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Saggioro ACB. Processamento ceramico de residuos de zirconia fresada
pelo sistema CAD-CAM: caracterizacdo microestrutural e mecanica.
[Tese de doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP;
2024.

RESUMO

A zirconia (ZrO2) € uma ceramica utilizada na producado de préteses por
manufatura subtrativa que gera grande quantidade de residuos. A coleta
e o reaproveitamento desse material mostram potencial de reutilizagao
tanto em odontologia quanto em outras areas como refratarios e
abrasivos. Sendo assim, o objetivo deste estudo foi propor um método
de processamento ceramico para aproveitamento do descarte gerado
pela fresagem de zircénias. Trés grupos foram confeccionados: controle
(ZZC, ZrO2 fresada), ZrO2 reciclada prensada uniaxialmente (ZZUNI) e
ZrO2 reciclada prensada isostaticamente (ZZISO). Para os grupos
experimentais, blocos ja fresados foram cominuidos em moinho de
esferas (90 rpm) por 168 h para confecgdo dos espécimes. As
suspensdes foram secas em estufa (60 °C/ 24h) e prensadas
uniaxialmente (113 MPa/1 min) ou unixialmente e isostaticamente (200
MPa/1 min) em discos (18 mm @ X 2 mm) (n=15/grupo). Foi realizada
pré-sinterizagao (1000 °C/2 h), polimento manual e sinterizagdo (1450
°C/3 h) (12 mm @ X 1,5 mm). Os espécimes foram avaliados por
microscopia eletrénica de varredura (MEV), difracdo de raios X (DRX),
densidade aparente e relativa, porosidade total, dureza, resisténcia a
flexao biaxial (RFB, 5kN, 0,5 mm/min) e médulo de Weibull (m). Os dados
de RFB e dureza foram analisados pelo teste Anova um fator seguido
pelo po6s-teste de Tukey (p < 0,05). As imagens de MEV mostram o grupo
ZZC com microestrutura mais homogénea. A fase tetragonal foi a mais
predominante em todos os grupos, sem presenc¢ga de contaminantes. A
densidade relativa (%) /porosidade total (%) foi ZZC= 94,7/4,5 %;
ZZUNI= 63,8/36,2 % e ZZISO= 80,4/ 19,7%. A dureza (GPa) foi: ZZC=
7,59, ZZUNI= 7,08 e ZZISO= 8,01, sem diferenca estatisticamente
significante entre os grupos. Os valores de RFB (MPa) foram: ZZC=
931,50; ZZUNI= 872,01 e ZZISO= 854,56, sem diferencga
estatisticamente significante entre os grupos. Os valores de m foram
ZZC= 6,79; ZZUNI= 6,85 e ZZISO= 6,63. Concluiu-se que o método
proposto para a reciclagem de zirconia foi eficaz para reproduzir as
caracteristicas do grupo controle e pode ser utilizado por empresas para
reaproveitar esse material e devolvé-lo ao mercado.

Palavras-chave: Zirconio. Ceramica. Reciclagem. Materiais dentarios



Saggioro ACB. Ceramic processing of zirconia waste generated by
CAD/CAM milling: microstructural and mechanical characterization [Tese
de doutorado]. Araraquara: Faculdade de Odontologia da UNESP; 2024.

ABSTRACT

Zirconia (ZrO2) is a ceramic material used in the production of prostheses
through subtractive manufacturing, which generates a large amount of
waste. The collection and reuse of this material show potential for reuse
in dentistry as well as in other areas such as refractories and abrasives.
Therefore, the aim of this study was to propose a ceramic processing
method for utilizing the waste generated by zirconia milling. Three groups
were prepared: control (ZZC, milled ZrO2), uniaxially pressed recycled
ZrO2 (ZZUNI), and isostatically pressed recycled ZrO2 (ZZISO). For the
experimental groups, already milled blocks were comminuted in a ball
mill (90 rpm) for different milling times, with 168 h adopted for specimen
fabrication. The suspensions were dried in an oven (60°C/24h) and
uniaxially pressed (113 MPa/1 min) or uniaxially and isostatically pressed
(200 MPa/1 min) into discs (18 mm @ X 2 mm) (n=15/group). Pre-sintering
(1000°C/2 h), manual polishing, and sintering (1450°C/3 h) were
performed (12 mm & X 1.5 mm). The specimens were evaluated by
scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction (XRD), apparent
and relative density, total porosity, hardness, biaxial flexural strength
(BFS, 5kN, 0.5 mm/min), and Weibull modulus (m). RF and hardness data
were analyzed by one-way ANOVA followed by Tukey's post-test (p <
0.05). SEM images showed the ZZC group with a more homogeneous
microstructure. The tetragonal phase was the most predominant in all
groups, with no presence of contaminants. The relative density (%)/total
porosity (%) was ZZC= 94.7/4.5%; ZZUNI= 63.8/36.2%; and ZZISO=
80.4/19.7%. The hardness (GPa) was: ZZC= 7.59, ZZUNI= 7.08, and
ZZ1SO= 8.01, with no statistically significant difference between the
groups. BFS values (MPa) were: Z2ZC= 931.50; ZZUNI= 872.01; and
ZZ1SO= 854.56, with no statistically significant difference between the
groups. The m values were ZZC= 6.79; ZZUNI= 6.85; and ZZISO= 6.63.
It was concluded that the proposed method for zirconia recycling was
effective in reproducing the characteristics of the control group and can
be used by companies to reuse this material and reintroduce it to the
market.

Keywords Zirconium. Ceramics. Recycling. Dental materials
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1 INTRODUGAO

Préteses odontoldgicas produzidas a partir de materiais ceramicos
conseguem reabilitar pacientes com elevada qualidade estética associada
a uma resisténcia satisfatéria’? contudo, sdo ainda consideradas de custo
elevado. Diversos materiais podem ser empregados nessa aplicagao,
como o dissilicato de litio (Li2Si20s5), alumina (Al203) e zircdnia tetragonal
policristalina parcialmente estabilizada por itria (ZrO2)?3 sendo esta a
mais utilizada quando ha necessidade de elevados niveis de resisténcia
a flexao (800 a 1000 MPa)"4-6, dureza (12 a 13 GPa)”-8 , modulo elastico
entre 200 e 215 GPa e tenacidade a fratura entre 6 e 8 MPa® 1'%, A zirconia
€ um material polimérfico, com trés fases cristalinas: monoclinica (m),
tetragonal (t) e cubica(c)*®>'" que mudam de acordo com fatores
termomecanicos e estao diretamente relacionadas a propriedade de
tenacificagao, devido a elas, quando submetida a um estresse mecéanico
sofrerem tenacificagcdo, por meio de propagacao estavel de microtrincas
e campos de tensbes compressivas, ao invés de evoluir para fraturas
catastroficas? 2.

A zircOnia parcialmente estabilizada com itria domina o mercado
odontolégico e desde 2015, os fabricantes tém modificado o material,
criando varias opgdes para o cirurgidao-dentista. Tais modificagdes focam
principalmente na quantidade de itria (3-5 % mol), mudando assim a
estrutura cristalina do material formando mais grdos cubicos a medida
que aumenta a quantidade de itria e modificando suas propriedades 6ticas
e mecanicas'3,

Com mais laboratorios aderindo aos sistemas CAD/CAM (computer-
aided design/ computer-aided manufacturing) e com as boas propriedades
das zircbnias, as proteses feitas com este material sdo cada vez mais
utilizadas. O processo CAD/CAM é uma tecnologia onde as pecas sao
obtidas pelo desgaste controlado de material’*'® considerado um método
subtrativo, e que reduz falhas de fabricacdo de proteses dentarias
confeccionadas por outros métodos como, por exemplo, porosidades, com
um melhor controle de qualidade'®. O método de fresagem macia, ou a
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seco, € 0 mais utilizado para zircénia, e tem como vantagem a velocidade
de fresagem, a reducado na forga de corte e menor desgaste das brocas,
obtendo uma melhor qualidade de superficie fresada'’. Por ndo necessitar
de resfriamento, ndo ha a utilizagdo de agua, o que evita a absorcédo de
umidade no material e gera residuos solidos e particulados provenientes
do disco usinado, com um descarte de aproximadamente 80% da massa
inicial do material'®. Essa informagdo levanta uma importante questédo
sobre reutilizac&o e reciclagem de materiais.

Gouveia et al.’®, em 2017, realizaram um estudo onde aproveitaram
0 p6 gerado pelo desgaste da zircbnia durante a fabricagcdo das pecas
protéticas. Nesse estudo, o rejeito em p6 foi misturado nas proporgdes de
0 %, 5 %, 10 % e 50 % as particulas de zircénia ainda ndao processada
gerando estruturas com resisténcia a flexdo biaxial de aproximadamente
420 MPa, enquanto a zircénia comercial alcang¢a por volta de 926 MPa.
Em relagdo ao p6 produzido como subproduto do desgaste realizado
durante o processamento via CAD/CAM, deve-se considerar as
contaminag¢des que podem ocorrer, ja que em um laboratorio protético a
fresadora ndo é apenas utilizada para o desgaste de zircénia, de modo
que outros residuos podem estar presentes. Ha também a contaminacéao
pelo material das fresas que desgastam a ceramica. Portanto, seria mais
interessante a reciclagem do bulk, ou seja, dos residuos solidos que
sobram do disco wusinado, pois tem menor chance de estarem
contaminados.

O elemento zircénio (Zr) ndo € encontrado em sua forma pura na
natureza, suas formas mais comuns sdo silicato de zirconio (ZrSiO4) e a
baddeyleyita (ZrO2) ambas pouco abundantes em forma isolada??. A forma
mais comum de se obter esse material € como subproduto da mineracao
de outras rochas que contenham em sua composi¢cao o elemento Zr, como
um tipo especifico de granito?°. Em rochas basicas a proporgdo de Zr é
de 4 mg/kg, em rochas intermediarias 150 mg/kg, em rochas silicosas 200
mg/kg, em rochas alcalinas 820 g/kg e em carbonatitos 1.120 mg/kg?° o
que demonstra a grande variagao desse elemento de acordo com a rocha
minerada. O valor econémico intrinseco desse residuo é impulsionado

pelo seu potencial de reciclagem, conforme tentado por varias
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empresas'®. Do ponto de vista ambiental, ha beneficios claros na
reutilizagdo e reciclagem desse material, ja que ele ndo € encontrado de
forma natural; os maiores sitios desse material sdo encontrados na
Australia, Africa do Sul e Mogambique, sendo que o maior produtor é a
China. E um material finito que é considerado sempre uma mineragao
secundaria, mesmo em seus maiores sitios, estima-se que para cada 1 kg
de ZrSiO4 minerados se consome 4 MJ de energia e é emitido 0,32 kg de
CO2, sendo assim o descarte desse material nobre resulta em perda e
acarreta custos?’.

O fato de a zircdnia ser utilizada em outros produtos fora da
odontologia como agentes abrasivos, componentes usados com tubos de
vacuo, materiais cirurgicos, materiais de revestimento térmico, joias e
biomateriais fez com que ocorresse um aumento da mineragdo com a
producdo de 850 toneladas métricas em 2000 para 1400 toneladas
métricas em 201920,

Os beneficios na reutilizacdo dos blocos descartados vao além do
ponto de vista ambiental, ja que com os residuos reciclados seria possivel
reduzir o custo do material uma vez que o processamento de reciclagem
€ mais barato que a extracado e purificagcdo do material minerado'3. Dessa
forma o custo de proteses em zirconia também poderia ser reduzido o que
facilita o acesso a mais pessoas ao uso de préoteses livres de metal. Deve-
se levar em conta ainda que a zircbénia com alta pureza, como a para uso
biomédico, é de dificil acesso para outros setores industriais, assim se o
material reciclado ndo se mostrar adequado para o uso odontolégico,
pode ser utilizado em setores alternativos, como fabricagdo de joias e
materiais de revestimento térmico, mantendo um alto valor econémico e
evitando perda financeira®.

A reutilizagdo da zircédnia vai ao encontro também com a Lei
12.305/2010%2 no qual o governo brasileiro tragcou estratégias para o
manejo dos residuos sélidos. Na secao Il, artigo 30, foi instituida a
responsabilidade compartilhada pelo ciclo de vida dos produtos,
abrangendo fabricantes, importadores, distribuidores e comerciantes a
fim de compatibilizar interesses econbémicos e sociais e promover o

aproveitamento de residuos solidos ao direciona-los para sua cadeia
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produtiva ou para outras cadeias produtivas, o que diminui o desperdicio
de materiais, e estimula o desenvolvimento de mercado, produgédo e o
consumo de produtos derivados de materiais reciclados e reciclaveis.
Essa estratégia também compactua com os objetivos para o
desenvolvimento sustentavel (ODS) das Nag¢des Unidas, particularmente
as de numeros 9 e 122324 A meta 9.4, que trata da modernizagédo da
infraestrutura das industrias a fim de torna-las sustentaveis, com
eficiéncia aumentada no uso de recursos até 2030, e a meta 12.4 onde
busca assegurar padrées de producdo e de consumo sustentaveis e
alcangar o manejo ambientalmente sustentavel de todos os residuos, ao
longo de todo o ciclo de vida destes e reduzir a liberagédo deste para o ar,
agua e solo.

Frente ao exposto, torna-se oportuno avaliar a utilizagdo do
descarte de blocos fresados de zircOnia para confecgao de novos blocos
visando o reaproveitamento de um material considerado nobre. Entre os
desafios a serem enfrentados destaca-se a avaliagcdo do efeito das
impurezas sobre a propriedades do novo produto e o desenvolvimento de

uma rota de reciclagem efetiva e com custos competitivos.
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2 PROPOSICAO

O objetivo principal deste estudo foi propor um método de
processamento ceramico para aproveitamento do descarte gerado pela
fresagem de zircbénias odontoldégicas capaz de fornecer blocos com

caracteristicas proximas dos produtos pré-sinterizados comerciais.

2.1 Objetivos Especificos
Etapa 1 - Caracterizar uma zircénia comercial (ICE-Zirkon
Transluzent) na sua forma bulk (residuo em pedago) e em pd (moido do

bulk) em relagéao a:

e Determinar as fases cristalinas por meio de difracado de raios
X;

e« Avaliar a microestrutura da zirconia (bulk) por meio de
microscopia eletrénica de varredura;

« Densidade aparente, densidade relativa (bulk) e porosidade
total (pd) pelo método de Arquimedes;

e Densidade real do material (pd) por picnometria de hélio.

e Dureza do bulk conforme recebido de fabrica;

e Tamanho de particulas em diferentes tempos de moagem

analisado por granulémetro a laser.

Etapa 2 - Confeccionar discos de zirconia 100% derivada de
residuos provenientes do bulk, ZZUNI (Processamento 100% de descarte
de Ice Zirkon com prensagem uniaxial) e ZZISO (Processamento 100%
de descarte de Ice Zirkon com prensagem isostatica) e compara-los com

a zirconia comercial Ice Zirkon Transluzent (grupo controle, ZZC):

e Microestrutura da zircénia pdés-processamento ceramico de
reciclagem por meio de microscopia eletrénica de varredura;

e Determinar as fases cristalinas antes e apds a sinterizacao
dos espécimes, por meio de difragcao de raios X;

« Densidade aparente, densidade relativa (bulk) e porosidade

total (pd) pelo método de Arquimedes;
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e« Avaliar as propriedades mecanicas por meio dos testes de

resisténcia a flexdao biaxial, médulo de Weibull, e dureza.

A hipo6tese nula a ser testada é a de que nao ha diferenca na

resisténcia a flexao e na dureza dos materiais avaliados.
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3 REVISAO DA LITERATURA

Piconi e Maccauro* (1999) estudaram a zircénia como biomaterial
e possivel aplicagdo em diversas areas da saude e tem sido estudado
principalmente como biomaterial ha cerca de vinte anos e é atualmente
utilizado em préteses de quadril (THR). Os autores evidenciam a zircdnia
apresenta vantagens mecanicas quando comparada a outros materiais
ceramicos, gracas aos mecanismos de transformacéo e durabilidade que
operam em sua microestrutura. Os pesquisadores também informam que
os desenvolvimentos recentes tém se concentrado na quimica dos
precursores, processos de conformacido e sinterizacdo, bem como
acabamento superficial dos componentes, visando a aplicagcdo em outros
dispositivos médicos.

Guazzato et al.” (2004) realizaram um estudo dividido em duas
partes com o objetivo de comparar a resisténcia, tenacidade a fratura e
microestrutura de diversos materiais totalmente ceramicos. Eles
realizaram a comparagao de trés ceramicas vitreas prensadas a quente
(IPS-Empress, Empress 2 e uma nova ceramica experimental) e
ceréamicas infiltradas com vidro de alumina (In-Ceram Alumina). Foram
realizados testes de resisténcia a tragcao e tenacidade a fratura em 10
corpos de prova em forma de barra, bem como analise da microestrutura
por meio de microscopia eletronica de varredura. Os resultados obtidos
mostraram diferengas significativas nas propriedades mecéanicas entre
os materiais avaliados, mas nao na microestrutura. Os autores
concluiram que a durabilidade e as propriedades mecéanicas estao
relacionadas com microestrutura do material, e que os resultados podem
ser uteis para clinicos na escolha de materiais para restauracgcdes
dentarias produzidas totalmente em ceramica.

Guazzato et al®. (2004) realizaram um estudo com o objetivo de
estudar a resisténcia, tenacidade a fratura e microestrutura de quatro
diferentes materiais de ceramica pura: DC Zirkon, uma zircbnia
experimental parcialmente estabilizada com itria, In-Ceram Zirconia e In-

Ceram Zirconia prensada a seco. Os métodos utilizados pelos
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pesquisadores para avaliar as propriedades incluiram testes de flexao
em trés pontos e medigdes de resisténcia a indentacao para a tenacidade
a fratura, além de investigagdes com microscopia eletrénica de varredura
(MEV), dimensdes e formas dos grdos e o padrao de trincas e difracao
de raios X para determinar a fracdo de volume de cada fase. Os
resultados mostraram que a zircdnia parcialmente estabilizada com itria
experimental apresentou a maior resisténcia e tenacidade a fratura,
seguida pela DC-Zirkon, In-Ceram Zirconia e In-Ceram Zirconia prensada
a seco, respectivamente. A investigagcdo microscopica revelou que a
transformacao da fase tetragonal para monoclinica e a relagao entre a
matriz vitrea e a fase cristalina sdao importantes para os mecanismos de
fortalecimento e tenacidade dessas ceramicas. Os autores concluiram
que as ceramicas a base de zirconia sao materiais mais resistentes do
que as vitroceramicas convencionais, o que pode ter influéncia positiva
no desempenho clinico de restauracdes de ceramica pura. Portanto, a
escolha do material adequado pode ser critica para o sucesso clinico das
restauracdes de ceramica.

Em 2006, Chevalier' fez uma extensa revisdo sobre o uso de
zirconia como biomaterial e aplicagdes biomédicas onde grande
destaque foi dado ao seu processo de envelhecimento e seus efeitos em
longo prazo. A transformacgédo de grédos tetragonais para monoclinicos
ocorre primeiramente em graos isolados na superficie pelo mecanismo
de estresse e corrosao. Isso desencadeia uma sequéncia de eventos que
ocorrem de um grado para seu vizinho através do aumento do volume,
gerando assim microfraturas. Foi discutido pelo autor como os diferentes
meétodos de producao afetam a microestruturas da zircbnia e impactam
no envelhecimento do material, concluindo que é necessario avaliar o
processo de envelhecimento com técnicas avancadas e padrodes
modificados para aumentar a confiabilidade médica.

O estudo de Eichler et al.?5 (2007) analisa a resisténcia a fratura,
as origens da fratura e a degradacado hidrotérmica de 3Y-TZP com
tamanhos de gréo variando entre 110 e 480 nm. Testes de resisténcia a
fratura biaxial demonstraram que a resisténcia a fratura aumenta com o

tamanho do grédo, sendo influenciada pela mudanga concomitante na
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tenacidade a fratura. A degradacgéao hidrotérmica foi investigada por meio
de fractografia, microscopia Raman e seu impacto na resisténcia a
fratura. Para tamanhos de grdao de até 200 nm, a degradacao
hidrotérmica da resisténcia € limitada. Grados maiores apresentam falhas
prematuras ou aumento na resisténcia. Uma zona de transformacéo
superficial foi identificada como responsavel por esses fendmenos.

Denry e Kelly® revisaram (2008) as aplicagdes da zirconia na
odontologia. Destacando que a zircOnia parcialmente estabilizada com
itria € a composicao mais utilizada e suas propriedades mecanicas estao
diretamente ligadas ao tamanho de seus graos. Consequentemente, as
condicdes de sinterizagdo desse material tém grande impacto nas
propriedades finais do produto. As zircbénias para uso odontoldgico
obtidas por meio de sistema CAD/CAM tém programacgao de sinterizagao
entre 1350 °C e 1550 °C. De acordo com os autores, essas zirconias tém
maior teor de grdos monoclinicos o que afeta as propriedades mecéanicas
do material. Também discorreram sobre a zircénia parcialmente
estabilizada com magnésio que, de uma forma geral, ndo obteve bons
resultados no mercado, pois tem maiores tamanhos médios de graos
quando estabilizados por magnésio, o que afeta suas propriedades
mecanicas, além de necessitarem de temperaturas de sinterizacao
maiores (1680 °C e 1800 °C).

O processo de reciclagem de policristais de zircénia tetragonal
estabilizados com itria a 3 mol% (3Y-TZP), sinterizados a temperaturas
entre 1450°C e 1550°C, foi investigado por Kamiya et al.,?® em 2007, por
meio de degradagcdo em baixa temperatura de ceramica de zircénia sob
condi¢cdes hidrotérmicas. O tratamento hidrotérmico a temperaturas entre
200°C e 240°C provocou a desintegracao espontanea dos corpos
sinterizados 3Y-TZP. Observou-se que o p6 de zircdnia obtido por
hidrotermdlise consistia em particulas primarias e agregados de
particulas. Uma analise detalhada por meio de difracdo de raios X
revelou a formacdo de uma fase cubica de zircébnia nos corpos
sinterizados 3Y-TZP, que parecia inibir a desintegragdo das particulas
agregadas até o nivel de particula primaria. O pé 3Y-TZP recuperado foi

entdo sinterizado novamente por meio de uma rota convencional e, as
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propriedades mecanicas e a microestrutura das amostras sinterizadas
foram examinadas em comparagdo com as do material original. O 3Y-
TZP reciclado densamente sinterizado a uma temperatura mais alta
apresentou maior tenacidade a fratura do que o 3Y-TZP original.

Em 2008, Beuer et al'’. realizaram um estudo onde discute os
diversos procedimentos CAD/CAM, seja no consultério, laboratério ou
em centros de producado. Os diversos beneficios das restauracdes
dentarias produzidas com CAD/CAM incluem acesso a materiais novos,
praticamente sem defeitos, pré-fabricados e controlados industrialmente,
além de aumento na qualidade, reprodutibilidade e armazenamento de
dados em conformidade com uma cadeia de producao padronizada. Ha
também melhoria na precisdo, planejamento e eficiéncia. Com os
continuos desenvolvimentos em hardware e software de computador,
novos métodos de produgao e conceitos de tratamento estdo surgindo,
prometendo uma reducg¢ao adicional nos custos.

Um estudo detalhado, realizado por Khamman et al.?’, em 2008,
considerando o papel do tempo de moagem e da condi¢gdo de queima na
formacao de fases e no tamanho das particulas do produto final. As
amostras de po6é foram caracterizadas principalmente por meio de
técnicas de DRX, MEV e difracdo a laser. Observou-se que a temperatura
de calcinagédo necessaria para a formacao da fase desejada era menor
com tempos de moagem mais longos. Além disso, ao escolher
adequadamente o tempo de moagem e a condi¢cdo de calcinacao, foi
possivel preparar nanopés de perovskita de alta pureza com sucesso,
utilizando um método simples de reacdo no estado sdlido.

Em 2008, Wang et al.’® estudaram os diferentes efeitos de
tratamentos de superficie na resisténcia a flexdo de uma zirconia. Vinte
barras de zircénia (17 x 2 x 1 mm) foram preparadas por corte e
polimento manual de blocos de zircénia ou por tecnologia CAD/CAM.
Esses grupos passaram por diferentes tratamentos de superficie,
abrasdo com particulas por jateamento (50 ym ou 120 ym, ou ambas),
tratamento térmico comumente utilizado para ceramicas veneer, antes
ou depois de abrasdao com particulas. Os espécimes foram avaliados

quanto a rugosidade e a resisténcia a flexdao em trés pontos. Os
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resultados dos grupos CAD/CAM tiveram reducdo significativa da
resisténcia a flexdao, os tratamentos de superficie podem ter causa de
falhas inesperadas, verificou-se, portanto que a sele¢cdao cuidadosa do
tratamento de superficie para que ndo induza excessivos danos
superficiais, € um pré-requisito para o sucesso restauragcdées em zirconia.

No ano de 2009, Vagkopoulou et al.® abordaram a evolugido da
zirconia como biomaterial. Os autores destacaram que o Oxido de
zircOnio é organizado em uma malha cristalina com trés diferentes tipos
de graos, que sao categorizados em fases cristalograficas: o grao
cubico, em forma de prisma quadrado, o grao tetragonal, na forma de
prisma retangular, e o monoclinico, na forma de prisma alongado. A fase
cubica é estavel acima 2370 °C e apresenta moderada propriedade
mecanica. A fase tetragonal é estavel entre 1170 °C e 2370 °C e produz
ceramicas com melhores propriedades mecanicas, enquanto a fase
monoclinica é estavel a temperatura ambiente até 1170 °C, apresenta
reducdo do desempenho mecanico e pode contribuir para uma reducao
da coesédo das particulas de ceramica, afetando a densidade. A adigcao
elementos e estabilizante a zircdnia pura traz a sua estrutura para uma
fase tetragonal em temperatura ambiente. Essa zircbnia parcialmente
estabilizada é chamada zircéonia tetragonal policristalina (TZP). E
possivel obter esse material com diferentes estabilizantes, como por
exemplo, 6xido de magnésio (MgO), 6xido de itrio (Y.0.), 6xido de calcio
(CaO) e o6xido de cério (Ce.0.), gerando estruturas multifasicas a
temperatura ambiente. Os autores relataram que é gragas a esse sistema
de graos polimdérficos que a zirconia adquire a capacidade de evitar a
propagacdo de fraturas no mecanismo este denominado de
tenacificagdo, quando uma fratura ocorre no material, os graos
tetragonais se transformam em grdos monoclinicos, ocorrendo um
aumento de volume localizado, esse efeito faz com que a fratura precise
de mais energia para passar por esses graos e eventualmente evita sua
propagacao.

Adreioulo et al.? (2011) revisaram a literatura relacionada a
zircOnia e descrever um caso clinico para melhor entender sua utilizacao

na odontologia. Eles revisaram a literatura focada nas propriedades,
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mecanismos de tenacificagdao, envelhecimento, sistemas comerciais
disponiveis, tratamentos de superficie da zircbnia, concluindo que a
zirconia é um material comprovadamente indicado para restauracgdes
dentarias, proporcionando beneficios bioldgicos, funcionais e estéticos
e apontam ainda que € importante que os cirurgides-dentistas estejam
bem-informados sobre as propriedades da zircbnia, os sistemas
disponiveis e seus processos de fabricacdo, bem como os estudos
laboratoriais e clinicos para indicar sua utilizacdo de forma correta,
aproveitando ao maximo suas caracteristicas.

Neste estudo de Garcia et al.?® (2011) foram implementadas duas
rotas de processamento de pos: secagem por pulverizagdo (SD) e
granulacdo por congelamento (FG), aplicadas tanto para mulita pura
quanto para uma mistura de mulita/YSZ em propor¢cdes iguais por
volume. Foram analisados o tamanho, a morfologia e a microestrutura
das particulas aglomeradas obtidas por esses dois métodos. Ambos os
processos produziram pos homogéneos e de facil fluxo, embora os pos
FG apresentassem uma forma mais esférica e maior porosidade. Para
avaliar a influéncia das caracteristicas dos pds no processo de aspersao
com chama, ambos os tipos foram aspergidos sob condi¢gdes similares,
monitorando suas caracteristicas durante o voo. A temperatura
alcangada pelas particulas dependia principalmente de sua composigao.
Revestimentos foram depositados em substratos metalicos, resultando
em revestimentos mais espessos e densos com os pds SD, enquanto os
pos FG produziram revestimentos com uma estrutura bimodal.

Shahid et al.?® (2013) descreveram a relagdo entre o
comportamento do elemento Zr nos solos, sua absorgao e acumulo pelas
plantas, sua translocacio e toxicidade, bem como os mecanismos pelos
quais elas os excretam. Para alcancar esse objetivo, os autores
descrevem a mobilidade do Zr no solo, sua fitodisponibilidade, sua
absorcao pelas plantas e seu efeito na atividade das enzimas vegetais.
Os métodos utilizados foram as analises quimicas e estudos de
toxicidade em plantas. Os resultados mostram que o Zr pode afetar
negativamente seu crescimento e a atividade de suas enzimas. No

entanto, as plantas possuem mecanismos de defesa contra a toxicidade
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do Zr, como o sequestro nas raizes e a ativagao de antioxidantes. Por
fim os pesquisadores concluiram que o Zr merece ser avaliado em
estudos complementares, embora a fitotoxicidade desse elemento seja
baixa.

Abduo et al.’® (2013) avaliaram criticamente o conhecimento atual
sobre a légica dos pilares e estruturas de implantes CAD/CAM. Os
meétodos utilizados para o desenvolvimento da pesquisa foram analisar
quais os requisitos necessarios para ser um pilar e uma estrutura de
implante, analise do protocolo CAD/CAM, a precisao das pecas geradas
e a durabilidade. Os resultados indicaram que os componentes protéticos
do implante devem apresentar durabilidade suficiente para suportar
carga funcional sem distor¢do ou fratura, e que o uso de pilares de
ceramica pode ser uma vantagem para evitar descoloragdo gengival
indesejavel. Em relacdao a precisao, a literatura indica que ainda ha
desajuste em relagcdo a margem da restauragdo e a superficie de
adaptacao interna, mas os pilares e estruturas CAD/CAM de implantes
tém sido relatados como consistentemente melhores do que os
componentes fundidos convencionais. Além disso, os autores
observaram que os pilares de zircénia sao duraveis o suficiente para
suportar uma carga oclusal aplicada na faixa de 300 a 460 N, tornando-
os recomendados para uso com restauracdes de implantes anteriores.
Os pesquisadores concluiram que o CAD/CAM pode ser utilizado para
facilitar a restauracao e implantes orais, apresentando precisdao de
ajuste, durabilidade, simplicidade e aplicagao estética do material como
principais vantagens, porém citam a necessidade da realizagdo de mais
estudos clinicos para validar a superioridade dessas restauracdes.

Em 2014, Abdou et al.'®, fizeram uma revisdo narrativa visa avaliar
as diferentes abordagens da manufatura assistida por computador na
protese dentaria. Atualmente, existem duas abordagens principais:
subtrativa e aditiva. As diferencas entre elas estdo nos protocolos de
processamento, nos materiais utilizados e na precisdo alcangada. Em
geral, o método subtrativo tende a produzir objetos mais homogéneos
com precisdo aceitavel, sendo mais adequado para a producao de

proteses intraorais onde se espera alta forga oclusal. Por outro lado, os
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métodos de manufatura aditiva tém a capacidade de criar pegas grandes
com variagao significativa de superficie e precisdo competitiva,
tornando-os ideais para a fabricacdo de préteses faciais.

Em 2014, Pereira et al.?® avaliaram os efeitos do desgaste na
transformacao de fases, morfologia superficial, resisténcia a flexao
biaxial e médulo de Weibull da zircénia, realizando desgastes com discos
diamantados (25 pym e 160 ym) e fresas (25 ym e 181 ym). Os grupos
foram: sem tratamento, desgastados com fresas e desgastados com
discos diamantados. Foi utilizada uma politriz para o desgaste com os
discos, e para as fresas foi utilizado uma pegca de mao e um contra
angulo. Os autores observaram diferencas morfoldgicas entre os dois
tipos de desgastes. Independente da granulacdo, as fresas foram muito
mais agressivas superficialmente que os discos. Para os desgastes com
baixa granulacado (25 um) os valores foram estatisticamente semelhantes
entre si e com resisténcia a flexdo maior que o controle (918 MPa). Para
desgastes com alta granulacao (160 ym e 181 ym), o grupo desgastado
com fresa apresentou valores de resisténcia maiores (1136 MPa) que o
grupo com discos (728 MPa). Os grupos apresentaram modulos de
Weibull semelhantes. Os autores destacam que do ponto de vista
metodoldgico, os discos de diamante ndo deveriam ser empregados para
simular a abrasédo feita por fresas diamantadas, visto que as alteragdes
micromorfolégicas sao diferentes, mesmo nas mesmas granulacgdes.

Osman e Swain3? em 2015 apresentaram uma revisdo abrangente
da literatura sobre materiais para implantes dentarios com foco nos
implantes de titdnio convencionais e nos implantes de zircOnia, que sao
uma opc¢ao mais recente e crescentemente popular. Os principais tépicos
incluem a ciéncia dos materiais e as consideracgdes clinicas relacionadas
aos dois tipos de implantes, bem como a influéncia de suas propriedades
fisicas nos resultados do tratamento. Embora o titdnio continue sendo o
padrao preferido para implantes orais, surgem questdes sobre sua
sensibilidade, cuja relevancia clinica ainda nao esta clara. Os implantes
de zircbénia tém potencial futuro promissor, mas sdo necessarios mais
estudos clinicos tanto in vitro quanto in vivo para fazer tal

recomendacao. Ao lidar com implantes de zircbnia, é essencial ter
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consideragcdes especiais e experiéncia técnica para minimizar a
ocorréncia de falhas mecanicas.

Silva et al.?', em 2016, estudaram o reaproveitamento residuos de
zircOnia e examinaram os efeitos da temperatura de sinterizagao. Foram
utilizados dois tipos de pdés de sistema ceramico ZrOs3-Y203 como
materiais de partida: nanoparticulas comerciais de zircoénia e residuos
de microparticulas de zircdénia. Esses materiais foram moldados por
prensagem uniaxial e isostatica e posteriormente sinterizados a 1500,
1550 e 1600°C por 1 hora. A caracterizagao foi realizada por meio de
difracdo de raios X (DRX) e dilatometria, enquanto a
densidade/porosidade, resisténcia a flexdo e microscopia eletrénica de
varredura (MEV) foram avaliadas apdés a sinterizagdo. Os residuos
apresentaram valores de densidade e tamanho de gréao semelhantes ao
material comercial estudado, confirmando a viabilidade de seu
reaproveitamento.

Silva et al.3?2 (2016) realizaram um estudo onde investigam a
possibilidade de reciclagem do p6 de 6xido de zircénio obtido durante a
fresagem de coroas e proteses dentarias. Foram preparadas amostras
prensadas uniaxiais e isostaticas, que foram sinterizadas e comparadas
ao material comercial. Os resultados obtidos indicaram que as amostras
prensadas isostaticamente apresentam boas propriedades fisicas e
mecanicas, comparaveis ao material comercial, o que demonstra a
viabilidade de utilizacdo desse material reciclado no mesmo processo de
fabricacgao.

Gouveia et al.’® (2017) descreveram os beneficios no uso do pé de
zircbnia resultante do processo de moagem CAD/CAM e sugeriram
diferentes aplicagbes com base em suas propriedades. O método
utilizado na pesquisa foi a utilizagdo do pdé de residuos dos discos
CAD/CAM usinados de zircdnia estabilizada com 3 mol% de itria, os
autores propuseram misturar os residuos com p6 comercial em diferentes
propor¢gdes e prepara-los por mistura seca, depois prensagem e
sinterizacdo. fazendo um controle de qualidade dos residuos quanto a
distribuicdo granulométrica, fases cristalinas e composi¢gdo quimica.

Foram avaliados a diferenca de cor, a microestrutura e as propriedades
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mecanicas das misturas recicladas, como mdédulo de Young, Weibull e
resisténcia a flexdo. Os resultados obtidos pelos pesquisadores
indicaram que os residuos podem ser utilizados em aplicagcbes como
jateamento de zircOnia para prétese dentaria e como matéria-prima para
joias, pigmentos e refratarios. Concluiram ainda que é possivel
incentivar a utilizacado do po residual resultante do processo de fresagem
CAD/CAM da zircdénia com base nos resultados obtidos neste estudo.

Sriboonpeng et al.®® (2017) conduziram uma investigagao
detalhadas sobre o impacto dos tempos de vibro-moagem na estrutura
cristalina, distribuicdo do tamanho das particulas e evolugao morfoldgica
dos po6s de zircénia (ZrO2) obtidos, utilizando uma combinagédo de
técnicas como difracado de raios X (DRX), difracdo a laser, microscopia
eletrébnica de varredura (MEV) e microscopia eletronica de transmissao
(MET). Em geral, observou-se que as fases monoclinica e tetragonal da
ZrO2 tendem a se formar simultaneamente. O aumento do tempo de
moagem mostrou desempenhar um papel significativo no alargamento da
distribuicao do tamanho das particulas, bem como na flutuagcdo do
tamanho das particulas de ZrO2. Os resultados de MEV indicaram que
esses po6s de ZrO2 consistem em uma variedade de tamanhos de
particulas aglomeradas, dependendo dos tempos de vibro-moagem
utilizados. Além disso, a técnica de MET foi utilizada para confirmar as
fases cristalograficas das nanoparticulas de ZrO2, apoiando os
resultados do DRX. Essas descobertas revelaram que uma distribuicao
mais estreita do tamanho das particulas desses nanopds de ZrO2 pode
ser alcancada através da escolha adequada do tempo de moagem.

Em 2018, Cossu et al.3*, realizaram um estudo com o propdsito de
desenvolver compdsitos ceramicos Al203-ZrO2 utilizando fonte reciclada
de ZrO2(Y202). O p6 de Al203 foi misturado com diferentes proporgdes
de ZrO2(Y202) provenientes de blocos pré-sinterizados utilizados na
fabricacao de proteses dentarias. As misturas contendo de 3% a 15% em
peso de ZrO2(Y202) foram prensadas uniaxialmente a 80MPa e
sinterizadas a 1600°C por 2 horas. As matérias-primas e as amostras
sinterizadas foram caracterizadas por difracdo de raios X, microscopia

eletronica de varredura, densidade relativa, dureza e tenacidade a
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fratura. Os resultados da difracdo de raios X revelaram a presenca de
fases cristalinas a- Al203 e tetragonal- ZrO2 apd6s a sinterizagcao. Além
disso, a densidade relativa em todas as composicdes foi superior a 95%.
As amostras apresentaram dureza Vickers e tenacidade a fratura
superiores a 1300 HV e 3,5 MPa.m''?, respectivamente.

Hovakht et al.3% estudaram, em 2018, a possibilidade de recuperar
zirconium e determinar os efeitos da fresagem a seco e umida, e
tratamento térmico na resisténcia a flexdo. O experimento foi realizado
ao se reciclar discos de zircénia da marca Amann Girbach. Foi realizado
os dois métodos de fresagem no material com e sem tratamento térmico.
As mudancas de fases foram determinadas por difracdo de raios-x a ford
dos discos foi medida por resisténcia a flexdo biaxial, e medido por STM-
250, e os resultados foram analisados no software SPSS 25. As amostras
de zircbnia recicladas atingiram 250 MPa e a zircénia convencional 650
MPa. Fazer a fresagem a seco, com fresas de zircdnia e pos tratamento
térmico melhorou o resultado da zircénia reciclada. No entanto, néo
houve diferenca estatistica entre os diferentes métodos de fresagem (a
seco ou umido), assim como realizar a fresagem antes ou apoés
tratamento térmico.

Em 2019, Gendiga et al.?’ em conjunto com A Zircon Industry
Association (ZIA) conduziram uma avaliagcdo do ciclo de vida (ACV)
abrangente para quantificar os impactos ambientais potenciais da
producao de areia de zircao, desde a mineracao até a separacao da areia
(silicato de zirconio ou ZrSiO4). Este estudo inovador apresenta o
primeiro conjunto de dados globais de ACV, utilizando dados primarios
da industria. O estudo segue as normas ISO e foi revisado de forma
critica por especialistas independentes. Utilizando dados de 10 locais de
empresas membros da ZIA foram coletados para o ano de referéncia de
2015, abrangendo mais de 77% da produgao global de areia de zircao.
Foram consideradas todas as rotas de mineragao relevantes (Umida e
seca) e as principais plantas de concentragdo e separagao nas regides
produtoras (Australia, Africa do Sul, Quénia, Senegal e EUA). Alocacdes
de massa foram aplicadas para subprodutos, com alocacdo econdmica

usada apenas para metais de alto valor. Uma analise de sensibilidade
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foi realizada para entender o impacto do consumo de energia nos
resultados da ACV. A mineragao é o principal contribuinte para todas as
categorias de impacto, representando entre 65% e 90% dos impactos em
comparagao com a planta de separacdo mineral. A demanda de energia
primaria (PED) e o potencial de aquecimento global (GWP) contribuem
com 76% e 70%, respectivamente, para a producdo de 1 kg de areia de
zircdao. O consumo de eletricidade é o principal fator influente no
processo de mineracao. Este ACV, conforme as normas ISO e revisado
criticamente, quantificou os impactos ambientais da producao de areia
de zircao. O estudo fornece um conjunto de dados sélido para os
usuarios finais de areia de zircdo, sendo o primeiro conjunto de dados
de ACV representativo a nivel global fornecido pela ZIA.

Em 2019, Grech e Antunes3® efetuaram uma revisdo que busca
reunir uma selecao dos extensos testes e pesquisas realizados em uma
variedade de ceramicas a base de zircdénia, uma vez que muitas marcas
comerciais estdo desenvolvendo amostras em branco e em po6 para
aprimoramento em proteses dentarias estruturalmente sodlidas.
Paralelamente, avancgos significativos estdao em curso em tecnologias de
fabricagdo para ceramicas a base de zirconia. A revisdao aborda
metodologias e condigbes para prensagem uniaxial e isostatica do p6 de
zircbnia, além de discutir os beneficios das tecnologias emergentes de
CAD/CAM. Identificaram-se lacunas de conhecimento, ressaltando a
necessidade de investigar experimentalmente diferentes condi¢cdes e
metodologias de sinterizagdo, como a sinterizagdo em dois estagios.
Estudos preliminares com métodos alternativos tém mostrado resultados
promissores, e mais testes sao necessarios para garantir o
aprimoramento e a otimizagcado das propriedades mecanicas, estéticas e
de envelhecimento do produto final.

O artigo de revisdo de 2021 de El-Eskandarany et al.?’, oferece uma
breve histéria da aplicacdo da moagem de bolas na fabricagdao de
materiais complexos e inovadores nos ultimos 50 anos. Também discute
0 mecanismo do processo de MM e os fatores que o influenciam.
Exemplos tipicos de sistemas desenvolvidos pelo Programa de
Nanotecnologia e Aplicagdes do Instituto de Pesquisa Cientifica do
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Kuwait nos dultimos cinco anos serdao apresentados, incluindo
nanodiamantes, materiais duros nanocristalinos (como WCQC),
nanocompositos de matriz metalica e ceramica, e nitreto de titanio
nanocristalino. Os autores esperam que o artigo beneficie leitores e sirva
como uma introdugcdo para engenheiros e pesquisadores que iniciam
projetos de producédo de materiais usando moagem mecéanica.

Montalvan Olivares et al.3® (2021) avaliaram o grau de poluigdo em
solos naturais, urbanos e agricolas em areas de mineragao, nas quais
viviam cerca de 80.000 pessoas e que nunca haviam sido avaliadas
quanto a poluicdo antes. Os autores coletaram amostras de solo nas
areas de minas de ferro, uréanio e vanadio, bem como nos principais
assentamentos humanos da regido. As concentra¢gdes de 34 elementos
foram determinadas por meio de analise de néutrons instrumental (INAA)
e espectrometria de emissdo optica de plasma acoplado indutivamente
(ICP OES). Os resultados adquiridos pelos pesquisadores mostraram
que 89% dos elementos analisados apresentaram um nivel moderado a
alto de poluicao, com 78% das amostras apresentando um nivel extremo
de contaminacdo em pelo menos um elemento. Analises estatisticas
foram realizadas para identificar padrdes na distribuicdo e fontes comuns
de poluicdo. Os pesquisadores concluiram que as concentracdoes de Al,
Ba, Hf, Na, Pb, Rb, REE, Ta, Th, U, Zn e Zr estdo associadas a causas
geogénicas, mas a influéncia de fontes antrépicas como a agricultura e
a mineragao nao pode ser descartada.

Ding et al.®® (2021) realizaram um estudo com o objetivo de procurar
maneiras faceis de reutilizar a zirconia em blocos (CAD/CAM), com os
residuos que sobraram a partir de sua utilizacdo. O método que os
autores utilizaram para o desenvolvimento da pesquisa foi a utilizagcao
dos residuos gerados por um bloco da marca 3Me Lava™ Plus HT, tais
residuos foram pulverizados, moidos, peneirados e decapados com acido
nitrico. O po6 restante foi prensado e pré-sinterizado em blocos que foram
expostos a temperaturas que variavam de 800 a 1100 °C. Foi feita a
utilizacado de blocos de zircénia novos como controle. O resultados
obtidos por meio da pesquisa foram que as amostras pré-sinterizadas

que foram expostas a 950 °C tinham a morfologia adequada (lisa, sem
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ranhuras ou rachaduras), os blocos controle e os reciclados tiveram
caracteristicas parecidas, a melhor temperatura pré-sinterizagédo para se
efetuar a reciclagem é entre 950 e 1000 °C. Com os resultados obtidos
os autores chegaram a conclusédo que a zircOnia reciclada pre-
sinterizada nao difere muito quanto a resisténcia a flexao se comparadas
com os blocos do grupo controle.

Em 2022, Cordeiro et al.*? investigaram a reciclagem e o
processamento desses residuos de zirconia em p6 (ZWP) provenientes
da fresagem CAD/CAM. Foram analisadas as caracteristicas fisicas e
mecanicas das pecas produzidas com o ZWP. O ZWP recebido foi
submetido a calcinagédo a 500 °C e desaglomerado utilizando um moinho
de rolos em diferentes condi¢gdes experimentais. A condigdo de moagem
com uma relacao entre massa média de moagem (GM) e massa de ZWP
de 13 e um tempo de moagem de 90 minutos apresentou os melhores
resultados. Este procedimento resultou em ZWP com o menor tamanho
médio de particula (0,4 ym) e a menor transformagao tetragonal-
monoclinica (16,9%). A absor¢gao de 4&gua, porosidade aparente,
densidade aparente e propriedades mecanicas foram avaliadas em ZWP
nao desaglomerado e ZWP desaglomerado apés sinterizacdo a 1300°C,
1400°C e 1500°C. As amostras desaglomeradas de ZWP alcangaram
valores de densidade aparente de 5,8 £ 0,1 g/cm?3, microdureza de 1523
+ 173 HV e resisténcia a flexdo de 342,8 + 66,7 MPa. Os valores de
densidade aparente e microdureza foram comparaveis aos de corpos
comerciais de ZrO2 processados nas mesmas condi¢gdes, sendo 6,0 £ 0,1
g/cm®* e 1412 £ 70 HV, respectivamente. No entanto, a resisténcia a
flexao dos corpos de ZWP foi inferior a do ZrO2 comercial, sendo de
680,5 £ 96,0 MPa. Ainda assim, essa resisténcia supera a observada em
materiais dentarios de porcelana e vitroceramica utilizados em proéteses
unitarias anteriores ou posteriores (<200 MPa), destacando o potencial
do ZWP como uma alternativa de material de baixo custo e alta
resisténcia em proteses ceramicas.

Com o propdsito de avaliar os efeitos da taxa de aquecimento da
pré-sinterizagdo nos tamanhos do p6 na zircbénia reciclada odontoldgica,

Yang et al.*' realizaram um estudo em 2022 onde os pds de zircOnia
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reciclada foram separados por peneiramento em particulas grandes (com
didmetro entre 50 ym e 125 pm) e pequenas (com didmetro menor ou
igual a 50 ym). Esses pds foram entdo utilizados para produzir corpos
verdes que foram divididos em trés grupos de acordo com as taxas de
aquecimento pré-sinterizagdo: grupo A com taxa de 2 °C/min, grupo B
com taxa de 5 °C/min, e grupo C com taxa de 8 °C/min. A densidade
relativa, porosidade aberta e usinabilidade dos corpos pré-sinterizados
de zircbnia reciclada foram avaliadas e comparadas com 0s corpos pré-
sinterizados de zirconia comercial. Posteriormente, os corpos pré-
sinterizados foram totalmente sinterizados conforme as instrugcbdes do
fabricante, e a densidade relativa, porosidade aberta, encolhimento
linear e resisténcia a flexdo da zircOnia totalmente sinterizada foram
comparadas. A microestrutura das superficies de fratura e a estrutura
cristalina foram analisadas por microscopia eletrénica de varredura e
difratometria de raios X, respectivamente. Com o mesmo tamanho de
particula, a zircénia reciclada pré-sinterizada em diferentes taxas de
aquecimento nao apresentou diferengas significativas nas densidades
relativas e porosidades abertas (P>0,05). Quando as taxas de
aquecimento de pré-sinterizagao foram de 2 °C/min, 5 °C/min e 8 °C/min,
as resisténcias a flexdo da zircénia reciclada de particulas grandes foram
421,2 + 54,7 MPa, 444,2 + 70,1 MPa e 427,5 * 68,4 MPa,
respectivamente, enquanto as resisténcias a flexdo da zircénia reciclada
de pequenas particulas foram 750,1 + 74,1 MPa, 777,2 + 95,5 MPa e
746,7 £ 73,0 MPa, respectivamente. A resisténcia a flexdo da zircbnia
comercial foi 988,4 + 129,8 MPa. As resisténcias a flexdo da zirconia
reciclada foram significativamente inferiores as da zircénia comercial (P<
0,05). Na mesma taxa de aquecimento pré-sinterizagao, as resisténcias
a flexdo da zircénia reciclada de particulas pequenas foram
significativamente maiores do que as da zircOnia reciclada de particulas
grandes (P< 0,05). Em comparagao com as particulas grandes, os pés
com particulas pequenas podem efetivamente melhorar as propriedades
da zircbnia reciclada, enquanto a taxa de aquecimento pré-sinterizagao

nao demonstrou influéncia nas propriedades do material.
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Campos et al.#?2, em 2023, realizaram um estudo com o objetivo de
elaborar um procedimento de reciclagem para o material residual do 3Y -
TZP moido e melhorar seus atributos através da infiltracdo de vidro. O
p6é 3Y-TZP foi obtido do sistema de vacuo do equipamento de moagem
CAD-CAM, submetido a calcinacédo e peneirado (tamanho de particula <
75 um). Um total de cento e vinte discos foram criados e pré-sinterizados
a 1000 °C por 1 hora. Essas amostras foram entdo divididas em quatro
grupos com base na infiltragcdo de vidro (n&o infiltrado [Zr] ou infiltrado
em vidro [Zr-G]) e temperatura de sinterizacdo (1450 °C [Zr-1450] ou
1550 °C [Zr-1550] por 2 horas). Apdés o processo de sinterizagcdo, os
corpos de prova foram caracterizados por Difragcdo de Raios X, medicao
de densidade relativa e Microscopia Eletrbnica de Varredura. Foram
realizados ensaios de resisténcia a flexao biaxial, conforme ISO 6872,
acompanhados de analise fractografica, com resultados posteriores
submetidos a estatistica de Weibull. Os valores de densidade relativa
para os corpos de prova sinterizados dos grupos Zr-1450 e Zr-1550 foram
86,7 £ 1,5 % e 92,2 + 1,7 %, respectivamente. A distribuicdo do tamanho
das particulas revelou particulas na faixa de 0,1 a 100 ym. A analise de
DRX indicou a presencga de ZrO2-tetragonal em ambos os grupos Zr-1450
e Zr-1550. A infiltragcdo de vidro, entretanto, resultou na formagédo de
ZrO2-monoclinico, compreendendo 9,84 % (Zr-1450-G) e 18,34 % (Zr-
1550-G). As micrografias ilustraram caracteristicas microestruturais
semelhantes para Zr-1450 e Zr-1550, enquanto os grupos infiltrados com
vidro exibiram padrdes de infiltragcdo comparaveis. Os grupos infiltrados
com vidro apresentaram a maior resisténcia caracteristica. Analises
fractograficas sugeriram que as origens da fratura estavam ligadas a
defeitos no lado tracionado, propagando-se para o lado comprimido das
amostras. Tanto a temperatura de sinterizagdao quanto a infiltracdo do
vidro influenciaram significativamente as propriedades mecanicas do 3Y -
TZP reciclado.
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4 MATERIAL E METODO

Esta pesquisa foi dividida em duas etapas. Na etapa 1 foi
caracterizado o material na sua forma comercial (bulk) e em pé e também
descrito o processo de moagem adotado; na etapa 2, foram
confeccionados os espécimes de zirconia na forma de discos com a
zircbnia reciclada variando-se o tipo de prensagem e comparando os

resultados com discos produzidos por fresagem.

4.1 Etapa 1

A etapa 1 foi realizada para caracterizar o material comercial ICE-
Zirkon transluzent (Zirkonzhan GMBH, Gais, Bolzano, Italy) (Figura 1a)
na sua forma bulk (residuo em pedaco) (Figura 1b) e em p6 (derivado do
bulk apés moagem). Para se obter o residuo em pedago, um bloco ja
fresado foi quebrado com o auxilio de um martelo e o fragmento com
melhor forma foi analisado de acordo com os testes descritos abaixo.
Para analise do p6 derivado do bulk, esses mesmos fragmentos foram

levados para moagem de acordo com o descrito no item 4.1.1.

Figura 1- a- bloco de zirconia ICE Zirkon Transluzent comercial. b-
como recebida pés fresagem

50 mm

Fonte: Arquivo pessoal da autora.
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4.1.1 Tempo de moagem e calculo do tamanho de particulas

Pedacgos do bloco de zircénia ICE Zirkon Transluzent foram moidos
manualmente em almofariz de metal fundido e levado a um moinho de
bolas (Solab, Piracicaba, SP, Brasil) em frascos plasticos com esferas de
zircébnia (5 mm de didmetro) na razdo de massa de esfera/po de 10:1,
contendo agua destilada formando uma suspensao, completando assim
70% do volume do frasco.

Essa suspensdo foi submetida a 90 rpm por quatro periodos: 24
horas, 48 horas, 72 horas e 168 horas. Ap6s cada periodo de moagem, a
suspensao era separada das esferas de zircbnia por meio de uma peneira
e uma amostra da suspensdo era levada ao granulébmetro a laser
(Shimadzu EDX-720, Sado Paulo, SP, Brasil), para a medi¢gdo de tamanho
de particulas. Os pés moidos nos diferentes tempos foram prensados
uniaxialmente em discos e sinterizados conforme recomendacdo do

fabricante (1450 °C/3h) para se verificar a microestrutura.

4.1.2 Difragdo de raios X

O bulk da zircénia ICE Zirkon Transluzent foi utilizado para
identificar a estrutura cristalina por meio do difratémetro de raios-X XRD-
6000 (Shimadzu do Brasil, Sdo Paulo, SP, Brasil) utilizando-se radiagéao
“Cu-Ka”, com varredura entre 10° e 80° passo angular de 0,05° e 3
segundos de varredura por ponto de contagem. Os picos foram
identificados por meio da comparagao com microfichas padrao (numero
48-224) do arquivo JCPDS International Centre for Diffraction Data.

4.1.3 Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV)

Foi avaliado um fragmento pré-sinterizado (bulk) e um disco de
cada tempo de moagem (24 h, 48 h, 72 h e 168 h). Os espécimes foram
previamente limpos em ultrassom com &alcool isopropilico e mantido em
dessecador 24 horas antes da metalizagcdo com ouro e analise em
microscopio eletrénico de varredura Jeol (JSM6610LV, Akishima, Toquio,

Japéao) com magnificacao 10.000x.
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4.1.4 Determinagao da densidade e porosidade total

A massa seca do bulk verde e sinterizado (sinterizacao realizada
conforme as recomendac¢des do fabricante) foi medida pelo método de
Arquimedes onde se calculou o volume externo (Vexterno) da amostra e a
densidade aparente geométrica (DA; g.cm-3), onde Ms é a massa seca
conforme a Equacao 1:

DA(g.cm™3) = I\és (1)

Externo

Para realizar o calculo da porosidade total geométrica, foi realizada
pulverizagdo do bulk em pé manualmente em almofariz de metal fundido
e secagem (120 °C/12h). O pd6 produzido foi utilizado na determinacao
da densidade real (ps; g.cm-3) medida pela técnica de picnometria de
Hélio. Por meio das densidades reais das amostras, juntamente com a
densidade aparente geométrica foi calculada a porosidade total (PT),

conforme a Equacgao 2

PT(%) = 100% x [1 - [%ﬂ

Ps (2)

Onde: PT = porosidade total geométrica (%); DA = densidade

aparente geométrica (g.cm-3) e ps = densidade real do soélido (g.cm-3).

A densidade relativa foi calculada pela Equacéao 3.

DA
pSolido

DR(%) = (3)

Onde: DR é a densidade relativa (%), p so6lido é a densidade do

solido (g.cm3) e DA é a densidade aparente geométrica.

4.1.5 Dureza vickers

O teste de dureza Vickers (em GPa) foi realizado em durémetro
Buehler (Lake BIluff, Illinois, EUA) por meio de um indentador de
diamante na forma de pirdmide reta com base quadrada. A carga foi de
500 gf por 15 s. A medida da indentagdo foi analisada sob um

microscopio o6tico Buehler (Lake Bluff, Illinois, EUA) com 40 x de
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magnitude; com essas medidas foi calculada a area. O aparelho forneceu
a dureza em VHN que foi convertida em GPa. As medidas foram
realizadas no bulk pré e pds-sinterizado e nos discos feitos com para os
grupos com pos moidos por 24 h, 48 h, 72 h e 168 h. Foram realizadas

3 medidas em cada espécimes, num total de 10 espécimes por grupo.

4.2 Etapa 2
Os procedimentos realizados na etapa 2 deste trabalho estao

descritos a seguir.

4.2.1 Confeccao dos espécimes

Foram realizados 3 grupos: grupo controle (ZZC) composto por
zircénia Ice Zirkon fresada em formato de disco, grupos ZZUNI e ZZISO
com processamento proveniente 100% do descarte de Ice Zirkon
formado, respectivamente, por discos com prensagem uniaxial e

isostatica.

4.2.1.1 Espécimes controle (ZZC)

Um bloco de zircénia ICE Zirkon Transluzent foi usinado em
cilindros de 15 mm de diametro em um torno mecanico. Em seguida,
esses cilindros foram cortados em espécimes de 1,5 mm de espessura
em cortadeira metalografica de alta precisdo (ISOMET 1000, Buehler,
Lake Bluff, lllinois, EUA), utilizando-se disco diamantado (Series 15LC
Diamond, Buehler, Illinois, EUA). O acabamento dos discos foi realizado
com pontas de silicone (Exa-cerapol, Edenta, Labordental, Hauptstrasse,
Suica), seguido de polimento manual com lixas de carbeto de silicio
#1200, #1500 e #2000 (401Q, 3M ESPE, Sumaré, SP, Brasil) por
aproximadamente 1 minuto cada lixa em movimento simulando o infinito.

Os espécimes foram medidos com um paquimetro digital (500-
144B, Mitutoyo Sul Americana, Suzano, SP, Brasil) para averiguagao das
dimensdes, com variagao maxima de 0,01 mm. Foi realizado o tratamento
térmico em forno Infire HTC Speed adotando-se aquecimento de 2
°C.min-1 até 800 °C, 5 °C.min-1 até 1450 °C, permanecendo nesse

patamar por 3 horas e, finalmente, resfriamento até temperatura
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ambiente com taxa de 10 °C.min-1. A dimenséo final dos espécimes foi
12 mm de diametro por 1,5 mm de espessura conferida por meio de

paquimetro digital.

4.2.1.2 Espécimes experimentais (ZZUNI e ZZISO)

Blocos (bulk) de zirconia ICE Zirkon Transluzent previamente
fresados foram quebrados em fragmentos menores que foram moidos
manualmente em almofariz de metal fundido e levado a um moinho de
bolas (Solab; Piracicaba, SP, Brasil) em frascos plasticos com esferas
de zirconia (5 mm de didmetro) na razdo de massa de esfera/po6 de 10:1,
contendo agua destilada formando suspensdes. O tempo de moagem
adotado foi de 168 horas em 90 rpm.

Foi adicionado a suspensdo um ligante PVA (Poli Alcool Vinilico;
Sigma-Aldrich St Louis, Missouri Estados Unidos), responsavel por
fornecer resisténcia para a peca, seguido de secagem em estufa Orion
(Fanen, Modelo Orion 502, Sdo Paulo, SP, Brasil) a 120°C por 12 h, sem
agitagdo. O po6é obtido foi desaglomerado em almofariz Chiarotti
(Chiarotti, Maua, SP, Brasil).

Para os grupos ZZUNI e ZZISO, o p6 foi acomodado em uma matriz
com 18 mm de didmetro e submetido a prensagem uniaxial (P15; Metal
Tecnica Bovenau Ltda, Rio do Sul, SC, Brasil), com 113 MPa por um
minuto, a fim de se obter espécimes com 2 mm de espessura (Figuras 2a
e 2b). Para o grupo ZZISO foi realizada uma prensagem adicional em
prensa isostatica a frio (CP360; AIP, Columbus, Ohio, Estados Unidos)
até 200 MPa por 30 s (Figura 3).

Todas as amostras prensadas, foram tratadas termicamente a 1000
°C por 3 horas em forno Infire HTC Speed com aquecimento de 10
°C.min-1 e resfriamento com a taxa automatica do forno.

O acabamento dos discos foi realizado com a mesma metodologia
utilizada no grupo ZZC, bem como o tratamento térmico final. As
dimensdes finais dos espécimes foram de 12 mm de didmetro por 1,5 mm

de espessura confirmados por meio de paquimetro digital.
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Figura 2 - a- prensa uniaxial. b- corpos de prova grupo ZZISO, pods
prensagem uniaxial

-,

onte: Arquivo pessoal da autora.

Figura 3 - Prensa isostatica modelo AIP,
CP360

Y op T

Fonte: Arquivo pessoal da autora.



37

4.2.2 Caracterizagao dos materiais

Os corpos de prova confeccionados para os grupos ZZC, ZZUNI e
ZZI1SO foram caracterizados por meio de imagens obtidas em
microscopio eletrénico de varredura, avaliagcdo das fases presentes por
difracdo de raios X, calculo da densidade pelo método de Arquimedes e
dureza realizada em microdurémetro. Todas as analises foram realizadas

seguindo os mesmos parametros adotados na etapa anterior.

4.2.3 Dureza Vickers

Adotando-se os mesmos parametros descritos no item 4.1.5 foi
realizada a medida para dureza Vickers em 10 corpos de provas dos
grupos ZZC, ZZUNI e ZZISO.

4.2.4 Resisténcia a flexao biaxial

Foi determinada pelo método do pistdo sobre trés esferas, de
acordo com a norma ISO 687243, em uma maquina universal de ensaios
(Modelo EMIC DL 2000; Equipamentos e Sistemas de Ensaio Ltda, Séo
José dos Pinhais, Brasil) equipada com uma célula de carga de 5 kN e
com velocidade de descida de 0,5 mm/min. A resisténcia a flexao biaxial,

em MPa, foi calculada por meio das Equacgdes 4, 5 e 6 abaixo:

¢ = —0,2387P5L

()

(4)

2 2
X =1+ v)inED) + [F5I6ED)

’ (9)

-

Y =(1+ v)[1+ In(%] + (1 - U:](:._:)“
: : (6)
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Onde: o é a resisténcia a flexao biaxial, P é a carga aplicada em
Newtons (N); b é a espessura do espécime em milimetros (mm), v é o
coeficiente de Poisson (0,25), r1 € o raio do suporte (5 mm), r2 é o raio

do pistdo (0,7 mm) e r3 é o raio do espécime.

4.2.5 Médulo de Weibull

A confiabilidade dos materiais foi calculada por meio do mdédulo de
Weibull (m), este foi estimado a partir dos dados de resisténcia a flexao
biaxial, utilizando-se a Equacgao (7), cuja inclinagdao da reta fornece o

valor de m.

1
In |:1n (I—PJ.- ﬂ =milne - mlney

Onde: Pf é a probabilidade de falha, o € a tens&o aplicada, o0 é a

(7)

resisténcia caracteristica (geralmente considerada a resisténcia média)

e m é o modulo de Weibull que varia de zero até o infinito.

4.2.6 Analise dos resultados

Foi utilizado método descritivo das imagens obtidas em
microscopio eletrédnico de varredura. Os dados obtidos na difracdo de
raios X foram por meio da comparacao com microfichas padrdo do
arquivo JCPDS International Centre for Diffraction Data. Para os dados
de resisténcia a flexdo biaxial e dureza Vickers foram realizados o teste
de Shapiro-Wilk para averiguagcao da normalidade e teste Levene para a
homocedasticidade. Os resultados foram paramétricos para ambos,
assim foi aplicado o teste Anova um fator, o nivel de significancia
adotado foi de 5%.
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5 RESULTADO
Os dados dos testes descritos no item 4 serdao apresentados nos

itens a seguir

5.1. Etapa 1
Os itens a seguir apresentam os resultados obtidos nas analises
realizadas no grupo bulk, amostra do fabricante sinterizada, e grupos

verde, amostra do fabricante nao sinterizada.

5.1.1 Tempo de moagem e calculo do tamanho de particulas

Os graficos 1, 2, 3 e 4 mostram a distribuicdo do tamanho das
particulas por granulometria a laser conforme o tempo de moagem: 24 h,
48 h, 72 h e 168 h respectivamente. Os graficos mostram a evolugcado dos
tamanhos em pym/quantidade em porcentagem (Q3(x)%). A granulometria
mostrou os maiores graos para o grupo de 24 h foi de 1,6 ym, para o
grupo de 48 h foi de 1,2 ym, para o grupo de 72 h foi de 0,95 pym e 0,6
Mm para o grupo 168 h, sendo que para o grupo 168 h a Q3 (50)% os

graos predominante foram de 0,43 um.

Grafico 1 - Tamanho de particulas apdés moagem por 24 horas
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Grafico 2 - Tamanho de particulas apés moagem por 48 horas
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Grafico 3 - Tamanho de particulas ap6s moagem por 72 horas
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Fonte: Elaboracdo propria.

Grafico 4 - Tamanho de particulas apdés moagem por 168 horas
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5.1.2 Difragao de raios X

O grafico 5 mostra os resultados de difratometria de raios X
verificados no bulk do material. Foi identificado a fase tetragonal e
monoclinica da zircénia 3Y-TZP nos picos do grafico, onde a fase
tetragonal compde 84,9%, presente nos picos mais altos, e a fase

monoclinica compdem 15,1% e pode ser identificada nos picos menores.

Grafico 5 - Difragdo de raios X realizado no bulk de zircénia pré-sinterizada
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Fonte: Elaboracdo propria.
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5.1.3 Microscépio Eletronico de Varredura (MEV)

A imagem a seguir (Figura 4) representa as superficies de
diferentes espécimes em magnificagcdo de 10.000 vezes. Na Figura 4a é
possivel ver a superficie da zirconia pré-sinterizada (bulk), como
recebido pelo fabricante, nela se observam aglomerados de zircbnia em
uma microestrutura ndo organizada e pouco densificada, com uma
estrutura mais solta, este corpo de prova nédo passou pelo processo de
sinterizacao final. A Figura 4b, mostra a superficie formada por gréos de
tamanhos heterogéneos e com diferentes formatos de zircénia moida por
24 h, com uma caracteristica mais porosa e irregular. Na Figura 4c,
mostra a superficie da zircbnia moida por 48 h aparentemente mais
organizada, ainda com graos de tamanhos heterogéneos, mas com
formato mais regular. Na Figura 4d (zirconia moida por 72 h) os graos
sdo mais homogéneos com menor variagdo de tamanho e formato,
fenbmeno este alcangado no grupo da zircénia moida por 168 h (Figura
4e), com graos homogéneos em tamanho e formato e uma microestrutura

mais compacta.
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Figura 4- Imagens dos espécimes obtidas em microscopio eletrénico de
varredura do material Ice Zirkon Transluzent, barra no canto
inferior direito representativa da magnificagcdo adotada (1 um)

-~ .

a) Zirconia bulk ndo sinterizada b) Zircénia bulk sinterizada c) Zircbnia
sinterizada ap6s moagem de 24 h d) ZircOnia sinterizada apés moagem
de 48 h e) ZircOnia sinterizada ap6s moagem de 72 h; f) Zircbénia
sinterizada ap6s moagem de 168 h.

Fonte: Arquivo pessoal da autora.

5.1.4 Densidade e porosidade total
Utilizando o método de Arquimedes e a picnometria de Hélio foi
possivel calcular a densidade aparente e relativa, assim como a

porosidade total do bulk pré e pds-sinterizagao(Tabela 1).
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Tabela 1 - Dados de porosidade total e densidade obtidos pelo método de
Arquimedes e picnometria de Hélio da zirconia em sua condicao
pré-sinterizada, denominada verde, e sinterizada

Parametros Avaliados Verde Sinterizada
Densidade aparente 3,1 g.cm 5,8 g.cm
Densidade relativa 49,5% 93,5%

Porosidade total 51,0 % 6,0 %

Fonte: Elaborag&o propria.

5.1.5 Dureza Vickers

A dureza Vickers foi medida como foi descrita no item 5.1.6, com
os dados coletados em VHN e transformados em GPa, letras iguais
significam igualdade estatistica. A dureza Vickers (GPA) dos espécimes
foi: zircbénia pré-sinterizada (verde)= 0,4; zircénia sinterizada= 7,5(a);
grupo moido 24 h= 5,1(b); grupo 48 h= 4,7(b); grupo 72 h= 5,7(a,b) e
grupo 168 h= 7,0 (a,b). A zircOnia pré-sinterizada (verde) obteve
diferengca estatistica com todos os demais grupos, e a zircbnia

sinterizada com os grupos moidos por 24 h e 48 h.



45

5.2 Etapa 2

Mediante os resultados da etapa 1 realizou-se a metodologia
proposta neste estudo para reciclagem da zircénia odontoldégica. Foram
confeccionados discos de zircébnia 100 % derivada de residuos
provenientes do bulk com dois tipos de prensagem: ZZUNI-
processamento 100 % de descarte de Ice Zirkon com prensagem uniaxial
e ZZISO- processamento 100 % de descarte de Ice Zirkon com prensagem
isostatica. Os grupos experimentais foram comparados com a zircbnia
comercial Ice Zirkon Transluzent (grupo controle, ZZC). Os resultados

estdo descritos a seguir.

5.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A Figura 4 representa a superficie dos grupos ZZC, ZZUNIl e ZZISO
em magnificagdo de 20.000 vezes. E possivel notar nos trés grupos que
a microestrutura estd organizada de forma homogénea com gréos

regulares
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Figura 5- Imagens dos espécimes obtidas em microscopio eletrénico de
varredura

A barra no canto inferior direito representa a magnificagao
adotada: a) Grupo ZZC b) Grupo ZZUNI c¢) Grupo ZZISO.

Fonte: Arquivo pessoal da autora.

5.2.2 Difragao de raios X

O grafico 6 mostra os resultados de difratometria de raios X. Foi
identificado 6xido de zircdnio estabilizado por itria, na fase tetragonal; a
analise quimica dos trés grupos mostra a porcentagem em peso dos
seguintes elementos. Zr: 68,6; Y: 5,8 e O: 25,6. Onde foram identificadas
as fases tetragonal e cubica da zircénia 3Y-TZP, ambas as fases
cristalinas podem ser vistas nos dois picos mais altos, e nos picos
menores pode ser identificado somente a fase tetragonal.
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Grafico 6 - Difragcdao de Raios X grupos ZZC, ZZUNI e ZZISO
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Fonte: Elaboragéao propria.

5.2.3 Densidade e porosidade

Utilizando o método de Arquimedes e a picnometria de Hélio foi
possivel calcular a densidade aparente e relativa, bem como a
porosidade aparente e relativa dos grupos ZZC, ZZUNI e ZZISO
conforme a Tabela 2.

Tabela 2 - Dados de densidade obtidos pelo método de Arquimedes e
picnometria de Hélio da zircénia dos grupos ZZC, ZZUNI e ZZI1SO

Parametros
Verde 2ZC ZZUNI Z2Z1SO
Avaliados
Densidade aparente
3,10 5,95 - 5,88 5,85

(g.cm-?)

Densidade relativa (%) 49,5 96,2 95,1 94,6
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Porosidade aparente
(%)
Porosidade total (%) 51,0 4,0 5,0 5,3

45,2 4,2 4,0 2,4

Fonte: Elaborag&o propria.

5.2.4 Dureza Vickers

O Grafico 7 mostra os valores de dureza dos grupos ZZC, ZZUNI e
ZZ1S0O, onde a média do grupo ZZC foi 7,59 + 1,57 GPa, a do ZZUNI foi
7,08 £+ 2,48 GPa e a do ZZISO foi 8,01 = 2,95 GPa, sem diferencga
estatistica entre os grupos.

Grafico 7 - Valores de Dureza Vickers, em GPa, dos grupos
ZZC, ZZUNIl e ZZISO
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Fonte: Elaboracdo proépria.

5.2.5 Resisténcia a flexao biaxial

O Grafico 8 mostra os resultados de resisténcia a flexao biaxial em
15 corpos de prova dos grupos ZZC, ZZUNI e ZZISO, onde a média do
grupo ZZC foi de 931,5 MPa, a do ZZUNI foi 872,0 MPa e a do ZZISO foi
873,8 MPa, sem diferencga estatistica entre os grupos.
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Grafico 8 - Resisténcia a flexao biaxial, em dos grupos ZZC,
ZZUNIl e ZZISO
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Fonte: Elaboragdo propria.

5.2.6 M6édulo de Weibull

Os Graficos 9, 10 e 11 mostram os pontos do médulo de Weibull
em 15 corpos de prova dos grupos ZZC, ZZUNI e ZZISO, onde o valor do
grupo ZZC foi 6,79, do grupo ZZUNI foi 6,85 e do grupo ZZISO foi 6,63.

Grafico 9 - Médulo de Weibull do grupo ZZC.
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Grafico 10 - M6dulo de Weibull do grupo ZZUNI
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Grafico 11 - M6édulo de Weibull do grupo ZZISO
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Os graficos 9,10 e 11 mostram que o moédulo de Weibull corroboram
com outros resultados, nos quais grupos apresentam valores de m
préximos um do outro, o que indica que as estruturas obtidas e o método
de reciclagem e processamento produziram materiais confiaveis para a

infraestrutura da odontologia
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6 DISCUSSAO

Frente aos resultados encontrados neste estudo, verificou-se que
a metodologia de utilizagdo do descarte de blocos fresados de zircOnia
para confecgao de novos blocos, feito com moagem de 168 horas em um
moinho de bolas, prensados uniaxialmente ou isostaticamente, pode ser
empregada para o reaproveitamento de um material considerado nobre,
visto que a hipotese nula foi aceita, ou seja, ndo ha diferenca
significativa entre a zircbnia obtida por fresamento e a zirconia reciclada.

A granulometria a laser (Graficos 1, 2 e 3) permitiu comparar os
efeitos do tempo de moagem em moinho de bolas nos tamanhos das
particulas obtidas. Observou-se que, dentro do periodo estudado, quanto
maior o tempo de moagem maior a quantidade de particulas menores.
Essa razdo tende a se estabilizar3® a partir de 72 horas e a proporgéo
ideal foi alcangada com 168 horas de moagem com tamanho médio de
graos de 0,43 um, melhor resultado dentre os grupos. Watanabe citado
por Grech e Antunes?® diz que para manter a fase t os grdos devem estar
na faixa de 0,2 ym a 0,6 ym, dependendo da quantidade de itria de sua
formulacéo; ja em estudo de Eichler et al.?® (2007), o tamanho de grédo
ideal para maximizar a resisténcia a fratura deve ser de 0,38 uym. Os
tamanhos de graos encontrados neste estudo estdo na faixa ideal para
o material, pois zircébnia com graos maiores de 1 ym sao suscetiveis a
transformacao t — m de forma espontanea, enquanto zircédnia com graos
menores que 0,2 pym perdem a capacidade de tenacificacdo por
transformacao de fase caso a quantidade de 6xido de itrio seja menor
que 5% mol?2531.36,

Quando se compara a microestrutura do grupo de 24 h observa-se
uma falta de organizagao dos graos, sendo possivel notar a porosidade
do material com aglomeragbes heterogéneas e grdaos de tamanhos
diversos, criando assim poros maiores. Conforme se aumenta o tempo
de moagem, ha uma homogeneizacdo dos tamanhos de graos e
consequentemente uma melhor organizagdo microestrutural, que reflete
na densificacdo e diminuicdo de porosidade no material. Os resultados

dos testes de granulometria e pela observagao das imagens obtidas em
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MEV mostram claramente que o melhor tempo de moagem foi o de 168
h, por apresentar os menores graos e melhor microestrutura, sendo o
tempo eleito para a realizagédo dos grupos experimentais ZZUNI e ZZISO.

Os grupos ZZC, ZZISO e ZZUNI| apresentaram as mesmas fases
cristalinas, onde se observou 6xido de zircénio e itria na fase majoritaria
tetragonal, semelhante aos trabalhos de Silva et al.3'" (2016) e Campos
et al.*2 (2023). Isso significa que a metodologia sugerida por este estudo
para reciclar a zirconia nao alterou os grupos experimentais referentes
as fases presentes e nado foram identificados agentes contaminantes em
quantidade significativa, mantendo assim a pureza do material.

A microestrutura dos trés grupos se organizou homogeneamente,
com gréos de formato e tamanhos parecidos, no entanto, a zirconia
reciclada frequentemente apresenta uma superficie mais irregular devido
ao rearranjo das particulas durante a prensagem?'9.34.41,

Os resultados do teste de dureza ficaram entre 7,59 GPa (grupo
ZZC) e 8,01 GPa (grupo ZZISO). A literatura indica que a prensagem
uniaxial pode resultar em uma distribuicdo de densidade desigual pelo
corpo experimental3?3% ja a prensagem isostatica realiza presséo
distribuida uniformemente pela superficie e minimiza o gradiente de
pressdo, o0 que resulta em uma maior densidade e uma melhor
homogeneidade do corpo compactado3'3® e explica o melhor resultado
do grupo isostatico nesse teste. Os resultados de densidade aparente
corroboram com os resultados da dureza, tanto que a meédia de
densidade aparente para o grupo ZZISO foi 5,85 g.cm™3 e para o ZZUNI
foi de 5,88 g.cm3. Yang et al.*> mostram que a zircOnia reciclada tem a
tendéncia de ter menor densidade que a zircbnia comercial, devido ao
fato de o formato dos grdos, mesmo apds moagem, ser mais irregular,
como observado nos resultados onde a densidade relativa de ZZC foi de
96,2 % e ZZISO foi de 94,6 %. Os resultados obtidos de densidade e
porosidade assim como os resultados da dureza néao tiveram diferenga
estatistica.

A resisténcia a flexdo da zirconia pode variar de acordo com o tipo
de teste realizado, tempo e a temperatura de sinterizacado da zircénia, o

tamanho dos graos do material e o0 método de prensagem discutido
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anteriormente3':39.41 Neste trabalho os resultados de resisténcia
mostram que nao houve diferenca estatisticamente significativa entre os
grupos. Campos et al.#?, que também propuseram uma metodologia para
reciclagem de zircénia odontologica, porém com o pdé colhido na
fresadora e ndo o bloco fresado, e conseguiram resultados proximos aos
deste trabalho ao utilizar zircénia reciclada infiltrada com vidro e
sinterizada a 1450 °C e outro grupo sinterizado a 1550 °C. Dentro desse
mesmo estudo os grupos né&o infiltrados ficaram na faixa de 471 e 569
MPa de acordo com a temperatura de sinterizacdo. A diferenca dos
resultados entre os trabalhos pode ser explicada pela aplicagcdo do
moinho de bolas que diminuiu o tamanho dos grdos, melhorando a sua
densidade e mostrando um efeito positivo na reciclagem da zircénia.

A metodologia apresentada de reutilizagao do material na producéao
de produtos odontoldégicos, também pode ser utilizada em setores
alternativos, mantendo ainda seu alto valor agregado. Exemplos disso
incluem joalheria e dispositivos eletréonicos/mecanicos de microescala,
além da producao de revestimentos de barreira térmica e materiais
refratarios'®28, Sugere-se para estudos futuros a realizacao de testes de
fresabilidade, pecas com geometrias mais complexas, testes
microbiolégicos e clinicos com esse material.

Apesar das vantagens de se utilizar a prensa isostatica32:3%, deve
se enfatizar que os resultados obtidos neste estudo mostram que nao
houve diferenca estatistica entre os grupos, portanto a utilizacado da
prensa uniaxial, que € um equipamento mais rapido, barato e acessivel
pode ser empregada para a realizagdo da prensagem de zircOnia
odontoldgica reciclada. Este estudo também mostra que a moagem em
moinhos de bola é um método eficiente para diminuir os tamanhos dos
graos da zircbnia. A metodologia adotada mostra-se promissora, por
reaproveitar um material nobre e com possibilidades de uso em outras

areas da industria de ceramica.
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7 CONCLUSAO

Baseado na metodologia empregada foi possivel concluir que o
método de moagem e prensagem adotados foi capaz de produzir
espécimes em zirconia reciclada com caracteristicas equivalentes da
zircbnia fresada. Nao houve diferenga entre prensar uniaxialmente ou

isostaticamente a frio.
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