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Resumo

O objetivo deste trabalho é avaliar o efeito da deformacé&o elastica ciclica e da
deformacéo plastica no comportamento mecéanico dos precipitados presentes em um
implante fabricado em aco inoxidavel UNS S31675. O teste foi iniciado com
carregamentos ciclicos e finalizado com carregamento continuo de dobramento até
a ruptura total do implante, no intuito de avaliar se os precipitados sofrem fratura
e/ou decoesdo da matriz. A flexdo ocasionada pelo teste de fadiga resultou em
zonas de tracdo nos lados lateral e posterior e compressdo nos lados medial e
anterior do implante. Apés 6 milhdes de ciclos ocorreu a fratura parcial do implante
na aresta entre os lados lateral e posterior (zonas de tracdo). Os resultados
mostraram a existéncia de estrias na superficie de fratura do implante, indicando que
a fadiga foi o mecanismo de falha predominante. A analise microestrutural mostrou
gue os precipitados nado fraturaram na regido de falha por fadiga, mas sofreram
fratura e decoesdo na regido submetida a deformacgéo plastica por dobramento.
Concluiu-se que, embora os precipitados sejam considerados sitios preferenciais
para nucleacéo de trincas de fadiga, eles sdo capazes de suportar carregamentos
ciclicos no regime elastico, mesmo com grau de flexdo da haste, onde zonas de
tracdo e compressao sao criadas.

Palavras-chave: Implante de quadril; Aco inoxidavel; Fase Z; Fadiga.

MECHANICAL BEHAVIOR OF PRECIPITATES IN HIP IMPLANTS
MANUFACTURED IN UNS S31675 STAINLESS STEEL

Abstract
The aim of this study is to evaluate the effect of elastic and plastic deformation on the
mechanical behavior of the precipitates present in an implant made of UNS S31675
stainless steel. The test was initiated with cyclic loading and finished with continuous
bending load until the rupture, in order to evaluate if the precipitates undergo fracture
and/or decohesion. The flexion caused by the fatigue test resulted in zones of
traction on the lateral and posterior sides and compression on the medial and
anterior sides of the implant. After 6 million cycles, fracture of the implant occurred at
the edge between the lateral and posterior sides (traction zones). Results showed
the existence of striations on the fracture surface, indicating that fatigue was the
failure mechanism. Microstructural analysis showed that the precipitates did not
fracture in the region of fatigue failure, but they undergone fracture and decohesion
into the region submitted to plastic deformation by bending. It was concluded that,
although precipitates are considered preferential sites for nucleation of fatigue
cracks, they are able to withstand cyclic loading in the elastic regime, even with
degree of flexion of the implant, where traction and compression zones are created.
Keywords: Hip implant; Stainless steel; Z-Phase; Fatigue.
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1 INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, houve um aumento significativo no uso e demanda por
implantes cirdrgicos devido ao aumento da populacdo e do nimero de pessoas
afetadas por acidentes e doencas.

Materiais metalicos biocompativeis, tais como o aco inoxidavel, o titanio e
suas ligas e as ligas a base de cobalto, sdo usados em implantes que precisam
suportar carregamentos mecéanicos por longos periodos dentro do corpo humano.
Este € o caso dos implantes de quadril, que para serem implantados precisam
apresentar boa resisténcia mecanica, resisténcia a abraséo e a corrosao.

No Brasil, o implante de quadril mais usado € o de ago inoxidavel, que foi
escolhido pelo Sistema Unico de Saude (SUS) porque tem boas propriedades
mecanicas, biocompatibilidade adequada e o menor custo quando comparado aos
implantes fabricados de outros biomateriais metalicos (1). O aco inoxidavel
austenitico de designacdo UNS S31675 é o aco inoxidavel AISI 316 modificado,
contendo mais alto teor de nitrogénio e propriedades melhoradas para aplicacdes
em implantes ortopédicos (Tabela 1). O nitrogénio causa um aumento da resisténcia
mecanica e resisténcia a corrosao (2—4). A resisténcia mecanica aumenta por dois
mecanismos neste aco: endurecimento por solugdo soélida da austenita e
endurecimento por precipitacdo de nitretos ricos em niobio, cromo e molibdénio (fase
Z). Entretanto, os efeitos destes precipitados nas propriedades ainda n&do foram
completamente compreendidos.

Tabela 1. Propriedades mecénicas dos ac¢os inoxidaveis utilizados em implantes de quadril

Propriedade/Aco AISI 316 (5) UNS S31675 (6,7)
co.2% (MPa) 275 430

or (MPa) 630 740

AL (%) 42 35

Resisténcia a fadiga ao ar (MPa) 276 587

Dureza Vickers (HV) 168 244

Propriedades do material recozido.

Giordani et al. (7) mostraram que muitos precipitados de fase Z fraturaram
guando corpos de prova padronizados de aco inoxidavel UNS S31675 foram
submetidos a testes de fadiga axial com carga maxima de tracdo acima do limite de
escoamento do material. Este estudo mostrou que os precipitados sdo sitios
preferenciais para a nucleagédo de trincas por fadiga quando ocorre a deformacgéao
plastica ciclica, contribuindo para diminuir a vida em fadiga deste aco. A fratura do
precipitado geralmente ocorre quando a concentracdo de tensdo ao redor do
precipitado excede sua propria resisténcia, mas ndo a forca coesiva matriz-
precipitado. Assim, a descontinuidade geométrica associada a fratura se propaga
instantaneamente através do precipitado e somente é interrompida quando alcanca
a matriz austenitica ductil do outro lado do precipitado (7). O ambiente agressivo
penetra na descontinuidade e entra em contato direto com o metal, promovendo a
dissolucéo deste até que ocorra a sua repassivacao (7). Além disso, a dissolucéo
pode ser acelerada pela condigdo de deformacéo da matriz devido a concentragao
de tensao nas proximidades da descontinuidade. Giordano et al. (8) sugeriram que a
precipitacdo da fase Z leva a deple¢édo de nitrogénio da matriz austenitica ao redor
dos precipitados, 0 que poderia promover a corrosdo localizada onde o nitrogénio
Nao esta presente para proteger contra a corrosao.
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O objetivo do presente trabalho é avaliar o efeito da deformacado elastica
ciclica e da deformacao plastica no comportamento mecéanico dos precipitados num
implante de quadril real (ao invés de corpos de prova padronizados) fabricado em
aco inoxidavel UNS S31675, utilizando para isso testes de fadiga e dobramento.

2 MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho, um implante de quadril modular (haste-cabeca) fabricado em
aco UNS S31675 foi submetido ao carregamento ciclico no regime eléstico (mais
préoximo ao do corpo humano) até sua falha. Posteriormente o0 mesmo implante foi
submetido ao carregamento crescente em teste de dobramento até a ruptura
completa no regime plastico, no intuito de avaliar a diferenca de comportamento
mecanico dos precipitados de fase Z nos dois modos de carregamento. Embora
sejam modos de solicitagdo muito diferentes, estes podem fornecer informacgodes
importantes sobre o comportamento mecanico dos precipitados existentes nestes
acos. Mais detalhes sobre o implante e os procedimentos de teste serdo fornecidos
a seguir.

A Figura 1 mostra o implante de quadril utilizado neste estudo e a Tabela 2
apresenta as caracteristicas técnicas deste implante. Nomes comerciais ndo serao
apresentados neste trabalho, tendo em vista que o implante de quadril foi adquirido
no mercado e ndo houve pedido de autorizag&o ao fabricante.

aco inoxidavel UNS S31675 /

Figura 1. Implante de quadril de aco inoxidavel.

Tabela 2. Caracteristicas técnicas do implante de quadril utilizado neste estudo

Tipo Cimentado

Acabamento superficial da haste Polida

Comprimento da haste (mm) 150

Offset (mm) 37,5

Material da haste Aco inoxidavel austenitico
Especificacdo UNS S31675

Processo de fabricacéo Forjamento a quente

No teste de fadiga, o implante de quadril foi inclinado e fixado de acordo com
a configuracdo de montagem descrita na norma técnica ABNT NBR ISO 7206-
4:2016 (Implantes para cirurgia - Préoteses parcial e total de articulagdo de quadril -
Parte 4: Determinacdo de propriedades de resisténcia a fadiga e desempenho de
componentes femorais com haste). Por outro lado, para o carregamento ciclico
foram utilizados os parametros de teste e meio salino aquecido recomendados pela
norma técnica ABNT NBR 15670-4:2009 (Implantes para ortopedia - Protese
ortopédica modular - Parte 4. Procedimento para ensaio de corrosao por atrito da
interface da conexdo cabeca-cone de proteses de quadril) por serem estes mais
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severos. Assim, o teste de fadiga realizado neste trabalho combinou as
recomendacdes das normas de resisténcia a fadiga e corrosdo por atrito, no intuito
de produzir uma condi¢cdo mais severa e assim reduzir a vida em fadiga do implante.

O implante foi fixado em cimento 6sseo (PMMA) da marca Baumer, com
angulos o = 10° e B = 9° (conforme indicado na norma ABNT NBR ISO 7206-4,
Anexo A), e nivel de embutimento do implante no cimento mantendo a distancia de 8
cm desde o centro da cabeca femoral até a superficie superior do cimento (fixagéo
distal), conforme mostrado na Figura 2a. O copo metalico contendo o implante fixo
ao cimento foi entdo inserido numa camara acrilica com vedacdo, a qual foi
completamente preenchida com solugdo de 0,90% NaCl + agua destilada (meio
fisioldgico artificial) e aerada pela recirculacdo da solucdo, conforme apresentado na
Figura 2b. A temperatura da solucdo foi mantida em 37 = 1°C, temperatura
correspondente a do corpo humano.

O teste de fadiga do implante foi realizado utilizando uma maquina servo-
hidraulica da marca Instron modelo 8872, com célula de carga de 25,0 kN. Foi
aplicado um carregamento senoidal compressivo com cargas minima e maxima
(aplicadas ao centro da cabeca femoral) de 0,300 a 3,330 kN (R = 11),
respectivamente, e frequéncia de 5,0 Hz. O teste foi interrompido instantaneamente
ao exceder a deflexdo vertical maxima de 5,0 mm, apGs cerca de 6 milhdes de ciclos
de carga concluidos, em decorréncia da falha do implante por fadiga (Figura 2c).
Outros detalhes sobre o aparato e o0s procedimentos de teste podem ser
encontrados nas normas ABNT citadas.
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fratura por fadiga

(~6,0 x 108 ciclos)

Figura 2. (a) implante de quadril embutido em cimento 6sseo e identificacdo de suas partes, (b) teste
de fadiga do implante em meio salino, (c) implante fraturado no teste de fadiga.

Em seguida, o implante foi removido do cimento 6sseo e deformado por
dobramento em temperatura ambiente (~26°C) até a ruptura completa na mesma
magquina Instron, conforme mostrado na Figura 3.
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fratura  °
da fadiga

Figura 3. Dobramento do implante até a fratura completa.

Apb6s o dobramento do implante, as superficies de fratura superior e inferior
foram extraidas para analise fractografica utilizando a maquina de corte ATM Brillant
230. Para a analise da microestrutura na regido logo abaixo da superficie de fratura,
foi realizado um corte na direcdo diagonal desta superficie (a partir da regido de
nucleacdo da trinca de fadiga até a aresta oposta) utilizando a maquina de corte de
precisdo Buehler Isomet 1000. A superficie foi entdo preparada por metalografia
tradicional, seguindo os passos de embutimento a quente (~150°C), lixamento e
polimento. Em seguida, a amostra preparada foi aquecida com ar quente (~70°C) e
atacada quimicamente pela imersdo em agua réegia (10 ml HNOs 65% + 30 ml HCI
37%).

A superficie de fratura foi fotografada num estereoscopio Olympus SZX16. As
analises fractograficas e microestruturais foram realizadas utilizando o microscépio
eletrénico de varredura (MEV) FEI Inspect S50 com filamento de tungsténio.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A falha do implante no teste de fadiga ocorreu a cerca de 6 mm abaixo da
superficie superior do cimento (Figura 2c), provavelmente devido ao engaste mais
efetivo, ou seja, menor movimentacdo do implante no interior do cimento, resultando
em maior concentragédo de tensdes nesta regido. Este implante suportou mais ciclos
de carregamento do que o estabelecido pela norma ABNT NBR ISO 7206-4 (5
milhdes) e, embora ele ndo tenha atingido o nimero de ciclos recomendado pela
norma ABNT NBR 15670-4 (10 milhdes), ndo foi considerado reprovado pelos
critérios desta norma porque foi testado com o modo de fixagdo no cimento
estabelecido pela norma ABNT NBR ISO 7206-4 (com inclinac&o).

Na Figura 4 sdo mostradas as caracteristicas da superficie de fratura e as
regibes analisadas no MEV. E possivel identificar na Figura 4a a regido de
nucleacéo de trincas e ocorréncia da falha por fadiga. Fica evidente na imagem que
a falha teve inicio na aresta entre as faces lateral e posterior. Estas regides
estiveram submetidas a tensdes de tracdo devido a flexdo do implante durante a
aplicacdo de carga (ver Figura 2a). De fato, a aresta pode ter atuado de modo a
concentrar as tensodes, favorecendo a ocorréncia da falha por fadiga nesta regido. J&
a regido proxima a aresta oposta (Figura 4a) apresentou aspecto de deformacéao
plastica, ocasionado pelo dobramento do implante. A Figura 4b mostra as regides
analisadas ao longo do caminho de propagacao das trincas de fadiga. Na Figura 5
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sdo mostradas ampliacdes de duas destas regides, a Regido 1 (Figura 5a), proxima
a regido de nucleacdo das trincas de fadiga, e a Regiao 6 (Figura 5b), proxima a
regido de deformacéo plastica.

@)

i

regido de
«—  nucleagdo
regiao da
fadiga

3 mm HV |mago WD spot det HFW | 8/4/2015 2mm
30.00KV._41x 9.5mm 5.0 ETD 6.20 mm 2:27:23 PM__Inspect S - CENANO/INT

Figura 4. Superficie de fratura da haste: (a) indicagdo das partes e tensdes na haste femoral (P/T -
posterior/tracdo, M/C - medial/compresséo, A/C - anterior/compresséo e L/T - lateral/tracéo), (b) MEV
mostrando as regifes da fratura escolhidas para a analise fractografica.

E possivel observar na Figura 5a estrias tipicas de mecanismo de fadiga. Ja
na Figura 5b € possivel observar alguns “dimples”, que s&o caracteristicos de
deformacédo plastica. Esta é a regido onde a propagacdo das trincas de fadiga foi
interrompida e a fratura foi continuada no processo de dobramento.

« o AN i -y /
HV  mag WD spot det| HFW | 8/4/2015 20 pm HV  mag WD spot det HFW 8/4/2015 50 ym ——
30.00 kV 4 000 x 10.2 mm 5.0 ETD 64.0 ym 3:18:04 PM  Inspect S - CENANO/INT 30.00 kV 1000 x 10.1 mm 5.0 ETD 256 ym 3:23:32 PM Inspect S - CENANO/INT

Figura 5. MEV da superficie de fratura nas Regibes 1 e 6 (ver Figura 4b): (a) Regido 1 apresentando
caracteristicas de fratura por fadiga (estrias), (b) Regiéo 6 indicando a ocorréncia de deformacao
plastica (“dimples”).

A Figura 6 mostra a microestrutura logo abaixo da superficie de fratura nas
regides de fadiga (Figura 6a) e dobramento (Figura 6b). A Figura 6a mostra que 0s
precipitados de fase Z se mantiveram intactos na regido da fadiga, indicando que as
condicOes de carregamento ciclico impostas ao material ndo foram suficientes para
causar o rompimento ou decoeséao dos precipitados. Além disso, por meio da andlise
da microestrutura da regido de nucleacdo (imagem ndo mostrada) constatou-se que
0s precipitados néo tiveram influéncia direta na nucleacéo das trincas de fadiga. Por
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outro lado, a Figura 6b mostra precipitados fraturados ou arrancados da matriz na
regido do dobramento. Este comportamento dos precipitados era esperado, tendo
em vista o elevado grau de deformacédo ao qual esta regido foi submetida.

superficie de**

: \ 7\ fratura da fadiga | : e A
fasez . _—»! (IS : ' superficie de fratura

intacta 7 4 do dobramento

3 s -
HV  mag WD spot det HFW |6/13/2016 - 50 pm —— HV  mag WD spot det HFW | 6/13/2016 — 100 pym —
30.00 kV 1 000 x 10.2 mm 5.0 BSED 256 pm 6:55:59 PM  Inspect S - CENANO/INT 30.00 kV. 500 x 10.4 mm 5.0 BSED 512 ym 6:28:12 PM _ Inspect S - CENANO/INT

Figura 6. MEV da secao diagonal da fratura: (a) regiéo logo abaixo da superficie de fratura gerada
pelo teste de fadiga, mostrando os precipitados de fase Z preservados, (b) regido logo abaixo da
superficie de fratura do dobramento, mostrando os precipitados fragmentados e separados da matriz.

A Figura 7 mostra com mais detalhes alguns precipitados encontrados na
regido submetida a deformacdo plastica. Na Figura 7a, a imagem de elétrons
retroespalhados mostra que, mesmo com o elevado grau de deformacgdo pléstica,
alguns precipitados permaneceram intactos, enquanto outros fraturaram e se
descolaram da matriz. Os pontos escuros nas imagens sao vazios ocasionados por
precipitados fraturados e/ou descolados da matriz que foram removidos durante a
preparacdo metalografica. A Figura 7b mostra, numa imagem de elétrons
secundarios, como ocorre a fratura e decoesdo de um precipitado de fase Z. Os
vazios gerados ao redor dos precipitados provavelmente deram inicio ao processo
gue levou a ruptura completa do implante por deformacéo plastica no dobramento.

fratura e
decoesao

HV  mag WD spot det HFW | 6/13/2016 20 pm HV mag = WD  spot det HFW | 6/13/2016 5 pm
30.00 kV 2 923 x 10.4 mm 5.0 BSED 87.6 ym 6:31:32 PM _Inspect S - CENANO/INT 30.00 kV 12 000 x 10.4 mm| 5.0 [ETD|21.3 ym 6:40:53 PM___Inspect S - CENANO/INT

Figura 7. MEV da regido submetida & deformacéo plastica por dobramento: (a) imagem do detector
de elétrons retroespalhados (BSE) mostrando precipitado preservado e fraturado, (b) imagem do
detector de elétrons secundarios (SE) mostrando em detalhe a fratura e decoesao de um precipitado.
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Este resultado é semelhante ao reportado por Giordani et al. (7), que
mostraram que o0s precipitados fraturaram quando este material foi submetido a
fadiga com cargas de tracdo no regime plastico, atuando assim como sitios
preferenciais para a nucleagéo de trincas.

No presente trabalho, ndo ficou provado que estes precipitados contribuem
para a nucleacéo de trincas quando o carregamento encontra-se no regime elastico.
Em outras palavras, ndo foi confirmado que os precipitados de fase Z contribuem
para a falha do aco inoxidavel UNS S31675 quando este material é submetido a
fadiga com deformacdo eléstica. Portanto, os precipitados ndo se mostraram
prejudiciais a qualidade mecanica do implante de quadril, tendo em vista que este
trabalha no regime elastico, principalmente com cargas de compressao.

4 CONCLUSAO

Os resultados mostraram a existéncia de estrias na superficie de fratura do
implante, indicando que a fadiga foi 0 mecanismo de falha predominante. A analise
microestrutural mostrou que os precipitados nao fraturaram na regidao de falha por
fadiga e ndo foram responsaveis diretos pela nucleacdo de trincas. Por outro lado,
0s precipitados sofreram fratura e decoesdo na regido submetida a deformacao
plastica por dobramento. Concluiu-se que, embora o0s precipitados sejam
considerados sitios preferenciais para nucleacdo de trincas por fadiga no regime
plastico, eles suportam carregamentos ciclicos no regime elastico e aparentemente
nao contribuem para a geracdo de trincas de fadiga, mesmo em condi¢des teste
mais severas do que aquelas recomendadas pelas normas técnicas especificas.
Portanto, em termos de propriedades mecéanicas, o aco inoxidavel UNS S31675
mostrou-se adequado para uso em implantes de quadril.
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