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Resumo
A microestrutura de materiais metalicos influencia o comportamento mecéanico do
produto. Apesar desta relagdo, as normas técnicas ISO 5832-4 e ASTM F75, que
contém os requisitos da liga fundida de cobalto-cromo-molibdénio para aplicacdo em
dispositivos médicos, nao especificam a microestrutura aceitavel. O objetivo do presente
trabalho é avaliar a influéncia da microestrutura na falha prematura por fadiga de uma
haste femoral fabricada com a liga fundida de cobalto-cromo-molibdénio. A haste
fraturou durante o ensaio de fadiga in vitro. Apds, a haste foi seccionada para
caracterizacdo do material e andalise fractografica. O material da haste femoral atendia
0S requisitos das normas técnicas ISO 5832-4 e ASTM F75 em relacdo a composicéo
guimica, microestrutura e dureza. A fratura ocorreu pelo mecanismo de fadiga com
clivagem. Foram detectadas trincas secundarias com a presenca de inclusdes proximo
das mesmas, possivelmente carbetos M23Ce. A elevada quantidade de carbetos
provavelmente foi a causa da falha, por gerar concentracdo interna de tensdes que
facilitam a nucleacdo de microtrincas. Os resultados indicam a necessidade de incluir,
nas normas técnicas associadas, especificacdes para a microestrutura da liga fundida
de Co-Cr-Mo, visando garantir uma maior seguranca de hastes femorais.
Palavras-chave: Haste femoral; ISO 5832-4; fadiga com clivagem;carbonetos.

INFLUENCE OF MICROESTRUCTURE IN THE FAIL OF A FEMORAL STEM
MANUFACTURER IN COBALT-CHROMIUM-MOLYBDENUM CASTING ALLOY
ISO 5832-4
Abstract
The microstructure of metallic material influence the mechanical behaviour of the product.
However, the standards 1ISO 5832-4 and ASTM F75, that contain the requirements of Cobalt-
Chromium-Molybdenum Alloy Castings for surgical implants, don’t specify the acceptable
microstructure. The aim of the current work is evaluating the microstructure influence in the
premature failure of a femoral stem manufacturer in cobalt-chromium-molybdenum casting
alloy. The stem fractured during the in vitro testing. After this, the stem was sectioned to
material characterization and fractography analyze. The material of the stem was accorded
with the requirements of ISO 5832-4 and ASTM F75 standard in relation to chemical
composition, microstructure and hardness. The fracture occurred by fatigue mechanism, with
evidences of micromechanism of fatigue with cleavage in about 50% of the area fractured.
Were detected secondary cracks with inclusions close, possible carbides M23C6. The high
amount of carbides probably was the cause of failure, due to generate intern stress fields
that facilitate the nucleation and propagation of microcracks. The results indicate the need to
include, in the associated technical standards, specifications to microstructure of cobalt-
chromium-molybdenum casting alloy, aiming to ensure a greater safety of femoral stems.
Keywords: Femoral stem; ISO 5832-4; fatigue with cleavage; carbides.
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1 INTRODUCAO

A falha das hastes femorais por fratura ndo € um evento adverso frequente
em ATQ. Contudo, as complicacdes clinicas geradas por esse tipo de falha podem
ser muito severas para o paciente, gerando aumento da dor no local do implante ou
até perda da mobilidade (1,2).

As causas de falhas de préteses de quadril por vezes estdo associadas ao
processo de fabricagcdo. A presenca de microestruturas heterogéneas, segundas
fases indesejadas, inclusbes e grandes variacdes do tamanho de gréo, reduzem a
resisténcia da protese aos esfor¢cos mecanicos (3,4).

As ligas de cobalto-cromo sdo uma opcao para a fabricacdo das hastes pois
apresentam tensdo de escoamento e tensao limite de resisténcia significativamente
superiores as ligas de aco inoxidaveis austeniticos (5). A combinacdo da maior
resisténcia mecéanica com excelente resisténcia a corrosdo por pites e por fresta,
permite uma maior resisténcia a fadiga das ligas de cobalto cromo, tendendo a
aumentar a durabilidade das hastes quando implantadas (6).

As propriedades dos materiais sdo diretamente afetadas pelo processo de
fabricacdo. Para proteses femorais de ligas de cobalto-como sdo empregados
principalmente dois processos: fundicdo e forjamento (3). O processo de fundi¢ao
possui potencialmente um menor custo de fabricacdo para componentes complexos
do que o processo de forjamento (9). Isto torna esse processo economicamente
mais atrativo para os fabricantes e por isso ainda hoje é empregado, apesar de
geralmente os componentes fundidos possuirem menores propriedades mecanicas
(limite de escoamento, dutilidade e resisténcia a fadiga) comparado aos
componentes forjados (9).

A menor propriedade mecéanica dos componentes fundidos esta relaciado a
microestrutura gerada durante a solidificacdo dessas ligas no molde, promovendo a
formacdo de uma estrutura dendritica com ndcleo (3,7). As regides interdendriticas
das ligas CoCrMo sao enriquecidas em cromo, molibdénio e carbono, formando
carbonetos frageis, como M.C. M..C.e fases intermetalicas (3,8). A presenca destes
constituintes frageis afeta o comportamento mecanico do material, sendo geralmente
aceito que carbonetos finos precipitados no grdo tendem a aumentar a resisténcia
mecanica, enquanto que carbetos grosseiros nos contornos de gréo podem fragilizar
o material (9).

A natureza de alta dureza do carboneto gera uma queda da tenacidade e
ductilidade, além de também atuarem como fontes de deslocamentos, falhas de
empilhamento e campos de concentracdo de tensdo, que facilitam a nucleacédo e
propagacdo de micro trincas, reduzindo assim a resisténcia a fadiga do material
(4,10-12).

O objetivo do presente trabalho é avaliar a influéncia da microestrutura na
falha prematura de uma haste femoral de cobalto-cromo-molibdénio submetida ao
ensaio de fadiga in vitro conforme I1ISO 7206-4.

2. MATERIAIS E METODOS

No presente trabalho foi investigada a influéncia da microestrutura na falha
prematura (antes de 5 milhdes de ciclos) de uma haste femoral cimentada. A haste
femoral estudada foi produzida por fundicdo com uma liga de Cobalto-28Cromo-
6Molibidénio, segunda a norma técnica ISO 5832-4.



1. Ensaio de fadiga

O ensaio de fadiga foi realizado segundo procedimento recomendado pela
norma ISO 7206-4. A haste foi posicionada e cimentada de acordo com 0s requisitos
da norma ISO 7206-4 empregando-se cimento 6sseo (polimetilmetaclilato, PMMA) a
uma distancia de 80 mm do centro da cabeca femoral em relagédo a regido distal da
haste e com angulos de flexdo (a) e abdugao (B) de 10° e 9° respectivamente.

O ensaio foi realizado em uma maquina de teste universal (Instron 8872,
EUA), com uma célula de carga de 5 kN. O ensaio foi realizado com controle de
forca, aplicando uma forga senoidal de 300 N a 2300 N com uma frequéncia de 5
Hz, conforme recomendacdo da norma ISO 7206-4. Para aprovacdo da haste, a
mesma deve suportar 5 milhdes de ciclos sem sofrer uma deflexdo superior a 5 mm
ou fraturar.

2. Analise quimica das hastes

A andlise da composicdo quimica foi realizada mediante espectrometria de
emissdo Otica na haste com o Espectrometro de Emisséo Otica (Oxford Foundry-
Master, Inglaterra), conforme as recomendacdes da norma técnica ASTM E415-13 e
45. A amostra foi analisada seis vezes, sendo apresentado o valor médio.

3. Corte e preparacao metalografica

A haste foi seccionada (Figura 1) para a caracterizacdo microestrutural e
medicdo da microdureza na secao transversal. As amostras obtidas foram
identificadas como At, Bt e Ct.

Face Face
Distal Proximal

Figura 1. Haste femoral fraturada. As linhas tracejadas indicam as posi¢fes dos
cortes transversais.

A preparacdo metalografica seguiu os procedimentos das normas técnicas
ASTM E3. As etapas de preparacgdo foram: embutimento, lixamento até 1200 mesh e



polimento com pasta de diamante. Depois foi realizado o ataque quimico por
imersédo em solugdo contendo 20 ml de HCI + 1 ml de H.O..

4. Determinagao das fases presentes

A caracterizagdo microestrutural das amostras foi realizada utilizando os
seguintes equipamentos: microscopio eletrénico de varredura (Geol-Jsm-6390gb,
Alemanha) com filamento de tungsténio e 15kv de tensdo de aceleracéo,
microscopio 6tico (Olympus, Japdo) e difratbmetro de raios X por radiacdo de Cu
(Philips X’Pert MPD, Reino Unido).

A identificacdo das fases foi feita pela comparacdo do difratograma obtido
através do difratbmetro de raios X com os difratogramas simulados no programa
PowderCell versao 2.4. A identificacdo das fases foi complementada pela analise da
composicdo quimica das fases e mapa composicional obtidos usando o
espectrémetro de energia dispersiva EDAX acoplado ao MEV.

5. Ensaio de microdureza Vickers

A microdureza Vickers (HV1) das amostras foi obtida utilizando o durébmetro
Schimadzu modelo HMV2, através de 14 medidas ao longo da sec¢éo transversal das
amostras At, Bt e Ct com aplicacdo de carga de 9,8 N durante 15 s.

6. Andlise fractografica

A analise fractografica foi realizada nas duas superficies de fratura, sendo as
mesmas identificadas como face proximal (referente a se¢cdo mais proxima ao
pescoco conico da haste) e a face distal (referente a regido mais distante do
pescoco coOnico da haste). A andlise macrofractografica foi realizada no
estereoscopio (OPTIKA SZ-CTV, Italia) e a analise microfractografica no microscopio
eletrénico de varredura.

7. Andlise estatistica

A fim de avaliar se existe diferenca de dureza entre as sec¢des analisadas (At,
Bt e Ct), foi adotado o teste Anova, fator Unico e com nivel de significancia de 5%.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

1. Andlise guimica das hastes

Na Tabela 1 podem ser observados os resultados da analise quimica da
haste femoral, bem como os teores dos elementos requeridos pela norma ISO 5832-
4. Todos os elementos quimicos identificados aparecem em quantidade dentro da
faixa admitida pela norma ISO 5832-4 para a liga fundida de cobalto-cromo-
molibdénio.



Tabela 1. Resultado da analise de composicdo quimica.

1,0 max. 0,370 + 0,026
0,35 max. 0,223 + 0,014
1,0 max. 0,704 £ 0,016
1,0 méx. 0,299 £ 0,017
26,5 -30,0 30,0+0,3
45-7,0 5,83 + 0,07
0,75 max. 0,212 £ 0,011
Balango 62,1+0/4

2. Microdureza Vickers

Os valores das 14 medidas de microdureza estdo ilustrados na Figura 2. As
médias dos valores de dureza foram de 302,96 + 9,3 HV para a amostra At, 299,3 +
10,1 HV para a amostra Bt e 309,3 + 11,1 HV para a amostra Ct.

Dureza Vickers da haste femoral
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Figura 2. Gréfico das durezas medidas nas secdes At, Bt e Ct.

A analise de dureza Vickers indicam que a haste apresenta uma dureza
homogénea, visto que ndo ha uma diferenca significativa entre as secdes (p = 0,146)
e o coeficiente de variacdo dentro de cada sec¢édo é inferior a 3,6%.

Os resultados de dureza obtidos foram semelhantes aos valores reportados
na literatura para ligas fundidas de Co-Cr-Mo, de 25HRC a 35 HRC ou 273 HV a 327
HV (13). A dureza normalmente pode ser correlacionada com propriedades
mecanicas, como limite de resisténcia e elasticidade (14,15). Como a dureza esta
dentro da faixa identificada na literatura, possivelmente o limite de resisténcia a
tracdo e elasticidade também devem estar de acordo com os requisitos da norma.

3. Fases presentes e teor de carbonetos

Na Figura 3 pode ser observado as microestruturas com aumento de 100x
e 200x na regido transversal da haste femoral nas se¢bes At, Bt e Ct. A estrutura



dendritica observada em todas as amostras € decorrente do processo de fundicdo
de ligas Co-Cr (3,7).

Na microestrutura da Figura 3 é possivel observar uma fracdo volumétrica
consideradvel de segunda fase que pode ser uma consequéncia de taxas de
resfriamentos inadequadas e ou de um processo de recozimento ineficiente, o que
gera um material heterogéneo com elevada quantidade de carbetos do tipo M.Cs
M.C. e fases intermetalica (3,8).
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Figura 3. Microestruturas obtidas no microscopio 6tico da amostra At, Bt, Ct. As
imagens.

No estudo de Patel et al (2012) foram identificadas as fases presentes em
ligas de Co-Cr-Mo, sendo a fase de carbetos M..C, caracterizada pela presenc¢a do
pico de difracdo de raio X em torno de 43°. Ao realizar a analise de DRX (Fig. 4) nas
amostras da haste, constatou-se 0 mesmo pico caracteristico do artigo de Patel et al
(2012). Com isso, conclui-se que as fases secundarias identificadas possivelmente
sao carbetos do tipo M..C..
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Figura 4. Gréfico de difragcdo de raio X da amostra de Co-Cr-Mo.




A fase secundaria finamente dispersa presente na microestrutura dendritica
possui alto teor de carbono ao ser comparado com a matriz (Figura 5). Pela andlise
guimica via EDS e pelo resultado da andalise de DRX, conclui-se que as fases
secundérias presentes séo carbonetos do tipo M..C..
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Figura 5. Foto da segunda fase pelo microscépio eletrénico de varredura.

Dependendo do tamanho e fracdo volumétrica, a precipitacdo de carboneto
pode ter um efeito deletério na tenacidade e resisténcia a fadiga da liga (11). A
reducdo das propriedades mecanicas ocorre devido ao aumento das tensdes
internas ao redor dos carbonetos, facilitando a nucleacdo de micro trincas e a
propagacdo das mesmas, resultando em uma menor vida em fadiga (17). Apesar
dos efeitos potencialmente deletérios dos carbetos para a resisténcia a fadiga das
ligas de liga fundida de Co-Cr-Mo, ndo ha exigéncia das normas técnicas ISO 5832-
4 e ASTM F75 quanto ao controle da microestrutura, permitindo que a mesma seja
definida em comum acordo entre o fornecedor e comprador do material.

Dessa forma, baseado nos requisitos das normas ISO 5832-4 e ASTM F75
para liga fundida de Co-Cr-Mo, do ponto de vista de composi¢ado quimica, analise de
dureza e microestrutura, a haste femoral poderia ser aprovada para comercializagéo.

4, Andlise fractografica

O registro macroscopico de ambas faces de fratura da haste foi realizado nas
regides transversal e lateral no estereoscépio com aumento de 10X (ver Figuras 6 e
7). Do ponto de vista macroscopico, a trinca nucleou na regidao da superficie da
haste e propagou-se da regido lateral para a regido medial.
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Figura 6. Lado lateral da haste fraturada visualizada pelo estereoscoépio.

Na Figura 7 pode-se observar a superficies distal e proximal da fratura. Ao
fazer a analise foi identificado que a propagacdo da trinca ocorreu até
aproximadamente 80% da area da secdo transversal, sendo que cerca de 15%
correspondente a propagacao estavel e 65% propagacéo instavel. Os demais 20%
corresponde a éarea residual que nao sofreu fratura durante o ensaio, e que foi
induzida manualmente. Pode-se identificar que a fratura nucleou na regido lateral da
haste e possivelmente iniciou na presenca de concentrador de tensdes em um
defeito do material ou inclusdo indesejada. Também, sdo observadas marcas de
praia, em cerca de 10% a 15% da area da fratura, sendo essa caracteristica tipica
de fratura por fadiga (18).
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Figura 7. Imagem obtida no estereoscopio da area da fratura transversal da face
distal e proximal.

Na Figura 8 podem ser visualizadas as imagens obtidas nas superficies de
fratura usando microscopia eletrénica. E possivel confirmar que a fratura teve inicio
pelo mecanismo fadiga, dado as marcas de praia (18). Aproximadamente cerca de
65% da area da fratura apresentava uma topografia com faceta, sendo estas
evidéncias do micromecanismo de fadiga com clivagem (18), como pode ser visto
nas imagens ampliadas nas regides B, C e D da Figura 8. A clivagem,
possivelmente, € decorrente da elevada presenca de carbetos que tendem a
fragilizar o material.
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Figura 8. Fotos tiradas através do MEV de cada regido analisada da amostra.

Em algumas regides na superficie da fratura pbde-se observar trincas
secundarias, o que pode evidenciar a reducao de ductilidade do material durante o
ensaio in vitro, além disso destacasse a presenca de fases secundarias claras
proximas a estas trincas. Na Figura 9 pode ser visto uma inclusdo préxima a uma
trinca secundaria e o resultado da analise de EDS. A andlise de composi¢do quimica
por EDS da incluséo identificou uma fase rica em carbono e cromo, enquanto que a
matriz era predominante composta por cobalto-cromo-molibdénio. Devido a
composi¢cdo da inclusdo ser rica em carbono, possivelmente trata-se de um
carboneto do tipo M..C., dado que somente esse tipo de carboneto foi identificado na
analise de DRX apresentada previamente.
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Figura 9. Imagem de uma trinca secundaria com uma incluséo e o resultado da
andlise de EDS.

Os carbonetos sdo campos preferenciais para nucleagéo de trinca, visto que
sdo gerados pontos de concentracdo de tensdo ao redor da inclusdo, facilitando
assim a nucleacdo e propagacao das microtrincas, reduzindo significativamente a
vida sob fadiga do material (17).

A formacdo de microtrincas pode ser induzida pela presenca da fase de
carbetos, M.:.C., pelo fato de gerarem um campo de tensdes trativas entre a matriz e
a inclusédo durante solicitacdes mecanicas (4). Portanto, durante a fabricacao, a taxa



de resfriamento do processo de fundicdo, assim como tratamentos térmicos, deve
ser rigorosamente controlada, para que a presenca de carbonetos ndo afete o
desempenho mecéanico do componente, como de fato pode ter ocorrido (19), (4).

As normas ISO 5832-4 (2014) e ASTM 75 (2012), especificas para liga
fundida de cobalto-cromo-molibdénio para implantes cirargicos, ndo determinam o
tipo de fases ou fracdo volumétrica, somente sdo especificadas as propriedades
mecanicas como tensdo limite de escoamento, tensdo limite de resisténcia e
alongamento. Cumprir 0s requisitos destas propriedades ndo garante que o material
possua a resisténcia a fadiga necessaria para a aplicacéo, visto que a precipitacéo
de carbonetos pode induzir a reducdo da tenacidade e da resisténcia a fadiga (11).
Pelo exposto, possivelmente a quantidade elevada de carbonetos foi o principal fator
para falha prematura da haste.

4. CONCLUSAO

A composicdo quimica, a microestrutura e a microdureza da liga da haste
femoral analisada estavam de acordo com os requisitos das normas técnicas para
liga fundida de cobalto-cromo-molibdénio aplicadas em implantes cirargicos 1SO
5832-4 e ASTM F75. Entretanto, a amostra apresentou uma quantidade elevada de
carbonetos que tendem a reduzir a tenacidade e resisténcia a fadiga.

Pela analise macrofractografica péde-se concluir que a fratura iniciou na
regido lateral-anterior da haste, submetida a tensdo de flexdo trativa no ensaio
mecanico realizado. A nucleacdo da trinca nesta regido possivelmente ocorreu
devido a presenca de um defeito que gerou uma concentracdo de tensdo na regido.
A trinca propagou por aproximadamente 80%, sendo que apenas 15% da
propagacédo ocorreu de forma estavel. Também pbdde-se observar marcas de praia,
caracteristicas tipicas de fratura pelo mecanismo de fadiga.

A andlise microfractografica demonstrou que a maior parte da superficie da
fratura possui micromecanismo de fadiga com clivagem, dado a elevada area com
faceta. Adicionalmente, foram detectadas trincas secundarias, geralmente estando
presentes segundas fases proximo a trinca, possivelmente carbetos do tipo M..C,. Os
carbetos sdo campos preferenciais para nucleagao de trincas, logo possivelmente a
fratura prematura da haste foi causada devido a elevada quantidade de carbonetos
dispersos na matriz da liga fundida de cobalto-cromo-molibdénio.

As normas ISO 5832-4 e ASTM F75 néo especificam a microestrutura
aceitavel, permitindo que os requisitos de microestrutura sejam estabelecidos em
comum acordo entre o fornecedor e comprador do material. Esta pratica deveria ser
acompanhada por ensaios de controle periddicos que garantissem a seguranca de
hastes femorais fabricadas na liga fundida de cobalto-cromo-molibdénio.
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