinas de sinterizacdo a laser seletiva. O processo de
fabricacdo dos p6s proposto baseia se nha moagem de alta energia. Este processo visa
obter distribuicdo de tamanho de particulas adequadas ao feixe de laser utilizado pela
maquina de sinterizacdo, para efetivamente sinterizar (densificar) os corpos

prototipados, em seu formato final.

15



2. OBJETIVOS

O objetivo central desse trabalho é a criacdo de uma rota de fabricacdo de pos
metalicos, através da moagem de alta energia para uso em equipamentos de

sinterizagdo a laser,

Os objetos estudados desta pesquisa foram o estudo de diferentes parametros
de moagem (velocidade, relacdo de massa esfera/meio moedor e massa de material)
no tamanho e na forma final das particulas, pos esferoidizados de tamanho regular
com tamanhos meédios entre 0,1 e 0,5 mm, dimensdes ideais para 0 uso na

sinterizacao a laser seletiva.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Ligas dentaria

As ligas metalicas utilizadas em restaura¢gfes dentaria foram introduzidas, cerca
de 600 AC [CRAIG R.G., 2004]. Como em muitas aplicacdes, e necessaria a
combinacédo de varios elementos para produzir uma liga com propriedades apreciaveis
na area odontolégica [ANUSAVICE, 2005]. Estas ligas metélicas sé@o divididas em dois

grupos: ligas de metais nobres e outras ligas metalicas.

Ligas de metais nobres: O ouro, prata, platina e paladio sao classificados como

metais nobres. Dentro destes grupos existem as ligas de alto, médio e baixo teor de
ouro e as ligas de prata-paladio. As propriedades da ligas dos metais nobres séo: Fécil
acabamento superficial, boa resisténcia a corrosdo e excelente biocompatibilidade. A
grande desvantagem destas ligas nobres esta relacionada ao alto custo, comparado
com as poucos nobres [WATAHA, 2002] [ANUSAVICE, 2005].

Outras ligas metdlicas: Inclui a liga de Cobalto-Cromo (Co-Cr), Niquel-Cromo

(Ni-Cr), ligas de Titanio (Ti) e agos inoxidaveis.Estas ligas, em geral, possuem
propriedades mecanicas superiores as ligas de metais nobres e elevada resisténcia ao
desgaste.A adicdo de Cr nas ligas de Co-Cr e Ni-Cr, leva a aumento na resisténcia a
corrosdo. O seu baixo custo comparado as ligas de metais nobres e um fator decisivo
para a sua escolha.[WATAHA, 2002] [ANUSAVICE, 2005] [SANTOS LA, 2012]. A

Tabela 1 apresenta a classificacdo de diferentes liga metalica.

17



Tabela 1.

Classificacao das ligas para restauracées metélicas [ANUSAVICE, 2005].

Ligas Total Metalica Metal-Ceramico Préteses/Implantes
Muito Au—-Ag-Cu-Pd Au—-Pt-Pd Au—-Ag-Cu-Pd
Nobre Metal-Ceramico Au—Pd - Ag (5-12 PESO % Ag)
Au — Pd — Ag (>12 PESO % Ag)
Au — Pd (sem AQ)
Nobre Ag—-Pd-Au-Cu Pd — Au (sem AQ) Ag—Pd—-Au-Cu
Ag - Pd Pd — Au—-Ag Ag - Pd
Ligas Metal- Pd — Ag
Ceramico Pd—-Cu
Pd-Co
Metais Ti Puro Ti Puro Ti Puro
Base Ti—Al-V Ti—Al-V Ti—Al-V
Ni — Cr— Mo Ni — Cr—Mo Ni—Cr—Mo
Co - Cr—Mo Co-Cr—Mo Co-Cr—Mo
Co-Cr—-W Co-Cr—-W Co-Cr—-W

3.2 Aliga Cobalto-Cromo

O estudo dos diagramas de equilibrio dos sistemas binarios Co-Cr, Co-Mo e Cr-

Mo e essencial para entendermos o diagrama ternario Co-Cr-Mo, suas microestruturas

e propriedades mecanicas. No diagrama Co-Cr pode-se observar a transformacéao

alotropica, na qual ocorre uma mudanca de estrutura cristalina de hexagonal compacta

(eCo) para estrutura cristalina Cubica de face centrada (yCo) [GUPTA, 2005].

18
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Figura 1 - Diagrama de fase do binario Co-Cr [MASSALSKI, 1990].

Alem disso, no diagrama de fase binario do Co-Cr figura 1 podemos observar uma
transformacédo de fase congruente, aquela que n&o existe alteracdo em sua
composicao quimica Cr o (59%Cr) a temperatura 1283°C. A reacdo eutetica L Cr + yCo
ocorre na temperatura de 1397°C. [MASSALSKI, 1990].
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Temperatura C

Porcentagem peso cobalto
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Figura 2 - Diagrama de fase do binario Mo-Co [MASSALSKI, 1990]

J4 o sistema Mo-Co figura 2, possui quatro fases intermetalicos, que sao:

CosMo2, CosMo, Co7Mos (u) e 0. As fases u e g sdo resultado de reacdes periteticas L
+ a y aproximadamente a 1620°C e L + o y, a aproximadamente 1520°C, alem da
reacdo eutetica L p + yCo que ocorre a 1355 °C [MASSALSKI, 1990].

Ha também trés reacdes peritetoides p + yCo CosMo2, CosMo2 + u CosMo e yCo

+ CosMo €, que ocorrem a temperatura de 1200°C, 1025°C e, aproximadamente 700°C

respectivamente. Temos ainda duas decomposicOes eutetoides no diagrama de
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Temperatura C

equilibrio Mo-Co que sdo: CosMo2 yCo + CosMo e 0 a + d, ocorridas na temperatura

de, aproximadamente, 1018°C e 1000°C respectivamente [MASSALSKI, 1990].

Porcentagem atdmica molibdénio
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Figura 3 - Diagrama de fase do binario Cr-Mo [MASSALSKI, 1990]

No diagrama de equilibrio do binario Cr-Mo figura 3 observa-se um sistema
isomorfo com as seguintes caracteristicas: com minimo de 12,5%Cr em 1820°C. Nos
trés sistemas binarios Co-Cr, Cr-Mo e Co-Mo observamos oito fases intermetélicos. Ja
na sec¢ao isotérmica de 1200°C do ternario Co-Cr-Mo, identificamos o intermetalico R
com composicao de Co49Cr21Mo3zo [VARANA, 1998].

Os primeiros estudos do diagrama de fases ternario Co-Cr-Mo foram feitos pelo
[RIDEOUT et al, 1951] a 1200°C. A fase p ndo foi bem determinada, mas a localizagao
aproximada é dada na figura 3 com base nos diagramas binarios [VARANA, 1998].
Entre as duas fases g e o encontramos uma regido intermetdlico R, na qual sua
composicao foi verificada a aproximadamente 39-44% massa de Co e de 38-43% Mo,

respectivamente.
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A estrutura cubica de face centrada (CFC) Coy e determinada com solubilidade

maxima de ate 21% massa de Mo. O aumento do teor de Cr e Mo aumenta também a
dureza da liga de Co-Cr-Mo, figura 4 devido ao aumento do volume das fases
precipitadas [KILNER et al, 1982].

¥
il ._\L___I_NA_ .~ A" i \‘\Y

Co 20 Lo G0 80 Cr

Figura 4 - Diagrama de Co-Cr-Mo na sec¢&o isotérmica a 1200°C [GUPTA, 2005]

3.2.1 Ligas de cobalto-cromo-molibdénio

Elwood Haynes foi o primeiro a investigar as ligas a base de cobalto no inicio do
século XX. Haynes identificou dois elementos quimicos, o tungsténio e o molibdénio,
gue poderiam ser utilizados para formarem os ternarios Co-Cr-Mo e Co-Cr-W, gerando
ligas com oOtimas propriedades mecanicas. E inicialmente estas ligas foram aplicadas
em ferramentas de corte de materiais porque tinham elevada resisténcia mecanica em
temperaturas elevadas. As primeiras ligas a base de cobalto foram usadas em arados,
furadeiras e vélvulas de motores de combustdo interna [ASTM INTERNACIONAL,
2000]. Entre as décadas de 1930 e 1940, ligas a base de cobalto para a corroséo e
aplicacbes de elevada temperatura foram desenvolvidas [ASTM INTERNACIONAL,
2000].
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Uma outra aplicacdo das ligas a base de cobalto e na area biomédica, com o
desenvolvimento da liga Vitallium (60% de Co, 20% de Cr e 5% de Mo), em 1932, pelo
pesquisador americano Albert W. Merrick. Esta liga foi considerada inerte e compativel
com o tecido corporal. A liga Vitalium e aplicada em componentes cirlrgicos,
principalmente em partes do cranio, parafusos e juntas de quadril. A elevada
resisténcia a corrosdo e sua boa biocompatibilidade fizeram com que esta liga se
tornasse uma alternativa nas areas de ortopedia, odontologia, neurologia e cardiologia
[DISEGI & KENNEDY, 1999].

As ligas de Co-Cr-Mo sofreram poucas alteracdes com relacdo as ligas do inicio
do século XX as diferencas mais importantes dizem respeito ao controle de carbono
(formacg&o de carbonetos e sua microestrutura durante a solidificacdo) e o modo de
fabricacdo da liga de Co-Cr-Mo (fundicdo, forjamento ou metalurgia do po) [ASTM
INTERNACIONAL, 2000]. A American Society for Testing and Materials (ASTM) lista
guatro ligas de Co que sdo recomendadas para aplicacao em implantes cirurgicos: liga
de recobrimento Co-Cr-Mo (F75); e as ligas trabalhadas Co-Cr-W Ni (F90), Co-Ni-Cr-
Mo (F562) e Co-Cr-Mo (F1537) [ASTM INTERNACIONAL, 2008].

A Tabela 2 mostra a composicdo quimica da liga ASTM F1537- 00 (forjada) e da
liga ASTM F75-00 (fundida) [ASTM INTERNACIONAL, 2008].

Tabela 2. Composicado Quimica das ligas ASTM F1537 e ASTM F75 [NEVELOS, 2004]
Composicao (%p).

ASTM F75-00 ASTM F1537-00
Minimo Maximo Minimo Maximo

Cromo 27,00 30,00 26,00 30,00

Molibdénio 5,00 7,00 5,00 7,00

Niquel X 1,00 X 1,00

Ferro X 0,75 X 0,75

Carbono X 0,35 X 0,35

Silicio X 1,00 X 1,00

Manganés X 1,00 X 1,00

Nitrogénio X X X 0,25
Cobalto Balanco Balanco

Um dos efeitos da adicdo do cromo e o aumento da resisténcia a corrosao na

liga a base de cobalto. Alem disso, a adicdo do cromo age como estabilizador da
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estrutura hexagonal compacta do cobalto (¢Co), diminuindo a energia de falha de

empilhamento da rede cristalina (EDE) e aumentando o indice de biocompatibilidade
da liga Co-Cr-Mo [VARANA, 1998].

J& o molibdénio e utilizado nas ligas a base de cobalto porque produz gréos
mais finos e resulta numa maior resisténcia mecéanica da liga apos a fundicdo ou
forjamento; alem disso, o molibdénio e também estabilizador da estrutura cristalina
hexagonal compacta (HC) [VARANA, 1998].

O carbono foi originalmente incluido para reduzir o ponto de fusdo das ligas a
base de cobalto. A idéia principal de reduzir o ponto de fusao foi produzir produtos com
geometria mais complexa. Com o avanco dos estudos, descobriu-se que altas
concentracdes de carbono melhoram os niveis de resisténcia ao desgaste, porem,
poderdo ocasionar falhas por fadiga, ou seja, uma fratura de aparéncia fragil,
decorrente de carregamento dindmico e apos um longo periodo de servico [VARANA,
1998].

As ligas com baixo teor de carbono sdo aquelas que possuem concentracao
massica abaixo de 0,14% de carbono na liga a base de cobalto, ou seja, concentracao
de carbono n&o inclusa na liga intencionalmente. A menor concentracdo de carbono
resulta em pouca e menor precipitagdo de carbonetos em toda a liga, assim
melhorando a sua trabalhabilidade, porem, reduzindo a sua resisténcia mecanica.
Outro fato importante e que o aumento da precipitacdo de carbonetos diminui a
concentracao de molibdénio e cromo na solugéo solida [NARAYAN, 2009].

Como se pode observar na tabela 2, ndo ha grande diferenca composicional
entre os materiais das normas ASTM F75 e ASTM F1537; a diferenca esta na maneira
em que os materiais sdo processados: a liga ASTM F75 e fundida pelo processo de
cera perdida, entre 1350°C-1450°C enquanto a liga 66Co0-28Cr-6Mo e conformada
termomecanicamente (forjamento).

O processo de fusdo primario utilizado para ligas a base de cobalto e a fusédo
por indugéo a vacuo (vacuum induction melting - VIM), porem, as matérias-primas para
fusdo devem possuir o minimo possivel de impurezas, pois o VIM possui baixa
capacidade de refino. Por isso, ndo e recomendado o emprego de sucata para esta
aplicacdo, devido a possiveis niveis elevados de carbono e fosforo na liga. [DISEGI &

KENNEDY, 1999].
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Tabela 3 que mostra algumas propriedades das ligas ASTM F1537 de alto e

baixo carbono e da liga ASTM F75:

Tabela 3. Propriedades das ligas ASTM F1537 e F75 [DISEGI & KENNEDY, 1999].

PROPRIEDADES

MATERIAL

ASTM F1537

Baixo carbono

ASTM F1537

Alto carbono

ASTM F75

Alto carbono

Porcentagem de carbono (% p) >0,14 0,14-0,35 >0,20
Processo de fabricacéo Forjada Forjada Fundida
Tamanho médio de grdo (um) <10 <10 30 até 1000
> 2 um > 2 um ~20 um
Carbonetos Distribuido Contornos de | Contornos de
uniformemente Graos graos
Dureza (Rockwell C) 30 até 40 40 até 50 25 até 35

A liga ASTM F1537 e composta por pequenos grdos normalmente inferiores a
10um de diametro, enquanto a liga ASTM F75 e composta por grdos maiores, que
variam de 30 a 1000 um de diametro. As diferencas entre as ligas ASTM F1537 de alto
e baixo carbono estdo na quantidade, tamanho e distribuicdo dos carbonetos, pois a
liga de alta concentracdo de carbono e caracterizada por uma alta densidade de
carbonetos, geralmente distribuidos nos contornos grédos, enquanto na de baixo
carbono os carbonetos sdo menores e uniformemente distribuidos em toda a liga
[DISEGI & KENNEDY, 1999]. Com relacdo ao tamanho médio dos carbonetos na liga
ASTM F1537, a de baixo carbono possui tamanho inferior a 2 ym, enquanto a de alto
teor de carbono varia de 2 a 5 ym. A liga ASTM F75 fundida possui carbonetos
maiores e, principalmente, concentrados nos contornos de grdo [ROSENTHAL et al,
2010]. Ja o tamanho médio destes carbonetos da liga ASTM F75 e cerca de 20 um de
didmetro [ASTM INTERNACIONAL, 2008]. A dureza Rockwell C das ligas a base de
cobalto variou de 25 a 35, 30 a 40 e 40 a 50 para a liga ASTM F75 (fundida), ASTM
F1537 de baixo e alto carbono, respectivamente. Na Tabela 4 s&o listadas algumas das

propriedades mecanicas das ligas mais utilizadas em implantes:
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Tabela 4. Propriedades Mecanicas dos Implantes [VARANA, 1998].

Modulo de Young Tenséo de Resisténcia a fadiga
Material (GPa) escoamento (MPa) (MPa)
Aco inoxidavel 190 792 310-448
ASTM F75 210 448-517 207-310
ASTM F1537 210 896-1200 600-896
Ti-6%Al-4%V 116 896 620

As propriedades mecénicas da liga ASTM F1537 s&o excelentes quando
comparadas a outras ligas (aco inoxidavel, ASTM F75, Ti-6Al-4V), porem sua Unica
desvantagem e o elevado modulo de Young em comparacao a ligas de aco inoxidavel
e Ti-6Al-4V. O modulo de Young e um parametro mecanico relacionado a rigidez de um
material solido [DISEGI & KENNEDY, 1999].

3.3 Moagem de alta energia

O processo de "'moagem de alta energia” (MAE) estavel ou mechanical alloying
consiste inicialmente em misturar pés nas propor¢des corretas pretendidas, e em
seguida carregar o p6 misturado no meio de moagem (composto por esferas metalicas
ou ceramicas). Esta mistura é, fragmentada, ao longo de um tempo desejado até que
atinja um “estado constante”, ou seja, quando a composi¢do de cada particula do pé
for a mesma em todo o sistema ou quanto atingir um tamanho de particular estavel. O
p6é moido é entdo, consolidado na geometria desejada e tratado termicamente para
gue se obtenha uma microestrutura de interesse e propriedades adequadas. Assim
sendo, basicamente os componentes mais importantes em um processo de moagem
de alta energia (MAE) sdo: os materiais iniciais, 0 moinho utilizado, e as variaveis do
processo [SURYANARAYANA, 2001].
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3.3.1. O Material de partida

Os materiais iniciais utilizados para a moagem de alta energia (MAE) sao, na
maioria, pos de alta pureza, com diversificados tamanhos de particulas iniciais. Esses
pos podem ser chamados também de “pds de partida”. O tamanho inicial de particula
do po de partida ndo é muito critico, sendo considerada como exigéncia elementar, que
esse po seja menor do que o tamanho das esferas de moagem. Isto porque o tamanho

de particula do p6 diminui exponencialmente com o tempo.

Usualmente na MAE, a carga do pds-metalicos, constitui ao menos 15 % em
volume de um po6 compressivel deformavel do metal [SURYANARAYANA, 2001].
Entretanto, misturas de materiais inteiramente frageis podem ser usadas, com a
obtenc&o de grande eficiéncia de usinagem [KOCH, 1991]. Misturas dos poés, ductil-
dactil, dactil-fragil e fragil-fragil podem ser moidas para produzir novas ligas. Além
disso, a moagem de alta energia utilizando meio liquido ja apresentou prosperos
resultados em trabalhos anteriores [IVANOV, 1992; YAMAZAKI, et al., 1997]. Este tipo
de moagem de pdés metalicos quando moidos em um meio liquido, € denominada
“moagem a umido” [OKADA, et al., 1992; BELLOSI, et al., 1997].

A moagem Umida € um método mais apropriado do que a moagem seca para
obter produtos de moagem mais finos porque as moléculas solventes sdo adsorvidas
nas novas superficies das particulas, abaixando assim sua energia de superficie. A
condicdo menos-aglomerada apresentada pelas particulas do p6 na moagem umida é
também um fator util. A taxa de amorfizacdo é mais rapida durante a moagem Umida
do que durante a moagem seca [DOLGIN, et al., 1986]. Uma desvantagem de se moer
a umido, entretanto, € que aumenta a contaminacao do po e possibilidade de oxidacao
das particulas metdlicas. Assim, a maioria das operacdes de MAE e MM (moagem

mecéanica) vém sendo, realizadas a seco.

27



3.3.2 Moinho Planetario

O moinho de bolas planetario é assim chamado devido ao movimento de seus
jarros que se assemelham ao movimento de um planeta. Estes sdo acomodados em
um disco de sustentacao giratério e um mecanismo de movimentagao especial faz com
gue girem em torno de seus proprios eixos. As velocidades tangenciais produzidas
pelos jarros que giram em torno de seus préprios eixos e a produzida pelo disco que
gira os jarros no moinho fazem com que a moagem seja de alta eficiéncia. A figura 5
apresenta este tipo de moinho.

(@)

(@)

Figura 5 - a -) Modelo de Moinho de bolas planetario marca Fritsch [SANTOS,2008],[ALEMMAR, 2013].

Os jarros e o disco de suporte girando em sentidos opostos provocam a acéo

das velocidades tangenciais de forma alternada. Isto faz com que as esferas des¢cam
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pelas paredes internas dos jarros, gerando o efeito da friccdo seguido pelo material
sendo moido e pelas esferas viajando livremente através da camara interna do jarro e

colidindo de encontro a parede interna oposta, gerando o efeito de impacto.

3.3.3 Variaveis do Processo de moagem

A moagem de alta energia € um processo complexo e envolve a otimizacao de
um numero consideravel de variaveis para conseguir a fase, morfologia e/ou a
microestrutura desejada do produto. Alguns dos parametros importantes que tém efeito
na constituicao final do p6 sdo [SANTOS, 2008]:

. tipo de moinho

. recipiente de moagem

. velocidade de moagem

. tempo de moagem

. tipo, tamanho, e distribuicdo do tamanho no meio de moagem
. relacdo em peso entre as esferas e o po

. atmosfera de moagem.

. temperatura de moagem.

Todas estas variaveis de processo sao interdependentes. Por exemplo, o
melhor tempo de moagem depende do tipo de moinho, do tamanho do meio de
moagem, da temperatura de moagem, da relacdo esfera-po, etc. A seguir, sao
apresentadas as variaveis do processo de importancia para o entendimento do

fenbmeno da moagem.
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3.3.3.1 Tipo de moinho

Distintos modelos de moinhos diferem em sua capacidade, velocidade de
operacdo, em sua habilidade de controlar a operacdo variando a temperatura de
moagem e nas diferencas, no que diz respeito & minimizacdo da contaminagdo dos
pos. Um moinho apropriado pode ser escolhido dependendo do tipo e da quantidade
do pod, e da constituicdo final requerida. Os moinhos de bola planetarios Fritsch
Pulverisette sdo utilizados para produzir grandes quantidades do pd moido,

aumentando assim a produtividade do processo.

3.3.3.2 Recipiente de moagem

O material utilizado para o recipiente de moagem € importante, pois, devido ao
impacto do meio de moagem com as paredes internas do recipiente, um pouco de
material sera desagregado e incorporado ao po. Isto pode contamina-lo ou altera-lo
guimicamente. Se o material do jarro de moagem for diferente ou de menos dureza do
gue o material do p6 estudado, este pode ser contaminado pelo jarro de moagem. Por
outro lado, se os dois materiais forem os mesmos, o material pode ser alterado
guimicamente, a menos que precaucdes apropriadas sejam tomadas para compensar
a quantidade adicional do elemento incorporado ao p6 [SURYANARAYANA, 2001].

3.3.3.3 Velocidade de moagem

O aumento da velocidade de moagem, nem sempre promover aumento da
eficiéncia de moagem, Dependendo do projeto do moinho, existem determinadas
limitacbes a velocidade maxima que poderia ser empregada. Por exemplo, em um
moinho de bolas convencional o aumento da velocidade da rotagdo aumenta a
velocidade com que as esferas se movem. Acima de uma velocidade critica, as

esferas serdo fixadas as paredes internas do recipiente de moagem, impedindo as sub-
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sequentes quedas livres e, portanto, ndo exercerdo nenhuma forca de impacto.
Consequentemente, a velocidade maxima deve ser exatamente abaixo deste valor
critico, de modo que as esferas se desprendam, podendo gerar o impacto necessario e

energia maxima de coliséo.

Uma outra limitagdo a velocidade méxima ideal, é que, em velocidades
elevadas, a temperatura do jarro pode aumentar significantemente. Isto pode ser
vantajoso em alguns casos onde € necessaria a ocorréncia de difusdo para
homogeneizar e/ou promover a liga nos pés [SURYANARAYANA, 2001]. Mas, em
alguns casos, este aumento na temperatura pode ser uma desvantagem porque
acelera o processo de transformacao e resulta ha decomposicao das solucdes sélidas
supersaturadas ou de outras fases metaestaveis durante a moagem [KALOSHKIN, et

al., 1997].

3.3.3.4 Tempo de moagem

O tempo de moagem é o parametro mais importante dentro do processo de
moagem. Normalmente o tempo é determinado em fungdo da necessidade de se
atingir um estado constante entre fraturar as particulas e solda-las a frio, nas paredes
do recipiente. Os tempos ideais variam dependendo do tipo de moinho usado, da
intensidade de moagem, da relacdo entre esfera e pd, e da temperatura de moagem.
Estes tempos tém que ser escolhidos para cada combinacdo dos parametros
anteriormente citados e de acordo com a particularidade do seu sistema de pés. Deve-
se considerar que o nivel de contaminagao e de fases indesejaveis formadas aumenta,
se 0 po for moido por tempos muito maiores do que o requerido para o sistema
[SURYANARAYANA, 1995]. Consequentemente, é desejavel que o po seja moido

apenas pelo tempo requerido e ndo mais do que isso.
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3.3.3.5 Ambiente de moagem

Aco ferramenta, ago inoxidavel, liga de WC-Co e SisN. sdo alguns dos tipos mais
comuns de materiais usados no meio de moagem. A densidade do meio de moagem
deve ser alta o bastante de modo que as esferas tenham bastante for¢ca de impacto no
po. Entretanto, alguns materiais especiais sdo usados no meio de moagem, e estes
incluem o cobre [SURYANARAYANA, et al., 1999], o titanio [CHU, et al., 1992], o
nidbio [LARSON, et al., 1977], a zirconia (ZrO:) [BISWAS, et al., 1996; KATAMURA, et
al., 1996], a agata [OHTANI, et al., 1997; EL-ESKANDARANY, 1996], entre outros. E
desejavel, sempre que possivel, ter o jarro de moagem e o meio de moagem feitos do
mesmo material que o pd que esta sendo moido para evitar uma possivel

contaminacdo, mesmo que altere a composi¢cado quimica do po.

O tamanho e a geometria do meio de moagem também proporcionaram uma
grande influéncia na eficiéncia da moagem. Geralmente, um tamanho grande (e a
densidade elevada) do meio de moagem é util, pois o peso maior das esferas
transferira uma maior energia no impacto contra as particulas do p6. Em outros
trabalhos [WATANABE, et al.,, 1991; PARK, et al., 1992] relatou-se que uma fase
amorfa péde ser produzida mais rapidamente, em ligas de Ti-Al, quando se utilizou
esferas de aco de 3/16” de didametro comparada com quando se utilizou esferas de 3/4”
de didmetro. De fato, em alguns casos, a fase amorfa n&o foi produzida e somente o
composto cristalino estavel se formou quando a moagem foi realizada com as esferas
de aco grandes [WATANABE, et al., 1991]. Em estudos relacionados ao composto Ti-
Al, foi verificado que uma fase amorfa se formou somente quando a mistura dos pés de
Ti-Al foi moida utilizando esferas de 5 ou 8 milimetros de didmetro; a fase amorfa néo
se formou quando foram utilizadas esferas de 12 milimetros de didametro [PARK, et al.,
1992; GUO, et al., 1994].

Uma situagao similar foi relatada também no sistema Pd-Si onde se observou que
um tamanho menor de esferas favoreceu a formagao da fase amorfa [PADELLA, et al.,
1991]. Uma explicacdo coerente para as ocorréncias citadas anteriormente é o fato das
esferas menores produziriam uma acao de friccdo intensa, que promoveria a formacgao

da fase amorfa. Em resumo, ha indicios que as condicbes de moagem “suaves”
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(tamanhos pequenos de esferas, energias mais baixas, e relacbes mais baixas entre
esfera e poO) favorecem a amorfizacdo ou a formacdo de fases metaestaveis
[SURYANARAYANA, et al., 1999; GUO, et al., 1994; GERASIMOV, et al., 1991; LIU, et
al., 1997].

Nos estagios iniciais de moagem, o p6 que esta sendo moido comeca a revestir a
superficie do meio de moagem e chega a ser soldado a frio. Isto se torna uma
vantagem por impedir o desgaste excessivo do meio de moagem evitando assim a
contaminacédo do po6 devido ao desgaste do meio de moagem. Entretanto, a espessura
desta camada deve ter um limite para evitar a formagdo de um produto final
heterogéneo [GILMAN, et al., 1983]. A desvantagem do revestimento do pé é a sua

dificuldade no destaque, e assim o rendimento do po fica reduzido.

Mesmo que a maioria dos pesquisadores use, em geral, uma sé dimenséo para o
meio de moagem existe alguns exemplos de quando as esferas feitas sob medidas
diferentes foram utilizadas em um mesmo trabalho [ATZMON, 1990]. Supde-se que é
possivel atingir uma maior energia de colisdo se as esferas tiverem diferentes
didametros [GAVRILOV, et al., 1995]. Relatou-se também que uma combinacdo de
esferas grandes e pequenas durante a moagem minimiza a quantidade de soldagem a
frio e a quantidade de p6 que reveste a superficie das esferas [TAKACS, et al., 1994].
Embora nenhuma explicacdo especifica seja dada para o melhor rendimento sob estas
circunstancias, é possivel que as esferas feitas sob medidas diferentes produzam
forcas cisalhantes que possam ajudar a destacar o p6 da superficie das esferas.

3.3.3.6 Relacao de peso esfera-pé de moagem

A relacédo de peso das esferas com o po (BPR), muitas vezes denominado como a
relacdo de carga (CR), é uma variavel importante no processo de moagem. Isto foi
testado por diferentes pesquisadores, de um valor tdo baixo quanto 1:1 [CHIN, et al.,
1997] a tdo alto quanto 220:1 [KIS-VARGA, et al., 1996]. Em geral, € utilizada a relacao
10:1 ao moer pés em um moinho pequeno de capacidade, tal como um moinho SPEX.
Mas quando a moagem ¢ realizada em um moinho de capacidade grande, como um

attritor, uma BPR mais elevada de 50:1 ou até 100:1 é utilizada.
33



A BPR tem um efeito significativo no tempo requerido para conseguir-se uma fase
desejada no pdé que esta sendo moido. Quanto mais elevado a BPR, mais curto € o
tempo necesséario para sua obtengcdo. Por exemplo, a formag¢édo de uma fase amorfa
em uma mistura de p6 com a composicao Ti-33% foi obtida nas moagens, utilizando as
seguintes configuragdes: moinho SPEX em 7 h com uma BPR de 10:1, em 2 h com
uma BPR de 50:1 e em 1 h com uma BPR de 100:1 [SURYANARAYANA, et al., 1992].
Em uma BPR elevada, por causa de um aumento na propor¢do entre o peso das
esferas e do pOd, o numero de colisdbes por unidade de tempo aumenta e,
consequentemente, a energia € transferida mais rapidamente as particulas do po e,
assim, a liga se forma mais rapidamente. Também € possivel que, devido a energia
mais elevada, mais calor seja gerado e isto possa mudar a constituicdo do pé. A fase
amorfa formada pode chegar a cristalizar-se caso a ascensdo da temperatura seja
substancial.

3.3.3.7 Atmosfera de moagem

O principal efeito da atmosfera de moagem esta na contaminagéao do p6. Em fungéo
disso, os pés devem ser moidos em recipientes que foram evacuados ou cheios com
um gas inerte, tal como o argénio ou o hélio. Por exemplo, o nitrogénio € em ambiente
gue normalmente elimina a possibilidade de oxidac&o, porém reage com pos metalicos
e, consequentemente ndo pode ser usado para impedir a contaminacdo durante a
moagem, a menos que o interesse sejam nitretos [SURYANARAYANA, 2001]. O
argbnio de alta pureza é o ambiente mais comum na prevengdo da oxidacdo e/ou
contaminagédo do po.

Normalmente, a carga e descarga dos pOs no jarro séo realizadas dentro das
chamadas glove boxes, que sdo ambientes de atmosfera controlada e operadas com
luvas. A glove box geralmente € evacuada repetidas vezes com purga de gas argonio.
Alguns pesquisadores realizaram a operacao utilizando moinhos localizados dentro das
glove boxes. Diferentes atmosferas séo utilizadas durante a moagem para determinada
finalidade especifica. As atmosferas de nitrogénio (N2) ou de amoénia (NHs) foram

utilizadas para produzir nitretos [MIKI, et al., 1992; CALKA, et al., 1992]. Uma
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atmosfera de hidrogénio foi utilizada para produzir hidretos [CHEN, et al., 1996]. A
presenca de ar nos jarros tem mostrado a formacédo de produtos como 6xidos e nitretos
dos pos, principalmente se o0 p6 apresenta reatividade por natureza. Por isso, deve-se
ter extremo cuidado quando ndo se pretende formar outras fases, como oOxidos e

nitretos, utilizando-se uma atmosfera inerte no jarro durante a moagem.

O tipo de atmosfera parece também afetar a natureza final da fase. Por exemplo,
mostrou-se que quando as misturas do pd de Cr-Fe foram moidas em tipos diferentes
de atmosferas, a constituicdo final do p6é também foi diferente [OGINO, et al. 1990].
Quando o po6 foi moido em uma atmosfera de argbnio, nenhuma fase amorfa foi
formada e picos do Cr remanescentes foram encontrados no difratograma de raios X.
Por outro lado, quando o p6 foi moido em ar, contendo argdnio ou uma atmosfera de
nitrogénio, o pd tornou-se completamente amorfo. Similarmente, mostrou-se que o

oxigénio realca a cinética de amorfizacédo no sistema de Ni-Nb [LEE, et al., 1987].

3.3.3.8 Temperatura de moagem

A temperatura de moagem € um outro parametro importante e decisivo na
constituicdo do p6 moido. Estando o processo de difusdo envolvido na formacédo de
fases e sendo o produto final, solucdes sdlidas, estruturas intermetdlicas, particulas de
tamanhos diferentes, amorfizagbes e etc., espera-se que a temperatura de moagem
tenha um efeito significativo em toda formacao de liga. Existem poucas pesquisas
relatando a variacdo de temperatura de moagem intencional. Isto foi feito pelo
gotejamento de nitrogénio liquido no recipiente de moagem para abaixar a
temperatura, ou utilizando eletricidade para aquecer o jarro de moagem. Este estudo
foi feito para verificar a influencia de diferentes temperaturas de moagem nas

formac0Oes de fase, amorfizacdes, tamanho de particula e etc.

A formacdo de uma fase amorfa por moagem mecanica (MM) ocorre por um
mecanismo diferente do que durante a moagem de alta energia (MAE) . O aumento da
energia livre da fase cristalina pela introducdo de defeitos, tais como a desordem

guimica aleatdria ou 0 aumento da area do contorno de grdo que leva a formacao de
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uma estrutura nanocristalina, sédo consideradas responsaveis pela amorfizacdo durante
a MM. O que ocorre é que a MM ¢ utilizada para a reducdo de tamanho de particulas
ou para outras transformacdes que envolvam o mesmo material, sem mistura, ja na
MAE o objetivo € que aconteca a transferéncia de massa de pés misturados até que se

atinja uma certa homogeneidade.

Portanto, o esperado é que maiores temperaturas de moagem favorecam a MAE ja
que deve contribuir na cinética de difusdo do processo, enquanto que na MM altas
temperaturas de moagem podem dificultar, por exemplo, a manutencdo de gréaos
pequenos, diminuindo a extensdo dos contornos, consequentemente reduzindo a
energia livre do sistema, o que dificulta a amorfizagdo para este caso
[SURYANARAYANA, 2001].

3.3.4 Mecanismo de amorfizacao

Os mecanismos de amorfizagdo por MA e/ou por MM ndo estdo totalmente
estabelecidos e claramente compreendidos. Alguns trabalhos [ERMAKOV, et al., 1981;
ERMAKOQV, et al., 1982] propuseram que as particulas do p6 fundem por causa das
altas taxas de deformacéo plastica, e consequentemente aumenta a temperatura do
po. A extincdo do liquido pela conducdo de calor da regido menos deformada, e
consequentemente mais fria, do interior da particula, resulta na formacdo da fase
amorfa. Entretanto, os calculos de entrada de energia e as medidas de temperatura
sugerem que a ascensdo da temperatura ndo é grande o bastante para que as
particulas do p6é cheguem a fundir. Durante a MM, uma desestabilizacdo da fase
cristalina esta prevista para acontecer, pelo acumulo de defeitos estruturais tais como
vacancias, discordancias, contornos de grdo, etc. Em um sistema intermetalico, por
exemplo, estes defeitos elevam a energia livre do sistema para um nivel mais alto do

qgue a da fase amorfa e, consequentemente, torna possivel a sua formacéo.

Muitas tentativas para que se entenda o funcionamento da amorfizagédo na MA sao
sugeridos por pesquisadores. Algumas condi¢cdes, por exemplo, como niveis de
energia do sistema, temperaturas esperadas no interior dos jarros, estruturas

cristalinas e etc. foram propostas para a amorfizagdo em intermetalicos
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[SURYANARAYANA, 2001]. Recentes estudos referentes a moagem de alta energia de
materiais supercondutores mostraram que a amorfizacdo parece comecar a aparecer
nas amostras de intermetalicos jA& em tempos curtos de moagem [SANTOS,
2007],[SANTOS, 2008].

Esses curtos tempos de moagem poderiam representar niveis energéticos
insuficientes para uma amorfizacdo, porém essa observacdo contradiz os resultados
obtidos nesses trabalhos, o que vem mais uma vez mostrar, que as teorias
relacionadas a amorfizacdo, ainda sdo bastantes incertas devido a dificuldade de

previsdo dos niveis energéticos atingidos no interior dos recipientes de moagem.

3.4 Prototipagem rapida na area meédico-odontoldgica

A Prototipagem Rapida vem se consolidando no meio industrial como uma
tecnologia imprescindivel para agilizar o desenvolvimento de novos produtos. Sua
utilizacao permite a deteccdo de erros nas fases iniciais do projeto evitando retrabalhos.
Com isso € possivel antecipar o lancamento do novo produto e ganhar em
competitividade. No Brasil, essa tecnologia esta se constituindo em uma verdadeira
revolucdo na &rea odontologica, pois nos ultimos anos diferentes sistemas de

prototipagem vém sendo inseridos no mercado.

No desenvolvimento de novos produtos, a Prototipagem Rapida tem
demonstrado ser uma importante ferramenta, pois permite a verificacdo da
funcionalidade de componentes em montagens, avaliacdo de forma e funcéo, avaliacéo
da manufaturabilidade, disponibilizacdo de pré-séries, reducdo no tempo de projeto,
entre outras. Na é&rea Médico-Odontolégica esta tecnologia estd sendo
progressivamente introduzida como uma importante etapa, pois o uso de prototipos, que
reproduzem com boa precisdo a anatomia da regido de interesse, permite melhorar
bastante a visualizacdo facilitando o planejamento cirdrgico, diminuindo o tempo das

cirurgias e minimizando a chance de erros.

37



3.4.1 Tecnologias de Prototipagem Rapida

A Prototipagem Rapida € um processo aditivo construtivo utilizado para obtencéo
de protétipos diretamente de um modelo tridimensional. As geometrias podem ser
obtidas utilizando um programa de modelagem sélida (CAD) ou pela conversao de
arquivos obtidos de scanners 3D ou de tomégrafos. Esta tecnologia surgiu no final dos
anos 80 e desde entdo tem sido utilizada por diversas areas de conhecimento. Dentre
0S inumeros processos desenvolvidos apenas alguns se consolidaram no mercado,
como a Estereolitografia, Modelagem por Fusdo e Deposicéo e Sinterizagdo Seletiva a

Laser:

A sinterizacdo Seletiva a Laser (SLS): Foi desenvolvido na Universidade do
Texas (EUA) e permite a construcdo de modelos fisicos utilizando materiais na forma de
po. O po é processado em um ambiente inerte e termicamente controlado no interior de
uma camara. Ele atinge a temperatura de fuséo (sinterizagdo) por acdo de um laser de
CO.. Depois que uma camada é sinterizada, uma nova € depositada e assim
sucessivamente até finalizar a construcdo da peca. Este processo exige um trabalho de
pos-processamento para melhorar o acabamento das superficies e a sua grande

vantagem € a variedade de materiais que podem ser utilizados, incluindo os metais.

3.4.2 Sinterizacao a Laser Seletiva

A sinterizacdo seletiva a laser € baseada na fusdo de materiais particulados
através de uma fonte de calor fornecida por um feixe de laser. Uma das vantagens
deste processo de prototipagem rapida € a possibilidade de utilizar diversos materiais
como metais, ceramicas e polimeros. Segundo [VOLPATO, 2001], existem duas
abordagens para a sinterizacao por laser: Direta e Indireta. A direta € quando o material
€ sinterizado pela acao direta do laser e a indireta (somente para metais e ceramicas)
ocorre quando um material ligante € utilizado para dar forma ao objeto fabricado que
posteriormente serd sinterizado em um forno. Os sistemas disponiveis de sinterizagdo a

laser sao similares e funcionam basicamente como o esquema apresentado na figura 6
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a sequir. O equipamento funciona com uma plataforma onde sao depositadas camadas
de po e, para cada camada de p6 depositada, um scanner de espelhos galvanométricos
direcionam um feixe de laser sobre a superficie de pd, fazendo com que o pé seja

sinterizado e unido a camada anteriormente feita.

Atualmente os dois principais fabricantes de equipamentos de sinterizagcdo a
laser no mundo séo a 3D Systems (E.U.A.) e a Alem& EOS Gmbh (Figura 6). O sistema

norte-americano da 3D Systems funciona para metais, ceramicas e plasticas.

No entanto a sinterizacdo direta sé ocorre para os plasticos. A EOS Gmbh
possui uma maguina especifica para cada classe de material, sendo que a sinterizacéo

de metais e ceramicas é diretamente realizada pelo feixe de laser para todos o

materiais.
espelhas Aicg
lenjes - ~— lasef
recogter - ~ pariucho of pd
COrdEner -
pondo .
sinterizado - plataforms

Figura 6 - Esquema de um sistema de sinterizagdo a laser [EOS, 2013]

Os parametros mais importantes para a fabricacdo de objetos atraves da

sinterizagcdo a laser sdo: a poténcia do laser, a velocidade de deslocamento do feixe, o
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espacamento entre as “passadas” do feixe do laser e o tamanho e forma das particulas
pos esferoidizados de tamanho regular com tamanhos médios entre 0,1 e 0,5 mm,

dimensdes ideais para o0 uso na sinterizagéo a laser seletiva [VOLPATO; 2001].

Normalmente sdo encontrados dois tipos de laser utilizados nos sistemas SLS:
CO: e Nd:YAG. A poténcia do laser necessaria para sinterizar um poé varia
consideravelmente com o material que estd sendo processado. Além disso, outros
fatores como densidade da potencia do laser e o tamanho do comprimento de onda,

influenciam na eficiéncia da sinterizagao.

z

Por isso o laser de Nd:YAG que possui comprimento de onda de 1,06nm é
recomendado para uso na sinterizacdo de metais e ceramicas. Para o laser de CO: que
tem comprimento de onda maior 10,6nm a aplicagdo é voltada para polimeros. No
entanto, isso ndo significa que um tipo de laser ndo possa ser utilizado para sinterizar
outra classe de materiais. A potencia dos lasers variam muito de material para material,
mas 25 a 50 Watts é comumente utilizado para polimeros e de 200 a 1000 Watts para

metais e ceramicas.

A velocidade de deslocamento do feixe do laser influencia na sinterizagédo
simultaneamente com a poténcia. A reducdo da velocidade caracteriza o fornecimento
de maior energia ao material, fazendo com que este seja aquecido, mais profundamente
do que o desejado provocando, por exemplo, empenamento da peca, aumento da
densidade e peca maior que desejado (acréscimo de material devido a penetragcéo
profunda do calor do laser). Inversamente, uma velocidade demasiadamente elevada
impossibilita a fusdo e aderéncia completa do pé a camada anterior, causando

alteracOes nas propriedades mecanicas do objeto fabricado.

Outro parametro que afeta a sinterizacdo do material € o espagcamento entre
“passada por camadas” do feixe do laser. A correta sobreposicado das passadas auxilia

na fusdo do material proporcionando uma unido mais homogénea.
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3.5 Patentes

A patente € um titulo de propriedade temporario outorgado pelo Estado, por
forca de lei, que confere ao seu titular, ou sucessores, o direito de impedir terceiros,
sem 0 seu consentimento, de produzir, usar, colocar a venda, vender ou importar
produto objeto de sua patente ou processo ou produto obtido diretamente por processo
por ele patenteado. A concessao da patente € um ato administrativo declarativo, ao se
reconhecer o direito do titular, e atributivo (constitutivo), sendo necessario o
requerimento da patente e o seu tramite junto a administracdo publica no Brasil, a

patente & administrada pelo INPI - Instituto nacional da propriedade industrial.

3.5.1 Propriedade intelectual

A Propriedade Intelectual trata da propriedade dos bens imateriais ou

incorpoOreos resultantes da manifestacao intelectual do ser humano.

A Propriedade Intelectual engloba o campo de Propriedade Industrial, os Direitos
Autorais e outros Direitos sobre bens imateriais de varios géneros, tais como 0s

Direitos Conexos, e as Protecdes Sui Generis.

3.5.1.1 Propriedade industrial

A Propriedade Industrial € o conjunto de direitos que compreende as patentes
de invencdo e de modelo de utilidade, os registros de desenho industrial, as marcas e
as indicagfes geograficas, bem como a repressédo da concorréncia desleal. Esse ramo
do Direito se refere as criacdes industriais, entendo-as na sua mais ampla acepcao,
isto €, todas as criacfes que sao aplicadas na industria e no comércio, assim como,
nas industrias agricolas e extrativas, e que se relacionam a produtos manufaturados ou

naturais.
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3.5.1.2 Direito Autoral

O Direito Autoral trata das obras intelectuais, redutiveis a nog¢do de artistico ou
literario, assim como aquelas de carater puramente cientifico, qualquer que seja seu

modo de expressao — Lei n® 9.610, de 19 de fevereiro de 1998.

Exemplos:
- Obras Literarias (livros, brochuras, folhetos, textos, contos, poesias, etc.);

- Obras Artisticas (composi¢cOes, obras teatrais ou musicais, obras coreograficas e

pantomimicas, artes plasticas, fotografias, artes cinematograficas, etc);
- Obras Cientificas (projetos, cartas geogréficas, programas de computador, etc);
- Conferéncias, alocugdes, sermdes e outras obras de mesma natureza; e
- Adaptacdes, traducdes e outras transformacdes de obras originais.
O objeto de protecao, pelo direito autoral, compreende:
- Cddigo-fonte (forma original de escrita);

- Estrutura interna (natureza, conteudo e relacdo/sequéncia entre os diversos

modulos);

- Material preparatério (anotacdes, fluxogramas, diagramas);

- Aparéncia externa (“look and feel” das telas e funcdes);

- Pasta de especificacdes (know-how de requisitos funcionais); e
- Manuais (textos, graficos).

Deve-se mencionar que o INPI promove o registro de programas de
computador, que € apresentado a Diretoria de Transferéncia de Tecnologia. O registro
€ utilizado como uma protecdao juridica, sendo uma forma de comprovar a paternidade
da criagao.

No registro deve constar o dado do autor e do titular, documentos que
comprovem a vinculacdo (cessao/contrato de trabalho ou prestacdo de servico),
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trechos do programa (codigo fonte) e outros dados necessérios a caracterizacao do

mesmo.

3.5.1.3 Direitos conexos

Os Direitos Conexos sao aqueles que protegem a pessoa juridica ou fisica que
contribui para tornar as obras autorais acessiveis ao publico — estabelecido na
“Convencéo Internacional para Protecdo aos Artistas Intérpretes ou Executantes, aos
Produtores de Fonogramas e aos Organismos de Radiodifusdo”, promulgada através
do Decreto n° 57.125, de 19 de outubro de 1965, e o Decreto n°® 4.533, de 19 de
dezembro de 2002, que regulamenta o art.113 da Lei n® 9.610/98, no que se refere aos

fonogramas.
Exemplos:

Artistas intérpretes e executantes de obras artisticas;Fonogramas;Produtor de

fonograma;Reproducédo;Emisséo de radiodifusdo; e Retransmisséo.

3.5.2 Caracteristicas fundamentais das Patentes

3.5.2.1 Propriedade limitada temporalmente

Diferentemente de outros sistemas de propriedade, a validade limitada a um
determinado periodo de tempo, permite que apés o transcurso desse periodo a patente
caia em dominio publico, estando apta para ser usada por toda a sociedade,
incentivando o inventor a prosseguir na pesquisa de aperfeicoamentos, buscando

evitar a superagdo por seus concorrentes.
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3.5.2.2 Interesse publico na divulgacdo da informa¢ &o contida no
pedido de patente.

O interesse publico fica preservado na divulgacdo da informacédo, permitindo a
sociedade o livre acesso ao conhecimento da matéria objeto da patente. Dessa forma,
0s concorrentes do inventor podem desenvolver suas pesquisas a partir de um estagio
mais avan¢ado do conhecimento, promovendo, assim, o desenvolvimento tecnoldgico

do pais.

3.5.3 Territorio de validade de uma Patente

A patente é valida apenas nos paises onde foi requerida e concedida a sua
protecdo. Cada pais é soberano para conceder ou ndo a patente independentemente
da decisdo em outros paises sobre pedidos de patentes correspondentes (art. 4°bis da
“Convencdo da Unido de Paris para Protecdo da Propriedade Industrial” — CUP,
promulgada através dos decretos n°® 75.572, de 8 de abril de 1975 e n°® 635, de 21 de
agosto de 1992).

3.5.4 Disposicdes gerais sobre Patentes

A Lei da Propriedade Industrial, através do art. 2° inciso |, prevé a concesséao de

patente de invencdo e de modelo de utilidade.

A LPI estabelece ainda a concesséo de certificado de adicdo de invencdo, como

um acessorio da patente de invencgéo, e a concessao de registro de desenho industrial.

Ressalta-se que o desenho industrial ndo € protegido como patente, mas
através de um registro, tendo condicbes, tramites e exames distintos. As
particularidades do desenho industrial ndo serdo objetos do presente trabalho.
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3.5.4.1 Patente de invencao

A legislacéo brasileira ndo define invengdo, como também acontece na maioria

das leis estrangeiras.

A invencgédo é a criagcdo de algo até entdo inexistente, que resulta da capacidade
intelectual do seu autor e que representa uma solucdo nova para um problema

existente, visando um efeito técnico em uma determinada area tecnologica.

As invengbes podem ser referentes a produtos industriais (compostos,
composicOes, objetos, aparelhos, dispositivos, etc.) e a atividades industriais

(processos, métodos, etc.).

3.5.4.2 Certificado de adicao de invencéo

O certificado de adicdo de invencdo, um acessorio da patente de invengéo,
protege um aperfeicoamento ou desenvolvimento introduzido no objeto da invencéo
pleiteado em um pedido de patente (ou patente concedida, se for o caso), cuja matéria
se inclua no mesmo conceito inventivo, mesmo que destituido de atividade inventiva
diante do pedido de patente principal (ou da patente principal concedida). O certificado
de adicdo tem a data final de vigéncia da patente principal, acompanhando-a para

todos os efeitos legais.

3.5.4.3 Patente de modelo de utilidade

O modelo de utilidade consiste em um instrumento, utensilio e objeto de uso
pratico, ou parte deste, que apresente nova forma ou disposicdo que resulte em
melhoria funcional no seu uso ou em sua fabricacdo. O modelo se refere a um objeto
de corpo certo e determinado, nédo incluindo os sistemas, processos, procedimento ou

meétodos para obtencdo de algum produto. A novidade de um modelo pode decorrer de
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uma combinacdo ou na composicdo do conjunto de elementos conhecidos (kits, pré-

moldados, etc.).

3.5.5 Requisitos de Patenteabilidade

Uma invengdo € patentedvel quando atende simultaneamente aos trés requisitos

béasicos: novidade, atividade inventiva e aplicacao industrial (art. 8° da LPI).

Um modelo de utilidade & patenteavel quando o objeto de uso pratico (ou parte
deste) atende aos requisitos de novidade na nova forma ou disposicdo, aplicacao
industrial e envolve um ato inventivo, que resulte em melhoria funcional no seu uso ou

na sua fabricacao (art. 9°da LPI).

Para a melhor compreenséo dos requisitos de patenteabilidade, & necessaria a

definicdo do que vem a ser o “estado da técnica”.

3.5.5.1 Estado da técnica

O estado da técnica é constituido por tudo aquilo tornado acessivel ao publico
antes da data de depdsito do pedido de patentes, por descricdo escrita ou oral, por uso

ou qualquer outro meio, no Brasil ou no exterior (art.11 81da LPI).

A data que delimitar4 o estado da técnica em relacdo ao pedido de patente é
considerada, a principio, como a data do deposito do mesmo. Entretanto, existem

mecanismos que alteram essa delimitacéo: o periodo de graca e a prioridade.

3.5.5.2 Periodo de graca

O periodo de graca consiste na concessdo de um prazo de 12 (doze) meses a

partir da data de divulgagéo de uma invencédo ou modelo de utilidade para o seu autor
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depositar um pedido de patente (art. 12 da LPI). E necessario que a divulgagdo tenha
sido promovida pelo inventor, pelo INPI (sem o consentimento do inventor) ou por
terceiros, baseada em informacbes obtidas do inventor - diretamente ou em
decorréncia de atos por ele realizados. Portanto, esta divulga¢éo ndo sera considerada

como estado da técnica para o pedido depositado.

3.5.6 Novidade

A invengdo e o modelo de utilidade sdo considerados novos quando n&o
compreendidos pelo estado da técnica, isto é, quando ndo sdo antecipados de forma

integral por um Unico documento compreendido no estado da técnica (art.11 da LPI).

Para fins de afericdo de novidade, o estado da técnica, € constituido ainda pelo
conteudo completo de outro pedido depositado no Brasil antes da data de depdsito, ou
da prioridade reivindicada, desde que venha a ser publicado, mesmo que
subsequentemente (art.11, 8 2° da LPI). Essa regra impede que sejam concedidas
duas patentes iguais para titulares distintos; assim, protege-se o primeiro a depositar o
pedido de patente. Para a apresentacao de pedido dividido, vide o item “Divisédo do

Pedido de Patente” no Guia de Tramitacdo de um Pedido de Patente.

3.5.7 Atividade inventiva e ato inventivo

As invencdes e os modelos de utilidade sdo considerados patenteaveis quando
atendem também aos requisitos de atividade inventiva e ato inventivo, respectivamente
(art. 13 e art. 14 da LPI).

Uma invencdo apresenta atividade inventiva quando ndo decorre de maneira

evidente ou Obvia do estado da técnica para um técnico no assunto (art.13 da LPI).

Assim, uma solucdo apresentada em uma invencdo é inventiva se nao for
alcancada de maneira 6bvia para um técnico no assunto, a época do depdsito, com 0s

recursos disponiveis no estado da técnica. Portanto, a invencdo dotada de atividade
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inventiva deve representar algo mais do que o resultado de uma mera combinacao de
caracteristicas conhecidas ou da simples aplicacdo de conhecimentos usuais para um

técnico no assunto.

O modelo de utilidade apresenta ato inventivo quando, para um técnico no
assunto, a matéria objeto da protecdo ndo decorre de maneira comum ou vulgar do
estado da técnica (art.14 da LPI). Nos modelos de utilidade dotada de ato inventivo se
aceita combinacfes Obvias, ou simples combinacfes de caracteristicas do estado da
técnica, bem como efeitos técnicos previsiveis, desde que o objeto a ser patenteavel
apresente nova forma ou disposi¢cdo que resulte em melhoria funcional no seu uso ou

na sua fabricacéo.

3.5.8 Aplicacao industrial

Uma invencdo e um modelo de utilidade sdo considerados suscetiveis de
aplicacéo industrial quando puderem ser produzidos ou utilizados em qualquer tipo de

industria, aplicando-se também as industrias agricolas e extrativas (art.15 da LPI).

3.5.9 Condicdes de Patenteabilidade

Além dos requisitos necessarios a concessdo de patentes, a LPI descreve
certas condi¢cdes que devem ser observadas em relacdo aos pedidos de patente: a
suficiéncia descritiva, a unidade do pedido de patente, bem como a clareza e precisao

das reivindicacdes, ou seja, da matéria objeto da protecgao.

3.5.10 Suficiéncia descritiva

Uma das condi¢gBes essenciais para a concessdo de um pedido de patente de

invencdo ou modelo de utilidade € que o objeto de patente esteja suficientemente
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descrito, de modo a permitir sua reproducdo por um técnico no assunto, devendo

indicar, quando for o caso, a melhor forma de execucéo (art.24 da LPI).

3.5.11 Unidade do pedido de patente

O pedido de patente de invencéo tera de se referir a uma Unica invencéo ou a
um grupo de invengdes inter-relacionadas de maneira a compreenderem um Unico

conceito inventivo (art.22 da LPI).

O pedido de patente de modelo de utilidade tera de se referir a um Unico modelo
principal, que podera incluir uma pluralidade de elementos distintos, desde que
mantida a unidade técnico funcional e corporal do objeto (art. 23 da LPI). Portanto,

havera unidade do modelo em relacéo a:
a) Elementos complementares de uso opcional;

b)variacdo de forma ou detalhes relacionados a alguns de seus elementos

componentes;

c) Estruturas planificadas relativas a objetos tridimensionais, desde que nao sejam
alteradas ou modificadas as condicbes de utilizacdo e funcionamento do objeto,

segundo sua concepc¢ao original.

O pedido de patente pode ser dividido em dois ou mais, de oficio ou a
requerimento do depositante, até o final do exame, desde que faga referéncia
especifica ao pedido original e ndo exceda a matéria revelada constante do pedido
original (art.26). Os pedidos divididos terdo a data de depdsito do pedido original e o
beneficio de prioridade deste, se for o caso, e estardo sujeitos a pagamento das

retribuicdes correspondentes (art.27 e art.28 da LPI, respectivamente).

Para os pedidos de patente em biotecnologia, vide o item “disposicOes

especificas da area de biotecnologia”.

Para a apresentacdo de pedido dividido, vide o item “Divisdo do Pedido de

Patente” no “Guia de Tramitacdo de um Pedido de Patente”.
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3.5.12 Clareza e precisao das reivindicagoes

Uma outra condicdo essencial para a concessao de um pedido de patente de
invencdo ou de modelo de utilidade é que as reivindicacbes, fundamentadas no
relatorio descritivo, deverdo definir, de modo claro e preciso, a matéria objeto da
protecao (art.25 da LPI).

3.5.13 Relato6rio descritivo

O relatorio descritivo de uma patente ou certificado de adicdo deve descrever a
invencao ou o modelo de utilidade de forma clara e precisa, de modo a permitir que um
técnico no assunto possa reproduzi-lo e indicar, quando for o caso, a melhor forma de
execucado (art.24 da LPI). O relatorio descritivo deve apontar o problema existente no
estado da técnica e a solugéo proposta, especificando o setor técnico a que se destina.

Além disso, o relatério deve ressaltar nitidamente a novidade, o efeito técnico
alcancado (no caso de invencao) e as vantagens em relacdo ao estado da técnica. A
invencdo e o modelo de utilidade devem ser descritos de forma a permitir que um

técnico no assunto possa reproduzi-los.

O relatorio descritivo de patente de modelo de utilidade devera evidenciar a
condicdo de melhor utilizacdo do objeto ou parte deste, resultante da nova forma e

disposicao introduzida, evidenciando a melhoria funcional alcancada.

3.5.14 Reivindicacdes

A redacdo das reivindicacbes é da maior importancia na elaboracdo de um
pedido de patente. A extensdo da protecdo conferida pela patente é determinada pelo
conteudo das reivindicacdes, interpretado com base no relatério descritivo e nos

desenhos, ou seja, as reivindicagbes definem e delimitam os direitos do autor do
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pedido (art.41 da LPI). Desta maneira, as reivindicagdes devem ser fundamentadas no
relatorio descritivo, caracterizando as particularidades do pedido, e definindo de forma
clara e precisa a matéria objeto da protecao, evitando expressdes que acarretem em
indefini¢bes (art.25 da LPI).

3.5.15 Desenhos

As figuras e os desenhos — tais como graficos, esquemas, fluxogramas,
diagramas, etc. fornecem informacfes adicionais que auxiliam na compreensdo da

invencdo, quando necessario.

As figuras devem estar relacionadas no relatorio descritivo, especificadas suas
representacdes graficas (vistas, cortes...), e conter os sinais de referéncia constantes
do relatério descritivo, observado o uso dos mesmos sinais de referéncia para
identificar determinada caracteristica em todos os desenhos, sempre que essa

apareca.

N&o deverdo conter textos explicativos, exceto quando absolutamente
indispensaveis ao entendimento do invento ou modelo. Neste caso, as palavras

deverao estar em portugués e ndo devem interferir com as linhas dos desenhos.

No pedido de patente de modelo de utilidade é imprescindivel folha(s) de
desenho(s), uma vez que a leitura do quadro reivindicatorio € sempre associada a
ele(s), tendo em vista que as patentes de modelo de utlidade referem-se

especificamente a objetos tridimensionais.
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3.5.16 Resumo

O resumo deve ser uma descricdo sucinta da matéria exposta no pedido,
ressaltando de forma clara o invento pleiteado. O resumo deve ser conciso
compreendendo de 50 a 200 palavras, ndo excedendo 20 linhas de texto, e ndo deve

fazer meng&o ao mérito ou valor da invencao ou modelo.

4. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

A figura 7 apresenta as principais etapas experimentais realizadas nesse

trabalho.
Fase 1 Fase 2
Desenvolvimento experimental Deposito de Patente

h 4

Aquisicio de matéria- Busca de Anterioridade
prima i

Redacéo de pedido de
- Caracterizacdo ( cavacos) Patente

- Difracéo de Raio X

- Microscopia eletronica de varredura
- Andlise quimica Deposito da Patente
- Tratamento térmico
-Dureza

A 4

Moagem de Alta
energia

-Variacio de Tempo de moagem
-Variacéo da relacio esfera/po

A 4

Caracterizacdo dos pos
produzidos

-Microscopia eletronica de varredura
-Difracdo de raios X

Separacdo granulomeétrica

Y

Figura 7 - Fluxograma de atividades realizadas nesse trabalho.
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4.1 Materiais

A matéria-prima utilizada neste trabalho foi uma liga & base de Co-Cr-Mo, cuja
composi¢ao quimica € apresentada na Tabela 5. A andlise quimica de liga foi realizada

pelo proprio fabricante.

Tabela 5 — Composicéo de liga de Co—Cr—Mo desenvolvida neste trabalho

Componente Liga para proteses Dentarias metaloceramicas
% em peso
Cr 21-24
Mo 6
W 6
Si Tracos
Fe Tracos
Mn Tracgos
Co 64

Esta liga metélica foi obtida por fundicéo realizada na empresa ACOTECNICA
(Jundiai — SP). A liga de dimensbes aproximadas de 100mm @ x 500 mm de
comprimento, foi recebida com superficie isenta de impureza ou imperfeicdes foi
submetida a torneamento, o torneamento foi realizado nos laboratérios da USP-EEL,
utilizando torno  ROMI-ID20, com ferramentas de usinagem a base de metal duro;
(WC-Co); aplicando-se velocidade de avanco 630 rpm e avanco de 0,20mm e
profundidade de corte de 1,0mm gerando-se cavacos metélicos.

Os lingotes adquiridos ja na composicao final especificada e devidamente limpos
e isento de impurezas superficiais, foram usinados obtendo-se cavacos nobres desse
material, os quais foram limpos por decapagem quimica eliminando os fluidos de corte

ou quaisquer impurezas geradas no processo de usinagem.
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Devido as caracteristicas frageis do cavaco de Co-Cr-Mo formado durante a
usinagem, eles se tornam matéria-prima ideal para o processo de moagem pretendido,
aumentando a eficiéncia e reduzindo o tamanho final das particulas moidas, em curto

intervalo de tempo.

4.2 Caracterizacédo das matérias-primas

4.2.1 Difracéo de raios X (DRX)

As matérias-primas, chamadas neste trabalho de cavacos metalicos, foram
caracterizadas, por difratometria de raios X (SHIMADZU XRD6100), utilizando radiacao
Cu-Ka, com filtro de Ni, tensdo de 40 kV, corrente de 30 mA, varredura entre 10° e 80°,
e aplicando-se passo angular de 0,05° com 2 s de contagem por ponto. Os picos
cristalinos presentes nos cavacos foram comparados com microfichas do arquivo
atualizado do padréo cristalografico JCPDS [JCPDS 2010].

A partir das analises obtidas por difratometria de raios X foi possivel extrair os
tamanhos de cristalitos, os parametros de rede e os niveis de deformacéo referentes
aos pos de partida. Essas informacdes foram determinadas utilizando o software livre
PowderCell [KRAUS et al., 1996] usando as informacdes cristalograficas compiladas
por [PEARSON e CALVERT 1991], pelo método de refinamento de estruturas
cristalinas de Rietveld [RIETVELD, 1969].

G 0.9/
B(20)cos() 1)

onde G = tamanho cristalito (A);

A = comprimento de onda do raios-X utilizado pelo difratdmetro (A);

B(20) = largura a meia altura extraida do pico no difratograma (radianos);

cos(8) = cosseno do angulo do pi calculado.
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Os célculos de tamanhos de cristalitos dos metais puros, e apés moagem desse
mesmo pobs, nas diferentes condicbes de moagem estudadas extraindo dados pelo
software Microcal Origin, através da equacéo de Scherrer (1), que € a mesma equacao

utilizada pelo programa.

Nesses calculos, foi levada também em consideracéo a contribui¢cdo instrumental

do equipamento através da equagéao (2):

9

|:B(29)'T0tal]2 = [E;(ze)amolstra]2 - [B(ze)intmmental]_ (2)

onde (B(20)wta) = largura a meia altura encontrada no difratograma (radianos);
(B(20)amostra) = largura a meia altura real da amostra a ser utilizada na equacao de
Scherrer (radianos);(B(20)intrumenta) = largura a meia altura provida da interferéncia do

instrumento (no caso: 0,0026 radianos).

4.2.2 Analise por microscopia eletronica de varredu  ra (MEV)

Os po6s de partida foram observados quanto a morfologia das particulas por
microscopia eletrénica de varredura (MEV) em microscopio eletronico HITACHI TM
3000. Foi utilizado feixe de elétrons retro espalhados, que permite verificar, por

diferenca de contraste, as fases e as formas das particulas.
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4.3 Moagem de alta energia

Os cavacos de Co-Cr-Mo foram moidos em moinho/misturador de alta energia,

modelo Fritsch Pulverisette P-5 utilizando os seguintes parametros de processo:

- 02 vasos de carbeto de tungsténio-cobalto, WC-Co (225 ml) e esferas também desse

material, com 10 mm de didmetro.
- Velocidade de rotacdo de 200 rpm
- Relacdo de massas de esferas para massa de p6 de 4:1, 6:1 e 8:1 e 10:1.

Jarros e esferas de moagem de WC-Co foram utilizados devido a alta dureza e
resisténcia ao desgaste desses materiais. Essas propriedades reduzem a possibilidade
de contaminacdo dos pos-estudados, a qual poderia alterar as propriedades

pretendidas os produtos finais.

O uso de diferentes relacdes em massa esferas-pé de moagem (balls to powder

ratio, ou BPR) visa o estudo dessa relacdo na eficiéncia do processo de moagem.

Os cavacos em diferentes relacbes massicas foram inseridos no recipiente de
moagem e devidamente acondicionados em uma glove-Box sob a presenca de
atmosfera inerte de argbnio. O manuseio desse material dentro da glove-Box permite a
preparacdo dos pés-moidos com reduzida quantidade de impurezas superficiais. Para
este trabalho foi utilizado o procedimento de curtos descansos a cada 15 minutos de
moagem com subsequente inversdo no sentido da rotacdo do moinho. Este
procedimento visa ainda uma melhor homogeneizagcao das amostras, dificultando a
possibilidade da criacdo de “rotas” para as esferas, o que localizaria os choques
apenas em algumas regides do material.
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4.3.1 Caracterizagdo das particulas por difracdo de raios X,
Microscopia (MEV).

4.3.1.1 Analise por difratometria de Raios X (DRX)

As amostras moidas em diferentes tempos e diferentes relacbes esferas-po de
moagem, foram submetidas a analise por difratometria de raios x conforme

procedimento descrito anteriormente.

Os percentuais de fases cristalinas e 0s parametros estruturais (tamanho de
cristalito e parametros de rede), foram analisados em funcdo do tempo de moagem e

da relagéo esferas-p6 de moagem utilizada.

4.3.1.2 Analise por microscopia eletronica de varre  dura (MEV)

As particulas moidas em diferentes condigbes foram analisadas por MEV. As

particulas foram depositadas sobre fita de carbono e acondicionadas em suporte.

Apoés realizacdo de vacuo, as particulas foram observadas, em microscopio
eletrénico de varredura modelo HITACHI TM3000, em diferentes ampliagdes.

4.3.1.3 Tratamentos térmicos — testes preliminares

Os pos com relagéo 6:1 moidos por 60 minutos foram tratados termicamente em
forno tubular MAITEC-F1150C com atmosfera de argdnio, por 120min, visando, a partir

de difusado superficial, atingir niveis interessantes de esferoidizagéo.

Os resultados da caracterizacdo morfolégica sdo apresentados na figura 8
1000C — 120 min.
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100um CoCrMo - 120 min  Mag= 50  ~ignalA = SEl WD = 13 mm
9 EHT = 20.00 kY | ME-DEMAR-EEL-USP

5

200um CoCrMo - 120 min Mag= 5ox  Signal A= SEl WD = 14 mm
| 9 EHT = 20.00 kY | ME-DEMAR-EEL-USP

Figura 8 — POs com relagéo esfera / p6 de 6:1, submetidos a tratamento térmico a 1000C — 120min de Co — Cr
— Mo obtidos por 60 min.
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100pm CoCrMo- 60 min Mag= 50x  ~ignal A= SEL WD = 12 mm
¢ EHT = 20.00 kV | ME-DEMAR-EEL-USP

Figura 8 — POs com relagéo esfera / p6 de 6:1, submetidos a tratamento térmico a 1000C — 120min de Co — Cr
— Mo obtidos por 60 min.
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4.3.1.4 Sinterizacdo a laser — testes preliminares

Na sinterizacao dos pés, utilizamos o equipamento EOSINT M280-EQS, figura 9

com a utilizagdo dos parametros internos disponiveis no equipamento.

EOSINT M 280 (Source: EOS)

Figura 9 — Sinterizador a laser utilizado neste experimento

As amostras sinterizadas foram caracterizadas de acordo com sua densidade
relativa utilizando-se do Principio de Archimedes. As amostras foram lixadas e polidas
e entdo avaliadas pelo SEM. Testes de micro durezas foram realizadas para identificar
a dureza das ligas sinterizadas. Para isso foi utilizado o medidor de durezas Time-
Group-China com cargas de 100gF a 1000gF 15s.
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4.3.1.5 Caracteristicas dos produtos sinterizados

A figura 10 mostra a representacdo da prétese dentaria sinterizadas a laser, a

figura 11 mostra a micrografia para a secao transversal da prétese sinterizada.

Figura 10 — Unidade de Dentadura e Prétese de Fixagdo, 6 elementos obtidos do protétipo na selecdo da
sinterizagdo a laser.
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copingCUBO. 2013/08113 D55 x120  500um copingCUBO 2013108/13

el i e T
50um copCUBO D7.3 x1,6k  50um

copCUBO. 2013/08773 F D83 x18  5mm copCUBO 3 amm copCUBO

copCUBO 2013/08/13 F D73 x600 100um copingCUBO 2013/08/13 F D55 xi,5k 50um copingCUBO 2013/08/13 F D83 x30k 30um

Figura 11 — Detalhes das amostras sinterizadas das proteses.

A figura 12 mostra difratograma de raios-x das amostras sinterizadas a laser dos
pos, e na Tabela 6 - Apresenta os resultados da densidade relativa e a dureza Vickers

das amostras sinterizadas.
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Figura 12 — Padrdes encontrados de XRD nas amostras sinterizadas de Co-Cr-Mo 1000°C a 120 min em
sinterizagdo a laser.

Da analise morfologica foi observado que as particulas superficiais sofrem
apenas umas difusdes superficiais, que pode ser observada pela presenca de
particulas parcialmente fundidas sobre estas superficies. Este comportamento foi
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observado nos dois matérias, que possuem as mesmas caracteristicas cristalinas,
baseada no Cobalto.

Com caracteristicas quimicas e densidades relativas proximas e similares na
fase cristalina, os valores da dureza Vicker estdo dentro da faixa proposta pela o

trabalho 340 a 380 HV e sofrem pouca modificacdo com a carga utilizada.

Tabela 6. Densidade Relativa e dureza Vickers das amostras sinterizadas.

Propriedades
Densidade Relativa %) 93.8+0.5
Dureza Vickers HV1oogr 352.5+21.4
Dureza Vickers HV1ooogr 377.6£18.7

Comparando com o valor médio de dureza da liga 66Co-28Cr-6Mo comercial
gue é, aproximadamente 436,72+17,282 HV. A dureza a temperatura ambiente do
cobalto esta entre 140 e 250HV, entéo, os valores encontrados para a liga 66C0-28Cr-
6Mo comercial sdo elevados comparados ao cobalto puro. Pela norma ASTM F1537 os
componentes forjados, quando ensaiados de acordo com a norma ASTM E18, devem
apresentar uma dureza minima de 35HRC (350HV), 0 nosso material atinge a faixa de
352.5+21.4 4 377.6+£18.7 HV [SANTOS, LUIZ ALBERTO, 2011].

4.4 Elaboracao de patente

A edicdo de patente se buscou nos procedimentos indicados pelo INPI,

buscando-se no seguinte roteiro:

- Descricao do resumo

- Descricéo detalhada da invengéo
- Detalhamento das reivindicacbes
- Detalhamento dos anexos.

Em face da possibilidade de conflito, uma busca de anterioridade foi realizada

buscando as palavras chaves de interesse.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados apresentados a seguir se baseiam na intervencdo necessaria

para obtencdo de pds com caracteristicas para o processo de sinterizacdo a laser.

5.1 Caracterizacdo dos cavacos

A figura 13 apresenta as micrografias representativas dos aspectos morfoldgicos

dos cavacos obtidos apds torneamento.

I e s =

201212104 D4;1 X500 200um g 2012/12/04 N D44 x10k 100um

Figura 13 — Morfologia dos cavacos de Co — Cr — Mo usinados por torneamento.

Bandas de deformacéo plasticas sdo observadas nos cavacos de Co—Cr—Mo
usinados. O aspecto visual indica que apesar das bandas observadas, o material
sujeito a deformacao por impacto sdo menos dicteis de que materiais como ago baixo

65



carbono e / ou aluminio. De fato baseando-se na literatura, este tipo de metal

apresenta dureza de ordem de 350HV, com alongamento entre 10 e 14%.

Comparativamente com o a¢o e aluminio, que apresentam alongamento
percentual da ordem de 20 a 30% e 35% respectivamente, este material apresenta
limitacbes a deformacédo plasticas o que deve ser um facilitador para o processo de

cominui¢ao por moagem.

A figura 14 apresenta difratograma de raios-x destes cavacos obtidos por

usinagem.
50 20 30 40 50 60 70 80
100
450 6:1 - sem moagem
350
400
Co
350 300
300 250
g 250 00
<)
- 200 150
Co
150) 00
100) Co
50
50
0
20 30 70 50 60 70 80
20 (Graus)

Figuras 14 - Difratograma de raios X dos cavacos da liga Co—Cr—Mo-W.

O espectro apresentado, indica a presencga de pico cristalino do cobalto, como
Unica fase cristalina no material.

Ligas de Co-Cr-Mo possuem similaridade estrutural na regido dos diagramas de
fase Cr-Co, Co-Mo, Cr-Co-Mo ricas em Co. Assim, a fase €-Co € a majoritéria, e a
presenca de Cr e Mo em solucdo solida fica evidenciada pela presenca apenas de

picos cristalinos de €-Co.
66



5.2 Efeito do tempo de moagem

moidos em diferentes tempos.

Intensidade [u.a)

A figura 15 apresenta os difratogramas de raios-x dos pés de

I (ua.)

partida e dos

50 20 30 40 50 60 70 80
100
450) .
6:1 - sem moagem
350
400
Co
350 300
300! 250
250) 200
200 150
Co
150 100
100 Co
50
50|
0
20 30 40 50 60 70 80
20 (Graus)

Figura 15 — Difratogramas de raios-x dos pés de Co-Cr-Mo, em forma de cavaco.
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Intensidade [u.a)

Intensidade [u.a)

I (u.a)

Figura 16 — Difratogramas de raios-X dos p6s de Co-Cr-Mo moidos em diferentes tempos 30 min.

I (u.a.)

20 30 40 50 60 70 80

50! 140
6:1- 30minutos
120
400
100
300
80
60
200
Co Co A0
100
Co bo
20 30 40 50 60 70 80
20 (Graus)

20 30 40 50 60 70

500, 10
400 6:1 - 75minutos s
300 6
200 Co i\
Co
100 P
Co
S—T 30 70 50 50 70
20 (Graus)

Figura 17 — Difratogramas de raios-X dos pds de Co-Cr-Mo moidos em 75 min.
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Intensidade [u.a)

I (u.a.)

Intensidade [u.a)

I (u.a)

500 20 30 40 50 60 70 80
450 P50
200 6:1 - 90minutos
350 200
300
150
250 Co
200
Co 100
150
Co
100 0
50
0 20 30 40 50 60 70 80
20 (Graus)
Figura 18 — Difratogramas de raios-X dos pds de Co-Cr-Mo moidos em 90 min.
500 20 30 40 50 60 70 80
120
6:1 - 120minutos
400
100
300 80
60
200
40
Co c
100 0
Co 20
0 20 30 40 50 60 70 80
20 (Graus)

Figura 19 — Difratogramas de raios-X dos pds de Co-Cr-Mo moidos em 120 min.
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Todos os difratogramas indicam a presenca de €-Co. Os aspectos dos

difratogramas indicam uma redugao continua, na intensidade dos picos de Co, em
funcdo do aumento do tempo de moagem. Este comportamento indica que ha
fragmentacdo severa dos pds e se baseia consideracdo de que esta liga metalica

apresenta niveis de fragilidade consideraveis.

O calculo do tamanho do cristalito em funcéo do tempo, € apresentado na figura
20 e corrobora com esta informagdo. Em 120 minutos de moagem, o tamanho do

cristalito de um cavaco 13nm reduziu para 6nm cerca de 50%, ap6s 120 minutos.
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Figura 20 - Tamanho de cristalito em funcdo do tempo de moagem utilizado.

A figura 21 apresenta os resultados de micrografias obtidas por microscopia
eletrénica de varredura, indicando os aspetos morfolégicos das particulas, em fungéo
do tempo de moagem utilizado neste estudo. Observa-se significativamente diferenca
entre o cavaco original (sem moagem) e os aglomerados moidos formados ap6s 120
minutos. A tendéncia da aglomeracdo das nanoparticulas € verificada em todas as
condicbes de moagem, sendo que o fendmeno se torna mais pronunciado quando ha

alteracdes na relacéo de esfera / massa de po.
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6:1 sem moagem
500X

D55 xi00  imm 1C 2012710224 N D57 x200 500um 1C 201210124 N D57 x200 500um 1C 2012710724 N D52 xi,0k 100um

6:1 75 Minutos
100X __ 200X 500X _ 1OX

201213 NL D60 w00 imm 28 20721113 NL D82 w200 S00um 28 2072m113 NL D58 500 200um 28 201213 NL D85 x1,0k 100um

6:1 90 Minutos
100x 200x 500x 1000x

2012MN% 2012m13 NL D61 200 S00um  2C 201211113 NL D60 x00 200um  2C

6:1 120 Minutos
500X

Sy e LS
W D51 2500 N0S0 10k T0gum

Figura 21 - Morfologia dos pds obtidos por microscopia eletrénica de varredura em diferentes tempos de moagem.
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5.3 Efeito da variacdo de relacdo entre massa de po e massa de
esferas

As figuras 22 apresentam micrografias representativas de pdés moidos em

diferentes relacdes de esferas / massa, com tempo de moagem fixo em 60 minutos.

NL D42 x100 Tmm 1E NL D43 x200 500um

2012110/30 NL D45 %500 200um 1E 201211030 NL D44 x10k 100 um

Figura 22 - Micrografias de particulas moidas com relacéo de esfera/pé de 4:1, por 60 minutos.
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2012110/30 NL D53 x500 200 um

1G 2012/10/30 NL D51 x1,0k

100 um

Figura 23 - Micrografias de particulas moidas com relacédo de esfera/p6 de 6:1, por 60 minutos.

73



et
- .

2E 201211114 NL D61 x500 200um

20121114 NL D60 x1,0k 100um

Figura 24 - Micrografias de particulas moidas com relacéo de esfera/pé de 8:1, por

60 minutos.
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NL D60 x200 500um

201211114 NL D62 x1,0k 100 um

Figura 25 - Micrografias de particulas moidas com relacéo de esfera/pé de 10:1, por 60 minutos.

A figura 22, indicativa de moagem de pos com relacao esfera / po de 4:1 mostra
gue ha uma variagdo muito grande de tamanho. Verifica-se que ha presenca de
particulas 6 a 8x maiores que a populacdo de particulas menores. Além disso, pés de

morfologia heterogénea sédo encontradas.

Em moagem realizada com relacbes esfera/pdé de 6:1 figura 23, os pds
apresentam maior uniformidade de tamanhos e forma. Este tipo de moagem atinge

niveis eficientes no tocante a homogeneidade das particulas.

O aumento da relacdo de esferas / pds de 8:1 figura 24 e 10:1 figura 25, leva a
um acentuado aumento de tamanho das particulas. Este comportamento, comum em
materiais ducteis tem o nome de soldagem a frio e ocorre em funcéo dos altos niveis
de impacto, o metal esta sendo submetido durante a moagem em moinho planetario. A
liga Co—Cr—Mo possui baixa ductilidade, o que possibilita que o material sofra reducdes
de tamanho de particula em niveis primarios de deformagéo. A observacéo visual dos
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resultados indica que em limite aceitavel de esferas de WC-Co a serem utilizadas

nesse sistema de moagem esteja na faixa de 6:1 figura 23.

A figura 26 (a,b,c,d, e) apresenta os difratograma de raios X dos pés moidos em

diferentes relacdes de esfera / pé.
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Figura 26 — difratograma de raios X de pds moidos (a,b,c,d,e) em 60 minutos em diferentes relacdes Massicas de

esfera de WC-Co e p0s.
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Comparativamente com o difratograma de raios-X dos cavacos é verificada uma
reducéo da intensidade dos picos de € — Co em fungcdo do aumento da relacdo esfera /
p6 de 4:1 figura 22 e 6:1 figura 23.

Os difratogramas de raios-X de pds com relagdo de 8:1 figura 24 e 10:1 figura

25 apresentam picos com maior intensidade, os quais podem estar relacionados ao

aumento do tamanho médio das particulas.
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6. CONCLUSOES

O processo de moagem de alta energia se mostrou eficiente para a liga Co- Cr-
Mo. Os cavacos metélicos sofreram reducdo do tamanho de particula, com respectiva

reducdo do tamanho do cristalito da ordem de 50% em 120 minutos de moagem.

Uma queda do tamanho do cristalito em funcdo do aumento de tempo de
moagem e da relacdo esfera/pd utilizada foi observada em todas as condi¢bes de
moagem, o0 material ainda apresentou grau de cristalinidade nas fases, o que indica
gue nas condicbes de moagem realizadas, a energia de deformacdo inserida no

moinho néo foi suficiente para amorfizacao total da liga.

by

Considerando o estudo preliminar com vista a utlizacdo deste p6 em
sinterizacdo a laser seletiva, o processo de moagem permite a aglomeracdo semi-
esferoidizada das particulas com reducdo de seu tamanho médio, com valores na
ordem de 0,1 a 0,5 mm, testes preliminares realizados em campo, demonstraram que
0s pOs permitiram a sinterizacdo em niveis interessantes de densidade quando o

acabamento superficial € adequado para a aplica¢ao final do produto.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

—> Realizar teste em campo prototipagem de proteses dentarias utilizando este po.

— Investimento da microestrutura resultante da sinterizacdo de substratos por

sinterizacdo a laser seletiva utilizando estes pds e avaliacdo de suas propriedades

mecanicas e biolbgicas.

—> O aspecto das particulas tratadas termicamente indica um nivel de esferoidizacéo

superior que os pos apenas moidos.

—> Estes aspectos terdo significativa importancia durante a sinterizacéo a laser, onde

a fuséo superficial de cada particulas, energia motriz para a formagcdo de pescoc¢o no

corpo sinterizado, exigem um nivel de regularidade consideravel.
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ANEXOS

ANEXO 1 - Busca de anterioridade da Patente no tema  proposto.

Referencias e Pesquisas de Patente: Pés esferoidizados de Co-Cr-Mo para aplicacéo

odontolégica obtidos por moagem de alta energia.

1) OBJETIVO DA PESQUISA: localizar possiveis documentos anteriores relevantes ao
pedido de patente acima citado.

2) METODO DE PESQUISA: foram pesquisados todos os documentos nacionais e
estrangeiros a partir de palavras chaves, utilizando as seguintes bases de pesquisas:

- espacenet.com

- inpi.gov.br

- orbit.com.

A pesquisa realizou a “combinacédo” de todas as referidas palavras chaves objetivando
atingir as metas da busca, ou seja, localizar documentos que tenham igualdade ou
semelhanca com o objeto pesquisado.

3) PALAVRAS CHAVES: chromium, cobalt, molybdenum, dentistry, prosthesis, high
energy, spherodized, particles, milling, foundry, sintering, granulometric, heat treatment,

machining, vacuum.

4) OBJETO DE PATENTE A SER PESQUISADO: Segundo questionario e contexto da
patente, o pedido de patente trata da Obtencédo de liga metalica de Co-Cr-Mo de alta
pureza obtida por fundicdo convencional, ou seja, diferentes composic¢des, contendo
Co-Cr e podendo ou néo conter Mo. O processo especifica a criacdo de cavacos a
partir da usinagem, em maquinas operatrizes, desta liga, Essa etapa gera tamanhos de
particulas abaixo de 1,0mm. Posteriormente, é feita a limpeza destes cavacos,
utilizando decapagem quimica. Na sequéncia, € promovida a secagem em estufa, em
temperaturas variaveis entre 60°C e 120° C. A prox ima etapa é a moagem de alta
energia, preferencialmente em vacuo ou atmosfera inerte, levando as particulas a uma

reducdo para tamanhos variando entre 0,05um e 250um. Feito isso, se realiza a
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separacdo granulométrica das particulas, por tamanho, mediante de esteiras de
diferentes malhas. Na proxima etapa, é realizado tratamento térmico de esferoidizacéo
utilizando atmosfera inerte ou vacuo, em temperaturas entre 600° C e 1500° C, por
tempos variaveis entre 0 e 5h. Com isso, se obtém a esferoidizacado superficial, devido
a

maior difusdo superficial das particulas. Por fim, se promove a fragmentacédo superficial
e separacdo granulométrica, mediante uso de sistema vibratério de peneiras com

conjunto de peneiras de diferentes malhas.

5) CLASSIFICACOES INTERNACIONAIS E SUA APLICACAO JUNTAMENTE COM
AS PALAVRAS CHAVES: As classificagbes internacionais consideradas relevantes ao
escopo da pesquisa sdo as seguintes:

- AG1K;

- A61C;

- C22C;

- B22F.

Estas foram cruzadas com as palavras chaves e resultaram em numeros muito
elasticos, que foram refinados a partir da associacdo de palavras chaves no sentido de

definir, com menor elasticidade, os nimeros de documentos.

6) DOS DOCUMENTOS LOCALIZADOS: A pesquisa localizou documentos de origem
nacional e estrangeiro, estando todos anexos a este Parecer. A pesquisa néo levou em
consideracdo datas de depdsito ou de publicacdo dos documentos, haja vista que o
objetivo é o levantamento do estado da técnica, em relacdo ao objeto de busca.

Os documentos localizados tém suas cépias anexadas a este documento, sendo que,
para melhor interpretagdo, apresentasse, a seguir, as traducdes dos documentos
estrangeiros, de acordo com o sistema de traducdo automatica oferecido pelas bases

pesquisadas:
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RESUMO CN101693966

Um material em suporte de aco da liga de odontologia pertence ao campo técnico de
materiais odontoldgicos.

Os elementos quimicos e percentagens em peso do material de liga de aco de apoio,
gue incluem cobalto leva 62% -64%, de cromo tem 28% -30%, molibdénio leva 4% -
5%, de titanio tem 0,3% -1,2%, 0,2% de silicio leva - 1,3%, o ferro tem 0,2% -1,0%,
manganés leva 0,2% -1,3% de carbono e leva 0,1% - 1,2%.

O aco suporte material da liga de odontologia prestado pelo regime técnico da
invencdo € bom em biocompatibilidade com o corpo humano, tem resisténcia a
corrosdo bem, tem taxa de hemdlise inferior a 5%, ndo tem toxicidade sistémica aguda,
tem citotoxicidade que ndo € maior do que | nivel, e ndo tem irritacdo da membrana
mucosa oral ou sensibilizacdo de contato atrasada, e, em seguida, o apoio material da
liga de aco tem perfeita seguranca.

Além disso, porque o material de liga de agco de suporte é 767,1-789 em resisténcia a
tracdo (MPa), 5,36-5,44 do alongamento (%) e na 392,8-411 dureza Vickers, o suporte
de material de liga de aco tem uma forca apropriada, a dureza e resisténcia ao
desgaste e propriedade multa de transformacéo, e pode ser adaptavel a tecidos moles

e duros dentro orais.

RESUMO RU2454988

CAMPO: Medicina.

SUBSTANCIA: invencéo refere-se a ligas de niquel resistentes a corroséo aplicaveis
para fazer peca inteira e porcelana fundida coroa de metal e pontes protéticos.

O que é declarado € a liga de alta resisténcia niquel para ortopedia odontologia que
contém% em peso: carbono - ndo mais do que 0,03, o silicio - 0,8-1,8, manganés - 0,2-
1,0, cromo - 22,5-26,0, molibdénio - 8,0-10,5, cobalto - 0,1-5,5, nidbio - 0,4-1,3, ferro -
ndo mais do que 0,4, o vanadio - 0,01-0,40, itrio - 0,005- 0,100, bem como niquel e
impurezas inevitaveis.

O teor de niquel na liga ndo faz mais do que 61,5% em peso, e o teor total de nidbio e
vanadio esta relacionado como se segue: (% Nb) + (% V) = 0,6-1,5.

EFEITO: maior resisténcia da liga e aplicabilidade para reparagdo de proteses e de

porcelana sem acumulacdo com o nivel mantido plasticidade, valores TCLE e forca de
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metal o composto de metal, resisténcia a corrosdo e também para a fabricacdo de
adaptabilidade na producao de préteses: propriedades de fundicéo, trabalhabilidade,

polimento.

RESUMO CN102002613

A invencdo revela uma porcelana material da liga Co-Cr para odontologia,
compreendendo 0s seguintes elementos quimicos em porcentagem em peso: 60-62
por cento dos Co, 25-27 por cento de Cr, 4-5 por cento de Mo, 6-8 por cento do W ,
0,2-0,8 por cento de Ti, 0,1-0,5 por cento de Si, 0,2-0,7 por cento de Fe e 0,5-1,0 por
cento de Mn. O material de liga de Co-Cr de porcelana da invengao tem as vantagens
da dosagem adequada, dureza e resisténcia a abrasdo, o desempenho estavel e
favoravel usinabilidade e esta adaptada para os tecidos duros e moles da cavidade

oral.

RESUMO BG104791

A liga tem melhorado de moldagem e as propriedades mecéanicas.

A composicao compreende 0s seguintes componentes, em peso.

%: Co ou Ni 55,0-80,0

Cr 18,0-32,0

Mo 3,0-12,0

SieMn0,1-2,0

La203 e / ou CeO2 de 0,1 a 1,0 boretos de metais de transi¢ao do grupo V-Vl de 0,1 a
5,0 W e opcionalmente de 2 a 13.0s componentes da mistura, com tamanho médio de
até 30 m, sdo homogeneizados na presenca de carbono contendo-os liquidos, de
preferéncia, mistura de éter de petroleo, benzeno e extracdo, apds o qual a mistura é
seca a 39-60 graus C e é pressionada em espacos em branco com for¢ca de pressao de
1 a 10 e é t/cm2 sinterizados sob vacuo ou em meio de protecdo de Ar ou H2. Do
blanks coroas, pontes, proteses esqueleto e outras estruturas de odontologia sao
produzidos sobre a qual (porcelana) revestimentos ceramicos sao feitas. 9

reivindicacoes.
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RESUMO CN103083094

A invencdo proporciona um método de fabrico de um total de ceramica pés-nucleo
integrado personalizado e clinica da odontologia. O método de fabricagdo é
caracterizado por um scanner visivel de alta precisdo e de curto comprimento de onda
€ adotado e usado diretamente para a digitalizacdo intra orais dentes defeituosos
submetidos a preparo do canal radicular, o incisivo central protese projeto CAD / CAM
(Computer Aided Design / Computer Aided Manufacturing) € adotado, o projeto de
integracdo do pos e do nucleo é realizado, e entdo o projeto método back-corte incisivo
€ realizado para realizar o projeto do todo-cerdmica poés-and-core integrado, e
equipamentos de processamento de controle numérico é adotado e usado para
transformacéo, a fim de realizar o fabrico da ceramica pura pés-e-nucleo.

RESUMO US6384099

Um método e sistema sdo divulgados para a cura de materiais poliméricos, incluindo
compositos dentarios. De preferéncia, a luz modulada é utilizada para controlar a
formacéo de cadeias de polimeros no material polimérico de modo a que um material
polimérico curado que tenha as caracteristicas fisicas desejadas para a sua funcgéo
pretendida € formada. A formacédo de polimeros de cadeia curta e de cadeia longa a
partir de monémeros no material polimérico € iniciada e controlada utilizando uma fonte
de luz com um comprimento de onda adequado para um ou mais iniciadores

encontrados no material polimérico.

RESUMO GB1032272

Uma liga a base de prata, para utilizacdo na producédo de composi¢cdes de enchimento
de plastico dente quando triturado com mercurio, consiste TABS:1032272/C6-C7/1 > o
equilibrio, para além de impurezas inevitaveis, sendo de prata na gama de 80-99,5%.
Acima de 1% (com base no peso total da liga) dos metais de Pt e Pd, podem ser
substituidas por Rh e / ou Ru e/ ou Ir e / ou o 6smio e até 0,5% (com base no peso
total de a liga) dos metais de base, pode ser substituido por Nie /ou Coe/ou Cre/
ou Si. A liga pode ser triturada mecanicamente, ou a liga fundida pode ser pulverizada,
por exemplo, a partir de um macarico de arco de plasma em um liquido (por exemplo,

agua).A liga pode também ser preparada sob a forma pulverulenta, por deposicao
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catodica a partir de uma solucdo de compostos adequados ou por precipitagdo a partir

de tal solugdo. O tamanho de grao de preferéncia € inferior a 0,2.

RESUMO RU2354740

CAMPO: metalurgia.

SUBSTANCIA: aco contém carbono, silicio, manganés, cromo, niquel, molibdénio,
nitrogénio, ferro e aditivos inevitaveis, a seguinte relacdo de componentes,% em peso:
0,1-0,2 carbono, silicio 1,3-2,5, 1,0-2,5 manganés, cromo 19,0- 25,0, niquel 15,0-23,0,
molibdénio 2,5-5,5, nitrogénio 0,04-0,15, ferro e aditivos inevitveis - o0 resto.
Equivalentes de austenita e ferrita relacionados seguindo dependéncia
Aequ/FequéNO0.85, onde Aequ =% Ni 30% C 27% N 0,5% Mn, Fequ =% Cr +% Mo
1,5% Si. » EFFECT: aco endurecimento, &, desde que recebendo de forma estavel
estrutura austenitica, antimagnético com a manutencao da estabilidade de corroséo e

nao toxico na cavidade oral, de fabrico a fabricacdo de protese dentaria.

RESUMO CN101229101

O invento pertence a uma area de preparacao e aplicacao de tecnologia de material de
porcelana no campo de reparacdo boca, em particular a um meétodo de preparacdo de
um material de porcelana grados com cromo niquel como um chdo de metal. Um p6 de
porcelana que leva leucite como uma fase crystalling principal € sintetizado e a
percentagem em peso dos componentes do pé refere-se 66,67 por cento de SiO2,
16,57 por cento de Al203, 12,81 por cento de K2, 2,64 por cento de Na2SO, e 0,89 por
cento de outros. Graduados ajustando os componentes sdo adicionados, em que 0 pé
de porcelana e a percentagem em peso dos componentes refere-se a de 30 a 40 por
cento de Ni, 10 a 20 por cento de cromo, de 0 a 10 por cento de NiO e de 40 a 50 por
cento de Cr,03. O p6 de porcelana adicionado com o0s componentes de ajuste
graduados é moldado com um método de acumulacdo de camadas e é aglomerado. O
componente graduado de material de porcelana preparada € caracterizada por aliviar o
estresse de calor entre 0 ouro e porcelana e melhorar a intensidade, e estabelece uma

base para a aplicacao clinica de porcelana boca de reparacao.
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RESUMO BG110193

O método e a composicdo sao utilizados para a producéo de produtos de carboneto de
boro aplicados baseadas na metalurgia, processamento de metal, o dentista, 0
equipamento nuclear, a industria militar, etc Os produtos que tém alta densidade
fornecendo parémetros fisicos e mecanicos maximos. O método consiste na
homogeneizacdo do carboneto de boro em pd com aditivos de ativacdo de, pelo
menos, um carboneto de metal de transicdo, selecionadas a partir do grupo que
contém Ti, Zr, Hf, V, Nb, Ta, Cr, Mo, W, de moldagem e de sinterizacdo sem aplicacao
de pressdo. De acordo com o invento, AlV12 boreto de aluminio pode ser utilizado
como aditivo também, e a mistura de carboneto de boro e os aditivos de ativacdo é
sujeito, simultaneamente, a um tratamento mecanico intensivo e homogeneizagédo no
dispositivo de moagem de alta energia, e nomeadamente moinho centrifugo do tipo
planetario, por um periodo de 4-6 h. Depois da moldagem, os produtos com a forma
desejada, sdo submetidos a sinterizacdo de fase Unica a temperatura degreess 2100-
2300. A invencdo também diz respeito & composi¢cdo para a producdo de materiais
sélidos com base em carboneto de boro que contém aditivos de ativacdo a
sinterizacdo, de pelo menos um carboneto de metal de transicdo, selecionadas a partir
do grupo que contém Ti, Zr, Hf, V, Nb, Ta, Cr, Mo , W. Em conformidade com a
invencgdo, a composi¢do contém ativando aditivo boreto de aluminio AIB12 na seguinte
proporcdo de componentes: carboneto de metal de transicdo de 1 a 45% em massa,
boreto de aluminio AlV12 de 1 a 15% em massa de carboneto de boro e V4S uso

descansar a 100% em massa.

RESUMO JPH06189976

PROPOSITO: Para obter um belo aspecto garantir uma elevada resisténcia por
formacéo de um suporte para corre¢do dentéria, de modo a ter uma superficie voltada
para os dentes, um par de superficies laterais e superficies laterais do mordente
ligados a estas superficies laterais emparelhadas, e revestindo as superficies laterais
do mordente dental com terra-pot.

CONSTITUICAO: Este suporte 10 para corre¢éo dentaria tem uma almofada de apoio
11, um par de asas coladas 12, 14, além de um suporte 16, e é feita de metais tais

como ligas de Cr-Ni, aco inoxidavel e semelhantes. As paredes laterais 30, 40 séo
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feitos de um dos lados de cada asas coladas 12, 14, para revestir as superficies
laterais de cada mordente ligado asa 12, 14 com dentério terra-pot P. Este
revestimento € feito com pasta de pé de terra pote de agua , depois de cobrir todas as
areas nao-revestimento com vinculo ou qualquer outro agente blindagem. Exceto para
a ligacdo, ou de qualquer outro agente de blindagem, este suporte € feito através da
aplicacdo de um tratamento térmico, a cura e arrefecimento, cuja espessura é de
0,001-0,010 polegadas.

RESUMO JP2007270330

Problema a ser resolvido: para proporcionar uma chapa de aco, que é superior em FB
trabalhabilidade e ainda mais em moldabilidade, apds a etapa de trabalho FB, e
proporcionar um método de fabrico.

SOLUCAO: Um material base de ago tem uma composicéo que compreende, em % em
massa, de 0,1-0,5% de C, 0,5% ou menos de Si, 0,7-2,0% Mn, 0,03% ou menos de P,
0,02% ou menos de S, e com o equilibrio Fe impurezas inevitaveis tem uma estrutura
em que um didmetro medio de particula de ferrite € de 1 a 10 (mp) m, de uma taxa de
esferoidizado de carbonetos é de 80% ou mais, e uma quantidade S <SB> gb </SB>
de carbonetos nos limites dos graos de ferrite definido pela expressédo de S <SB> gb
</SB> (%) = Como <SB> em </SB>/ (S <SB> em </SB> + S <SB> em </SB> )} * 100
€ mais de 40% e tem uma dureza tal que a diferenca entre a dureza significativo na
regido entre a superficie e uma porcédo de fundo de 10% da espessura da chapa e de
dureza média, numa parte central da espessura da placa é de 5 a 20 pontos por
dureza Vickers HV. As placas de aco podem também incluir 0,2 a 1,5% de Mn e mais
um ou dois elementos selecionados a partir de Cr e Mo, para que o teor total de Mn,
Cr, Mo e Al pode ser inferior a 5,0%.COPYRIGHT: (C) 2008 JPO e INPIT.

RESUMO CN101229100

A invencao refere-se a um dente de zirconia / leucite porcelana p6 compdsito e a um
método de preparacdo da mesma. O material inclui os seguintes componentes: de 50 a
60 por cento de SiO2, 10 a 20 por cento de Al203, 16 a 30 por cento de K20, de 2 a 5

por cento de Na20O e de 2 a 15 por cento de ZrO2. O método de preparacdo do material
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esta relacionada com: selecionando um mineral feldspato de potassio em p6 do
primeiro grau, a adicdo de uma certa quantidade de cloreto de potassio, nanébmetro
corpo zirconia tetragonal po e etanol para misturar uniformemente num moinho globo e
a aquisicdo de um po6 de matéria-prima ap6s a secagem coloca¢édo do pé da matéria-
prima num cadinho para calcinar a uma temperatura de 1000 a 3000 °C durante 30 a
90 minutos, arrefecendo naturalmente e adquirir o p6 de porcelana composto zirconia /
leucite com um didmetro de gréo de 10 a 30Mum apds trituracdo da matéria-prima
através de moagem. As fases cristalizacdo da zircénia e da leucite no pé de porcelana
séo distribuidas uniformemente. O coeficiente de dilatagdo térmica do po € (12 a 16)
multiplicado por 10 <-6> K e a intensidade anti-flexdo do p6 é de 90 a 130 MPa. A
invencao também se caracteriza pela boa propriedade adesiva de cor e propriedade de
alta tenacidade de fratura, etc, e estabelece uma base para a aplicacdo clinica da boca

porcelana reparagao.

RESUMO W02011149101

E divulgado um p6 de metal a ser utilizado na sinteriza¢do seletiva com a qual um
objeto em forma tridimensional pode ser produzido, o metal em p6, sendo composto de
uma mistura em po contendo pos feitos de componentes de metal de endurecimento
por precipitacdo. Em particular, o p6 de metal revelado ndo contém, como o seu
principal componente, um pé em que um componente a base de Fe e um componente
a base de Ni ter sido ligado em conjunto, mas que contém um componente em po a

base de Fe e uma a base de Ni componente em p6 na forma de pés separados.

RESUMO EP2465463

O método envolve o fornecimento de um corpo de base em forma de haste
rotativamente simétricas (300) rotativo e trituracdo do corpo de base. O corpo de base
€ polida durante a sua rotacdo, em que o corpo de base tem diametro de 9,5 mm. O
corpo de base é moido, onde o corpo de base compreende cobalto-cromo liga com a
norma DIN EN ISO 6506-1. Os dados para a producdo de pecas de proteses dentarias
€ recebido. O corpo de base é fixada sobre uma mesa de mudanca de direcéo (400)
por um dispositivo de fixacdo (410), onde de moagem rotativo, moagem e de polimento

e 0 corpo de base sdo executados com precisdo de trés micrometros. Reivindicacfes
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independentes também estdo incluidos para o seguinte: (1) um produto de programa
de computador que compreende um conjunto de instrugdes para realizar um método
para a producdo extra-oral de pecas de protese dentaria (2) um dispositivo para a

producéo extra-oral de pecas de proteses dentarias.

RESUMO CN101283953

A presente invencdo refere-se a utilizacdo de uma liga de cobalto-cromo para o fabrico
de uma protese dentéria. A liga contém: 43-68% em peso de cobalto, cromo 12-30%
em peso, 8-25% em peso de tungsténio, 0-13% em peso de ferro, 0-30% em peso de
manganés, 0-10% em peso molibdénio, 0-5% em peso de pelo menos um dos
elementos aluminio, tantalo, rénio, de titdnio e menos de 0,1% por peso. A protese
dentaria com trabalhabilidade favoravel e uma baixa taxa de corrosdo € obtida por
fabrico da prétese dentaria, por meio de uma soldadura a laser e / ou o processo de

sinterizagao.

RESUMO DE10231737

Liga elenco Dental contém (em peso0.%) 25-35 Cr, Mo 2-6, 3-12 W, 0,8-1,5 de Si, até
0,3 Mn, 0,1-0,35 N, menos de 0,1 de Ni, 0,2-1,5 Ta, impurezas inferior a 0,1 e um saldo
de Co. Uma reivindicacdo independente esta também incluido para um processo para

a producao da liga de molde dentério de fundi¢do continua.

RESUMO DE19815091

Um modelo de fundi¢édo para fundi¢do de ligas dentais, € constituido por:.. 20- 35% em
peso de cromo (Cr), 4-8% em peso de molibdénio (Mo), <= 3% em peso, de silicio (Si),
0,05-1,2% em peso de tantalo (Ta), niébio (Nb) e / ou de tungsténio (W), com <= -0,5
em peso.% cada de Ta, Nb e / ou W, <= 0,3 em peso.% de carbono (C), 0,05-0,4 em
peso. % de azoto (N), <= 3 em peso0.% de ferro (Fe), <= 3 em peso0.% de manganés

(Mn), 1 em peso.% de todas as impurezas, e o restante de cobalto (Co).

RESUMO DE4123606
A liga de Co-base ainda ndo tem acima 0.05wt.% De C, ndo superior a 0,3% de Mn,
0,9-1,8% de Si, acima de 0,15% de N, 22-25% de Cr, 6,5-8% de Mo, 4 -6% de W, e
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0,15-0,35% de terras raras. Utilize / VANTAGEM - A liga é usado para preparar coroas,
pontes ou pecas fundidas, esp. lancando em 1430-1480 graus. C (reclamado), em
odontologia. A liga tolera repetidos aquecimento sem deterioracdo da micro-estrutura
ou afetar a forga ou a resisténcia a corrosédo, € biocompativel, pode ser gravado em
ebulicdo agua régia (1 pt HNO3 + 3 pts.HCI), e é facilmente trabalhado sem precisar de
um Atmosfera de protecdo ou fundi¢cdo no vacuo. O coefft. de expansao térmico a 25
500 graus. C néo esta acima de 14,3 x 10 energia (-6) graus. K (néo inferior a 13,8 x 10
energia (-6) graus.K) a liga € esp. adequado para uso com ceramica (coefft. De
expansao térmica cerca de 13,7 x poténcia 10 (-6) graus. K), dando um risco reduzido
de fendas ou de deslocamento da estrutura metalica subjacente nos ciclos de calor /

frio para que préteses dentérias estao sujeitas.

RESUMO US5039574

O invento diz respeito a uma protese revestida com ceramica em que a estrutura de
metal compreende uma liga contendo, cada um, em percentagem em peso: 0-0,4 de
carbono, 0,1 a 5,0 de silicio, 0,01-8,0 manganés, 25 a 35 de cromo, 1,0-8,0 molibdénio,
0,1 a 5 niébio, 0-0,3 de niquel, 0 a 1,0 de ferro, sendo o restante de cobalto e

impurezas resultante das condicdes de fabricacéo.

RESUMO US4714468

Uma dispersdo reforcada liga de cobalto-cromo-molibdénio produzido por gas de
atomizagcdo contendo uma dispersdo de oOxido de multa, e caracterizou-se, apds a
fabricacdo do gas de atomizacdo, a transformacao termomecénica e ap0s exposi¢ao a
alta temperatura, por uma excelente resisténcia a corrosdo, elevada resisténcia a
fadiga, de alta temperatura e alta ductilidade estabilidade um processo para a

producéo da referida liga de proteses e formado a partir da referida liga.

RESUMO GB2145117

A protese dentaria compreende uma base de uma liga metélica resistente a corroséo,
duravel e uma camada decorativa externa é feita de um material mais duro do que a
base e compreende um ou mais compostos selecionados de entre os nitretos,

oxinitretos, carboxynitrides, cyanonitrides, e oxidos de metais da familia o subgrupo
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subordinado do Grupo IV do sistema periédico. De preferéncia, Ti e Zr. A razdo de
espessura da camada decorativa externa a base € 1:10-200 respectivamente. No caso
em que a base compreende uma estrutura de membros soldados feitos de uma liga

by

metalica resistente a corrosdo duradouro, a zona de juncdo soldada ou de toda a
estrutura € revestida, por galvanoplastia ou técnica de vacuo, com uma camada
adicional de cobalto, niquel, cromo molibdénio, ou de zircénio, ou nitretos de cromo ou
molibdénio. A razdo de espessura da camada adicional para a camada decorativa
externa é 0.5-1:1 respectivamente. Depois disso, a camada decorativa externa €&

depositada pela técnica de vacuo.

RESUMO US4451236

A prétese dentaria compreende uma base de uma liga metélica resistente a corroséao e
resistente, pelo menos, uma camada decorativa externa. A camada decorativa externa
é feita de um material mais duro do que a base e compreende, oxinitretos, nitretos,
carboxynitrides cyanonitrides e / ou 6xidos de metais do subgrupo subordinado do
Grupo IV do sistema periodico. A razdo de espessura da camada decorativa externa
para a base é igual a 1:10-200 respectivamente. No caso onde a base da protese
dentaria compreende uma estrutura de membros soldados a partir de uma liga metélica
resistente a corrosao, duravel, o método para o fabrico da prétese dentéria
compreende o fabrico de base por meio de membros de solda da protese dentéria a
partir da referida liga em uma estrutura integrada. Em seguida, a zona de juncéo
soldada ou de toda a estrutura € revestido, por galvanoplastia ou técnica de vacuo,
com uma camada adicional de cobalto, niguel, molibdénio, cromo ou de zircénio, ou de
nitretos de cromo ou de molibdénio. A razédo de espessura da camada adicional para a
camada decorativa externa € igual a 0.5-1:1 respectivamente. Depois disso, a camada

decorativa externa € depositada pela técnica de vacuo.

RESUMO EP1568472
Metélica e / ou de produtos ndo-metalicos (3) sao feitas por aplicagdo de uma (5) da
camada de material por camadas utilizando um feixe de alta energia, controlado por

computador, de preferéncia a laser (7) ou por feixe de elétrons.
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O feixe irradia posicbes do material muitas vezes em cada caso. - A fabricacdo de
metal e / ou produtos ndo-metalicos por sinterizacéo de forma livre e / ou fusdo envolve
a aplicacdo de camada de material usando o computador controlado por feixe de alta
energia, em especial a laser ou feixe de elétrons.

O feixe irradia posicdes predeterminadas dos materiais muitas vezes em cada caso, de
preferéncia vezes (m), em que (m) € um numero inteiro maior que 1. Cada uma das
posicdes € inicialmente aquecida durante a primeira irradiacdo até uma temperatura
abaixo do ponto de fusdo (Tmelt) do material e durante o0 mesmo irradiagdo até uma
temperatura acima Tmelt e esta completamente derretido sobre a espessura da
camada, de tal maneira que o material funde a posi¢cdo de uma camada por baixo. Uma
reivindicacdo independente também esta incluido para um aparelho (1) para fazer
metalica e / ou produtos ndo metalicos compreendendo fonte de feixe para a geracao
de feixe plataforma para receber um material que pode ser aplicado em camadas e um

controlador para controlar o raio.

RESUMO EP1696044

Chama em ligas compreende (% em peso) de cobalto (55-65), cromo (20-30),
tungsténio e / ou molibdénio (a soma do teor em peso de molibdénio e de metade do
teor em peso de tungsténio é de 4 - 12), gélio (2-4), o silicio (0-2), manganés (0,05-
1,9), nitrogénio (0-0,4), carbono (0-0,2) vanadio, niobio, tantalo, ferro, titanio, zirconio,
hafnio (no total 0-5) niquel (0-0,1) metais do grupo da platina, rénio, ouro, prata e
cobre, no total (0-0,09) e outros metais, semi-metais e impurezas (0-1).

Uma reivindicacdo independente também esta incluido para com ceramica revestida
restauracdo dental, compreendendo uma estrutura dental da liga inventivo, e uma
ceramica dentaria queimado para a estrutura dental ter um coeficiente de expansao
térmica de 13x10-6> / (graus) K de 15x10-6 >/ (graus) K.

RESUMO W02004042098

O objetivo da invencéo € o de melhorar a resisténcia a ruptura de uma liga de fundicao
dentéria, evitando a referida liga de fundicdo dentaria de se tornar demasiado duro. O
referido objetivo é atingido por uma liga de molde dentario compreendendo

essencialmente de 25 a 32 por cento em peso de Cr, 8 a 12 por cento em peso de W,
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0,05-0,4 por cento em peso de um ou varios elementos do subgrupo 4 e / ou 5 do

periddica sistema de elementos, impurezas relacionados a producéo e cobalto.

RESUMO BRPI 0800664-4

A andlise dos documentos acima demonstra que, alguns deles foram depositados em
varios paises. Esta ultima referéncia nacional € uma definicdo bem préxima do estado
da técnica encontrado nos demais documentos, onde se tem alguns elementos
guimicos utilizados nestas proteses, com definicdes quantitativas semelhantes aquelas
definidas no pedido de patente a nGs apresentado, além de ser descrita a sinterizacao
a laser; no entanto, ndo descreve, a exemplo dos demais, um tratamento de
esferoidizacdo nas condi¢cdes apontadas no pedido de patente que referencia essa
pesquisa; ndo estando demonstradas também as demais etapas do processo, ou seja:
a) Obtencdo de liga metalica de Co-Cr-Mo de alta pureza obtida por fundi¢do
convencional, ou seja, diferentes composicdes, contendo Co-Cr e podendo ou nao
conter Mo.

b) criagdo de cavacos a partir da usinagem, em maquinas operatrizes, desta liga, Essa
etapa gera tamanhos de particulas abaixo de 1,0mm.

c) Posteriormente, € feita a limpeza destes cavacos, utilizando decapagem quimica.

d) Na sequéncia, € promovida a secagem em estufa, em temperaturas variaveis entre
60°C e 120°C.

e) A proxima etapa € a moagem de alta energia, preferencialmente em vacuo ou
atmosfera inerte, levando as particulas a uma reducdo para tamanhos variando entre
0,05um e 250pum.

f) Feito isso, se realiza a separacdo granulométrica das particulas, por tamanho,
mediante de esteiras de diferentes malhas.

g) Na proxima etapa, é realizado tratamento térmico de esferoidizacdo utilizando
atmosfera inerte ou vacuo, em temperaturas entre 600° C e 1500° C, por tempos
variaveis entre 0 e 5h. Com isso, se obtém a esferoidizacao superficial, devido a maior
difusdo superficial das particulas.

h) Por fim, se promove a fragmentagdo superficial e separacdo granulométrica,
mediante uso de sistema vibratorio de peneiras com conjunto de peneiras de diferentes
malhas.
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ANEXO 3 — CONTEUDO DO DEPOSITO

OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA

BREVE APRESENTACAO

Trata a presente solicitacdo de Patente de Invencdo de OBTENCAO DE POS
ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Co-C r, Co-Cr-Mo e Ni-
Cr, PARA APLICACAO ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA
ENERGIA, particularmente a invengéo se refere a obtencdo de pos esferoidizados das
familias de ligas apresentadas, os quais apresentam a particularidade de se
apresentarem como pos com formatos regulares, permitindo o uso para obtencédo de
ligas odontologicas, com vantagens em relacdo aos pos metalicos obtidos
tradicionalmente.

CAMPO DE APLICACAO

Os pos esferoidizados resultantes da presente invencdo possuem aplicagédo
particular no segmento odontolégico.

ESTADO DA TECNICA

O processo mais utilizado nesta técnica € a atomizacdo dos pdés metélicos,
processo esse que agrega alto custo.

Por outro lado, ligas metélicas a base de Co-Cr-Mo sao amplamente difundidas
na odontologia devido as suas caracteristicas de resisténcia a corroséo,
biocompatibilidade e resisténcia mecanica. O processo usual de fabricacdo de infra-

estrutura de proteses dentarias metalicas se baseia na fundicdo dessas ligas em molde
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de gesso que reproduzem as caracteristicas do dente do paciente, personificando a
prétese criada. Mais recentemente, a técnica de prototipagem de préteses por
sinterizagcdo a laser seletiva, vem sendo identificada como uma alternativa ao processo
de fundicdo com vantagens relacionadas a precisdo das proteses confeccionadas além
de reducdo no tempo de fabricacdo. A matéria-prima base para fabricacdo de
estruturas de proteses por sinterizagdo a laser € o p6 metéalico quimicamente similar as
ligas propostas.

Tecnicamente, o processo de obtencdo de pos para criacdo de ligas
odontoldgicas jA € conhecido do estado da arte, porém, sendo a moagem de alta
energia conhecida ha décadas. Esta técnica cria particulas de tamanhos variados, em
tempos muito pequenos, porém tem como dificuldade a morfologia dos pos
desenvolvidos, normalmente irregulares.

Por outro lado, pos obtidos por moagem de alta energia possuem granulometria
irregular, o que inviabiliza seu uso em processos de sinterizagdo a laser, ou
compactacdo de blocos para pré-sinterizacdo, o que exige controle da distribuicdo de
particulas de um lote e da morfologia das mesmas.

E conhecido do estado da arte o documento BRPI 0705391-6 A2, depositado
em 26/10/2007, sob o titulo de “PREPARAGAO DE LIGAS METALICAS DE “NiQUEL-
CROMO E COBALTO-CROMO” NA FORMA EM PO E/OU GRANULAR PARA
PROTESE ODONTOLOGICA”, que descreve uma patente de ligas para protese
dentéria na forma de p6 e/ou granulada. Descreve o pedido que a mesma € obtida de
dois métodos: a) por moagem de alta energia (MAE), utilizando pds elementares ou
pré-ligas dos elementos componentes da liga e, b) por preparacdo da liga por fusédo

dos componentes e atomizacdo a agua, gas inerte ou ar. Os processos descritos
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resultam em ligas na forma de pos ou granulos, sendo as referidas ligas utilizadas em
préteses dentarias; para uso em laboratorios de proteses odontologicas, permitindo ao
protético utilizar quantidades mais proximas das necessarias em relacdo ao uso
fornecido pela fundicdo de precisdo. Estes processos resultam ligas na forma de pés
ou granulados que variam de 0,1 mm até 3 mm, esclarecendo, ainda, que estas
variacbes devem ser ajustadas por alteracdes nas variaveis de cada processo,
moagem de alta energia (MAE) ou atomizag&o.

Outro documento conhecido do estado da técnica € o BRPI 01002077-2 A2,
depositado em 18/03/2010, intitulada “BIOMATERIAIS — COMPOSICAO QUIMICA DE
LIGAS METALICAS DE CO-CR (COBALTO CROMO) E NI-CR (NIQUEL CROMO) —
PARA PRODUCAO DE COMPONENTES DE USO EM ORTOPEDIA, NA
ODONTOLOGIA, SE ESTENDENDO A DIVERSOS SETORES DA INDUSTRIA,
DENTRE A AUTOMOBILISTICA”, que consiste, essencialmente, na composi¢io
guimica de metais elementares para fabricacdo e producdo de leigas metalicas de Co-
Cr, sendo a composi¢cdo quimica caracterizada por % em peso cobalto 55% a 65%;
cromo 22% a 29%; tungsténio 8% a 12%; nidbio 1,4% a 2,0%; vanadio 1% a 1,9%;
silicio 0,30% a 0,80%; molibdénio 0,75% a 0,90%; ferro 0,45% a 0,60% e titanio e liga
de Ni-Cr, cuja composicdo quimica consiste em % em peso, cuja base € o niquel,
distribuido em (niquel, cromo, molibdénio, titanio, nidbio, aluminio), sendo niquel entre
73,0% a 79,5%, ni6bio entre 2,0% a 3,0%, aluminio entre 2,0% a 2,70%, a serem
produzidas na forma de pd e/ou granulada em pastilhas cilindricas, com os seguintes
processos de obtenc&o: a) por preparacao da liga pelo processo de atomizacao a
agua, gas inerte ou ar, e, b) por fundicdo de precisdo, sendo as ligas metalicas

utilizadas em préteses ortopédicas, odontoldgicas e na industria automobilistica.
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DA INVENCAO

A proposta da presente invencdo € a obtencdo, a partir de uma liga de alta
pureza produzida por fundi¢cdo (tarugo), pos com formatos regulares, por moagem e
subsequente tratamento de esferoidizacéo superficial das particulas.

A opcédo por familias de ligas a base de Co-Cr, Co-Cr-Mo e familias de ligas a
base de Ni-Cr se deve ao fato de que ndo muito dicteis, o que se mostra positivo no
sentido de reduzir o tamanho das particulas com eficiéncia por moagem de alta
energia.

Para a obtencdo dos poés esferoidizados, conforme a presente invencao,
algumas etapas sao requeridas:

- obtencéo de liga metalica das familias a base de Co-Cr e Co-Cr-Mo, ou Ni-Cr, de alta
pureza obtida por fundicdo convencional, definidas em (%peso);

- criagdo de cavacos a partir da usinagem desta liga;

- limpeza dos cavacos utilizando decapagem quimica;

- secagem em estufa, em tempo e temperatura predeterminados;

- moagem de alta energia, preferencialmente em vacuo ou atmosfera inerte;

- separacao granulométrica por tamanhos de particulas;

- tratamento térmico de esferoidizacdo utilizando atmosfera inerte (argbnio, hélio, etc)
ou vacuo, em temperatura e tempo predeterminados;

- fragmentacgédo superficial e separacdo granulométrica.

Conforme pode ser constatado, a moagem de alta energia ja é conhecida do
estado da técnica, conforme mostra o documento anterior BRPI 0705391-6 A2
apontado, bem como o processo de obtencdo de pds para criacdo de ligas

odontolégicas; no entanto, o grande problema, que é sanado pela presente invencgao,
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reside na granulometria irregular dos grdos. Para tanto, o processo de obtencdo
desenvolvido nesta invencdo possui etapas nao presentes NOS pProcessos
convencionais, além de levar a morfologia irregular das particulas, comum em pos
moidos, ser compensada por tratamento térmico de esferoidizacdo da superficie das
particulas. Outro aspecto, € que elimina a necessidade de atomizacdo de pos
metalicos.

No documento BRPI 01002077-2 A2 sé&o citadas ligas de Co-Cr e de Ni-Cr; no
entanto, a obtencdo segue, essencialmente, os métodos de a) por preparacdo da liga
pelo processo de atomizagcdo a agua, gas inerte ou ar, e, b) por fundicdo de preciséo,
sendo as ligas metdlicas utilizadas em proteses ortopédicas, odontolégicas e na
indUstria automobilistica. Estes métodos se diferem totalmente da sequéncia de
obtencdo proposta na presente invencdo, onde o grande diferencial reside na
granulometria regular dos graos, a sequéncia de etapas associada ao tratamento
térmico de esferoidizacgéo.

VANTAGENS DA INVENCAO

A OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGAS A
BASE DE Co-Cr, Co-Cr-Mo e Ni-Cr, PARA APLICACAO ODO NTOLOGICA,
OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, objeto desta solicitagcdo de Patente,
apresenta, em relagdo aos meios do estado da técnica, as seguintes vantagens:

- 0 processo de moagem de alta energia gera alta reatividade do p6 devido a criagédo
de estruturas em escalas hanométricas;

- reduz consideravelmente a temperatura final de sinterizag&o do produto final,

- reduz o custo de fabricacdo dos pds, pois elimina a necessidade de um atomizador de

pos metalicos;
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- a morfologia irregular das particulas, comum em pods moidos, é compensada por
tratamento térmico de esferoidizacdo da superficie das particulas.

DESCRICAO DAS FIGURAS

A invencao sera, a seguir, descrita em todos os seus procedimentos, sendo que,
a titulo meramente ilustrativo, é descrito um procedimento experimental realizado com
cavacos da liga Co-Cr-Mo, sendo estas etapas representadas, de forma a elucidar a
invencao, de maneira nao restritiva, de acordo com as figuras anexas, nas quais estao
representadas:

Figura 1. mostra as etapas do processo de obtencédo em diagrama de blocos;

Figura 2: apresenta os difratogramas de raios x dos pds moidos em diferentes
tempos, de acordo com o procedimento experimental realizado e exemplificado nesta
invencao;

Figura 3: mostra o gréafico tamanho de cristalito X tempo de moagem, de acordo
com o procedimento experimental da invencao;

Figura 4: mostra a morfologia dos pds obtidos por microscopia eletronica de
varredura em diferentes tempos de moagem.

DESCRICAO DETALHADA

A OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A
BASE DE Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr, PARA
APLICACAO ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA,
objeto desta solicitacdo de Patente de Invencéao, se aplica as familias das ligas a base
de Co-Cr, Co-Cr-Mo e familias das ligas a base de Ni-Cr, as quais possuem, segundo
constatado pelo inventor, as caracteristicas de compatibilidade para receber o

processo de obtencado dos pés esferoidizados, dentre elas a ductibilidade.
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A invencao consiste nas seguintes etapas:
- (1) obtencéo de liga metalica das familias a base de Co-Cr e Co-Cr-Mo, ou Ni-Cr, de
alta pureza obtida por fundigdo convencional, definidas em (%peso);
-(2) criacdo de cavacos a partir da usinagem desta liga;
-(3) limpeza dos cavacos utilizando decapagem quimica;
-(4) secagem em estufa, em tempo e temperatura predeterminados;
-(5) moagem de alta energia, preferencialmente em vacuo ou atmosfera inerte;
-(6) separacédo granulométrica por tamanhos de particulas;
-(7) tratamento térmico de esferoidizacao utilizando atmosfera inerte (argbnio, hélio,
etc) ou vacuo, em temperatura e tempo predeterminados;
-(8) fragmentacao superficial e separacdo granulométrica.

Quantitativamente, as porcentagens dos componentes das ligas definidas na
etapa (1) possuem 0s seguintes valores:
Ligas de Co-Cr e Co-Cr-Mo (% em peso):
- Co: 60 a 80%;
- Cr: 15 a 40%;
- Mo: 0 a 15%;
W: de 0 a 10%;
Ni, Si, Fe, Mn, N, C: 0 a 1%
- Co: balanco das composicoes:
Liga de Ni-Cr (% em peso):
- Ni: 50 a 90%;
- Cr: 10 a 40%;

- Si, Fe, Mn, N, C: 0 a 2%.
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A etapa (1) consiste na obtencdo de liga metalica de Co-Cr-Mo de alta pureza
obtida por fundicdo convencional, ou seja, diferentes composi¢cdes contendo Co-Cr e
podendo ou n&o conter Mo (observar que a sua aplicacdo qualitativa comeca em zero);
ou ainda uma liga a base de Ni-Cr. Cabe aqui salientar que as ligas Co-Cr possuem
fragilidade parcial o que viabiliza a sua moagem mecéanica sem deformacfes plasticas
severas, de modo a garantir a eficiéncia de moagem.

Tecnicamente, o0 material base empregado como fonte para a obtencdo dos pés
esferoidizados pode incluir, também, metais puros, além dos cavacos provenientes de
ligas fundidas (conforme descrito).

A etapa (2) consiste na criacdo de cavacos a partir da usinagem da liga da etapa
anterior, o que é feito preferencialmente por usinagem, como: torneamento, furacao,
fresagem, etc. Preferencialmente, sdo cavacos de diferentes formas, e possuam
tamanho de particulas abaixo de 1,0 mm, com o objetivo de melhorar o desempenho
da moagem, ndo se descartando o uso de particulas maiores.

A etapa (3) consiste na limpeza dos cavacos mediante uso de decapagem
guimica, fazendo uso de solucdo que elimine possiveis lubrificantes de corte de
usinagem, graxa ou quaisquer residuos gerados durante a usinagem.

A etapa (4) consiste na secagem em estufa do material da etapa anterior, em
temperaturas que variam entre 60 e 120° C, e intervalos de tempo variaveis entre 1
(uma) e 24 (vinte e quatro) horas.

A etapa (5) consiste na moagem de alta energia, a qual é realizada
preferencialmente em vacuo ou atmosfera inerte, visando reduzir consideravelmente o

tamanho e forma das particulas, em tamanhos variados entre 0,05 pm e 250 um. A

moagem de alta energia foi selecionada por gerar fragmentacdo muito rapida, em
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guestdo de minutos. O moinho deste tipo de moagem é preferencialmente planetério;
no entanto, séo viabilizados outros tipos de moagem que resultem em fragmentacéo de
particulas em tempos reduzidos, sendo importante lembrar que os meios moedores
devem ser biocompativeis para evitar possiveis contaminagfes, podendo ser do tipo
esferas, rolos cilindricos, que ndo sofram desgaste durante a fragmentacéo. Os tempos
de moagem de alta energia variam preferencialmente entre 1 minuto a 240 minutos,
podendo se estender entre 1 minuto e 6 (seis) horas. O fato de a moagem de alta
energia ser realizada em atmosfera ao ar, atmosfera inerte ou vacuo tem por objetivo
evitar a oxidagao da liga.

A etapa (6) consiste na separacdo granulométrica por tamanhos de particulas,
utilizando conjunto de peneiras de diferentes malhas, de acordo com a aplicagéo final.

A etapa (7) consiste na no tratamento térmico de esferoidizacdo utilizando
atmosfera inerte (argonio, hélio, etc) ou vacuo em temperaturas entre 600° e 1500° C,
em intervalos de tempo variaveis entre 1 (um) minuto e 12 (doze) horas, visando a
esferoidizacdo superficial, devido a maior difusdo superficial das particulas; as
particulas geradas possuem tamanho preferencial entre 0,1um e 10um.

A etapa (8) consiste na fragmentacdo superficial e separacdo granulométrica,
mediante uso de sistema vibratério com peneiras de diferentes malhas.

O po resultante da invencdo podera ser utilizado na obtencdo de blocos pré-
sinterizados para aplicagédo na técnica CAD/CAM, sempre com o tratamento térmico de

esferoidizagao.
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EXEMPLO DE REALIZACAO DA INVENCAO

A descricdo a seguir relata um procedimento experimental, cuja exemplificacéo
se refere a uma das maneiras de realizagdo da invencdo, com apresentacdo de
resultados e concluséo:

Materiais e Métodos

As matérias-primas utilizadas forma cavacos da liga Co-Cr-Mo norma ASTM F-

1537, utilizada em aplicacbes médicas e odontoldgicas. A composi¢ao quimica global

dessas ligas é apresentada na Tabela 1:

Componente | Liga ASTM F-1537

% em peso

Min Max
Cr 26 30
Mo 6 7
wW
Ni -- 1
Si -- 1
Fe - 0.75
Mn -- 1
N -- 0,25
C - 0,14
Co Balanco p/ 100% | Balanco p/100%

Moagem de Alta Energia

Os cavacos de Co-Cr-Mo foram moidos em moinho/misturador de alta energia
modelo “Fritsch Pulverisette P-5” utilizando os seguintes parametros de processo:
- vasos de carbeto de tungsténio - Co, (225 ml) e esferas também desse material, com
10 mm de diametro;
- velocidade de rotacdo de 200rpm;
- relacdo de massas de esferas para massa de p6 de 6:1.

Jarros e esferas de moagem de WC-Co foram utilizados devido a alta dureza e

resisténcia ao desgaste desses materiais. Essas propriedades reduzem a possibilidade
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de contaminacdo dos pés estudados, a qual poderia alterar as propriedades
pretendidas dos produtos finais.

Os pos pré-misturados foram inseridos no recipiente de moagem e devidamente
acondicionados em uma “glove-box” sob a presenca de atmosfera inerte de argénio. O
manuseio desse material dentro da “glove-box” permite a preparacdo dos pos moidos
com reduzida quantidade de impurezas superficiais. Para este trabalho foi utilizado o
procedimento de curtos descansos a cada 20 minutos de moagem com subsequente
inversdo no sentido de rotagcdo do moinho, para descanso do motor do equipamento.
Este procedimento visa ainda uma melhor homogeneizacédo das amostras, dificultando
a possibilidade da criacéo de “rotas” para as esferas, o que, caso ocorrido, localizaria
0s choques apenas em algumas regides do material.

Caracterizacdo dos pés moidos

As matérias-primas, chamadas de pos de partida, tiveram seus difratogramas
obtidos, utilizando difratdmetro de raios X “Shimadzu XRD6000”, com raios X de
radiacdo Cu-Ka, com filtro de Ni, tensdo de 40 kV, corrente de 30 MA, varredura entre
10° e 85° e aplicando-se passo angular de 0,05° com 2s de contagem por ponto.
Esses parametros séo suficientes para precisdo na deteccdo de alteragOes estruturais
no material analisado. Os picos cristalinos presentes nos pés foram comparados com
microfichas do arquivo atualizado do padrao cristalografico JCPDS [JCPDS 2010].

A partir das analises obtidas por difratometria de raios X foi possivel extrair os
tamanhos de cristalitos, os parametros de rede e os niveis de deformacéo referentes
aos pos de partida. Essas informacdes foram determinadas utilizando o software livre
“PowderCell” usando as informacgOes cristalograficas compiladas por [Pearson e

Calvert 1991], pelo método de refinamento de estruturas cristalinas de Rietveld.
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Foram realizados calculos de tamanhos de cristalitos dos metais puros e apés
moagem desses mesmos pas, na relacdo esfera-p6 de moagem 6:1 nos tempos: 15
min, 30, 45, 60, 105 e 120 minutos, extraindo dados pelo programa “Microcal Origin”,
através da equacdo de Scherrer, que é a mesma equacao utilizada pelo programa

0941

“PowderCell™: G=—"——
B(20)cosP)

Onde G = tamanho de cristalito (A);

A = comprimento de onda dos raios-X utilizado pelo difratometro (8);
B(20) = largura a meia altura extraida do pico no difratograma( radianos);
cosB = cosseno do angulo do pico calculado.

Nesses célculos, foi levada também em consideracdo a contribuicdo
instrumental do equipamento atraves da equacao:

(B(20)ta)’ =(B(28)amosra)” + (B(20)instrumental)”

Onde :
(B(20)w01a1) = largura & meia altura encontrada no difratograma ( radianos);
(B(20)amostra)= largura a meia altura real da amostra a ser utilizada equacéo de Scherrer
(radianos);
(B(20)instrumental)= largura & meia altura provida de interferéncia do instrumento (no caso:
0,0026 radianos).

Os aspectos morfolégicos dos pos de partida e dos pdés moidos, foram
observados por microscopia eletrénica de varredura, em microscépio eletrbnico modelo

“HITACHI T3000".
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Resultados e Discusséao

A figura 2 apresenta os difratogramas de raios X dos pés moidos em diferentes
tempos. Através da observacdo dos picos da fase Co, verifica-se que Mo e Cr estao
em solucdo sodlida com este metal. Os aspectos dos difratogramas indicam uma
reducdo na intensidade dos picos de Co, em funcdo do aumento do tempo de
moagem. Este comportamento indica que ha fragmentacao severa dos pds e se baseia
consideracdo de que esta liga metalica apresenta niveis de fragilidade

O calculo do tamanho do cristalito em func¢éo do tempo, é apresentado na figura
3 e corrobora com esta informacdo. Em 120 minutos de moagem, o tamanho do
cristalito reduz em cerca de 13nm para o cavaco, 6nm apds 120 minutos para 50%
reduzido.

Na mencionada Figura 3 observa-se significativa diferenca entre o cavaco
original (sem moagem) e os aglomerados moidos formados apdés 120 minutos. A
tendéncia de aglomeracdo das nanoparticulas € verificada em todas as condi¢bes de
moagem.

Concluséo

O processo de moagem de alta energia se mostra, portanto, eficiente para liga
Co- Cr- Mo. Os cavacos metalicos sofreram reducdo do tamanho de particula, com
respectiva reducdo do tamanho do cristalito da ordem de 50% em 120 minutos de
moagem. Considerando o estudo preliminar com vista a utilizacdo deste po em
sinterizacdo a lazer seletiva, o processo de moagem permite a aglomeracao
esferoidizada das particulas com reducdo de seu tamanho médio, o que pode ser

constatado na Figura 4.
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1) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE
DE Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni -Cr, PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA,
CARACTERIZADO POR se aplicar as familias das ligas a base de Co-Cr, Co-Cr-Mo e
familias das ligas a base de Ni-Cr, por possuirem caracteristicas de compatibilidade
para receber o processo de obtencdo dos poOs esferoidizados; composto pelas

seguintes etapas:

- (1) obtencéo de liga metélica das familias a base de Co-Cr e Co-Cr-Mo, ou Ni-Cr,

de alta pureza obtida por fundigdo convencional, definidas em (%peso);

- (2) criagdo de cavacos a partir da usinagem desta liga;

- (3) limpeza dos cavacos;

-(4) secagem em estufa, em tempo e temperatura predeterminados;

-(5) moagem de alta energia, preferencialmente em vacuo ou atmosfera inerte;

-(6) separacédo granulométrica por tamanhos de particulas;

-(7) tratamento térmico de esferoidizacdo utilizando atmosfera inerte ou vacuo, em

temperatura e tempo predeterminados;

-(8) fragmentacao superficial e separacdo granulométrica.
2) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR, opcionalmente, serem utilizadas fontes de

metais puros.
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3) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR o processo de limpeza dos cavacos ser
preferencialmente por decapagem quimica.

4) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR as porcentagens da ligas de Co-Cr e Co-Cr-
Mo (% em peso), serem preferencialmente:

- Co: 60 a 80%;

- Cr: 15 a 40%;

- Mo: 0 a 15%;

-W: de 0 a 10%;

- Ni, Si, Fe, Mn, N, C: 0 a 1%

- Co: balanco das composicoes.

5) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR as porcentagens da liga de Ni-Cr (% em
peso) ser preferencialmente:

- Ni: 50 a 90%;

- Cr: 10 a 40%,;

- Si, Fe, Mn, N, C: 0 a 2%.
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6) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR a etapa (1) consistir na obtencdo de liga
metalica de Co-Cr-Mo de alta pureza obtida por fundicdo convencional, ou seja,
diferentes composi¢cdes contendo Co-Cr e podendo ou néo conter Mo; ou ainda uma
liga a base de Ni-Cr.

7) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR a etapa (2) consistir na criacdo de cavacos a
partir da usinagem de uma das ligas.

8) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com as
reivindicagcdes 1 ou 8, CARACTERIZADO POR obtencdo de cavacos de diferentes
formas, e tamanho de particulas abaixo de 1,0 mm.

9) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR a etapa (3) consistir na limpeza dos cavacos
mediante uso de decapagem quimica, fazendo uso de solugcdo que elimine possiveis

lubrificantes de corte de usinagem, graxa ou residuos gerados durante a usinagem.
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10) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR a etapa (4) consistir na secagem em estufa
do material, em temperaturas que variam entre 60 e 120° C, e intervalos de tempo
variaveis entre 1 (uma) e 24 (vinte e quatro) horas.

11) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR a etapa (5) consistir na moagem de alta
energia, a qual é realizada preferencialmente em vacuo ou atmosfera inerte, visando
reduzir consideravelmente o tamanho e forma das particulas, em tamanhos variados
entre 0,05 pm e 250 um.

12) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com as
reivindicacdes 1 ou 11, CARACTERIZADO POR a moagem resultar em fragmentacao
de particulas em tempos reduzidos, sendo os meios moedores biocompativeis,
preferencialmente do tipo planetario.

13) OBTENGAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com as

reivindicacbes 1 ou 12, CARACTERIZADO POR o dispositivo moedor ser
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opcionalmente tipo esferas, rolos cilindricos, que ndo sofram desgaste durante a
fragmentacao.

14) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com as
reivindicacbes 1 ou 11, CARACTERIZADO POR o0s tempos de moagem de alta
energia variarem preferencialmente entre 1 minuto a 240 minutos, podendo se
estender entre 1 minuto e 6 (seis) horas.

15) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR a etapa (6) consistir na separagao
granulométrica por tamanhos de particulas, utilizando conjunto de peneiras de
diferentes malhas, de acordo com a aplicacao final.

16) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR a etapa (7) consistir na no tratamento térmico
de esferoidizagdo utilizando atmosfera inerte ou vacuo, em temperaturas entre 600° e
1500° C, em intervalos de tempo variaveis entre 1 (um) minuto e 12 (doze) horas,
visando a esferoidizag&o superficial, devido a maior difusdo superficial das particulas.
17) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO

ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com as
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reivindicacdes 1 ou 16, CARACTERIZADO POR as particulas geradas possuirem
tamanho preferencial entre 0,1um e 10um.

18) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR a etapa (8) consistir na fragmentacao
superficial e separacdo granulométrica, mediante uso de sistema vibratério com
peneiras de diferentes malhas.

19) OBTENGAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR o0s pos resultantes apresentarem formatos
regulares, permitindo o uso para obtencao de ligas odontoldgicas.

20) OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGA S A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE Ni-Cr , PARA APLICACAO
ODONTOLOGICA, OBTIDOS POR MOAGEM DE ALTA ENERGIA, de acordo com a
reivindicacdo 1, CARACTERIZADO POR o pé resultante da poder ser utilizado na
obtencé&o de blocos pré-sinterizados para aplicacdo na técnica CAD/CAM, sempre com

o tratamento térmico de esferoidizacao.
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RESUMO

OBTENCAO DE POS ESFEROIDIZADOS DAS FAMILIAS DE LIGAS A BASE DE
Co-Cr, Co-Cr-Mo e Ni-Cr, PARA APLICACAO ODONTOLOGIC A, OBTIDOS POR
MOAGEM DE ALTA ENERGIA, particularmente a invencao se refere a obtencao de
pos esferoidizados das familias de ligas apresentadas, os quais apresentam a
particularidade de se apresentarem como pds com formatos regulares, permitindo o
uso para obtencdo de ligas odontolégicas, com vantagens em relagcdo aos pos
metélicos obtidos tradicionalmente. A invencdo consiste nas seguintes etapas:

- (1) obtencéo de liga metélica das familias a base de Co-Cr e Co-Cr-Mo, ou Ni-Cr,

de alta pureza obtida por fundicdo convencional, definidas em (%peso);

- (2) criacao de cavacos a partir da usinagem desta liga;

- (3) limpeza dos cavacos;

-(4) secagem em estufa, em tempo e temperatura predeterminados;

-(5) moagem de alta energia, preferencialmente em vacuo ou atmosfera inerte;

-(6) separacédo granulométrica por tamanhos de particulas;

-(7) tratamento térmico de esferoidizacdo utilizando atmosfera inerte ou vacuo, em

temperatura e tempo predeterminados;

-(8) fragmentacao superficial e separacdo granulométrica.
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FIGURA 3

T T T T T T T T T
= 14 -
E
£ . :

12 ] -
2
®
= 10 -
= i )
(8]
o 87 ] -
T ) i
2 s 1
: - 4
1]
£ 4 4
L]
'— T T T T T T T T T T T T T T T T T T

4] 15 30 45 60 75 90 105 120

Tempo (min)

FIGURA 4

6:1 sem moagem
500X

6:1 45 Minutos
500X

6:1 75 Minutos
500X

6:1 90 Minutos

100x 200x S500x 1000x

123



ANEXO 4 — ANALISE PRELIMINAR DE VIABILIDADE FINANCE IRA DO
PRODUTO

- Custo da matéria-prima importada: 3000,00 por Kg

- Investimento inicial

Moinho = R$80.000,00
Glove-box = R$50.000,00
Instalacdes = R$5.000,00
Testes / Registro na Anvisa = R$35.000,00
Desp. Manutencgao = R$15.000,00
TOTAL = R$230.000,00

- Custo com Matéria-prima

Liga fundida = R$300,00/Kg
Custo de Torneamento = R$15,00/Kg
Custo com Decapagem = R$5,00/Kg
Consumo de energia = R$10,00/Kg
Embalagem / Estoque = R$15,00/Kg
Mao de obra = R$3500,00/més = R$140,00/Kg
Aluguel Local = R$1500,00/més = R$60,00/Kg
Consumo de Argbnio = R$600,00/més = R$24,00Kg
TOTAL = R$570,00/Kg

Aproximadamente = R$600,00/Kg

Tempo de cada ciclo de moagem 120min = 10h/dia
Ciclo de moagem produtividade 100g/h = 1Kg/dia
Custo material importado = R$3.000,00/Kg
Custo material produzido = R$600,00/Kg
Superavit operacional / Kg = R$2.400,00/Kg

Base de Calculo:
Venda total de produgcédo mensal = 25Kg / més
Preco de Venda de produto = R$2.000,00

(-) Taxa e imposto (R$400,00) = 200 — (600,00+400,00) = R$1.000,00

Considerando 25Kg/més de demanda:
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Lucro Mensal = 25 X 1.000,00
= R$25.000,00

Investimento
Inicial = R$230.000,00

Lucro mensal
(p/25Kg rende) = R$25.000,00

Resultado do = Investimento
Investimento pago em 9,2 Meses

125



