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Resumo

O presente trabalho visa a obtencéo de ligas Ag-Sn-Cu por processamento em moinho
de alta energia (mechanical alloying) a partir dos pos elementares. Tais ligas apresentam
importancia tecnoldgica por serem matéria-prima para o amalgama dentario, o qual € um dos
materiais para restauracdo odontolégica mais utilizados em todo o mundo.

No presente estudo foi utilizado moinho de bolas vibratério (Spex®), tendo os pés
elementares (Ag, Sn e Cu) sido processados com esferas de 4,8 mm, durante 30, 60, 120, 240,
360 e 480 min.

A analise dos experimentos, utilizando-se difracdo de raios-X e microscopia eletrénica
de varredura (MEV), mostrou que o processamento em moinho de bolas de alta energia
efetivamente leva a obtencdo de ligas, a partir dos pos elementares. Foram identificadas as
fases AgsSn (B), CueSns (n) e CusSn (g). Verificou-se que as fases formadas variaram em
funcdo do tempo de processamento. Até 60 min, as fases presentes eram [3 e n, ao passo que a
120 min ja passou a haver fase €. Apos 240 min ndo se notou mais a presenca de n, havendo
somente B e €.

Abstract

This work aims to study the production of Ag-Sn-Cu alloys by mechanical alloying,
starting from the elemental powders. These alloys are used in dental amalgam, which
constitutes one of the most used restorative dental materials.

The experiments were carried out in a high energy ball mill (Spex®), by milling the
elemental powders with steel balls of 4,8 mm (dia.), during several milling times (30, 60, 120,
240, 360 and 480 min)

Analysis by X-ray diffraction and scanning electronic microscopy has shown that
mechanical alloying actually leads to the production of alloys from the elemental powders.
AgsSn (B), CusSns (n) and CusSn (g) were the identified phases, which varied according to
the milling time. 3 and n were present up to 60 min and € was also present at 120 min. Over
240 min only 3 and € were noticed.
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1. Introducéo

O processamento de materiais em moinho de bolas de alta energia (mechanical
alloying) tem sido efetuado em diversas ligas, ndo somente metélicas como também
envolvendo compostos ndo-metalicos, conseguindo-se ndo somente melhoria nas propriedades

mecanicas, como também menor custo de fabricacdo (ARAUJO - 1993).

Neste trabalho, o processamento em moinho de alta energia (PMAE) foi utilizado na
obtencdo de ligas Ag-Sn-Cu. Estas ligas apresentam importancia tecnoldgica por serem
constituintes do amélgama dentario, o qual € um dos materiais para restauragdo odontologica
mais utilizados, tanto no Brasil, como nos demais paises (ANUSAVICE - 1996),
(BALLESTER - 1993), (MARKER - 1992), (FEROTTI; BRONDINO - 1990).

1.1. O amalgama dentério

O amélgama é uma liga metalica constituida de mercudrio e outros elementos. Estes
constituem a liga para amalgama dentério, cuja composi¢do (Tabela 1) deve seguir a norma
ISO 1559-1986 (INTERNATIONAL - 1986). Tal liga é comercializada na forma de pd ou

pastilhas.

metal teor (% em massa)
Ag 40 (min.)
Sn 32 (méx.)
Cu 30 (méx.)
Zn 2 (max.)
Hg 3 (méax.)

Tabela 1: composicdo das ligas para amalgama dentério
(INTERNATIONAL - 1986).

O processo de fabricacdo da liga para amalgama esta diretamente ligado ao sucesso
clinico da restauracdo, uma vez que ele € responsavel pelas seguintes caracteristicas do

material: composi¢do da liga obtida, o tratamento térmico a que ela é submetida, tamanho,
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forma e método de fabricacao das particulas, tratamento superficial das particulas e a forma na
qual a liga é fornecida (ANUSAVICE - 1996).

1.2. Producao de ligas para amalgama dentario

Os processos atuais para producao sao os seguintes:
* moagem ou usinagem mecéanica de lingotes fundidos das ligas metalicas;
e atomizacao da liga liquida.

Os lingotes apresentam estrutura segregada (composi¢do ndo-homogénea), sendo

necessario submeté-los a tratamento térmico de homogeneizacao.

Tanto para o caso de material produzido por usinagem somente, como também se tiver
havido etapa de moagem, o produto deve passar por etapa de tratamento téermico, para alivio

de tens@es (introduzidas no processo de obtencdo das particulas per se). Este tratamento é

geralmente feito a 100 °C (373 K), durante algumas horas (ANUSAVICE — 1996).

O outro processo de fabricacdo consiste na atomizacdo da liga liquida, obtendo-se
particulas esféricas. Também neste método hé tratamento térmico do produto, resultando em

maior tamanho de gréo e menor velocidade de reagdo com o mercurio.

1.3. Processamento em moinho de bolas de alta energia (PMAE)

Esta técnica de processamento foi desenvolvida no final dos anos 60, com o objetivo
de se produzir superligas a base de niquel reforcadas com disperséo de 6xidos, com aplicagédo
em turbinas a gas (BENJAMIN - 1970).

Por meio do PMAE podem ser fabricados diversos tipos de produtos, e.g., pos de ligas
metalicas, materiais compdsitos, intermetalicos, cerdmicos e nanocristalinos (ARAUJO -
2000), (MATTEAZZI et al. - 1996), (MURTY; RANGANATHAN - 1998). Nesta técnica, sdo
colocadas a matéria-prima (na forma de material particulado) e esferas no recipiente que sera

agitado no moinho.

Tal agitacdo € realizada a temperatura ambiente, com o material no estado sélido

(BENJAMIN; VOLIN - 1974). A energia de ativacdo necessaria para a ocorréncia das reacoes
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quimicas e alteracBGes estruturais é obtida pela energia mecénica associada a tal agitacédo
(McCORMICK; FROES - 1998).

Os tipos de moinho mais utilizados sdo attritor, Spex® e planetario, sendo que estes
dois dltimos sdo os que apresentam maiores valores de velocidade das bolas e, por
conseguinte, de energia cinética (ABDELLAOUI; GAFFET - 1995).

2. Materiais e métodos

A parte experimental para obtencéo das ligas de Ag-Sn-Cu foi realizada em moinho de

. ;. ® . - .. .-
bolas vibratorio (Spex ). Nos experimentos efetuados utilizou-se recipiente de polietileno e
bolas de aco-cromo. As técnicas de analise utilizadas foram difracdo de raios-X e microscopia

eletronica de varredura (MEV).

As variaveis analisadas no processamento foram, para massa total constante (dada pela
capacidade do recipiente, mantendo-se espago suficiente para a movimentacdo do material e
das bolas e consequentes choques entre eles), a relacdo entre a massa de material e a carga de
bolas, o didmetro das bolas (e, por conseguinte, a quantidade destas, uma vez que a um maior
didmetro corresponde um nimero menor de bolas, para um mesmo valor de massa) e o tempo

de moagem.

A composicdo da matéria-prima, por sua vez, esta colocada na Tabela 2. As variaveis

e demais caracteristicas dos experimentos foram:
» carga total (material + bolas): 100 g;

relagdo m I my,. 1/9 e 1/6;

material
» didmetro das bolas: (4,8 £ 0,5) mm;
material das bolas: aco-cromo;

» tempo de moagem (min): 0, 30 (0,5 h), 60 (1,0 h), 120 (2,0 h), 240 (4,0 h), 360 (6,0 h) e
480 (8,0 h).
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material (po) Ag Sn Cu

% (em massa) 45,0 31,0 24,0

Tabela 2: composicdo da matéria-prima

3. Resultados e discussao

A analise dos experimentos, utilizando-se difracdo de raios-X, mostrou que o
processamento em moinho de bolas vibratorio efetivamente leva a obtencéo de ligas, a partir
dos pos elementares de Ag, Sn e Cu. Foram identificadas as fases AgsSn (), CusShs (n) e

CusSn (g).

Verificou-se que as fases formadas variam em funcdo do tempo de processamento
(Figura 1 e 2). Até 60 min (1,0 h), as fases presentes eram AgsSn (B) e CueSns (). Aos 120
min (2,0 h) ja se notou a presenca de CusSn (€). Por fim, aos 240 min (4,0 h), havia apenas
AgsSn (B) e CusSn (€), ndo ocorrendo mais alteragdo das fases presentes, mesmo ap6s 480

min (8,0 h) de processamento.

Nas ligas para amalgama com baixo teor de cobre (até 6 % em massa), 0 material
apresenta uma estreita faixa de composicdo, na qual se encontram as fases AgsSn (y) e AgsSn

(B) (ANUSAVICE - 1996).

Ja nas ligas para amalgama com alto teor de cobre, além das fases do sistema Ag-Sn,
encontram-se CugSns (n) e CusSn (g) (ANUSAVICE — 1996). Assim, em termos qualitativos,
as fases obtidas com o processamento correspondem as presentes nos materiais disponiveis

comercialmente.

Em relacdo as fases produzidas, foram obtidas as mesmas, tanto com a relagédo entre
material e bolas igual a 1/9 como na 1/6, mostrando que, neste sistema, esta variavel, dentro

da faixa estudada, ndo afeta qualitativamente o resultado obtido.

Efetuou-se também um ensaio para verificar se o processamento sem bolas teria algum
efeito no material. Verificou-se que ndo houve a formacédo de novas fases, o que mostra que a
energia obtida nos choques entre as particulas de po e entre elas e as paredes do recipiente ndo

é suficiente para que o processo de formagéo de ligas se concretize.
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Figura 1: difratograma (relacéo 1/9)
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Figura 2: difratograma (relacéo 1/6)
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A andlise das amostras por meio de MEV mostrou que ocorre diminui¢do do tamanho
de particulas, resultante do proprio processo de moagem, em que ocorre fratura das particulas,

devido ao choque entre elas, as bolas no moinho e as paredes do recipiente (Figuras 3 a 6).

Ressalta-se, entretanto, que ap6s 480 min (8,0 h) de processamento o material
apresentou tamanho maior que o processado por 360 min (6,0 h). Isto pode ter sido causado

por aglomeragdo das particulas a medida que transcorria o tempo de moagem.

50 um ——— 50 pum

Figura 4: 1/6; 60 min

Figura 5: 1/6; 240 min Figura 6: 1/6; 480 min

4, Conclusoes

As conclusdes obtidas a partir dos resultados experimentais até a presente etapa do

trabalho sdo:
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e 0 processamento em moinho de bolas vibratorio (Spex®) é eficaz na producdo de ligas a

partir dos pos elementares de Ag, Sn e Cu;

» foram obtidas as fases AgsSn (), CugSns (n) e CusSn (€), que correspondem as esperadas,

em relacdo aos materiais comerciais;

» arelacdo entre a quantidade de matéria-prima e a carga de bolas, na faixa estudada (entre
1/9 e 1/6) ndo causa diferenca (comparando-se os resultados dos experimentos com uma

das relagGes com o da outra), quanto as fases formadas, em termos qualitativos;

» pode-se controlar o processo, em termos de fase a ser produzida, por meio do tempo de

processamento;

» 0 processamento sem bolas (i.e., somente choques das particulas entre si e entre elas e as

paredes do recipiente) ndo leva a formacao de ligas.
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