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RESUMO

PIMENTA, André Rocha. “Influéncia de tratamento térmico nas propriedades
mecanicas e metallrgicas em liga odontolégica a base de niquel-cromo”,
Brasil. 2009. 128f. Dissertagcdo (Mestrado em Engenharia Mecanica) —
Faculdade de Engenharia, Universidade do Estado do Rio de Janeiro, Rio de
Janeiro, 2009.

E crescente a preocupacdo com o desenvolvimento de materiais
adequados a trabalharem interagindo com o corpo humano. Diversas
pesquisas tém sido realizadas no desenvolvimento de biomateriais aplicaveis
na odontologia, este empenho € justificavel pelo grande numero de
intervencdes cirurgicas para extracdo de dentes realizadas em todo o mundo.
Durante o processo de fabricacdo de reconstrucdes dentarias, que utilizam
sistemas metaloceramicos, € utilizado um tratamento térmico que tem a funcéao
de promover a adesdo da porcelana ao metal. Entretanto, sabe-se que
tratamentos térmicos podem alterar a microestrutura do material metalico,
modificando suas propriedades. Este trabalho avaliou as modificacdes
causadas em propriedades mecanicas e microestruturais da liga a base de
niquel (FIT CAST-SB) utilizada para fins odontoldgicos, quando a mesma é
submetida ao tratamento térmico para adesdo da porcelana (denominado de
“queima”). A liga foi inicialmente fundida através da técnica de centrifugacéo e
cera perdida. Posteriormente, um grupo de amostras (grupo TT) foi submetido
ao tratamento térmico de queima para adesdo da porcelana e 0 outro grupo
(grupo F), permaneceu apenas submetido ao processo de fundicdo. Os grupos
F e TT foram submetidos a ensaio de tracdo. Nos grupos F e TT, e no material
como recebido pelo fabricante (grupo CR), foram realizados ensaios de
microdureza e caracterizacdo microestrutural, esta ultima através da técnica de
microscopia eletronica de varredura (MEV). Os grupos F e CR foram
submetidos a andlise quimica quantitativa (em um espectrometro de emisséao
atbmica) e semi-quantitativa por um sistema de Energy Dispersive
Spectroscopy (EDS) acoplado ao MEV, sendo gque esta ultima técnica também

foi aplicada ao grupo TT. A técnica de tratamento digital de imagem foi



aplicada as micrografias dos grupos F e TT, para a determinacdo de possiveis
modificacdes quantitativas nas fases presentes, antes e ap0s o tratamento
térmico. Todos os resultados dos ensaios foram submetidos ao teste de
hipotese nula (Ho), para a distribuicdo t de Student. Concluiu-se que, para as
amostras testadas, o limite de resisténcia foi superior ao fornecido pelo
fabricante, respectivamente 559,39 e 545,55 MPa para os grupos F e TT, contra
306 MPa do fabricante. Enquanto o limite de escoamento foi ligeiramente
inferior, 218,71 e 240,58 MPa para os grupos F e TT, respectivamente, contra
258 MPa do fabricante. Os resultados de microdureza ficaram entorno de 70HV,
superior aos 21HV fornecido pelo fabricante. Pode-se afirmar, com 95% de
confiabilidade, que nd&o houve variacdo nas propriedades mecanicas e na
microestrutura (quantidades de fases presentes e tamanho) antes e apds a
gueima para adesdo da porcelana, para os corpos de prova testados. A
microestrutura da liga, quando observada em MEV no modo elétrons
retroespalhados (modo BSE), € formada por uma matriz de estrutura dendritica
e coloracdo cinza, uma segunda fase interdendritica de coloracdo branca e
aspecto rendilhado, e precipitados de coloracédo preta, apresentando também

porosidades.

Palavras-chaves: Ligas de Niquel, Biomaterial, Ligas Odontoldgicas, Queima

da porcelana.



ABSTRACT

There is a growing concern with the development of suitable materials for
interactive working with the human body. Many searchs have been carried in the
development of biomaterials for odontology applications and this dedication is
justifiable for the large number of surgical interventions for tooth extractions in the
entire world. During the manufacturing process of dental reconstructions, which use
metal-ceramic systems, a heat treatment is used to promote adhesion of the
porcelain in the metal. However, it is known that heat treatment can change the
metallic materials microstructure, changing their properties. This work evaluated the
mechanical properties and microstructural changing of the nickel base alloy (FIT
CAST-SB) used in odontology, when the alloy is submitted to the heat treatment for
the porcelain adhesion (demented of “firing”). First the alloy was cast using the
technical of centrifugation and lost-wax. After that, one samples group (TT group)
was submitted for porcelain firing heat treatment and another group (F group),
remained only cast. The F and TT groups were submitted to tensile test. The F and
TT groups, and the material as received by the manufacturer (CR group), were
submitted to microhardness test and microstructural characterization, this latter using
scanning electron microscopic. The F and CR groups were submitted to quantitative
chemical analysis (atomic emission spectroscopy) and semi-quantitative by Energy
Dispersive Spectroscopy (EDS) in the MEV, and this last technique was applied to
TT group too. The digital images process technique was applied to micrographics of
F and TT groups, to determine the changes in the material phases before and after
heat treatment. All results were submitted to the hypothesis test of Student’s t-
distribution. For the samples tested, it was concluded that the tensile strength was
higher then the manufacturer information, respectively 559,39 and 545,55 MPa for F
and TT groups, against 306 MPa informed by the manufacturer. However, the yield
point was slightly lower, 218,81 and 240,58 MPa for F and TT groups, respectively,
against 258 informed by the manufacturer. The microhardness results were about
70HV, higher than 21HV informed by the manufacturer. It was concluded, with 95%
of confiability, that there was no mechanical properties and microstructure (percent
and size of the phases) changes, before and after porcelain firing, in the specimens

used. The alloy microstructure, when observed by scanning electron microscopy



(SEM) in backscattered electron mode (BSE mode) is formed by a matrix with
dendritc structure and gray color, a second phase interdendritc with white color and

lacy appearance, and black precipitates, and porosity are also found.

Keywords: nickel alloy, biomaterials, dental alloy, porcelain firing.
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INTRODUCAO

A necessidade de reconstrucdo de partes corpo humano que tenham sido
deterioradas por doencas, acidentes ou desgaste por utilizacdo levam a estudos
cada vez mais aprofundados de materiais, procedimentos e técnicas cirurgicas.

Os materiais que trabalham interagindo com um sistema bioldgico sao
denominados biomateriais. Um biomaterial, em geral, deve possuir alta resisténcia
mecanica, resisténcia ao desgaste, e principalmente, ser biocompativel, ou seja, ndo
acarretar reacdes adversas quando inserido no corpo humano.

Ligas metalicas sdo utilizadas desde a antiguidade para reconstrucdo de
dentes. Os Romanos, Chineses e Astecas utilizavam o ouro para este fim ha mais
de 2000 anos (RATNER, 1996). Os metais oferecem alta resisténcia mecanica e alta
tenacidade a fratura, mostrando-se ideais para os esfor¢cos existentes durante o
processo de mastigagdo. Contudo, ndo sdo esteticamente desejaveis, pois hdo sdo
capazes de imitar um dente natural.

Em 1962, o Dr. Abraham Weinstein obteve duas patentes para recobrimento
de ligas de ouro com porcelana, técnica conhecida como restauracao
metaloceramica (ASGAR, 1988). Esta técnica permite aliar as boas propriedades
mecanicas dos metais ao bom acabamento estético das porcelanas, que séo
capazes de imitar um dente natural. Desde entéo, diversas pesquisas sao realizadas
com o intuito de melhorar o comportamento mecéanico e de biocampatibilidade do
sistema formado pelo metal e pela porcelana.

Devido ao grande aumento no prec¢o do ouro, as ligas que utilizam este metal
como principal elemento, ndo sdo usadas com tanta frequéncia. Atualmente, as ligas
mais utilizadas em reconstrucdes metaloceramicas sédo as ligas a base de niquel
(WASSELL et al, 2002; ARAUJO et al, 2006). As ligas de niguel foram introduzidas
no mercado da odontologia na década de 1930 (MORRIS et al, 1992) e apresentam
elevada resisténcia mecanica e dureza, aliada a uma alta tenacidade a fratura
(ARAUJO et al, 2006).

Para a correta adesdo da porcelana no metal, € necesséario que o sistema
metal-porcelana seja submetido a uma série de ciclos térmicos, este procedimento

recebe o nome de “queima da porcelana” (LIN, 2008). Durante este processo, O
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material € aquecido a temperaturas que podem chegar a 1000°C, temperatura
préxima ao ponto de fusdo de algumas ligas de niquel.

Sabe-se que quando um material metélico é submetido a ciclos térmicos,
podem ocorrer mudangas em sua microestrutura, alterando, assim, as propriedades
do material. Tais mudancas podem ocorrer por processo difusional ou pelo
surgimento de uma nova microestrutura, devido a velocidade de resfriamento
(ASKELAND; PHULE, 2008). O aquecimento e a permanéncia do material em
alta temperatura proporciona condi¢cdes para que ocorra um processo difusional
entre os atomos que o compdem. Kohler (1991) constatou que a liga denominada
comercialmente por alloy 625, composta por niquel, cromo e molibdénio, quando
Sujeita a temperaturas elevadas, tende a precipitar carbonetos. Quando um material
€ aquecido, sua microestrutura pode mudar para adaptar-se ao novo estado
termodinamico, contudo, caso o resfriamento seja rapido, o material pode nao ter
tempo de transformar-se novamente na fase esperada, gerando uma nova
microestrutura com propriedades diferentes (ASKELAND; PHULE, 2008).

O objetivo deste estudo foi determinar se o tratamento térmico de queima
para adesdo da porcelana, utilizado em restauracbes metaloceramicas, acarreta
modificacdes nas propriedades mecanicas e/ou microestruturais em uma liga
odontologica a base de niquel, conhecida comercialmente por FITCAST-SB. A partir
deste trabalho serdo conhecidas as reais propriedades do material metalico, apos o
tratamento térmico, contribuindo para que os projetos de dispositivos odontologicos

possam ser realizados com mais precisao.
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1. REVISAO DA LITERATURA

1.1. Biomateriais

E crescente a preocupacdo da populagdo e dos médicos em restabelecer o
correto funcionamento de partes do corpo humano, seja por terem sido deterioradas
por doengas ou mutiladas devido a acidentes. Antigamente, os cirurgides
preocupavam-se quase exclusivamente em substituir com eficiéncia a parte do corpo
deteriorada, porém, a constante preocupagdo com a estética vem, durante os
ultimos anos, contribuindo para alavancar a pesquisa de novos procedimentos
cirurgicos e o desenvolvimento de materiais adequados a trabalharem interagindo
com o corpo humano.

Alves (2009) atribui o crescimento na utilizagdo de dispositivos para
restauracdo do corpo humano, ao aumento da expectativa de vida da populacéo
mundial.

Apesar das pesquisas em biomateriais serem relativamente novas, a sua
histéria na humanidade € muito antiga. Os Romanos, Chineses e Astecas utilizavam
ouro na reconstrugao de dentes ha mais de 2000 anos. Encontram-se varios relatos
pela histéria da utilizagao de olhos de vidro e pernas de pau. (RATNER, 1996).

Um grande marco no desenvolvimento da reconstrugdo do corpo humano
ocorreu na década de 1860 com o desenvolvimento da técnica de cirurgia asséptica
pelo Dr J. Lister. A utilizagdo deste procedimento permitiu a realizagdo de cirurgias
sem riscos de infecgdes, acarretando em grandes esforgos para desenvolvimentos
de materiais adequados a utilizagdo no corpo humano (PARK, 2000). Esses
materiais sdo denominados biomateriais.

Varias definicbes para biomateriais podem ser encontradas na literatura, e

sdo aceitas no meio cientifico e académico, tais como:
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“‘Biomaterial € um material usado em um dispositivo médico que esta em
interacdo com um sistema bioldgico” (WILLIAMS apud RATNER, 1996, p. 2,
tradugéo nossa).

“‘Biomateriais sdo substancias, a exce¢ado de alimentos e drogas, que sao
introduzidas em sistemas terapéuticos ou diagndsticos, os quais estdo em contato
com tecidos ou fluidos biolégicos”2 (PEPPAS; LANGER apud BOSS, 2000, p. 1,
tradugéo nossa).

1.1.1 Biocompatibilidade

Entender e mensurar a biocompatibilidade sao os principais objetivos da
ciéncia dos biomateriais. Entretanto, ndo existem definicbes precisas ou técnicas
acuradas para mensurar a biocompatibilidade. (RATNER, 1996).

A biocompatibilidade avalia o grau de aceitacdo do corpo hospedeiro em
relagdo ao material estranho que foi inserido.

A literatura apresenta algumas definicdes para biocompatibilidade, tais como:

“Biocompatibilidade geralmente é definida como a habilidade de um
biomaterial, prétese, ou dispositivo médico em ter uma performance com uma
resposta apropriada do hospedeiro em uma aplicacdo especifica” (ANDERSON,
2001, p.82, tradugao nossa).

“A habilidade de um material em obter uma performance apropriada do meio
hospedeiro em uma aplicacdo especifica.” (WILLIANS, apud RIGO et al, 1999, p.
22; WILLIANS, apud RATNER, 1996, p.2, tradugédo nossa).

' O trecho em lingua estrangeira é: “A biomaterial is a nonviable material used in medical device, intended to
interact with biological systems.”.

2 0 trecho em lingua estrangeira é: “Biomaterials are substances, other than food and drugs, introduced in
therapeutic or diagnostic systems which are in contact with the tissues or biological fluids.”.

® O trecho em lingua estrangeira é: “Biocompatibility is generally defined as the ability of a biomaterial, prosthesis,
or medical device to perform with an appropriate host response in a specific application”.

* O trecho em lingual estrangeira é: “Biocompatibility is the ability of a material to perform with na appropriate host
response in a specific application.”.
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Quanto ao grau de biocompatibilidade, um material pode ser classificado
como bioinerte, biotoleravel e bioativo. Um material bioinerte é aquele que propicia
uma interface material-tecido estavel, ou seja, ndo ocorrem reag¢des quimicas nem
no material nem no tecido hospedeiro. Biotoleraveis sdo os materiais que provocam
algum tipo de dano, como reagdes ou inflamagao, porém, ndo séo eliminados pelo
corpo. Materiais que acarretam uma reacgado critica do corpo hospedeiro sao
considerados bioativos. (BOSS, 2000).

O bom desempenho de um biomaterial depende de varios fatores, tais como:
as propriedades do material, a geometria da pega e a biocompatibilidade; assim
como fatores que ndo sao controlados pela engenharia de materiais, como: a técnica
de cirurgia utilizada, as condicdbes de saude do paciente e as atividades
desenvolvidas pelo paciente apds a implantagdo do biomaterial. (PARK, 2000).

Varios autores ressaltam que a correta escolha de um biomaterial passa pela
analise de propriedades fisicas e mecanicas, custos e adequacédo ao processo de
fabricagdo. Porém, todos sdo unanimes em ressaltar a importéncia do estudo da
biocompatibilidade. (OLIVIERI et al, 2004; WASSELL; WALLS; STEELE, 2002;
WATAHA, 2002; MANARANCHE; HORNBERGER, 2007). Anderson (2001) publicou
um artigo onde avaliava as diversas reagdes causadas pelos materiais no corpo
humano.

Neisser (1992) avaliou a biocompatibilidade de ligas cromo—niquel através de
um estudo histomorfolégico das reagdes teciduais em ratos vivos. Nota-se que a
preocupacao com a biocompatibilidade de ligas a base de niquel ja existe ha
décadas, entretanto, uma analise completa, associando biocompatibilidade,
propriedades fisicas, quimicas e mecanicas ainda nao existe para muitos

biomateriais da referida liga.

1.1.2 Tipos de Biomateriais

Seguindo a classificagdo, normalmente adotada pela literatura para os
materiais, Park (2000) classificou os biomateriais em quatro grupos: metais,

polimeros, ceramicos e compaositos.
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1.1.2.1 Biomateriais metalicos

Materiais metalicos sdao combinacdes de elementos metalicos, utilizando
ligacao metdlica. Esta ligacdo quimica resulta em elétrons que n&o estdo ligados a
nenhum atomo especifico, a este fendmeno denomina-se nuvem eletrénica, que é
responsavel por diversas propriedades dos materiais metalicos, como a boa
condutividade elétrica e térmica. Os metais ndo sao transparentes a luz visivel, sdo
altamente resistentes mecanicamente, e podem ser deformados. (ASKELAND;
PHULE, 2008).

Os metais s&o utilizados como biomateriais, devido as suas excelentes
propriedades mecanicas e condutividades térmicas e elétricas. Possuem diversas
aplicagdes, como juntas de quadril e joelho, placas e parafusos que auxiliam na
recuperacao de fraturas, dispositivos de fixacdo da espinha dorsal e implantes
dentarios devido, principalmente, a alta resisténcia mecénica e resisténcia a
corrosdo (PARK; KIM, 2000). Estima-se que quatro em cada dez operagdes
ortopédicas utilizem implantes metalicos (ALEXANDER et al,1996).

Segundo Staiger et al (2006) os materiais metalicos apresentam melhor
desempenho, quando comparados aos ceramicos e polimeros, em aplicagdes onde
€ necessaria a aplicacdo de cargas, devido a combinacdo de alta resisténcia
mecanica e tenacidade a fratura.

Os principais metais utilizados como biomateriais sao: ferro (Fe), cromo (Cr),
cobalto (Co), niquel (Ni), titdnio (Ti), tantalo (Ta), nidbio (Nb), molibdénio (Mo) e
tungsténio (W) (PARK e KIM, 2000). As ligas metalicas mais utilizadas como
biomateriais sdo o0s agos inoxidaveis, ligas de titnio e ligas de cobalto
(ALEXANDER et al, 1996).

A liga Ti-6Al-4V, regulamentada no Brasil pela norma NBR ISO 5832-3
(ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS - ABNT, 1997), é uma das
mais utilizadas na fabricacdo de implantes, contudo, a toxidade do vanadio gera
varias discussdées no meio académico. Para solucionar este problema, ligas nas
quais o vanadio € substituido por outros elementos tém sido propostas, destacando-
se em recentes pesquisas as ligas com presencga de nidbio (BATISTA; CONTIERI;
CARAM, 2008; BARBOSA et al., 2008).
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A dependéncia da interagdo entre o corpo hospedeiro e o implante é
fortemente afetada pelas propriedades de superficie dos implantes. Sdo varias as
metodologias utilizadas para melhorar o desempenho das propriedades de
superficie, tais como: jateamento com abrasivos, usinagem e ataques quimicos.
Estudos recentes avaliam o desempenho da modificacdo da superficie por feixe de
laser, que apresenta como principais vantagens o baixo custo, alta reprodutividade,
ser limpo e rapido. Guastaldi et al. (2008) obtiveram excelentes resultados na
avaliacdo da osseointegragdo de implantes com superficie modificada a laser, em
estudos realizados utilizando coelhos. Outro tratamento de superficie utilizado
recentemente é a nitretagdo por plasma, Sa et al. (2008) obtiveram um bom
desempenho na proliferacdo de células-tronco em superficies de titanio nitretadas

por plasma.

1.1.2.2 Biomateriais poliméricos

Polimeros possuem sua estrutura quimica baseada no carbono, hidrogénio e
outros elementos nido-metalicos. Suas propriedades mais marcantes sdo a baixa
densidade, a flexibilidade e a facilidade de processamento (ASKELAND; PHULE,
2008).

As propriedades necessarias para um polimero ser considerado um
biomaterial sdo as mesmas que para outros tipos de biomateriais, isto é,
biocompatibilidade, possibilidade de ser esterilizado, propriedades fisicas e
mecanicas adequadas e facilidade de ser manufaturado (LEE; KHANG; LEE, 2000).

As vantagens dos polimeros quando comparados aos metais e ceramicos séao
o menor custo, a facilidade de fabricagdo de pegas com geometrias complexas,
facilidade de um processamento secundario e disponibilidade de propriedades
fisicas e mecanicas desejaveis (LEE; KHANG; LEE, 2000).

Diversas sao as possibilidades de utilizagdo dos polimeros como biomateriais:
acrilico, silicone e policloreto de vinil podem ser utilizados em orelhas; acrilico,
polietileno de alto peso molecular e epoxy podem ser utilizados em proteses parciais
fixas; acrilico, policloreto de vinil e poliuretano sao utilizados em proteses faciais;

acrilico, silicone e nylon em tecidos cartilaginosos ou musculares; componentes
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para coragao sao fabricados em poliéster, silicone e policloreto de vinil; polietileno e
acetatos sao mateérias primas para marcapassos; polietileno para juntas de joelhos
(ALEXANDER et al., 1996).

1.1.2.3 Biomateriais ceramicos

Materiais ceramicos sao formados pela ligagao de um elemento metalico e um
nao-metalico, utilizando ligagbes ibnicas ou covalentes. Sao propriedades
caracteristicas dos ceramicos: a alta resisténcia em temperaturas elevadas, o
isolamento térmico e elétrico e a alta resisténcia a abrasdo. Mecanicamente os
ceramicos s&o extremamente duros e muito frageis (ASKELAND; PHULE, 2008).

No passado, varias ceramicas foram testadas para utilizagdo como
biomateriais para implantes, porém, poucas alcangcaram sucesso clinico. Além dos
implantes, as ceramicas também encontram aplicacdes em outras areas médicas
como oculos, instrumentos para diagnosticos e placas para cultura de tecidos.
(ALEXANDER et al., 1996).

Préteses dentarias sao fabricadas com um nucleo metalico e revestidas com
porcelana, para melhorar a biocompatibilidade, a resisténcia a abrasdo e a
aparéncia das ligas metalicas. (ROLLO; ROSSITTI, 1999; ESCADA et al., 2008).

Dentre as diversas ceramicas utilizadas como biomateriais, destacam-se, a
alumina, a zircbnia, os carbonos, as ceramicas de fosfato de calcio e aluminio
(ALCAP), as ceramicas fosfato tricalcico (TCP) e os vidros. (BILLOTTE, 2000).

1.1.2.4 Biomateriais compa@sitos

Materiais compdésitos sdo formados pela combinagdo de dois ou mais
materiais, projetado para mostrar as melhores caracteristicas de cada um dos
materiais que o compde. (ASKELAND; PHULE, 2008).

Assim como todos os tipos de biomateriais, um compdsito deve ser

biocompativel para ser considerado biomaterial, contudo, como um compdsito &
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formado, no minimo, por dois materiais distintos, aumenta a probabilidade de
acontecer alguma reacado adversa. (ALEXANDER et al., 1996). Entretanto, as
propriedades mecanicas dos compdsitos podem ser ajustadas de acordo com a
aplicagao, modificando as propor¢des dos materiais ou mesmo a diregcao da fibra de
reforco, o que nao pode ser feito nos outros tipos de materiais (LAKES, 2000;
ASKELAND; PHULE, 2008).

Os compdsitos mais utilizados para componentes biomédicos séo fibras de
carbono, fibras poliméricas, ceramicas e vidros (ALEXANDER et al., 1996). Séo
usados principalmente em obturacbes dentarias, reforco de cimentos Osseos, e

implantes ortopédicos com superficies porosas (LAKES, 2000).

1.2 Biomateriais na odontologia

O material ideal para restauracdo deve satisfazer requisitos funcionais e
estéticos, além de prover confianga por um longo tempo. (KELLY, 2002).

Como ja foi registrado, existem relatos de que a mais de 2000 anos os
Romanos, Chineses e Astecas ja utilizavam o ouro na reconstrugdo de dentes
(RATNER, 1996), porém, devido ao alto custo deste metal, varios pesquisadores,
dedicaram-se ao desenvolvimento de ligas metdlicas de menor custo, como
alternativa a utilizagdo do ouro. Esta preocupacdo € tdo remota que em 1915,
Roebuck sugeriu a utilizagdo de uma liga de aluminio na reconstru¢cdo de dentes
(OLIVIERI, 2000), entretanto, atualmente as ligas de baixo custo mais empregadas
séo a base de niquel (WASSELL; WALLS; STEELE, 2002; ARAUJO et al., 2006).
Nos dias de hoje, existe uma série de estudos sobre biomateriais que mostram que
tanto o aluminio quanto o niquel, dependendo do tipo de utilizagdo, podem causar
efeitos deletérios no organismo, tais como alergias e carcinogénese (CANABARRO
et al., 2008).

A grande preocupagao com o desenvolvimento de técnicas de fabricacao,
materiais e procedimentos em reconstrugdes odontoldgicas justifica-se pelo grande
numero de pessoas que necessitam destes servigos. Anderson et al. (1996)
relataram que o procedimento cirdrgico mais frequente realizado em humanos € a

extragcdo de dentes, o que justifica o estudo e a busca de solugdes para questdes
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relacionadas a dispositivos que restaurem dentes perdidos, tais como pontes

moveis, pontes fixas e implantes.

1.2.2 Ligas metalicas

Biomateriais metalicos para aplicagdo odontolégica devem possuir, além de
biocompatibilidade, alta resisténcia mecanica, resisténcia a corrosao, resisténcia ao
desgaste, e boa soldabilidade (GIL; FERNANDEZ; MORENZA, 2005; YAMAKAMI et
al., 2006). Outra importante propriedade para materiais metalicos, em algumas
restauragées odontolégicas, € a sua caracteristica de adesdo ao revestimento
ceramico (GHASSEMIEH, 2008).

Com os avancos cientificos e tecnoldgicos, varias ligas estao disponiveis no
mercado para utilizagdo na odontologia. Na literatura, diferentes autores classificam
estas ligas de diversas formas, subdividindo-as em varios grupos. Uma das
classificagdes mais aceitas divide os biomateriais em dois grandes grupos: ligas
nobres, a base de ouro e paladio e ligas ndo nobres, a base de niquel e cobalto
(MORRIS et al., 1992). Outra classificacdo largamente utilizada divide as ligas em
trés grupos: ligas preciosas (a base de ouro), ligas semipreciosas (a base de
paladio) e ligas ndo preciosas (a base de niquel ou cobalto) (WATAHA, 2002). Asgar
(1988) classificou as ligas para uso odontolégico em seis diferentes grupos,

apresentados na Tabela 01.

Tabela 01 — Grupos de materiais metalicos para uso odontolégico.

Grupo Denominagao Composicao

QRO - 4100 . E_70 . 95._10
01 | 96-98% Metais Nobres | 24-807 Au; 4-10% Pt; 5-7% Pd; 2-3%
Outros metais.

51-54% Au; sem Pt; 26-31% Pd; 14-16%

02 80 % Metais Nobres A
g.

A) 53-60% Pd; 30-37% Ag; 10% Outros
metais.

B) 79-88% Pd; 4-5% Co; Outros metais.
C) 79-81% Pd; 10% Cu; 9% Ga.

03 Ligas de Pd, sem Au ou Pt

04 90% Metais Nobres 45-52% Au; 38-45% Pd; sem Ag.
05 Ligas de Ni 60-82% Ni; 20-11% Cr; 0-9% Mo; 0-2% Be.
06 Ligas de Co 55-64% Co; 25-34% Cr; 2-9%Mo.

Fonte: Asgar, 1988, p. 35
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Considerando o elemento predominante em cada liga, os materiais para
aplicagcbes odontologicas podem ser classificados em: Ligas a base de ouro, de
prata, de paladio, de cobre, de cobalto e ligas a base de niquel. Esta classificagao

sera considerada nos préximos itens.

1.2.2.1 - Ligas a base de ouro

As ligas a base de ouro possuem uma longa histdéria de sucesso em
aplicagdes odontoldgicas e sdo consideradas como padrao de utilizagdo. Quando se
desenvolve um novo material, o seu desempenho € comparado com as ligas a base
de ouro. Coroas, proteses parciais fixas e reconstrugcdes metaloceramicas sao
algumas das aplicagdes odontolégicas para este metal nobre. (MORRIS et al.,
1992).

As ligas odontolégicas a base de ouro, contendo entre 96 e 98 % de ouro,
foram desenvolvidas na década de 1950. Em comparacdo com os demais materiais
disponiveis no mercado, essas ligas contém alta percentagem de ouro, o que resulta
em uma coloragdo amarelada vantajosa para o revestimento ceramico, possuem
baixa resisténcia mecanica, porém sao facilmente fundidas e soldadas. Mais tarde,
em 1976, Joseph Tuccillo obteve duas patentes para um segundo grupo de ligas a
base de ouro. Quando comparadas com as ligas anteriores, essas ligas possuem
maior quantidade de paladio e a prata foi inserida na composi¢cdo. Além disso, o teor
de ouro, elemento com maior custo, foi reduzido de 84-86% para 51-54%,
possibilitando grande redugdo no pregco do material. As ligas desenvolvidas por
Joseph sdao mais resistentes mecanicamente que as anteriores e, ainda assim,
possuem boa soldabilidade e fusibilidade, porém, possuem como desvantagens o
ocasional aparecimento de uma coloragdo esverdeada na porcelana, devido a
presenca de prata e a coloracdo cinza, que desfavorece a aplicacdo da porcelana.
Poucos anos depois, em 1978, Paul Cascone obteve uma patente para ligas sem
presenca de platina e prata, contendo 45-52% de ouro e 38-45% de paladio. As
propriedades mecénicas, de soldabilidade e fusibilidade destas ligas sdo boas,
porém, o coeficiente de expansao térmica € muito baixo e ndo compativel com as

porcelanas disponiveis no mercado. (ASGAR, 1988).
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A American Dental Association (ADA) (1972) classifica o grupo de ligas com

alto teor de metais nobres em quatro tipos, segundo Tabela 02, estabelecendo

critérios de composicao quimica e dureza.

Tabela 02 — Tipos das ligas com alto teor de elementos nobres.

Tipo Quantidade minima de Dureza Vickers
ouro e platina (minimo / maximo)
| — Mole 83 % 50/90
Il — Média 78 % 90/120
lll — Dura 78 % 120/ 150
IV — Extradura 75 % 150 />150

Fonte: American Dental Association apud Mondelli, 1995.

Os principais elementos de liga utilizados nas ligas a base de ouro sdo a
platina, paladio, zinco, cobre e prata (OLIVIERI, 2000). O cobre aumenta a
resisténcia mecanica e dureza, reduz a temperatura de fusao, porém, favorece uma
coloracdo avermelhada, prejudicial para aplicagbes metaloceramicas. A prata tende
a neutralizar a coloragdo avermelhada do cobre, reduz a densidade, e em
restauracdes metaloceramicas, pode acarretar coloracdo esverdeada na porcelana.
A platina aumenta a resisténcia a corrosao, a resisténcia mecanica e a temperatura
de fusado. O paladio possui os mesmos efeitos da platina, porém a um custo inferior.
O zinco melhora a fusibilidade (OLIVIERI 2000; MORRIS et al., 1992).

Liu e Wang (2007) constataram que as ligas com alto teor de ouro, em
particular a liga 86Au — 11Pt — 1,5Zn — 0,5In — 0,7Rh — 0,2Fe — 0,1Ir (percentagens
em peso), sofrem um aumento na resisténcia mecanica e na dureza apos a
operacao de tratamento térmico para adesdo da porcelana, denominada de

“‘queima’.

1.2.2.2 — Ligas a base de prata

As ligas odontologicas a base de prata geralmente contém altos teores de
paladio e pequenas quantidades de cobre. Estas ligas possuem alongamento
variando de 1 a 6% e resisténcia a tracdo entre 100 e 400 MPa (MONDELLI, 1995).
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Souza (2000) fundiu uma liga de prata-paladio na temperatura recomendada
pelo fabricante e em uma temperatura acima desta. Suas analises micrograficas
revelaram que a fusdo na temperatura recomendada gerava uma estrutura mais
refinada sendo, portanto, mais indicada.

Olivieri (2000) constatou que, apés a fusdo de uma liga Ag-Pd-Cu pelo
processo de centrifugacao e cera perdida, ocorria uma perda de 2% na quantidade
de cobre, a qual foi atribuida, possivelmente, a uma protecdo insuficiente da
atmosfera de argbnio durante o processo de fabricacao.

A microestrutura das ligas fundidas de prata contendo ouro, paladio e cobre,
possuem, normalmente, uma morfologia dendritica e podem apresentar precipitados.
Drapal e Pomajbik (1993) analisaram a liga conhecida comercialmente por Aurosa, e
constataram que a microestrutura apresentava uma morfologia dendritica, e a
analise quimica indicou que as dendritas eram ricas em Ag e Pd, e pobres em Cu.
Oliviari (2000) estudou a liga conhecida comercialmente por Palliag M, e também
encontrou uma microestrutura com morfologia dendritica, além da presenga de

precipitados, que nao foram identificados.

1.2.2.3 Ligas a base de paladio

As ligas a base de paladio foram desenvolvidas por Clyde Ingersoll em 1975 e
contém grande quantidade de paladio e prata, sem a presenca de ouro e platina.
Estas ligas possuem boas propriedades mecanicas, sao facilmente soldadas e
fundidas e possuem menor custo que as ligas a base de ouro, porém, o alto
coeficiente de expansao térmica a torna incompativel com a maioria das porcelanas
disponiveis no mercado (ASGAR, 1988).

Estas ligas foram originalmente utilizadas em restaura¢cdes metaloceramicas,
posteriormente sendo também utilizadas na fabricagao de coroas, proteses parciais
fixas e proteses parciais removiveis (MORRIS et al., 1992).

O paladio geralmente é utilizado nas ligas odontolégicas com o objetivo de
diminuir o custo, aumentar a resisténcia mecanica e a ductilidade (MOFFA, 1983).
Usualmente sao adicionadas pequenas quantidades de zinco, indio ou estanho para
aumentar a fluidez e a fusibilidade da liga (MONDELLI, 1995).
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1.2.2.4 Ligas a base de cobre

As ligas a base de cobre utilizadas na odontologia possuem baixa fusibilidade,
nao se pode reaproveitar as sobras de fundicdo, devido a volatilizagdo do zinco
durante o processo de fundicdo, o que acaba modificando a composi¢céo quimica da
liga, e possuem baixa resisténcia a corrosao no meio bucal (MONDELLI, 1995).

Andrade et al. (1992) avaliaram o efeito da refundicdo na resisténcia a
corrosdo de duas ligas de cobre comerciais (Duracast e Goldent) e duas ligas
experimentais. Os testes de corrosao foram realizados com saliva artificial e sulfeto
de sodio, durante 1, 2, 7 e 15 dias, em temperatura controlada de 37°C, e apontaram
para grande aceleragdo na oxidagao devido a refundigao.

Segalla et al. (1998a) testaram o efeito de diversos tratamentos térmicos em
cinco ligas de cobre, trés experimentais e duas comerciais (Duracast e Goldent),
concluindo ser possivel aumentar a dureza das ligas em até 40%. Segalla et al.
(1998a) utilizaram duas temperaturas de aquecimento, 325 e 850°C, combinadas
com trés diferentes tempos de permanéncia no forno: 1, 2 ou 3 horas e duas taxas
de resfriamento: rapida ou lenta, gerando 12 possibilidades. De modo geral, o
aquecimento a 325°C, a maior permanéncia no forno e o resfriamento rapido,
acarretaram em maior dureza.

Segalla et al. (1998b) também testaram a influéncia de outro tratamento
térmico na resisténcia a corrosdo das cinco ligas utilizadas no estudo anterior. O
tratamento térmico utilizado consistia no aquecimento por 24 horas a 500°C, seguido
de resfriamento rapido em agua gelada (£ 5°C), posterior reaquecimento a 900°C
por 3 horas, seguido de novo resfriamento rapido em agua gelada. Os testes de
corrosdo foram realizados em saliva artificial e sulfeto de soédio a 1%,
separadamente. O tratamento térmico diminuiu a taxa de corrosdo em todas as ligas
quando o meio utilizado foi a saliva artificial, porém, em sulfeto de sodio a 1%,
algumas ligas apresentaram melhora na resisténcia a corrosdo, enquanto outras

pioraram o seu desempenho.
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1.2.2.5Ligas a base de cobalto

As ligas de cobalto foram introduzidas no mercado devido a possibilidade do
niquel causar reagdes adversas ao corpo hospedeiro, contudo, as ligas de cobalto
nao possuem a mesma soldabilidade, fusibilidade ou adesdao a porcelana que as
ligas de niquel contendo berilio (ASGAR, 1988).

O cobalto aumenta a resisténcia mecéanica, dureza e resisténcia a corrosédo. A
presenga do cromo, segundo elemento em percentual nestas ligas, melhora a
dureza, resiliéncia e resisténcia a corrosdo (MORRIS et al., 1992). O niquel nao
exerce influéncia sobre a resisténcia a corrosdo destas ligas, porém, reduz a dureza
(MATKOVIC; MATKOVIC; MALINA, 2004) e a temperatura de fundigéo, além de
aumentar a ductilidade (MORRIS et al., 1992). O molibdénio melhora a resisténcia a
corrosdo em ligas Co-Cr-Mo (METIKOS-HUKOVIC et al., 2006). O teor de carbono
nas ligas de cobalto desempenha papel fundamental no comportamento da liga, pois
o carbono tende a combinar-se com outros elementos, formando carbonetos,
repensaveis por aumentar a resisténcia mecanica e a dureza e diminuir a
ductilidade. Em projetos onde € necessaria a flexibilidade da pega, como na
confecgao de bragos de retencdo dos grampos de préteses parciais removiveis, a
baixa ductilidade pode acarretar na falha prematura da peca (VERGANI et al., 1994).

Rivas e Maria (2001) analisaram as descontinuidades de estruturas fundidas
com ligas de Co-Cr. No estudo foram realizados dois tipos de ensaios,
primeiramente uma inspeg¢do visual e posteriormente ensaio por radiografia. No
ensaio de inspecado visual foram reprovadas 25,93% das pegas e na radiografia
74,07%, confirmando a baixa fusibilidade das ligas Co-Cr.

Olivieri et al. (2000) observaram a influéncia da temperatura de fundicdo nas
propriedades mecanicas e na dureza de uma liga Co-Cr. A liga foi fundida em duas
temperaturas, a recomendada pelo fabricante e acima desta. O alongamento néo
sofreu alteragcdo com a mudanca de temperatura, contudo, a resisténcia mecanica, o
limite de escoamento e a dureza foram maiores, quando a liga foi fundida acima da
temperatura recomendada pelo fabricante.

Souza et al. (2000), completando o estudo anterior, realizado por Oliviari et al.
(2000), analisaram o efeito do aumento da temperatura de fundigdo na

microestrutura e na composi¢ao quimica de uma liga Co-Cr. O material, apds ser
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fundido, independente da temperatura, apresentou redugao significativa no
percentual de magnésio e silicio, quando comparada com a condi¢ao fornecida pelo
fabricante. A microestrutura dos corpos de prova fundidos em temperatura acima da
recomendada pelo fabricante apresentou menor segregacao interdendritica e menor

quantidade de precipitados.

1.2.2.6 Ligas a base de niquel

Na década de 1950, quando se iniciou a reconstrugdo metaloceramica,
tentou-se revestir as ligas de niquel com porcelana, porém, devido a baixa
estabilidade da porcelana e as técnicas de revestimento disponiveis na época, a
tentativa ndo obteve sucesso. Na década de 1970, com o aumento do pre¢o do ouro
e com o desenvolvimento de novas técnicas e materiais, revestimentos ceramicos
em ligas de niquel tornaram-se muito populares. Estas ligas possuem melhores
propriedades mecanicas que as ligas a base de metal nobre, porém, sdao mais
dificeis de serem soldadas ou fundidas (ASGAR, 1988). Alguns autores, como Asgar
(1988), apontam a presenca de niquel nas ligas odontolégicas como um potencial
risco a saude, porém, Setcos et al. (2006) apds um estudo sobre os riscos das ligas
odontoldgicas de niquel, concluiram que estas ligas possuem uma longa histéria de
sucesso na odontologia, mostrando-se seguras para utilizagdo, apenas podendo
oferecer alergias moderadas, n&do tendo sido constatado nenhum caso de reagdes
significativas por sensibilidade ao contato com o niquel. O niquel pode ser utilizado
de forma satisfatéria em reconstrucbes metaloceramicas, contudo, nao se
recomenda a utilizacdo em implantes osteointegrados, pois pode acarretar diversas
reacdes indesejaveis (ALI; GROTTI; RISCALA, 1987).

1.2.2 Evolucédo da Técnica de Fabricagcdo Odontologica

A fundicdo de metais utilizando a técnica de cera perdida é praticada pelos

homens ha muitos anos, atribui-se sua origem a algum lugar do oriente entre o Egito
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e a China. A sua utilizacdo na odontologia foi realizada pela primeira vez em 1891
por Martin. Em 1896, Philbrook e mais tarde, em 1907, Taggart propuseram
melhorias a proposta de Martin, dando origem a técnica utilizada nos dias atuais na
fabricagéo de cera perdida e fusédo por centrifugagcédo (ASGAR, 1988). Este processo
permite a fabricacao de pecgas sob medida para cada paciente.

A reconstrugdo de dentes perdidos utilizando materiais metalicos possui
propriedades de resisténcia mecanica e tenacidade a fratura adequadas, porém,
esteticamente séo indesejaveis. O revestimento da liga metalica com uma camada
de porcelana agrega as propriedades dos metais uma superficie idéntica aos dentes
e altamente resistente a abrasdo. Esta técnica é denominada restauragao
metaloceramica. O crédito da primeira producdo comercial deste tipo de restauracao
€ concedido ao Dr. Abraham Weinstein, que recobriu com porcelana uma liga de
ouro e obteve duas patentes em 1962, nos Estados Unidos (ASGAR, 1988).

1.3 Ligas Niquel-Cromo para Aplicagcbes Odontologicas

As ligas a base de niquel foram introduzidas na odontologia na década de
1930 para aplicacdo em proteses parciais removiveis, porém, com o aumento do
preco do ouro, estas ligas comegaram a substituir o metal nobre na fabricacédo de
coroas, proteses parciais fixas e restauracbes metaloceramicas (MORRIS et al.,
1992).

Apesar das ligas a base de niquel serem utilizadas ha mais de 70 anos,
pouco se conhece sobre estes materiais. Varias pesquisas tém sido feitas
objetivando caracterizar e melhorar o desempenho das mesmas para uso
odontoldgico.

Segundo Araujo et al. (2006), as ligas de niquel apresentam elevada
resisténcia mecanica e dureza, alto modulo de elasticidade, alta resisténcia a fratura,
baixo custo e resisténcia a deformagdo. Suas principais desvantagens sado baixa

resisténcia a corrosdao em ambientes acidos e biocompatibilidade duvidosa.



39

1.3.1 Propriedades Mecanicas das Ligas Ni-Cr

Segundo Asgar (1988), as propriedades mecanicas das ligas de niquel podem
sofrer grandes variagdes, de acordo com os elementos de liga presentes, variando
seu limite de escoamento de 28 a 870 MPa e o alongamento de 3 a 20%. Porém,
segundo valores fornecidos pelos fabricantes de ligas comerciais, os limites de
escoamento variam entre 330 (BEGO DENTAL, 2008) e 794 (NOBILIUM, 2008)
MPa.

Olivieri et al. (2004) submeteram a liga comercialmente conhecida como
Wiron 99, fabricada pela BEGO DENTAL, ao processo de fundi¢gdo por centrifugagéo
e cera perdida, variando a temperatura de fusdo e observaram os efeitos desta
variavel nas propriedades mecanicas da liga. Segundo o fabricante, a liga deve ser
fundida a 1420°C, no estudo, além da temperatura recomendada pelo fabricante, a
liga foi fundida a 1520°C. Os resultados apontam pequenos aumentos, nao
significativos, na resisténcia mecéanica e no alongamento, para o material fundido em
1520°C, enquanto a microdureza e o limite de escoamento permaneceram
constantes. Os valores fornecidos pelo fabricante para a liga Wiron 99 sao: limite de
escoamento 330 MPa, limite de resisténcia 650 MPa, dureza 180 HV10 e o
alongamento ndo é informado (BEGO DENTAL, 2008). Comparando com o0s
resultados obtidos por Olivieri et al. (2004), apenas o limite de resisténcia apresenta
diferenca significativa, a pesquisa apresenta resultados entre 490 e 510 MPa, contra
650 MPa indicados pelo fabricante.

Bauer et al. (2006b) estudaram a influéncia do processo de fundi¢ao utilizado
na fabricagdo de ligas a base de niquel-cromo, na resisténcia a tracédo e no
alongamento das ligas comercialmente conhecidas como VeraBond, Suprem Cast-V
e Tilite Star. Os processos estudados foram assim classificados: 1 - Magarico gas/O;
em atmosfera ambiente, 2 - Indugéo eletromagnética em ambiente controlado com
argdnio, 3 - Inducéo sob vacuo, 4 - Inducao eletromagnética em atmosfera ambiente.
O trabalho concluiu que o processo de fundicdo com macarico foi aquele que
provocou um aumento da resisténcia mecanica quando comparado aos outros
métodos. Também foi observado que o alongamento do material ndo sofreu
influéncia do método de fundicdo empregado. O aumento da resisténcia mecanica

quando a fundigao é realizada pelo macarico foi justificada, no estudo, como um
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efeito da combinagao do carbono, gerado pela chama, com elementos como cromo,
titanio, nidbio, silicio e molibdénio, formando carbonetos metalicos. As Tabelas 03 e

04 apresentam os resultados obtidos por Bauer et al. (2006b).

Tabela 03 — Limite de resisténcia de ligas Ni-Cr, fundidas por diferentes processos.

Limite de Resisténcia (MPa)
Indugao s/
Inducao c/ Indugao a
Macarico . . atmosfera
argonio vacuo
controlada
VeraBond 650 £ 62 689 + 127 599 £ 23 577 + 64
Suprem Cast-V 966 + 27 824 + 114 834 + 50 855 + 59
Tilite Star 1050 + 74 958 + 45 1022 £ 40 1020 + 48

Fonte: Bauer et al., 2006b, p.85.

Tabela 04 — Alongamento de ligas Ni-Cr, fundidas por diferentes processos.

Alongamento (%) em 18mm
Indugao s/

_ Indugao c/ Indugdo a
Macarico . ] atmosfera

argonio vacuo

controlada
VeraBond 0,45+ 0,1 0,49 +0,1 0,57 £ 0,1 0,55+ 0,1
Suprem Cast-V 2,01 +0,1 1,59 +0,2 1,56 £ 0,2 1,39+0,2
Tilite Star 1,04 £ 0,2 1,07 0,2 1,42 +0,1 1,23 0,1

Fonte: Bauer et al., 2006b, p.85.

Bauer et al. (2006a) utilizaram o mesmo procedimento descrito anteriormente
para analisar a influéncia na microdureza das trés ligas. As ligas fundidas pelos
processos de macarico e indugao sem atmosfera controlada apresentaram maior
dureza, e todos os processos de fundigao resultaram em uma dureza superior a da
liga na condigdo como recebida pelo fabricante. A Tabela 05 mostra os resultados

de dureza obtidos no referido estudo.
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Tabela 05 — Microdureza de ligas Ni-Cr, fundidas por diferentes processos.

Microdureza (HV)
Inducéo s/
Indugao c/ Inducéo a Como
Magarico . atmosfera _

argbnio vacuo recebida

controlada
VeraBond 423 £ 3,7 406 £ 3,1 413 +£5,2 418 £6,2 392 +12
Suprem Cast-V 366 + 4,6 348 + 13 356 + 3,7 366 + 2,9 31149
Tilite Star 433+2,3 416 £1,6 415+ 2,2 422 +25 373+1,6

Fonte: Bauer et al., 2006a, p.42.

Lin et al. (2008) examinaram o efeito da queima (processo que envolve
etapas controladas de aquecimento e resfriamento da liga metalica, muito
comumente utilizado por protéticos e com a finalidade de preparar a liga metalica
para a colocagao de revestimento ceramico ou porcelana) para ades&o da porcelana
na dureza das ligas a base de niquel-cromo comercialmente conhecidas como
NPXIIl e Litecast, com e sem adicdo de Be, respectivamente. A liga NPXIII
apresentou um decréscimo na dureza Vickers de 354,5 para 281,2 HV, apés a
queima. Entretanto, a liga Litecast obteve um comportamento inverso, aumentando a
dureza apds a queima da porcelana em 11 HV em relacdo a condi¢cao de apenas
fundida, onde a dureza era de 138,5 HV.

1.3.2 Microestrutura das Ligas Ni-Cr

A Figura 01 apresenta o diagrama de equilibrio das fases das ligas Ni-Cr.
Ligas com teores de cromo de até 20% serdo monofasicas, e o cromo estara
dissolvido na estrutura cristalina do niquel. Para teores de cromo entre 20% e 37% a
liga ainda apresentara um comportamento monofasico, porém a fase presente sera a
fase y’ (Ni2Cr).
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Figura 01 — Diagrama de equilibrio da liga Ni-Cr. Fonte: Metals Handbook, 1992.

As Figuras 02 e 03 apresentam os diagramas de equilibrio ternarios para as
ligas contendo Ni-Cr-Mo, respectivamente, para as temperaturas de 1200°C e
600°C.

As ligas odontolégicas do sistema Ni-Cr-Mo, normalmente contém até 10% de
molibdénio e até 25% de cromo, para ligas com estes teores, em temperaturas
elevadas, 1200°C (Figura 02), a microestrutura sera monofasica, contudo, em
temperaturas mais baixas, 600°C (Figura 03), nota-se a tendéncia destes materiais

adentrarem uma regiao do diagrama que apresenta uma estrutura bifasica.
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Figura 02 — Diagrama de equilibrio da liga Cr-Mo-Ni para a temperatura de 1200°C.
Fonte: Metals Handbook, 1992.
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Figura 03 — Diagrama de equilibrio da liga Cr-Mo-Ni para a temperatura de 600°C.
Fonte: Metals Handbook, 1992.
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Devido a variedade de elementos de ligas e diferentes quantidades de niquel
e cromo presentes nas ligas odontologicas, diversas microestruturas sao apontadas
pelos autores para diferentes ligas. Também n&o existe consenso na literatura sobre
qual reagente quimico utilizar para revelar a microestrutura das ligas odontoldgicas a
base de niquel. Lin et al. (2007) apontam a dificuldade de encontrar um ataque
quimico adequado para revelar a estrutura das ligas de niquel.

Segundo Bauer et al. (2008) as ligas comerciais denominadas VeraBond,
Tilite Star e Suprem Cast V, apresentam uma estrutura dendritica com formagao
eutética e precipitados, enquanto as ligas denominadas, Wiron 99, VeraBond Il e
Remanium apresentam uma estrutura similar as anteriores, porém, com auséncia da
fase eutética.

Sousa (2005) apresentou um estudo em que as ligas denominadas Wiron 99
e Wironia, quando fundidas pelas técnicas de oxi-GLP (oxigénio e gas liquefeito de
petréleo - GLP) e indugcdo em forno de alta freqiiéncia, revelaram uma microestrutura
constituida por duas fases, uma matriz de Ni-Cr-Mo e precipitados ricos em
molibdénio. A liga Wironia apresentou maior quantidade de precipitados que a liga
Wiron 99.

Em estudo realizado por Olivieri (2000), a liga Wiron 99 apresentou uma
estrutura bruta de fusdo com muitas dendritas de solidificacdo e uma microestrutura
com precipitados e porosidades. Foram analisadas as microestruturas em trés
condicdes: como recebida do fabricante, fundida na temperatura recomendada pelo
fabricante (1420°C) e fundida a 1520°C. A amostra fundida a 1520°C apresentou
uma estrutura mais refinada dentre as trés situacbes e a como recebida pelo
fabricante, a estrutura menos refinada. As Figuras 04 e 05 apresentam os resultados

obtidos neste estudo, em que o ataque quimico utilizado foi agua régia.
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Figura 04 — Microestrutura da liga Wiron 99, como recebida, ataque: agua régia,
microscopia Optica, 500X. Fonte: Olivieri, 2000, p.124.
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Figura 05 — Microestrutura liga Wiron 99, fundida a 1420°C, ataque: agua régia,
microscopia optica, 500X (P = precipitado; Po = porosidade). Fonte: Olivieri, 2000,
p.126.

Bauer et al. (2006a) realizaram analise através de microscopia Optica em trés
ligas a base de niquel: VeraBond (Ni-Cr-Mo-Nb), Cast-V (Ni-Cr-Mo-Be) e Tilite (Ni-
Cr-Mo-Ti). Todas as ligas apresentaram uma matriz e uma fase com estrutura
lamelar, ndo apresentando variagbes antes e apods a fundigao. A liga Ni-Cr-Mo-Be
apresentou regides de composig¢ao Ni-Be entre as fases de aspecto dendritico. A liga
Ni-Cr-Mo-Ti apresentou precipitados, que foram considerados, provavelmente,
carbetos, no entorno da fase de aspecto dendritico. As Figuras 06, 07 e 08
apresentam, respectivamente, as microestruturas das ligas VeraBond, Cast-V e Tilite

obtidas no estudo.
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proporgao 1:1, microscopia 6ptica, 400X. Seta branca: matriz; seta preta: fase
lamelar. Fonte: Bauer et al., 2006a, p.44.

Figura 07 — Microestrutura liga Cast-V, ataque: acido nitrico e acido acético
proporcao 1:1, microscopia Optica, 400X. Seta branca: matriz; seta preta: fase
lamelar. Fonte: Bauer et al., 2006a, p.44.
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C

Figura 08 — Microestrutura liga Tilite, ataque: acido nitrico e acido acético proporgéao
1:1, microscopia oOptica, 400X. Seta branca: matriz; seta preta: fase lamelar. Fonte:
Bauer et al., 2006a, p.44.

Wylie et al. (2007) realizaram estudos com o intuito de determinar as
modificagdes microestruturais sofridas pelas ligas de niquel-cromo comercialmente
conhecidas como Matchmate e Dsing 10 durante o processo de queima para adeséao
da porcelana. Os estudos revelaram que a liga Matchmate, antes da queima (Figura
09) apresentava uma microestrutura contendo uma matriz (regides mais claras)
entremeada por uma segunda fase de geometria com aspecto rendilhado (regides
mais escuras) e precipitados escuros. Apds a queima, a estrutura bifasica era
mantida, porém, a estrutura era “suavizada” (Figura 10). A liga Dsing 10 também
apresentou uma microestrutura essencialmente bifasica, porém, formada por uma
fase clara, em maior quantidade e outra escura, ao redor da primeira. Esta liga ndo
apresentou alteragao antes e apds a queima, segundo Wylie et al. (2007), conforme

Figuras 11 e 12, respectivamente.
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Figura 09 — Microestrutura da liga Matchmate, como fundida, ataque: eletrolitico em
acido sulfurico 10%, microscopia Optica. Fonte: Wylie et al., 2007, p.716.

Figura 10 — Microestrutura da liga Matchmate, ap6s a queima para colocacao da
porcelana, ataque: eletrolitico em acido sulfurico 10%, microscopia 6ptica. Fonte:
Wylie et al., 2007, p.716.
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Figura 11 — Microestrutura da liga Dsign 10, como fundida, ataque: eletrolitico em
acido sulfurico 10%, microscopia Optica. Fonte: Wylie et al., 2007, p.716.

Figura 12 — Microestrutura da liga Dsign 10, apds a queima para colocacgéo da
porcelana, ataque: eletrolitico em acido sulfurico 10%, microscopia optica. Fonte:
Wylie et al., 2007, p.716.

O estudo realizado por Wylie et al. (2007) também examinou como a
composi¢cdo quimica varia ao longo das fases. A caracterizagdo foi realizada em
microscopio eletrénico de varredura, equipado com dispositivo para analise pela
técnica de Espectroscopia por Dispersdgo de Energia (energy dispersive
spectroscopy - EDS). Na liga Matchmate, os precipitados eram ricos em Mo e Si e
pobres em Ni e Cr, no contorno dos precipitados havia um aumento no percentual de

Cr e um decréscimo de Mo, a matriz era rica em Ni e Cr. Apés a queima, os
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precipitados foram empobrecidos em Mo e enriquecidos em Ni e a variagdo da
composigdo quimica existente nos contornos dos precipitados foi diminuida,
acarretando maior uniformidade (Figura 13). Ja na liga Dsign10, a fase clara
apresentou-se rica em Ni e pobre em Cr e Mo, e a fase escura era rica em Cr, Mo e
Si e pobre em Al e Ni. Apés a queima, houve o aparecimento de pequenas
particulas ricas em Mo e Si na fase escura e as diferengas no teor de Cr foram

suavizadas ao longo do material (Figura 14).
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Figura 13 — Micrografias em MEV e EDS correspondente para a liga Matchmate
antes (A) e ap6s a queima da porcelana (B). Fonte: Wylie et al., 2007, p.717.
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Figura 14 — Micrografias em MEV e EDS correspondente para a liga Dsign 10 antes
(A) e apos a queima da porcelana (B). Fonte: Wylie et al., 2007, p.718.

Lin et al. (2007) ressaltaram a dificuldade em encontrar-se um ataque quimico
que revele corretamente as microestruturas das ligas de niquel. Em seu trabalho, foi
analisada a influéncia do processo de queima para adesdo da porcelana na
microestrutura das ligas Litecast e NPXIIl, que foram atacadas, respectivamente,
com solugao de 10 mL HNO3; e 40 mL de HCL por 20 s e em ataque eletrolitico em

solugcado a 10% acido oxalico em agua destilada por 1 min e 40 s. A liga Litecast
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apresentou, antes e apdés a queima, uma microestrutura monofasica de graos
dendriticos, entretanto, apds a queima, apareceram regides especificas contendo
precipitados de tipo nao especificados no trabalho. As microestruturas antes da
queima da liga Litecast estdo apresentadas nas Figuras 15 e 16. Na liga NPXIII,
observou-se uma maior quantidade de precipitados na fase que entremeava a matriz
(regido mais clara na imagem) (Figuras 17 e 18, antes e apds a queima,

respectivamente).

Figura 15 — Microestrutura da liga Litecast, antes da queima para adesao da
porcelana, ataque: HNO3; e HCL proporgao 1:4, microscopia 6ptica, 500X. Fonte: Lin
et al., 2008, p.381.
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Figura 16 — Microestrutura da liga Litecast, apds a queima para adesao da
porcelana, ataque: HNO3; e HCL proporcao 1:4, microscopia optica, 500X. Fonte: Lin
et al., 2008, p.381.

Figura 17 — Microestrutura da liga NPXIIl, antes da queima para adesao da
porcelana, ataque: eletrolitico em acido oxalico 10%, microscopia éptica, 500X.
Fonte: Lin et al., 2008, p.381.
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Figura 18 — Microestrutura da liga NPXIIl, apés a queima para adesao da porcelana,
ataque: eletrolitico em acido oxalico 10%, microscopia Optica, 500X. Fonte: Lin et al.,
2008, p.381.

Elementos de liga como Al e Ti combinam-se com o niquel formando fases
ordenadas NizAl e NisTi, estas fases sdo denominadas y’. Porém, as fases
ordenadas sado extremante finas, necessitando de microscopia eletrbnica com

grandes aumentos para serem visualizadas, na ordem de 10.000X (BROOKS, 1982).

1.3.3 Influéncia dos Elementos de Ligas nas Ligas Ni-Cr

Vergani et al. (1994) ressaltaram a importancia da analise da composigcéo
quimica em ligas odontoldgicas, pois pequenas variagdes de elementos criticos

podem alterar significativamente as propriedades do material.
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1.3.3.1 Cromo

O cromo € o principal elemento responsavel pela resisténcia a corrosdo das
ligas de niquel. A Figura 19 apresenta a taxa de corrosao destas ligas, de acordo
com o percentual de cromo. Para teores de cromo de até 10%, ocorre um aumento
da taxa de corrosao, isto pode ser explicado devido aos atomos de cromo atuarem
como defeitos na estrutura cristalina do niquel, o que facilita a difusdo do oxigénio
em comparagdo com O niquel puro. Para maiores teores de cromo, ha um
decréscimo na taxa de corrosdo devido a formagdo de uma camada estavel de

Cr,03. A resisténcia a corrosdo se estabiliza para teores acima de 30% de cromo

(BROOKS, 1982).
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Figura 19 — Taxa de corroséo das ligas niquel-cromo de acordo com o percentual de
cromo. Fonte: Brooks, 1982, p.143
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Manaranche e Hornberger (2007) realizaram testes de corrosao em duas ligas
de niquel para uso odontolégico, denominadas Ugirex Il e Wiron 99, contendo 13,2%
e 25,5% de cromo, respectivamente. O estudo apontou que a liga Ugirex, devido ao
seu baixo teor de cromo, era mais suscetivel a corrosao, apresentando uma perda
de massa cinco vezes maior que a liga Wiron 99. Dutra et al. (2006) compararam a
resisténcia a corrosdo da liga Wiron 99, utilizada por Manaranche e Horberger
(2007), com a liga Wironia, que possui 0 mesmo percentual de cromo da Wiron 99, e
obtiveram resultados similares no desempenho das duas ligas, o que demonstra que
o teor de cromo desempenha papel fundamental na resisténcia a corroséo das ligas
a base de niquel.

Wylie et al. (2007) demonstraram que a resisténcia a corroséo da liga Dsing10
varia de acordo com a microestrutura, sendo menor nas regides com menor

concentragao de cromo e molibdénio (Figura 20).
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Figura 20 — Diferentes taxas de corrosao na liga Dsing 10, de acordo com o
percentual de cromo e molibdénio. Fonte: Wylie et al., 2007, p.721
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1.3.3.2 Molibdénio

A adicdo de molibdénio aumenta a resisténcia a corrosédo das ligas a base de
niquel (LEE et al., 1985), principalmente a corrosao classificada como sendo do tipo
localizada e galvanica (FRIEND apud WYLIE et al., 2007).

Huang (2002) atribuiu a alta resisténcia a corrosdo das ligas odontoldgicas a
base de niquel a uma camada superficial de Oxidos, formada pela presenca do

cromo e do molibdénio.

1.3.3.3 Berilio

O berilio é adicionado as ligas de niquel para melhorar a fusibilidade e
aumentar a forca de adesdo entre a ceramica e o metal, em aplicagcdes de
restauragées metaloceramicas (MORRIS et al., 1992) (ASGAR, 1988), além de
diminuir a temperatura de fusdo (WASSELL et al., 2002) (LEE et al., 1985). Contudo,
a presenca do berilio diminui a resisténcia a corrosdo (LIN et al., 2008) (LEE et al.,
1985), podendo também acarretar reagées adversas ao corpo humano (WASSELL
et al., 2002).

Pellizzer, Bombonatti e Valerio Filho (1995) avaliaram a fluidez de cinco ligas
de niquel-cromo para aplicagdes odontolégicas, e obtiveram desempenhos
diferentes para cada liga, atribuindo como um dos fatores de melhoria da fluidez, e,

consequentemente, da fusibilidade, a presenga de berilio como elemento de liga.

1.3.3.4 Carbono

Morris et al. (1992) relataram que o carbono é adicionado como elemento de
liga em ligas niquel-cromo com o objetivo de aumentar a resisténcia mecanica,
porém, também acarreta aumento de fragilidade. Wataha (2002) e Bauer et al.

(2006a) atribuem o aumento da resisténcia mecanica pela adicdo de carbono a
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formagdo de carbonetos metalicos. Wataha (2002) ressalta que pequenas
quantidades de carbono, entre 0,1 e 0,5 % em peso, sao suficientes para modificar

de forma significativa as propriedades mecanicas dos materiais.
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1 A Liga Niquel-Cromo

O material utilizado foi uma liga a base de niquel, desenvolvida para
aplicagbes odontologicas e comercializada pela Talladium do Brasil, sob o nome
comercial FIT CAST-SB Plus. A composicdo quimica fornecida pelo fabricante é
apresentada na Tabela 06, sua principal caracteristica é a auséncia de berilio,
elemento geralmente adicionado as ligas de niquel para diminuir a temperatura de
fusdo, porém de biocompatibilidade duvidosa (ASGAR, 1988; MORRIS et al, 1992;
WASSELL; WALLS; STEELE, 2002). Algumas propriedades mecanicas sao
fornecidas pelo fabricante e encontram-se na Tabela 07.

O material foi fornecido em lingotes de 5mm de diametro e 10mm de
comprimento, comercializado em uma embalagem de 200g. A embalagem do
fabricante nao informa o lote de fabricacdo. Toda a pesquisa foi desenvolvida

utilizando material de uma unica embalagem.

Tabela 06 — Composicéo quimica da liga FIT CAST-SB Plus, dados fornecidos pelo

fabricante.
Elemento Quantidade
Ni 60,75 %
Cr 25 %
Mo 10 %
Si 2%
Ti <1%

Fonte: Talladium do Brasil (www.talladiumdobrasil.com.br; Acesso em: 05 de Jul.
2008).
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Tabela 07 — Propriedades mecanicas da liga FIT CAST-SB Plus. Dados fornecidos

pelo fabricante.

Alongamento 3 %
Limite de Elasticidade 258 MPa
Limite de Resisténcia 306 MPa
Dureza Vickers 203 MPa
Fonte: Talladium do Brasil (www.talladiumdobrasil.com.br; Acesso em: 05 de Jul.
2008).

2.2 Técnica de Fundicéo

A fundicdo dos corpos de prova foi realizada no Laboratério de Protese da
Faculdade de Odontologia da Universidade do Estado do Rio de Janeiro (UERJ). Os
corpos de prova foram fabricados pela mesma técnica comumente utilizada por
protéticos na fabricagdo de dispositivos odontoldgicos, denominada por eles como
técnica de cera perdida por centrifugacdo. Foram fundidos dez cilindros, medindo
2,5mm de didmetro e 30mm de comprimento.

Na etapa de criacdo do molde, bastdes de cera pré-fabricados medindo
2,5mm de didmetro e 30mm de comprimento foram utilizados como modelos, cinco
destes bastdes foram fixados na base formadora do cadinho, possibilitando a fusao
de cinco corpos de prova simultaneamente. Um pacote de 90 gramas do
revestimento Micro Fine 1700, fabricado pela Talladium do Brasil
(www.talladiumdobrasil.com.br; Acesso em: 05 de Jul. 2008), foi preparado com 15
mL de liquido catalisador fornecido pelo fabricante e 7 mL de agua destilada. Apos o
preparo, o revestimento foi vazado para recobrir os modelos de cera em uma
camara de vibracdo a vacuo, de forma a evitar formacao de bolhas. Apds 20 minutos
do vazamento do revestimento, o mesmo foi levado ao forno, para aquecimento e
remocdo da cera dos modelos, o forno estava pré-aquecido a 750°C, e com
temperatura final de 950°C, sem necessidade de controle de taxa de aquecimento,
segundo recomendagdes do fabricante. Decorridos cinco minutos a 950°C, o molde

foi removido do forno e encaminhado para fundigao.
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A matéria prima da liga FIT-CAST SB fornecida pelo fabricante foi fundida
pelo processo de magarico com Gas Liquefeito de Petréleo (GLP) e oxigénio. O GLP
é formado de 50% propano e 50% butano (COMPAGAS, www.compagas.com.br;
Acessado em 18 Set. 2009). Durante a fundicdo, o magcarico foi operado a pressdes
de 27,58-34,48 kPa (4-5 psi) e 172,38-206,85 kPa (25-30 psi), para os gases GLP e
oxigénio, respectivamente. O vazamento do metal foi realizado em uma centrifuga
manual para fundigdo odontolodgica.

Apods o resfriamento do molde, o revestimento foi retirado e os corpos de
prova jateados com particulas de 6xido de aluminio de 50 ym, a uma pressao de

551,6 kPa (80 psi), para total remocao do revestimento.

2.3 Tratamento Térmico para Adesao da Porcelana

Os dez corpos de prova foram divididos em dois grupos de cinco. Um dos
grupos foi submetido ao tratamento térmico para adesédo da porcelana, este grupo
sera denominado “grupo TT”, enquanto o outro permaneceu apenas fundido (tal
como obtido apos fundicdo, segundo técnica protética), que recebera a
denominagédo “grupo F”. Um terceiro grupo foi considerado para analises, “grupo
CR”, formado pelo material como recebido do fabricante, sem fundigao protética e
sem tratamento térmico. O tratamento térmico para adesdo da porcelana € um
procedimento utilizado pelos protéticos em reconstrugcbes metaloceramicas e €
conhecido como “queima da porcelana” (LIU; WANG, 2007).

O tratamento térmico foi realizado em um forno PHOENIX QUICK COOL
(Figura 21), destinado especificamente para tratamentos térmicos para a fabricagao
de dispositivos metaloceramicos. Este tratamento térmico possui cinco etapas, que
serao descritas a seguir.

1. Etapa de oxidagdo: O forno é pré-aquecido a 650°C, o material € inserido e
permanece por 3min nesta temperatura. Em seguida, o forno é aquecido até 980°C,
com taxa de 55°C/min. Apds atingir a temperatura de 980°C, o material € mantido
nesta temperatura por 2 min, seguido de resfriamento dentro do forno até 650°C e,

posteriormente, ao ar tranquilo.
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2. Etapa Opac I, o forno é pré-aquecido a 403°C, o material é inserido e
permanece por 6min nesta temperatura. Em seguida, o forno é aquecido até 900°C,
com taxa de 80°C/min. Apds atingir a temperatura de 900°C, o material € mantido
nesta temperatura por 2min, seguido de resfriamento dentro do forno até 403°C e,
posteriormente, ao ar tranquilo.

3. Etapa Opac ll: Igual a etapa anterior, isto é, repete-se o procedimento da
etapa Opac I.

4. Etapa Dentina I: O forno é pré-aquecido a 403°C, o material é inserido e
permanece por 3min nesta temperatura. Em seguida, o forno é aquecido até 870°C,
com taxa de 60°C/min. Apds atingir a temperatura de 870°C, o material € mantido
nesta temperatura por 3min, seguido de resfriamento dentro do forno até 403°C e,
posteriormente, ao ar tranquilo.

5. Etapa Dentina II: O forno é pré-aquecido a 403°C, o material é inserido e &
imediatamente aquecido até 870°C, com taxa de 60°C/min. Apds atingir a
temperatura de 870°C, o material € mantido nesta temperatura por 4min, seguido de

resfriamento dentro do forno até 403°C e, posteriormente, ao ar tranquilo.

Figura 21 — Forno para tratamento térmico (aplicagdes odontoldgicas) PHOENIX
QUICK COOL.
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Os graficos representando as etapas 1, 2 e 3, 4 e 5 do tratamento térmico sao

apresentados, respectivamente, nas Figuras 22, 23, 24 e 25. As taxas de

resfriamento apresentadas nos graficos referentes ao resfriamento dentro do forno e

ao ar tranquilo, sao valores estimados.

4 ™
Etapal - Oxidagao
1200
1000
— 800
(1]
5 _/ \
" 600
o \
o
£ 400
QU
= \
200 \
0
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23 25 27 29 31 33 35 37 39
tempo [min]
. /

Figura 22 — Grafico temperatura (T) versus tempo (t) da etapa de oxidagao do
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tratamento térmico
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Durante a fabricagado de dispositivos odontolégicos, os protéticos adicionam

uma camada de porcelana (Opac ou Dentina) entre cada uma das etapas do

tratamento térmico, porém, a adicdo da porcelana neste trabalho inviabilizaria a

execucado do ensaio de tracdo, portanto, a porcelana nao foi aplicada durante a

preparacao das amostras.
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2.4 Andlise Quimica

Testes para verificar a composi¢do quimica da liga foram realizados no
Laboratério de ICP-MS (Espectrometria de massa) e ICP-OES (Emissao Atdbmica) do
Departamento de Quimica da PUC-Rio (Pontifica Universidade Catdlica do Rio de
Janeiro). Nos testes realizados, foi utilizado um espectrometro de emissdo atémica,
modelo Optima 4300 CV, fabricado pela Perkin Elmer Instruments.

Foram verificados os percentuais dos trés principais elementos quimicos
presentes na liga: niquel, cromo e molibdénio. Os testes foram realizados em uma

amostra do grupo CR e em uma amostra do grupo F, retiradas de forma aleatéria.

2.5 Ensaio de Tracao

Os ensaios de tracao dos corpos de prova foram realizados em uma Maquina
Universal de Ensaios da marca EMIC, modelo DL10000, com velocidade de ensaio
de 2,000 mm/min. O sistema & automatizado, permitindo relatoérios para cada grupo
de amostra.

Os dez corpos de prova foram ensaiados, cinco do grupo TT e cinco do grupo
F. Nao foi possivel realizar ensaios de tracdo para o grupo CR, pois a geometria do

material fornecido pelo fabricante impossibilitou a realizacdo dos ensaios.

2.6 Preparacdo Metalogréfica

Antes de submeter as amostras a Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV),
as mesmas foram preparadas com técnicas metalograficas de lixamento e
polimento.

Os corpos de prova do ensaio de tracdo foram cortados em cortadeira
metalografica da marca Arotec, modelo COR 40, com sistema de refrigeracao.

Foram retiradas se¢des transversais dos corpos de prova de uma regido distante
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tanto da fratura quanto da parte danificada pela garra do equipamento de ensaio de
tracao.

Ap0s o corte, as amostras foram embutidas em resina de cura a frio e lixadas
em lixadeira automatica com lixas d’agua nas granulometrias 100, 220, 440, 600,
800 e 1000, nesta ordem. Seguiu-se o0 polimento com pastas de diamante nas

granulometrias 6, 3, 1 e ¥4 um, nesta ordem.

2.8 Ensaio de Microdureza Vickers.

Testes de microdureza vickers foram realizados em um microscépio da marca
CARL ZEISS, modelo NEOPHOT 2. Os procedimentos dos testes foram realizados
segundo a norma ABNT NBR NM ISO 6507-1, com forga de 0,9807 N e tempo de
aplicacao de carga de 15 segundos. O valor da medida da diagonal da impressao do
penetrador foi convertido em valor de dureza Vickers, segundo a norma ABNT NBR
NM ISO 6507-4.

Os testes de microdureza foram realizados em uma amostra do grupo CR e
em duas amostras de cada um dos grupos, F e TT, todas retiradas de forma

aleatdria. Foram realizadas cinco penetragdes em cada amostra.

2.9 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A Microscopia Eletronica de Varredura foi utilizada para obtencao de imagens
da microestrutura das amostras. Um sistema de EDS (X- Ray Energy Dispersive
Spectroscopy) acoplado ao MEV foi utilizado para andlise semi-quantitativa dos
elementos quimicos existentes. Trés amostras de cada um dos grupos TT e F,
retiradas aleatoriamente do conjunto dos cinco corpos de prova de cada grupo, e
uma amostra do grupo CR foram submetidas a analise por EDS. O MEV utilizado foi
da marca JEOL, modelo JSM-6460, operando a 20kV e 80uA.

Nesta etapa do trabalho, o MEV foi operado no modo elétrons

retroespalhados (backscattered X-Ray electrons, BSE). Foram obtidas dez imagens
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de cada amostra analisada, de forma a permitir a realizacdo de processamento
digital de imagem.

A microscopia eletronica de varredura obteve grande aceitagdo devido a sua
versatilidade e simplicidade na preparagdo de amostras (MANNHEIMER, 2002).
Através desta técnica pode-se obter informagdes sobre a topografia da superficie da
amostra, sua morfologia, composi¢ao quimica e informagdes cristalograficas (DINIZ,
2001).

Na técnica BSE, a imagem da microestrutura obtida possuira contraste
diferente para cada fase do material, pois os elétrons retroespalhados que emergem
da amostra sao dependentes do numero atbmico dos elementos presentes.
Elementos de menor numero atdmico apresentardo tons mais escuros, enquanto
elementos de maior numero atémico possuirdo tons mais claros (DINIZ, 2001).

O EDS permite determinar a composi¢cao quimica da regido analisada, esta
técnica utiliza os Raios-X emitidos a partir da interacdo da amostra com o feixe de
elétrons primario emitido pelo MEV (COOKE; LEMONS; RATNER, 1996).

2.10 Tratamento Digital de Imagem

O processamento digital de imagem foi realizado com o programa ImLab,
disponivel gratuitamente no enderegco eletrbnico http://imlab.sourceforge.net/
(Acessado em: 20 Abr. 2009). O objetivo da utilizagdo desta ferramenta foi o da
determinacao de possiveis variagdes na microestrutura do material, antes e apds o
tratamento térmico de queima para adesao da porcelana, através de processamento
e analise digital de imagem. O software permite a determinagao das quantidades das
fases presentes e do tamanho médio de cada objeto / fase.

Durante a etapa de processamento digital de imagem, foram realizadas
etapas de pré-processamento, com o objetivo de melhorar a qualidade da imagem a
ser processada. Seguiram-se etapas de segmentacdo (em que a imagem é&
transformada em uma imagem binaria, sendo possivel diferenciar objetos em branco
de um fundo preto), e etapas de pds-processamento, em que foram melhorados os
resultados da segmentacao. Finalmente, foram realizadas etapas de quantificagcao

dos objetos da imagem, em que a fragao de area ocupada por cada objeto / fase e o
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tamanho médio de cada objeto / fase foram medidos (GONZALES; WOODS, 1993;
PACIORNIK; MAURICIO, 2004).

Todas as etapas do tratamento digital de imagens foram realizadas utilizando
conectividade 4 entre os objetos. O método pode ser explicado de um modo
comparativo, conforme imagens da Figura 26. Na conectividade 4, uma regiao é
considerada um unico objeto se for possivel caminhar por todos os pixels desta
regido andando apenas na vertical e na horizontal. Na conectividade 8, uma regido &
considerada um objeto se for possivel caminhar por todos os pixels desta regido
caminhando na vertical, horizontal e diagonal. Para este exemplo (Figura 19), a

conectividade 4 considera as regides como dois objetos. Ja na conectividade 8, as

Figura 26 — Diferenca entre conectividade (ou vizinhanga) 4 e 8. Fonte: Paciornik,
2009.

regides sao consideradas um objeto unico.

Y

Y

* Vizinhanca 8§ =>

* Vizinhang¢a 4 => i
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2.11 Anélise Estatistica dos Resultados

Testes de hipbteses foram realizados nos resultados dos ensaios de tragao,
microdureza e percentual das fases presentes na microestrutura, com o objetivo de
determinar se houve variacdo significativa entre os resultados dos grupos
pesquisados. Foi utilizado o teste de hipdétese nula (Ho) com Distribuicdo “t” de
Student para amostras pequenas (com populacdo menor que 30), com aplicagéo
prévia de teste para analise de variancias (teste de distribuicéo F). Através do teste é
possivel afirmar se dois grupos de resultados pertencem a uma mesma familia ou
ndo (MONTGOMERY, 2001; BUSSAB; MORETTIN, 2005). Todos os testes foram

realizados para 95% de confiabilidade bilateral ou a = 0,05.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Resultados da Anélise Quimica Quantitativa

A Tabela 08 apresenta os resultados dos testes de analise quimica para os

grupos CR e F, comparando os valores obtidos com os indicados pelo fabricante.

Tabela 08 — Resultado da analise quimica.

Quantidade (%)
Elemento ]
Fabricante*® Ensaio Grupo CR | Ensaio Grupo F
Ni 60,75 61 62
Cr 25 24,7 24,7
Mo 10 10,5 10,8
*1 - Fonte: Talladium do Brasil (www.talladiumdobrasil.com.br; acesso em: 05 de Jul.

2008).

Os resultados da analise quimica indicam que a composicdo do material
fornecido esta de acordo com o especificado pelo fabricante. Para os elementos
analisados pode-se, ainda, observar que n&o houve variagdo da composi¢ao

quimica da liga, antes e apds o processo de fundigao.

3.2 Propriedades Mecénicas de Limite de Resisténcia e Limite de

Escoamento

As propriedades de limite de resisténcia (LR) e limite de escoamento (LE)
foram aferidas automaticamente pela maquina de ensaio, durante a realizagdo dos
testes de tragao. O limite de escoamento informado pelo equipamento é o limite de
escoamento 0,2 %. Os valores destas propriedades, para todos os corpos de prova

ensaiados dos grupos F e TT, estdo apresentados nas Tabelas 09 e 10,
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respectivamente. As Figuras 27 e 28 apresentam os diagramas tensdo x
deformacao, obtidos nos ensaios dos grupos F e TT, respectivamente.

Durante a execugao do ensaio de tragédo, o segundo corpo de prova do grupo
F, escorregou das garras da maquina de ensaio. Conforme pode ser observado na
Figura 20, o segundo grafico (referente ao segundo corpo de prova do grupo F)
apresenta um degrau no inicio do ensaio, e portanto, devido a este incidente, os

resultados deste corpo de prova foram desprezados.

Tabela 09 — Resultados dos ensaios de tragao para o grupo F.

Corpo de Prova | LE (MPa) | LR (MPa)
CP1 207,72 567,54
CP3 249,37 522,51
CP4 235,34 565,62
CP5 182,41 581,88
Média 218,71 559,39

Desvio Padrao 29,75 25,63

Tabela 10 — Resultados dos ensaios de tragao para o grupo TT.

Corpo de Prova | LE (MPa) | LR (MPA)
CP1 276,81 577,00
CP2 241,68 539,39
CP3 267,60 531,31
CP4 198,64 503,45
CP5 218,16 576,61
Média 240,58 545,55

Desvio Padréo 32,81 31,49
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Figura 27 — Graficos tensdo x deformagéo dos cinco corpos de prova do grupo F.
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Os resultados dos ensaios de tragao indicam que o material possui um limite
de resisténcia superior aquele informado pelo fabricante (306 MPa, conforme a
Talladium do Brasil). Os testes apresentaram um limite de resisténcia de 559,39 *
25,63 MPa e 545,55 + 31,49 MPa para os grupos F e TT, respectivamente. No
entanto, os resultados para o limite de escoamento ficaram ligeiramente abaixo do
indicado pelo fabricante, isto €, 218,71 £ 29,75 MPa e 240,58 + 32,81 MPa para os
grupos F e TT, respectivamente, enquanto o fabricante indica 258 MPa. Deve-se
ressaltar que o fabricante (www.talladiumdobrasil.com.br; Acesso em: 05 de Jul.
2008) nao indica o estado metalurgico do material e ndo fornece dados sobre seu
processo de fabricacdo, o que dificulta uma comparacgao direta destes resultados.

Bauer et al (2006b) realizaram ensaios na liga Tilite Star, que possui
composi¢cao quimica similar a liga pesquisada neste trabalho. A Tabela 11 compara
a composicao quimica das duas ligas. Bauer et al (2006b) obtiveram valores de
resisténcia mecanica superiores, atingindo 1050 + 74 MPa, para o material fundido
através da mesma técnica utilizada nesta pesquisa. Uma das explicagdes possiveis
para o ocorrido, € que a liga Tilite Star possui grande quantidade de titanio, elemento
que tende a formar carbonetos de alta dureza, elevando a resisténcia mecanica do
material. Também se sabe que variagcbes na composicao quimica da liga fornecida

pelo fabricante podem gerar este tipo de diferencgas.

Tabela 11 — Comparagao entre as composi¢des quimicas das ligas Tilite Star e FIT-

CAST SB.
Elemento Tilite Star*’ | FIT-CAST SB**
Ni 76,5 60,75
Cr 13,5 25
Mo 6,0 10
si | 2
Ti 4,0 <1

*1 Fonte: Bauer et al, 2006b, p.85.
*2 Fonte: Talladium do Brasil (www.talladiumdobrasil.com.br, acesso em: 05 de Jul.
2008)



74

Os graficos ilustrados pelas Figuras 29 e 30 apresentam, respectivamente, as

meédias dos limites de resisténcia e de escoamento com 0s seus respectivos desvios

padrdes para os grupos F e TT.
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Figura 29 — Grafico com os limites de resisténcia para os grupos F e TT.
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Figura 30 — Grafico com os limites de escoamento para os grupos F e TT.
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Os valores de f e t, calculados para os testes de distribuicdo F e de
distribuicdo t de Student, assim como os valores do f critico (f;) e do t critico (i)
tabelados, para a analise dos resultados de limite de escoamento e limite de
resisténcia, sao apresentados na Tabela 12. Como se pode verificar, os valores de f
calculados sao menores que os valores de f;, portanto, pode-se afirmar que os
grupos possuem a mesma variancia, podendo ser aplicado o teste t de Student para

grupos com mesma variancia.

Tabela 12 — Valores de f e t calculados e valores de f. e t; tabelados para os
resultados de LE e LR.

Familias comparadas | Valordef | Valordef. | Valordet | Valorde t.

Limite de escoamento:
1,22 9,98 1,033 2,365
grupos Fe TT

Limite de resisténcia:
1,51 9,98 0,708 2,365

grupos Fe TT

Os resultados do teste “t” de Student revelaram, com confiabilidade de 95% (a
= 0,05), que a hipotese nula foi aceita, e portanto, que os resultados dos dois grupos
(F e TT) pertencem a uma mesma familia. Portanto, pode-se considerar que nao
ocorreram mudancas nos valores de limite de resisténcia e limite de escoamento

entre os grupos F e TT.

3.3 Propriedade Mecanica de Microdureza

Os resultados de microdureza para os grupos CR, F e TT estdo apresentados

nas Tabelas 13, 14 e 15, respectivamente.



Tabela 13 — Resultados dos ensaios de microdureza para o grupo CR.
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Grupo CR

Amostra 01

Microdureza (HV 0,1)

Ensaio 01 71,30
Ensaio 02 74,18
Ensaio 03 66,02
Ensaio 04 68,58
Ensaio 05 71,30
Média 70,28
Desvio Padrédo 3,10

Tabela 14 — Resultados dos ensaios de microdureza para o grupo F.

Grupo F Microdureza (HV 0,1)
Ensaio 01 66,02
Ensaio 02 80,49
Ensaio 03 68,58
Amostra 01 Ensaio 04 68,58
Ensaio 05 71,30
Média 70,99
Desvio Padrao 5,63
Ensaio 01 80,49
Ensaio 02 74,18
Ensaio 03 68,58
Amostra 02 Ensaio 04 70,31
Ensaio 05 70,31
Média 72,77

Desvio Padrao

4,78
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Tabela 15 — Resultados dos ensaios de microdureza para o grupo TT.

Grupo TT Microdureza (HV 0,1)
Ensaio 01 66,02
Ensaio 02 80,49
Ensaio 03 74,18
Amostra 01 Ensaio 04 71,30
Ensaio 05 74,18
Média 73,23
Desvio Padrao 5,25
Ensaio 01 80,49
Ensaio 02 68,58
Ensaio 03 71,30
Amostra 02 Ensaio 04 71,30
Ensaio 05 74,18
Média 73,17
Desvio Padrao 4,55

Embora n&o seja a representagcdo wusual, o fabricante do material
disponibilizou o valor de dureza Vickers na unidade MPa, para a liga aqui estudada.
Segundo England (http://www.gordon england.co.uk/; Acessado em: 19 Set. 2009) e
o Centro de Informacédo Metal Mecanica (http://www.cimm.com.br/portal; Acessado
em: 19 Set. 2009), para se converter o valor de dureza de HV para MPa, é
necessario multiplicar o valor por 9,807. Portanto, a dureza informada pelo fabricante
seria de 20,70 HV (ver Tabela 07), o que é um valor inferior aos valores obtidos nos
ensaios desta pesquisa. Embora os valores obtidos estejam acima do informado
pelo fabricante, deve-se ressaltar, novamente, que o estado metalurgico e o
processo de fabricacdo do corpo de prova utilizado pelo fabricante ndo foram
informados, bem como as cargas aplicadas e seu tempo de aplicagao.

Sampaio (2009) realizou ensaios de dureza na liga FIT-CAST SB, mesma liga
desta pesquisa, e obteve valores de dureza no entorno de 74,607 HV 0,1, valor

similar aos encontrados neste estudo. O autor utilizou 0 mesmo processo de
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fundicdo que foi utilizado por este trabalho, para a confeccdo de seus corpos de
prova.
O grafico ilustrado na Figura 31 apresenta, de forma comparativa, os

resultados médios e desvios padrdes dos ensaios de dureza, para todas as

amostras.
4 _ )
Resultados dos Ensaios de Dureza
90,00
—~ 85,00
—
o
> 80,00
ey _ T —_
S 75.00 T
N 75,
5 ! ¢ X 3 r's
o
S 70,00 1
o - -
= 65,00 =
60,00 : : : :
CR F F T T
Grupos
NG Y

Figura 31 — Grafico dos valores de dureza, comparando os resultados dos grupos

CR, F e TT. O grupo CR teve medigdes feitas em apenas uma amostra.

Os valores de f e t, calculados para os testes de distribuicdo F e de
distribuicdo t de Student, assim como os valores do f; e do t. tabelados, para a
analise dos resultados dos ensaios de dureza, sdao apresentados na Tabela 16.
Como se pode verificar, os valores dos f calculados sdo menores que os valores de
fe, portanto, pode-se afirmar que os grupos possuem a mesma variancia, podendo

ser aplicado o teste t de Student para grupos com mesma variancia.
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Tabela 16 — Valores de f e t calculados e valores de f; e t. tabelados para os

resultados dos ensaios de microdureza.

Familias comparadas Valorde f | Valordef. | Valordet | Valorde t;
Amostra CR e amostra
3,30 6,39 0,250 2,228
01 grupo F
Amostra CR e amostra
2,38 6,39 0,981 2,228
02 grupo F
Amostra CR e amostra
2,88 6,39 1,085 2,228
01 grupo TT
Amostra CR e amostra
2,16 6,39 1,177 2,228
02 grupo TT
Amostra 01 do grupo F e
1,39 6,39 0,539 2,228
amostra 02 grupo F
Amostra 01 do grupo F e
1,15 6,39 0,651 2,228
amostra 01 grupo TT
Amostra 01 do grupo F e
1,53 6,39 0,673 2,228
amostra 02 grupo TT
Amostra 02 do grupo F e
1,21 6,39 0,145 2,228
amostra 01 grupo TT
Amostra 02 do grupo F e
1,10 6,39 0,134 2,228
amostra 02 grupo TT
Amostra 01 do grupo TT
1,33 6,39 0,020 2,228
e amostra 02 grupo TT

Os resultados do teste “t” de Student revelaram, com confiabilidade de 95%,
que a hipotese nula foi aceita, e portanto, que nao houve diferenca entre os
resultados dos ensaios de dureza para as condicbes CR, F e TT.

Sabe-se que o tratamento térmico para adesdo da porcelana pode gerar
mudangas de propriedades mecanicas das ligas de niquel. No entanto, ndo é
possivel determinar qual efeito este tratamento térmico ira acarretar. Lin et al (2008)
pesquisaram o efeito deste tratamento térmico em duas ligas a base de niquel, e

obtiveram o comportamento inverso para cada uma delas. Enquanto a liga



80

comercialmente conhecida como NPXIIl teve decréscimo de dureza, a outra
denominada Litecast teve a dureza ligeiramente aumentada. Portanto, pode-se
esperar que as ligas a base de niquel, quando submetidas a este tratamento
térmico, apresentem os mais diversos comportamentos, dependendo fortemente da

composi¢cao quimica das mesmas.

3.4 Caracterizacdo Microestrutural

O MEV foi escolhido para realizar a caracterizagdo microestrutural em lugar
do microscopio oOptico, devido a simplicidade do método, que ndo exigiu ataques
quimicos, tal como seria necessario para a observagao microestrutural em sistema
Optico. Existe uma ja comprovada dificuldade em encontrar ataques quimicos
eficientes que revelem com clareza a microestrutura das ligas de niquel de aplicagao
odontoldgica (LIN et al, 2008).

As imagens das Figuras 32 a 37 exemplificam os aspectos microestruturais
obtidos para as trés amostras analisadas do grupo F. Foram utilizados aumentos de

100X e 750X para cada amostra.

Figura 32 — Aspecto microestrutural da amostra 01 do grupo F, aumento 100X, MEV,
modo BSE.
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Figura 33 — Aspecto microestrutural da amostra 01 do grupo F, aumento 750X, MEV,
modo BSE.

Figura 34 — Aspecto microestrutural da amostra 02 do grupo F, aumento 100X, MEV,
modo BSE.
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Figura 35 — Aspecto microestrutural da amostra 02 do grupo F, aumento 750X, MEV,
modo BSE.

Figura 36 — Aspecto microestrutural da amostra 03 do grupo F, aumento 100X, MEV,
modo BSE.
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Figura 37 — Aspecto microestrutural da amostra 03 do grupo F, aumento 750X, MEV,
modo BSE.

Os aspectos microestruturais obtidos nas trés amostras analisadas do grupo
TT sao exemplificados nas Figuras 38 a 43, sendo a uma imagem com 100X e outra

com 750X de aumento para cada amostra.

Figura 38 — Aspecto microestrutural da amostra 01 do grupo TT, aumento 100X,
MEV, modo BSE.
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Figura 39 — Aspecto microestrutural da amostra 01 do grupo TT, aumento 750X,
MEV, modo BSE.

Figura 40 — Aspecto microestrutural da amostra 02 do grupo TT, aumento 100X,
MEV, modo BSE.
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Figura 41 — Aspecto microestrutural da amostra 02 do grupo TT, aumento 750X,
MEV, modo BSE.

o

Figura 42 — Aspecto microestrutural da amostra 03 do grupo TT, aumento 100X,
MEV, modo BSE.
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Figura 43 — Aspecto microestrutural da amostra 03 do grupo TT, aumento 750X,
MEV, modo BSE.

As imagens das Figuras 44 e 45 exemplificam os aspectos microestruturais
obtidos para a amostra analisada do grupo CR. Foram utilizados aumentos de 100X

e 750X para cada amostra.

f EUFFE

Figura 44 — Aspecto microestrutural da amostra do grupo CR, aumento 100X, MEV,
modo BSE.
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Figura 45 — Aspecto microestrutural da amostra do grupo CR, aumento 750X, MEV,
modo BSE.

Em todas as imagens nota-se uma estrutura dendritica (tipicamente obtida em
pecas fundidas) para fase cinza, uma segunda fase branca interdendritica, e
precipitados pretos, além da presenca de porosidades. Nota-se que o0 processo de
fundicdo comumente utilizado pelos protéticos (amostras F) ndo alterou a geometria
dendritica do material fornecido pelo fabricante (amostras CR), entretanto parece ter
aumentado o tamanho médio das dendritas. Além disso, uma observagao qualitativa
nao permite apontar diferencas entre os aspectos microestruturais dos grupos F e
TT, fato que sugere nao ter ocorrido modificacdes microestruturais durante o
tratamento térmico para adesio da porcelana.

Wylie et al (2007) ao examinarem a microestrutura de duas ligas a base de
niquel para aplicagdo odontologica, denominadas Matchmate e Dsign10,
encontraram, para a liga Matchmate, um aspecto microestrutural muito semelhante
ao deste Trabalho (ver Figura 13). Os autores concluiram que a liga Matchmate
sofreu pequenas modificagdes, causadas por tratamento térmico para adesao de

porcelana, enquanto a liga Dsign 10 permaneceu inalterada.
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Sousa (2005) encontrou uma estrutura similar a encontrada neste estudo;
segundo o autor, as ligas a base de niquel para aplicagdes odontolégicas Wiron 99 e
Wironia, apresentavam uma fase como matriz entremeada por precipitados. Bauer et
al (2006a) ao examinarem a microestrutura de ligas de niquel-cromo para aplicagao
odontoldgica (Cast-V, Figura 7 e Tilite, Figura 8), encontraram uma estrutura
composta por uma matriz cinza (dendritica) e uma segunda fase rendilhada
(interdendritica). Na liga Tilite, que possui titdnio em sua composigao, a presenca de
precipitados foi realcada por Bauer e colaboradores, e possui microestrutura similar
a encontrada nos materiais aqui pesquisados. Lin et al (2008) também obtiveram

uma microestrutura semelhante, ao estudar a liga NP XIII (Figuras 17 e 18).

3.5 Andlise Quimica Semi-Quantitativa por EDS

Os resultados obtidos para EDS nas trés amostras da condicdo F sao
apresentados nas Figuras 46 a 48. Estes espectros foram obtidos para areas
significativamente grandes das amostras, sendo o resultado representativo da

composi¢cao quimica geral da liga para a condigéo F.
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Figura 46 — Espectro do EDS para a amostra 01, do grupo F.
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Full scale counts: 1000 Amostra 7(2)
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Figura 47 — Espectro do EDS para a amostra 02, do grupo F.

Full scale counts: 1001 Amostra 8(1)

1000 | Ni

Ni Cr
800

600 —

400

200 Si Ni
Cr I

Al Fe

Co

0 T T | | | T T T T T

klm -1-H ke

Figura 48 — Espectro do EDS para a amostra 03, do grupo F.

Os resultados obtidos para EDS nas trés amostras da condicdo TT sao

apresentados nas Figuras 49 a 51. Estes espectros foram obtidos para areas
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significativamente grandes das amostras, sendo o resultado representativo da

composi¢ao quimica geral da liga para a condigao TT.
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Figura 49 — Espectro do EDS para a amostra 01, do grupo TT.
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Figura 50 — Espectro do EDS para a amostra 02, do grupo TT.
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Figura 51 — Espectro do EDS para a amostra 03, do grupo TT.

O resultado unico obtido para EDS na amostra do grupo CR esta apresentado
na Figura 52. Este espectro foi obtido para area significativamente grande da
amostra, sendo o resultado representativo da composi¢céo quimica geral da liga para

a condicédo CR.
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Figura 52 — Espectro do EDS para a amostra do grupo CR.
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Os espectros de EDS realizados em regides grandes das amostras indicaram
a presenca significativa e ja esperada de niquel, cromo, molibdénio e silicio. Ferro e
aluminio aparecem com pequena intensidade. Destes elementos citados, apenas o
ferro e o aluminio n&do eram indicados pelo fabricante como presentes na liga,
podendo ser classificados como contaminantes. Deve-se ressaltar que a presenca
destes elementos provavelmente ndo esta associada a nenhuma contaminagao
ocorrida durante o processo de fundigdo, uma vez que a amostra do grupo CR
também continha picos de aluminio e ferro em seu espectro.

Segundo Brooks (1982), quando o aluminio é adicionado em ligas a base de
niquel, este tende a combinar-se com o niquel, formando fases ordenadas, que
necessitam de grandes aumentos para serem observadas, na ordem de 10.000X,
portanto, ndo apareceriam nas micrografias obtidas neste estudo.

Bauer et al (2006a) analisaram, também através da técnica de EDS, a
composi¢cao quimica da liga Tilite Star, de composicao similar a FIT-CAST SB, aqui
utilizada. Apesar do fabricante da Tilite Star também n&o indicar a presenca de
aluminio, os resultados obtidos pelo estudo indicaram que a liga continha este
elemento em sua composigao.

A técnica de EDS também foi utilizada para determinar a composi¢ao quimica
de cada fase presente. Nas imagens da microestrutura, pode-se observar a
presenga de uma matriz na cor cinza, uma segunda fase interdendritica branca e
pontos pretos (precipitados). A Figura 53 apresenta uma imagem da microestrutura
do material com trés pontos marcados, onde foram realizados testes de EDS em
area selecionada. Os pontos 1, 2 e 3 estdo marcados na imagem (Figura 53) sobre
as regides selecionadas das fases preta, branca e cinza, respectivamente. Os
espectros obtidos das regides 1, 2 e 3 estdo apresentados nas Figuras 54, 55 e 56,
respectivamente. Os EDSs apresentados nas Figuras 53, 54, 55 e 56, foram
realizados em uma amostra na condi¢gado TT, contudo, todos os grupos observados,

TT, F e CR, apresentaram os mesmos resultados para os testes de EDS.
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Amostra 1

Figura 53 — Os pontos 1, 2 e 3 indicam as regides onde foram realizados os testes

de EDS sobre a microestrutura na condigéo TT.
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Figura 54 — Espectro do EDS do ponto 1 da Figura 53.
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Figura 55 — Espectro do EDS do ponto 2 da Figura 53.



94

Full scale counts: 1000 Amostra 1_pt3

1200 —
1000 —
800
600
400 —
200
0 T

klm-1-H keV

Figura 56 — Espectro do EDS do ponto 3 da Figura 53.

Os testes realizados em todas as amostras, de todos os grupos,
apresentaram espectros semelhantes para todos os pontos realizados na matriz
cinza e na segunda fase branca. Porém, as regides ou pontos pretos, variavam entre
precipitados de silicio (ponto 1, Figura 53 e 54), de titanio ou simplesmente em
porosidade do material. As Figuras 57 a 60 apresentam exemplos das regides e dos
espectros obtidos para pontos pretos, mostrando a presenga de precipitados de

titdnio e de poros no material estudado em todas as condi¢des.

Amostra 7

I —

Figura 57 — O ponto 1 indica a regido onde foi realizado o teste de EDS do espectro
da Figura 58.
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Figura 58 — Espectro do EDS do ponto 1 da Figura 57. O pico de energia referente

ao titdnio mostra-se intenso.

Amostra 2

15_:'.5%

Figura 59 — O ponto 1 indica a regido onde foi realizado o teste de EDS do espectro
da Figura 60.
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Figura 60 — Espectro do EDS, do ponto 1 da Figura 59. Trata-se de um poro, uma

vez que o espectro obtido € semelhante ao da liga como um todo.
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Os resultados do EDS indicaram que a matriz de cor cinza era formada
principalmente por niquel e cromo, contendo baixos teores de molibdénio (espectro
da Figura 56). A segunda fase interdendritica, de cor branca e aspecto rendilhado, é
rica em molibdénio (espectro da Figura 55).

E conhecida a tendéncia do titdnio em formar precipitados, geralmente na
forma de carbonetos. Em ligas contendo titanio, estudos realizados por Bauer et al
(2006a) e Lin et al (2008) indicaram a presencga de precipitados, porém, ndo foram
identificados de que tipo eram.

Wylie et al (2007), ao analisarem a variagdo da composig¢ao quimica existente
ao longo da microestrutura obtida para a liga Matchmate (Figura 13), de composicao
quimica similar a liga objeto deste estudo (ver Tabela 17), encontraram uma matriz
rica em niquel e cromo, além de uma segunda fase interdendritica, rica em
molibdénio e silicio. A microestrutura apresentada no trabalho de Wylie et al (2007)
mostrou a existéncia de precipitados, contudo, os autores nao investigaram de que

tipo eram.

Tabela 17 — Comparacéao entre as composi¢des quimicas das ligas Matchmate e

FIT-CAST SB.
Elemento Matchmate*' | FIT-CAST SB**
Ni 62,2 60,75
Cr 25 25
Mo 9,5 10
Si 3,3 2
Ti <1

*1 Fonte: Wylie et al, 2007, p.715.

2008)

*2 Fonte: Talladium do Brasil (www.talladiumdobrasil.com.br; acesso em: 05 de Jul.
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3.6 Resultados Obtidos pelo Tratamento Digital de Imagem

A Figura 61 exemplifica as imagens das microestruturas obtidas através do
MEV neste trabalho e, através desta imagem exemplo, serdo apresentadas a seguir
as etapas do processamento digital utilizadas dentro do ImLab, com os resultados
obtidos em cada etapa. Todas as imagens obtidas para todos os grupos testados
neste trabalho foram submetidas as mesmas etapas que serdao exemplificadas para

imagem da Figura 61.

Figura 61 — Imagem exemplo para o uso do ImLab no processamento digital. MEV,
modo BSE, aumento: 750X.

A etapa de pré-processamento da imagem consistiu em operagbes na
seguinte ordem: conversdo da imagem para tons de cinza; corte da parte inferior da
imagem (regido que continha informagdes sobre a operagéo do MEV); verificagdo de
erros de iluminagao; aplicacdo de um filtro “passa baixa” para permitir separagao de
tons.

A primeira etapa do tratamento digital de imagem, referente ao pré-
processamento, foi converter o sistema de cores primarias RGB (Red, Green, Blue),
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utilizado por microscépios em geral, para escalas de cinza, visando facilitar o
processo posterior de tratamento digital de imagem. Esta etapa nao alterou a
imagem, uma vez que os trés canais do sistema RGB sempre possuiam a mesma
intensidade, portanto, a imagem so6 possuia tons de cinza. Este resultado ja era
esperado, uma vez que, as imagens obtidas em MEV, sdo imagens em tons de
cinza.

A segunda etapa do pré-processamento consistiu em remover da imagem as
informacdes sobre a operagdao do microscépio contidas na parte inferior. Esta
remogao foi realizada com a operagao Crop. A imagem, que originalmente possuia
640 x 480 pixels, teve sua coordenada Y reduzida em 57 pixels, resultando em uma
imagem com 640 x 423 pixels. A Figura 62 ilustra a imagem ap6s o comando Crop.

Possiveis erros de iluminagao (terceira etapa do pré-processamento), gerados
na obtengdo da imagem, foram verificados através da aplicagdo da fungdo Pseudo
Colors. Nao foram encontrados indicios de iluminagdo irregular nas imagens
processadas. A Figura 63 apresenta a imagem apds aplicacdo da Pseudo Colors
Hues e a Figura 64 apds Black Body, ambas fungdes para verificagao de erros de

iluminagédo de imagens.
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Figura 63 — Imagem da Figura 55 ap6s Pseudo Colors Hues.

Figura 64 — Imagem da Figura 55 apds Pseudo Colors Black Body.

A Figura 65 apresenta o histograma da imagem da Figura 62. Este diagrama
exemplifica um histograma do tipo mono-modal, onde os tons predominantes dos
pixels que compdem a imagem concentram-se no entorno do pico (tons de cinza) e

alguns tons de pixels nas extremidades (pixels muito escuros e pixels muito claros).
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Figura 65 — Histograma da imagem da Figura 62.

Como pode ser observado no histograma da Figura 65, ndao existe uma
separacao nitida entre os pixels pertencentes a regido de tons cinza e aqueles
pertencentes a regido de tons brancos.

Para tornar nitida a separagdo dos tons, das regides das imagens, e
transformar o histograma de distribuicdo de tons (entre o preto total e o branco total)
das mesmas em bi-modal, o filtro passa baixa, denominado Circular Mean, foi
utilizado trés vezes nas imagens processadas. Foi necessaria a utilizagdo trés
vezes, pois somente apds a terceira operagao, notou-se a separacao entre os tons
no histograma. As Figuras 66 e 67 exemplificam, respectivamente, a imagem apods a
sequéncia de filtros e o histograma bi-modal da nova imagem gerada. Esta foi a
ultima etapa do pré-processamento das imagens. As etapas daqui em diante

pertencem ao processamento digital propriamente dito.



101

Figura 66 — Imagem da Figura 62 apds o filtro Circular Mean ser passado trés vezes.

Figura 67 — Histograma da imagem da Figura 66.

A etapa de segmentagcdo da imagem foi realizada através do comando
Threshold, de forma manual. Nas etapas seguintes (ditas pés-processamento) foram
utilizados os comandos Fill Holes, Prune e Colse. As Figuras 68 a 71 apresentam as
etapas de segmentagdo e pds-processamento realizadas para as regides / fases
pretas e as Figuras 72 a 77, para as regides / fases brancas.

A citada etapa de segmentacéo faz a binarizagdo da imagem (somente tons
de preto e branco) e seleciona regides especificas. As regides escuras (pretas) da

imagem original foram segmentadas, utilizando uma operagédo de segmentacao
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manual na tonalidade 70. O resultado desta segmentacao € apresentado na Figura
68.

Figura 68 — Imagem da Figura 66, apds segmentacdo no tom 70. Comando
Threshold, do ImLab.

A presenca de pequenos ruidos na imagem foi resolvida através do comando
Prune. Pixels erroneamente incluidos durante a etapa de segmentagdo foram,
através desta etapa, eliminados. A imagem da Figura 69 exemplifica este tipo de

erro / ruido.

Figura 69 — Pequenas regides pretas inseridas por equivoco na segmentagao da

fase preta.
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Para eliminar este erro, todos os objetos menores que 5 pixels foram

eliminados da imagem. O resultado apés o comando Prune esta exemplificado na
Figura 70.

Figura 70 — Imagem da Figura 68, apds comando Prune para objetos menores que 5

pixels.

Utilizou-se o comando Fill Holes para preencher vazios existentes no interior
dos objetos ou fases segmentadas. Na imagem que esta sendo utilizada para ilustrar
a metodologia, esta etapa nao se aplica. A Figura 71 ilustra um caso onde foi

necessaria a utilizagdo do comando Fill Holes.

&

Figura 71 — Imagem exemplo onde se faz necessaria a utilizagdo do comando Fill

Holes.
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A imagem da Figura 66 foi segmentada utilizando o ponto minimo do vale
formado pelos dois picos do histograma (Figura 67). Apesar do vale aparecer de
forma sutil no histograma, a separacdo de tons foi suficiente para que a
segmentagcdo fosse realizada, tornando possivel separar as regides cinzas das
regides brancas de forma satisfatéria, como pode ser visto na Figura 72, que

exemplifica o resultado desta operacgao.

Figura 72 — Imagem da Figura 66 apds segmentagdo no ponto minimo do seu

histograma.

Devido as regides brancas (fase interdendritica) possuirem uma estrutura
lamelar em algumas partes da imagem, uma unica regido acabava sendo fracionada
em mais de um objeto, 0 que tornou necessaria, apds a segmentacgao, a utilizagcao
do comando Close. Este comando é formado por uma etapa de dilatagdo, seguida
de uma erosdo, com o objetivo de juntar pequenas regides que tivessem sido
separadas durante a etapa de segmentacdo. A imagem da Figura 72 apds o
comando Close é apresentada na Figura 73. A Figura 74 ressalta a importancia da

utilizagdo do comando Close.
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Figura 74 — llustrag&do da importancia do comando Close.

Contudo, ainda existiam muitos furos no interior dos objetos (mesmo apds o

comando Close), também originados pela forma rendilhada das regides brancas. O
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comando Fill Holes foi utilizado para preencher a possivel existéncia de espagos ou
“furos” em fases ja segmentadas, quando necessario. A Figura 75 exemplifica a

aplicagdo do comando Fill Holes sobre a imagem da Figura 73.

Figura 75 — Imagem da Figura 73 apds comando Fill Holes.

Para imagens que nesta etapa do processamento ainda continham “ruidos”,
tais como objetos menores que 30 pixels, o comando Prune foi novamente utilizado.
O resultado apés o comando Prune aplicado a imagem da Figura 75 esta

apresentado na Figura 76.

Figura 76 — Imagem da Figura 75 apds comando Prune.
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A Figura 77 exemplifica a operagao da soma das imagens, antes e apos as
etapas de processamento digital (as imagens das Figuras 76 e 62), para realcar a

fase que sera quantificada digitalmente como sendo a fase mais clara.

Figura 77 — Imagens das Figuras 76 e 62 somadas.

A etapa de quantificagcado das fases presentes foi realizada em dois modulos.
O primeiro, em que onde apenas os objetos (ou fases) no interior da imagem foram
contados, ou seja, os objetos que tocavam a borda da imagem eram
desconsiderados, e uma segunda fase, em que todos os objetos foram considerados
(bordas, inclusive). Os resultados da primeira fase (Figura 78 para as regides pretas
e Figura 79 para as regides brancas) foram utilizados na andlise dos tamanhos das
regides, e os resultados da segunda fase (Figura 80 para as regides pretas e Figura

81 para as regides brancas) foram utilizados para calculo de percentual de areas.
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Figura 78 — Quantificagéo dos objetos pretos, excluindo aqueles que tocam a borda

da imagem. Comando Find Regions, Touching Border False, do ImLab.

Figura 79 — Quantificagdo dos objetos brancos, excluindo aqueles que tocam a
borda da imagem. Comando Find Regions, Touching Border False, do ImLab.
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Figura 80 — Quantificacdo dos objetos pretos, incluindo aqueles que tocam a borda
da imagem. Comando Find Regions, Touching Border True, do ImLab.

Figura 81 — Quantificagdo dos objetos brancos, incluindo aqueles que tocam a borda

da imagem. Comando Find Regions, Touching Border True, do ImLab.

Apos a quantificagdo dos objetos, o comando Measure Regions foi utilizado
para contar o tamanho de cada objeto. As Tabelas 18 e 19 apresentam a

percentagem de cada regido, para cada uma das trés amostras pertencentes aos
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grupos F e TT, respectivamente, estes valores foram obtidos através do

processamento digital de imagem.

Tabela 18 — Percentagem das regides presentes nas amostras do grupo F

Matriz Cinza | Segunda Fase Regides
Amostra
[%] Branca [%] Pretas [%]

Amostra 01 86,98 11,63 1,39
Amostra 02 86,77 12,15 1,08
Amostra 03 86,17 12,83 1,01
Média 86,64 12,20 1,16
Desvio Padréao 0,43 0,60 0,20

Tabela 19 — Percentagem das regides presentes nas amostras do grupo TT

Matriz Cinza | Segunda Fase Regides
Amostra
[%] Branca [%] Pretas [%]

Amostra 01 88,63 11,10 0,27
Amostra 02 85,11 12,35 2,54
Amostra 03 87,70 10,91 1,39
Média 87,15 11,46 1,40
Desvio Padrao 1,82 0,78 1,13

Nao foram encontrados trabalhos na literatura que tenham quantificado a
percentagem de cada fase existente em ligas de niquel para uso odontoldgico.
Portanto, ndo foi possivel a comparacéo destes resultados com outros trabalhos ja
publicados.

A Tabela 19 indica que houve uma significativa variacdo na quantidade de
regides pretas entre as amostras analisadas para o grupo TT, ndo se pode afirmar
se esta variagdo ocorreu devido a quantidade / presenca de precipitados ou na
quantidade / presencga de porosidades, porém, alguns autores como Yamakami et al
(2006), Pellizzer, Bombonatti e Valério Filho (1995) além de Olivieri (2000), apontam
a baixa qualidade no processo de fabricag&o utilizado na odontologia, o que acarreta
porosidades no material. Esta variagdo na presenca de objetos pretos (precipitados

ou poros) ndo parece estar associada as questdes relacionadas ao tratamento
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térmico dado para adesado da porcela, entretanto, mais testes seriam necessarios
para confirmar tal afirmacao.

Os graficos das Figuras 82, 83 e 84 apresentam, de forma comparativa, os
valores das médias e dos desvios padrdes para os grupos F e TT, para quantidades

da matriz, da segunda fase branca e das regides pretas, respectivamente.
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Figura 82 — Grafico com os valores percentuais das quantidades de matriz cinza

para os grupos F e TT.
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Figura 83 — Grafico com os valores percentuais das quantidades de segunda fase

branca (interdendritica) para os grupos F e TT.
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Figura 84 — Grafico com os valores percentuais das quantidades de regides pretas

para os grupos F e TT.

Os valores de f e t, calculados para os teste de distribuicao F e de distribuicao
t de Student, assim como os valores do f; e do t. tabelados, para os resultados da
analise quantitativa das fases presentes, sao apresentados na Tabela 20. Como se
pode verificar, os valores dos f calculados sdo memores que os valores de f,
portanto, pode-se afirmar que os grupos possuem a mesma variancia, podendo ser
aplicado o teste t de Student para grupos com mesma variancia.

Os resultados das regides pretas, ndo foram submetidos ao teste de

hipéteses, pois nao foi possivel determinar se os mesmo eram precipitados ou
porosidade.
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Tabela 20 — Valores de f e t calculados e valores de f; e t. tabelados para resultados

da analise quantitativa das fases presentes.

Familias comparadas Valorde f | Valordef. | Valordet | Valorde t.
Matriz cinza, Grupos F e
1,69 19,00 1,307 2,447
1T
Segunda fase branca,
18,37 19,00 0,468 2,447

GruposFeTT

Os resultados do teste “t” de Student revelaram, com confiabilidade de 95%,
que a hipotese nula foi aceita, e portanto, que ndao houve alteracdo no percentual
das fases presentes na microestrutura.

O grafico da Figura 85 apresenta a distribuicdo dos tamanhos (area) da
segunda fase de cor branca. Este grafico apresenta o resultado para cada uma das
trés amostras analisadas de cada grupo, sendo as amostras do grupo F,
denominadas “A 01 F”, “A 02 F” e “A 03 F”, representadas em tons de vermelho e as
amostras do grupo TT, denominadas “A 01 TT”, “A 02 TT” e “A 03 TT7,
representadas em tons de azul.

Percentagem dos Tamanhos de Grdo da Segunda Fase Branca
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Figura 85 — Percentagem dos tamanhos da fase branca, entre 25 e 600 ym?2.

Como se pode observar no grafico da Figura 85, parece ndo haver diferenca
significativa entre os tamanhos individuais da fase de cor branca, antes e apos o
tratamento térmico para adesao da porcelana. Porém, como cerca de 70% das
regides individuais interdendriticas possuem tamanho de até 25 ym?, o grafico da

Figura 86 apresenta os resultados com maior detalhamento entre 3 a 26 ym? O
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grafico da Figura 86 também indica que, muito provavelmente, ndo houve variagédo
nos tamanhos da fase branca, antes e apds o tratamento térmico de queima para

adesao da porcelana.
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Figura 86 — Percentagem dos tamanhos da fase branca, entre 3 e 26 ym?2.
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4. CONCLUSAO

ApOs a realizacdo dos ensaios de tragcdo, microdureza, microscopia eletrdnica
de varredura e analise quimica, bem como o processamento digital de imagens e a

analise estatistica dos resultados, pode-se concluir que:

1 — A liga odontologica denominada comercialmente por FIT-CAST SB,
comercializada pela Talladium do Brasil, depois de fundida seguindo as
recomendacdes do fabricante, com utilizacdo do revestimento Micro Fine 1700 e
macarico oxi-acetilénico, apresenta propriedades mecanicas de limite de resisténcia
e microdureza, superiores aos informados pelo fabricante. Enquanto o limite de

escoamento foi ligeiramente inferior.

2 — Pode-se afirmar com 95% de confiabilidade que o tratamento térmico para
adesdo da porcelana, denominado de *“queima da porcelana”, ndo acarreta

mudancas nas propriedades mecanicas testadas nem na microestrutura do material.

3 — A microestrutura da liga FIT-CAST SB, quando observada em MEV no
modo BSE, é formada por uma matriz de estrutura dendritica de coloragéo cinza,
uma segunda fase interdendritica de coloracdo branca e precipitados de coloragao
preta, apresentando também porosidades. A matriz é rica em niquel e cromo, a fase

interdendritica é rica em molibdénio e os precipitados séo ricos em silicio ou titanio.

4 — A microestrutura do material, como fornecido pelo fabricante, possui um

tamanho médio da fase interdendritica menor que o da liga depois de fundida.

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS
Outras pesquisas podem ser realizadas, tais como:
- Pesquisa de um ataque quimico que consiga revelar com eficiéncia a
microestrutura da liga, reduzindo o custo de trabalhos futuros;
- Desenvolvimento de um tratamento térmico que seja capaz de melhorar as

propriedades mecanicas da liga;
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- Estudo da influéncia do tratamento térmico de queima para adesdo da

porcelana na resisténcia a corrosdo da liga.
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