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Resumo
Neste trabalho estudou-se o impacto que o desgaste causado durante o ensaio de
simulacdo de desgaste (norma ISO 14242-1) pode ter sobre a microestrutura de cabecas
femorais fabricadas em aco inoxidavel articulando contra polietiieno de ultra-alto peso
molecular (PEUAPM). A amostra na condicdo de desgastada foi inicialmente cortada
(transversal e sagital), lixada (#180, #360, #600, #1.200 e #1.500) e finalmente polida. A
cabeca femoral foi qualitativamente caracterizada quanto a sua composi¢ao quimica por
fluorescéncia de raios X (FRX) e por espectroscopia de energia dispersiva (EDS) a fim de
verificar se os elementos quimicos estavam de acordo com o exigido na norma I1SO 5832-1.
A observacao do aspecto metallrgico (graos austeniticos, tamanho de grao e presenca de
ferrita delta), conforme exigéncia da norma ISO 5832-1, foi realizada em microscépio
eletrébnico de varredura (MEV) e microscépio optico (MO). A difragdo de elétrons retro
espalhados (EBSD) acoplada ao MEV permitiu mapear a orientacdo cristalografica dos
graos das cabecas femorais. Utilizando o MO foi possivel determinar o tipo de inclusdes, de
acordo com a norma ISO 4967. A analise por mapeamento em microssonda EDS acoplada
ao MEV foi empregada como técnica auxiliar para a identificagdo das inclusées. Uma vez
que a dureza é um parametro que afeta o desgaste, as cabecgas femorais foram avaliadas
quanto a sua dureza de acordo com a norma ISO 6507-1.
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EVALUATION OF FEMORAL HEADS MICROSTRUCTURE USED IN ORTHOPAEDIC
IMPLANTS AFTER THE WEAR SIMULATION TEST
Abstract
In this work, the impact of wear caused during the wear simulation test (according to
ISO 14242-1 Standard) on the microstructure of stainless steel femoral heads articulating
against ultra-high molecular weight polyethylene (UHMWPE) was evaluated. The worn
femoral head (WFH) was initially cut (transversal and sagittal), grinded (#180, #360, #600,
#1,200 e #1,500) and finally polished. The chemical composition of the femoral head was
qualitatively characterized by X-ray fluorescence (XRF) and energy dispersive spectroscopy
(EDS), aiming to determine the chemical elements according to the specified in the
ISO 5832-1 Standard. The metallographic observation (austenitic grain, grain size and
presence of delta ferrite), according to ISO 5832-1 Standard, was performed by the use of a
scanning electronic microscopy (SEM) and optical microscopy (OM). The crystallographic
information of the femoral head was obtained by Electron Backscatter Diffraction (EBSD),
coupled to SEM. The type of inclusions, according to the ISO 4967 Standard, was
determined by MO. The mapping analysis by EDS coupled to SEM was used as auxiliary
technique to the identification of inclusions. Once the hardness affects the wear of the
femoral heads, it was evaluated according to the ISO 6507-1 Standard.
Key words: Femoral head; Orthopedic prosthesis; Wear; Microstructure.
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1 INTRODUCAO

Os biomateriais metalicos mais utilizados na fabricacdo de préteses de quadril, em
especial na cabega femoral, sdo o de titdnio e suas ligas, as ligas de Co-Cr e o de
aco inoxidavel austenitico. Ja a o acetabulo, parte em contato com a cabeca
femoral, pode ser de metal, ceramica ou entdo o polietiieno de ultra-alto peso
molecular (PEUAPM). O aco inoxidavel austenitico € o mais importante dentre os
acos inoxidaveis, tendo como caracteristicas o fato de ndo ser magnético, baixo
custo e facil disponibilidade em relagcéo aos demais'”. Este ago apresenta teores de
cromo entre 16% a 26% e niquel entre 6% a 22%. Comparado aos outros tipos de
acos inoxidaveis, o elevado teor de cromo e niquel confere ao ago inoxidavel
austenitico uma maior resisténcia a corroséo e boa resisténcia a oxidagao, conforme
descrito na Norma ASTM F138%%). Além disto, o aco inoxidavel ndo é endurecivel
através de um tratamento térmico. Porém, o trabalho a frio pode ocasionar o seu
endurecimento. A norma ABNT NBR ISO 5832-1:2008® especifica as caracteristicas
para agos inoxidaveis conformados para uso na fabricagdo de implantes cirurgicos.
Devido a sua significativa importancia no desempenho de préteses de quadril, os
problemas relacionados ao atrito e desgaste devem ser sempre considerados para
um bom desempenho da prétese. O desgaste € um problema para as juntas de
quadril, pois reduz a vida util da protese, devido principalmente a formacédo de
particulas de desgaste (debris) podendo levar a uma inflamagdo com uma
consequente necessidade de uma nova cirurgia para substituicio da prétese®”.
Para a avaliagao deste aspecto importante que € o desgaste em proteses femorais,
a norma ISO 14242-1® ¢ a mais utilizada para a avaliacdo do desempenho das
préteses. Porém, durante o ensaio de desgaste, as camadas superficiais de metais
tendem a se tornar altamente deformadas, tipicamente em uma profundidade de
deformacéo em torno de 40 pm(g). Assim, este trabalho teve por objetivo avaliar uma
possivel alteracdo na microestrutura da cabeca femoral apos o ensaio de simulagao
de desgaste segundo a norma 1SO 14242-1® utilizando técnicas mais avancadas de
analise de microestrutura.

2 MATERIAL E METODOS

A cabeca femoral metalica utilizada neste trabalho foi cedida por um fabricante
nacional. Foi utilizado um par metal-polimero, compreendendo um acetabulo de
UHMWPE com dimensées de @ 56 mm x & 26 mm e uma cabega femoral modular
de ago inoxidavel com @ 26 mm. Foram utilizados seis pares de amostras e um par
como controle, sendo este ultimo submetido apenas aos ciclos de carga. Para as
cabecas femorais, o mesmo procedimento de limpeza foi adotado. O ensaio foi
executado em um equipamento de simulagdo de desgaste de protese de quadril
AMTI (modelo H52-6-1000) com seis estagdes ativas e duas estagdes de controle,
instalado no laboratério de Biomateriais e Tribologia (Labit), da Divisdo de Metrologia
de Materiais (Dimat) do Inmetro. Todos os pardametros de carga e movimentos
executados durante o ensaio de simulagdo de desgaste de préteses totais de quadril
estdo descritos na Norma ABNT NBR SO 14242-1¢®)

Apoés o ensaio de simulagdo de desgaste, a cabeca femoral desgastada foi cortada
em uma Cortadeira Metalografica de Precisao (Arotec) em duas dire¢des: sagital e
transversal, conforme apresenta a Figura 1. Apos o corte, a amostra foi embutida em
baquelite, e em seguida lixada em uma sequéncia de lixas (#180, #360, #600 e
#1.200). Posteriormente, a amostra foi polida com pasta de diamante de 15 ym,
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9 ym, 6 ym, 3 um, 1 um e 1/4 ym em panos especiais, até obter uma superficie
plana e sem defeitos. O polimento final foi realizado em um equipamento de
polimento automatico (Minimet) com silica coloidal de 0,06 um.

Apds o polimento e antes do ataque quimico, as cabecas femorais foram avaliadas
quanto a presencga de inclusdes do tipo sulfeto, aluminato e silicato, conforme a
Norma 1SO 4967:1998"7.

A observacao da microestrutura das cabecgas femorais visou determinar o tamanho
de grédo bem como a auséncia de ferrita delta, de fase sigma ou de fase chi
conforme exigido na Norma ABNT NBR ISO 5832-1®. Para tal, foi realizado um
ataque quimico na amostra através da utilizacdo de um reagente preparado com 5 g
FeCl;, 50 mL de HCIl e 100 mL agua destilada, durante 1 hora. Este reagente foi
preparado conforme descrito na norma ABNT NBR 8108:1983'" e principalmente
com o intuito de evitar o uso de ataque eletroquimico.

Uma vez que a dureza é um parametro que afeta o desgaste, as cabegas femorais
foram avaliadas quanto a esta propriedade de acordo com a norma 1SO 6507-1?).
Foram realizadas 5 medidas na amostra, com uma carga de 1 kgf.

Figura 1. Planos de corte das cabegas femorais desgastadas.

A partir das micrografias obtidas no microscépio 6tico (Olympus, modelo BX51M),
determinou-se o tamanho de grdo do material através do meétodo de interceptos,
conforme descrito na norma ASTM E 112-10%).

A técnica de difragcdo de raios X (DRX) foi utilizada para a identificacdo da fase
austenitica (y) no ago inoxidavel, em uma faixa de 35-75° com tempo de passo de 1
segundo e passo de 0,02° utilizando um anodo de cobre (A = 1.5406 A).

Através da Microscopia eletrdnica de varredura de alta resolucédo (MEV/FEG) e do
Feixe de fons Focalizados (FIB), observou-se a superficie das cabecas femorais
apos o ensaio de desgaste, com o objetivo de identificar alguma alteragcdo na
microestrutura do ago inoxidavel apos o desgaste. Nesta técnica, também foi
possivel com o auxilio do mapeamento por espectroscopia de energia dispersiva
(EDS), determinar os elementos quimicos presentes nas 3 regides distintas
observadas na amostra (risco, superficie integra e camada deposita).

A orientacdo cristalografica dos gréos da cabega femoral desgastada foi obtida
através da difragao de elétrons retro espalhados (EBSD) acoplada ao MEV.
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Com o intuito de verificar os elementos quimicos presentes, as cabegas femorais
foram qualitativamente caracterizadas quanto a sua composicdo quimica por
fluorescéncia de raios X (FRX) e por espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O padrao de difragdo da cabega femoral apds o ensaio de desgaste é apresentado
na Figura 2. Pode-se identificar a presenga da fase austenita-y (JCPDS #33-0397),
correspondendo ao aco inoxidavel austenitico 304. Além disto, nenhuma outra fase
minoritaria foi identificada na analise por difragdo de raios X.

300 -
Feyl Aco inoxidével austenitico (JCPDS # 33.0307)

200 -

150 -

Intensidade(contagens)

100

Fe-y

30 40 50 60 70 B0

20 (graus)

Figura 2. Analise por difracdo de raios X identificando a fase austenitica do ago inoxidavel.

As técnicas de Fluorescéncia de raios X e Espectroscopia de energia dispersiva
(EDS) foram utilizadas para a identificacdo dos elementos quimicos que constituem
as amostras de ago inoxidavel austenitico. Observando-se a Figura 3, pode-se
concluir que tanto no espectro de fluorescéncia de raios X (Figura 3a) quanto no
espectro obtido por EDS (Figura 3b) foram identificados os elementos quimicos
tipicos do aco inoxidavel austenitico: ferro, niquel, cromo e molibdénio. Entretanto,
devido a falta de padrdes, optou-se por ndo quantificar estes elementos.
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Figura 3. (a) Analise por fluorescéncia de raios X e (b) Espectro por EDS identificando os

microconstituintes quimicos da cabecga femoral desgastada.

A norma ABNT NBR ISO 5832-1:2008 ©® menciona que o aco inoxidavel utilizado em
préteses nao deve conter inclusdes do tipo sulfetos, aluminatos, silicatos e 6xidos
globulares. Assim, ap6s o polimento da amostra e antes do ataque quimico
(micrografia n&o apresentada), ndo foi identificado nenhum tipo de inclusdo
mencionada acima.

As micrografias obtidas por MO apds o ataque quimico, para a segao transversal e
sagital, sdo apresentadas na Figura 4. De acordo com o procedimento descrito na
norma ASTM E 112-10""®, o tamanho de gréo foi determinado como sendo ASTM 7,
valor que esta de acordo com a exigéncia da norma ABNT NBR I1SO 5832-1:2008%.
Este tamanho que gréo evita um prejuizo nas propriedades mecénicas do ago
inoxidavel bem como favorece um melhor desempenho do material quanto a sua
vida util em fadiga. Também se pode observar que ndo ha uma diferengca na
microestrutura do material em relagcéo ao plano sagital e transversal.
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Figura 4. (a, b) Microestrutura obtida por microscopia 6tica das se¢des sagital e (c, d) transversal da

cabecga femoral apos o ensaio de desgaste.

Apods o ensaio de simulagdo de desgaste, foi possivel observar com o auxilio da
microscopia eletrénica de varredura de alta resolu¢ao (MEV/FEG) e do feixe de ions
focalizados (FIB), uma regiao da cabeca femoral que apresentou 3 condi¢des
distintas: um risco, a superficie integra da cabeca femoral e por fim uma camada de
material desconhecido; conforme apresenta a Figura 5. Utilizou-se um feixe de ions
para desgastar a regido selecionada do material, permitindo a observagao das
regides logo abaixo da superficie.

superficie camada

Figura 5. (a) Vista de topo da regiéo da amostra onde foi realizado o corte a andlise da
microestrutura e (b) respectivas regides de interesse (risco, superficie integra e camada da material).
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A presenca de um risco na superficie da cabeca femoral pode ser um fato negativo
para o desempenho do material quanto ao desgaste. Resultados experimentais, bem
como estudos em préteses explantadas, indicam que a presenca de riscos e
rugosidade elevada na superficie da cabega femoral aumenta a taxa de desgaste do
Polietileno de ultra-alto peso molecular (PEUAPM) utilizado como acetabulo, fato
que é a realidade nacional em muitos casos (419,

Conforme mencionado anteriormente, existe uma regido onde ha uma camada de
material desconhecido, conforme detalhado em uma magnificagdo superior na
Figura 6. Observando-se a sec¢ao transversal, percebe-se que n&o ocorreu o
crescimento desta camada a partir do material. De fato, esta camada esta
depositada sobre o material, sendo proveniente de algum processo de deposigao.

Figura 6. Detalhe da regido observada por MEV/FEG apresentando a camada de material
desconhecido.

A técnica de Espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foi novamente utilizada
com o intuito de identificar a composicdo quimica do material depositado sobre a
cabeca femoral, bem como as outras regides que apresentavam um risco e a
superficie integra. A Figura 7 apresenta o mapeamento por espectroscopia de
energia dispersiva (EDS) dos elementos quimicos ferro, niquel, silicio e oxigénio.

Em relacdo a regido que apresenta riscos e a regido que possui a superficie integra,
nota-se que os elementos quimicos estdo homogeneamente distribuidos no material
de aco inoxidavel austenitico.

Porém, os elementos quimicos silicio e oxigénio apresentam uma maior
concentracdo justamente na regido que corresponde aquela camada de material
depositado sobre a superficie da cabeca femoral. Assim, pode-se inferir que a
camada de material inicialmente desconhecido depositado sobre a superficie do aco
inoxidavel é formada por 6xido de silicio (SiOy).

Em trabalho anterior mencionando os resultados do ensaio de simulacdo de
desgaste, as cabecas femorais analisadas apds o ensaio apresentaram uma
superficie com aspecto de oxidagcdo devido a presenca de uma camada superficial
de composicdo quimica desconhecida’”). Assim, apés a analise de EDS neste
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trabalho, pode-se concluir que esta camada depositada sobre o material é
provavelmente formada por 6xido de silicio. Em termos de desgaste de proteses
femorais, a presenca deste 6xido no fluido utilizado durante o ensaio pode iniciar o
fendbmeno de abrasdo do acetabulo, e contribuir para o aumento do desgaste por
delaminagao do material polimérico do acetabulo. Porém, a origem desta camada de
oxido ainda esta em estudo, uma vez que o ensaio de simulacdo de desgaste de
préteses de quadril € preparado de modo a evitar a presenga de contaminantes.

_ Risco Superficie _ Camad

MEV

Fe

Ni

Si

Figura 7. Mapeamento dos elementos quimicos realizado por EDS.
A Figura 8 apresenta o mapeamento por EBSD da cabecga femoral desgastada. Esta

analise complementar confirma que o material € um aco inoxidavel austenitico, com
estrutura cubica de face centrada.
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Stainless Steel 204

no tridngulo indica a orientacgao cristalina de cada gréo.

O valor de dureza Vickers (HV), utilizando o durébmetro (Instron Wolpert, 1 Kgf a
250 Kgf) na superficie da cabeca femoral, de acordo com a norma ISO 6507-1, foi
de 188 + 14. Este valor é proximo do reportado por Martins!"®, porém para a
situacao de hastes de préteses de acgo inoxidavel austenitico. Para o caso da cabeca
femoral, o valor obtido neste trabalho também é préximo ao mencionado por
Cavalcanti"?.

4 CONCLUSAO

Conforme exigido na norma ABNT NBR ISO 5832-1, a cabeca femoral analisada é
produzida com um material de ago inoxidavel austenitico 304, identificado na analise
por difragdo de raios X. Apds o ensaio de simulagcdo de desgaste em proteses de
quadril, ndo ocorreu nenhuma alteracdo na microestrutura do material. Nao foi
identificado nenhum tipo de inclusdo. De acordo com o procedimento descrito na
norma ASTM E 112-10, o tamanho de grao foi determinado como sendo ASTM 7,
valor que esta de acordo com a exigéncia da norma ABNT NBR ISO 5832-1:2008.
Com o auxilio da microscopia eletronica de varredura de alta resolugao (MEV/FEG)
e do feixe de ions focalizados (FIB), foi possivel identificar trés regides distintas na
cabeca femoral: um risco, a superficie integra e uma camada depositada. Pela
analise por mapeamento por EDS, conclui-se que a camada de material depositado
sobre a superficie do ago inoxidavel é formada por éxido de silicio (SiO»). O valor de
dureza Vickers foi de 188+14 e esta em acordo com os valores reportados na
literatura. O aco inoxidavel utilizado na fabricagao da cabeca femoral esta em acordo
com o exigido na norma ABNT NBR ISO 5832-1.
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