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Cuvant inainte

Lucrarea de fatd se inscrie in cadrul cercetdrilor care au ca scop
imbunatatirea calitatii implantelor utilizate pentru sistemul o0sos, cresterea
performantelor acestor implante prin utilizarea unor materiale si tehnologii avansate
si adaptarea la cerintele impuse de normativele din domeniu.

Studiile teoretice si cercetdrile experimentale cuprinse in lucrare au fost
realizate, sub conducerea d-nei prof.dr.ing. Doina DRAGULESCU, in cadrul Bazei de
Cercetare cu Utilizatori Multipli - Centrul de Modelare a Protezarii si Interventiilor
Chirurgicale asupra Scheletului Uman BCUM-CMPICSU si extinderilor sale,
Laboratorul de microproductie a implantelor chirurgicale faciale si ortopedice LOPIFO
si Laboratorul de incercari CIDUCOS (Laborator de Certificare a Implantelor si
Distractoarelor Utilizate in Chirurgia Osoasa si Stomatologie) din Universitatea
.Politehnica” din Timisoara, care au asigurat baza materiala pentru marea
majoritatea a experimentelor, precum si posibilitatea unei documentari
corespunzdtoare si finantarea cercetarilor prin intermediul unor granturi de
cercetare si contracte cu firme din zona.

Activitatea desfasurata in cadrul acestor cecetari in domeniul analizei
materialelor a contribuit la perfectionarea metodologiei de investigatie si la
acumularea unei bogate experiente, dar si a unor date, care au permis inclusiv
ilustrarea aspectelor teoretice prezentate in cadrul lucrdrii cu exemple obtinute in
urma cercetarilor proprii (aspecte macroscopice, analize microscopice, analize de
avarii, etc.).
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Rezumat:

Lucrarea de fatd abordeazd tema imbunatatirii calitatii implantelor
chirurgicale si a dispozitiveior medicale utilizate la repararea defectelor
sistemului o0sos. Sunt prezentate principalele clase de materiale
utilizate la fabricarea imlantelor osoase, precum si posibilitatea
dezvoltarii de materiale biocompatibile noi (oteluri inoxidabile
austenitice fara nichel, materiale sinterizate, s.a.). Totodatd, sunt
prezentate principalele reglementari legislative si standarde cu privire
la dispozitivele medicale, precum si la implanteie chirurgicale si stadiul
actual al implementdrii acestora in Romania. In lucrare este analizat
efectul mediului biologic asupra implantelor chirurgicale si
particularitatile comportarii la coroziune a metalelor si aliajelelor
biocompatibile in mediu bilogic simulat si se prezinta o serie de analize
si incercari efectuate in scopul evaluarii influentei proceselor
tehnologice (deformare plastica, tratamente termice) asupra
rezistentei la coroziune in medii biologice a unor materiale
biocompatibile utilizate la fabricarea implantelor osoase (otelulul
inoxidabil austenitic AISI 316L si titan comercial pur). In scopul
imbunatatirii calitatii implantelor chirurgicale, dar si a procesului de
implantare sunt analizate o serie de implante recuperate si cauzele ce
duc la avarierea acestora, precizdndu-se reglementdrile privind
evaluarea comportarii implantului in mediul biologic, studiile fiind
completate prin analiza starii de tensiuni si deformatii a catorva dintre
aceste implante recuperate.
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INTRODUCERE

Tema lucrdrii Cercetari privind comportarea materialelor destinate
implantarii osoase conform normelor europene de calitate urmareste
imbunatatirea calitatii implantelor utilizate pentru sistemul osos prin utilizarea unor
materiale si tehnologii avansate si cu respectarea cerintelor impuse de normativele
din domeniu.

Capitolul 1 al lucrdrii, Biomateriale si stiinta biomaterialelor, cuprinde o
analizd a stadiului actual in domeniul materialelor utilizate pentru realizarea unor
implante osoase, precum si o serie de tendinte previzibile atat in ceea ce privegte
utilizarea unor materiale noi (oteluri inoxidabile austenitice fara nichel, aliaje de
tantal, compozite biocompatibile), cadt si in domeniul unor tehnologii moderne, care
pot contribui la imbunétatirea performantelor biomaterialelor utilizate la ora actuald
(metalurgia pulberilor, acoperiri ceramice). Sunt prezentate notiunile de
biocomnpatibilitate si material biocompatibil, precum si obiectul Stiintei
biomaterialelor, un domeniu multidisciplinar dezvoltat in ultimii ani in scopul
dezvoltarii si caracterizarii materialelor biocompatibile. Pentru exemplificarea
principalelor clase de materiale biocompatibile au fost analizate, din punct de vedere
al compozitiei chimice si microstructurii, mai multe implante comerciale, precum si o
serie de materiale elaborate in mod experimental. Sunt prezentate totodata efectele
unor tehnologii de prelucrare (deformare plastica, tratamente termochimice, sudare,
acoperiri) asupra stucturii gi proprietatilor materialelor biocompatibile.

In capitolul 2, Standardizarea in domeniul implantelor osoase, sunt
analizate principalele reglementari legislative si standarde referitoare la dispozitivele
medicale si, in mod concret, la implantele folosite pentru sistemul osos. Sunt
analizate o serie de aspecte privind standardizarea in domeniul calitatii implantelor
osoase, reglementarile privind selectia si utilizarea biomaterialelor, controlul
proiectarii si analiza de risc, controlul productiei, procesele clinice, conservarea si
depozitarea dispozitivelor medicale, precum si reglementarile privind modificarea
dispozitivelor medicale.

In mod deosebit sunt analizate standarde din domeniul materialelor utilizate
pentru implante osoase (standarde pentru materiale metalice biocompatibile,
standarde referitoare la bioceramice si biopolimeri), standardele care cuprind
clasificarea si definirea diferitelor tipuri de implante, precum si standardele
referitoare la incercari specifice biomaterialelor si implantelor medicale (standarde
de biocompatibilitate).

Capitolul 3, Studii de laborator privind comportarea biomaterialelor in
mediul biologic prezinta o analiza a formelor de coroziune specifice materialelor
utilizate la implante osoase, efectul mediutui biologic asupra implantelor chirurgicale
si particylarité;ile comportdrii la coroziune a metalelor si aliajelelor biocompatibile.

In acest capito! sunt cuprinse rezultatele incercarilor experimentale, care au
urmarit stabilirea influentei proceselor de deformare plastica la rece asupra structurii,
tensiunilor interne si rezistentei la coroziune a otelului inoxidabil AISI 316L si a
titanului pur comercial Clasa 2, deformate plastic la rece. iIn acest scop, au fost
analizate structurile acestor materiale in stare de livrare si dupa aplicarea unor
grade de deformare diferite si au fost determinate valorile tensiunilor interne prin
difractie de raze X. S-a analizat totodatd efectul unor tratamente termice asupra
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8 Introducere

nivelului tensiunilor interne. Pentru toate starile analizate a fost studiatd
comportarea la coroziune in mediu biologic simulat, determinandu-se valoarea
vitezei de coroziune si efectul coroziunii asupra suprafetei materialului.

in capitolul 4, Studii si cercetdri privind utilizarea otelurilor
inoxidabile fard nichel la realizarea implantelor osoase, se prezinta cauzele
care au condus la tendinta de eliminare a nichelului din compozitia chimicd a
otelurilor inoxidabile austenitice, regiementarile privind utilizarea otelurilor
inoxidabile fara nichel, precum si directiile de dezvoltare si posibilitatile tehnologice,
care permit obtinerea acestor materiale. Capitolul mai cuprinde o serie de
experimentari de laborator avand ca scop elaborarea si analiza structurald a unor
oteluri inoxidabile fara nichel. Sunt prezentate conditiile tehnologice de elaborare,
compozitia chimicd, structura si comportarea la coroziune a unuia dintre aliajele
elaborate.

Capitolul 5, Studii experimentale asupra avarierii implantelor si
dispozitivelor medicale, cuprinde o analizd a cauzelor care conduc la avarierea
implantelor ortopedice, a rolului procesului de recuperare si analizé in dezvoltarea
implantelor osoase si precizeaza etapele procesului, impreuna cu reglementarile
privind evaluarea comportarii implantului in mediul biologic. Capitolul mai cuprinde
un program experimental prin care se analizeazd mecanismul de avariere a unor
implante chirurgicale, folosite pentru osteosinteza fracturilor femurale si a unor
fracturi ale membrelor superioare de tipul placutelor de osteosinteza, recuperate de
la diversi pacienti tratati in cadrul Clinicii I Ortopedie - Traumatologie Timisoara in
perioada 2002 - 2007.

Rezultatele experimentale sunt completate, in cazul implantelor osoase
recuperate, prin aplicarea metodei elemetelor finite la studiul starii de tensiuni si
deformatii din femur si analiza ruperii prin oboseald folosind ecuatia NASGRO
introdusa de National Aeronautics and Space Administration (NASA) si European
Space Agency (ESA).

In ultima parte, lucrarea cuprinde o serie de concluzii si consideratii finale,
in care se insistd pe prezentarea contributiilor originale in domeniul studiat si se

precizeaza directiile noi de cercetare evidentiate in urma cercetarilor din cadrul tezei.
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1. BIOMATERIALE SI STIINTA
BIOMATERIALELOR

1.1 Notiuni generale

Biomaterialele reprezintd un domeniu interesant si complex cu aproape o
jumdatate de secol de existentd, in care cercetarile din domeniul stiintei materialelor
sunt completate cu aspecte de medicing, biologie si chimie.

Pe langa utilizarea de baza in aplicatii medicale, biomaterialele sunt utilizate
si la dezvoltarea celulelor in culturi, pentru a analiza proteinele din sange in
laboratoare clinice, in aplicatii biotehnologice, la implante, in domeniile de
diagnosticare genetica, in culturile acvatice si la investigatiile celulelor siliconice
(biocipuri). Elementul comun al acestor utilizari il reprezintd interactiunea dintre
sistemele biologice si cele artificiale sau modificarea materialelor naturale.

In aplicatiilte medicale, biomaterialele sunt mai rar utilizate ca materiale
izolate, fiind incluse, in mod obisnuit, Tn dispozitive medicale sau implante de mare
complexitate.

in cazul altor utilizéri ale materialelor biocompatibile este important efectul
materialelor asupra mediului, adicad al tesutului gazda al dispozitivului (prin reactii
alergice, infectii, etc.), dar si influenta mediului, care poate duce la scoaterea din uz
a dispozitivului medical.

Actiunea unui biomaterial trebuie analizatd in contextul starii lui finale
inainte de implantare, adicd dupad toate prelucrarile mecanotermice si dupa
sterilizare. Spre exemplu, o tijd de titan implantatd se comporta diferit in ceea ce
priveste legatura cu tesutul conjuctiv daca are o suprafata plana sau o suprafatd
neregulatd obtinuta prin diferite prelucrari.

O definitie a notiunii de ,biomaterial” recunoscuta aproape unanim de
expertii in domeniu, este:

Un biomaterial este un material inert/ nonviabil, utilizat la confectionarea unui
dispozitiv medical, cu scopul de a interactiona cu sistemele biologice [182].

Daca se indepédrteaza cuvantul ,medical” aceasta definitie devine mai vasta
si poate cuprinde un domeniu larg de aplicatii (agriculturd, geneticd, industrie
alimentara).

Daca se indeparteaza cuvantul ,nonviabil/ inert”, definitia devine mult mai
generald si se poate adresa multor aplicatii noi din domeniile ingineriei tesuturilor si
a organelor artificiale hibride, unde sunt utilizate celule vii.

In toate etapele proceselor de producere, selectie, prelucrare si analiza,
pentru biomateriale se utilizeaza notiuni si concepte specifice stiintei materialelor. in
ultimii ani se foloseste notiunea de stiinta biomaterialor pentru a cuprinde, in afara
domeniului stiintei materialelor si particularitatile specifice utilizarii materialelor in
medii biologice.

Stiinta biomaterialelor studiaza caracteristicile fizice, chimice si biologice ale
materialelor in contextul interactiunii acestora cu mediul biologic. In acest context,
cele mai aprofundate dezvoltdri si investigatii au fost directionate spre
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10 Biomateriale si stiinta biomaterialelor - 1

biomaterialele sintetice si spre optimizarea, caracterizarea, incercarile si biologia
interactiunilor dintre material si tesutul gazda. Intrucat cele mai multe biomateriale
introduc reactii biologice stereotipe si nespecifice, cercetarile actuale sunt
directionate spre dezvoltarea ingineriei suprafetelor, avand ca scop obtinerea unor
interfete care, in cadrul unor aplicatii specifice, s@8 poatd reactiona rapid si foarte
precis cu celulele si proteinele pentru indeplinirea scopului propus.

Una dintre notiunile de baza specifice stiintei biomaterialelor o reprezinta
~biocompatibilitatea”.

Biocompatibilitatea este abilitatea unui material de a realiza un raspuns asemanator
gazdei intr-o aplicatie specificd [182].

Expresia ,raspuns asemanator gazdei” desemneaza absenta iritarii,
rezistenta la coagularea sangelui, la colonizarea bacteriald, vindecarea normala, etc.
Exemple de ,aplicatii specifice” sunt reprezentate de stenturi coronariene, placi si
suruburi pentru osteosinteza sau prcteze pentru inlocuirea articulatiilor de sold.

Este important faptul ca durata contactului dintre dispozitivul medical si
organism poate fi mult diferita in functie de aplicatie (un cateter pentru biopsie
poate fi in contact cu sangele pacientului cateva minute, o placd pentru fixare in
cazul unei fracturi poate ramane in organism timp de cateva saptamani, iar o
articulatie de sold poate fi implantatd pentru restul vietii pacientului) [207].

Un biomaterial nu trebuie sa fie toxic, decat in cazul in care este specificat
din punct de vedere ingineresc pentru o asemenea cerintd (de exemplu, un sistem
inteligent de medicamente ce vizeza celulele canceroase si le distruge). De cand
normativele au cerinte nontoxice, toxicologia biomaterialelor a evoluat intr-o stiinta
sofisticata. Sunt implicate substantele care migreza din biomateriale. De exemplu, in
cazul polimerilor, multe particule de joasa densitate prezinta anumite nivele de
activitate fiziologicad si toxicitate celutard. Un biomaterial nu degaja nimic din masa
lui decat daca este proiectat sa faca acest lucru. Toxicologia implica, de asemenea,
metode de evaluare a respectarii criteriilor de proiectare atunci cédnd un biomaterial
nou este in dezvoltare {118].

Conceptul de biocompatibilitate a fost extins si pentru un nou domeniul
numit ingineria tesutului care, prin selectia atentd a celulelor, materialelor si
conditiilor metabolice si biomedicale, urmareste regenerarea tesuturilor functionale.

Tabelul 1.1 prezinta cateva aplicatii ale materialelor utilizate pentru
fabricarea implantelor osoase.

Tabelul 1.1 Aplicatii in medicina ale materialelor pentru confectionarea implantelor

osoase
Aplicatii Tipuri de materiale
Inlocuire de articulatii (sold, Titan, aliaje de Ti-Al-V, oteluri inoxidabile,
genunchi) polietilend, alumina, zirconia
Placute pentru fixarea fracturilor Oteluri inoxidabile, aliaje cobalt - crom
Cimenturi osoase Polimetacrilat de metil
Reparatii ale defectelor osoase Hidroxiapatita

Tendoane si ligamente artificiale Teflon, dacron

Titan, aliaje de Ti-Al-V, oteluri inoxidabile,
polietilena

Acoperiri Titan, alumind, fosfat de calciu

Implante dentare
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1.2 - Caracteristici ale stiintei biomaterialelor 11

Un exemplu de utilizare cu succes a unei combinatii de biomateriale
metalice, ceramice si polimerice este reprezentat de implantele pentru articulatii
totale de sold. Numarul foarte mare de pacienti care necesitd un asemenea implant
se explica prin faptul ca articulatia de sold umana este supusa la solicitdri mecanice
considerabile in cursul activitdtii normale si la socuri periculoase in cazul cdzaturilor,
mai cu seama la pacientii in varsta. In plus, bolile degenerative sau reumatologice
grabesc uzarea articulatiei naturale, conducdnd la pierderi considerabile ale
mobilit3tii.

Protezele de articulatii de sold sunt confectionate, in mod uzual, din titan,
otel inoxidabil, aliaje speciale cu rezistenta ridicata, ceramice, compozite si
polietilena de inaltd densitate moleculara.

Articulatiile de sold artificiale sunt implantate anual la sute de mii de
pacienti in lume. Se utilizeazd articulatii de sold artificiale si proceduri chirurgicale
care utilizeaza cimentul polimeric pentru fixare, care permit restabilirea functiei
ambulatorie in cateva zile dupa operatia chirurgicald. La alte tipuri de articulatii
artificiale este necesara o perioada de vindecare pentru integrarea dintre os si
implant inainte ca articulatia sa preia intrega greutate a organismului. In cele mai
multe cazuri, este restabilitd o functie ambulatorie obsnuitd in urma implantarii,
permitand chiar si activitdti atletice, chiar daca acestea nu sunt, in general,
recomandate. Un asemenea implant isi poate indeplini functiile timp de 10 - 15 ani,
dupa care poate apare uzura articulatiei sau desprinderea de os, care impun o altd
operatie.

1.2 Caracteristici ale stiintei biomaterialelor

Intr-o m&surd mai mare decét alte aplicatii ale tehnologiei contemporane,
stiinta biomaterialelor grupeaza cercetari din diverse domenii, ce trebuie sa fie
corelate in asa fe! incat sa conducd la indeplinirea obiectivului. In figura 1.1 [118]
sunt prezentate o parte a disciplinelor care concureazd la indeplinirea etapelor
parcurse de catre un biomaterial sau dispozitiv medical, atestdnd caracterul
multidisciplinar al acestei ramuri a stiintei.

Stiinta biomaterialelor trebuie sa permita corelarea rezultatelor cercetarilor
teoretice si experimentale realizate de cercetdtorii din domeniul materialelor
(elaborare, prelucrare mecano-termicd, ingineria suprafetei) cu abordarea si
cerintele specifice biologilor si medicilor care utilizeaza aceste biomateriale.

Se pot stabili o serie de particularitdti comune atat pentru proprietdti, cat si
pentru modul de utilizare al biomaterialelor, care constituie, in fapt, obiectul acestei
discipline de granita care este stiinta biomaterialelor.

Conform unei clasificari, se pot distinge biomateriale utilizate la ,inlocuirea
de tesuturi tari” (reprezentate de materialele ortopedice si dentare) si biomateriale
pentru ,inlocuirea de tesuturi moi” (implante cardiovasculare si materialele utilizate
in chirurgia plastica).

Cercetarile asupra biomaterialelor pentru tesuturi tari se concentreazd
asupra metalelor si ceramicelor, in timp ce cercetﬁrile asupra biomaterialelor pentru
tesuturi moi se concentreaza asupra polimerilor. In practica, aceasta clasificare este
artificiald, deoarece o valvd de inima poate fi confectionata din polimeri, metale si
carbon, iar o articulatie de sold este compusd atat din metale, cat si din ceramice si
polimeri. Pentru toate aceste utilizari, se impune intelegerea globald a tuturor
claselor de materiale si abordarea lor comuna in contextutl interactiunii lor cu mediul
biologic.
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Activitate Operator
Identificarea unei nevoi Medic
Tratarea unei conditii Cercetator
Inlocuirea unui organ Inventator
Cosmetica
Proiectarea dispozitivului Medic -
Inginer |7
Ceramist
inteza materialelor Metalurg

Specialistist in

Encercarea materialelor
Proprietati mecanice
Toxicologie

Biorectia materialului

Activarea celulelor

Interactiunea proteinelor Bioingineer

Inginer mecanic

Reactia tesutului Biochimist
Biostabilitatea Veterinar
Mecanica
Chimica
Fabricare Inginer
Tehnician
erilizare si Bioinginer
impachetare Proiectant
Incercarea dispozitivului .
Toxicologie Bioinginer
Biointeractii in vitro Medic
Incercari pe animale

Reglementari
Aprobarea preliminara spre piata
Studii clinice limitate

Specialigti in normative
Agentie de reglementare

Procese clinice Congres
Urmarirea pe termen lung
Medic
Utilizarea clinica Dentist <
Oculist
Analiza dupd explantare
Inregistrarea explantarii Patolog
Examinare patologica Bioinginer
Incercéri pentru intelegerea egecului

Figura 1.1 Disciplinele implicate in stiinta biomaterialelor pe parcursul dezvoltarii unui

biomaterial

Procesul dezvoltarii dispozitivelor medicale si al biomaterialelor este condus
de nevoile clinice. Necesitatea unui dispoitiv medical este identificatd, pentru un
anume pacient, de catre medic. Aceasta poate constitui o tema de cercetare in urma
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careia poate rezulta un proiect, care poate fi obiectul unei inventii. Figura 1.1
ilustreazd interactiunile multidisciplinare ale biomaterialelor, indicdnd etapele ce
trebuie parcurse pentru dezvoltarea unui biomaterial sau dispozitiv, precum si o
perspectivd asupra modului in care diferite discipline conlucreaza, incepand de la
identificarea unei nevoi pentru un biomaterial si pana la dezvoltarea, fabricarea,
implantarea si inidturarea din corpul pacientului.

ingelegerea si masurarea biocompatibilitatii reprezinta obiectivul principal si
domeniul specific pentru gtiinta biomaterialelor. Desi nu se poate stabili o definire
unicd si precisd pentru modul de masurarare a biocompatibilitatii, cel mai adesea,
biocompatibilitatea unui biomaterial este apreciata prin succesul obtinut in cazul
unei anumite aplicatii (pentru un pacient care suportd bine o proteza vasculara, se
apreciaza, in general, ca aceasta protezd este biocompatibild). Acesta definitie
operationala a biocompatibilitatii (pacientul este viu, deci dispozitivul sau implantul
trebuie sa fie biocompatibil) ofera probteme sensibile pentru o noud proiectare sau
imbundtatirea protezelor vasculare existente deja. Este mai corect ca
biocompatibilitatea sa fie definita particularizat pentru aplicatii in tesutul moale,
tesutul tare si sistemul cardiovascular.

Biocompatibilitatea unui material poate fi definita si mai precis in mod diferit
pentru fiecare aplicatie a materialului (modul de actiune a celulelor din tesuturile
tnvecinate, particulartatile de varsta si modul de manifestare a bolilor pot avea o
influentd importand asupra bunei functiondri a unui implant).

In plus, pentru o corectd apreciere a biocompatibilitatii, trebuie sa se tina
seama si de procesele care se desfasoard atunci cand un material sau dispozitiv se
vindecd in organism. Leziunile tesutului vor stimula reactiile secventiale inflamatorii
bine definite, ce vor conduce la vindecare. Prezenta unui corp strain (implantul) in
zona inciziei chirurgicale conduce la reactii secventiale specifice in timpul procesului
de vindecare, care diferd in intensitate si duratd, in functie de locul anatomic
implicat. Aceastd modificare a reactiilor secventiale normale inflamatorii ale unui
corp strain reprezintd un domeniu important in cadrul stiintei biomaterialelor.

Locul de fixare al implatului impune, pentru proiectantul de dispozitive
medicale, o serie de cerinte speciale legate de geometrie, marime, proprietati
mecanice si raspunsuri biologice adecvate.

Fiecare biomaterial sau dispozitiv trebuie sa indeplineasca cerinte mecanice
si de performanta, care isi au originea in nevoia de a indeplini functia fiziologica
potrivitd cu proprietatile fizice ale materialului. Aceste cerinte se pot imparti in trei
categorii:

- performante mecanice;
- durabilitate;
- proprietati fizice.

In ceea ce priveste performantele mecanice, biomaterialele trebuie sd
indeplineasca simultan conditia de rezistenta, dar si de rigiditate (in cazul in care
inlocuiesc tesuturi dure) sau conditia de flexibilitate (in cazul in care inlocuiesc
tesuturi moi).

Din punct de vedere al durabilitatii, cerintele sunt diferite de la un implant la
altul (de la cateva zile péna la zeci de ani).

Proprietatile fizice volumice si de suprafatd ale biomaterialelor se refera la
alte aspecte ale performantei (densitate, coeficient de frecare, conductivitate
termicd, conductibilitate electricd). Pentru a realiza aceste cerinte, principiile de
proiectare sunt imprumutate din fizica, chimie, inginerie mecanicd, inginerie chimica
si stiinta materialelor.
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14 Biomateriale si stiinta biomaterialelor - 1

In scopul optimizérii modului de actiune al materialelor utilizate, stiinta
biomaterialelor face apel atat la rezultatele cercetarii fundamentale privind
biointeractiunea, cat si la informatiile clinice obtinute in urma implantarii si utilizarii
a milioane de dispozitive medicale. Acestea au condus la existenta unui set de
materiale ce indeplinesc satisfacator functiile in organismul uman, pe care medicul
le poate utiliza cu o incredere rezonabild, iar performanta lor in organismul
pacientului este acceptabild. Cu toate ca dispozitivele medicale si materialele nu
sunt perfecte, complicatiile produse de acestea sunt mai mici decat dezavanajele
cauzate de boala initiald.

In activitatea de cercetare si realizare a dispozitivelor medicale
interactioneaza o serie de factori care provin din sfere diferite ale activitdtii umane
[118]:

- dorinta de a alina suferinta;

- senzatia produsa de o noud idee stiintifica;

- imperativele corporatiilor de a obtine profit din vanzarea dispozitivelor
medicale;

- relatia riscuri - beneficii;

- ideea de refacere a capacitatii de munca;

- mandatul agentiilor de reglementare de a proteja pacientii in calitatea lor de
consumatori.

In realizarea biomaterialelor, aspectele etice au un rol foarte important.
Cresterea calitatii dispozitivelor poate imbunatati comportarea acestora, in folosul
pacientilor. Aceasta presupune insd, din partea companiilor, investitii mai mari in
dezvoitarea, fabricarea, controlul calitatii, testele clinice, autorizatiile
reglementatoare si distributia dispozitivelor medicale. Desi responsabilitatea fatd de
produs este o preocupare majora a producatorilor, costurile mari sunt percepute de
catre actionari ca un factor de reducere a profitului.

Activitatea industriala din domeniul biomaterialelor si dispozitivelor medicale
pune o serie de probleme de etica legate de pacientii care au nevoie de ele, de
avantajele participarii la competitia de piat3 in scopul ridicarii calitatii si posibilitatea
nerecuperarii costurilor la introducerea pe piata medicala a unui nou produs.

Contributiile esentiale ale segmentul industrial din domeniul biomaterialelor
se referd, mai cu seama, la tehnologiile de Tmpachetare, sterilizare, depozitare,
distributie, controlul calitdtii si analize sau testdri. Toate aceste activitati sunt in
masurd sa genereze noi teme de cercetare pentru comunitdtile academice cu
preocupdri in acest domeniu. In afard de aceasta, multe companii finanteaza
cercetdri de baza in laboratoarele lor specializate si contribuie intr-un mod important
la studii fundamentale in stiinta biomaterialelor [126], [129].

Toate aceste aspecte ale stiintei biomaterialelor au dus la formularea unor
intrebadri referitoare la aspectele etice, intrebdri pentru care este greu de gasit
raspunsuri unanim acceptate [118]:

- Pot fi justificate experimentele care folosesc animalele si au ca scop
obtinerea unor informatii stiintifice prin suferinta si sacrificiul vietii acestora?

- Care este modalitatea de informare pentru cazurile in care se realizeazad
cercetari pe oameni? Cum se poate asigura cel mai bun consimtamant
informat?

- Cum se poate obtine minimizarea riscului pacientului si s&@ ofere un raport
acceptabil intre risc si beneficiu?

- Reglementarile agentiilor guvernamentale au la baza suficiente informatii
pentru a defini in mod adecvat incercdrile pentru materiale si dispozitive si
pentru a reglementa intocmai biomaterialele?
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1.2 - Caracteristici ale stiintei biomaterialelor 15

- Este corect ca guvernul sa platesca pentru ingrijirea sanatatii pacientilor ce
primesc dispozitive absolut necesare, dar care nu au fost inca aprobate
formal pentru utilizare generald de catre organismele de reglementare?

- In conditiile in care companiile asigura fonduri pentru cercetarea multor
biomateriale si isi insusesc proprietatea acestora, cum pot fi impacate
nevoile pacientilor cu scopurile financiare ale companiilor? (Desi apare
necesitatea realizarii unor dispozitive medicale - acestea nu vor fi
disponibile dacd o anumitd companie nu a decis sa le fabrice).

- Este corect ca o companie de dispozitive ortopedice sa produca doua modele
de proteze pentru acelasi scop: una cu durata de viata de 20 ani (pentru
pacienti tineri, activi) si alta cu acelasi pret, dar cu duratd de viata de 7 ani
(pentru indivizi in varstd), cu scopul de a salva resurse, astfel incat mai
multi indivizi sa poatd primi ingrijirea potrivita?

Pentru satisfacerea cerintelor pacientilor, sunt necesare dispozitive medicale
sigure, care sa-si poata indeplini rolul pe toatd durata vietii pacientului, fard a mai fi
necesare alte interventii chirurgicale. In conditiile cresterii sperantei de viata si a
unei mai bune calitati a organelor si tesututilor, inclusiv la varste inaintate (figura
1.2) [57], [111], se impune si o calitate sporitd a materialelor si dispozitivelor
medicale.

100

—100

80 80

Calitatea tesutului in

60 — anul 2000 — 60

Speranta de viatad (%)

a0 = 40

o4 N\ O L 20

Speranta de viatd

in 1900 Speranga de viafd
\\ in 2000

0 T v T T 0
0 20 40 60 80 100

Varsta
Figura 1.2 Comparatia dintre speranta de viata in anii 1900 si 2000 cu efectul varstei asupra
calitatii tesutului conjunctiv

Calitatea tesutului (% din valoarea la 20 ani)

Pentru a preveni intrarea pe piatda a dispozitivelor si materialelor testate
inadecvat si pentru a impiedica producerea biomaterialelor de catre indivizi
necalificati, s-au constituit organisme complexe de reglementare. Organizatia
Internationald de Standardizare (1SO) a introdus standarde internationale pentru
comunitate. Costurile pentru a satisface standardele si a implementa incercarile
specifice de materiale, cele biologice si testele clinice sunt enorme.
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16 Biomateriale si stiinta biomaterialelor - 1

1.3 Stadiul actual in domeniul biomaterialelor pentru
implante osoase

Biomaterialele utilizate in domeniul implantelor osoase se pot clasifica in
urmatoarele clase principale:
metale;
- polimeri;
- ceramice (incluzand carbonul, ceramicele cristaline si sticlele);
- compozite. )
Toate cele patru clase prezentate cuprind materiale sintetice. In afara
acestora, sunt utilizate, in diverse aplicatii, si unele materiale de origine biologica.
Diversitatea mare de materiale utilizate curent in medicina si biotehnologie
este datorata progresului semnificativ stiintific si tehnologic ce a avut loc in ultimii
50 de ani. Intre anii 1940 si 1960, doar cativa pioneri ai chirurgiei au avut
contributii semnificative la conceperea si fabricarea de implante si componente
pentru dispozitivele medicale din polimerii si metalele disponibile in comert, pe care
ulterior le-au aplicat clinic (in anul 1947 fratii Judet realizeazd prima articulatie
totala de sold din polimetacrilat de metil, iar Austin Moore proiecteazd o proteza
metalicd monobloc) (figura 1.3).

c) Proteza Low Friction
Arthroplasty (Charnley,
1962)

a) Proteza de sold din
polimetecrilat de metil (Judet,
1946)

b) Proteza monobloc (Austin
Moore, 1947)

Figura 1.3 Evolutia protezelor de sold

Desi in aceastd perioadd existau putine reglementari guvernamentale ale
acestei activitati, aceste implante si dispozitive medicale au finregistrat unele
succese.

Proteza de articulatie totala de sold folosind cupla otel-polietilend de inalta
densitate introdusa de John Charnley in 1962 a fost utilizata pana in 1965 pentru
582 pacienti. Rezultatele obtinute nu au fost totdeauna corespunzatoare (in jur de
65% dintre cele 583 articulatii implantate pénd in 1965 au avut o duratd de utilizare
de numai 4-7 ani, mult prea redusa fata de cerintele actuale) [202]. Astfel, a aparut
necesitatea colaborarii dintre chirurgi, fizicieni, biologi si ingineri de materiale in
cadrul unor colective interdisciplinare, care astazi contureaza domeniul de cercetere
specific pentru bioinginerie.

Aceste echipe de medici, cercetdtori si ingineri au impus controlul
compozitiei, puritatii si proprietatilor fizice ale materialelor utilizate si au constatat
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1.3 - Stadiul actual in domeniul biomaterialelor pentru implante osoase 17

necesitatea elaborarii unor materiale noi cu proprietati noi si speciale. Ca urmare,
dupa anii 1970, a fost stimulatd dezvoltarea multor materiale noi, proiectate pentru
utilizari medicale specifice.

O parte dintre aceste biomateriale au derivat din materiale existente
fabricate cu noi tehnologii (oteluri inoxidabile austenitice cu continut redus de
carbon, depuneri ceramice pe suprafete metalice).

Alte biomateriale au fost imprumutate din alte domenii ale tehnologiilor de
varf (carbonul pirolitic sau aliajele de titan, dezvoltate anterior pentru utilizarea in
tehnologia aeriand si spatiald) sau materiale modificate pentru a asigura proprietati
biologice speciale (oteluri inoxidabile cu continut mare de azot sau fara nichel).

Organigrama de dezvoltare a unui material pentru o anumitd aplicatie
prezentatd in figura 1.4 [14] aratd complexitatea acestei operatii, precum si
necesitatea realizarii ei in cadrul unor colective multidisciplinare, care sa cuprinda:
inginerul de materiale - implicat in elaborarea si procesarea materialului, fizicieni,
chimisti si biologi, care sd poatd caracteriza comportamentul materialului in mediul
biologic.

Stabilirea functiei
implantului

| Selectia materialului |.—
Primele teste

NU

Corespunde?

Comportamentul

materialului in vitro |
Modificare

L Testelin vi vo—l

NU
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| Realizarea implantului |‘_|
v

Madificarea waificarea
formei suprafetei

LTeste pe animaIeJ
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Figura 1.4 Organigrama de dezvoltare a unui biomaterial dupd Breme
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Principalele realizari in domeniul biomaterialelor utilizate la implante osoase
se referd la:
- materiale metalice;
- ceramice biocompatibile;
- polimeri biocompatibili;
- biocompozite.

Materialele metalice

Proprietatile fizico-mecanice si tehnologice specifice materialelor metalice au
facut ca acestea sa aiba o proportie semnificativa din toate materialele destinate
implantelor, atdt sub aspect clinic, cadt si economic (valoarea productiei de peste 5
miliarde de euro in anii 1980, 20 miliarde in anii 2000 si peste 25 miliarde in anul
2005) [118].

O estimare a marimii pietei globale de biomateriale metalice, realizatad
potrivit statisticilor procedurilor clinice la nivelul anilor 1990 in Statele Unite, aratd
cd, 40% din cele aproximativ 3,6 milioane de operatii ortopedice pe an, implica
utilizarea de implante metalice avand ca scop [118]:

- fixarea fracturilor;

- implantarea sau inlaturarea unui dispozitiv de fixare;
- artroplastia genunchiului sau gleznei;

- inlocuirea articulatiei de sold;

- artroplastia soldului.

Cele mai utilizate metale pentru fabricarea dispozitivelor medicale sunt
otelurile inoxidabile, aliajele pe baza de Co, superaliajele pe bazd de Ni si Cr si
aliajele pe baza de Ti.

Otelurile inoxidabile folosite pentru implante chirurgicale sunt oteluri
austenitice la care continutul de carbon se limiteaza la valori mai mici de 0,03% (de
exemplu AISI 316L) pentru imbunatatirea rezistentei la coroziune in vivo. Aceste
implante sunt utilizate, in prezent, pentru placi de fixare a fracturilor, suruburi de
fixare, diferite tipuri de tije, implante de forma complexd pentru articulatii sau
pentru fracturi de trohanter (figura 1.5).

b) agrafe pentru fracturi de cadlcai

a) placuta de osteosinteza pentru oase lungi
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c) placa condilara la 95° pentru fracturi intertrohanteriene
Figura 1.5 Exemple de implante realizate din oteluri inoxidabile

O caracteristica specifica acestor oteluri o constituie elaborarea foarte
ingrijita pentru reducerea continutului de incluziuni sau impuritati (sutfuri, oxizi,
silicati), care pot predispune otelul la coroziune prin pitting la interfata metal -
incluziune.

Marimea de graunte recomandatd pentru otelul AISI 316L este de 6
(conform SR ISO 5832-1: 1999 [278]) sau mai micd si trebuie sa fie relativ
uniformd, ceea ce impune controlul strict al solidificarii, al prelucrarii la rece, al
ciclurilor de normalizare si recristalizare.

Proprietatile mecanice ale acestor oteluri pot fi imbunatatite prin deformare
plasticd la rece (un grad de deformare de 30% conduce la cresterea pand aproape
de dublu a rezistentei la rupere comparativ cu starea recoaptd). Aceasta prelucrare
permite obtinerea unor implante cu proprietdti mecanice mai ridicate prin utilizarea
semifabricatelor texturate, la care alungirea grauntilor corespunde cu directia
solicitérij maxime (la suruburi sau tije).

In figurile 1.6 ~ 1.14 se prezinta structurile unor tipuri de oteluri inoxidabile
austenitice, in diferite stari: de livrare, deformat3d plastic, recoaptd, realizate de
autoare in cadrul unor cercetdri contractuale pe durata pregaririi tezei [282], [283],
[284], [285]. Aceste tipuri de oteluri inoxidabile austenitice sunt utilizate la
fabricarea de dispozitive medicale.

-— T A . - . - - v “
a) stare de livrare b) deformat la rece C) recopt
Figura 1.6 Structuri specifice otelului inoxidabil austenic AISI 302, MO 500x
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b) dfrmat la t:ece c) recopt
Figura 1.7 Structuri specifice otelului inoxidabil austenic AISI 304, MO 500x

' &i.",_ > D S AP -
a) stare de livrare b) deformat la rece c) recopt
Figura 1.8 Structuri specifice otelului inoxidabil austenic AISI 304L, MO 500x

b u";‘ _i A — e QY
a) stare de livrare b) deformat la rece c) recopt
Figura 1.9 Structuri specifice otelului inoxidabil austenic AISI 309, MO 500x

a) stare de livrare b) deformat la rece ¢) recopt
Figura 1.10 Structuri specifice otelului inoxidabil austenic AISI 309S, MO 500x
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i

a) stare de Iiv.raré; ' b) deformat la rece h c) recdpt
Figura 1.11 Structuri specifice otelului inoxidabil austenic AISI 316, MO 500x
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a) stare de livrare b) deformat la rece c) recopt

Figura 1.12 Structuri specifice otelului inoxidabil austenic AISI 316L, MO 500x

S ol
dabil austenic AISI 316Ti, in stare de livrare, MO
500x

. i g X . <2 AR A, 8 . 14 -
a) stare de livrare b) deformat la rece c) recopt
Figura 1.14 Structuri specifice otelului inoxidabil austenic AISI 321, MO 500x

Microfotografiile s-au realizat cu ajutorul microscopului optic metalografic
Olympus BX51M (figura 1.15), din cadrul Laborotorului de incercdri CIDUCOS - UPT,
acreditat RENAR in baza SR EN 17025: 2005 Cerinte generale pentru competenta
laboratoarelor de incercari si etalonari, cu certificatul de acreditare nr. 477-L.

Ultimele realizari in domeniul otelurilor inoxidabile pentru implante
chirurgicale sunt reprezentate de:
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- Otelurile austenitice cu continut ridicat de azot (pana la 0,9% N) care au o
rezistentd sporita la coroziune;

- Otelurile austenitice fard nichel (care au un continut de mangan de pana la
24%) si care se caracterizeazd prin proprietdti mecanice gi rezistenta la
coroziune peste cele ale otelului AISI 316L. Aceste oteluri au marele avantaj
cad nu provoaca alergiile de care este responsabil nichelul.

Figura 1.15 Microscoul optc metalografic Olympus BXS1M

Aliajele pe baza de Co sunt aliaje care contin in jur de 58-70% Co §i 26-
30% Cr. Sunt utilizate mai multe familii de aliaje Co-Cr (Vittalium, Zimaloy, Stellite
21, Vinertia) care diferd intre ele, mai ales prin modul in care sunt prelucrate
(turnare, deformare plastica). Concentratia mare de crom confera acestor aliaje o
rezistenta ridicatad la coroziune, ca urmare a formarii unui strat superficial de Cr,03;,
iar addugarea de molibden sau nichel (4...7,5%) conduce la formarea unei solutii
solide de substitutie si la durificarea aliajului, datoritd diferentelor dintre razele
atomice ale atomilor de cobalt si cele ale atomilor de molibden sau nichel.

Aliajele turnate au structura formatd din faze intermetalice ¢ = Co,(Cr,Mo),
(unde x,y = 1...7), p = Cos(Mo,W)¢ si R = Co0,3Cr;sMo;s [5] si carburi My;3Ce.
Proportia de carburi este de aproximativ 15%, ceea ce conduce la cresterea
rezistentei la uzura, recomandand aceste materiale pentru realizarea implantelor de
articulatii de femur sau de genunchi (figura 1.16).

a) componend a unei proteze totale pentru b) componena a unei proteze totale pentru
articulatia de genunchi articulatia de genunchi
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c) componena a unei proteze totale pentru articulatia de sold
Figura 1.16 Exemple de implante realizate din aliaje Co-Cr

Datoritd vitezelor diferite de racire, se poate forma o microstructura diferita
in miez. In aceastd situatie, in regiunile interdendritice care contin o concentratie
mai mare de substante dizolvate (Cr, Mo, C), se formeaza carburi, in timp ce
dendritele sardcesc in crom si se imbogatesc in cobalt. Aceasta reprezinta o situatie
electrochimicad nefavorabild, regiunile saracite in crom fiind anodice. Tratamentul
termic de recoacere la 1225 °C timp de 1 ord poate ajuta la ameliorarea acestei
situatii.

Solidificarea din timpul procesului de turnare are efecte nu numai la
formarea dendritelor, dar si in mdrimea de graunte relativ mare.

In figura 1.17 se prezintd structura aliajului de Co-Cr, denumit comercial
Heraenium, in stare turnatd, determinate de autoare in cadrul Laboratorului de
incercari CIDUCOS - UPT pe probe de materiale utilizate la implantele dentare
[291], [292].
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a) MO 100x ‘ b) MO 500x
Figura 1.17 Microstructura aliajului dentar Heraenium in stare turnata

In urma elabordrii si turnarii, in aliajele Co-Cr pot si apard incluziuni
nemetalice, iar contractia la solidificare poate da nastere unor microfisuri care reduc
mult rezistenta la oboseala a implantelor obtinute prin turnare. Evitarea acestor
dezavantaje este posibila prin inlocuirea turnarii cu metalurgia pulberilor. Rezultate
bune se obtin prin presare izostatica la cald (HIP), care presupune compactizarea
pulberii la presiunea de 100 MPa si temperatura de 1100 °C timp de o ora, dupa
care se aplicd forjarea pentru obtinerea formei finale. Structura obtinutd se
caracterizeaza prin granulatie foarte fina, o marire a duritdtii, a limitei de curgere si
a rezistentei la oboseala.

Aliajele Co-Cr se utilizeaza si pentru produse cu strat poros depus pe
suprafata in scopul cresterii aderentei fatd de tesutul osos, un exemplu este
depunerea de strat poros pe o comopenta a unei proteze de genunchi (figura 1.18)
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24 Biomateriale si stiinta biomaterialelor - 1

[2901. Aceste materiale se caracterizeaza printr-o rezistenta la oboseala mai redusa,
din cauza concentratorilor de tensiune din zona in care particulele depuse adera de
stratul superficial al metalului de baza.

Cercetdrile actuale in domeniul acestor aliaje urmaresc obtinerea unor
materiale care sa nu contind nichel, concomitent cu reducerea continutului de
carbon.

Superaliajele pe baza de Ni si Cr au structuri si proprietdti diferite, in
functie de compozitia chimica. In continuare, se analizeaza 3 superliaje pe baza de
Ni si unul pe baza de Cr elaborate experimental in cadrul Laboratorului de
Tratamente Termice al catedrei SMTT - UPT in cuptoare cu inductie si atmosfera
protectoare de argon [287].

Materialele elaborate au fost ulterior analizate in vederea determinarii
compozitiei chimice prin spectrometrie de emisie optica cu aparatul ARL QuantoDesk
Spectrometer (figura 1.19) din cadrul Laboratorului de incercdri CIDUCOS - UPT,
acreditat RENAR in baza SR EN ISO/ CEI 17025: 2005 [276], certificatul de
acreditare nr. 477-L.

a) MO 20x ' b) MO 50x
Figura 1.18 Structura de aliaj Co-Cr turnat dintr-un implant comercial

Aliajele metalice au fost supuse si examinarii metalografice realizate cu
ajutorul microscopului optic metalografic Olympus BX51M, in vederea stabilirii
constituentilor structurali si a caracterizarii structurii.

Figura 1.19 Aparatul ARL QuantoDesk
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Materialul 1 elaborat cu baza de nichel

Compozitia chimica a materialului 1 elaborat, se prezinta in tabelul 1.2,

Tabelul 1.2 Compozitia ’s:himicé a materialului 1 elaborat

Elementul Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, Abaterea
1, % 2, % 3, % 4, % % standard, %
Fe 44,18 44.09 43.94 44.02 44.06 0.1039
C 0.1005 0.0831 0.1041 0.0617 0.0873 0.0194
Si 0.7627 0.7500 0.7453 0.7562 0.7535 0.0075
Mn 0.4259 0.4154 0.4210 0.4179 0.4200 0.0045
P 0.0055 <0.003 0.0059 <0.002 <0.004 0.0017
S <0.001 <0.003 <0.003 <0.002 <0.002 0.0008
Cr 10.06 <9.912 <9.935 <9.917 <9.955 0.0679
Ni >40.00 >40.21 >40.31 >40.32 >40.21 0.1469
Mo 2.068 2.122 2.118 2.102 2.102 0.0248
Cu 0.2689 0.2715 0.2740 0.2693 0.2709 0.0024
Ti <0.002 <0.002 <0.002 <0.002 <0.002 0.0001
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co >1.220 >1.232 >1.241 >1.224 >1.229 0.0092

Microstructurile corespunzdtoare acestui material in stare recoapta si dupa
turnare se prezinta in figura 1.20.

a) stare recoapta, MO 50x

c) stare turnata, MO 50x

b) stare recoapta, MO 500x

d) stare turnata, MO 500x
Figura 1.20 Microstructurile corespunzatoare materialului 1 elaborat
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Se observa ca aliajului are o structurd omogena, similara cu cea a aliajelor
comerciale din aceeasi clasa.

Materialul 2 elaborat cu baza de Ni
Compozitia chimicd a materialului 2 elaborat se prezinta in tabelul 1.3.

Tabelul 1.3 Compozitia chimica a materialului 2 elaborat

Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, Abaterea
Elementul

1, % 2, Y% 3, % 4, Y% % standard, %
Fe 34.22 33.93 34.10 33.96 34.05 0.1363
C 0.1265 0.1250 0.1234 0.1281 0.1257 0.0020
Si 1.034 1.027 1.029 0.9746 1.016 0.0277
Mn 0.5672 0.5710 0.5649 0.5674 0.5676 0.0025
P <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
S <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Cr 14.87 14.85 14.79 14.63 14.79 0.1075
Ni >48.86 >49.17 >49.07 >49.39 >49.12 0.2201
Mo <0.004 0.0139 0.0149 0.0282 0.0154 0.0097
Cu 0.2006 0.2034 0.2036 0.2063 0.2035 0.0023
Ti <0.008 <0.008 <0.008 <0.008 <0.008 0.0003
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000.

Microstructurile corespunzdtoare acestui material in stare turnatd, se
prezintd in figura 1.21. Continutul mare de nichel a condus la formarea unei
structuri neomogene cu separari de eutectice complexe.

a) stare turnata, MO 50x
Figura 1.21 Microstructurile corespunzatoare materialului 2 elaborat

b) stare turnata, MO 500x

Materialul 3 elaborat cu baza de crom
Compozitia chimicd a materialului 3 elaborat se prezinta in tabelul 1.4.
Microstructurile corespunzatoare acestui material in stare turnatd, se
prezinta in figura 1.22. Structura acestui aliaj este formatd dintr-o solutie solid3
omogena si separari de eutectic.

Tabelul 1.4 Compozitia chlmlca a materialului 3 elaborat

Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, Abaterea

Elementul 1, % 2 % 3, % 4, % %  standard,%
Fe 4.755 4.790 4.809 2.831 2.796 0.0322
c 0.0299 0.0299 0.0302 0.0304  0.0301 0.0002
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Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, Abaterea
Elementul

1, % 2, % 3, % 4, % % standard, %
Si 0.4568 0.4784 0.4753 0.4731 0.4709 0.0096
Mn 0.2392 0.2492 0.2497 0.2478 0.2465 0.0049
P <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
S <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Cr >75.96 >76.29 >76.35 >76.71 >76.33 0.3077
Ni <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Mo <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Cu 0.0369 0.0348 0.0361 0.0362 0.0360 0.0009
Ti <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co >18.43 >18.02 >17.95 >17.58 >17.99 0.3493

e it

a) stare turnatd, MO 50x b) stare turnata, MO 1000x
Figura 1.22 Microstructurile corespunzatoare materialului 3 elaborat

Titanul si aliajele de titan se caracterizeaza prin rezistenta la coroziune
cu totul deosebitd, greutatea specifica relativ redusa si posibilitatea de imbunatatire
a caracteristicilor mecanice prin aliere si tratamente termice, care le-au impus ca o
optiune de prim ordin in alegerea pentru realizarea de implante metalice (tije, pldci,
suruburi) (figura 1.23).

a) suruburi pentru fixarea fracturilor de oase b) componena a unei proteze totale pentru
lungi cu pldcute de osteosinteza din Ti articulatia de genunchi din Ti6Al4V
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c) lama placa monobloc pentru fracturi d) componena a unei proteze totale pentru
pertrohanteriene din Ti articulatia de sold din Ti cu strat de Ti poros

e) componena a unei prdteze’ttale pentru articulatia deol din Ti cu strat de Ti poros
Figura 1.23 Exemple de implante realizate din Ti CP si Ti6Al4V

Comportarea foarte bund in medii biologice se explica prin faptui cd titanul
tinde sa se oxideze spontan nu numai in aer, ci si in medii apoase, sub influenta
oxigenului dizolvat de acestea. Stratul pasivizant de TiO, cu grosime de ordinul
nanometrilor se formeaza in aproximativ 40 ms si reduce mult procesul de
coroziune. In conditiile in care stratul pasivizant poate fi afectat de actiunea
mediului biologic (prin frecare sau variatii ale pH-ului sau ale potentialului electric),
durata redusa de formare a acestuia constituie unul dintre avantajele importante ale
titanului ca material biocompatibil.

In figura 1.24 se prezintd microstructura unui implant dentar si a unei
placute de osteosinteza pentru oasele maxilo-faciale, fabricate din titan comercial
pur, acoperite electrolitic cu strat de oxid TiO,, in Laboratorul CIDUCOS - UPT
(288], [293].

Cercetarile au evidentiat faptul cd stratul pasivizant este format din TiO;
atat pentru titanul pur, cat si pentru aliajele de titan. S-au constatat, totusi, unele
diferente intre performantele biologice ale titanului si cele ale aliajelor acestuia la
nivelul celulelor si al tesuturilor [73].

Titanul pur comercial (CP) si aliajul interstitial extra slab (ELI) Ti-6Al-4V
sunt cele mai utilizate biomateriale pentru implante pe baza de titan. Titanul CP are
un continut de titan de 98,9-99,6%. Continutul de oxigen si de alte elemente
interstitiale cum sunt carbonul si azotul afecteaza semnificativ limita de curgere,
rezistenta de rupere la tractiune si rezistenta la oboseal3.

Implantele din titan pur au, in mod uzual, o microstructura formata dintr-o
singurd faza a (HC) cu un diametrul al grduntilor de 100-150 pm, in functie de
procesul de producere. In figurile 1.25 si 1.26 se prezintd microstructurile specifice
determinate in cadrul incercdrilor de caracterizare structurald a unor materiale
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folosite pentru realizarea de implante [288], [292] in cadrul Laboratorului CIDUCOS
- UPT acredidat RENAR in baza SR ISO/ CEI 17025: 2005 [276], certificat de
acreditare nr. 477-L.

a) mlcrostructura pldcuta pentru osteosmteza
MO 200x

¢) suprafata cu un strat depus de TiO, a unei d) suprafa;a cu un strat depus de TiO; a unui
placuta pentru osteosinteza, lumina implant dentar, lumina polarizatda, MO 500x
polarizata, MO 500x

Figura 1.24 Aspectul stratului de oxid pe implante

Flgura 1 25 Structura de Ti CPin stare de ||vrare MO 500x
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a) MO 100x b) MO 500x
Figura 1.26 Microstructurd de Ti CP, clasa 2, in stare recoapta

Structura aliajului Ti-6Al-4V (figura 1.27) poate fi analizata folosind
diagramele binare de echilibru fazic Ti-Al si Ti-V. Se constata ca aluminiul este un
stabilizator de fazd a (HC), iar vanadiul este un stabilizator de faza g (CVC), ce fac
ca aliajul ternar Ti-6Al-4V utilizat la implante sa fie un aliaj a-p [286], [290].

a) MO 100x b) MO 500x
Figura 1.27 Microstructurad de aliaj Ti6Al4V

Desi aliajul Ti-6A1-4V continud sa fie cel mai utilizat aliaj pe baza de titan
pentru implante osoase, faptul cd biocompatibilitatea acestuia este mai degraba
mediocra (vanadiul fiind cancerigen) a condus la o serie de cercetdri referitoare la
noi aliaje biocompatibile pe baza de titan. Doua dintre aliajele dezvoltate sunt Ti-
5Al-2,5Fe [195] i Ti-6AI-7Nb [156].

In acelasi timp, ca urmare a dovedirii implicarii aluminiului in aparitia bolii
Alzheimer, dupa 1993, cercetarile au fost orientate catre aliajele care contin ca
elemente de aliere elemente inerte, cum sunt cele din sistemul Ti-Ta si Ti-Mo-Ta,
dintre care cele mai folosite sunt Ti-5Ta, Ti-30Ta si Ti-5Ta-5Mo [108].

Structurile acestor aliaje la temperatura ambiantd sunt bifazice dupa cum
reiese din diagramele binare Mo-Ti si Ta-Ti (figura 1.28).

Cercetérile privind utilizarea biomaterialeorior metalice pentru implante
osoase sunt dirijate in special in directia gasirii unor aliaje cu o biocompatibilitate
cat mai bund. O serie de organisme din domenil sanatatii cum ar fi International
Agency for Research on Cancer (IARC), World Health Organization (WHO) au aratat
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cé unele metale (Be, Cd, Cr® Ni, V) si aliajele acestora sunt probabil cancerigene
[203].
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Figura 1.28 Diagramele binare Mo-Ti si Ta-Ti [SGTE Alloy Phase Diagrams]

Cu toate ¢a nu au fost publicate rezuitate certe privind efactul cancerigen al
unor implante realizate din aceste materiale [159] se urmadreste obtinerea unor
materiale metalice care sa elimine aceste suspiciuni:

- oteluri inoxidabile fara nichel;

- aliaje cobalt-crom fara nichel;

- aliaje de titan fara vanadiu si aluminiu;
- aliaje metalice amorfe {59].

Ceramicele biocompatibile

Sunt utilizate mai cu seama pentru repararea sau inlocuirea tesutului
conjunctiv dur al scheletului osos. Succesul lor depinde de realizarea unei legaturi
stabile cu tesutul conjunctiv.

Cercetérile efectuate au ca scop studierea influentei diferentelor de
procesare si de structura asupra proprietatilor fizice, precum si a proprietatilor de
legaturad si raspunsul tesuturilor in aplicatii clinice particulare.

Mecanismul atagarii materialelor ceramice de tesutul viu este influentat de
tipul rdspunsului tesutului la interfata implant - tesut. Nici un material implantat
intr-un tesut viu nu este inert, datorita faptului ca toate materiale obtin un raspuns
de la tesuturile vii. Pot fi diferentiate urmatoarele patru tipuri de raspunsuri ale
tesuturilor:

- materialele ceramice toxice afecteaza tesutul inconjurator;

- materialul ceramic netoxic si inactiv biologic (aproape inert) este inconjurat
de un tesut fibros de diferite grosimi;

- materialul ceramic netoxic si activ biologic (bioactiv) conduce la formarea
unei legaturi de interfata;

- materialul ceramic netoxic care se dizolva (resorbabil), este inlocuit de
tesutul inconjurator.

Ceramicele compacte, neporoase, aproape inerte (Al;0; monocristalind sau
policristalind) se ataseaza de osul in crestere si pe iregularititile suprafetei
dispozitivului si produc cimentarea acestuia in tesut (fixare morfologicd). Buna
functionare a unui implant care foloseste aceste materiale este conditionata de
existenta unor jocuri optime, care sa nu permitd miscarea relativa fatd de tesutul
invecinat.

BUPT
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Alumina de inaltd densitate si inaltd puritate (peste 99,5%) este utilizata la
protezele de sold portante (figura 1.29) si implante dentare [289], datorita
rezistentei excelente la coroziune, biocompatibilitatii bune, rezistentei ridicate la
uzare si rezistentei mecanice ridicate [23], [64], [65], [93].

5. >
a) bile ale unei proteze de sold utilizate din b) bila si cdmasa unei proteze de sold
atlumina pura utilizate din zirconia
Figura 1.29 Componenta a protezei de sold din ceramica

La implantele inerte poroase (Al,0s; policristalind, metalele acoperite cu un
strat poros de hidroxiapatitd ~ HA), cresterea osului conduce la atasarea mecanicd a
osului de materialul implantului (fixare biologica) (figura 1.30). Interfata este
formatd de catre tesutul viu care creste in pori.

)

,; e}r

a) lumind normala

b) lumina polarizata
Figura 1.30 Aspectul stratului de hidroxiapatita pe un implant comercial de Ti CP, MO 500x

Ceramicele poroase sunt produse prin addaugarea unei faze secundare, care
se descompune inaintea compactdrii, producand sufluri si pori [142] sau prin
iransformarea organismelor poroase naturale, cum sunt coralul sau osul natural, in
hidroxiapatita poroasa [122]. Cercetarile au evidentiat si alte cdi de producere, de
exemply, tehnici de ardere [47] si descompunerea peroxidului de hidrogen [43],
11041, care nu sunt incd utilizate comercial.

Produsele poroase disponibile comercial provin  din doud surse:
hidroxiapatita convertitd din coral sau os animal [112]. In figura 1.31 se prezintd un
impiant comercial pur acoperit cu un strat de HA.

Pentru ca tesutul s8 ramanad viu si sdndtos este necesar ca porii sa fie mai
mari de 50 - 100 um asigurand o arie mare a interfetei, care s permita alimentarea
cu sange pentru cresterea tesutului conjunctiv.
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Un alt factor impotrtant il constituie gradul de interconectivitate al porilor
implanului cu canalele tesutului osos [46], [76].

Figura 1.31 Componenta a unei proteze totale penfrh artlcuiégia de sold din Ti cu strat de
hidroxiapatita

Ceramicele resorbabile compacte, neporoase sau poroase (sulfat de calciu,
trifosfat de calciu) sunt folosite pentru a fi inlocuite in timp de catre os prin
degradarea treptatd. Aceste materiale ar putea reprezenta solutia de biomaterial
optim care permite repararea si inlocuirea tesuturilor naturale pe parcursul vietii. Un
biomaterial resorbabil trebuie sa indeplineasca urmatoarele cunditii:

- sa permitd mentinerea rezistentei si stabilitatii la interfata in timpul
perioadei de degradare si inlocuirea cu tesut gazda natural;

- sa aibd o viteza de resorptie corelatda cu viteza de reparare a tesuturilor
organismului (unele materiale se dizolva prea rapid, iar altele prea incet);

- sa contind initial, dar si dupa descompunere, numai substante acceptate
metabolic.

Materialele ceramice poroase din clasa fosfatului de calciu (in particular
trifosfatul de calciu) sunt folosite cu succes ca materiale resorbabile in conditiile
unor tncarcdri mecanice relativ reduse.

Ceramicele cu suprafata activd compacte, neporoase (sticle bioactive, ceramici
sticloase bioactive, hidroxiapatitd) provoaca un raspuns biologic specific la interfata
materialului, care favorizeazd atasarea implantului de tesutul gazda prin formarea
unei legaturi intre tesuturi si material. Dependenta de timp a legaturii, rezistenta
acesteia, mecanismul de legare si grosimea zonei de legaturd difera in functie de
material. Legdtura cu osul a fost demonstrata pentru o gama de sticle bioactive ce
contin Si0O,, Na,0, Ca0 si P,Os in proportii bine determinate [56].

Sunt cunoscute asemenea materiale din categoria sticlelor bioactive, care se
pot lega de tesuturile moi la fel ca de os [184].

Modificarile relativ mici ale compozitiei unui biomaterial ceramic pot schimba
mult comportarea, chiar daca acesta este bioinert, resorbabil sau bioactiv.

Polimerii biocompatibili

Pentru realizarea implantelor osoase sunt utilizate mai multe tipuri de
polimeri obtinuti fie din surse naturale (biopolimeri), fie prin procese organice
artificiale (polimeri artificiali).

Polimerii naturali, utilizati ca biomateriale, includ materiale pe baza de
plante (celuloza, cauciucul natural) sau materiale de origine animala (colagen,
heparin). La fabricarea dispozitivelor medicale sunt utilizati si polimeri biomimetici
sintetizati in cantitdti experimentale prin ingineria geneticd a secventelor de peptide
din elastan, colagen si proteine sau din dragalina panzei de paianjen [60], [163].
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Biopolimerii au o serie de dezavantaje intrinseci: riscul sporit de aparitie a reactiei
de respingere, descompunerea la temperatura ambiantd, varietatea mare a
structurii si compozitiei in functie de organismul sau chiar de tesutul din care
provine.

Polimerii artificiali, utilizati in numeroase aplicatii, sunt disponibili in acest
moment pe piata intr-o mare diversitate de marci. Unii sunt instabili hidrolitic si se
degradeaza in organism, in timp ce altii raman neschimbati pe durata vietii
pacientului.

Cei mai multi polimeri sintetici utilizati initial in medicind au fost dezvoltat;i
din polimeri comerciali conceputi initial pentru aplicatii nemedicale, care contin si o
serie de aditivi (coloranti, stabilizatori, antioxidanti, agenti antistatici). Uneie din
aceste substante chimice nu sunt dorite in aplicatiile medicale si trebuie inlaturate
inaintea utilizarii prin procese complexe de purificare. Sarcina inginerilor biomedicali
este aceea de a selecta un polimer cu proprietati ce se potrivesc cu cele cerute de o
aplicatie particulara {105].

In ultimii ani au fost produse o serie de materiale polimerice adaptate unor
anumite utilizari medicale, inclusiv in domeniul implantelor osoase (componente ale
articulatillor, cimenturi polimerice pentru fixarea implantelor). In figura 1.32 se
prezinta implante de polietilend de inalta densitate moleculara.

a) componena a unei proteze totale pentru

b) componena a unei proteze totale pentru
articulatia de genunchi articulatia de sold
Figura 1.32 Exemple de implante realizate din polietilena

Cercetdrile actuale in domeniul biopolimerilor sunt orientate in urmatoarele
directii:
- Obtinerea de biopolimeri inteligenti (polimeri ce raspund prin modificarea
proprietatilor, ca urmare a unor modificari mici in conditii fizice sau chimice).
Polimerii inteligenti pot fi amestecati fizic sau conjugati chimic cu
biomolecule pentru a produce o familie mare si diversa de sisteme hibride
polimer - biomoleculd, ce pot raspunde la stimulii biologici in aceasi manierd
ca gi la cei fizici si chimici. Combinand un polimer inteligent si o biomolecula
se produce un nou sistem biohibrid inteligent, ce poate combina sinergic
proprietatile individuale ale celor doi componenti, pentru a produce
proprietdti noi si neobisnuite. Se poate spune c& biohibrizii sunt dublu
inteligenti. Exista deja un numar de aplicatii reusite in medicind si
biotehnologie cu sisteme inteligente polimer - biomolecule, care reprezinta o
extensie importantd a biomaterialelor polimerice dincolo de utilizarile bine
cunoscute ca implante si dispozitive medicale.
- Realizarea de suporturi pentru cresterea tesutului (matrice extracelulara
artificiala pentru asigurarea spatiului de crestere a celulelor in scopul
reorganizarii tesutului functional) [67]. Intrucit protezele implantabile
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realizate de om nu functioneaza la fel de bine ca tesutul originar sau nu
mentin functionalitatea tesutului natural pe perioade lungi de timp, se
utilizeazd polimeri degradabili pentru a dezvolta tratamente ce vor permite
organismului sad se vindece singur, fara nevoia implantarii permenente de
dispozitive protetice artificiale [78]. Esafoadele destinate reconstruirii
oaselor trebuie sa mentind rezistenta mecanica pentru a sprijini structura
osului pana la formarea noului os.

- Realizarea unor dispozitive multifunctionale, care permit combinarea mai
multor functii in acelasi dispozitiv si necesitd proiectarea de materiale
speciale cu proprietati predeterminate. De exemplu, disponibilitatea tijelor
lungi osoase si a suruburilor facute din acid polilactic de rezistenta
superioara deschide posibilitatea combinarii functiei de suport mecanic al
dispozitivului cu o functie de livrare a medicamentului intr-un loc specific,
spre exemplu, o tija ososd ce sprijina osul fracturat poate sa stimuleze
simultan cresterea tesutului osos la locul fracturii prin eliberarea lenta de
factori de crestere a celulelor osoase.

Biocompozitele

Analizate la nivel molecular si microstructural, tesuturile osoase pot fi
considerate compozite cu un numar de nivele ierarhice. Proprietdtile acestor tesuturi
sunt anizotropice, iar unica posibilitate de a le inlocui cu produse artificiale identice
este aceea de a utiliza materiale compozite.

Compozitele biomedicale reprezinta una dintre primele clase de materiale
generale dezvoltate exclusiv in scopul realizarii implantelor, dar costurile de
dezvoltare ridicate si cantitdtile reduse disponibile pe piata, au facut ca, la
momentul actual, sa se utilizeze doar cateva biocompozite proiectate special pentru
utilizarea biomedicalda. Materialele compozite oferd avantaje unice in proiectare si
fabricare, putand fi utilizate pentru a construi discuri intervertebrale prin duplicarea
structurii naturale [2] sau pldcute de fixare si tije subtiri cu rigiditate controlatd
[174].

Similar tuturor biomaterialelor, biocompatibilitatea compozitelor este cea
mai importantd caracteristici. Intrucat sunt compuse din doud sau mai multe
materiale, compozitele prezintd un risc mai mare de aparitie a unor reactii adverse
din partea organismului.

Avarierea unui implant din material compozit poate expune componentul
durificator (fibrele sau particulele) la contactul cu mediul biologic inconjurator. Cele
mai multe cazuri de avariere a compozitelor sunt precedate de avarierea interfetei
dintre materialul de durificare si matrice, datorita imbatranirii termice sau a depasirii
tensiunii la interfata.

Transparenta la radiatii Roentgen este consideratda un potential avantaj al
implantelor din materiale compozite (dispozitivele interne sau externe de fixare a
fracturilor, care nu ecraneaza locul fracturii osului la radiografierea cu raze X).

Compozite polimerice cele mai utilizate sunt cele ranforsate cu fibre de
carbon, care se caracterizeaza prin flexibilitatea proiectarii, rezistenta mecanica
ridicatd si greutatea specificd micd. Aceste compozite sunt materiale ideale pentru
utilizare ortopedica, permitdnd redobandirea mersului sau chiar performantele
atletice la pacientii cu defecte de acestd naturd [33]. Utilizarea acestor compozite
presupune insd parcurgerea multor etape de verificdri si testdri, intucdt o parte
dintre primele dispozitive de acest tip au avut efecte negative, care au impus
retragera lor de pe piatda (UHMWPE ranforsata cu fibre de carbon scurte pentru
aplicatii ortopedice {77].
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In figurile 1.33 si 1.34 se prezintd cateva exemple de compozite sub forma
de tesaturi din fibre de carbon si fibre de aramida.

_—

a) tesatura de fibre rn de grosime b) tesadtura de fibre de carbon de grosime
0,14 mm 0,23 mm
Figura 1.33 Tesaturi de fibre de carbon de diferite grosimi

i % N
a) fibre de Kevlar (570_/0) tesute cu fibre de b) fibre de Kevlar (40%) tesute cu fibre de
carbon (43%) de grosime 0,25 mm carbon (60%) de grosime 0,28 mm

Figura 1.34 Tesaturi de fibre de aramida cu fibe de carbon in proportii diferite

Dintre compozitele care utilizeaza fibre polimerice, au fost cercetate si
utilizate compozite cu fibre de tetraftalat de polietilend, pentru utilizarea in
ortopedie (discuri intervetebrale) [78]. Se mai folosesc compozite cu fire din acid
polilactic si poliglicolic si copolimerii acestora, folosite pentru esafoade pentru
regenerarea tesuturilor [87]. Aceste fibre asociate cu o matrice biodegradabild se
utilizeaza pentru tije si placi intramedulare biodegradabile [92], [175] si suporturi
biodegradabile pentru regenerarea osului [74], [173].

Utilizarea materialelor compozite prezintd interes si pentru realizarea
implantelor de sold, datoritd posibilitdtii de realizare a unor tije femurale a caror
rigiditate sa fie apropiatéa de cea a osului [22], spre deosebire de tijele metalice
care, datoritd modulului de elasticitate (110 GPa la aliajele de titan, 210 GPa la
otelul inoxidabil austenitic) mult mai mare decat cel al osului (17 - 24 GPa), preiau
complet sarcinile din zona invecinata din os si provoaca astfel o resorbtie a osului
prin fenomenul de remodelare. Aceste materiale au in plus, fata de materialele
metalice, avantajul unei coroziuni mai reduse si cel al absentei emisiei de ioni
metalici toxici.
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Concluzii

1.

Indiferent de formele de livrare, materialele pentru implante sunt testate
chimic si structural pentru a se asigura compozitia chimicd si microstructura
in conformitate cu standardele industriale de materiale pentru implante
chirurgicale.

Obiectivul stiintei biomaterialelor este acela de a stabili relatia structura -
proprietati in beneficiul activitdtii de proiectare a implantelor, precum si
imbunatatirea proprietatilor mecanice si a altor proprietdti, in primul rénd, a
celor de suprafatd, in scopul sporirii performantelor biologice ale implantului
(texturarea suprafetei implantului pentru optimizarea reactiilor moleculare si
celulare).

Proprietdtile intrinseci ale materialelor destinate implantelor (modulul de
elasticitate, limita de curgere sau rezistenta la oboseald, biocompatibilitatea)
nu sunt singurii determinanti ai performantei si succesului implantelor.

Proiectarea neadecvata a implantului, selectia nepotrivitd a materialului,
erorile chirurgicale sau utilizarea necorespunzdtoare a materialului pot
conduce la esecul unui implant [40].
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2. STANDARDIZAREA IN DOMENIUL
IMPLANTELOR OSOASE

2.1 Reglementari legislative privind dispozitivele medicale

Directivele europene privind dispozitivele medicale reprezintd reglementari
elaborate de Comunitatea Europeand, cu putere de lege in tarile membre, care
contin cerintele esentiale privind calitatea si securitatea impuse dispozitivelor
medicale, in vederea eliminarii barierelor tehnice din calea comertului.

Aspectele legate de utilizarea propriu-zisd si descrierea implantelor gi
dispozitivelor medicale sunt reglementate in Romania de legi si hotarari de guvern,
dintre care, cele mai importante sunt Legea 176/18.10.2000 privind dispozitivele
medicale si HG 911/ 11.08.2005 privind stabilirea conditiilor de introducere pe piatad
si de punere in functiune a dispozitivelor medicale, care impun o strdnsa colaborare
intre echipele de chirurgi si producatorii implantelor si dispozitivelor medicale.

Legea 176/ 18 octombrie 2000 privind dispozitivele medicale a fost
construita in Romania in confomitate cu Directiva europeani 93/43/EEC din 14
iunie 1993 si modificatd prin Legea 434/ 25 octombrie 2004 pentru
modificarea Legii nr. 176/2000 privind dispozitivele medicale.

Definitii si clasificari

Prin dispozitiv medical se defineste, conform legii 176/ 2000, orice
instrument, aparat, mecanism, material sau alt articol utilizat singur sau fin
combinatie, inclusiv softwar-ul necesar pentru aplicarea lui corectd, destinat de
producator sa fie folosit pentru om si care isi indeplineste actiunea principald
prevazuta in sau pe corpul uman prin mijloace farmacologice, imunologice sau
metabolice, in scop de:

- diagnostic, prevenire, monitorizare, tratament sau alinare a durerii;

- diagnostic, supraveghere, tratament sau compensare a unei leziuni ori a
unui handicap;

- investigatie, inlocuire ori modificare a anatomiei sau a unui proces fiziologic;

- control al conceptiei;

Conform acestei iegi, dispozitivele medicale pot fi:

a) dispozitiv medical activ - orice dispozitiv medical a carui functionare se
bazeazd pe o altd sursd de putere sau de energie decadt aceea generatd de
organismul uman sau de gravitatie;

b) dispozitiv medical implantabil activ - orice dispozitiv medical activ care
este destinat sa fie introdus si sa ramana implantat in corpul uman sau intr-
un orificiu al acestuia, partial ori total, prin interventie medicalda sau
chirurgicald;

c) accesoriu - un articol care, desi nu este un dispozitiv medical, este
prevazut in mod special de catre producdtor pentru a fi utilizat impreund cu
un dispozitiv, in concordanta cu scopul utilizarii;

d) dispozitiv medical pentru diagnostic in vitro - orice dispozitiv care este
un reactiv, produs de reactie, calibrator, material de control, chit,

BUPT



2.1 - Reglementari legislative privind dispozitivele medicale 39

e)

f)

9)
h)

instrument, aparat, echipament sau sistem, utilizat singur sau in
combinatie, destinat de producadtor pentru a fi utilizat in vitro pentru
examinarea de probe, incluzand sange si grefe de tesut, prelevate din corpul
uman sau, in principal, numai in scopul obtinerii unor informatii:
- privind starea fiziologicd sau patologicd ori referitoare la o
anomalie congenital3;
- pentru a determina protectia si compatibilitatea cu un potential
recipient;
- pentru monitorizarea masurilor terapeutice; recipientele pentru
probe sunt considerate dispozitive medicale pentru diagnostic in
vitro; recipientele pentru probe sunt acele dispozitive, tip vacuum
sau nu, destinate de catre producdtor special pentru pastrarea
initiala si pentru conservarea probelor obtinute din organismul
uman, in scopul unei examinari pentru diagnostic in vitro,
dispozitiv individual la comanda - orice dispozitiv confectionat conform
prescriptiei unui practician medical calificat care elaboreaza sub
responsabilitatea sa caracteristicile constructive ale dispozitivului destinat
pentru un pacient anume; prescriptia poate fi, de asemenea, emisa de
oricare aita persoana autorizata in virtutea calificarii sale profesionale;
dispozitivele medicale de serie mare care trebuie sd fie adaptate pentru a
intruni cerintele specifice prescriptiei unui practician medical calificat sau
altei persoane autorizate nu sunt considerate dispozitive individuale la
comanda;
dispozitiv destinat investigatiei clinice - orice dispozitiv prevazut sa fie
utilizat de practicianul medical calificat, atunci cdnd conduce investigatia
clinicd intr-un mediu clinic adecvat; in scopul realizarii investigatiei clinice
persoana care, in virtutea calificarii sale profesionale, este autorizatd sa
efectueze astfel de investigatii, va fi acceptatd ca echivalent cu practicianul
medical calificat;
dispozitiv pentru autotestare - orice dispozitiv destinat de producdtor
pentru a fi utilizat la domiciliu;
dispozitiv pentru evaluarea performantei - orice dispozitiv proiectat de
producdtor pentru a fi subiectul unuia sau mai multor studii de evaluare a
performantei in laboratoarele de analize medicale sau in alte spatii
adecvate, in afara sediilor proprii.
Clasificarea dispozitivelor medicale se face dupa anumite reguli, mentionate

in Anexa XI a legii 176/2000. Una dintre acestea este durata de utilizare in
organismul uman:

tranzitorie - normal proiectat pentru folosire continud, mai putin de 60 de
minute;

termen scurt — normal proiectat pentru folosire continud, dar nu mai mult
de 30 de zile;

termen lung - normal proiectat pentru folosire continua, mai mult de 30 de
zile.

O alta regula de clasificare se bazeaza pe caracterul invaziv al dispozitivului.

Astfel, un dispozitiv invaziv este dispozitivul care se introduce in intregime

sau Tn parte in interiorul corpului fie prin orificiile corpului, fie prin suprafata corpului
(Anexa XI din legea 176/2000). Dispozitivul destinat sa fie total introdus in corpul
uman prin interventie chirurgicald, si care ramane fixat dupd procedurd pentru cel
putin 30 de zile este considerat dispozitiv implantabil.
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Conform acestei clasificari, dispozitivele folosite ca implante osoase sunt
invazive.
Dispozitivele medicale sunt impartite in clasele I, IIA, IIB si III, in functie de
riscurile prevazute in utilizare, conform capitolului III din legea 176/2000.
Implantele pentru sistemul osos, conform acestei legi, pot fi cuprinse:
- in clasa IIA, dac3d sunt destinate folosirii pe termen scurt;
- in clasa IIB (dispozitivele implantabile si cele chirurgicale invazive pe
termen lung);
- in clasa 1II, dacd au efect biologic sau sunt destinate a fi absorbite in
intregime ori in cea mai mare parte.

2.1.1 Reglementdri privind cerintele standardelor in domeniul
dispozitivelor medicale

in conformitate cu Anexa 1 din legea 176/2000 cerintele esentiale impuse
dispozitivelor medicale se refera la urmatoarele aspecte:

1. Dispozitivele trebuie sa fie proiectate si realizate astfel incat, in conditiile de

folosire in scopul prevazut, s3 nu compromitd sandtatea sau siguranta

pacientilor, siguranta si sandtatea celor care le utilizeaza sau a altor persoane.

Riscul asociat folosirii dispozitivelor trebuie sa@ ramand in limite acceptabile in

raport cu beneficiul pacientului si cu un nivel ridicat de siguranta si de protectie

a sanatatii.

2. Solutile adoptate de catre fabricant pentru proiectarea si constructia

dispozitivelor trebuie sa fie conforme cu principiile de sigurantd, sa tina seama

de conditiile general recunoscute in domeniu. Pentru selectarea celor mai
potrivite solutii producatorul trebuie sa aplice urmatoarele principii:
- sa elimine sau sa reduca riscurile cat mai mult posibil prin proiectare si
constructie sigura;
- saia masuri de protectie adecvate acolo unde este cazul, inclusiv alarme,
daca este necesar, in legaturd cu riscurile care nu pot fi eliminate;
- sa informeze utilizatorii despre riscurile rémase, datorate insuficientelor
masuri de protectie adoptate.

3. Dispozitivele trebuie sa realizeze scopul propus intentionat de fabricant si sa

fie proiectate, construite si ambalate astfel incat sa fie potrivite pentru una sau

mai muite functiuni, dupd cum specifica producatorul.

4. Caracteristicile si performantele specifice nu trebuie sa se deprecieze astfel

incat sa compromita in conditii clinice siguranta pacientilor si, dupa caz, a altor

persoane pe intreaga durata de functionare indicatd de producétor, atunci cand
dispozitivul este supus utilizarii intensive Tn timpul conditilor normale de
folosire.

5. Dispozitivele trebuie sa fie proiectate, fabricate si ambalate astfel incat

caracteristicile si performantele lor in timpul folosirii sa nu fie afectate ca urmare

a transportului si depozitarii conforme cu instructiunile prevazute de producator.

6. Orice efect secundar nedorit trebuie sa constituie un risc acceptabil in raport

cu beneficiul pacientului.

Cerintele cu privire la proiectarea si constructia dispozitivelor implantabile se
referd la:

a) Proprietatile chimice, fizice si biologice (toxicitatea si inflamabilitatea
materialelor folosite, compatibilitatea dintre materialele folosite si tesuturile
biologice, minimizarea riscului de contaminare a persoanelor implicate in
transportul si in depozitarea acestora, reducerea riscului datorat
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substantelor care se scurg din dispozitiv si a ceflor care patrund in
dispozitiv);

b) Infectia si contaminarea microbiand (eliminarea sau reducerea la minimum a
riscului de infectie, controlulul si supravegherea veterinara a tesuturilor de
origine animald, sterilizarea printr-o metodd validata si mentinerea
sterilitdtii, ambalarea si etichetarea corespunzatoare);

c) Protectia Tmpotriva iradierii (controlul emisiilor de catre utilizator,
avertismentele privind existenta emisiilor, monitorizarea si controlul dozei,
tipul si energia fasciculului de raze, s.a.);

d) Cerinte specifice pentru dispozitive medicale conectate la o sursa de energie
sau echipate cu o sursa de energie (echiparea cu mijloace de determinare a
starii de alimentare a sursei, cu sistem de alarma pentru a semnaliza orice
cddere a sursei, reducerea riscurilor de formare a campurilor
electromagnetice si a socului electric accidental, reducerea vibratiilor,
zgomotului si emisiilor de caldura).

Standardele armonizate adoptate ca SR EN sub incidenta directivei:
93/42/EC Medical Devices, in conformitate cu O] C 216 din 2006-09-07, sunt
cuprinse in Anexa 1.

Directiva 98/79/EC din 27 octombrie 1998 privind dispozitivele
medicale de diagnostic in vitro se aplica acestor dispozitive si accesoriilor
acestora. In scopul acestei directive, conform articolului 1 punctul 2, se aplica
urmatoarele definitii:

a) dispozitivul medical de diagnostic in vitro reprezinta orice dispozitiv medical
care este un reactiv, produs reactiv, aparat de etalonare, material de
control, trusa de scule, instrument, aparat, echipament sau sistem, fie
utilizate singure sau in combinatii, fabricate de catre producator a fi utilizate
pentru examinarea probelor in vitro, incluzadnd sangele, tesuturile donate
provenite din organismu! uman, exclusiv pentru scopul de a furniza
informatii:

- privind o stare fiziologica sau patologica sau

- privind o anormalitate congenitala sau

- de a determina siguranta si compatibilitatea cu recipienti potentiali
sau

- de a monitoriza masuri terapeutice.

Recipientii pentru probe sunt considerati a fi dispozitive medicale de
diagnostic /in vitro. Recipientii pentru probe sunt acele dispozitive fie de tipul cu vid
sau nu, fabricate de cdtre producatori cu scopul pastrarii si a sigurantei primare a
probelor provenite din corpul uman in scopul examinarii pentru diagnosticarea in
vitro.

Produsele pentru utilizarea in laboratoare nu sunt dispozitive medicale
pentru diagnostic in vitro, in afara de cazul in care aceste produse au descris printre
caracteristici, specificate intentionat de catre producdtor a fi utilizate pentru
examinarea de diagnosticare in vitro.

b) acesoriu inseamnd un articol care, in timp ce nu este un dispozitiv medical
pentru diagnostic in vitro are scopul intentionat de producator de a fi utilizat
impreunad cu un dispozitiv pentru a-l face capabil de a fi utilizat in acord cu
scopul intentionat.

Pentru scopul acestei definitii, dispozitivele pentru probe invazive sau cele
care sunt direct aplicate organismului uman pentru a obtine o proba in sensul
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Directivei 93/42/EEC (Legea 176/2000) nu este considerat a fi accesoriu pentru un
dispozitiv medical de diagnostic in vitro.

c)
d)

dispozitiv pentru autotestare reprezintd orice dispozitiv intentionat de cdtre
producator a fi capabil de a fi utilizat de persoane acasa.

dispozitive pentru evaluarea performantei reprezintd orice dispozitiv
intentionat de catre producator de a fi obiectul uneia sau mai multor studii
de evaluare a performntei in laboratoarele de analize medicale sau in alte
medii corespunzatoare in afara premiselor proprii.

Conform articoluiui 1 punctul 3 al acestei directive, materialele de calibrare

si control se referd la orice substantd, material sau articol intentionat de catre
producator fie de a stabili relatii de masurare, fie de a verifica caracteristicile de
performantd ale unui dispozitiv in conjunctie cu utilizarea propusa a dispozitivului
respectiv.

Conform articoiului 3, Cerinte esentiale al Directivei 98/79/EC din 1998,

dispozitivele trebuie sa respecte cerintele esentiale din Anexa 1 a acestei directive si

anume:
1.

Pentru

Dispozitivele trebuie sd fie proiectate si produse astfel incat, cand sunt
utilizate in conditiile si scopul intentionat, sa nu compromitd direct sau
indirect conditia clinicd sau siguranta pacientilor, siguranta sau sdnatatea
utilizatorilor sau unde este aplicabil, altor persoane sau sigurantei
proprietatii. Trebuie acceptat orice risc ce poate fi asociat cu utilizarea lor,
cand se compara cu beneficiile pacientului si este compatibil cu un nivel
ridicat de protectie a sanatatii si sigurantei.

Solutiile adoptate de producator pentru proiectarea si realizarea
dispozitivelor trebuie sa respecte principiile de sigurantd tindnd cont de
recunoasterea generala a stadiului tehnicii.

selectarea solutiilor celor mai potrivite, producatorul trebuie sa aplice

urmatoarele principii in ordinea urmatoare:

- eliminarea sau reducerea riscurilor cat de mult este posibil
(proiectarea si realizarea de siguranta inerenta);
- se ijau masuri de protectie adecvate corespunzdtoare legate de
riscuri ce nu pot fi eliminate;
- informarea utilizatorilor de riscurile ramase datorate oricarei
insuficiente a masurilor de protectie adoptate.
Dispozitivele trebuie sa fie proiectate si fabricate astfel incat sd fie potrivite
scopurilor specificate de catre producator, tinand seama de recunoasterea
generalda a stadiului tehnicii. Ele trebuie sa atinga performantele, in
particular, cele specifice, in termeni de sensibilitate analiticd, sensibilitate la
diagnosticare, specificitate analitica, specificitate de diagnosticare,
acuratete, repetabilitate, reproductibilitate, incluzand controlul interferentei
relevante cunoscute si limitele detectarii, enuntate de producator.
Caracteristicile si performantele descrise in paragrafele 1 si 3 nu trebuie sa
fie afectate advers intr-un asemenea grad incdt s3ndtatea sau siguranta
pacientului sau utilizatorului si unde este aplicabil altei persoane sa fie
compromise pe parcursul vietii dispozitivului, cum este indicat de
producator, cand dispozitivul este supus tensiunilor ce pot avea loc in timpul
utilizarii in conditii normale. Cand nu este specificatda durata de viaté se
aplica la fel, pentru durata de viatd rezonabild asteptata a dispozitivului de
acel tip, avdnd in vedere scopul intentionat si utilizarea anticipata a
dispozitivului.
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5. Dispozitivele trebuie s& fie proiectate, fabricate si impachetate astfel incat
caracteristicile acestora si performantele in timpul utilizarii propuse sa nu fie
afectate advers in conditii de depozitare si transport (temperatura,
umiditate, etc.) tinand seama de instructiunile si informatiile furnizate de
producator.

Standardele armonizate adoptate ca SR EN sub incidenta directivei
98/79/EC In Vitro Diagnostic Medical Devices, in conformitate cu O) C 216 din 2006-
09-07 sunt cuprinse in Anexa 2.

Directiva 90/385/EEC privind abordarea legilor Statelor Membre
referitoare la dispozitivele medicale implantabile active se aplicd acestor
tipuri de dispozitive. Conform articolului 1 punctul 2, pentru scopul acestei directive
se aplica urmatoarele definitii:

- Dispozitiv medical activ reprezinta orice dispozitiv medical care
functioneaza cu ajutorul unei surse de enegie electricd sau orice
sursd de putere alta decat generatd direct de organismul uman sau
gravitatie.

- Dispozitiv medical implantabil activ reprezintd orice dispozitiv
medical activ care este destinat a fi total sau partial introdus,
chirurgical sau medical, in corpul uman sau prin interventie medicala
intr-un orificiu natural si care este destinat a rdmane dupa
procedura.

- Dispozitiv de constructie speciald reprezintd orice dispozitiv medical
implantabil activ facut special in acord cu prescriptiile scrise de un
medic specialist care da, sub responsabilitatea lui, caracteristici
specifice de proiectare si este destinat a fi utilizat numai pentru un
pacient numit individual.

- Dispozitiv destinat pentru investigatii clinice reprezintd orice
dispozitiv medical implantabil activ destinat pentru utilizarea unui
doctor specialist cand conduce investigatii intr-un mediu clinic uman
adecvat.

Standardele armonizate adoptate ca SR EN sub incidenta directivei:
90/385/EEC Active implantable Medical Devices, in conformitate cu 0] C 216 din
2006-09-07, sunt cuprinse in Anexa 3.

Dintre standardele privind implantele chirurgicale neactive adoptate si
armonizate in Romania se amintesc:
SR EN 14630: 1997 Implanturi chirurgicale neactive. Cerinte generale
SR EN 14602: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Implanturi pentru
osteosintezd. Cerinte particulare
SR EN 12010: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiilor.
Cerinte particulare
SR EN 12563: 2000 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiei. Cerinte
specifice pentru protezele articulatiei de sold
SR EN 12564: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiei. Cerinte
specifice pentru protezele articulatiei de genunchi
SR ISO 7206-1: 1999 Implanturi chirurgicale. Proteze partiale si totale ale
articulatiei de sold. Partea 1: Clasificarea si desemnarea dimensiunilor
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SR ISO 9583: 1995 Implanturi chirurgicale. Incercéri nedistructive. Verificare cu
lichide penetrante aplicata implanturilor chirurgicale metalice

SR EN 12011: 2000 Instrumentar utilizat in asociere cu implanturi chirurgicale
neactive. Cerinte generale

2.2 Standardizarea in domeniul calitatii implantelor osoase
2.2.1 Strategii globale privind certificarea calitatii

Certificarea calitdtii reprezintd tehnologia de confirmare a increderii
beneficiarului in produs si in producator. Ea este o conceptie manageriald modern3,
care asigura un plus de credibilitate fatd de anumite produse si constituie un
adevarat pasaport pentru patrunderea pe anumite piete.

Toate statele dezvoltate dispun de sisteme nationale de certificare la care
apeleazd producdtorii pentru a deveni mai credibili cu produsele lor in fata
cumparatorilor. De exemplu, Institutia Britanicd pentru Standarde (BSI), Oficiul
pentru Supraveghere Tehnica (TUV) In Germania, Asociatia Franceza a Normalizarii
(ANFOR), Consiliul Canadian pentru Standarde, Administratia de Stat pentru
Controlul Marfurilor (China), etc.

Pe piata Uniunii Europene nu pot fi comercializate produse care nu au
marcat pe produs sau pe ambalaj CE, daca pentru familia respectivd de produse
exista directive in acest sens. Trebuie insa mentionat ca, oricat de bun si de modern
ar fi sistemul national de certificare, el nu va putea duce la o eficienta scontata daca
reprezinta firme care au produse sau servicii de slab3 calitate. O abordare cu
profesionalism a construirii si implementarii unui sistem de certificare a calitatii dupa
SR EN ISO 9000: 2006 Sisteme de management al calitatii. Principii fundamentale si
vocabular, poate constitui o cale de mentinere pe piaté intr-un climat concurential
puternic.

Avantajele producatorilor prin certificarea calitatii sunt:

- promovarea exporturitor si a accesului pe pietele interne;
- depasirea concurentei;

- conditii mai avantajoase la desfacere;

- cresterea increderii in produsele obtinute.

Certificarea calitatii nu este obligatorie. Dar tindnd seama de avantajele pe
care le prezinta, unitatile de productie trebuie sd se preocupe pentru implementarea
acestui sistem cat mai repede si cat mai eficient.

Certificarea calitatii se face voluntar, la cererea producatorului, sau
obligatoriu pentru unele produse care trebuie sa asigure securitatea si protectia
consumatorului i a mediului. Certificarea se face de organisme proprii (de exemplu
Comisia Nationald de Standarde, Metrologie si Calitate) sau se poate apela la
organisme internationale contra unei sume destul de mari.

In Romania, sistemul national de certificare a calitatii s-a constituit in baza
OG 38/30.01.1998 privind acreditarea si infrastructura pentru evaluarea
conformitatii si s-a imbunatatit prin HG 168/5.05.1997 privind regimul produselor si
serviciilor care pot pune in pericol viata, sdnétatea, securitatea muncii si protectia
mediului inconjurator.

Conform acestor hotaréari, produsele, indiferent de provenientd, trebuie sa
fie insotite la desfacere de certificate de conformitate. Certificatul de conformitate

BUPT



2.2 - Standardizarea in domeniul calitatii implantelor osoase 45

este un act prin care o tertd parte confirmd cd un produs sau un serviciu este
conform cu un standard sau cu un alt document normativ.

Certificarea calitatii produselor si serviciilor, precum si acordarea mdarcilor de
certificare a conformitétii se efectueazd de cdtre un organism neutru, acreditat,
compus din reprezentanti ai tuturor factorilor interesati in certificare (reprezentanti
ai ministerelor, producatorilor, laboratoarelor acreditate, organizatiilor de
consumatori).

Marca de certificare a conformitdtii este o marca inregistratd aplicatd
conform unui sistem de certificare si ofera consumatorului increderea ca produsul
este in conformitate cu un anumit standard sau cu un alt document normativ.

Certificatul de conformitate si marca de certificare a conformitatii se
inregistreaza la Institutul Roman de Standardizare (IRS) si la Oficiul de Stat pentru
Inventii si Marci (OSIM). Aceste documente permit accesul produselor romanesti pe
pietele internationale in care este obligatorie certificarea calitatii.

Produsele din import trebuie certificate de organisme de certificare
acreditate si recunoscute de Romania prin acorduri incheiate in cadrul sistemului
national de certificare a calitatii.

in lipsa unor organisme de certificare acreditate, se admite certificarea prin
declaratia de conformitate data de furnizor pe propria raspundere, in conditiile
prevazute de SR EN ISO/ CEI 17050-2: 2005 Criterii generale pentru declaratia de
conformitate a furnizorului (Ghid 1ISO/ CEI 22: 1996). Declaratia de conformitate
trebuie insotita de rezultatele obtinute la verificarile efectuate asupra produsului de
citre furnizor. In caz de neconformitate asupra calitatii produselor si asupra
documentelor care inso{esc declaratia de conformitate, beneficiarul sau organele de
control abilitate pot efectua verificari in laboratoare acreditate sau in laboratoare
neutre specializate, notificate de Institutul Romaén de Standardizare.

In tara noastra, sistemul national de certificare a calitdtii este coordonat de
Institutul Roméan de Standardizare (IRS), care faciliteazd incheierea unor acorduri
intre organisme de certificare si laboratoare de incercari din alte tari.

Reglementarile si procedurite de certificare se stabilesc insd si in
concordantd cu standardele romanesti referitoare ia certificarea calitatii.

Cerintele speciale impuse implantelor si altor dispozitive medicale, precum si
mediul concurential de pe piata acestor produse, impun controlul exigent si
perfectionarea continud a calitatii. Aceasta nu se poate atinge decat daca toti factorii
care concureaza la obtinerea produselor se preocupd sa producd numai acele bunuri
care sunt cerute de consumatori gi la calitatea doritd de acestia.

In figura 2.1 se prezinta metode de verificare, incercare si control folosite in
sistemul calitatii din domeniul implantelor si al altor dispozitive medicale.

Dupa ce un produs nou si-a clarificat cerintele primare, continua procesul de
conformitate pentru asigurarea calitatii dispozitivului sau implantelor finale [44].
Modificdrile aduse unui produs existent (schimbarea unui material cu un alt material
bine caracterizat sau un biomaterial nou) pot impune o reautorizare sau revizuirea
autorizarii anterioare. De asemenea, producatorii pot cere un document in care se
sd specifice cd modificdrile nu afecteaza siguranta si eficacitatea dispozitivului sau a
implantului. In general, toate prevederile privind dispozitivele sunt in sarcina
producatorilor pentru a documenta controlul calitdtii biomaterialelor, fard de care
dispozitivele medicale nu pot fi fabricate.
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Figura 2.1 Metode utilizate in procesul controlului calitatii

Prevederi specifice de control al implantelor pot fi {44]:

- Documente ghid sau cerinte specifice dispozitivului;

- Adoptarea standardelor internationale pentru materiale si cerinte de
incercare;

- Cerinte pentru validarea si verificarea performantelor materialului din care
este fabricat dispozitivul,;

- Controlul productiei si al investitiei pentru asigurarea continud a calitatii si
performantei.

Reglementdrile si cerintele referitoare la dispozitivelor medicale se
concentreaza pe interesele pentru siguranta si eficacitatea acestora in conditiile
utilizarii stricte a dispozitivului medical pentru scopul propus. Deteriorarea potentiala
provenitd din utilizarea unui material nesigur trebuie privita in contextul utilizarii
dispozitivului. Prin urmare, se impun mai multe incercari riguroase pentru siguranta
si eficacitatea materialelor folosite la dispozitivele cu expunere indelungatd, cum
sunt cele utilizate la restaurarea sau imbunatatirea unor functii ale organismului.

Producatorii de dispozitive medicale trebuie, de asemenea, sd ia in
considerare cerintele de reglementare cand realizeaza dezvoltarea unui nou produs.
Aceste cerinte pot fi o parte a sarcinii necesitate in orice faza a planului initial de
proiectare. Producdtorii de dispozitive medicale trebuie sa determine cerintele de
conformitate pe baza produselor de pe piatd, a precedentelor istorice si standardelor
aplicabile. Comitetele de armonizare si organizare se straduiesc sd realizeze
siguranta si eficacitatea dispozitivelor medicale la cerintele globale. Documentatia de
conformitate la standardele internationale si cerintele esentiale vor deveni o functie
importanta pentru toti producatorii de dispozitive medicale.

Uniunea Europeana a adoptat in anul 1993, respectiv in 1990, Directiva
asupra dispozitivelor medicale (Medical Devices Directive - MDD) si Directiva asupra
dispozitivelor medicale implantabile active (Active Implantable Medical Devices
Directive - AIMDD). Elaborarea generald a acestor directive a fost construita pe
baza standardelor internationale recunoscute si a cerintelor esentiale (Essential
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Requirements). Cerintele esentiale specifice se referd la proprietatile chimice, fizice
si biologice, care garanteaza caracteristicile si performanta produsului. Demonstratia
de conformitate privind cerintele esentiale este in directd legaturd cu demonstratia
respectarii standardelor europene recunoscute sau a celor la nivel international.

Pentru a demonstra conformitatea biomateriatelor se recurge la standardele
specifice, precum si la o serie de incercari, care constituie cerinte aditionale pentru
sistemul complet al calitatii, devenind norme internationale. U.S. FDA (Administratia
hranei si medicamentelor - Food and Drug Administration) Good Manufacturing
Practices a armonizat standardul cunoscut 1SO 9000: 2005 Quality management
systems - Fundamentals and vocabulary, reglementarea revizuita numindu-se
Reglementarea sistemului calitatii (Quality System Reglementation - QSR) si contine
principii generale ale controtului proiectdrii, revizii si analiza de risc.

Standardul SR EN ISO 13485: 2004 Dispozitive medicale. Sisteme de
management al calitadtii. Cerinte pentru scopuri de reglementare, este un
standard cu ,unitate autonoma” pentru producatorii de dispozitive medicale,
independent de SR EN ISO 9000: 2006 Sistene de management al calitatii. Principii
fundamentale si vocabular. Acest standard (SR EN ISO 13485: 2004) specifica
cerintele pentru un sistem de management al calitatii acolo unde o organizatie are
nevoie sa demonstreze capacitatea sa de a furniza dispozitive medicale si serviciile
aferente care satisfac, in mod constant, cerintele clientului si cerintele de
reglementare aplicabile la dispozitivele medicale si serviciile aferente [217].

Standardele internationale specifice produsului pentru calitatea acestuia si
evaluare au devenit parte integranta a multor programe de reglementare din lume.

2.2.2 Reglementari privind selectia si utilizarea biomaterialelor

Cerintele impuse unui biomaterial utilizat |a realizarea unui produs medical
depind, in mod esential, de durata de utilizare si de clasa de risc a produsului. Toate
reglementdrile referitore la dispozitivele medicale cuprind si referiri ia materialele
utilizate asa incat, reglementarea biomaterialelor depinde, in primul rand, de riscul
asociat cu destinatia utilizarii produsului.

In afara acestor reglementari, exista o serie de standarde cu referire stricta
la materialele destinate implantelor (spre exemplu, seria de standarde SR 1SO 5832
(partile 1-14 din anii 1996-2007), prezentata sub titlul general Implanturi
chirurgicale. Produse metalice).

Aceste standarde cuprind o serie de cerinte pe care trebuie sd le
indeplineasca materialele destinate confectionarii implantelor:

- compozitia chimicd corespunzatoare, stabilitd pe sarjda de topiturd sau
lingouri;

- microstructura dupa recoacere trebuie sa fie conforma din punctul de vedere
al marimii de grdunte, continutului de incluziuni, absentiei sau prezentei
anumitor faze, spre exemplu, otelurile inoxidabile nu trebuie sa contina faza
alfa;

- caracteristicile mecanice determinate pe epruvete prelevate conform
standardelor de incercari mecanice trebuie s se incadreze intre limitele
specificate in aceste standarde;

- incercdrile mecanice executate pentru determinarea conformitatii
materialelor trebuie s3 se incadreze intre valorile specificate de aceste
standarde.

In Statele Unite, standardele de biomateriale destinate implantelor
chirurgicale sunt realizate pe baza aprobdrilor unanime ale organizatiilor
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reprezentate prin Societatea americand pentru comisia de incercari gi materiale F-4
(ASTM F-4) (American Society for Testing and Materials Committee) reprezentand
majoritatea dispozitivelor implantabile.

Reglementarile privind biomaterialele si dispozitivele chirurgicale
implantabile trebuie s3 faca apel la surse nationale si internationale din literatura
privind produsul, sursa principald de informatie fiind standardul specific
biomaterialului [44].

2.2.3 Controlul proiectarii si analiza de risc

Controlul proiectarii si revizuirea proiectelor, cuplate cu analiza de risc,
reprezintd cerinte fundamentale pentru dezvoltarea produse medicale din Clasa II si
Clasa III de risc. Un plan de proiectare este revizuit la inceputul ciclului de
dezvoltare al produsului si apoi, de fiecare data cand este necesar, pe masura
evolutiei programului.

Stadiile caracteristice ale proiectarii initiale sau ale revizuirii proiectului
initial sunt urmatoarele [44]:

- faza de concept (care are ca punct de plecare cerintele impuse si informatiile
tehnice sau experienta anterioarad);

- faza de dezvoltare (care poate cuprinde incercari pe animale si comparatii cu
alte dispozitive similare);

- faza de evaluare clinicd (include investigatii experimentale pe subiecti
umani);

- faza de introducere pe piatd (include perfectionarea tenhnologiei si tranferul
spre productie).

Se poate constata existenta unor diferente privind cerintele de reglementare
in diferite tari, care pot conduce la grade de dificultate diferite pentru realizarea unui
nou produs medical. Cele mai multe tari impun demonstratii prin care sa
dovedeasca faptul cd dispozitivul medical este sigur si eficient pentru scopul propus
si indeplineste cerinte esentiale bine definite pentru sigurantd [45].

Analiza de risc reprezintd o metoda prin care producatorii de dispozitive
medicale comunicd organelor de reglementare modul in care a fost asiguratd
siguranta produsului.

Standardele internationale au recunoscut ghidul ce prevede analiza de risc
(SR EN ISO 14971: 2003) [274], aceasta devenind asfel o procedura standardizata
utilizata la determinarea tipurilor de control si atenuare, necesare pentru asigurarea
sigurantei produsului si a factorului uman pentru cele mai multe dispozitive medicale
noi sau modernizate. Metodele analizei de risc sunt utilizate si pentru transferul
proiectului spre productie, pentru a stabili etapele cele mai critice ale procesului de
asigurarea calitatji.

In Europa, odata cu demonstrarea explicitd a conformitatii unui dispozitiv
medical cu cerintele esentiale ale MDD sau AIMDD, companiile pot inregistra un
certificat de conformitate sau sa raspundad unui organism notificat, care conduce o
examinare, pentru a asigura conformitatea.

Metoda de evaluare a conformitatii este descrisd in directive si este
determinata de clasificarea dispozitivelor si a regulilor aplicabile, tindnd seama si de
stratagema pe baza de risc.

Pentru orice dispozitiv medical realizat intr-o tara din Uniunea Europeana si
in alte tdri, care au adoptat voluntar recunoasterea marcajului CE, anterior vanzarii,
este obligatorie aplicarea marcajului, pe baza evaluarii conformitatii.
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In Statele Unite, U.S. FDA impune producitorilor s demonstreze siguranta
si eficacitatea produsului, mai putin in cazul dispozitivelor echivalente cu produse
marcate legal in Statele Unite. Aceasta cerintd este valabila pentru cele mai multe
produse noi, fard echivalente si pentru produsele cu riscuri ridicate bine definite.
Dispozitivele medicaie din Clasele I si II pot fi marcate fara autorizarea primordiala a
FDA, fiind suficiente aplicarea sistemului de control al productiei (Reglementarea
sistemului calitdtii - Quality System Regulations) si respectarea documentatiei de
executie.

2.2.4 Controlul productiei

In cele mai multe proiecte de reglementare, respectarea metodelor
acceptate de productie este o cerintd standard, desi obligatiile specifice si criteriile
cerute sunt diferite de la tara la tara.

U.S. FDA a dezvoltat un sistem care prevede inspectia periodica a
laboratoarelor de productie pe baza unei strategii bazate pe analiza de risc. Sunt
impuse, de asemenea, limitdri specifice pentru cazul modificarilor facute de
producdtorii dispozitivelor din Clasa III, dupa introducerea pe piata. FDA are
reglementari privind abrogdrile, scoaterea de pe piata a unor produse si corectiile
necesare in programele de actiune preventiva pe piata produselor [45].

Eventualele reglementari noi, necesare dupa ce produsul a fost aprobat, in
timpul etapei de vanzare si distributie a dispozitivelor medicale, necesita
respectarea standardelor metodelor de productie. Acestea includ restrictii plasate in
prospectul produsului si in continutut etichetei.

Cele mai multe proiecte de reglementare cer, de asemenea, comunicarea
efectelor adverse. Gradul de risc, ce trebuie raportat agentiilor guvernamentale,
difera de la o tara la alta, dar exista o serie de constrangeri reglementatorii tipice
pentru dispozitivele implantabile de mare risc [44].

2.2.5 Procese clinice

Cerintele de bazd pentru dirijarea proceselor clinice umane continud sé fie
armonizate international, desi se contata existenta unor diferente semnificative de la
o tard la alta. Limitdrile impuse in diferite tari la initierea unui proces clinic difera
inca, dar, odata ce procesul este in curs de desfasurare, se tinde cdtre un nivel
similar al drepturilor pacientului si obligatiilor investigatorului. Interesele europene
cu privire la intimitatea pacientului preced reglementarile din Statele Unite cu privire
la acest aspect, care constituie totodatd o preocupare a comisiilor de protocoale
efectuate pe subiecti umani [44], [75].

FDA precizeaza cerintele impuse pentru evaludrile clinice ale dispozitivele cu
risc semnificativ pe pacienti umani, impunadnd un protocol sau un plan de studiu si,
cu cateva mici exceptii, consimtamantul pacientului pentru incercarea dispozitivului
sau materialului neaprobat pe un subiect uman. Investigatorii trebuie specializati in
utilizarea produsului, sd semneze un acord pentru a conduce studiul si s3 precize
aspectele financiare ale studiului [48]. FDA solicitd aprobarea unui Departament de
revizuire institutional (Institutional Review Board - IRB), cunoscut drept comitet al
subiectilor umani sau comitetul etic pentru a controla studiile efectuate de Institutul/
national de sdndtate (National Institute of Health) din Statele Unite sau de alte
agentii de reglementare internationald. Formularele de raportare a cazului si
metodele de colectare a datelor trebuie elaborate cu profesionalism pentru a furniza
datele cerute in sprijinul prospectului produsului sub studiu [75]. Toate aceste
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cerinte sunt stipulate si in directivele dispozitivelor medicale europene, dar fiecare
stat este responsabil de implementarile si conformitatile lui.

Procesele clinice pentru dispozitive medicale ce contin biomateriale trebuie
sd conducd la obtinerea unor date evidente si obiective privind siguranta
dispozitivului si indirect siguranta biomateriatului utilizat in dispozitiv. Orice
problemd de sigurantd aparuta in utilizarea biomaterialului pe parcursul studiilor
trebuie raportata ca fiind parte a efectelor adverse ale procesului clinic [75], [181].
in egald madsurd, orice revendicare de performanta speciala atribuitd biomaterialului
(cum ar fi cresterea tesutului viu) trebuie sa fie evaluatd mai intdi in cadrul studiului
animal preclinic si uiterior, daca este posibil, si in studiul clinic [50].

O serie de criterii de performanta ale biomaterialului pot fi demonstrate, prin
masuratori indirecte sau neagresive, cum sunt razele X, astfel incat unele
performante, cum ar fi cresterea tesutului sau a biocompatibilitatii, pot fi
demonstrate in mod evident doar prin studiile clinice efectuate pe animale pentru a
demonstra caracteristicile interfetei [127], [128]. Studiile pe animale sunt baza
pentru predictia performantei in aplicatiile umane, dar au totusi o serie de limitari
impuse de diferentele de anatomie ale animalului si caracteristicile diferite de
vindecare, comparativ cu ale omuliui [128].

2.2.6 Conservarea si depozitarea dispozitivelor medicale

Caracterizarea proprietatilor fizice si fincercdrile de durabilitate ale
biomaterialului in conditiile utilizérii reprezintd elemente foarte importante pentru
functionarea unui implant. Muite dintre avariile pe care le suferd dispozitivele
medicale se explica prin modificarea in timp a unor caracteristici fizico-chimice ale
materialului [178].

Stabilitatea materialelor destinate dispozitivelor medicale pe durata de
depozitare a devenit o cerintd esentiald, iar importanta acesteia creste pe masura ce
producatorii de dispozitive medicale incorporeaza medicamente si produse biologice
ca tratamente de suprafatd pe dispozitivele medicale [136].

Sterilizarea produsului, efectuatda inainte de livrare si, mai cu seama3, la
utilizare, poate afecta adesea performanta biomaterialului, desi unele efecte
rezultate in urma sterilizarii nu sunt usor de evidentiat [96]. Din aceste modive, prin
cerinte ale organismelor notificate, sunt impuse incercari de performantd ale
materialelor, care sa se efectueze dupa acelasi ciclu de sterilizare ce urmeaza a fi
aplicat la produsul finit [97], [197].

2.2.7 Reglementari privind modificarea dispozitivelor medicale

O modificare efectuata asupra unui dispozitiv medical aflat deja pe piata
poate fi efectuata doar cu respectarea reglementdrilor privind controlul proiectarii in
conditiile noilor cerinte de intrare in procesul de proiectare al produsului. Companiile
care se ocupa cu studiile clinice, au nevoie de o strategie de stabilire a modificarilor
constructive sau de inlocuire a unui biomaterial [44]. In cazul unui studiu cu riscuri
nesemnificative, nu va fi anuntat organismul de notificare. Cu toate acestea, este
recomandatd consultarea unei Comisii de revizii institutionale (Institutional Review
Board) in legdtura cu orice modificare a materialului, dac3 existd indoieli cu privire
la siguranta si riscul pacientului desi, in cele mai multe cazuri, un studiu de risc
nesemnificativ nu implicd un biomaterial care ar putea expune pacientul la riscuri
[48]. Modificdrile de materiale trebuie realizate in acord cu procedurile de actiune
specifice  companiei, inclusiv prin revizuirea proiectdrii si a sistemului de
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documentatie. In cazul in care modificarea nu poate fi realizatd in conditii de
sigurantd, se apeleaza la organismele de notificare, deoarece modificarea
materialului necesita efectuarea unui studiu [97].

Dacd modificarife sunt realizate pe un produs vandut, ca rezultat al unui
deces sau a raportdrii de raniri grave sau pentru a preveni asemenea raniri grave,
modificarea poate fi dispusa de catre organismul de notificare, iar produsele similare
sunt retrase de pe piata [119].

Reglementarile privind dispozitivele medicale si procesele de utilizare a
biomaterialelor pentru noi produse medicale se schimba in timp relativ scurt, ceea
ce impune actualizarea permanenta a procedurilor [44], [97], [119].

2.2.8 Procesul de dezvoltare a standardizarii

In conditiile in care procesul de dezvoltare si introducerea de noi dispozitive
pentru implante chirurgicale continud sa fie foarte dinamic, se constatda si o
dezvi'tare constantd a cercetdrilor brevetate si dezvoltariior de produse in sectorul
industrial, ceea ce conduce la un impuls puternic in directia afirmarii unor noi
conceptii privind standardizarea [199].

In Statele Unite, standardele sunt dezvolate de catre comisiile specializate
ale unor organizatii, spre exemplu, Asociatia pentru progresul instrumentatiei
medicale (Association for the Advancement of Medical Instrumentation - AAMI).

Institutul de standardizare american national (American National Standars
Institute - ANSI) colaboreaza cu alte organizatii nationale pentru dezvoltarea
standardelor internationale din Organizatia internationald de standardizare (1S0),
cum este TC 150 pentru Materiale medicale si dispozitive (Medical Materials and
Devices) si TC 194 pentru Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale (Biological
Evaluation of Medical Devices).

Comisii similare exista si in alte tari: Asociatia canadiana de standardizare
(Canadian Standards Association - CSA), Institutul de standardizare britanic (British
Standards Institute - BSI), Asociatia francezd de standardizare (Association
Francaise de Normalisation - AFNOR) in Franta, Institutul german pentru
standardizare (Deutsches Institut fir Normung - DIN) in Germania, Asociatia
Romana de Standardizare (ASRO) in Romania.

Dezvoltarea standardelor pentru materiale medicale si chirurgicale si
dispozitive medicale este rezultatul interactiunilor multiple intre cercetdtorii din
domeniul stiintelor de baza, cercetare aplicata, marketing, agentii de reglementare,
asociatii profesionale, profesionisti legali din asigurari, beneficiari de dispozitive si
firme de avocati [45]. Procesul de standardizare trebuie sa aibd ca finalitate
obtinerea unor opinii satisfacatoare unanim acceptate ale tuturor acestor grupuri de
interes [83].

Procesul de elaborare a unui standard este demarat la primirea unei
solicitdri de catre un membru al grupului de lucru sau o subcomisie si acceptarea ei
de cdtre comisia executivd. Subcomisia de specialitate realizeazd un document de
referintd care este revizuit de mai multe ori (de obicei de 3 pand la 5 ori) inainte de
a ajunge la un consens [83]. Aceastd procedura impune ca informatia adecvata sa
fie disponibila pentru public pentru a putea fundamenta cerintele standardului. Dacs
informatiile sunt limitate sau necunoscute, se actioneazd pentru completarea
acestora sau documentele sunt blocate pana se dezvoltd informatii de bazd necesare
pentru standard [58].

Dupa ce se ajunge la consens, presedintele grupului de lucru poate
recomanda votarea initiald la nivelul grupului de lucru, iar in etapele urmétoare,
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subcomisiile si comisiile principale trebuie sd asigure o evaluare a intereselor
generale, ale utilizatorilor, clientilor si segmentelor de producatori membre. Pentru a
preveni dominatia oricdrui grup de interese, este permis doar un singur vot pe
grupul de interes. Dacd se aprobd modificarile la nivel de subcomisie, documentele
continud revizuirea. Dacd se primeste un vot negativ pe parcursul votarii formale,
grupul de lucru si presedintele subcomisiei trebuie sa rezolve problema prin
satisfacerea celui in cauzd cu justificiri rationale. Aceasta opinie trebuie acceptata
de grupul de lucru si aprobata la nivelul subcomisiei i a comisiei principale printr-o
inregistrare formald a votului pe baza unei documentatii scrise si asociata discutiei.
Managerul principal lucreaza cu comisia pentru a confirma validarea votului si a
documentuiui de actiune [83].

Conform experientei generale, aceasta activitate necesita o perioada de timp
de 3 - 5 ani (6 - 10 intalniri) intre primul proiect si finalizarea unui prim standard
complet acceptat la nivelul comisiei principale. Se impun, de asemenea, céteva
etape procedurale, care includ aprobarea terminologiei si acceptarea de catre
subcomisia editoriald. In etapa de acceptare in societate, documentul final este
revizuit de Comisia de standardizare (Committee on Standards) inainte de a fi dat
publicatiei [48], [83].

Dupa aprobare, poate ramane ca standard dat ,activ ca publicatie” 5 ani.
Dupd 5 ani standardul trebuie reafirmat sau revizuit prin punerea in acord cu
informatiile disponibile la acel moment [83].

2.2.9 Reglementari privind standardizarea dispozitivelor medicale in
Romania

in Romania, activitatea de standardizare, indiferent de domeniu, este
reglementatd printr-o serie de standarde cu simbolizare alfa-numericd SR 10000-
1...10, care includ: terminologia, conditiile de functionare a comitetelor tehnice,
forma de prezentare a standardelor romane, reguli de redactare, reguli de acceptare
si reguli de publicare. Activitatea de standardizare este o problema de stat si are ca
scopuri principale protectia vietii si sandtatii populatiei, protectia mediului
inconjurator, inidturarea barierelor tehnice in comertul international.

Standardizarea se defineste ca activitatea care stabileste, pentru probleme
reale sau potentiale, dispozitii comune si repetate, in scopul optimizarii rezolvarii
problemelor respective.

Standardele au efect de rationalizare a economiei, de promovare a
comertului international, de diferentiere a calitatii bunurilor si serviciilor, de
protectie a consumatorilor.

Standardul este documentul aprobat de un organism recunoscut si care
prevede pentru utilizdri comune si repetate, reguli, prescriptii si caracteristici
referitoare la activitdti sau la rezultatele activitatilor, in scopul obtinerii unui grad
optim in directia respectiva.

In tara noastra, in urma reorganizarii activitatii de standardizare din ultimii
ani, se utilizeaza urmatoareie categorii de standarde [199]:

- Standarde roméne (SR), care se aplicd la nivel national. Ele sunt obligatorii
si se refera la protectia vietii, sanatatii, la securitatea muncii, la protectia
mediului inconjurdtor. Nerespectarea lor este consideratd contraventie sau,
de la caz la caz, infractiune si se sanctioneaza cu amenzi;

- Standarde profesionale (SP), care se aplica In anumite domenii de activitate
si se elaboreaza de organizatii profesionale, legal constituite;

- Standarde de firma (SF).
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Pentru standardele profesionale si standardele de firmad, caracterul de
obligativitate se stabileste de organele sau organismele care le aproba. Standardele
profesionale si de firma trebuie sa respecte prevederile SR care sunt obligatorii, deci
sd nu contravind acestora.

La momentul actual, prin introducerea sistemelor de asigurare si de
certificare a calitatii, este absolut necesar ca la o serie de produse, SR sa se alinieze
la standardele europene (EN) si la standardele ISO (Organizatia Internationald de
Standardizare). Aceasta cu atat mai mult cu cdt, mondializarea pietei si conditiile
dure de concurenta ne obligd sa avem produse cat mai bune calitativ si competitive
pe plan mondial [209].

Determinarea caracteristicilor structurale ale materialelor destinate
implantelor prin examinare metalograficd, difractie de raze X, etc., pe baza
standardelor adoptate pe plan national, european si international (EN, ISO) este un
instrument recunoscut de partile implicate in determinarea si asigurarea calitatii
produselor, a dispozitivelor medicale [199], [209].

Politica standardizarii in Romania urmaregte armonizarea cu tendintele
europene si internationale. In acest context, lucrarile de standardizare sunt
orientate, cu prioritate, spre adoptarea in versiune romana a standardelor europene
si internationale EN si ISO. Adoptarea altor standarde nationale (ASTM, AFNOR,
DIN, BSI, etc.) se practica, pentru anumite situatii particulare si nu reprezintda o
politica generala in domeniul reglementarii.

Pentru exemplificare, in domeniul medicinei, standardizarea implanteior
chirurgicale, protezelor si ortezelor este clasificatd conform sistemului international,
cu codul 11.040.40.

In comitetele tehnice, procesul de elaborare a unui standard roman, precum
si efectuarea lucrarilor de standardizare din Europa si pe plan international, este
descris in standardul SR 10000-3: 2004 [242].

In figura 2.2 se prezinta schema logicad pentru elaborarea unui standard
romanesc.
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Figura 2.2 Schema logicd pentru elaborarea unui standard, conform SR 10000-3: 2004
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In cazul adoptdrii unor standarde europene si internationale ca standarde
romane prin publicarea versiunii in limba romana, se parcurge urmatoarea
procedurd, conform prevederilor din standardul SR 10000-9: 2000 [244]:

1. Comunicarea catre secretariatulul Comitetului tehnic (CT) de catre
Asociatia Romdanad de Standardizare (ASRO) a temelor privind adoptarea
standardelor europene pentru care existd asigurata finantarea pentru
publicarea versiunii romane;

2. Convocarea sedintei CT;

3. Sedinta CT pentru stabilirea elaboratorului versiunii romane;

4. Incheierea contractelor intre parteneri (ASRO - presedinte - secretariat -
laborator);

5. Transmiterea ia elaborator si membrii comisiei Comitetul de lectura (CDL)
a textului standardului european care se adopta;

6. Realizarea versiunii romane a standardului european;

7. Transmiterea textului versiunii romane membrilor CDL (Presedintele CT,
secretarul CT) si reprezentantului ASRO;

8. Redactarea copertii, preambulului national, a anexelor nationale si a
ultimei pagini a versiiunii romane;

9. Transmiterea textului copertii, preambulului national, anexelor nationale
si a ultimei pagini la membrii CDL (presedintele CT si secretarul CDL);

10. Transmiterea textului copertii, preambulului national, anexelor nationale
si a ultimei pagini la membrii CDL (presedintele CT si secretarul CDL);

11. Transmiterea textului copertii, preambulului national, anexelor nationale
si a ultimei pagini la membrii CDL (presedintele CT si secretarul CDL);

12. Verificarea variantei in limba romana de catre membrii CDL;

13. Redactarea textului definitivat al versiunii romane;

14. Transmiterea textului definitivat al versiunii romane membrilor CT;

15. Examinarea textului definitivat al versiunii roméane de catre membrii CT;
16. Transmiterea obsevatiilor la secretariatul CT;

17. Convocarea CT;

18. Sedinta CT;

19. Redactarea textului final al standardului;

20. Transmiterea la ASRO a dosarului standardului, inclusiv al textului final;
21. \Verificarea textului final al versiunii romane;

22. gprobarea standardului;

23. Inregistrarea in baza de date.

Spre exemplu, standardul SR EN ISO 10991-1: 2004 Evaluarea biologica a
dispozitivelor medicale. Partea 1: Evaluare si testare, face parte din domeniul 11
Medicind, Grupa ICS (International Classification for Standards) 11.100 Medicind de
laborator. Indicele de clasificare CAN (Convertor Analogic Numeric) a acestui
standard este E32 Instrumente, aparate si utilaj mecanic de uz medical. Starea
acestui standardului este ,Publicat”, iar metoda de adoptare este ,T - Traducere”.
Corespondentul international al standardului este EN ISO 10993-1: 2003 si
inlocuieste standardul SR EN ISO 10993-1: 2003 [217].

Acest standard a parcurs toate etapele procedurii de adoptare a
standardelor internationale [211] si respectd prevederile standardului SR 10000-9:
2000 [244] si a standardelor internationale in SR 10000-8: 2006 [243]. Procedura
de adoptare se bazeaza pe regulile practicate de organismele europene de
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standardizare CEN (Comitetul European de Standardizare) / CENELEC (Comitetul
European de Standardizare pentru Electrotehnicd), respectiv pe prevederile
metodologice de adoptare a standardelor internationale ca standarde europene
cuprinse in Regulamentul Intern CEN/CENELEC Partea 2: Reguli comune pentru
lucrdrile de standardizare, precum si pe Procedura de traducere stabilitd prin CEN
Systern handbook [211].

Standardele care au parcurs etapa de adoptare si de faza de proiect, sunt
publicate in versiunea originald. Acestea nu mai au limite de valabiliatate sau
termene stricte de revizuire, in functie de comitetele tehnice ale organizatiei
internationale sau europene care le-au dezvoltat. Astfel, exista standarde care sunt
valabile chiar si de acum 10 ani, ele nefiiind incad supuse inca revizuirii in vederea
elaborarii unei versiuni noi. Existd si standarde romanesti destul de vechi (anii
1980) care incd mai sunt valabile (spre exemplu, STAS 5949/2-1983 Determinarea
incluziunilor nemetalice din oteluri. Metode automate). De asemenea, exista
standarde in faza de proiect in comitetele tehnice ale organizatiilor internationale
sau europene, in special ISO si EN, simbolizate, spre exempiu ISO/DIS sau prEN,
care au parcurs etapa de adoptare in Romaénia si sunt publicate, deocamdata, in
versiunea originald.

2.3 Standarde romanesti si internationale in domeniul
implantarii osoase

Standardele romanesti privind dispozitivele medicale se pot imparti in trei
grupe mari:
Standarde pentru materiale biocompatibile;
- Standarde pentru implante chirurgicale;
- Standarde pentru incercari specifice.

2.3.1 Standarde de materiale
Standarde referitoare la materiale metalice

In Romania este valabild seria de standarde SR ISO 5832 Implanturi
ch/rurg/cale - Produse metalice, (partile 1-14 din anii 1996-2007) [217]:

SR ISO 5832-1: 1999 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 1:
Otel inoxidabil deformabil

- SR ISO 5832-2: 1996 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 2:
Titan nealiat, versiune noud si neadoptata fiind ISO 5832-2: 1999 Implants
for surgery - Metallic materials - Part 2: Unalloyed titanium

- SR ISO 5832-3: 1999 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 3:
Aliaj deformabil titan - aluminiu 6 - vanadiu 4

- SR ISO 5832-4: 1999 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 4:
Aliaj de turnare cobalt - crom - molibden

- SR ISO 5832-5: 1996 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 5:
Aliaj deformabil cobalt - crom - wolfram - nichel, editia noud fiind ISO
5832-5: 2005 Implants for surgery - Metallic materials - Part 5: Wrought
cobalt-chromium-tungsten-nickel alloy

- SR ISO 5832-6: 1999 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 6:
Aliaj deformabil cobalt - nichel - crom - molibden
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- SR ISO 5832-7: 1996 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 7:
Aliaj forjabil deformat la rece cobalt - crom - nichel - molibden - fier

- SR ISO 5832-8: 1999 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 8
Aliaj deformabil cobalt - nichel - crom - molibden - wolfram - fier

- SR ISO 5832-9: 1996 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 9:
Otel inoxidabil deformabil cu continut inalt de azot

- SR ISO 5832-10: 1999 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea
10: Aliaj deformabil titan — aluminiu 5 - fier 2,5

- SR ISO 5832-11: 1996 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea
11: Aliaj deformabil titan - aluminiu 6 - niobiu 7

- SR ISO 5832-12: 1999 Implanturi chirurgicale — Produse metalice. Partea
12: Aliaj deformabil cobalt - crom - molibden, editia noua fiind ISO 5832-
12: 2007 Implants for surgery - Metallic materials - Part 12: Wrought
cobalt-chromium-molybdenum alloy

Seria de standarde SR ISO 5832 (partile 1-14 din anii 1996-2007) cuprinde
doua marci de oteluri inoxidabile utilizate pentru implante chirurgicale, SR ISO
5832-1: 1999 Otel inoxidabil deformabil si respectiv SR ISO 5832-9: 1996
Otel inoxidabil deformabil cu continut inalt de azot.

Otelul inoxidabil deformabil (SR ISO 5832-1: 1999) este un otel inoxidabil
austenitic, iar otelul inoxidabil deformabil cu continut inait de azot (SR 1SO 5832-9:
1996) are un continut de azot de 0,25% pana la 0,5% fiind utilizat la fabricarea
implantelor chirurgicale, care necesita rezistentd mecanica si rezistenta la coroziune
ridicate.

Compozitiile chimice ale celor doua marci de otel sunt cuprinse in tabelul

2.1,
Tabelul 2.1 Compozitia chimica a otelurilor inoxidabile deformabile, conform SR ISO
5832-1: 1999 si SR ISO 5832-9: 1996
Limitele compozitiei, Y%
Element Otel inoxidabil deformabil Otel inoxidabil deformabil
Compozitia D Compozitia E cu continut inalt de azot

Carbon (max.) 0,030 0,030 0,08
Siticiu (max.) 1,0 1,0 0,75
Mangan max. 2,0 2,0 2...4,25
Fosfor (max.) 0,025 0,025 0,025
Sulf (max.) 0,10 0,010 0,01
Azot max. 0,10 0,10... 0,20 0,25...0,5
Crom 17,0... 19,0 17,0 ... 19,0 19,5 ... 22
Molibden 2,25 ... 3,5 2,35...4,2 2...3
Nichel 13,0 ... 15,0 14,0 ... 16,0 8...11
Cupru (max.) 0,50 0,50 0,25
Fier rest rest
Reziduuri

fiecare max. 0,1

total max. 0,4

Conform acestor standarde, marimea grduntelui austenitic nu trebuie s fie
inferioara indicelui 4, otelul nu trebuie sd contind in structurd feritd 8, iar continutul
de incluziuni nemetalice nu trebuie s8 depdseasca limitele specificate in tabelul 2.2
[277], [281].

Caracteristicile mecanice ale otelurilor inoxidabile utilizate la confectionarea
de implante chirurgicale trebuie sa respecte conditiile din tabelele prezentate in
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standard, pentru bare, sdrme, table si benzi. Spre exemplu, caracteristicile

mecanice ale barelor sunt prezentate in tabelul 2.3 [277], [281].

Tabelul 2.2 Limitele continutului de incluziuni nemetalice
Numdr de referinta al continutului de incluziuni

Otel inoxidabil Otel inoxidabil deformabil
Tip de incluziune deformabil cu continut inalt de azot
serie fina grs:s’;":ré serie find "_soesr’.'eeré
A - Sulfuri 1,5 1 1,5 1,5
B - Aluminati i,5 1 2 1,5
C - Silicati 1,5 1 2 1,5
D - Oxizi de tip globular 1,5 1 2,5 1,5

Tabelul 2.3 Caracteristici mecanice ale barelor

Stare Marca Rezistenta la Limita de elasticitate Alungirea la
otelului tractiune R, MPa Rpo,2, MPa rupere Amin, %
D 490...690 190 40
Recopt E 590...800 285 40
Cu N 740 430 35
Ecruisat DsiE 860...1100 690 12

Standardul SR ISO 5832-2: 1996 Implanturi chirurgicale — Produse
metalice. Partea 2: Titan nealiat si standardul SR ISO 5832-3: 1999
Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 3: Aliaj deformabil titan
- aluminiu 6 - vanadiu 4 stabilesc caracteristicile si metodele de incercare
corespunzatoare titanului nealiat utilizat pentru fabricarea implantelor chirurgicale,
respectiv ale aliajului de titan Ti6AI4V.

Compozitia chimicd determinatd pe lingou specificatd in standard este
conform tabelului 2.4. Hidrogenul se determina dupd ultimul tratament termic si
decapare.

Structura microscopica a titanului in stare recoaptd trebuie s& fie uniforma
cu marimea de graunte maxim 5 [278], iar cea a aliajului Ti6-Al4-V trebuie sd fie
globulara alfa + beta [279].

Tabelul 2.4 Compozitia chimica a titanului nealiat si a aliajului Ti6AI4V, conform SR ISO 5832-
2: 1996 si SR I1SO 5832-3: 1999
Continut limitd, %

Element Madarcile "

Marca 1 Marca 2 Marca 3 4A si 4B Ti6-Al4-V
Aluminiu - - - - 55...6,75
Vanadiu - - - - 3,5...4,5
Azot (max.) 0,03 0,03 0,05 0,05 max. 0,05
Carbon (max.) 0,1 0,1 0,1 0,1 max. 0,08
Hidrogen (max.) 0,0125Y 0,0125Y 0,0125"Y 0,0125Y max. 0,015V
Fier (max.) 0,15 0,2 0,25 0,3 max. 0,3
Oxigen (max.) 0,18 0,25 0,35 0,45 max. 0,2
Titan rest rest rest rest rest

Y Cu exceptia taglelor pentru care continutul maxim de hidrogen trebuie s fie de 0,01%
masice Hidrogenul se determind dupa ultimul tratament termic si decapare

Caracteristicile mecanice ale titanului nealiat si ale aliajului TiBAI4V utilizate
la confectionarea de implante chirurgicale trebuie sa respecte conditiile din tabelele
prezentate in standarde (tabelul 2.5).
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Tabelul 2.5 Caracteristici mecanice, conform SR ISO 5832-2:1996 si
SR ISO 5832-3: 1999

Rezistenta la Limita conventionala Alungirea
Marca Stare tractiune min., MPa de elasticitate, MPa min., %
Titan 1 Recopt 240 170 24
Titan 2 Recopt 345 230 20
Titan 3 Recopt 450 300 18
Titan 4A Recopt 550 440 15
Titan 4B Ecruisat 680 520 10
Ti6-Al4-V 860 780 8...10

La nivel international, pentru utilizarea aliajelor de titan se mai utilizeaza
urmatoarele standarde neasimilate in Romania [216]:
ISO/DIS 5832-14: 2006 Implanturi chirurgicale - Produse metalice. Partea 14: Aliaj
deformabil titan — molibden 15 - zirconiu - 5 aluminiu 3 (sub dezvoltare)
ISO 20160: 2006 Implanturi chirurgicale - Produse metalice: Clasificarea
microstructurilor pentru aliajele de titan alpha+beta sub forma de bare

Standardul SR ISO 5832-4: 1999 Implanturi chirurgicale — Produse
metalice. Partea 4: Aliaj de turnare cobalt — crom - molibden stabileste
caracteristicile si metodele de incercare corespunzatoare aliajului de turnare Co-Cr-
Mo utilizat pentru fabricarea implantelor chirurgicale.

Compozitia chimicd determinatd pe o proba reprezentativa din aliaj din sarja
specificatd in standard este conform tabelului 2.6.

Tabelul 2.6 Compozitia chimica a aliajului Co-Cr-Mo, conform SR ISO 5832-4: 1999

Element Limitele compozitiei, %
Crom 26,5 ... 30,0
Molibden 45..7,0
Nichel (max.) 1,0
Fier (max.) 1,0
Carbon (max.) 0,35
Magneziu (max.) 1,0
Siliciu (max.) 1,0
Cobalt rest

Caracteristicile mecanice ale aliajului Co-Cr-Mo utilizat la confectionarea de
implante chirurgicale trebuie sa respecte conditiile din tabeiul prezentat in standard
(tabelul 2.7) [280].

Tabelul 2.7 Caracteristici mecanice ale aliajelor Co-Cr-Mo

Rezistenta la tractiune Limita de elasticitate Alungirea la
Rm min., MPa Rpo2 min., MPa rupere A min., %
Aliaj de turnare 665 450 8

Co-Cr-Mo

Utilizarea tantalului ca material biocompatibil este reglementatd prin
standardul international [216]:
ISO 13782: 2006 Implanturi chirurgicale - Produse metalice: Tantal nealiat pentru
utilizare la implanturi chirurgicale
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Standarde pentru materiale plastice

in Romania nu sunt adoptate standarde referitoare la materialele plastice
utilizate pentru implante chirurgicale. Pe plan international sunt utilizate
urmatoarele standarde [216]:
ISO 5833: 2002 Implanturi chirurgicale - Ciment pe bazé de rdsind acrilicd
ISO 5834-1: 2005 Implanturi chirurgicale - Polietilend de ultrainaltd densitate -
Partea 1: Forma de pulbere
ISO 5834-2: 2006 Implanturi chirurgicale - Polietilend de ultrainaltd densitate -
Partea 2: Forma turnata
ISO 5834-3: 2005 Implanturi chirurgicale ~ Polietilend de ultrainaltd densitate -
Partea 3: Metode de imbdétranire acceleratd
ISO 5834-4: 2005 Implanturi chirurgicale - Polietilend de ultrainaltd densitate -
Partea 4. Metode de masurare a starii de oxidare
ISO 5834-5: 2005 Implanturi chirurgicale - Polietilenad de ultrainaltd densitate -
Partea 5: Metoda de apreciere a morfologiei

Standarde de materiale ceramice

Pe plan international sunt uilizate urmatoarele standarde referitoare la
materialele ceramice utilizate pentru implante chirurgicale, care in Romania nu sunt
adoptate [216]:

ISO 6474: 2006 Implanturi chirurgicale — Materiale ceramice pe baza de alumina de
inalta puritate

1SO 13356: 2004 Implanturi chirurgicale ~ Materiale ceramice pe bazad de zirconia
tetragonala stabilizatd cu ytria (Y-TZP)

ISO 13779-1: 2005 Implanturi chirurgicale - Hidroxiapatitd - Partea 1:
Hidroxiapatita ceramicd

1SO 13779-2: 200S Implanturi chirurgicale - Hidroxiapatitd - Partea 2: Acoperiri cu
hodroxiapatita

ISO/DIS 13779-3.2: 2007 Implanturi chirurgicale - Hidroxiapatitd - Partea 3:
Analiza chimica si caracaterizarea cristalinitatii si a puritatii (sub dezvoltare)

I1SO 13779-4: 2002 Implanturi chirurgicale - Hidroxiapatiti - Partea 4:
Determinarea rezistentei la adeziune a stratului depus

Dintre standardele americane referitoare la materialele folosite pentru
implante osoase fac parte urmatoareie norme ASTM [215]:
ASTM F75-07 Standard Specification for Cobalt-28 Chromium-6 Molybdenum Alloy
Castings and Casting Alloy for Surgical Implants (UNS R30075) [Aliaj turnat Cobalt-
28 Crom-6 Molibden pentru implantele chirurgicale]
ASTM F139-03 Standard Specification for Wrought 18 Chromium-14 Nickel-2.5
Molybdenum Stainless Steel Sheet and Strip for Surgical Implants (UNS S31673)
[Tabla si banda din otel inoxidabil 18 Crom-14 Nichel-2,5 Molibden pentru implante
chirurgicale]
ASTM F451-99ael Standard Specification for Acrylic Bone Cement [Cimenturi
acrilice pentru os]
ASTM F603-00 Standard Specification for High-Purity Dense Aluminum Oxide for
Surgical Implant Application [Oxid de aluminiu compact de inaltd puritate pentru
aplicatii ale implanturilor chirurgicale]
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2.3.2 Standarde pentru implante chirurgicale

Dintre standardele privind implantele chirurgicale neactive adoptate si

armonizate in Romania se amintesc urmatoarele [217}:

SR EN ISO 14630: 2005 Implanturi chirurgicale neactive. Cerinte generale

SR EN ISO 14602: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Implanturi pentru
osteosinteza. Cerinte particulare

SR EN 12010: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiilor.
Cerinte particulare

SR EN 12563: 2000 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiei. Cerinte
specifice pentru protezele articulatiei de sold

SR EN 12564: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiei. Cerinte
specifice pentru protezele articulatiei de genunchi

Aceste standarde europene privind implantele chirurgicale neactive se
impart pe trei niveluri si anume:

- nivel 1: Cerinte generale referioare Ic implante chirurgicale neactive;

- nivel 2: Cerinte particulare referitoare la familii de implante chirurgicale
neactive;

- nivel 3: Cerinte specifice referitoare la diferite tipuri de implante chirurgicale
neactive.

Standardele de nivel 1 contin cerinte aplicabile la toate tipurile de implante
chirurgicale neactive si indica faptul ca sunt cuprinse cerinte suplimentare in
standardele de nivel 2 si 3.

Standardele de nivel 2 sunt aplicabile unui set mai restrictiv sau familii de
implante, cum sunt cele utilizate la osteosinteza, chirurgia cardiovasculard sau
proteze de articulatii.

Standardele de nivel 3 sunt aplicabile tipurilor specifice de implante, cum
sunt cele de articulatii de sold sau implantele mamare.

Standardul SR EN ISO 14630: 2005 Implanturi chirurgicale neactive -
Cerinte generale prezinta cerintele impuse pentru:

- performanta propusd a implantelor chirurgicale neactive;
- caracteristici de conceptie;

- materiale;

- evoluare a proiectului;

- productie;

- sterilizare;

- ambalare;

- informatii furnizate de producator;

- incercari.

Standardul prescrie 0 metoda de demonstrare a conformitatii cu cerintele
esentiale relevante din Directiva 93/42/CEE (legea 176/ 2000) a dispozitivelor
medicale aplicate implantelor chirurgicale neactive si este un standard de nivel 1.

Conform standardului SR EN ISO 14630: 2005 [273], pentru precizarea
performantei propuse a unui implant, aceasta trebuie descrisd si documentatad prin
urmatoarele informatii:

- caracteristici functionale;

- aplicatii tipice propuse;

- conditii de utilizare propuse;

- cu referire speciald la securitate.
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Caracteristicile de conceptie se iau in considerare pentru a indeplini
performanta propusd a implantelor. Cand una dintre aceste caracteristici nu se
poate aplica, motivul trebuie documentat si justificat. Acestea sunt [273]:

- materialele si biocompatibilitatea lor;

- proprietdtile fizice, mecanice si chimice ale materialelor, inclusiv
proprietdtile de andurantd si imbatranire;

- caracteristicile de uzurd ale materialelor si efectele uzurii si ale produselor
uzurii asupra implantului si corpului;

- efectul proceselor de productie (inclusiv sterilizarea) asupra caracteristicilor
materialului si asupra performantei;

- efectele posibile asupra implantului si asupra functiondrii sale datorate
interactiunii dintre materialele sale constituente si alte materiale gi
substante;

- gradul si efectul pierderii si/sau difuzia de substante utilizate pentru a umple
implantele;

- interconectdrile si efectele lor asupra performantei propuse;

- interfata dintre implant si tesutul corpului, in special relativ la fixare si
conectare si la conditiile de suprafata;

- forma si dimensiunile, inclusiv efectele lor posibile asupra tesuturilor si
fluidelor din corp;

- biocompatibilitatea implantului in stare implantabild;

- efectele fizice si chimice ale corpului si ale mediului extern asupra
implantului;

- efectele radiatiei si ale campurilor electromegnetice asupra implantului si
efectele ulterioare ale acestora asupra corpului;

- posibilitatea de a implanta, de a indeparta si de a inlocui implantul dupd
implantare;

- nivelurile de contaminare microbiologica si cu particule;

- ambalarea corespunzatoare si eficienta ambalarii.

Selectia materialelor destinate fabricadrii implantelor se face in functie de
proprietdtile cerute pentru scopul propus, luand in considerare efectele de fabricatie,
manipulare, sterilizare si depozitare. Se iau in considerare si posibilele reactii ale
implantelor cu tesuturile umane si fluidele din corp, cu alte materiale, implante,
substante, gaze, cdmpuri de radiatie, si electromagnetice.

Cerinta de compatibilitate in stare implantabild trebuie, de asemenea,
indeplinita de catre toate materialele destinate implantelor si acoperirilor, inclusiv de
catre materiale biologice produse de ingineria geneticd. Trebuie sa fie acceptabila si
compatibilitatea produselor rezultate in urma wuzurii si degradarii materialelor.
Gradul de acceptare intr-o aplicatie speciald trebuie demonstrat prin [273]:

- evaluarea documentatd, conform principiilor din EN ISO 10993-1: 2004
(254];

- selectia materialelor gasite corespunzadtoare prin utilizare clinicd in aplicatii
similare.

In ceea ce privegte evaluarea conceptiei, implantele trebuie evaluate pentru
a demonstra ca performanta propusa este obtinutd. Securitatea se demonstreazd
prin evaluare preclinicd si clinicd, cu o analizd de risc corespunzitoare, conform SR
EN ISO 14971: 2003 [274].

a) Evaluarea preclinica a implantelor se face prin:

- cunoagterea si analiza critica a literaturii stiintifice relevante;

- analiza datelor obtinute din testari.

b) Evaluarea clinica a implantelor se face prin:
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- cunoasterea si analiza critica a literaturii stiintifice relevante si a literaturii
clinice acoperind utilizarea propusa a implantelor similare;
- analiza datelor obtinute prin investigatie clinicd, conform cerintelor din SR

EN ISO 14155-1: 2003 [217], [271].

Implantele trebuie produse astfel incat acestea sa indeplineasca
caracteristicile de conceptie.

Ele pot fi furnizate fie in stare sterilizata, fie nesterilizate. Implantele care se
furnizeaza n stare sterilizatd si care sunt etichetate ,STERIL" trebuie sa respecte
conditiile de sterilizare din standardul SR EN 556-1: 2003/AC: 2007 [252],
procesele de sterilizare trebuie sa fie validate si controlate periodic, acestea
realizandu-se prin respectarea conditiilor standardizate (SR EN 550: 1997 -
sterilizare cu oxid de etilena [249], SR EN 552: 2001 / A2: 2003 - sterilizare prin
iradiere [250], SR EN 554: 2003 - sterilizare cu aburi {2511]), in functie de procesul
de sterilizare utilizat.

Pentru implantele furnizate in stare nesterild, producdtorul trebuie sa
mentioneze cel putin o metoda de sterilizare, pentru a nu fi afectatd securitatea
functionald a acestora.

Testarea reziduurilor rezultate in urma sterilizarii trebuie sa respecte
principiile precizate in standardul SR EN ISO 10993-1: 2004 [254] si trebuie sd se
incadreze in anumite limite.

Ambalarea implanteior trebuie realizatd astfel incat implantul sa fie protejat
impotriva defectarii si deteriordrii in timpul depozitdrii, transportului si manipuldrii
specificate de cdtre producdtor si sd nu afecteze advers implantul. Daca implantele
sunt sterilizate, acestea trebuie ambalate astfel incat sa ramana sterile si in conditii
normale de depozitare, transport i manipulare.

Informatiile furnizate de producator sunt:

- metoda sau metodele de sterilizare a implantelor;

- restrictiile de utilizare in combinatie cu alte implante sau dispozitive;

- marcarea implantului dacad aceasta nu afecteaza performanta propusd cu
numele sau marca producatorului si codul lotului sau numarul seriei.

Standardul SR EN ISO 14602: 2001 Implanturi chirurgicale neactive.
Implanturi pentru osteosinteza. Cerinte particulare este un standard de nivel
2 si se aplica impreuna cu standardul SR EN ISO 14630: 2005 [273], stabilind
cerintele particulare ale implantelor pentru osteosintezd si anume: performanta
propusa, caracteristicile de proiectare, materialele, evaluarea proiectdrii, productia,
sterilizarea, ambalarea si informatiile furnizate de producator privind implantele
chirurgicale neactive.

Conform acestui standard, prin implant chirurgical neactiv pentru
osteosinteza se intelege dispozitivul implantabil neactiv, destinat a avea rol de
suport al structurii osoase, cartilaginoase, tendinoase sau ligamentoase. Aceste
implante se utilizaza in tratamentul traumatologic sau chirurgia corectiva, cu scopul
de a mentine reducerea oaselor fracturate si stabilizarea structurii osoase, pentru a
permite vindecarea sau sudarea osului si/sau pentru a asigura suportul sau corectia.
Dupa atingerea scopului, implantele pot fi extrase sau ldsate in situ.

Pe langa performanta propusd conform standardului SR EN ISO 14630:
2005 [273], implantele chirurgicale neactive pentru osteosinteza, trebuie sa
indeplineascd urmatoarele cerinte, conform standardului SR EN ISO 14602: 2001
[272]:

a) Caracteristici functionale:
- tip de fixare pe os, structurd cartilaginoasa, tendinoasa, ligamentoasa;
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mijloace de atasare sau de ancorare in 0s;

legatura intre componente ale implantului si os sau alte structuri;

utilizarea procedurilor de revizuire,

posibilitate de a fi extras;

actiune asupra osului si structurilor adiacente, de exemplu: stabilizare;
restrictie sau control al miscarii; suport pentru reducerea fracturilor si
dislocarilor osului si ale altor structuri; corectie sau control al aliniamentului;
transport al fragmentelor; control al compresiei sau distractiei; asezare
sigura fata de structurile adiacente.

Aplicatii clinice tipice:

tratament al fracturii;

tratament al tumorii;

stabilizarea osteotomiei;

stabilizarea artrozelor;

lungire, scurtare sau deplasare a osului;

suport pentru inlocuirea osului (locuri pentru grefe osoase);

adjuvant pentru inlocuirea articulatiei;

tratament al scoliozei;

stabilizare spinal3;

tratament ale bolilor degenerative;

reconstructie a tendonului;

reconstructie a ligamentului.

Conditii de utilizare si anume variabilele fiziologice sau anatomice care pot
influenta performanta propusa a implantului:

configuratia corpului (marime, greutate);

varsta pacientului;

conditii patologice;

vitalitatea tesutului;

starea tesutului inconjurdtor;

conditii de incarcare;

metode de implantare;

interactiune si combinare cu alte dispozitive de fixare;

nivel de activitate al pacientului.

Pe langa caracteristicile de proiectare specificate in SR EN ISO 14630: 2005

[273], cele particulare pentru implantele chirurgicale neactive pentru osteosinteza
sunt [272]:

pentru
14630:

forma, dimensiunile si tolerantele implantelor nu trebuie s3 afecteze
performantele si utilizarea propusd atunci cand sunt proiectate ca parte a
unui sistem de interconectare;

dimensiunile implanteior trebuie sa corespundd caracteristicilor anatomice
ale pacientilor care le vor utiliza.

Materialele utilizate la confectionarea implantelor chirurgicale neactive
osteosinteza trebuie sa respecte specificatile din standardul SR EN ISO
2005 [273].

Evaluarea proiectdrii se face preclinic si clinic. Pe 18nga specificatiile

generale mentionate in standardul SR EN ISO 14630: 2005 [273], la evaluarea
preclinicd testele de manipulare in vitro se realizeazad pentru verificarea interactiunii
dintre implant si instrumentar si intre implantele interconectabile. Trebuie realizate
incercari la incarcare statica si/sau dinamic3 relevante pentru evaluarea implantelor
sau orice incercdri standardizate disponibile.
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in ceea ce priveste producerea, sterilizarea si ambalarea implantelor, se
respectd cerintele specificate in standardul SR EN ISO 14630: 2005 [273].
Pe langa informatiile furnizate de producator specificate in standardul EN
ISO 14630: 2005 [273] si marcarea pe implante, se aplica si urmatoarele cerinte:
- informatii despre extragerea implantului;
- restrictii privind modificarile implantelor dupa livrare (marime, forma, starea
suprafetei);
- marcarea pe implant trebuie realizatd si amplasata astfel incat s@ nu
afecteze performanta propusa a implantului.

Un alt standard de nive! 2 si care sta la baza unor standarde de nivel 3 este
SR EN 12010: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale
articulatiilor. Cerinte particulare, care impreuna cu standardul de nivel 1 SR EN
I1SO 14630: 2005 [273] stabileste o metoda pentru demonstrarea conformitatii cu
cerintele esentiale relevante specificate in Directiva 93/42/CEE (Legea 176/2000)
privind dispozitivele medicale in ceea ce priveste cerintele particulare referitoare la
protezele pentru articulatii, ligamente si componente pentru implante, cum sunt
cimenturi pentru os, suruburi, sarme, tije, pene de compensare, etc., si implante
utilizate la inlocuirea suprafetelor articulare.

Conform standardului SR EN 12010: 2001 [246], proteza a articulatiei
inseamna un dispozitiv impiantabil, care cuprinde materiale si componente auxiliare,
destinat sd@ asigure aceeasi functie ca a unei articulatii naturale si care este fixat pe
oasele corespondente. Ligamentul artificial este un dispozitiv realizat din
componentele necesare fixarii sale, destinat sa fie suport de intarire sau sa
inlocuiasca ligamentul natural.

Pe langa performantele propuse in standardul SR EN ISO 14630: 2005
[273], se mai adauga urmatoarele [246]:

- migcdrile unghiulare relative minime si maxime prevazute intre partile
scheletului la care este fixata proteza pentru articulatie;

- actiunile de incarcare maxime prevazute (forte si momente) sa fie transmise
partilor osoase la care este fixata proteza pentru articulatie;

- raspunsul dinamic al corpului la forma/ rigiditatea implantelor;

- uzura presupusad a ligamentelor sau a suprafetelor articulare;

- adaptarea dimensiunilor si formei implantului populatiei careia i este
destinat;

- rezistenta de aderare si durabilitatea acoperirilor si tratamentelor de
suprafata.

In ceea ce priveste cerintele de projectare, acestea trebuie sa le respecte pe
cele din standardul SR EN ISO 14630: 2005 [273], addugandu-se urmadtoarele
cerinte noi [246]:

a) Cerinte generale:

- rezistenta de aderare si durabilitatea acoperirilor i tratamentelor de
suprafata;

- uzura suprafetelor articulare si a aitor suprafete;

- stabilitatea implantului si posibilitatea de a efectua migcarile relative minime
si maxime prescrise intre diferite parti ale scheletului;

- prevenirea fenomenelor care antreneaza tdierea sau frecarea tesuturilor in
timpul functionarii, in afara de asezare si retragere;

- rezistenta la fluaj si rezistenta ia rupere, in ceea ce priveste ligamentele.
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b) Starea suprafetelor implantelor metalice ale protezelor totale sau ceramice,
care se articuleazd cu PE: acestea trebuie sa@ aiba o rugozitate a suprafetei
de maxim 0,1 pm.

c) Starea suprafetei implantelor partiale metalice sau ceramice: rugozitatea
acestor suprafete trebuie sa fie de maxim 0,5 um.

d) Suprafete convexe ale implantelor metalice sau ceramice ale protezelor
totale pentru articulatii, care se articuleaza cu PE: trebuie sa aiba
rugozitatea suprafetei de maxim 0,5 um si o abatere de la sfericitate in
directia radiald de maxim 10 um.

e) Suprafete sferice ale implantelor partiale metalice sau ceramice ale
protezelor partiale pentru articulatii: trebuie sa aibd rugozitatea suprafetei
de maxim 0,5 pm si o abatere de la sfericitate in directia radialda de maxim
100 um.

f) Suprafete concave ale componentelor de PE ale protezelor totale pentru
articulatii: trebuie s3 aiba rugozitatea suprafetei de maxim 2 um §i o
abatere de la sfericitate in directia radiald de maxim 200 um.

Materialele utilizate la confectionarea protezelor pentru articulatii trebuie sa
respecte specificatiile din standardul SR EN ISO 14630: 2005 [273]. Daca se
utilizezd8 materiale metalice in stari metalurgice diferite in contact in exteriorul
articulatiei, combinatiile utilizate nu trebuie sd aiba efecte galvanice neadmise.

Evaluarea proiectarii se face preclinic si clinic (determinata de caracterul de
noutate a proiectului $i a materialeior utilizate). Protezele pentru articulatii trebuie
sa demonstreze, in urma evaludrii, ca performantele propuse sunt indeplinite,
conform SR EN ISO 14630: 2005 [273].

Evaluarea preclinica trebuie sa respecte urmatoarele cerinte:

- sarcinile mecanice si miscarile legate de acestea, la care pot fi supuse
implantele in functiune;

- incercdrile la oboseala ale partilor solicitate puternic;

- incercdrile la uzura ale suprafetelor articulare portante si ale ligamentelor;

- adaptarea dimensiunilor si formei implantului in raport cu populatia vizata.
Masurarea rugozitatii suprafetei si a sfericitatii trebuie sd se faca in conformitate cu
specificatiile mentionate in standardul ISO 7206-2: 2006 Implants for surgery -
Partial and total hip joint prostheses - Part 2: Articulating surfaces made of metallic,
ceramic and plastics materials.

Productia si controlul, trebuie sd respecte, pe langa cerintele specificate in
standardul SR EN ISO 14630: 2005 [273], si cerinte legate de [246]:

- Suprafetele metalice, care nu trebuie sd prezinte imperfectiuni susceptibile
(aschii, crestaturi, zgdrieturi, urme de scule, fisuri, bavuri, etc.), care s3
impiedice functionarea implantului si sa nu prezinte urme de material de
finisaj incastrate sau depuse sau alti contaminanti;

- Suprafetele de materiale plastice nu trebuie sa fie contaminate cu particule;

- Suprafetele ceramice nu trebuie s3 prezinte urme de contaminare cu
particule care sa impiedice functionarea implantului.

Pe langd cerintele de sterilizare prezentate in SR EN ISO 14630: 2005
[273], implantele care contin PE sterilizate prin expunere la radiatii ionizante nu se
utilizeaza la aplicatii clinice daca au o dozd cumulatd de radiatii mai mare de 40
kGy.

Ambalarea trebuie sd respecte cerintele specificate in SR EN ISO 14630:
2005 [273].

Informatiile furnizate de producator trebuie sa respecte cerintele specificate
in SR EN ISO 14630: 2005 [273] impreund cu urmatoarele:
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Etichetarea implantelor destinate a fi utilizate pe o singura parte a corpului
trebuie sa cuprinda indicatia ,STANGA” sau ,DREAPTA”, in functie de partea
pe care se utilizeaza.

Instructiuni referitoare la orientarea implantului sunt cuprinse in manualul
de utilizarea si/sau prospect si indica orientarea implantului in raport cu
partea corpuiui unde este aplicat. .

Trebuie aplicat marcajul care indica orientarea implantului ,INAINTE” sau
INAPOI” pentru a interpreta instructiunile precizate in manualul de
utilizarea si/sau prospect.

Amplasarea marcajului pe implant se face astfel incdt sa nu afecteze
functionarea acestuia.

Restrictiile de utilizare se indica in manualul de utilizarea si/sau prospect
atunci cand implantul este destinat unei anumite populatii.

Standardul SR EN 12563: 2000 Implanturi chirurgicale neactive.

Proteze ale articulatiei. Cerinte specifice pentru protezele articulatiei de
sold este un standard de nivel 3 si stabileste, pe langa cerintele mentionate in SR
EN ISO 14630: 2005 [273] si SR EN 12010: 2001 [246], o metoda de demonstrare
a conformitatii cu cerintele esentiale relevante din Directiva Consiliului 93/42/CEE
din 1993 privind dispozitivele medicale si se aplica protezelor articulatiei de sold.

Definitiile specifice articulatiei de sold, conform standardului SR EN 12563:

2000 [248] sunt:

Protezd a ariculatiei de sold (artroplastie de sold): implant utilizat pentru a
inlocui una sau amandoua suprafetele de contact ale articulatiei de sold;
Protezd totald a articulatiei de sold (artoplastie totald de sold): implant care
cuprinde o componenta femurala si o componentda acetabulard, fie
monobloc, fie modulard, destinate sa inlocuiasca ambele suprafete de
contact ale articulatiilor de sold;

Protezd partiald a articulatiei de sold (hemiartroplastie totala de sold):
implant care cuprinde o componentd femural3, fie monobloc, fie modulard,
destinate sa inlocuiasca suprafata femurala de contact a articulatiei de sold;
Cap bipolar: componenta a unei proteze de articulatie de sold cu o suprafata
(interioard) concava, destinatd s3a se articuleze cu capul sferic al
componentei femurale si cu o suprafatd sferica (exterioard) convexa,
destinata sa se articuleze cu acetabulumul biologic;

Cap unipolar: cap al unei componente femurale, destinatd sa se articuleze
cu acetabulumul biologic;

Componenta femurald: parte a unei proteze partiale sau totale a articulatiei
de sold, destinata sa fie atasata femurului;

Componenta modulard: componentd femurala sau acetabulara care este
asamblata de utilizator, pornind de la un numar de subcomponente;
Componenta monobloc: componentd femurald sau acetabulara care este
furnizata ca o singura unitate;

Componentd acetabulard: implant cu o constructie monobloc sau modulara,
destinatd sa fie fixata in acetabulumul biologic pregatit.

Performanta propusd trebuie sd respecte cerintele specificate in SR EN

12010: 2001 {246]. Pe langa acestea, domeniul unghiular de migcare dintre
componentele femurale si acetabulare trebuie s3 fie de cel putin 80° in flexie/
extensie, minim 60° in abductie/ aductie si minim 90° in rotatia internd/ externa.

BUPT



68 Standardizarea in domeniul implantelor osoase - 2

12010:

Pe langa caracteristicile de proiectare specificate in standardul SR EN
2001, protezele articulatiei de sold trebuie sd respecte si urmdtoarele

cerinte [248]:

Radioopacitatea componentelor acetabulare produse exclusiv din materiale
radiotransparente trebuie sa respecte cerintele din standardul sub
dezvoltare 1SO/DIS 7206-1: 2007 Implants for surgery - Partial and total
hip joint prostheses - Part 1: Classification and designation of dimensions;
Tolerantele si dimensiunile trebuie sa respecte conditiile pentru:

¢ Tolerante si dimensiuni pentru asamblarile conice;

o Tolerante pentru diametrele  suprafetelor articulare ale
componentelor femurale metalice sau ceramice utilizate cu
componente acetabulare din UHMWPE trebuie sa respecte cerintele
din ISO 7602-2: 2006 [237];

o Cerinte pentru suprafete articulare metal pe metal si cermica pe
ceramica;

Grosimea pentru UHMWPE in componentele acetabulare si capete bipolare:

o Pentru componente acetabulare cu diametrul exterior de 42 mm sau
mai mare, componenta UHMWPE trebuie sa aiba grosime minima de
5 mm pentru componentele cu intariturd metalicd sau de alt tip si 6
mm pentru componentele fara intaritura;

o Pentru capetele bipolare cu diametrul exterior de 44 mm sau mai
mare, grosimea minima a captuselii de UHMWPE trebuie sa fie de 5
mm.

Pe tanga respectarea cerintelor de materiale specificate in SR EN 12010:

2001 [246], titanul nealiat si aliajele de titan nu trebuie folosite ca suprafete de
contact ale protezelor totale sau partiale de sold, decdt dacd li s-a aplicat un
tratament de suprafatd corespunzator si s-a demonstrat a fi potrivite pentru utilizare

clinica.

Pe 1anga cerintele de evaluarea proiectarii specificate in SR EN 12010: 2001

trebuie sa se respecte si urmadtoarele cerinte in ceea ce priveste evaluarea preclinica

[248]:

incercarea la andurantd a componentelor femurale trebuie realizatd conform
standardului sub dezvoltare 1SO/DIS 7206-4: 2007 Implants for surgery -
Partial and total hip joint prostheses - Part 4: Determination of endurance
properties and perforrnance of stemmed femoral components [216], iar
cerintele de performanta trebuie sa fie conform standardului sub dezvoltare
ISO/DIS 7206-8: 2007 Implants for surgery - Partial and total hip joint
prostheses - Part 8: Methods of determining endurance performance of
stemmed femoral components;

Proprietatile de andurantd ale capului si gatului tijelor femurale trebuie sa
respecte cerintele din ISO 7206-6: 2005 Implants for surgery - Partial and
total hip joint prostheses - Part 6: Determination of endurance properties of
head and neck region of stemmed femoral components;

Rezistenta la torsiune a capetelor modulare ale componentelor femurale
trebuie determinata conform ISO 7206-9: 2000 Implants for surgery -
Partial and total hip joint prostheses - Part 9: Determination of resistance to
torque of head fixation of stemmed femoral components;

Incercarea la uzurd a protezelor totale ale articulatiei de sold se realizeaz3
conform unei proceduri verificate, validate si documentate;

Unghiurile maxime si minime prevazute intre partile scheletului se
determina conform Anexei A din SR EN 12563: 2000 [248];
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- Pentru desemnarea dimensiunilor se aplicd cerintele din 1SO/DIS 7206-1:
2007 [238].

Impreund cu cerintele de productie din SR EN 12010: 2001 [246],
implantele din aliaj CO-Cr turnat trebuie supuse tratamentului termic de calire de
punere in solutie, daca este cazul.

Sterilizarea si ambalarea trebuie sa respecte cerintele specificate in SR EN
12010: 2001 [246].

Informatiile furnizate de producétor trebuie sa respecte, pe langa cerintele
prevdzute in SR EN 12010: 2001 si urmatoarele [248]:

- In ceea ce priveste dimensiunile, trebuie inregistrate pe etichetd, prospect
sau in manualul de instructiuni urmatoarele informatii:

o tipul produsului;

o diametrul nominal al capului pentru componenta femurald monobloc
a articulatiei de sold sau pentru un cap femural modular;

o diametrul nominal al suprafetei de contact al unei componente
acetabulare;

o simboluri care sa defineasca diametrul conului si diametrul de alezaj
si unghiul pentru un implant modular;

- Compatibiliatea structurald si functionald a componentelor - se precizeaza
componentele in contact care cu care sunt compatibile;

- Trebuie marcate urmatoarele informatii:

o diametrul nominal al capului femural pe o componenta femurald
monobloc;

o diametrul nominal exterior si caracteristicile asamblarii conice pe un
cap femural modular;

o indicarea pe suprafata plana a capatului proximal a categoriei
asamblarii pentru tija unei componente femurale modulare a unei
proteze de articulatie de sold cu un asamblu conic tata - mama;

o indicarea diametrului nominal al suprafetei de contact pe
componenta acetabular3;

- Informatiile furnizate pacientului trebuie s3a aibd o precizare de tipul:
~Pacientii care primesc proteze pentru articulatia de sold trebuie avertizati
cd longevitatea implantului poate depinde de greutatea lor si de nivelul de
activitate”.

Un standard conex pentru protezele partiale si totale ale articulatiei de sold
este seria de standarde ISO 7206 care cuprinde mai multe parti, unete anulate,
prezentate sub titlul general Implanturi chirurgicale - Proteze partiale si
totale ale articulatiei de sold.

- 1SO/DIS 7206-1: 2007 Implants for surgery - Partial and total hip joint
prostheses - Part 1: Classification and designation of dimensions [Implanturi
chirurgicale - Proteze partiale si totale ale articulatiei de sold. Partea 1:
Clasificare si desemnare a dimensiunilor] (sub dezvoltare);

- ISO 7206-2: 2006 Implanturi chirurgicale - Proteze partiale si totale ale
articulatiei de sold. Partea 2: Suprafete articulare fabricate din materiale
metalice, ceramice si plastice;

- ISO 7206-3: 1998 Implanturi chirurgicale - Proteze partiale si totale ale
articulatiei de sold. Partea 3: Determinarea proprietdtilor de andurantd a
componentelor femurale cu tija, fara solicitare la torsiune;

- ISO/DIS 7206-4: 2007 Implants for surgery - Partial and total hip joint
prostheses - Part 4: Determination of endurance properties and
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performance of stemmed femoral components [Implanturi chirurgicale -
Proteze partiale si totale ale articulatiei de sold. Partea 4: Determinarea
propriettilor de andurantd a componentelor femurale cu tija, cu solicitare la
torsiune] (sub dezvoitare);

- IS0 7206-5: 1992 Implanturi chirurgicale — Proteze partiale si totale ale
articulatiei de sold. Partea 5: Determinarea proprietatilor de andurantd a
componentelor femurale cu tija, cu solicitare la torsiune,

- ISO 7206-6: 1992 Implanturi chirurgicale - Proteze partiale si totale ale
articulatiei de sold. Partea 6: Determinarea proprietatilor de anduranta ale
regiunii capului si gatului a componentelor femurale cu tija;

- 1SO 7206-7: 1993 Implanturi chirurgicale - Proteze partiale si totale ale
articulatiei de sold. Partea 7: Performanta de andurantd a componentelor
femurale cu tija, fara solicitare la torsiune;

- ISO/DIS 7206-8: 2007 Implants for surgery - Partial and total hip joint
prostheses - Part 8: Methods of determining endurance performance of
stemmed femoral components [Implanturi chirurgicale - Proteze partiale i
totale ale articulatiei de sold. Partea 8: Performanta de andurantd a
componentelor femurale cu tija, cu solicitare la torsiune] (sub dezvoltare);

- ISO 7206-9: 2000 Implants for surgery - Partial and total hip joint
prostheses - Part 9: Determination of resistance to torque of head fixation of
stemmed femoral components;

- ISO 7206-10: 2003 Implants for surgery - Partial and total hip-joint
prostheses - Part 10: Determination of resistance to static load of modular
femoral heads.

Un alt standard conex pentru protezele articulatiei de sold este seria de
standarde ISO 7207 care cuprinde mai multe parti prezentate sub titlul general
Implanturi chirurgicale - Elemente femurale si tibiale ale protezelor
partiale si totale ale articulatiei de genunchi.

Pentru protezele articulatiei de genunchi este valabil un ait standard de nivel
3, SR EN 12564: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale
articulatiei — Cerinte specifice pentru protezele articulatiei de genunchi,
omolog standardului pentru proteze de sold SR EN 12563: 2000.

Cerintele pentru instrumentarul chirurgical asociat implantelor chirurgicale
neactive este SR EN 12011: 2000 Instrumentar utilizat in asociere cu
implanturi chirurgicale neactive. Cerinte generale si stabileste o metoda de
demonstrare a conformitdtii cu cerintele esentiale relevante din Directiva Consiliului
©3/42/CEE din 1993 privind dispozitivele medicale si se aplica instrumentarului nou
si celui reconditionat, care trebuie utilizat impreuna cu implantele chirurgicale
neactive.

Conform standarduiui SR EN 12011: 2000 [247], prin instrument asociat
(instrument) se intelege dispozitivul medical neactiv, destinat a fi utilizat in timpul
procedurilor chirurgicale, asociat cu un anumit implant chirurgical neactiv, iar prin
instrument nelivrat se intelege instrumentul sau setul de instrumente care au fost
returnate la producator si care au fost reconditionate.

Performanta propusa a instrumentarului chirurgical trebuie descrisd si
documentata prin precizarea caracteristicilor functionale si a conditiilor de utilizare
propuse.
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Caracteristicile de proiectare ale instrumentarului chirurgical trebuie sa
respecte cel putin urmatoarelor cerinte [247]:

- proprietatile fizice, mecanice si chimice ale materialelor instrumentelor;

- nivelurile de contaminare microbiologicad si cu particule;

- usurinta utilizarii, curatarii si intretinerii;

- deteriorarea posibild a caracteristicilor materialului datoritd sterilizarii si
depozitarii;

- efectele contactului dintre instrument si corpul uman, dintre implant si alte
instrumente;

- forma si dimensiunile, inclusiv efectele lor posibile asupra corpului;

- caracteristicile de uzurd ale materialului si efectele uzurii si ale produselor
de degradare asupra instrumentului §i corpului;

- piese de inserare, extragere si interconectare;

- valoarea pierderii de fluid si /sau difuziei de substante in sau in afara
instrumentelor;

- exactitatea si stabilitatea instrumentelor in functie de masurare;

- caracteristica instrumentului sau a unei parti a instrumentului de a fi
localizat cu ajutorul unui dispozitiv de vizualizare extern.

Materialele utilizate pentru producerea instrumentarului chirurgical trebuie
alese in functie de proprietatile cerute si scopul propus, ludnd in considerare efectele
fabricarii, manipularii, sterilizarii si depozitarii [247].

Evaluarea proiectarii instrumentelor trebuie realizatéa preclinic si clinic
impreund cu implantul pentru care au fost proiectate, pentru a demonstra realizarea
performantei propuse.

Producerea instrumentelor trebuie realizatd conform caracteristicilor de
proiectate specificate.

Sterilizarea se realizeaza in functie de metoda de sterilizare aplicata conform
standardelor: SR EN 550:1997 [249], SR EN 552: 2001/ A2: 2003 [250], SR EN
554: 2003 [251], iar pentru cele livrate in stare nesterild, trebuie precizata cel putin
o metoda de sterilizare de catre poducator.

Ambalarea trebuie realizata atat pentru produsele sterile, cat si pentru cele
nesterile, astfel incat, acestea sa nu se deterioreze in conditii de depozitare,
manipulare si transport (conform SR EN 868-1: 2003 [253]).

Informatiile furnizate de producdtor trebuie sa respecte cerintele
standardului SR EN 1041: 2003 Informatii furnizate de producatori impreund cu
dispozitivele medicale si sd cuprindd toate informatiile specifice instrumentarului
respectiv.

2.3.3 Standarde pentru incercari specifice

In cazul general, un standard de metoda de incercare descrie epruvetele
care se folosesc, conditiile in care acestea vor fi incercate, cate epruvete se vor
incerca, ce se va controla si cum vor fi analizate datele.

Metodele de incercare sunt validate prin comparari interlaboratoare, ceea ce
inseamna ca& anumite laboratoare vor realiza metoda, iar rezultatele lor vor fi
analizate pentru a determina gradul de precizie si acuratete. Odata ce o metoda de
incercare a fost standardizata, poate fi folositd si in alte laboratoare; detaliile sunt
suficiente pentru a se asigura faptul cd, cu facilitdti diferite, se vor obtine rezultate
similare pentru aceleasi tipuri de epruvete. Afirmatia ,introdusda in conformitate
cu...” asigura faptul cé@ rezultatele sunt reproductibile [44], [45].
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Metodele de incercare standard permit ca rezultatele sa fie reproduse sau
verificate de alti cercetatori. in domeniul biomaterialelor, standardele pot fi utilizate
la incercari fizice, chimice, mecanice, electrice si biologice ale materialelor. Prin
utilizarea materialelor conform standardelor, un producdtor poate spune
utilizatorului ce contine materialul si ce asteptari poate avea de la acesta prin
prezentarea proprietatilor [44].

Cateva exemple de standarde de incercare care se utilizeazda pentru
caracterizarea materialelor utilizate pentru implantele osoase sunt:

A. Standarde de incercare mecanica:

ASTM D638-03 Standard Test Method for Tensile Properties of Plastics [Metode de
incercare pentru proprietatile de tractiune ale plasticelor]

ASTM D695-02a Standard Test Method for Compressive Properties of Rigid Plastics
[Metode de incercare pentru proprietatile la compresiune ale plasticelor rigide]

SR EN 10002-1: 2002 Materiale metalice. Incercarea la tractiune. Partea 1: Metoda
de incercare la temperatura ambiantd )

ISO 7438: 2005 Metallic materials - Bend test [Materiale metalice. Incercarea la
indoire]

B. Metode metalografice:

ASTM E3-01 Standard Practice for Preparation of Metallographic Specimens
[Pregétirea probelor metalografice]

ASTM E7-03 Standard Terminology Relating to Metallography [Terminologie
referitoare la metalografie)

ASTM E45-05el Standard Test Methods for Determining the Inclusion Content of
Steel [Determinarea continutului de incluziuni al otelurilor]

STAS 5949/2-1983 Determinarea incluziunilor nemetalice din oteluri. Metode
automate

ASTM E112-96(2004)e2 Standard Test Methods for Determining Average Grain Size
[Determinarea marimii medii a grduntelui]

SR EN ISO 643: 2003 Oteluri. Determinarea micrograficd a mdrimii grduntelui
aparent

SR 10013: 1995 Metale si aliaje neferoase exceptdnd cuprul si aliajele de cupru.
Determinarea marimii medii a grduntelui

C. Incercarea la coroziune:

ASTM G3-89(2004) Standard Practice for Conventions Applicable to Electrochemical
Measurements in Corrosion Testing [Conventii aplicabile la md&suratorilor
electrochimice la incercarea la coroziune]

ASTM F746-04 Standard Test Method for Pitting or Crevice Corrosion of Metallic
Surgical Implant Materials [Coroziunea in puncte si de cavitatie a aliajelor
chirurgicale]

ASTM F897-02 Standard Test Method for Measuring Fretting Corrosion of
Osteosynthesis Plates and Screws [Coroziunea prin frecare a pldcutelor si
suruburilor pentru osteosinteza]

ASTM F1875-98 (2004) Standard Practice for Fretting Corrosion Testing of Modular
Implant Interfaces: Hip Femoral Head-bore and Cone Taper Interface [Procedeu de
incercare la coroziune prin frecare a interfetelor implantului modular: interfata cap
femural - alezaj si varf conic]

ASTM F2129-06 Standard Test Method for Conducting Cyclic Potentiodynamic
Polarization Measurements to Determine the Corrosion Susceptibility of Small
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Implant Devices [Masurdtori de polarizare potentiodinamicad ciclicd pentru
determinarea susceptibilitatii la coroziune a implantelor mici]

Toate standardele de metode de incercare citate se folosesc pentru a se
asigura ca o epruveta semnificativa respecta cerintele standardului de material. Alte
standarde de incercari se prezintd in Anexa 4.

Pentru materialele din care se confectioneazda implantele sunt impuse, in
plus, cerinte prin care biomaterialele trebuie s3 indeplineasca criteriile incercarii de
biocompatibilitate generald. In standardele de materiale ale Societdtii americane
pentru incercari si materiale (American Society for Testing and Materials - ASTM)
sunt prezentate douda metode de incercare pentru testul de biocompatibilitate, in
functie de nivelul volumului de date de care se dispune in legatura cu materialul
analizat [45]:

- O prima@ metoda se referd la materialele care sunt deja caracterizate prin
incercari chimice, mecanice si fizice si au demonstrat un rdspuns de
caracterizare buna in mediul biologic, referintele la datele de incercare in
mediul biologic publicate si experimentele clinice sunt adesea suficiente.

- O altd metodad se foloseste pentru materialele care nu sunt caracterizate
suficient (de exemplu rasinile epoxidice), la care metodele de incercare in
mediul biologic sunt indicate in mod disctinct pentru fiecare marca de
material din aceastd clasda. Aceasta metodd este utilizata si pentru
materialele obtinute in urma unor combinatii de produse biologice si
sintetice (tesuturile ingineresti).

Metodele pentru incercarea dispozitivului sunt, de asemenea, citate si in
standardele de dispozitiv care descriu dispozitivul, performantele laboratorului in
care a fost realizat, aspectele de proiectare generale, dimensiunile si tolerantele
dimensionale date in desenele de executie, precum si materialele folosite cu referire
la standardele de materiale. Daca o metoda de incercare descrie doar modul in care
se face fincercarea, in standardele referitoare la dispozitive sunt specificate si
performantele produsului (de exemplu durata de viatd, cerintele de
biocompatibilitate ale dispozitivuiui, materialele din care acesta este confectionat)
[45], [83].

Standardele de procedurd pot fi considerate ghiduri care descriu
metodologia de efectuare a unor proceduri care nu sunt considerate incercari.
Exemplele includ standarde pentru pregatirea suprafetelor si proceduri standardizate
pentru sterilizarea implantelor, spre exemplu [215]:

ASTM F86-04 Standard Practice for Surface Preparation and Marking of Metallic
Surgical Implants [Pregdtirea suprafetelor si marcarea implantelor chirurgicale
metalice]

ASTM F561-05a Standard Practice for Retrieval and Analysis of Medical Devices, and
Associated Tissues and Fluids [Recuperarea si analiza dispozitivelor medicale
implantate si a tesuturilor asociate]

ASTM F565-04 Standard Practice for Care and Handling of Orthopedic Implants and
Instruments [Intretinerea si manuirea implantelor ortopedice si a instrumentarului]
ASTM F983-86 (2005) Standard Practice for Permanent Marking of Orthopaedic
Implant Components [Marcarea permanentd a componentelor implantului ortopedic]

Termenul de ,standarde optionale” (,voluntary standards”) implica faptul ca
documetele nu sunt impuse si oricine le poate folosi. Aceasta terminologie se mai
refera la modul in care standardele sunt dezvoltate. Aceste standarde sunt folosite
de catre producatori, utilizatori, laboratoarele de incercdri si in universitati.
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Conformitatea cu un asemenea standard este optionald, dar utilizarea lor este
adesea utila [44].

2.3.4 Standarde de biocompatibilitate

Existd diferite incercdri ce pot fi utilizate pentru a determina raspunsul
biologic la materiale. Utiliz8rile pe termen scurt necesitd doar ncercari pe termen
scurt. Utilizirile pe termen lung necesitd aplicarea incercarilor pe dispozitive
particulare si tipuri de tesuturi. Deoarece nu toate incercarile sunt necesare pentru
toate aplicatiile, organizatiile de standarde nationale si internationale au dezvoltat
documente matrice ce indicd care metod3 este potrivitd pentru aplicatia respectiva.
Aceste documente pot fi utilizate ca ghiduri in preg3tirea unei prezentari in fata U.S.
FDA (Food and Drug Administration), a Comisiei europene sau a altor agentii de
reglementare pentru aprobarea unui nou material sau dispozitiv. Documente matrice
similare au fost standardizate si de catre CSA, BSI si I1SO.

O mare parte din activitatea de standardizare este acum asociatd cu
Organizatia internationald de standardizare (International Standards Organization -
ISO) cu evaludri biologice ale dispozitivelor medicale, luand in considerare TC 194 si
prezentandu-se in documentele de dezvoltare ale seriei de standarde ISO 10993
(partile 1-18, din 2002-2007) [216].

In Romania, aceastd serie de standarde este adoptatad si armonizata in ani
diferiti, sub seria de standarde SR EN ISO 10993 (partile 1-18, din 2002-2007)
[217], incadréandu-se in domeniul 11 Medicind, Grupa ICS (International
Classification for Standards) fiind diferita, fiecare standard incadrandu-se in grupa
ICS din care face parte, iar indicele de clasificare CAN (Convertor Analogic Numeric)
al seriei de standarde SR EN ISO 10993 (partile 1-18, din 2002-2007) [217] este
E32 Instrumente, aparate si utilaj mecanic de uz medical.

Existd doud parti diferite ale acestei serii de standarde:

- In prima parte sunt prezentate definitii si ghidul pentru selectia categoriilor
incercdrilor de evaluare ce trebuie facute (figura 2.3).

- Cealaltéd parte a seriei de standarde SR EN ISO 10993 (partile 1-18, din
2002-2007) [217] red@a mai multe detalii asupra selectiei incercarilor
individuale ce trebuie facute pentru interactiunea biologica particulara sau a
efectului biologic (de exemplu, contactul cu sdngele, toxicitatea sistemica,
genotoxicitatea).

Adesea, detaliile metodelor de incercare nu sunt prezentate in documentele
1SO si au referinte la alte documente cum ar fi standardele ASTM sau USP (U.S.
Pharmacopeia) pentru proceduri si metodologii.

Selectia materialului si evaluarea riscului biologic sunt componente integrale
ale procesului de proiectare pentru dispozitivele medicale luate in considerare de TC
194. Aceasta evaluare este o componenta a planului de managementul riscului
aliniata standardului adoptat si armonizat SR EN ISO 14971: 2003 Aplicarea
managementului riscului dispozitivelor medicale, continand identificarea tuturor
riscurilor si estimarea riscurilor asociate. Criteriilte pentru definirea riscului biologic
(toxicologic) trebuie stabilite la inceputul evaludrii riscului si a procesului de
management al proiectdrii. Evaluarea sigurantei biologice trebuie sa fie planificata si
efectuatd pentru a demonstra realizarea criteriilor specifice pentru siguranta.
Aprecierea riscului adecvat necesitd caracterizarea riscului toxicologic si al
expunerilor. Urmand structura managementulului riscului descrisd in SR EN ISO
14971: 2003 [274], o componentd majora in identificarea riscului este
caracterizarea materialului.
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Toxicitatea chimicd a componentelor
solubilizabile din biomaterial

Efectele fortelor structurale in
actiune pe un biomaterial

Evaluarea implanteior pentru resturi
de oxid de etilena (dupa sterilizare)

‘ incercarea de degradare accelerati pentru
verificarea predispunerii materialelor la degradare

Teste in vitro

Evaluarea si analiza cantitativa a produselor de
degradare prin degradare electrochimica

Evaluarea toxicitatii prin cinetica adborbtiei
(daca materialul este bioresorbabil sau prin
solubilizare poate migra din dispozitiv)

Functionarea implantului

Potentiale avarii ale
implantului in organism

Genotoxicitate

Carcinogenicitate

Teste in vivo Toxicitate reproductiva

Citotoxicitatea

Teste pentru interactiunea sangelui

Evaluarea efectelor locale
dupad implantare

Incercarea Ia sensibilizare (evaluarea
iritatiilor si sensibilizarilor)

Figura 2.3 Testele de biocompatibilitate in cazul realizérii unui nou implant sau dispozitiv
medical, conform SR EN ISO 10993 (partile 1-18, din 2002-2007)
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in cazul unui implant ortopedic pe termen lung, trebuie luate in considerare
citeva etape pentru a stabili biocompatibilitatea unui nou material pentru aplicatia
respectivd. Se poate lua in considerare standardul ASTM F748-06 Standard Practice
for Selecting Generic Biological Test Methods for Materials and Devices [Procesul
pentru metodele de incercare selectivd biologicd genericd pentru materiale si
dispozitive].

Incercéri in vitro

ASTM F619-03 Standard Practice for Extraction of Medical Plastics [Procese pentru
extragerea plasticelor medicale]. Este o metoda pentru extragerea plasticelor
medicale din lichide ce simuleaza fluidele biologice. Aparatul de extractie este
apoi utilizat pentru incercdri chimice sau biologice. Fluidele de extractie includ
apa sarata, ulei vegetal si apa.

ASTM F813-07 Standard Practice for Direct Contact Cell Culture Evaluation of
Materials for Medical Devices [Procese pentru evaluarea culturii celulelor in
contact direct cu materialele destinate dispozitivelor medicale]. Este o
incercare de culturd cu precautie a celulelor tesuturilor conjunctive, ce
utilizeazd tipuri americane de colectare a culturilor. Aceastd metoda poate fi
utilizata ca o prima etapd a incercarii biologice. Este folosita, de asemenea,
pentru controlul calitatii in productie. Mai existd si alte standarde ASTM de
metode de culturd a celulelor.

ASTM F756-00 Standard Practice for Assessment of Hemolytic Properties of
Materials [Aprecierea proprietdtilor hemolitice ale materialelor]. Este o
incercare in vitro de evaluare a proprietatilor hemolitice ale materialelor in
contact cu sangele. Existd doua proceduri: una statica si una ce se desfagoara
in conditii dinamice.

Teste in vivo pe termen scurt

Incercdri aditionale pentru rezultate speciale sunt, de asemenea, incluse in
standardele ASTM cum ar fi examinarea si reactia la particule, imunotoxicitatea si
recuperarea si analiza implantelor si tesuturilor.

Exista incercari in vivo suplimentare, ce nu au fost incd standardizate de

ASTM: .

Trombogenicitatea. Incercari pentru tendinta materialelor de a cauza coagularea
sangelui nu au fost standardizate. Ghidurile pentru asemenea incercari au fost
dezvoltate de Institutul pentru sdnge, plamani si inimd (Heart Lung and Blood
Institute — NIH).

Mutagenicitatea. Existda un numar de incercari in vivo si in vitro pentru a determina
dacd mutatia celulelor are cauze chimice. Desi nu se specificd dezvoltarea
pentru implante, ghidurile exista ca parte a ghidurilor OECD (Organisation for
Economic Co-operation and Development) pentru incercari chimice si in ASTM.

Pirogenicitatea. Un pirogen este un produs chimic ce cauzeaza febra.

Teste in vivo pe termen lung

Rezultatelor incercarilor pe termen lung pot contribui la elucidarea a doud
aspecte. Unul este raspunsul tesutului la material, celdlalt este r3spunsul
materialului (degradarea) la implantare.

ASTM F981-04 Standard Practice for Assessment of Compatibility of
Biomaterials for Surgical Implants with Respect to Effect of Materials on Muscle and
Bone [Procese pentru aprecierea compatibilitdtii biomaterialelor pentru implante
chirurgicale si efectele materialelor asupra muschiului si al osului] se refera la
implantarea pe termen lung a materialelor in muschi si oase de goareci, iepuri §i
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caini gi presupune o necropsie generala la timpul sacrificiului. Locul implantului cu
muschi si os este inldturat la sacrificare, iar implantul raméne in situ pana cand
tesutul este conservat in formol. Implantul poate fi inladturat din incastrare si
sectionat.

Nu este prevazut nici un standard pentru incercarea dispozitivelor pe termen
lung. Pentru un dispozitiv destinat unei aplicatii particulare, este esentiala incercarea
functionald a acestuia. In cazul unei pldcute de fixare a fracturii, se poate propune
utilizarea placutelor pentru osteotomie femurald la cdini. Acest studiu va lua in
considerare efectele implantului asupra tesutului sau efectul implantarii asupra
proprietatilor dispozitivului, de exemplu, degradarea materialului.

Metodologia pentru incercdrile pe termen lung de carcinogenicitate a
implantelor nu au fost incad standardizate de ASTM, desi ASTM F1439-03 Standard
Guide for Performance of Lifetime Bioassay for the Tumorigenic Potential of Implant
Materials [Ghid de stabilire a duratei de viatd pentru probele biologice de potentiale
tumori provocate de materialele din care sunt confectionate implantele] este un ghid
pentru selectia incercarilor. Aceasta inseamna o incercare de producere a unei
tumori in soareci. SR EN ISO 10993-3: 2004 prezinta consideratii asupra incercarilor
de genotoxicitate, carcinogenicitate si toxicitate reproductivd cu referire la unele
metode de Tncercare [265].

Inregistririle de biocompatibilitate, cum sunt cele descrise de seria de
standarde SR EN ISO 10993 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale
(partile 1-18, din 2002-2007) [217], conduc la evaluarea clinica a dispozitivului
pentru iegirea pe piata unui produs. Implementarea seriei de standarde SR EN ISO
10993 vizeaza riscul asociat cu utilizarea produsului.

SR EN ISO 10993-1: 2004 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 1: Evaluare si testare, se referd la inregistrérile de
biocompatibilitate, se concentrazd pe toxicitatea chimica a componentelor
solubilizabile sau a degradarii produselor si face parte din grupa ICS 11.100
Medicind de laborator. Desi SR EN ISO 10993-1: 2004 [254] avertizeaza
reglementatorii sa ia in considerare materialul dintr-o perspectiva convenabila
globala, cei mai multi reglementatori folosesc tabelul incercarilor pentru a lua in
considerare lista de verificare a cerintelor. Revizuitorii de aplicatii au tendinta de a
da credibilitate tot mai multd rapoartelor de incercdri executate de laboratoare.
Categoriile bazate pe expunere si segmentele de durata vad logica structura pentru
determinarea nivelelor de incercare.

Standardul a evoluat din ghid, avertizand reglementatorii ca aceste incercari
nu sunt suficiente pentru o intelegere a performantei biomaterialului ca o
componenta a dispozitivului si interactiunea organismului cu un dispozitiv sau un
material. De exemplu, aceste inregistrari generale nu evalueaza efectele pe termen
lung ale fortelor structurale in actiune pe un biomaterial incorporat intr-un implant.
Este, de asemenea, necesara dezvoltarea standardelor prin studii pe animale
destinate sa evalueze functionarea si potentialele avarii ale implantului in organism.
Desi folositor ca standard de serie al incercarilor, scopul stabilit al seriei de
standarde SR EN ISO 10993 (partile 1-18, din 2002-2007) [217] nu poate cuprinde
toate problemele de performantd ale implantului. Mai degrabd, aceste scheme de
incercari trebuie privite ca o analizd de toxicitate cu valori limitate la afirmarea
performantelor globale ale unui material utilizat la fabricarea implantului [214].

Principiile fundamentale ale evaludrii toxicitdtii prezentate in SR EN ISO
10993-1: 2004 asigurd un ghid excelent referitor la siguranta dispozitivelor
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medicale. Cele 7 principii fundamentale de evaluare a toxicitatii prezentate in SR EN
I1SO 10993-1: 2004 sunt urmatoarele [254]:

a) Materialele trebuie caracterizate pentru a asigura o intelegere a formularii,
potentiale impuritati si pentru asigurarea bazei cerintelor.

b) Chimicalele extractibile si produsii de degradare trebuie luati in considerare
la evaluarea toxicologica a dispozitivului.

c) Disponibilitatea produsilor extractibili si de degradare atunci cand un pacient
este expus unui dispozitiv, trebuie luati in considerare la proiectarea
programelor de testare.

d) Testarea trebuie sa se realizeze in acord cu practicile laboratorului si sa fie
efectuata de persoane competente si informate.

e) Rezultatele experimentale complete trebuie sa fie disponibile autoritatilor de
revizuire.

f) Modificarile de compozitie a materialelor, practicile de productie sau
utilizarea propusa a dispozitivului trebuie sa fie evaluate tinand cont de
modificarile posibile in efectele toxicologice ale pacientielor.

g) Toate rezultatele relevante, incluzand informatii din surse monoclinice, studii
clinice si experiente, dupa scoaterea pe piata, trebuie luate in considerare
cand se evalueaza un dispozitiv.

Producatorii de dispozitive trebuie sa utilizeze acest standard pentru a
determina ce tip de efecte biologice se produc asupra materialelor dintr-un
dispozitiv particular, pe baza naturii si longevitatii produsului si al utilizarii acestuia.
Efectele biologice includ: sensibilitatea, iritarea, hemocompatibilitatea, diferite tipuri
de toxicitate si modificari reproductive sau de dezvoltare. Dupa determinarea
categoriilor de efecte biologice, informatiile trebuie sa fie utilizate pentru a confirma
faptul cd acestea au fost adresate adecvat. Trebuie elaborate rapoarte ce contin
rezultate sigure din studii anterioare pe dispozitive din aceleasi materiale, informatii
obtinute din vé@nzarea materialelor prime sau a partilor componente si informatii
rezultate din studii in perspectivd a dispozitivelor. Dacd se necesita studii in
perspectiva, se pot utiliza diferite parti din seria de standarde SR EN ISO 10993
(partile 1-18, din 2002-2007) [217] ca sursa pentru metode de testare potrivite in
laborator [214].

Multe din prevederile referitoare la incercarile biologice cuprinse in SR EN
ISO 10993-2: 2007 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 2:
Cerinte pentru protectia animalelor (grupa ICS 11.100.20 Evaluarea biologicad a
dispozitivelor medicale) specifica aspectele specifice ale biocompatibilitatii si nu sunt
necesare pentru toate dispozitivele medicale [264].

SR EN ISO 10993-3: 2004 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 3: Teste pentru genotoxicitate, carcinogenitate si
toxicitate asupra functiei de reproducere (grupa ICS 11.100 Medicind de
laborator) descrie pe scurt incercdrile de genotoxicitate, carcinogenicitate si
toxicitate reproductiva, dar aceste descrieri nu constituie un protocol. Protocoalele
detaliate trebuie sa fie in grija laboratoarelor de contact. Conform acestei norme,
cele trei tipuri de efecte majore genotoxice sunt: mutatiile genetice, aberatiile
cromozomiale si efectele asupra ADN-ului. Datoritd faptului cd o singura analiza in
vitro nu este capabild de a detecta toate cele trei tipuri de efecte genotoxice, se
recomandd a fi efectuate mai multe teste. Testele pentru mutatia geneticd si
aberatiile cromozomiale detecteazd leziuni ale moleculelor de ADN, in timp ce
testele pentru efectele ADN detecteaza evenimente ce pot conduce la afectarea
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celulelor [265]. Analizele in vitro din fiecare categorie pot fi efectuate utilizand
microorganisme sau celule mamaliene. Cu toate cd SR EN ISO 10993-3: 2004
precizeaza faptul cd evaluarile in vivo se cer numai daca sunt garantate stiintific sau
daca rezultatele analizelor in vitro indicd nevoia altor testari, se recomanda
includerea unui model in vivo in seria de teste de genotocicitate [204], [265].

Testele clasice in vitro si in vivo pot fi utilizate pentru a evalua
genotoxicitatea materialelor dispozitivelor medicale. In toate cazurile, constatarile
adverse sau echivoce impun efectuarea unei alte investigatii. O constatare
prezumtivd pozitivd, obtinuta la o analiza in vitro poate fi confirmatad si conduce la
un model alternativ in vivo. Rezultatele acceptabile obtinute dintr-o serie de teste de
genotoxicitate pot justifica eliminarea studiilor de carcinogenicitate in vivo daca
existd informatii despre lipsa genotoxicitatii materialului analizat [204].

Incercérile pentru interactiunea sangelui sunt prezentate in SR EN 1SO
10993-4: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 4:
Selectarea testelor pentru interactiunile cu sangele (grupa ICS 11.100
Medicind de laborator), standard care contine un sistem structurat de selectie a
testelor bazat pe principii clinice. Tipurile de teste prevazute de standard depind de
categoria de dispozitive sau materiale in contact. Pentru fiecare categorie de
contact, se recomanda teste primare (de nivel 1) sau optionale (de nivel 2) de:
tromboza, coagulare, hematologie si imunologie [266]. Fiecare categorie reprezinta
o functie specificd a sangelui.

Este foarte important de stabilit daca un dispozitiv medical care are contact
cu sangele este hemocompatibil. Un dispozitiv medical care nu este hemocompatibil
dezorganizeaza un echilibru sau activeazad impropriu o componentd a sangelui, ceea
ce poate reprezenta un pericol pentru pacient. SR EN ISO 10993-4: 2003 [266]
asigurd un sistem structurat de selectie a testelor, pe care producatorii il pot utiliza
pentru a personaliza o analiza de compatibilitate cu sangele a dispozitivului
respectiv, asigurand astfel siguranta pacientului [198].

Citotoxiciatea este descrisa in SR EN ISO 10993-5: 2003 Evaluarea
biologica a dispozitivelor medicale. Partea 5: Teste pentru citotoxicitate in
vitro (grupa ICS 11.100 Medicind de laborator). Testele pentru citotoxicitate
reprezintd o primd etapa pentru asigurarea biocompatibilitatii unui dispozitiv
medical. Un rezultat negativ indica cd materialul nu are substante extractibile nocive
sau are o cantitate insuficientd pentru a cauza efecte acute in conditii exagerate cu
celule izolate [267]. Un rezultat pozitiv de citotoxicitate poate fi interpretat ca un
prim semn de avertizare ca materialul contine una sau mai multe substante
extractabile, ce pot fi de importanta clinica. In asemenea cazuri, se impun alte
investigatii pentru a stabili posibilitatea de utilizare a materialului [213].

Standardul prEN ISO 10993-6 Biological evaluation of medical
devices - Part 6: Tests for local effects after implantation (ISO/DIS 10993-
6: 2005) [Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale Partea 6: Teste
pentru efectele locale dupa implantare] se afla in faza de proiect pentru
armonizare si adoptare in Romania. Acest standard este un ghid pentru selectarea
metodelor de testare biologicd pe animale, pentru studiul efectelor locale ale unui
material implantat asupra tesutului viu, atat la nivel macroscopic, cat si microscopic
[241]. Utilizarea tehnicilor de implantare /n vivo pentru caracterizarea raspunsului
biologic al tesuturilor la materiale permite evaluarea unor astfel de materiale, care
nu poate fi obtinuta prin alte proceduri [179].

BUPT



80 Standardizarea in domeniul implantelor osoase - 2

Conform acestui standard, proba este implantata intr-o zonda si tesut
adecvate pentru evaluarea securitatii biologice a materialului. Implantul nu este
destinat a fi supus sarcinilor mecanice sau functionale. Efectele locale sunt evaluate
prin compararea raspunsului tesutului cauzat de probd, cu cel cauzat de materialele
utilizate in dispozitive medicale pentru care s-a stabilit cd sunt acceptate clinic.
Metodele de testare pentru efecte locale dupa implantare sunt utilizate pentru a
evalua efecte subcronice (termen scurt, pana la 12 saptamani) sau efecte cronice
(termen tung, mai mare de 12 saptamani).

Pregdtirea probelor pentru implantat trebuie sa aiba caracteristici fizice
corespunzatoare, cum sunt: forma, densitatea, duritatea, finisarea suprafetei,
pentru a nu influenta caracterul raspunsului tisular la materialul testat. Inainte de
implantare, probele trebuie decontaminate, sterilizate si manipulate astfel incat sa
nu se deterioreze [241].

Materialele de testare a efectelor locale dupa implantare pot fi continute in
tuburi de polietilend, polipropilena sau politetrafluoretilena, cidtite cu etanol 70% si
apa distililatd, apoi sterilizate, apoi testate pentru contaminare microbiologica.

Conform standardului, se pot utiliza si probe de control similare cu cele ale
probelor pentru testare la implant. Cand proba de control este continutd in tub
pentru testarea efectului local dupa implantare, trebuie s3 fie sub forma de bagheta
din acelagi material cu tubu! si cu diametrul egal cu cel exterior al tubului.

Animalele se aleg in functie de tesutul supus testarii, in functie de marimea
probei, durata de viatd a tesutului, in corelare cu durata de viata a animalului si in
functie de rdspunsul biologic al tesuturilor moi sau tari, diferite la speciile de
animale.

Astfel, pentru testarea pe termen lung a implantelor osoase se vor utiliza
sobolani, cobai, iepuri, cdini, oi, capre, porci si alte animale cu duratd medie de
viata relativ lunga.

Evaluarea raspunsului biologic se face prin compararea raspunsului
materialului testat cu materialul de control, prin examinarea macroscopica cu
ajutorul unei lupe de grosisment scdzut, care permite observarea naturii si a
gradului reactiilor tisulare si examinarea histopatologica la interfata dintre tesut si
implant, in cazul tesutului osos, prin evaluarea ariei contactului 0sos si cantitatea
tesutului osos din vecinatatea implantului, precum si prezenta tesuturilor necalcifiate
[241].

Probele pentru testat pot avea forma filetata sau filiforma pentru asigurarea
fixarii In os sau forma cilindrica. Marimea implantelor depinde de animalul ales
pentru testare si de tesutul 0sos, astfel [241]:

- iepuri: implante cilindrice cu diametrul de 2 mm si lungimea de 6 mm;
- caini, oi si capre: implante cilindrice cu diametrul de 4 mm si lungimea de

12 mm;

- iepuri, cdini, oi, capre si porci: implante ortopedice pentru os, tip filet cu

lungimea de 2 mm pé&na la 4,5 mm.

Selectia speciei de animal este importanta din punctul de vedere al
fiziologiei tesutului osos si trebuie folositi cel putin 4 iepuri sau cel putin cdte doua
alte animale pentru fiecare perioada de implantare.

Pentru probele de testat si cele de control se utilizeaza locuri echivalente
anatomic, astfel: implantele pentru testat trebuie dispuse colateral fata de cele de
control, iar locul implantarii trebuie s8 micsoreaze riscul de deplasare al implantului.
Este important si numarul locurilor de implantare [241]:

- laiepuri maxim 6: 3 pentru probele de testat si 3 pentru probele de control;
- la caini, oi, capre si porci: maxim 12, cite 6 pentru fiecare implant.
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Raportul de testare trebuie sa cuprindd urmatoarele informatii [241}]:

- probele pentru implant trebuie sa cuprindd informatii referitoare la: starea,
fabricarea, suprafata, forma materialelor utilizate pentru testat si cele de
control, selectia materialelor de control, precum si spdlarea, manipularea si
sterilizarea acestora;

- animalele si tehnicile de implantare: se precizeaza informatii referitoare la
animale: origine, varsta, sex, rasa, hrand, greutate, starea de sdnatate,
etc., precum si numarul implantelor pe anima!, zona de implantare si
intervalul de observatie;

- tehnica de recuperare si tehnica histologicd: cuprind date despre tehnicile de
recuperare, numdrul implantelor recuperate pe animal si pe interval de
observatie si despre tehnicile folosite pentru fixarea si pregatirea sectiunilor
histologice;

- evaluarea cuprinde: aspectul macroscopic al implantelor si tesutului
inconjurator, precum si rezultatele obtinute in urma examinarii histologice;

- evaluarea finald, care contine comparatia raspunsurilor biologice ale
materialelor de testat si a celor de control, precum si descrierea raspunsului
biologic.

SR EN ISO 10993-7: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 7: Reziduuri de sterilizare cu oxid de etilena (grupa ICS
11.100 Medicinad de laborator) descrie limitele admisibile pentru reziduurile de oxid
de etilend si clorhidrat de etilend in cazul dispozitivelor medicale individuale
sterilizate cu oxid de etilend, procedurile de masurare a oxidului de etilena si
clorhidratului de etilena, precum si metodele de determinare a conformitatii
dispozitivelor in vederea comercializarii lor [268].

SR EN ISO 10993-8: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 8: Selectarea si calificarea materialelor de referinta
utilizate pentru teste biologice (grupa ICS 11.100 Medicind de laborator) descrie
prevederile pentru utilizarea materialelor de referintd sau a materialelor de referinta
certificate, necesare determinadrii raspunsului biologic al unui material destinat
implantarii osoase [269].

SR EN ISO 10993-9: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 9: Cadru pentru identificarea si cuantificarea produsilor
potentiali de degradare (grupa ICS 11.100 Medicind de laborator) precizeaza
principiile generale pentru evaluarea sistematica a biodegradarii potentiale si
observate a dispozitivelor medicale, precum si pentru proiectarea si realizarea
studiilor de biodegradare [270]. Prin acest standard, se intentioneazd facilitarea
procedurilor de incercare pentru evaluarea raspunsului biologic la produsele de
degradare eliberate de dispozitivele medicale.

SR EN ISO 10993-10: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 10: Teste de iritare si de hipersensibilitate cu efect retard
(grupa ICS 11.100 Medicind de laborator) prezinta protocolul specific si criteriile de
acceptare pentru evaluarea iritatiilor si a sensibilizarilor. Incercarea de sensibilizare
este una dintre cele mai costisitoare si cu durata cea mai mare de inregistrari
aplicate dispozitivelor [255].

BUPT



82 Standardizarea in domeniul implantelor osoase - 2

SR EN ISO 10993-11: 2007 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 11: Incerciri de toxicitate sistemica (grupa ICS 11.100.20
Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale) are scopul de a evalua efectele
adverse potentiale ale substantelor chimice ce pot proveni din dispozitivele medicale
din sistemele organice din organism. Standardul permite libertatea de proiectare a
studiilor destinate de a explora asemenea efecte [256]. Protocoalele de studiu se
bazeazd pe evaluarea toxicologica clasicd a medicamentelor si a altor chimicale, dar
trebuie modificate pentru adaptarea componentelor solide ale dispozitivelor
medicale. in general, se anticipad faptul ca materialele din dispozitivele medicale ce
au fost testate corespunzator nu vor produce efecte adverse semnificative asupra
sistemelor organice [212].

SR EN ISO 10993-12: 2005 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 12: Prepararea esantioanelor si a materialelor de referinta
(grupa ICS 11.100 Medicind de laborator) prezintd recomadari pentru forma si
dimensiunea epruvetelor. Acest standard specifica faptul ca se prefera evaluarea
dispozitivelor medicale in forma de produs finit, intrucat testele biologice trebuie sa
cuprinda toate aspectele implicate in fabricarea dispozitivului [217], [257]. Pentru
cele mai multe dispozitive, utilizarea extraselor de fluide pentru prepararea testelor
de material sau exagerarea conditiilor clinice sunt cele mai corespunzatoare tehnici
de determinare a efectelor potentiale ale reziduurilor chimice.

SR EN ISO 10993-13: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 13: Identificare si cuantificare a produselor de degradare
din dispozitive medicale pe baza de polimeri (grupa ICS 11.100 Medicina de
laborator) prezintd cerintele generale pentru proiectarea testelor de identificare si
cuantificare a produsiior de degradare proveniti din dispozitivele medicale pe baza
de polimeri, destinate uzului medical [217], [258] si descrie incercarea de
degradare acceleratd, pentru a determina dacd materialele sunt predispuse la
degradare.

SR EN ISO 10993-14: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 14: Identificarea si cuantificarea produselor de degradare
din ceramicad (grupa ICS 11.100 Medicind de laborator) descrie doud metode
pentru obtinerea solutilior produsilor de degradare din ceramicd, inclusiv sticla, in
vederea cuantificarii. De asemenea, sunt prezentate indicatii pentru analizarea
acestor solutii pentru identificarea produsilor de degradare [217], [259]. Sunt
prezentate tehnicile disponibile pentru definirea proprietatilor fizice si identificarea
compusilor chimici specifici extragi. Aceste teste pot fi executate direct pe probe de
material sau pe extrasi de material preparati in conditii speciale (analizd cu
infrarogu, analiza termica, Iincercari la tractiune, madsuratori de duritate).
Proprietatile de suprafata, importante pentru anumite categorii de dispozitive, cum
sunt cele in contact cu sangele, pot fi observate direct cu ajutorul microscopului
electronic cu baleiaj (SEM) [196].

SR EN ISO 10993-15: 2002 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 15: Identificare si cuantificare a produsilor de degradare
din metale si aliaje (grupa ICS 11.100 Medicind de laborator) se referd la
degradarea electrochimicd indusd, care poate fi sau nu specificd aplicatiei
dispozitivului. Scopul standardului SR EN ISO 10993-15: 2002 este acela de a
specifica cerintele generaie pentru proiectarea testelor de identificare si cuantificare
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a produsilor de degradare din dispozitivele medicale in forma finalda sau a probelor
de material corespunzatoare pentru utilizarea clinica si este aplicabil numai daca
sunt generati produsi de degradare la alterarea chimica a dispozitivului metalic, intr-
un test de degradare acceleratd in vitro [260]. Datoritd naturii de accelerare a
acestor teste, rezultatele pot sa nu reflecte comportamentul implantului sau
materialului 'n organism. Metodologiile chimice descrise au scopul de a genera
produsi de degradare pentru aprecieri ulterioare.

Analizarea rezultatelor se face prin microscopie optica la mariri mai mari de
50x si inregistrarea modificarilor semnificative in suprafatd. Efectuarea analizei
cantitative si calitative a electrolitului printr-o metoda de sensibilizare adecvata (de
exemplu, absorptie atomica sau spectroscopie de masa) [260]. Se detecteaza
constituentii compozitionali peste limita de cuantificare. Dacd sunt identificati, dar
nu cuantificati constituenti potentiali cu risc biologic, sunt necesare analize analitice
suplimentare.

SR EN ISO 10993-16: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 16: Proiectarea studiilor toxicocinetice pentru produse de
degradare si substante extractibile (grupa ICS 11.100 Medicind de laborator)
descrie studii toxicocinetice care trebuie luate in considerare daca dispozitivul este
destinat a fi bioresorbabil sau daca prin solubilizare poate migra din dispozitiv [261].

SR EN ISO 10993-17: 2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 17: Stabilirea limitelor admisibile pentru substante
extractibile (grupa ICS 11.100 Medicind de laborator) descrie metoda de
determinare si stabilire a limitelor admisibile pentru substantele extractibile [262].

SR EN ISO 10993-18: 2006 Evaluare biologica a dispozitivelor
medicale. Partea 18: Caracterizare chimica a materialelor (grupa ICS 11.100
Medicind de laborator) cuprinde cadrul de identificare a naturii unui material si
identificarea costituentilor chimici ai acestuia. Caracterizarea chimica se realizeaza
in 5 etape, in functie de materialele utilizate si de clasa de risc [206], [263]:

a) Identificarea calitativd a tuturor materialelor prezente 1in dispozitiv,
incluzénd orice produsi din procesul de fabricatie.

b) Stabilirea faptului cd materialele sunt deja utilizate pentru un anumit scop
clinic si cd au fost demonstrate a fi sigure. In acest caz, nu mai este
necesara caracterizarea chimica si constatarile pot fi documentate ca parte a
evaluarii biologice a dispozitivului.

c) Daca materialele nu sunt Tncd in utilizare, se determind cantitatea de
materiate si compusii chimici prezenti in dispozitivul medical.

d) Utilizarea informatiilor cantitative despre material si a rezultatelor
toxicologice, stabileste dacd exista o cauza de ingrijorare si dacd oricare
dintre elementele chimice se lixifiaza n organism pe parcursul utilizarii
clinice.

e) Daca existd produsi chimici, se estimeaza doza totald la care pacientul este
expus.

Standardul ISO 16428: 2005 Implants for surgery - Test solutions
and environmental conditions for static and dynamic corrosion tests on
implantable materials and medical devices [Implante chirurgicale — Solutii
de incercare si conditii de mediu pentru incercirile la coroziune staticd si
dinamica asupra materialelor implantabile si a dispozitivelor medicale] nu

BUPT



84  Standardizarea in domeniul implantelor osoase - 2

este incd in fazd de proiect pentru armonizare si adoptare in Romania. Acest
standard specificd conditile de mediu pentru incercarile materialelor metalice
intentionate a fi implantate, a implantelor chirurgicale si a dispozitivelor medicale.
Conditile de fincercare descriu conditiile fiziologice simulate intr-o maniera
simplificatd, controldnd solutia de incercare, temperatura, atmosfera gazoasa si
proportiile marimii epruvetei si a volumului solutiei de incercare [234].

Aceste conditii ale mediului de incercare pot fi aplicate atunci cand este
necesar de a combina diferite incercari statice si dinamice, unde trebuie luat in
considerare efectul mediului fiziologic. Aplicatii tipice sunt incercarile de coroziune la
oboseala si incercariie la frecare si uzare, precum si incercdrile electrochimice
generale [216].

Acest standard nu ia in considerare incercdrile de simulare a unei proteze de
articulatii si aspectele particulare ale campului dentar. Solutiile ce pot replica
proprietatile tribologice ale fluidelor corpului uman, cum sunt cele utilizate in studiile
de uzare nu se regasesc in scopul acestui standard [234], [216].

Standardul ISO 16429: 2004 Implants for surgery - Measurements of
open-circuit potential to assess corrosion behaviour of metallic implantable
materials and medical devices over extended time periods [Implante
chirurgicale - Masuratori ale potentialului cu circuit deschis pentru a stabili
comportamentul la coroziune a materialelor metalice implantabile si a
dispozitivelor medicale pentru perioade de timp prelungite] nu este inca in
faza de proiect pentru armonizare si adoptare in Romania. Acest standard prezinta o
metoda de madsurare a perioadei de timp prelungite a unui circuit deschis de
potential a materialelor pentru implante si a dispozitivelor chirurgicale implantabile
imersate intr-un mediu de incercare ce simuleaza fluidele corpului, utilizdnd o celuld
de Tncercare la coroziune standardadizata, pentru a studia proprietdtile de coroziune
electrochimica ale dispozitivelor medicale [235].

Aceasta metodd de monitorizare a potentialului cu circuit deschis poate fi
combinata cu incercari la sarcini statice sau dinamice.

Standardul se aplicd, in particular, materialelor metalice, care formeaza un
strat de pasivizare cu proprietati de protectie impotriva coroziunii, tipice materialelor
pentru implantele chirurgicale [235].

Metoda de incercare este recomandatd pentru investigarea unui singur
materia! metalic sau aliaj si nu se aplica combinatiilor disimilare de materiale, care
necesita consideratii particulare de masurare si interpretare a rezultatelor [216].

Evaluarea clinicd a dispozitivelor medicale este de domeniul medicinii de
laborator, reglementat in Romania printr-o serie de standarde adecvate, cu indicele
de clasificare internationala (ICS) 11.100.

Standardul SR EN ISO 14155-1: 2003 Investigatia clinicd a
dispozitivelor medicale pentru subiecti umani. Partea 1: Cerinte generale
inlocuieste standardul SR EN 540: 1996 Investigatia clinica a dispozitivelor
medicale pe subiecti umani [217] si defineste procedurile pentru oferirea
ajutoruiui  producdtorilor, autoritatilor de reglementare, promotorilor i
investigatorilor clinici pentru conducerea si executarea investigatiilor clinice la care
sunt supuse dispozitivele medicale Acest standard trateazd investigatia clinica pe
subiecti umani a dispozitivelor medicale, ale caror performante clinice trebuie sa fie
evaluate inainte de comercializare. Standardul specificd pregatirea procedurilor
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scrise In ceea ce priveste organizarea, conceptia, punerea in practicd, adunarea
datelor si redactarea documentelor de investigatie clinicd [271].

Cerintele specificate in standard fac referire la [271]:

conducerea si documentarea investigatiilor clinice, cu scopul de a sti daca
dispozitivul medical prezintd performantele prevazute de producator;
determinarea eventualelor efecte secundare nedorite, in conditii de utilizare
normaia;

permite evaluarea riscurilor acceptabile in raport cu performantele atribuite
dispozitivului medical.

Conform SR EN ISO 14155-1: 2003 [271], etica legata de investigatiile

clinice se bazeaza pe declaratia de la Helsinki si amendamentele sale ulterioare,
care trebuie sa fie aplicatd de toate partile implicate pe parcursul investigatiilor
clinice, de la recunoasterea necesitatii si a justificarii sale, pdna la publicarea
rezultatelor, astfel:

toate partile implicate trebuie sa respecte o strictd confidentialitate pe
parcursul investigatiei clinice;

toate acordurile convenite trebuie sa fie inregistrate in scris si semnate de
toate partile implicate;

toate partile implicate trebuie sa posede calificarea necesara pentru
executarea sarcinilor care le-au fost incredintate;

in caz de risc neprevazut sau crescut pentru subiect, trebuie luata in
considerare posibilitatea intreruperii sau stopaérii investigatiei clinice;
investigatia clinicd trebuie conceputa pentru culegerea datelor care permit
aprecierea asupra dispozitivului, dacd este potrivit populatiei careia 1i este
destinat;

investigatia clinica nu trebuie Tnceputa inaintea primirii acordului Comitetului
de etica, in functie de politica national3;

personalul implicat in investigatiile clinice trebuie sa evite exercitarea unei
influente excesive sau nepotrivite asupra subiectului;

Comitetului de etica trebuie sa i se comunice informatia necesara, pentru a
putea evalua daca riscurile suportate de subiectii care nu pot spera la un
beneficiu terapeutic direct, pot fi justificate prin interesul colectiv.
Metodologia de aplicare a investigatiilor clinice pe subiecti umani trebuie sa

cuprindd, conform SR EN ISO 14155-1: 2003 [271]:

Conditiile necesare de a fi satisfacute inainte de a incepe investigatia clinica
prin elaborarea unui document ce subliniaza fundamentarea si ratiunile de
justificare a investigatiilor clinice, cuprinzand:

o notificarea investigatorului clinic cu privire la datele de identificare a
dispozitivului medical implicat: descrierea generald a dispozitivului,
functionarea, fabricarea, daca exista investigatii clinice anterioare,
elementele utilizate in fabricare, standardele aplicate, atestarea
faptului ca dispozitivul corespunde ceritelor legale specifice;

o diferite clauze cu privire la planul investigatiei, avizul Comitetului de
etica, diferite acorduri intre partile implicate in investigatie si clauze
referitoare la subiectii implicati (m3suri de despagubire in caz de
vatamare, consimtamantul avizat, etc.);

Pianul de investigatie clinicd, care trebuie sa cuprinda:

o documentatia specificd si/ sau referintele sale;

o baza si justificarea investigatiei clinice;
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o titlul proiectului, identificarea dispozitivului, numele, calificarea si
adresa investigatorului clinic, a altor participanti, a promotorului si
monitorului, precum si locul de desfasurare a investigatiei;

- Obiectivul propus prin planul de investigatie clinica: stabilirea sau
controlarea sigurantei si a performantelor dispozitivului;

- Durata necesara si suficientd a investigatiei pentru dovedirea sigurantei si
performantelor dispozitivului;

- Conceptia investigatiei clinice (numarul dispozitivelor utilizate, metodele
adecvate de realizare a investigatiilor);

- Criteriile specifice, metodele de observare si cuantificare, care trebuie
stabilite in functie de performantele dispozitivului;

- Formularul de raport de caz;

- Consemnarea terapiei urmata de subiecti;

- Metodele statistice despre planul de investigatie clinica, pana la redactarea
raportului final.

In standard sunt precizate si rolurile promotorului, al monitorului si
investigatorului clinic in investigatie. Acestia trebuie sa respecte toate conditiile si
legaturile intre ei si desfasurarea in sigurantd a investigatiei clinice, precum si
siguranta si minimalizarea riscurilor ce pot surveni asupra subiectului uman pe
parcursul investigatiei clinice.

Rezultatele investigatiei clinice se prezintd intr-un raport final, care trebuie
sa cuprinda [271}:

- descrierea metodologiei si a conceptiei, analiza datelor si evaluarea lor
clinica, precum si aprecierea clinicd semnatd de promotor si investigatorul
clinic, cu o analiza statistica;

- totalitatea datelor provenite din fiecare centru si pentru toti subiectii
participanti; subiectii nu trebuie sa fie identificati nici pornind de la raportul
final si nici in urma rezultatelor publicate;

- semnaturile tuturor investigatorilor clinici implicat;i.

Standardul SR EN ISO 14971: 2003 Dispozitive medicale. Aplicarea
gestiunii riscului la dispozitive medicale stabileste o procedura prin care un
producator poate identifica pericolele asociate cu dispozitivele medicale si accesoriile
acestora, inclusiv dispozitivele medicale de diagnostic in vitro, poate estima si
evalua riscurile, controla aceste riscuri si monitoriza eficienta controlului si se aplica
tuturor etapelor ciclului de viata ale unui dispozitiv medical.

Cerintele generale pentru gestiunea riscului sunt, conform SR EN ISO
14971: 2003 [274]:

- Cerintele de reglementare nationale sau regionale;

- Procesul de gestiune a riscului, care cuprinde: analiza riscului, evaluarea
riscului, controlul riscului si informatii post - productie;

- Responsabilitdtile managementului, unde producatorul trebuie:

o sa defineasca politica pentru determinarea riscului acceptabil, tindnd
seama de standardele internationale relevante si reglementarile
nationale si regionale;

o sa asigure resurse adecvate;

o sa asigure personal instruit pentru management, productie si
activitati de evaluare;

o sa analizeze rezultatele activitdtilor de gestiune a riscului, la
intervale definite, pentru a asigura continua adecvare si eficientd a
procesului de gestiune a riscului;
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a)

b)

d)

a)

b)

c)
d)

g)

Calificarea personalului cu sarcini pe linia gestiunii riscului dispozitivului
medical;

Planul de gestiune al riscului dispozitivului medical luat in considerare, care
cuprinde: domeniul de aplicare al planului, cu identificarea si descrierea
dispozitivului medical si fazele ciclului de viatd pentru care planul este
aplicabil; un plan de verificare; alocarea responsabilitatilor; cerinte pentru
revizuirea activitdtilor de gestiune a riscului; criterii de acceptabilitate a
riscului.

Fisierul de gestiune a riscului, care cuprinde rezultatele tuturor activitatilor
de gestiune a riscului.

Etapele de desfasurare a analizei riscului, conform SR EN ISO 14971: 2003
[274] sunt:

Procedura de analiza a riscului, care cuprinde descrierea si identificarea
dispozitivului medical sau accesoriului analizat; identificarea persoanelor si a
organismului care realizeaza analiza riscului, precum si data analizei;
Utilizarea planificatd/ scopul propus si identificarea caracteristicilor legate de
securitatea dispozitivului medical descrise de producator;

Estimarea riscurilor pentru fiecare pericol utilizdnd date sau informatii
disponibile; pentru pericolele pentru care nu poate fi estimata probabilitatea
aparitiei efectelor daunatoare, trebuie intocmita o listd cu consecintele
posibile ale acestora;

Evaluarea riscului: producdtorul trebuie s3a decidd pentru fiecare pericol
identificat dacd riscul estimat este atdt de mic incat sa nu fie necesard
urmarirea reducerii acestuia;

Controlul riscului prezentat in SR EN ISO 14971: 2003 [274] cuprinde
urmatoarele etape:

Reducerea riscului de catre producator, astfel incat riscurile reziduale
asociate cu fiecare pericol sa fie acceptabile;

Analiza optiunilor prin care producdtorul trebuie sa identifice masurile de
control corespunzatoare pentru micsorarea riscurilor la un nivel acceptabil si
sd respecte securitatea inerentd prin proiectare; mdsuri de protectie in
dispozitivul medical sau in procesul de fabricatie si informatiile de
securitate;

Implementarea masurilor de control ale riscului prin verificarea eficacitatii
acestora de catre producator;

Evaluarea riscului rezidual dupa criteriile definite in planul gestiunii riscului;
daca riscul rezidual nu este acoperit de aceste criterii, se aplicd masuri de
control a riscului suplimentare, iar dacd este apreciat acceptabil, atunci
informatiile relevante pentru explicarea riscurilor reziduale trebuie incluse in
documentele insotitoare corespunzatoare, furnizate de producator;

Analiza risc/ avantaj se efectueaza utilizadnd criteriile stabilite in planul
gestiunii riscului, daca riscul rezidual este inacceptabil, producatorul trebuie
sd analizeze datele referitoare la avantajele medicale ale utilizarii planificate,
pentru a stabili dacd acestea sunt mai importante decét riscul rezidual.

Alte pericole generate: pentru orice pericol nou introdus prin masurile de
control al riscului, trebuie evaluate riscurile asociate;

Gradul de evaluare al riscului - producatorul trebuie sd asigure cd riscurile
pentru toate pericolele identificate au fost evaluate.

Evaluarea riscului rezidual total se realizeaza conform SR EN ISO 14971:

2003 [274], dacd acesta este inacceptabil prin utilizarea criteriilor definite in planul
gestiunii riscului, producdtorul trebuie sd strdngd si s3 analizeze date despre
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avantajele medicale ale utilizaérii planificate/ scopului propus, pentru a determina
dacd acestea sunt mai importante decat riscul rezidual total [274].

Raportul de gestiune al riscului trebuie sa contind rezultatele procesului
gestiunii riscului si sa3 sustina trasabilitatea fiecdrui pericol la analiza riscului,
evaluarea riscului, implementarea si verificarea masurilor de control a riscului si
aprecierea acceptabilitatii riscului rezidual (SR EN ISO 14971: 2003 [274]).

Conform SR EN ISO 14971: 2003 [274], informatiile post - productie
stabilite de producdtor in legaturd cu dispozitivul medical trebuie evaluate in
legatura cu relevanta asupra securitatii, in ceea ce priveste urmatoarele aspecte:

- daca sunt prezentate pericole anterior necunoscute;

- daca riscurile estimate provenite de la un pericol nu mai sunt acceptabile;

- daca evaluarea initiala este astfel invalidata.
Dacd existd posibilitatea ca riscurile reziduale sau acceptabilitatea lor sa se fi
modificat, trebuie evatuat impactul asupra masurilor de control a riscului.

Concluzii

1. Dispozitivele medicale sunt reglementate prin standarde la toate nivelele,
inclusiv prin legi si directive europene, armonizate si in Romania, in ultimii
ani. :

2. Reglementdrile legislative privind dispozitivele medicale se referd, in
principal, la clasificarea acestora si la descrierea actiunilor referitoare la
manipulare si utilizare.

3. Standardele din domeniul implantelor chirurgicale sunt impartite pe
categorii, privind materialele din care sunt confectionate, clasele de implante
chirurgicale utilizate si existente pe piatd, precum si incercarile specifice
dedicate.

4. Necesitatea adoptdrii si armonizarii standardelor pentru dispozitive medicale
in Romania a devenit o prioritate, existdnd tot mai multe standarde
adoptate in ultimii ani si unele in curs de adoptare.

5. In Romaénia sunt puse la punct programe de armonizare si adoptare de
standarde din toate categoriile si nivele in ceea ce priveste implantele
chirurgicale, cele deja existente fiind aliniate la cerintele actuale.

6. In ceea ce priveste standardele de materiale pentru dispozitive medicale,
acestea s-au dezvoltat din materialele utilizate in alte domenii, impunandu-
se anumite restrictii in ceea ce priveste compozitia lor chimicd si
biocompatibilitatea.
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3. STUDII DE LABORATOR PRIVIND
COMPORTAREA BIOMATERIALELOR IN MEDIUL
BIOLOGIC

Comportarea materialelor biocompatibile in mediu biologic poate fi
caracterizata prin incercari in vitro, care evidentiaza actiunea acestor medii biologice
simulate asupra materialelor. Aceste incercari sunt reglementate prin standardele:

- SR ENISO 10993-15: 2002 [260];
- IS0 16428: 2005 [234];
- IS0 16429: 2004 [235].

Fenomenele care conduc la coroziunea materialelor biocompatibile si
influenta unor factori tehnologici (deformare plastica la rece) asupra comportarii la
coroziune a acestor materiale sunt analizate in continuare.

3.1 Forme de coroziune specifice materialelor utilizate la
implante osoase

Actiunea mediului biologic asupra implantelor metalice se manifesta prin
diferite forme de coroziune, care au ca principal element comun existenta unui
mediu lichid materializat prin diferitele fluide din organism [176], [177].

in cazul general, reactiile care au loc in cazul coroziunii umede a unui
material pot fi exprimate sub forma:

Material + Oxigen — Hidroxid

Oxidarea umeda difera fata de oxidarea uscatd prin urmatoarele aspecte:

- hidroxidul apare sub forma de precipitat, care nu formeaza un strat
protector pe suprafata expusa la coroziune;

- ionii de metal si radicalii OH difuzeaza foarte rapid in mediul lichid;

- viteza de deplasare a electronilor liberi in materialul metalic este foarte
mare.

Din aceste motive, oxidarea umeda este mult mai acceleratd decat oxidarea
uscatd (in cazul fierului viteza de oxidare in mediul umed poate fi de milioane de ori
mai mare). In cazul oxidarii uscate, forta motrica a transformarii este reprezentata
de energia necesara pentru obtinerea oxidului. La oxidarea umeda, care se produce
ca urmare a deplasarii electronilor, forta motrica a fenomenului poate fi apreciatad
prin valoarea diferentei de potential, care produce ionizarea atomilor de metal.

In functie de raportul dintre suprafata totald expusda mediului coroziv si de
dimensiunile zonei corodate, formele de coroziune pot fi clasificate conform schemei
din figura 3.1 [145].

Coroziunea generalizatd se produce la contactul unui material omogen cu
mediul de lucru Tn absenta unui gradient de temperaturd, concentratie sau presiune,
de-a lungul suprafetei de contact i se apreciaza prin pierderea de masa pe unitatea
de suprafatad si unitatea de timp
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(g-dm2-an!) sau prin reducerea grosimii pe unitatea de timp (um-an'). In cazul
biomaterialelor metalice, valoarea admisibild pentru viteza de coroziune este in jur
de 1 ym-an’!, ceea ce nu reprezintd o reducere sesizabild a dimensinilor implantului.
Efectul major al acestei forme de coroziune este reprezentat insa de acumularea
ionilor de nichel, crom sau cobalt in tesuturile din vecindtatea implantului.

| COROZIUNE |

T
]
: UNIFORMA [ LocauzaTa |
‘t (GENERALIZATA) I
[ |
LA NIVEL LA NIVEL
MACROSCOPIC MICROSCOPIC
Pitting Intercristaling,
Cavernoasa, Sub tensiune,
Galvanic3, Prin oboseala,
Exfoliere, etc.
etc.

Figura 3.1 Schema de clasificare a formelor de coroziune

Prezentarea unor forme de coroziune ce intervin in cazul materialelor
metalice destinate implantarii osoase este exemplificata prin microfotografii realizate
de autoare in cadrul unor cercetdri care au urmarit comportarea diferitelor marci de
oteluri inoxidabile austenitice in medii de solutie salind [114], [282], [283], [284]
sau in medii organice [39].

Coroziunea in puncte (pitting) este o forma de coroziune localizata, prin
care se formeaza puncte de coroziune pe suprafata metalicd. Se produce ca urmare
a intreruperii stratului de protectie. Desi cantitatea de material corodat este relativ
redusa, coroziunea prin pitting conduce la perforarea rapida a materialului. Procesul
presupune parcurgerea a doud etape: ruperea filmului protector si propagarea
coroziunii.

Otelurile inoxidabile sunt predispuse la coroziunea in puncte, provocate de
urme ale unor materiale diferite, care aderd la suprafatd in timpul procesului de
prelucrare. Aceste impuritati pot initia coroziunea in puncte in raport cu limitele de
graunti si astfel pot conduce la defectarea componentei. Coroziunea prin pitting la
otelurile inoxidabile poate fi initiata si de zgarieturi produse ca urmare a unei
manipuldri necorespunzatoare.

Aceastd forma de coroziune este favorizatéa de prezenta unor incluziuni
nemetalice (in special sulfuri) in structura materialului.

In figura 3.2 se prezinta aspectul microscopic al suprafetei unui tub din otel
inoxidabil in care apar urme de coroziune prin pitting [282], [283].
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a) MO 100x b) MO 500x
Figura 3.2 Coroziunea prin pitting in otelul inoxidabil AISI 316L, MO 100x

Coroziunea cavernoasa (figura 3.3) este o form@ de coroziune
asemanatoare coroziunii in puncte. Se manifestd in zonele in care exista interstitii
de dimensiuni mici intre doud suprafete invecinate, in articulatii sau pe suprafetele
pe care apar depuneri. In cazul implantelor ortopedice, forma specifica de coroziune
cavernoasa apare intre capetele suruburilor si placutele pentru fixarea fracturilor
[39].

Figura 3.3 Coroziune cavernoasa in otelul inoxidabil AISI 316, MO 200x (neatacat)

Coroziunea galvanica este o forma de coroziune localizata, care se
produce datorita neomogenitatii chimice a materialui sau datorita neomogenitatii
mediului, care favorizeaza formarea unor pile locale si corodarea selectivda a unei
zone de pe suprafata de contact.

Neomogenitatea materialului poate fi reprezentatd de utilizarea a doua sau
mai multe materiale cu potentiale diferite (placi de osteosinteza dintr-un material,
fixate cu suruburi din material cu altd compozitie chimicd) sau de prezenta unor
incluziuni in metalul de baza.

Neomogenitatea mediului se manifesta prin variatia continutului de aer
(zonele cu continut mai mare de oxigen se corodeaza mai rapid) si a diferentele de
temperatura.

Coroziunea intercristalina se manifestd prin pierderea legaturii metalice
dintre grauntii cristalini, ca urmare a corodarii limitelor de graunti. Este o forma de
coroziune specifica otelurilor inoxidabile la care, in urma unor procedee tehnologice
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(tratamente termice sau sudare), este favorizatad precipitarea unor carburi de crom
la limitele de graunti. Carburile de crom (Cr,3Cg¢) au un continut de crom mai mare
decat continutul mediu al materialului si formarea lor presupune reducerea
continutului de crom din zonele invecinate sub limita de 12%, care permite
formarea stratului protector de oxid de crom. Aceste zone sdrace in crom se vor
coroda, integritatea materialului se va distruge, desi piesa nu-si modifica
dimensiunile si nici aspectul suprafetei.

In figura 3.4 se prezintd un exemplu de otel inoxidabil austenitic in care,
dupa tratamentul termic de recoacere, in stratul superficial apare coroziune
intercristalina.

Figura 3.4 Coroziune lntercrlstalma dupad recoacerea ogelulm moxndabll AISI 304L, MO 500x

Propagarea fenomenului de coroziune intercristalind poate duce la separarea
completd a grauntilor.

Coroziunea sub tensiune are loc sub actiunea simultana a mediului
coroziv si a solicitarilor mecanice. Se manifestd sub forma unor fisuri ramificate
intracristaline sau intercristaline, care se dezvoltd in directie perpendiculard pe
directia efortului maxim. Amorsarea fenomenului este provocata, de reguld, de
formarea unor puncte de coroziune (coroziune prin pitting).

In figura 3.5 se prezintd un exemplu de coroziune sub tensiune intr-o placa
de otel inoxidabil austenitic, care a functionat intr-un mediu umed, in conditiile
existentei unor tensiuni interne [(116], {282], [283].

Figura 3.5 Coroziune sub tensiune intr-un tub din otel inoxidabil, AISI 304L, MO 100x
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Coroziunea prin oboseala are loc dupa mecanismul prezentat la

coroziunea sub tensiune, diferenta fiind reprezentatd de prezenta unor sarcini ciclice.

Ruperea implantului se produce prin oboseald, dar numarul ciclurilor si valoarea
solicitarii sunt mult reduse, ca urmare a fenomenului de coroziune care actioneaza
simultan (figura 3.6).

Figura 3.6 Coroziune prin oboseald datorat3 coroziunii localizate intr-o placuta de
osteosinteza pentru fractura de radius din otel inoxidabil austenitic, AISI 316L, MO 100x

Dealierea este o forma de coroziune care se manifestd prin coroziunea
selectiva a unui element din compozitia unui aliaj metalic. Desi nu conduce la
modificarea formei implantului, reduce mult rezistenta la rupere a materialului prin
modificarea structurii. Un alt efect negativ este reprezentat de eliminarea din
implant a unor ioni cu efecte toxice (mercurul din amalgamul dentar sau nichelul si
cromul din otelurile inoxidabile).

Coroziunea prin frecare se manifesta prin corodarea suprafetei
implantului ca urmare a indepartarii mecanice a filmului protector de pe suprafata.
Aceastd indepartare se poate produce fie ca urmare a curgerii cu viteza mare a unui
lichid coroziv (cazul valvelor de inima), fie datorita frecarii dintre doua corpuri solide
(la protezele de articulatii) (figura 3.7).

Figura 3.7 Coroziune prin fecare datoratd micromiscarii dintre tija femurald si os din otel
inoxidabil austenitic, AISI 316Ti, MO 100x (neatacat)

Dupad anii 1970, cresterea rezistentei la coroziune a implantelor chirurgicale
a devenit o cerintd majora. Dezvoltarea unei game de aliaje rezistente la coroziune,
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cum este aliajul Ti-6AI-4V si otelurile inoxidabile cu continut ridicat de N, a redus
numarul de avarieri datorate coroziunii. Chiar si cele cateva tipuri de avarii ce au loc
de obicei, se datorezd, fie controlului slab al calitdtii (de exemplu, utilizarea
suruburilor din AISI 304L in locul celor din AISI 316L), fie unui mediu local
neasteptat de agresiv din jurul implantului (datoritd modificdrilor patologice din
tesutul inconjuradtor, ce reactioneaza la procedura chirurgicald).

Chiar dacd efectul coroziunii asupra implantului nu produce scoaterea sa
imediata din functiune, trebuie avuta in vedere si expunerea organismului la
produsii de coroziune ce pot rezulta in urma coroziunii si care pot da nastere unor
complicatii medicale severe.

O altd problema o reprezintd rdspunsul tesutului gazda la particulele de
uzare generate de procesele de oboseald si uzare in cazul protezelor de articulatii
[162]. Acest mecanism pare a fi unu! natural de aparare al organismului. Particulele
de uzare provoaca adesea un raspuns inflamator si imunologic. Aceste raspunsuri
pot cauza procese de coagulare a sangelui, unde leucocitele, macrofagele si, in
cazuri severe, celulele gigant migreaza spre particulele strdine de uzare, rezultand
probleme de interfata intre implant si tesutul gazda. In acest stadiu au loc
numeroase activitati biochimice. Acestea includ modificarea mediului local la unul
acid (cu un pH mai mic de 3) in care celulele produc super-oxizi si peroxizi, cum
este H,0, [149], care degradeaza rapid implantul.

In general, presupunand cd particulele de uzare nu sunt toxice, pot fi
distinse urmatoarele patru cazuri (11], [18], [147]:

a) Celulele vor incerca sa digere particulele straine prin eliberarea de produsi
chimici si enzime pentru a le dizolva, apoi le vor absorbi, astfel incat
produsii rezultati sa poata fi eliminati prin circulatia sangelui si sistemul
limfatic in diferite organe, cum sunt rinichii si ficatul.

b) Dacd@ materia straind nu poate fi asimilatd, organismul va incerca s3 o
elimine (in cazul uzarii prin oboseald din cavitatea orald, asemenea particule
de uzare din biomaterialele dentare rezultate in timpul procesului de
mestecare, sunt eliminate prin sistemul digestiv si provoacd mai putine
probleme, comparativ cu alte materiale de implante).

c) Daca particulele strdine nu pot fi digerate (asimilate), celulele fibroase vor
inghiti corpurile strdine si le vor izola de tesutul gazda inconjurator. Aceasta
este o problemd majora, deoarece rezistenta de la interfata implant - tesut
gazda va scadea drastic, ducand la deplasari relativ reduse si, prin urmare,
la avarierea prin procese de frecare - oboseald - coroziune.

d) Dacd se mareste cantitatea de materie straind din organism si nici unul
dintre mecanismele prezentate nu functioneaza, tesutul gazda va trimite
semnale ca ,cedeaza”. De exemplu, in cazul unei generari prelungite de
cantitdti mari de particule de uzare, tesutul gazda incearca sa faca fata si
trimite osteoclaste, celule impticate in procesul de resorptie a osului, pentru
a demineraliza osul inconjurator, aceasta cauzand pierderea protezei.

O problemad@ majord este aceea ca nu exista aprobari unanime in ceea ce
priveste nivele de siguranta, sau in ceea ce priveste toxicitatea metalelor. De
exemplu, acum cativa ani, aluminiul a fost elementul de legaturd cu boala Alzheimer,
fapt care a fost recent dezaprobat, fierul fiind acum elementul suspectat de legatura
cu boala Parkinson [165]. Actualmente, din fericire, titanul, principalul material in
fabricarea impiantelor, nu a fost legat de nici o boald, dar nu exista garantii ca nu se
vor descoperi in viitor unele legaturi cu anumite boli, mai ales ca varsta pacientilor
care primesc implante este in scddere, datoritd popularitatii sporturilor fizice, care
solicitd articulatiile la deformatii ridicate. Totusi, speranta de viatd a unui implant

BUPT



3.2 - Efectul mediului biologic asupra implantelor chirurgicale 95

este in crestere si evident creste si riscul unei acumulari ridicate de ioni toxici odata
cu cresterea avarierii implantelor la oboseald si frecare [62], [192]. Ca rezultat, va fi
0 nevoie continuda de dezvoltare a aliajelor pentru utilizare chirurgicald, care au
viteze de coroziune din ce in ce mai reduse.

3.2 Efectul mediului biologic asupra implantelor chirurgicale

Componenta fluidelor din organism (fluidele din tesuturi, limfa si sangele)
este dificil de stabilit. Din perspectiva coroziunii, cele mai importante caracteristici
ale acestor fluide sunt continuturile de saruri, de oxigen dizolvat si nivelele pH-ului.

In conditii normale, fluidele din corpul uman sunt constituite dintr-o solutie
salind (0,9% NaCl), care contine in plus aminoacizi si proteine. Aceastea includ
celule cum sunt leucocitele, macrofagele si corpusculii din sange (de exemplu,
limfocitele, trombocitele, eritrocitele). In mod normal, pH-ul fluidelor este de 7, dar
poate scadea la 4 sau 5, atunci cénd exista o inflamatie in corp, cauzatd de o
operatie sau o rana. Temperatura normala a organismului uman este de 37 °C, iar
presiunea de 1 atmosfera [161].

In aceste conditii, fluidele corpului sunt ceva mai putin agresive decat apa
de mare. Aceasta se reflectd prin faptul ca, pentru otelurile inoxidabile, coeficientul
de rezistentd la coroziune in puncte (PREN), recomandat pentru implantele
chirurgicale, trebuie sa fie mai mare de 26, comparativ cu valoarea de 40, cerutd
pentru materialele care lucreaza in apa de mare [194]. Nivelele de bicarbonat din
organism sunt de 20 de ori mai mari in sdnge decdt in apa de mare [95].

Nivelele de oxigen dizolvate in sdnge sunt mai mici decat cele din solutiile
saline expuse in aer. Multe implante metalice se bazeaza pe formarea unui film de
oxid pasivizant, cum este oxidul de crom la otelurile inoxidabile si dioxidu! de titan la
aliajele de titan, pentru protectia anticoroziva. Cand presiunea partiald a oxigenului
in interiorul corpului este redusa, procesele de coroziune se pot acceiera. Aceasta se
datoreaza reducerii vitezei de recuperare a filmului de oxid de pe suprafatd, odata
ce el s-a intrerupt sau a fost inlaturat [62].

Multe alte componente din fluideie corpului, de exemplu, fosfatii, colesteroiul,
fosfolipidele, etc., de obicei, nu joaca un rol in procesul de coroziune sau existd in
cantitati neinsemnate. Ca rezultat, cele mai multe experimente in vitro au condus fie
la solutii de 0,9% NaCl sau solutii standard izotonice (cum sunt solutiile Ringer,
Hartman sau Hank), in care prezenta bicarbonatului sau a clorurii de calciu
diferentiazd componenta din solutia de NaCl. Solutiile anorganice se bazeaza pe
NaCl diluat, care substituie satisfacator fluidele corpului uman, atunci cand se
studiaza comportamentul metalelor pasive [150]. Componentele din sdnge nu au
provocat decat ocazional accelerarea coroziunii in vivo. De exemplu, s-a constat ca
prezenta sulfului in aminoacizi poate duce la cregterea fisurarii corozive a otelurilor
inoxidabile [167].

Otelurile inoxidabile sunt pasivizate in aceste fluide ale corpului, iar titanul
este in stare pasivizatda in toate solutiile fiziologice. Operatiile chirurgicale si
prezenta implantului pot cauza tesutului inconjurdtor cateva modicdri patologice,
care pot conduce la formarea unui mediu mult mai coroziv [66]. S-a remarcat ca
pH-ul din jurul unui implant chirurgical nou implantat poate scadea sub 4, datoritd
hematoamelor formate, pentru o durata de cateva sdaptamani [80], [84]. Peroxidul
de hidrogen poate fi, de asemenea, generat pe parcursul stadiilor initiale ale
raspunsului inflamator al tesutului inconjurator dupa inserarea unui implant {160],
[164]. Aceste modificari patologice depind, de asemenea, de activitatea biologica a
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oricdrui produs de coroziune provenit din implant si de forma si marimea acestuia.
Influenta marimii si formei este datda de faptul cd modificarile patologice vor fi
diferite de-a lungul suprafetei implantului, ceea ce poate conduce la dezvoltarea
unor celulele electrochimice [52]. in cazul aliajelor de titan a putut fi observata o
variatie a pH-ului local, pe parcursul experimentelor in vitro, care au condus la
diferente de potential in masura sa producad o coroziune Iocalizaté [25].

3.3 Particularitati ale comportarii la coroziune pentru
metalele si aliajele biocompatibile

Toate metalele si aliajele utilizate pentru implante chirurgicale se bazeaza pe
dezvoltarea unui film pasiv de oxid, pentru a reduce viteza de coroziune la nivele
acceptabile. Specificatiile actuale ale aliajelor moderne destinate implantelor
chirurgicale, incluzand compozitiile chimice si tratamentele termice sunt cuprinse in
partile din seria de standarde SR EN ISO 5832 (partile 1-14, din 1996-2007) [277],
[278], [279], [280], [281].

Otelurile inoxidabile sunt susceptibile, in primul rand, de a suferi
coroziune localizata. Rezistenta la coroziune prin pitting a otelurilor inoxidabile poate
fi estimatad prin coeficientul de rezistenta la coroziune in puncte (PREN) {161]:

PREN = %Cr + 3,3 x %Mo +20 x %N (3.1)

Cresterea valorii coeficientului PREN peste limita de 26 necesara, se poate obtine
prin adaugarea in compozitie a azotului in concentratii apropiate de 1%.

Otelul inoxidabil AISI 316L se poate coroda n mediul de fluide al
organismului uman, in special in regiunile cu insuficient oxigen pentru a mentine
filmul de pasivizare sau in zonele favorizante pentru fisurare (de exemplu la
capetele guruburilor). in plus, componentele femurale din oteluri inoxidabile se pot
rupe. Din acest motiv, otelurile inoxidabile sunt potrivite pentru dispozitive
implantabile temporare. Totusi, existd cazuri in care placutele rupte din AISI 316L
au fost inldturate din pacienti dupa mai mult de 20 de ani, fard a se evidentia
coroziunea.

Pentru a preveni coroziunea galvanicd nu trebuie utilizate impreuna oteluri
inoxidabite de marci diferite.

Aliajele Co-Cr au o rezistenta foarte buna Ia majoritatea formelor de
coroziune, incluzdnd coroziunea prin pitting, coroziunea cavernoasa si coroziunea
sub tensiune in cazul unor solicitdri statice. In cazul solicitérilor ciclice, aceste aliaje
au o rezistentd mai redusd la coroziune, coroziunea prin oboseald constituind
principala cauzad de avariere [11], [101], [103].

O problemd@ majora a utilizarii acestor aliaje este eliberarea potentialda de
crom in organism, apreciata ca fiind cancerigend. Aceasta problema este intalnita si
la otelurile inoxidabile, chiar si in prezenta unor cantitdti mai mici de crom.

Titanul are o excelenta rezistenta la coroziune in majoritatea mediilor, cum
este cel in vivo, cu exceptia regiunilor deficitare in oxigen, unde nu se formeaza
stratul de oxid protector. Daca este posibild aceasta situatie, titanul trebuie aliat cu
o cantitate mica de paladiu. Capacitatea filmului de oxid de a asigura protejarea
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impotriva coroziunii poate fi imbunatatitd prin anodizare (rezuitand un film mai
gros) sau prin ,etansare” (care poate fi obtinuta prin simpla incalzire in apa
distilata) [10], [161]. Titanul poate fi considerat imun la coroziunea prin pitting
[161].

Aliajele de titan nu au aceeasi rezistentad la coroziune ca si titanul pur, iar
problemele apar atunci cand potentialul redox local este ridicat. O asemenea situatie
poate rezulta atunci cand se produce peroxidul de hidrogen pe parcursul stagiului
initial al raspunsului inflamator dupa inserarea implantuiui [150]. Cu toate acestea,
aliajele de titan au o rezistenta la coroziune mai buna decat decat aliajele Co-Cr si
otelurile inoxidabile.

In ciuda rezistentei la coroziune si a biocompatibilitatii, titanul si aliajele de
titan nu reprezintd materialele perfecte pentru implante, datoritd rezistentei slabe la
forfecare, spre exemplu, facandu-l nepotrivit pentru suruburi. Titanul are un
coeficient ridicat de frecare, ceea ce inseamna ca se pot forma particule in urma
uzarii daca acesta intrd in contact direct cu osul sau cu suprafata unui alt implant.
Aceasta poate conduce la coroziunea prin frecare, daca stratul de oxid s-a uzat.

Titanul poros se caracterizeaza printr-o vitezd de coroziune in mediu
simulat de fluide organice semnificativ mai mare decat cea a titanului solid [9],
[144]. Viteza de coroziune mare se datoreaza, in parte, suprafetei mult mai mari, pe
care o structurd poroasd o expune mediului inconjurdtor, comparativ cu partile
solide. In matricea poroasa poate sa apara si coroziunea cavernoasa. Tehnicile care
imbundatatesc proprietatile filmului de pasivizare asupra titanului solid (de exemplu,
anodizarea) sunt mai putin eficiente asupra titanului poros [8].

Aliajele Ni-Ti nu au fost inca pe deplin evaluate din punct de vedere al
rezistentei la coroziune, dar se apreciaza ca ar fi ceva mai rezistente decat otelurile
inoxidabile, cum este AISI 316L [124]. Cea mai obisnuita forma de coroziune asupra
aliajelor Ni-Ti este coroziunea in puncte, care duce la conceptul ca nichelul (care

este toxic si carcinogenic) poate fi eliberat in organism in concentratii destul de mari.

Studiile initiale sugereazd ca raspunsul depinde de mediul local anatomic, teste in
saliva artificiala au aratat o eliberare de Ni similard pentru aliajele Ni-Ti si otelul
inoxidabil AISI 316L [4]. Pe de alta parte, in fluidele fiziologice simulate, aliajele Ni-
Ti elibereaza de trei ori mai muit Ni [120].

3.4 Influenta procesului de deformare plastica la rece asupra
structurii, tensiunilor interne si rezistentei la coroziune

Structura materialelor biocompatibile poate fi modificata prin deformare
plasticd la rece sau la cald. Deformarea la rece, fara o recoacere dup3, poate avea
doua efecte asupra coroziunii metalelor si aliajelor:

- Deformarea la rece creste densitatea dislocatiilor. Acest efect are avantajul
cresterii rezistentei materialului, dar este si o cauza a faptului cd zonele
deformate sunt mai susceptibile la coroziune decéat cele nedeformate.

- Modificarea fazelor in structura cristalina. De exemplu, deformarea la rece a
otelului inoxidabil austenitic AISI 304L poate duce la dezvoltarea in unele
zone a martensitei, care este o faza dura si face materialul mai susceptibil la
coroziunea fisurantd sub tensiune. Acest proces are loc mai putin la otelul
inoxidabil AISI 316L utilizat in aplicatii biomedicale.
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Deformarea la rece urmatd de o recoacere subcriticd imbundtdteste
rezistenta mecanica si rezistenta la oboseald, inclusiv in cazul otelurilor inoxidabile
cu continut ridicat de azot, fara efecte ddunatoare asupra comportamentului la
coroziune in solutii saline (98].

In cadrul tezei s-au analizat otelul inoxidabil AISI 316L si titanul pur
comercial Clasa 2, in diferite stdri de deformare plastica la rece prin laminare.
Aceste analize au fost efectuate in cadrul UPT in laboratoarele catedrei SMTT:
deformarea plastica la rece prin laminare si analiza structurald prin difractie de raze
X in vederea determinarii tensiunilor interne din probele deformate si in Laboratoru!
de incercari CIDUCOS - UPT, acredidat RENAR in baza SR EN ISO/ CEI 17025: 2005
1276], certificat de acreditare nr. 477-L: analizele metalografice.

Laminorul pe care s-au efectuat deformarile plasice ale platbenzilor din cele
doua materiale metalice face parte din Laboratorul de tratamente termice al catedrei
SMTT (figura 3.8), precum si difractometrul DRON 3 pe care s-au realizat difractiile
de razele X pentru determinarea tensiunilor interne (figura 3.9).

Figura 3.9 Difractometrul DRON 3
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Probele metalografice s-au examinat pe microscopul optic metalografic
Olympus BX51M.

3.4.1 Experiza si diagnoza otelului inoxidabil AISI 316L deformat
plastic la rece prin microscopie si analiza structurala

S-au deformat plastic fa rece 4 probe din otel inoxidabil AISI 316L sub formd
de platbanda, de grosime initiala 0,5 mm, cu grade diferite de deformare, iar cate o
probda din cele deformate, fiecare cu alt grad de deformare, a fost supusad
tratamentului termic de recoacere.

Compozitia chimica a platbenzii In stare initiala, supusa analizelor
experimentale, se prezintd in tabelul 3.1.

Tabelul 3.1 Compozitia chimica a otelului inoxidabil AISI 316L supus analizelor experimentale
C% Si % Mn % Cr % Ni % Mo % Cu %
0,045 0,336 1,02 17,20 12,53 2,10 0,37
V % W % Al % Nb % Ti % Co %
0,06 < 0,05 < 0,01 < 0,01 < 0,01 0,158

Platbanda din otel inoxidabil AISI 316L a fost deformata plastic la rece in
mai multe etape, conform tabelului 3.2.

Tabelul 3.2 Grade de deformare ale otelului AISI 316L

Etapa (proba) Grosimea Gradul de deformare
1 0,5 mm £ =0%
2,3 0,24 mm e = 52%
4,5 0,10 mm c; = 80%

Structurile microscopice ale probelor deformate plastic la rece sunt
prezentate in figurile 3.10 - 3.12.

a) MO 100x b) MO 500x
Figura 3.10 Platbanda de otel inoxidabil AISI 316L in stare initialda, g = 0,5 mm (c= 0)

Structura initiala a otelului este de austenitd poliedrica, in care se disting
siruri de ferita (figura 3.10). Indicele de granulatie este 7, conform SR EN ISO 643:
2003 [275], incadrandu-se in cerintele standardului SR ISO 5832-1: 1999 ({277].
Dupa deformare plastica, sirurile de ferita devin continue, iar grduntii de austenita
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se alungesc (figura 3.11). Alungirea este cu atdt mai evidentd, cu cat gradul de
deformare este mai mare.

a) MO 100x b) MO 500x
Figura 3.11 Platbanda deformata plastic la rece de otel inoxidabil AISI 316L, g- = 0,24 mm
(. = 52%)

a) MO 100x b) MO 500x
Figura 3.12 Platbanda deformata plastic la rece de otel inoxidabil AISI 316L, g; = 0,10 mm
(c2 = 80%)

La grade mari de deformare (figura 3.12), structura materialului devine
fibroasd, mai cu seama in straturile superficiale, alungirea grauntilor este relativ
neuniforma pe sectiune. Aceastad deformare neuniformad, atit la nivel macroscopic,
cat si la nivelul grduntilor provoaca aparitia unor tensiuni interne in material,
tensiuni care pot conduce la reducerea rezistentei la coroziune a materialului.

Analiza structurala, efectuata cu scopul evidentierii fazelor constitutive si a
nivelului tensiunilor interne, s-a realizat prin difractie de raze X cu difractometrul
DRON 3, cu radiatia Cu cu lungimea de unda ’..c, = 0,355 A, viteza de deplasare a
detectorului 1 °/min si parametrii U=40kVsiI=30mA.

S-au ridicat spectrele de difractie pentru probele 1, stare initiala si 4,
deformata plastic la rece (grosimea g, = 0,10 mm, gradul de deformare &, = 80%),
spectrele de difractie pentru proba 2 (grosimea g; = 0,24 mm, gradul de deformare
£y = 52%), deformata plastic la rece fiind asemanatoare cu cele ale probei 4.

Spectrul de difractie pentru proba 1, stare initiald cu grosimea g = 0,5 mm
se prezintd in figura 3.13, iar valorile corespunzatoare distantelor interplanare in
tabelul 3.3.
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U = 40 kV
I1=30mA
*acu = 0,355 A

Vg = 1 °/min
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2,075 (111)A
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Figura 3.13 Difractograma platbenzii initiale de otel inoxidabil 316L (stare de livrare), cu
grosimea g = 0,5 mm

Tabelul 3.3 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.13, platbanda de otel
inoxidabil 316L in stare initiala, g = 0,5 mm

Nr. crt. 20 d(A) (hkl) Faza
1 19,7 2,075 (111) A
2 22,8 1,796 (200) A
3 32,3 1,276 (220) A
4 38,1 1,088 (311) A
5 40 1,038 (222) A
6 46,6 0,897 (400) A
7 51,1 0,823 (331) A
8 52,4 0,804 (420) A
9 57,9 0,733 (422) A

Intr-o prima etapi, pe difractograma din figura 3.13 s-au determinat
valorile unghiulare (20), care corespund maximelor de difractie si distantele dintre
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planele cristalografice (d), care au permis determinarea planelor cristalografice (hkl)
si a fazelor din structura (tabelul 3.3).

Se constata cd toate maximele de difractie corespund fazei austenitice (A),
ceea ce indicd o structurad corespunzatoare otelului AISI 316L.

Spectrul de difractie pentru proba 4, deformata plastic la rece cu grosimea
g; = 0,10 mm si gradul de deformare ¢; = 80% se prezintd Tn figura 3.14, iar
valorile corespunzatoare distantelor interplanare in tabelul 3.4.
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U = 40kV :C_;
I=30mA el
< (S
Aacu = 0,355 A < ~
va = 1 °/min N ©
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< ~~
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- o~ < o] o
™M N X ~ = o
~— o~ — [ ) — (o]
o~ ™m ™M - 8 [« o)
® a - 4 = N
o Qe ~ @
- ~—
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i -~
| = 3 |
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2 4 0

Figura 3.14 Difractograma platbenzii de otel inoxidabil AISI 316L dupa deformare plastica la
rece, e; = 80%, g, = 0,10 mm

Tabelul 3.4 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.14, platbanda de otei
inoxidabil AISI 316L deformata plastic la rece, e; = 80%, g, = 0,10 mm

Nr. crt. 26 d (A) (hkl) Faza
1 19,9 2,055 (111) A
2 22,4 1,828 (200) A

BUPT



3.4 - Infl. proc. de def. pl. la rece asupra struct., tens. int. si rezist. la coroz. 103

Nr. crt. 26 d (A) (hkl) Faza
3 28,6 1,437 (200) M
4 32,7 1,261 (220) A
5 35,4 1,168 (211) M
6 38,4 1,079 (311) A
7 40,2 1,033 (222) A
8 51 0,825 8;;_; .

Difractograma corespunzatoare materialului deformat (figura 3.14) indic3
prezenta unor maxime determinate anterior pentru faza austeniticd, precum si
aparitia unor maxime noi, care corespund martensitei (M) (tabelul 3.4).

Aparitia acestor maxime confirma transformarea A —» M, constatata in cazul
otelurilor inoxidabile austenitice deformate plastic la rece [282], transformare ce
poate conduce la cresterea vitezei de coroziune.

Pentru a determina valorile tensiunilor interne s-au ridicat spectrele de
difractie pentru proba in stare initiald si pentru probeie laminate pe intervalul
unghiular 26 = 34° ... 41° cu viteza de deplasare a detectorului de 1 °/min, in
vederea determinarii structurii produse in urma deformarii plastice la rece [88].
Astfel, spectrul de difractie pentru proba in stare initiald (g = 0,5 mm) se prezinta jn
figura 3.15, iar in tabelul 3.5 se prezintd distantele interplanare corespunzitoare. In
figura 3.16 si 3.17 se prezinta difractogramele pentru probele deformate plastic la
rece (e; = 52%, g, = 0,24 mm, respectiv e; = 80%, g, = 0,10 mm), iar in tabelele
3.6 si 3.7 se prezintd distantele interplanare corespunzatoare celor doud
difractograme.
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1,085 (311)A

u.a.

)

1,038 (222)A

T TRTTTTIT

Figura 3.15 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii initiale de otel
inoxidabil AISI 316L (stare de livrare), cu grosimea g = 0,5 mm

Tabelul 3.5 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.15, platbanda de otel
inoxidabil AISI 316L in stare initiald, g = 0,5 mm

Nr. crt. 26 d(A) (hki) Faza B (mm)
1 38,2 1,085 (311) A 4
2 40 1,038 (222) A
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1,085(311)A

I(u.a.)

— 1,174 (211)M

— 1,038 (222)A

Figura 3.16 Difractograma pentru calculu! tensiunilor interne a platbenzii de otel inoxidabil
AISI 316L dupa deformare plastica la rece, e; = 52%, g, = 0,24 mm

Tabelul 3.6 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.16, platband3 de otel
inoxidabil AISI 316L deformata plastic la rece, ¢, = 52%, g, = 0,24 mm

Nr. crt. 29 d (A) (hkl) Faza B (mm)
1 35,2 1,174 (211) M 8
2 38,2 1,085 (311) A 8,5
3 40,1 1,035 (222) A
=
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Figura 3.17 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii de otel inoxidabil
AISI 316L dupa deformare plastica la rece, ¢; = 80%, g, = 0,10 mm

Tabelul 3.7 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.17, platbanda de otel
inoxidabil AIS1 316L deformata plastic la rece, £, = 80%, g, = 0,10 mm

Nr. crt 20 d (A) (hkl) Faza B (mm)
1 35,3 1,171 (211) M 8
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Nr. crt 20 d(A) (hki) Faza B (mm)
2 38,3 1,082 (311) A 11
3 40,1 1,035 (222) A

Analiza comparativa a celor 3 difractograme evidentiazd cresterea
considerabila a latimii B a maximului ce corespunde planului cristalografic (311) al
austenitei, pe masura cresterii gradului de deformare. Latimea B in starea initiald a
materialului este de 4 mm (figura 3.15). Se observa totodata si cresterea suprafetei
maximelor ce corespund martensitei (transformarea unei proportii mai mari de
austenita in martensita) la grade mari de deformare (e; = 80%).

Pe baza maximelor determinate din tabelele 3.6 si 3.7, corespunzatoare
gradelor de deformare g; = 52% si €; = 80%, s-au determinat valorile tensiunilor
reziduale, folosind relatia 3.2 [106]:

2 2
B--Bp 2 E
0=————.c0s0-— [N/mm?] (3.2)
4a-R -tg6 u

unde:

By - latimea maximului analizat in stare initiald, mm;

B - latimea maximului analizat dupa deformare, mm;

E - modulul de elasticitate al materialului, Pa;

v - coeficientul lui Poisson al materialului;

a = 160, raportul dintre viteza hartiei si viteza detectorului;

6 - unghiul lui Bragg;

R = 19,2 mm, distanta dintre proba si detector.

Astfel, valorile determinate, ludnd in considerare urmatoarele proprietati de
material: E3;6. = 1,96%x10'! Pa, v = 0,3, sunt:

- pentru gradul de deformare g; = 52% tensiunile reziduale de ordinul II (B, =

4 mm,

B = 8,5 mm):

o, = 200 N/mm?;

- pentru gradul de deformare ¢; = 80% tensiunile reziduale de ordinul II (By =

4 mm,

B =11 mm):

6, = 600 N/mm?2.

Aparitia tensiunilor interne din materialul deformat impune aplicarea unui
tratament termic pentru reducerea nivelului acestor tensiuni. In acest scop, dupd
laminare, probele au fost supuse tratamentului de recoacere, n tabelul 3.8
prezentdndu-se parametrii pentru tratamentul termic.

Tabelul 3.8 Parametri tratamentului termic de recoacere pentru platbenzile din otel inoxidabil
AISI 316L, laminate

Proba/ grad deformare Temperatura, °C Timpul, min Mediul
2, 3/ €1 = 520/0 20 ] -
4,5/ ¢ = 80% 700 2s vid, 10°® torr

in figurile 3.18 si 3.19 se prezintd microstructurile probelor dup3
tratamentul de recoacere.
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a) MO 100x
Figura 3.18 Platbanda deformata plastic la rece din otel inoxidabil AISI 316L, g
(¢: = 52%), recoapta

It
e
N
H
3
3

a) MO 100x b) MO 500x
Figura 3.19 Platbanda deformata plastic la rece din otel inoxidabil AISI 316L, g; = 0,10 mm
(¢2 = 80%), recoapta

Se observd ca recoacerea are ca efect refacerea grduntilor de austenitd,
care au forma poliedrica si dimensiuni reduse. Sirurile de ferita se pastreaza, desi, in
interiorul lor incepe si poligonizarea feritei. Dimensiunea grauntilor de austenita
recristalizati este cu atdt mai redusa, cu cat gradul de deformare este mai mare:
indicele de granulatie la gradul de deformare ¢; = 52% este de 10-11, conform SR
EN ISO 643: 2003 {275], respectiv indicele de granulatie la gradul de deformare «;
= 80% este de 11-12, SR EN ISO 643: 2003 [275].

In vederea expertizarii structurii probelor dupa tratamentul de recoacere, s-
au ridicat spectrele de difractie pentru probele recoapte.

In figura 3.20 se prezintad spectrul de difractie pentru proba 5 recoapta, iar
in tabelul 3.9 se prezinta distantele interplanare pentru difractograma din figura
corespunzatoare.
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Tabelul 3.9 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.20, platbanda de ote!
inoxidabil AISI 316L deformata plastic la rece, &; = 80%, g, = 0,10 mm si recoaptd la T = 700

45

1,300 (220)A

1,082 (311)A

=4

°C timp de 20 min

40 [5 30

Figura 3.20 Difractograma platbenzii de otel inoxidabil AISI 316L dup3 deformare plastica la
rece, ; = 80%, g; = 0,10 mm si recoapta la T = 700 °C timp de 20 min

25

— 1,804 (200)A

Nr. crt. 20 d(A) (hkl) Faza
1 19,7 2,075 (422) A
2 22,7 1,804 (420) A
3 31,7 1,300 (331) A
4 38,3 1,082 (311) A
5 51,1 0,823 (220) A
6 52,6 0,801 (200) A
7 58 0,732 (111) A

— 2,075 (111)A

20

I(u.a.

15
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Recoacerea la temperatura de 700 ©°C timp de 20 min conduce la
modificarea difactogramei, care tinde spre aspectul initial caracteristic unei structuri
de echilibru. Se evidentiazd o serie de maxime, care anterior au fost estompate ca
urmare a deformarii plastice (200)A, (331)A, (420)A si dispar maximele specifice
martensitei formate prin deformare plastica la rece a austenitei (200)M, (211)M,
(222)M.

In vederea determindrii valorilor tensiunilor interne s-au ridicat spectrele de
difractie pentru probele recoapte pe intervalul unghiutar 26 = 34° ... 41°, cu viteza
de deplasare a detectorului de 1 °/min, aceste spectre fiind prezentate in figura 3.21
cu distantele interplanare corespunzatoare prezentate in tabelul 3.10 (proba
recoapta cu grad deformare ¢, = 52% si g, = 0,24 mm), respectiv in figura 3.22 cu
distantele interplanare corespunzatoare prezentate in tabelul 3.11 (proba recoapta
cu grad deformare g, = 80% si g, = 0,24 mm).

I (u.a.)

1,088 (311)A

f127e

1,033 (222)A

IR

Figura 3.21 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii de otel inoxidabil
AISI 316L dupa deformare plastica la rece si recoacere, &; = 52%, g, = 0,24 mm
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Tabelul 3.10 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.21, platbanda de otel
inoxidabil AISI 316L deformatd plastic la rece si recoaptd, e; = 52%, g, = 0,24 mm

Nr. crt. 20 d (A) (hkl) Faza B (mm)
1 38,1 1,088 (222) A
2 40,2 1,033 (311) A 3,75

1,088 (311)A
I(u.a.

1,035(222)A

u

- \m
(T

Figura 3.22 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii de otel inoxidabil
AISI 316L dupa deformare plasticd la rece si recoacere, &; = 80%, g, = 0,10 mm

Tabelul 3.11 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.22, platbandd de otel
inoxidabil AISI 316L deformata plastic |a rece gi recoapta, s; = 80%, g; = 0,10 mm

Nr. crt 20 d (A) (hki) Faza B (mm)
1 38,1 1,088 (222) A
2 40,1 1,035 (311) A 5,5
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Analiza difractogramelor din figurile 3.21 si 3.22 indica o scadere a |atimii B
corespunzatoare maximului de difractie (311)A de la 11 la 3,75 mm pentru gradul
de deformare g, = 52%, ceea ce inseamnd o reducere a nivelului tensiunilor de
ordinul II. La un grad mai mare de deformare, ¢, = 80%, ldtimea B este mai mare
dupd recoacere, de 5,5 mm, ceea ce inseamna ca nivelul tensiunilor a ramas mai
ridicat.

Concluzii
In urma expertizei prin difractie de raze X a starilor structurale ale probelor
din otelul inoxidabil AISI 316L, se constata urmatoarele:

- Starea initiald obtinutd in urma tratamentului termic de calire de punere in
solutie este monofazica, fiind formata din austenita.

- Prin deformare plastica la rece, structura devine bifazica, o parte din
austenita se transforma in martensitd. Odata cu gradul de deformare, creste
si starea de tensiune a austenitei reziduale, precum si cantitatea de
martensita formata [26], [85], [86]. Astfel, la cresterea gradului de
deformare de la ¢; = 52% la ¢, = 80%, tensiunile reziduale de ordinul II
cresc de la 6, = 200 N/mm? la o, = 600 N/mm?. Concomitent cu cresterea
starii de tensiune a austenitei, creste cantitatea de martensita de la M; =
30% la M, = 87%, iar cantitatea de austenita scade de la A; = 70% la A; =
13%.

- Pentru inlaturarea structurii bifazice si a tensiunilor interne a probelor
deformate plastic la rece se impune aplicarea unui tratament termic de
recoacere sau de calire de punere in solutie. In cazul tratamentului termic
de recoacere aplicat la T = 700 °C timp de 20 min, respectiv 25 min, se
constata formarea unei singure faze, austenita si inldaturarea tensiunilor
interne. Astfel, pentru timpul de recoacere, t = 20 min, pentru ¢ = 52%,
tatimea B a liniei (311)A revine la valoarea initiald, iar pentru timpul de
recoacere, t = 25 min, pentru ¢ = 80%, latimea B a liniei (311)A tinde catre
valoarea initiala de 4 mm.

in urma analizelor structurale efectuate, rezultd c3, pentru implantele
obtinute prin deformare plastica la rece din otelul AISI 316L, se impune ca, pentru
omogenizarea structurald si inldturarea tensiunilor interne, sa se aplice fie un
tratament termic de recoacere, fie un tratament chiar mai adecvat, de célire de
punere in solutie in atmosfera de Ar, la 1070 °C.

3.4.2 Expertiza si diagnoza titanului pur deformat plastic la rece
prin microscopie si analiza structurala

S-au deformat plastic la rece 6 probe din titan pur comercial Clasa 2 sub
forma de platbanda, de grosime initialda 1,5 mm, cu grade diferite de deformare,
cate o probd din cele deformate, fiecare cu alt grad de deformare, fiind supusa
tratamentului termic de recoacere [37].

Compozitia chimicd a platbenzii in stare initialda supusa analizelor
experimentale se prezinta in tabelu! 3.12.
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Tabelul 3.12 Compozitia chimica a platbenzii de Ti CP Clasa 2 supusa analizelor
experimentale

Si % Mn % Cr % Ni % Mo % Al % Cu %

0,15 0,09 0,05 <0,01  <0,03 0,39 0,32
V% W % Zr% Nb% Sn%  Fe %
<0,15 >0,73 0,01 0,03 1,13 0,10 -

Platbanda din titan a fost deformata plastic la rece in mai multe etape,
conform tabelului 3.13.

Tabelul 3.13 Grade de deformare ale titanului

Etapa (proba) Grosimea Gradul de deformare
1 1,5 mm e=0%
2,3 0,75 mm g = 50%
4,5 0,36 mm e = 76%
6,7 0,19 mm e3 = 87,33%

Structurile microscopice ale probelor deformate plastic la rece sunt
prezentate in figurile 3.23 - 3.26.

a) MO 100x "~ b) MO 500x
Figura 3.23 Piatbanda de titan in stare initiald, g = 1,5 mm

a) MO 100x
Figura 3.24 Platbanda deformata plastic la rece din titan, g, = 0,75 mm (g; = 50%)
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a) MO 100x ' b) MO 500x
Figura 3.26 Platbanda deformata plastic la rece de titan, g; = 0,19 mm (¢3 = 87,33%)

Structura initiala a titanului este de fazd o poliedrica, cu precipitari de
compusi in proportie redusa (figura 3.23). Indicele de granulatie este 9, conform SR
10013: 1995 [245], incadrandu-se in cerintele standardului SR 1SO 5832-2: 1999
[278]. Deformarea plastica are ca efect deformarea grauntilor de « in toate cele 3
etape de deformare (figurile 3.24 - 3.26). Compusii duri isi pastreaza integritatea in
primele etape ale deformarii (figurile 3.24 si 3.25). La cresterea gradului de
deformare structura devine fibroasa cu graunti alungiti, iar compusii se faramiteaza
(figura 3.26) [7], provocand cresterea tensiunilor interne in material.

Pentru expetiza strucurald, in scopul evidentierii fazelor constitutive si a
nivelului tensiunilor interne, probele s-au analizat prin difractie cu raze X cu
difractometrul DRON 3, cu radiatia Mo cu lungimea de und3 »,m, = 0,77 A, viteza de
deplasare a detectorului 1 °/min si parametri U = 40 kV si I = 30 mA.

S-au ridicat spectre de difractie pentru probele 1, stare initiald si 2 (g, =
50%, g, = 0,75 mm), 4 (¢; = 76%, g; = 0,36 mm) si 6 (¢3 = 87,33%, g; = 0,19
mm) deformate plastic la rece.

Spectrul de difractie pentru proba 1, stare initiala cu grosimea g = 1,5 mm
se prezinta in figura 3.27, iar valorile corespunzatoare distantelor interplanare in
tabelul 3.14.

Pe difractograma din figura 3.27 s-au determinat valorile unghiulare (20),
care corespund maximelor de difractie si distantele d dintre planele cristalografice,
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care au permis determinarea indicilor Miller ai planelor cristalografice (hkl) si a
fazelor din structura (tabelul 3.14).

Se constata cd toate maximele de difractie corespund fazei Ti,, ceea ce
indica o structura corespunzatoare titanului pur comercial Clasa 2.

Spectrele de difractie pentru probele deformate plastic la rece: 2 (g; = 50%,
g; = 0,75 mm), 4 (e; = 76%, g, = 0,36 mm) si 6 (e5 = 87,33%, g3 = 0,19 mm), se
prezinta in figurile 3.28 - 3.30, iar valorile corespunzatoare distantelor interplanare
pentru aceste difractograme se prezinta in tabelele 3.15 - 3.17.

Din analiza difractogramelor din figurile 3.28 - 3.30 se poate constata faptul
cd maximele cele mai intense sunt cele caracteristice fazei Ti,, care este majoritara
i specifica structurii initiale.

In toate starile analizate, materialul mai contine si alte faze (evidentiate si
prin analiza metalografica), respectiv compusi ai titanului, care nu se transform3 in
timpul deformarii plastice cu grade mici de deformare (g; = 50% corespunzdtor g, =
0,75 mm si ¢; = 76%, g, = 0,36 mm). La grade mari de deformare (¢35 = 87,33%,
g; = 0,19 mm) si in interiorul acestor compusi iau nastere tensiuni interne mari,
care conduc la deplasarea maximelor de difractie (de la 35,4° la 35,6° si respectiv
de la 39,1° la 39,2°).
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Figura 3.27 Difractograma platbenzii initiale de Ti (stare de livrare), cu grosimea g = 1,5 mm
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Tabelul 3.14 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.27,

platbanda de Ti in stare initiald, g = 1,5 mm

I(u.a.)

— 2,567 (100)

Nr. crt. 26 8 d(A) (hkl) Faza
1 15,4 7,7 2,650
2 15,9 7,95 2,567 (100) Tia
3 17,4 8,7 2,347 (002) Tia
4 18,1 9,05 2,257 (101) Ti.
5 23,6 11,8 1,736 (102) Tia
6 30,8 15,4 1,337 (103) Ti.
7 33,1 16,55 1,246 (112) Tia
8 35,4 17,7 1,168
) 39,1 19,55 1,061
~
Q
S |
v |
U = 40 kV a
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Figura 3.28 Difractograma platbenzii de Ti dupa deformare plastica la rece, ¢,
0,75 mm

= 500/0, g, =

Tabelul 3.15 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.28,

platbanda de Ti deformata plastic la rece, ¢; = 50%, g; = 0,75 mm

Nr. crt. 20

o

d(A)

(hki)

Faza

1 15,9

7,95

2,567

(100)

Ti,
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Nr. crt. 20 [’} d(A) (hki) Faza
2 17,5 8,75 2,334 (002) Tia
3 18,2 9,1 2,245 (101) Tia
4 23,7 11,85 1,729 (102) Tia
5 27,9 13,95 1,473 (110) Tia
6 31 15,5 1,328 (103) Tia
7 33,2 16,6 1,243 (112) Tia
8 35,5 17,75 1,164
9 39,2 19,6 1,058
~
o
e
U = 40 kV 3
Ia = 30 mA ﬂ ('1
AaMo = 0,77 A 8 o
Vo = 1°/min ~
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Figura 3.29 Difractograma platbenzii de Ti du_ 3 deformare lasticd la rece, ¢; = 76%, g, =

Tabelul 3.16 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.29,
platbandd de Ti deformaté plastic la rece, e; = 76%, g2 = 0,36 mm

0,36 mm

Nr. crt. 26 0 d(A) (hki) Faza
1 16 8 2,551 (100) Ti.
2 17,5 8,75 2,334 (002) T,
3 18,3 9,15 2,232 (101) Ti,
4 23,8 11,9 1,722 (102) T,

I(u.a.)

— 2,551 (100)

1
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Nr. crt. 26 6 d(A) (hki) Faza
S 28 14 1,467 (110) Tia
6 31,1 15,55 1,324 (103) Ti.
7 33,3 16,65 1,239 (112) Ti.
8 35,5 17,75 1,164
9 39,2 19,6 1,058
N
o
e
U = 40 kV ) T
L = 30 mA = o
AaMo = 0,77 A g
Vg = 1 %min M
-
o
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Figura 3.30 Difractograma platbenzii de Ti dupa deformare plastica la rece, &3 = 87,33%, g3 =

3

3

1,473 (110)_

5

0,19 mm

1,722 (102)

0

I(u.a.)

2,567 (100)

T

Tabelul 3.17 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.30,

platbandd de Ti deformata plastic la rece, &3 = 87,33%, gs = 0,19 mm

Nr. crt. 20 6 d(A) (hki) Faza
1 15,9 7,95 2,567 (100) Tia
2 17,4 8,7 2,347 (002) Tia
3 18,3 9,15 2,232 (101) Tiq
4 23,8 11,9 1,722 (102) Tia
5 27,9 13,95 1,473 (110) Tia
6 31,1 15,55 1,324 (103) Tie
7 33,1 16,55 1,246 (112) Ti
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Nr. crt. 20 [’ d(A) (hki) Faza
8 35,6 17,8 1,161
9 39,2 19,6 1,058

Pentru a determina valorile tensiunilor interne s-au ridicat spectrele de
difractie pentru proba in stare initialda si probele laminate pe intervalul unghiular 26
= 27° ... 34°, cu viteza de deplasare a detectorului de 1 °/min. Spectrul de difractie
pentru proba in stare initiald se prezintd in figura 3.31, iar in tabelul 3.18 se
prezinta distantele interplanare corespunzatoare. In figurile 3.32 - 3.34 se prezintd
difractogramele pentru probele deformate plastic la rece (¢; = 50%, g, = 0,75 mm
si e = 76%, g, = 0,36 mm, respectiv ¢35 = 87,33%, g3 = 0,19 mm), iar in tabelele
3.19 - 3.21 se prezinta distantele interplanare, indicii Miller si lungimile la
jumatatea indltimii B pentru difractogramele din figurile corespunzatoare.

1,337 (103)

I(u.a.)

7,5

—~
o~
—
i
N
O
T
o~N
-

— 1,483 (110)

38’37

Figura 3.31 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii initiale de titan
(stare de livrare), cu grosimea g = 1,5 mm

9

Tabelul 3.18 Distantele interplanare pentru difractograma din figura 3.31, platband3 de otel
titan in stare initiald,

g=15mm
Nr. crt. 20 I’} d(A) (hki) B (mm)
1 27,7 13,85 1,483 (110)
2 30,8 15,4 1,337 (103) 7,5
3 33,1 16,55 1,246 (112)
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Figura 3.32 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii de titan dupa
deformare plastica la rece, ¢; = 50%, g, = 0,75 mm

Tabelul 3.19 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.32,
platbanda de Ti deformata plastic la rece, ¢; = 50%, g; = 0,75 mm

Nr. crt. 20 o d(A) (hkl) B (mm)
1 27,8 13,9 1,478 (110)
2 30,9 15,45 1,333 (103) 9
3 33,1 16,55 1,246 (112)
=
o
: ~~~
~ ®
@ 3
'-; —

1,478 (110)

8,5
33 31 30 % zé T

Figura 3.33 Difractograma platbenzii de Ti dupa deformare plastica la rece, &, = 76%, g; =
0,36 mm

_? — 1,246 (112)

3

Tabelul 3.20 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.33,
platbandad de Ti deformat3 plastic la rece, &, = 76%, g; = 0,36 mm

Nr. crt. 20 9 d(A) (hkl) B (mm)
1 27,8 13,9 1,478 (110)
2 30,8 15,4 1,337 (103) 9
3 33,1 16,55 1,246 (112)
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1,333 (103)

I(u.a.)

26

(——,4 /

M:h | % / _—
) g2, v

"3 33 3b 31 3 9 28 7

Figura 3.34 Difractograma platbenzii de Ti dupa deformare plastica la rece, ¢3 = 87,33%, g5 =
0,19 mm

._
o
TS — 1,478 (110)

e 1,246 (112)
H\

Tabelul 3.21 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.34,
platbanda de Ti deformatd plastic la rece, ¢3 = 87,33%, g; = 0,19 mm

Nr. crt. 29 9 d(A) (hki) B (mm)
1 27,8 13,9 1,478 (110)
2 30,9 15,45 1,333 (103) 10
3 331 16,55 1,246 (112)
Analiza comparativd a celor 4 difractograme (figurile 3.31 - 3.34)

evidentiazd cresterea 1atimii B la jumatatea maximului ce corespunde planului
cristalografic (103) al fazei Ti, (de la By = 7,5mm pentru proba in stare initiald la B
= 9mm pentru probele cu gradele de deformare ¢; = 50% Si g; = 76%, pénd la B =
10 mm pentru proba cu grad de deformare &3 = 87,33%), pe masura cresterii
gradului de deformare, precum si a tensiunilor interne. Latimea By in starea initiala
a materialului este de 7,5 mm (figura 3.31). Nu apar maxime noi care sa indice
aparitia unor faze noi in urma deformarii la rece.

Pe baza maximelor determinate din tabelele 3.19 - 3.21, corespunzétoare
gradelor de deformare ¢, = 50%, si e = 76%, respectiv e35 = 87,33% s-au
determinat valorile tensiunilor reziduale, folosind relatia 3.2.

Astfel, valorile determinate, luand in considerare urmatoarele proprietati de
material: Evicp = 116 GPa, v = 0,32, sunt:

- pentru gradul de deformare ¢; = 50% tensiunile reziduale de ordinul II (By

7,5mm, B =9 mm):

6; = 65 N/mm?;

- pentru gradul de deformare ¢; = 76% tensiunile reziduale de ordinul II (B8,

7,5 mm, B =9 mm):

o; = 65 N/mm?;

- pentru gradul de deformare &3 = 87,33% tensiunile reziduale de ordinul II

(Bo =7,5mm, B=10 mm):

o, = 85 N/mm?.

Pentru a evidentia influenta unui tratament termic aplicat dupa deformare
asupra structurii si tensiunilor interne, dupa laminare, probele au fost supuse
tratamentului de recoacere, in tabelul 3.22 prezentandu-se parametrii pentru
tratamentul termic.
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Tabelul 3.22 Parametri tratamentului termic de recoacere pentru platbenzile din titan,

laminate
Proba Temperatura, °C Timpul, min Mediul
2,3 15
4,5 700 15 vid, 10°° torr
6,7 20
in figurile 3.35 - 3.37 se prezintd microstructurile probelor dupa

tratamentul de recoacere.

&v’“ h{g ..‘“m
. o AR S a2~y

a) MO 100x b) MO 500x
Figura 3.35 Platbanda deformata plastic la rece din titan, g- = 0,75 mm (¢. = 50%), recoapta

a) MO 100x b) MO 500x
Figura 3.36 Platbanda deformata plastic la rece din titan, g, = 0,36 mm (:; = 76%), recoapta

BUPT



122 Studii de laborator privind comportarea biomaterialelor in mediul biologic — 3

a) MO 100x - b) MO 500x

Figura 3.37 Platbanda deformata plastic la rece din titan, g; = 0,19 mm (&3 = 87,33%), recoapta

Recoacerea probelor de titan deformate plastic la rece modifica structura in
sensul aparitiei unor formatiuni poliedrice, pentru toate gradele de deformare
(figurile 3.35 - 3.37). Marimea grauntelui este cu atat mai mica cu cat gradul de
deformare este mai mare: indicele de granulatie la gradul de deformare ¢; = 50%
este de 4, conform SR 10013: 1995 (245], indicele de granulatie la gradul de
deformare ¢, = 76% este de 5, respectiv indicele de granulatie la gradul de
deformare ¢z = 87,33% este de 6. La grade mici de deformare, dupa recoacere, in
structurd apar si formatiuni aciculare de dimensiuni mari (figurile 3.35 si 3.36).

In vederea expertizei structurale a probelor dupa tratamentul de recoacere,
s-au ridicat spectrele de difractie pentru probele 3, 5 si 7.

In figurile 3.38 - 3.40 se prezinta spectrele de difractie pentru probele de
titan recoapte, iar in tabelele 3.23 - 3.25 se prezinta distantele interplanare si indicii
Miller pentru difractogramele din figurile corespunzatoare.
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Figura 3.38 Difractograma platbenzii de Ti dupa deformare plastica la rece, ¢, = 50%, g; =
0,75 mm si recoaptd la T = 700 °C timp de 15 min

Tabelul 3.23 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.38,
platbanda de Ti deformata plastic la rece, &, = 50%, g, = 0,75 mm si recoapta la T = 700 °C
timp de 15 min

Nr. crt. 29 [} d(A) (hkl) Faza

1 15,9 7,95 2,567 (100) Ti.
2 17,3 8,65 2,360 (002) Tia
3 18,2 9,1 2,245 (101) Tia
4 23,7 11,85 1,729 (102) Tia
5 27,9 13,95 1,473 (110) Ti.
6 31 15,5 1,328 (103) Tia
7 33,2 16,6 1,243 (112) Tio
8 39,2 19,6 1,058
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Figura 3.39 Difractograma platbenzii de Ti dupa deformare plastica la rece, e;= 76%, g, =
0,36 mm si recoapta la T = 700 °C timp de 15 min

Tabelul 3.24 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.39,
piatbanda de Ti deformata plastic la rece, &; = 76%, g; = 0,36 mm si recoaptd la T = 700 °C

1,333 (103)

0

1,473 (110)

iy

2

timp de 15 min

— 1,743 (102)

— 2,245 (101)
— 2,374 (002)

Nr. crt. 26 8 d(A) (hki) Faza

1 16 8 2,551 (100) Ti,
2 17,2 8,6 2,374 (002) Ti,
3 18,2 9,1 2,245 (101) Tia
4 23,5 11,75 1,743 (102) Tia
5 27,9 13,95 1,473 (110) Ti,
6 30,9 15,45 1,333 (103) Tia
7 33,2 16,6 1,243 (112) Tia
8 35,3 17,65 1,171

9 39,1 19,55 1,061

I{u.a.

2,551 (100)

15
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Figura 3.40 Difractograma platbenzii de Ti dupa deformare plastica la rece, ¢3 = 87,33%, g; =
0,19 mm si recoapta la T = 700 °C timp de 20 min

Tabelul 3.25 Distantele interplanare si indicii Miller pentru difractograma din figura 3.40,
platbanda de Ti deformata plastic la rece, e3 = 87,33%, g = 0,19 mm si recoapta la T = 700
°C timp de 20 min

Nr. crt. 20 I} d(A) (hkl) Faza

1 17,3 8,65 2,360 (002) Tia
2 18,3 9,15 2,232 (101) Tia
3 23,5 11,75 1,743 (102) Tig
4 31,1 15,55 1,324 (103) Tia
5 33,2 16,6 1,243 (112) Tia
6 35,4 17,7 1,168

7 39,2 19,6 1,058

Recoacerile probelor deformate de titan la temperaturi de 700 °C nu au
efecte vizibile asupra difractogramelor, ceea ce conduce la ideea ca recoacerea la
aceasta temperaturd nu produce transformari de faza in material. Difractogrmele
obtinute dupd recoacere nu coincid cu cele initiale, corespunzatoare structurii de
echitibru, indicand necesitatea unei temperaturi mai mari de recoare pentru
eliminarea tensiunilor interne si revenirea la structura de echilibru.
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in vederea determindrii nivelului tensiunilor interne rezultate in urma

aplicarii tratamentului termic, s-au ridicat spectrele de difractie pentru probele

recoapte pe intervalul unghiular 20 = 27° ... 34° cu viteza de deplasare a

detectorului de 1 °/min, aceste spectre fiind prezentate in figurile 3.41 - 3.43, in
tabelele 3.26 - 3.28 prezentandu-se distantele interplanare, indicii Miller si lungimile
fa jumatatea inaltimii B pentru difractogramele din figurile corespunzatoare.

1,333 (103)

I(u.a.)
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Figura 3.41 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii de Ti dupa
deformare plastica la rece, ¢, = 50%, g, = 0,75 mm si recoaptd la T = 700 °C timp de 15 min

Tabelul 3.26 Distantele interplanare, indicii Miller si B pentru difractograma din figura 3.41,
platbanda de Ti deformata plastic la rece, &; = 50%, g, = 0,75 mm §i recoapti la T = 700 °C
timp de 15 min

Nr. crt. 20 0 d(A) (hki) B (mm)
1 27,8 13,9 1,478 (110)
2 30,9 15,45 1,333 (103) 7
3 33,1 16,55 1,246 (112)
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Figura 3.42 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii de Ti dupa
deformare plastica la rece, ;= 76%, gz = 0,36 mm si recoaptd la T = 700 °C timp de 15 min

Tabelul 3.27 Distantele interplanare, indicii Miller si B pentru difractograma din figura 3.42,
platbanda de Ti deformata plastic la rece, e, = 76%, g, = 0,36 mm si recoapta la T = 700 °C
timp de 15 min

Nr. crt. 20 0 d(A) (hki) B (mm)
1 27,7 13,85 1,483 (110) 5,5
2 30,7 15,35 1,341 (103) 13
3 33 16,5 1,250 (112)
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Figura 3.43 Difractograma pentru calculul tensiunilor interne a platbenzii de Ti dupa
deformare plastica la rece, ¢3 = 87,33%, g3 = 0,19 mm si recoapta la T = 700 °C timp de 20
min

Tabelul 3.28 Distantele interplanare, indicii Miller si B pentru difractograma din figura 3.43,
platbanda de Ti deformata plastic la rece, e3 = 87,33%, g3 = 0,19 mm si recoapta la T = 700
°C timp de 20 min

Nr. crt. 26 0 rad d(A) (hkl) B (mm)
1 27,8 13,9 0,243 1,478 (110)
2 30,9 15,45 0,270 1,333 (103) 9
3 33,2 16,6 0,290 1,243 (112)

Analiza detaliilor din difractogramele obtinute in urma recoacerii (figurile
3.41 - 3.43) indicd modificdri neesentiale ale semildtimii maximului (103) Ti,
(valorile lui B raman in jur de 9 mm si dupa recoacere), ceea ce conduce la ideea
pastrarii tensiunilor interne la valori apropiate de cele initiale. La grade mici de
deformare (¢, = 50%) se constatd o scadere relativ redusa a latimii (de la B = 9
mm la B =7 mm).

Concluzii
In urma expertizei structurale prin difractia razelor X a probelor de titan, se
constata urmatoareie:

- Starea structurald a probelor se pdstreaza, asiguratd atadt in urma
deformarilor plastice la rece cu gradele g, = 50%, &, = 76%, &3 = 87,33%,
cat si in urma tratamentelor de recoacere aplicate dupa deformare, aceasta
fiind alcatuita din solutie solidd o-Ti.

- Pe masura maririi gradului de deformare, se observa cresterea starii de
tensiuni interne de ordinul II, mésura acestei cresteri fiind latimea B la
jumatatea fnaltimii. In cazul liniei (103) evolutia lui B este: 7,5 mm (¢ =
0%), 9 mm (g; = 50%), 9 mm (e; = 76%), 10 mm (g3 = 87,33%). Astfel,
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3.5 - Determinarea experimentald a vitezei de coroziune 129

comparativ cu starea initiald, in urma deformarii plastice, existd urmatoarele
stdri de tensiuni: o; = 65 N/mm?, o, = 65 N/mm? si 63 = 85 N/mm?,
- Dupa aplicarea tratamentului termic de recoacere la T = 700 °C, dupad
deformarile plastice la rece, evolutia Iatimii B a liniei (103) este: 7 mm (g,),
13 mm (g3), 9 mm (&3).
> Astfel, pentru proba deformatda cu &;, dupd recoacere, starea de
tensiuni interne este niadturata.
Pentru proba deformata cu e,, starea de tensiuni interne creste la
125 N/mm?,
> Pentru proba deformatd cu &3, starea de tensiuni interne ramane la
85 N/mm?.

O

In concluzie, pentru implantele de titan obtinute prin deformare plastica la
rece cu acelasi grad de deformare, se impune cresterea temperaturii sau a timpului
de recoacere pentru inldturarea stdrii de tensiuni interne.

3.5 Determinarea experimentala a vitezei de coroziune

3.5.1 Prezentarea metodei de determinare

Determinarea comportamentului la coroziune prin metode electrochimice are
la baza corelatia directd ce exista intre curentul masurat intre electrozi si cantitatea
de metal transferatd in mediul coroziv. Cele mai folosite unitati de masura pentru
viteza dg coroziune sunt g/an si mm/an.

Incercdrile de determinare a vitezei de coroziune in mediu biologic simulat
s-au realizat in Laboratorul CIDUCOS - UPT, acredidat RENAR in baza SR EN ISO/
CEI 17025: 2005 [276], certificat de acreditare nr. 477-L, instalatia utilizatd din
dotare fiind potentiostatul Voltalab 21, care permite utilizarea urmatoarelor metode
de lucru: potentiale de circuit deschis (OCP), coroziune galvanica (Evans), coroziune
in puncte (pitting corrosion) si voltametrie ciclica [205].

Instalatia utilizata (figura 3.44) este formata din urmatoarele componente:

- Potentiostatul/ galvanostatul Voltalab 21 ce cuprinde un generator de
semnal integrat, ce poate fi folosit ca un instrument independent prin
programare din panoul frontal. Cu ajutorul software-uiui dedicat
(VoltaMaster 4) se inregistreaza rezistenta de polarizare si potentialul de
coroziune pentru un interval de timp destul de lung cu o ratd maxima de
scanare de 10 mV/s.

- Celula electrochimica BEC/EDI - este confectionatd din pyrex, permite
termostatarea si poate fi utilizatd cu mai multe tipuri de electrozi.

- Electrozi: de referinta din calomel; de platina.

Figura 3.44 Potentiostatul Voltalab 21
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Mediile in care se desfasoard determindrile de coroziune trebuie sa se
apropie cat mai muit de structura mediului biologic, utilizandu-se urmatoarele solutji
ce simuleazd fluidele organismului uman [260]: plasma; ser fiziologic; solutie
Ringer; solutie Ringer lactat; solutie Hartman; albumina serica bovina (BSA); saliva
artificiald; solutii de albumina cu concentratii diferite.

inainte de efectuarea determindrii, proba este degresatd si spdlatd din
abundenta cu ap3 distilata, in cazul metalelor slefuite si lustruite in prealabil.

Pentru incercdrile de determinare a vitezei de coroziune in mediu biologic
simulat, incercérile fizice se efectueaza in conditii de mediu cat mai apropiate de
cele fiziologice si anume: pH 7,3 - 7,4 si temperatura de 37 °C. Pentru saliva
artificiald valoarea pH-ului poate varia intre 5,5 si 7. Conditia de pH este indeplinita
prin utilizarea unor medii adecvate (mentionate mai sus). In anumite situatii, se pot
efectua determinari si la alte valori ale pH-ului. Temperatura vasului de coroziune se
mentine in jurul valorii de 37 + 2 °C prin utilizarea unei bai de termostatare.

Se traseaza curba de polarizare obtinuta, in concordanta cu ASTM G3-89
(2004) Standard Practice for Conventions Applicable to Electrochemical
Measurements in Corrosion Testing si ASTM G5-94 (2004) Standard Reference Test
Method for Making Potentiostatic and Potentiodynamic Anodic Polarization
Measurements. Pentru determinarea parametrilor de coroziune pot fi folosite atat
metoda Stern, cat si Tafel, descrise in standardut SR EN ISO 10993-15: 2002 [260].

3.5.2 Comportarea la coroziune in mediu biologic simulat a unor
oteluri inoxidabile austenitice

in cadrul tezei s-a realizat studiul comportarii la coroziune in mediu biologic
simulat, in scopul determinarii vitezei de coroziune, a unor probe din otel inoxidabil
austenic din clasa AISI, utilizate pentru confectionarea de implante chirurgicale, in
diferite stari (tabelui 3.29).

Tabelul 3.29 Probele supuse incercarii de coroziune

Nr. proba Starea materialului Material
1 Laminat la rece
2 Sudat
3 Deformat plastic la rece AISI 316L
4 Laminat, grad de deformare ¢ = 52%
5 Laminat, grad de deformare ¢ = 80%
6 Laminat la rece
7 Sudat
8 Recopt in mediu neutru AISI 304L
9 Recopt in mediu oxidant
10 Laminat la rece AISI 316
11 Laminat la rece
12 Sudat
13 Recopt in mediu neutru AISI 321
14 Recopt in mediu oxidant

Metoda aleasa este voltametrie ciclica, deoarece, spre deosebire de alte
metode, oferd rezultate pertinente intr-un interval de timp relativ redus si este
conform standardelor ASTM G3-89 (2004) [225] si ASTM G5-94 (2004) [227].
Standardul ASTM G3-89 (2004) [225] cuprinde conventiile pentru indicarea si
prezentarea datelor experimentale ale coroziunii electrochimice, precum si
conventiile pentru prezentarea potentiatului, a densitatii de curent, a impedantei si
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admitantei electrochimice, precum si conventiile pentru prezentarea grafica a
acestor date obtinute experimental [215]. Metoda de incercare descrisa in
standardul ASTM G5-94 (2004) [227] cuprinde o procedura experimentald pentru
verificarea tehnicii experimentale si a instalatiei. Dacd este repetatd, aceastd
metodd de incercare va oferi mdsuratori de polarizare anodicd potentiostatica si
potentiodinamicad, care vor reproduce datele determinate de altii in alte laboratoare,
fapt ce asigura faptul ca incercarea este una de referintd pentru toate laboratoarele,
proba de referinta fiind lotul de otel inoxidabil AISI 430 [215].

Parametri caracteristici incercarii la coziune prin metoda voltametriei ciclice
sunt:

- Viteza de coroziune - exprimata in mm/an (um/an);

- E(Iy), mV - potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este
egala cu 0;

- R, - rezistenta de polarizare, care se coreleaza cu grosimea, respectiv
stabilitatea stratului protector de pe suprafata probei supusa incercarii.
Determinarile s-au efectuat intr-un mediu echivalent celui biologic - solutie

Hartman la temperatura de lucru de 37 °C, mentinutd constanta prin termostatare.
Compozitia chimica a solutiei Hartman este: NaCl: 6,02 g; KCI: 0,37 g;

CaCl/CaCl,-2H,0: 0,29 g; Natrium lactat: 3,14 g, cu osmolaritatea teoretica de: 278.

Solutia Hartman este o solutie izotona (are aceeasi presiune osmoticd cu
plasma sangvind) si continutul de ioni este similar ionogramei sangvine. Principalul
dezavantaj al utilizarii acestei solutii constd in absenta proteinelor, care, conform
ultimelor studii, au o influenta destul de mare asupra proceselor de coroziune in
medii biologice (plasma, lichid sinovial, etc.).

Compozitia chimica a otelurilor supuse incercarii a fost determinatd prin
spectrometrie de emisie optica pe spectrometrul ARLQuantoDesk.

Procesul de coroziune al probelor este realizat pe instalatia Voltalab 21 si se
materializeaza prin curbele de coroziune (potentialul electric in functie de densitatea
de curent) si prin parametrii procesului (viteza de coroziune, potentialul pentru care
valoarea curentului de coroziune este egala cu 0 si rezistenta de polarizare).

Coroziunea are loc in portiunea cuprinsa sub curbe. Intervalul in care sunt
plasate aceste curbe de coroziune ofera informatii despre stabilitatea chimica a
suprafetelor materialelor supuse procesului de coroziune. Cu cat suprafata de sub
curba este mai mica si cu cét curba este deplasata spre valorile electronegative, cu
atat procesul de coroziune este mai redus.

Astfel, pentru fiecare proba s-a efectuat un numar de 3 cicluri, cu scopul de
a pune in evidenta stabilitatea si comportamentul in timp al suprafetei. In general,
la primul ciclu, suprafata este mai reactiva, prin urmare si prima curba poate avea o
suprafatd mai mare si poate prezenta neregularitati. Dupa primul ciclu, in special,
datorita fazei de anodizare, suprafata tinde sa devind tot mai stabila. Cu cat
numarul de cicluri creste, cu atat tendinta de suprapunere este mai mare, iar
comportamentul la coroziune in suprafata se stabilizeaza.

Pentru completarea studiilor de coroziune, s-a realizat si examinarea
metalografica a probelor (pregatite metalografic si atacate chimic) pe microscopul
optic metalografic BX51M.

Proba 1 laminata la rece — material AISI 316L
Compozitia chimicd a materialului, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezintd in tabelul 3.30.
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Tabelul 3.30 Compozitia chimica a otelului inoxidabil austenitic AISI 316L

s 2 s a . Abaterea
Elementul Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media standard
1(%) 2 (%) 3 (%) 4 (%) (%) (%)

Fe 67.33 67.33 66.80 67.16 67.15 0.2515
C 0.0238 0.0241 0.0413 0.0364 0.0314 0.0089
Si 0.4010 0.3692 0.3662 0.3802 0.3791 0.0158
Mn 0.9054 0.8981 0.8910 0.8930 0.8969 0.0064
P 0.0300 0.0250 0.0227 0.0307 0.0271 0.0039
S 0.0089 0.0082 0.0106 0.0081 0.0090 0.0012
Cr 17.92 17.73 18.05 17.95 17.91 0.1308
Ni 10.63 11.12 10.94 10.92 10.90 0.2016
Mo 2.148 1.913 2.298 2.027 2.097 0.1651
Cu 0.3130 0.3224 0.3239 0.3234 0.3207 0.0052
Ti 0.0124 0.0113 0.0137 0.0116 0.0123 0.0011
Nb 0.0172 <0.007 0.0226 <0.007 <0.013 0.0073
Co 0.1634 0.1368 0.1277 0.1534 0.1453 0.0161

Compozitia chimica a otelului se incadreaza in limitele specificate in
standardul SR ISO 5832-1: 1999 [277].

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 1, determinate prin voltametrie
ciclica si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezinta in figura 3.45.
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Figura 3.45 Aspectul curbei de coroziune obtinutd prin metoda Tafel pentru proba 1 (AISI
316L laminat la rece)

Se observad cd potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 300
mV si 800 mV, corespunzdtor unei densititi de curent de maxim 6 mA/ cm?. Aria de
sub prima curba este mai mare, reflectdnd o suprafatd mai activd. Urmatoarele
doud curbe de polarizare isi pastreazd alura, chiar dacd nu existd o suprapunere,
nici pe ramura anodicd, nici pe cea catodicd. Nu se observa procese secundare de
oxidare de suprafata.
Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 13,53 ym/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:
E(Iy) = -383,1 mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 36,60 kohm-cm=2,
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Microstructura corespunzatoare probei 1 (AISI 316L laminat la rece), dupd

pregdtirea metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se prezinta in figura 3.46.

b) suprafagé MO 200x

a) MO 100x

¢) suprafatd, MO 500x

d) miez, MO 500x
Figura 3.46 Microfografiile corespunzatoare probei 1 (AISI 316L laminat la rece)

Se observa cd, dupa incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost afectatd prin coroziune in puncte (pitting),
pe o adancime de pand la 45 um. Nu se observa alt tip de coroziune (generalizata)
si nici oxizi in suprafata. Structura din miezul probei nu este afectatd in urma
incercarii la coroziune.

Proba 2 - material AISI 316L sudat prin procedeul WIG

Compozitia chimicd a materialului, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezinta in tabelut 3.30.

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 2, determinate prin voltametrie
ciclica si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezinta in figura 3.47.
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Figura 3.47 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 2 (AISI
316L sudat)

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 100
mV si 850 mV, corespunzitor unei densitati de curent de maxim 13 mA/ cm?. Aria
de sub prima curba este mai mica, reflectand o suprafata stabila, chiar din
momentu! initial. Urmatoarele douad curbe de polarizare isi pastreaza alura si
prezintd tendinta de suprapunere, indicaAnd un comportament relativ stabil in timp.
Nu se observa procese secundare de oxidare in suprafata.
Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 15,33 pm/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:
E(lp) = -391,3 mv;
- Rezistenta de polarizare Rp = 20,10 kohm-cm?2.
Microstructura corespunzatoare probei 2 (AISI 316L sudat), dupd pregatirea
metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se prezintd in figura 3.48.

a) MO 200x
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b) suprafatda, MO 500x ¢) miez, MO 500x
Figura 3.48 Microfografiile corespunzatoare probei 2 (AISI 316L sudat)

Se observa cd, dupa incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancime de 63 um. Se observa o usoara tendinta de coroziune intercristalina in
stratul superficial. Nu se observa oxizi in suprafata, iar structura din miezul probei
nu este afectata de coroziune.

Proba 3 deformata plastic la rece — material AISI 316L

Compozitia chimicd a materialului, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezinta in tabelul 3.30.

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 3, determinate prin voltametrie
ciclica si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezinta in figura 3.49.
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Figura 3.49 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 3 (AISI
316L deformat plastic la rece)

Se observa cd potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 275
mV si 850 mV, corespunzitor unei densitati de curent de maxim 12 mA/ cm?. Aria
de sub prima curbd este mai mica, reflectdnd o suprafata stabild, chiar din
momentul initial. Urmatoarele doua curbe de polarizare isi pastreazad alura si
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prezintd tendinta de suprapunere, indicand un comportament relativ stabil in timp.
Nu se observa procese secundare de oxidare in suprafata.
Parametrii procesului de coroziune sunt:
Viteza de coroziune: 11,43 pm/an;
Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:
E(I,) = -404,4 mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 14,78 kohm-cm2.
Microstructura corespunzatoare probei 3 (AISI 316L deformat plastic la
rece), dupa pregadtirea metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se prezinta
in figura 3.50.

a) MO 100x b) suprafata, MO 500x

¢) miez, MO 500x
Figura 3.50 Microfografiile corespunzatoare probei 3 (AISI 316L deformat plastic la rece)

Se observa ca, dupd incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusd coroziunii in puncte (pitting). i
Adancimea de coroziune este de 40 um. In suprafatd se remarca un strat subtire de !
oxid. Structura din miezul probei nu este afectata in urma incercarii la coroziune.

Proba 4 laminata, grad de deformare ¢ = 52% — material AISI 316L
Compozitia chimica a materialului, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezint3 in tabelul 3.30.
Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 4, determinate prin voltametrie
ciclica si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezinta in figura 3.51.
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Se observd ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 300
mV si 850 mV, corespunzitor unei densitdti de curent de maxim 8,5 mA/ cm?.
Curbele de polarizare au aspect regulat si prezinta tendinta de suprapunere, dupa
primul ciclu. Suprafata se stabilizeaza in timp. Nu se observd procese secundare de
oxidare de suprafata.
Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 19,47 ym/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:
E(Iy) = -422,7 mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 22,65 kohm-cm?2.
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Figura 3.51 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 4 (AISI
316L laminat, grad de deformare ¢ = 52%)

Microstructura corespunzadtoare probei 4 (AISI 316L laminat, grad de
deformare ¢ = 52%), dupad pregéatirea metalografica si atacul chimic, la diferite
mariri, se prezinta in figura 3.52.

a) MO 100x
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b) suprafata, MO 500x

¢) miez, MO 500x
Figura 3.52 Microfografiile corespunzatoare probei 4 (AISI 316L laminat, grad de deformare ¢
= 52%)

Se observd cd, dupd incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), in
suprafatd, pe o adancimea de aproximativ 28 um. Nu se observa alt tip de coroziune
(generalizatd) si nici oxizi in suprafatd. Structura din miezul probei nu este afectata
in urma incercarii la coroziune.

Proba 5 laminatd, grad de deformare ¢ = 80% - material AISI 316L
Compozitia chimicd a materialului, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie opticd, se prezinta in tabelul 3.30.
Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 5, determinate prin voltametrie
ciclica si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezinta in figura 3.53.
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Figura 3.53 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 5 (AISI
316L laminat, grad de deformare ¢ = 80%)

Se observd ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 300
mV si 480 mV, corespunzator unei densitati de curent de maxim 650 pA/ cm?.
Curbele de polarizare au aspect neregulat, fard tendinte de suprapunere, aspect ,in
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platou” si neregulat la potentiale de polarizare mici (max. 480 mV). Posibil procese
secundare de suprafata.
Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 13,19 ym/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egald cu 0:
E(ly) = -377,4 mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 47,36 kohm-cm2.
Microstructura corespunzatoare probei 5 (AISI 316L laminatd, grad de
deformare ¢ = 80%), dupa pregatirea metalografica si atacul chimic, la diferite
mariri, se prezinta in figura 3.54.

a) MO 200x

b) suprafatd, MO 500x c) miez, MO 500x
Figura 3.54 Microfografiile corespunzatoare probei 5 (AISI 316L laminat, grad de deformare ¢
= 80%)

Se observa ca, dupd fincercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancimea destul de mare, de aproximativ 110 um in suprafata. Nu se observa alt
tip de coroziune (generalizatd). In suprafatd se remarcd un strat fin de oxizi.
Structura din miezul probei nu este afectatd in urma incercarii la coroziune.

Proba 6 laminata la rece - material AISI 304L
Compozitia chimicd a materialului, determinatd experimental prin
spectrometrie de emisie optic3, se prezinta in tabelul 3.31.
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Tabelul 3.31 Compozitia chimicd a otelului inoxidabil austenitic AISI 304L

Elementul fncercarea Incercarea Iincercarea Incercarea Media ::’aa’:s;fz
1(%) 2 (%) 3(%) 4 (%) (%) (%)
Fe 70.06 70.27 70.38 70.33 70.26 0.1417
C 0.0292 0.0321 0.0304 0.0353 0.0317 0.0026
Si 0.3605 0.3503 0.3469 0.3552 0.3532 0.0059
Mn 1.756 1.708 1.702 1.753 1.730 0.0286
P 0.0251 0.0263 0.0221 0.0275 0.0253 0.0023
S <0.003 <0.004 <0.004 0.0063 0.0045 0.0012
Cr 18.36 17.96 17.91 18.22 18.11 0.2114
Ni 8.750 8.991 8.920 8.508 8.792 0.2148
Mo 0.1906 0.1875 0.2082 0.2750 0.2153 0.0408
Cu 0.2654 0.2763 0.2770 0.2632 0.2705 0.0072
Ti <0.005 <0.004 <0.005 <0.007 <0.005 0.0010
Nb <0.002 <0.000 <0.005 0.0158 0.0059 0.0070
Co 0.0969 0.0897 0.0913 0.0991 0.0943 0.0045

Compozitia chimicd a otelului AISI 304L se incadreazad in limitele specificate
in standardul SR 1SO 5832-1: 1999 [277].

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 6, determinate prin voltametrie
ciclica si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezintd in figura 3.55.

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 40 mv
si 670 mV, corespunzdtor unei densit3ti de curent de maxim 12,8 mA/ cm?. Aria de
sub prima curbd este mai mica, reflectdnd o suprafatd stabild, chiar din momentul
initial. Urmatoarele doud curbe de polarizare isi pastreazd alura si prezintd tendinta
de suprapunere, indicand un comportament relativ stabil in timp. Nu se observa
procese secundare de oxidare in suprafata.

Parametrii procesului de coroziune sunt:

- Viteza de coroziune: 9,077 um/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:

E(Iy) = -366,5 mV;

- Rezistenta de polarizare Rp = 32,03 kohm.cm?2,
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Figura 3.55 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 6 (AISI
304L laminat la rece)
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Microstructura corespunzatoare probei 6 (AISI 304L laminat la rece), dupa

pregatirea metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se prezinta in figura 3.56.

a) MO 100x

'b) suprafat3, MO 500x c) miez, MO 500x
Figura 3.56 Microfografiile corespunzatoare probei 6 (AISI 304L laminat la rece)

Se observa c3d, dupd incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancime de aproximativ 40 ym. Nu se observa alt tip de coroziune (generalizata) si
nici oxizi in suprafata. Structura din miezul probei nu este afectatd in urma incercarii
la coroziune.

Proba 7 sudata — material AISI 304L

Compozitia chimicd a materialului, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezinta in tabelul 3.31.

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 7, determinate prin voltametrie
ciclicd si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezintd in figura 3.57.
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Figura 3.57 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 7 (AISI
304L sudat)

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 25 mv
si 650 mV, corespunzator unei densitdti de curent de maxim 12 mA/ cm?. Curbele
tind sd se suprapuna dupa primul ciclu. Suprafatd este activa initial, dar prezinta
tendinta de stabilizare in timp. Nu se observd procese secundare de oxidare de
suprafata.

Parametrii procesului de coroziune sunt:

- Viteza de coroziune: 19,22 um/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:

E(Ip) = -300,8 mv;

Rezistenta de polarizare Rp = 32,10 kohm-cm?2.

Microstructura corespunzatoare probei 7 (AISI 304L sudat), dupd pregatirea
metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se prezinta in figura 3.58.

a) MO 100x
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b) suprafati, MO 500x ¢) miez, MO 500x
Figura 3.58 Microfografiile corespunzatoare probei 7 (AISI 304L sudat)

Se observa cd, dupd incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancimea de 37 um in suprafata. Nu se constata aparitia coroziunii generalizate si
nici oxizi in suprafatd. Structura miezului nu este afectata in urma incercarii la
coroziune.

Proba 8 recoapta in mediu neutru - material AISI 304L

Compozitia chimica a materialului AISI 304L, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezinta in tabelul 3.31.

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 8, determinate prin voltametrie
ciclicd si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezinta in figura 3.59.
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Figura 3.59 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 8 (AISI
304L recopt in mediu neutru)

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 25 mvV
si 650 mV, corespunzitor unei densititi de curent de 12 mA/ cm? Curbele de
polarizare au aspect regulat si se suprapun atat pe ramura anodic3, cdt si pe cea
catodica. Comportamentul este stabil Tn timp. Nu se observa procese secundare de
oxidare de suprafata.
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Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 12,43 ym/an;
Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:
E(Iy) = -289,9mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 94,05 kohm-.cm?2.
Microstructura corespunzatoare probei 8 (AISI 304L recopt in mediu neutru),
dupa pregadtirea metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se prezinta in figura
3.60.

a) MO 100x

b) suprafata, MO 500x

¢) miez, MO 500x
Figura 3.60 Microfografiile corespunzatoare probei 8 (AISI 304L recopt in mediu neutru)

Se observd cd, dupa incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), pe o
addncimea de 51 pm in suprafatd. Nu se remarcad alt tip de coroziune, iar structura
miezului nu este afectata.

Proba 9 recoapta in mediu oxidant - material AISI 304L

Compozitia chimica a materialului AISI 304L, determinatd experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezinta in tabelul 3.31.

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 9, determinate prin voltametrie
ciclicd si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se
prezintd in figura 3.61.

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ -500
mV si 850 mV, corespunzator unei densitati de curent de aproximativ 15 mA/ cm?.
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Curbele de polarizare tind sd se suprapund dupa primul ciclu. Suprafatd activa initial,
dar cu tendinte de stabilizare. Nu se observa procese secundare de oxidare de
suprafata.
Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 82,37 ym/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu O:
E(Iy) = -452,1 mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 5,01 kohm-cm?2.
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Figura 3.61 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 9 (AISI
304L recopt in mediu oxidant)

Microstructura corespunzdtoare probei 9 (AISI 304L recopt in mediu
oxidant), dupad pregatirea metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se
prezinta in figura 3.62.

a) MO 100x
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" b) suprafatd, MO 500x

¢) miez, MO 500x
Figura 3.62 Microfografiile corespunzatoare probei 9 (AISI 304L recopt in mediu oxidant)

Se observa ca, dupa incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancimea de aproximativ 63 um in suprafatd. Se remarca coroziune intercristaling,
atat in suprafata, cat si in miezul probei.

Proba 10 laminata Ia rece — material AISI 316
Compozitia chimica a materialului, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie opticd, se prezinta in tabelul 3.32.

Tabelul 3.32 Compozitia chimica a otelului inoxidabil austenitic AISI 316

Elementul Incercarea Incercarea fIncercarea Incercarea Media :f:::;ﬁ:
1(%) 2 (%) 3 (%) 4 (%) (%) (%)
Fe 68.50 68.51 68.34 68.36 68.43 0.0894
C 0.0556 0.0553 0.0537 0.0541 0.0546 0.0011
Si 0.3368 0.3069 0.3116 0.3126 0.3170 0.0135
Mn 0.7922 0.7697 0.7600 0.7761 0.7745 0.0135
P 0.0334 0.0217 0.0252 0.0226 0.0257 0.0053
S <0.003 <0.004 0.0057 0.0086 0.0056 0.0022
Cr 17.02 16.63 16.78 16.68 16.78 0.1743
Ni 9.64 10.36 10.21 10.20 10.10 0.3166
Mo 2.148 1.883 2.053 2.099 2.046 0.1149
Cu 0.2593 0.2893 0.2679 0.2891 0.2764 0.0152
Ti 0.0132 0.0109 0.0122 0.0116 0.0120 0.0010
Nb 0.0128 <0.001 <0.008 <0.006 <0.007 0.0048
Co 0.1130 0.0979 0.1061 0.0970 0.1035 0.0075

Compozitia chimica a otelului AISI 316 se incadreaza in limitele specificate
in standardul SR ISO 5832-1: 1999 [277].

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 10, determinate prin
voltametrie ciclicd si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15:
2002 [260], se prezinta in figura 3.63.
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Figura 3.63 Aspectu! curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 10 (AISI
316 laminat la rece)

Se observa cd potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 200
mV si 800 mV, corespunzator unei densitdti de curent de maxim 5 mA/ cm?. Curbele
de polarizare isi pastreaza alura si prezintd o tendintd de suprapunere pe ramura
catodica. Suprafata devine mai activa la valori mart ale densitatii de curent.
Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 59,42 ym/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu O:
E(lp) = -391,2 mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 15,37 kohm-cm?2.
Microstructura corespunzatoare probei 10 (AISI 316 Jlaminat la rece), dupa

pregdtirea metalograficd si atacul chimic, la diferite mariri, se prezinta in figura 3.64.

a) MO 100x
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b) suprafatd, MO 500x

¢) miez, MO 500x
Figura 3.64 Microfografiile corespunzatoare probei 10 (AISI 316 laminat la rece)

Se observd cd, dupd incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancime de aproximativ 35 um. Nu se remarca alt tip de coroziune in material.

Proba 11 laminata la rece — material AISI 321
Compozitia chimicd a materialului, determinatd experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezinta in tabelul 3.33.

Tabelul 3.33 Compozitia chimica a otelului inoxidabil austenitic AISI 321

Elementul Incercarea Incercarea Ifncercarea Incercarea Media ggfg;ﬁ:
1(%) 2 (%) 3(%) 4 (%) (%) (%)
Fe 70.70 70.89 70.78 71.04 70.85 0.1480
C 0.0363 0.0384 0.0413 0.0370 0.0383 0.0022
Si 0.5225 0.5234 0.5521 0.5323 0.5326 0.0137
Mn 0.8450 0.8521 0.8667 0.8551 0.8547 0.0091
P >0.040 0.0391 >0.046 >0.043 >0.042 0.0032
S 0.0075 0.0082 0.0101 0.0102 0.0090 0.0013
Cr 17.15 17.08 17.29 17.03 17.14 0.1130
Ni 9.323 9.187 8.984 9.113 9.152 0.1417
Mo 0.6028 0.5938 0.6538 0.5540 0.6011 0.0410
Cu 0.2320 0.2295 0.2153 0.2300 0.2267 0.0077
Ti 0.2867 0.2845 0.2885 0.2762 0.2840 0.0054
Nb <0.000 <0.000 <0.002 <0.000 <0.000 0.0014
Co 0.1561 0.1685 0.1665 0.1746 0.1664 0.0077

Compozitia chimicd a otelului AISI 321 se incadreaza in limitele specificate
in standardul SR ISO 5832-1: 1999 [277].

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 11, determinate prin
voltametrie ciclicd si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15:
2002 [260], se prezinta in figura 3.65.
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Figura 3.65 Aspectul curbei de coroziune obtinutd prin metoda Tafel pentru proba 11 (AISI
321 laminat la rece)

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 50 mVv
si 800 mV, corespunzator unei densitati de curent de 12 mA/ cm?. Curbele de
polarizare au aspect regulat si se suprapun atat pe ramura anodicd, cat si pe cea
catodica. Comportament stabil in timp. Nu se observa procese secundare de oxidare
de suprafata.

Parametrii procesului de coroziune sunt:

- Viteza de coroziune: 29,01 ym/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:

E(Iy) = -336,0 mV;

- Rezistenta de polarizare Rp = 21,89 kohm-cm?2.

Microstructura corespunzatoare probei 11 (AISI 321 laminat la rece), dupa

pregatirea metalografica si atacul chimic, se prezinta in figura 3.66.

Figura 3.66 Microstructura corespunzatoare probei 11 (AISI 321 laminat la rece), MO 500x

Se observa ca, dupd incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusd coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancime de aproximativ 10 um. Se observd o usoard tendintd spre coroziune
generalizata.
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Proba 12 sudata - material AISI 321

Compozitia chimicd a materiatului AISI 321, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie opticd, se prezinta in tabelul 3.33.

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 12, determinate prin
voltametrie ciclica si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15:
2002 [260], se prezinta in figura 3.67.
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Figura 3.67 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 12 (AISI
321 sudat)

Se observa cd potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 50 mv
si 800 mV, corespunzator unei densitdti de curent de aproximativ 15,5 mA/ cm?.
Curbele de polarizare isi pastreaza alura si prezintd o tendintd de suprapunere pe
ramura catodica. O tendinta usoara de stabilizare in timp a suprafetei. Nu se
observa procese secundare de oxidare de suprafata.

Parametrii procesului de coroziune sunt:

- Viteza de coroziune: 6,861 um/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:

E(l;) = -267,8 mV;

- Rezistenta de polarizare Rp = 75,68 kohm-cm?2.

Microstructura corespunzatoare probei 12 (AISI 321 sudat), dupa pregatirea

metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se prezintd in figura 3.68.

a) MO 200x
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b) suprafatd, MO 500x ¢) miez, MO 500x
Figura 3.68 Microfografiile corespunzatoare probei 12 (AISI 321 sudat)

Se observd ca, dupd incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusa coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancime de aproximativ 30 um in suprafatd. Nu se observa alt tip de coroziune si
nici oxizi in suprafatd.

Proba 13 recoapta in mediu neutru - material AISI 321

Compozitia chimicd a materialului AISI 321, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie opticd, se prezinta in tabelul 3.33.

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 13, determinate prin
voltametrie ciclicd si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15:
2002 [260], se prezinta in figura 3.69.
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Figura 3.69 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 13 (AISI
321 recopt in mediu neutru)

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 50 mv
si 800 mV, corespunzitor unei densitdti de curent de maxim 14 mA/ cm?. Curbele
de polarizare isi pastreaza alura si prezintd o tendintda de suprapunere pe ramura
catodica. O tendintd usoara de stabilizare in timp a suprafetei. Nu se observa
procese secundare de oxidare de suprafata.
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Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 5,777 ym/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egald cu 0:
E(Iy) = -270,8 mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 83,95 kohm-cm?2.
Microstructura corespunzatoare probei 13 (AISI 321 recopt in mediu neutru),
dupa pregatirea metalograficad si atacul chimic, la diferite mariri, se prezinta in figura
3.70.

a) MO 100x

b) suprafata, MO 500x c) miez, MO 500x
Figura 3.70 Microfografiile corespunzatoare probei 13 (AISI 321 recopt in mediu neutru)

Se observd ca, dupd incercarea la coroziune in mediu biologic simulat
(solutie Hartman la 37 °C), proba a fost supusd coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancimea de aproximativ 18 um in suprafatd. Nu se observa alt tip de coroziune si
nici oxizi in suprafata.

Proba 14 recoapta in mediu oxidant — material AISI 321

Compozitia chimicd a materialului AISI 321, determinata experimental prin
spectrometrie de emisie optica, se prezinta in tabelul 3.33.

Aspectul curbelor de coroziune pentru proba 14, determinate prin
voltametrie ciclicd si obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15:
2002 [260], se prezinta in figura 3.71.
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Figura 3.71 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel pentru proba 14 (AISI
321 recopt in mediu oxidant)

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ -50
mV si 800 mV, corespunzdtor unei densitdti de curent de maxim 14 mA/ cm?.
Curbele de polarizare au aspect requlat si se suprapun atat pe ramura anodic3, cat
si pe cea catodica. Tendinta de stabilizare dupa primul ciclu. Nu se observa procese
secundare de oxidare de suprafata.
Parametrii procesului de coroziune sunt:
- Viteza de coroziune: 9,797 um/an;
- Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu 0:
E(Iy) = -284,2 mV;
- Rezistenta de polarizare Rp = 52,85 kohm-cm?2.
Microstructura corespunzatoare probei 14 (AISI 321 recopt in mediu neutru),
dupa pregatirea metalografica si atacul chimic, la diferite mariri, se prezinta in figura
3.72.

a) MO 100x
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b) suprafata, MO 500x

¢) miez, MO 500x
Figura 3.72 Microfografiile corespunzatoare probei 14 (AISI 321 recopt in mediu oxidant)

Se oberva ca, dupa incercarea la coroziune in mediu biologic simulat (solutie
Hartman la 37 °C), proba a fost supusd coroziunii in puncte (pitting), pe o
adancimea de aproxnmatlv 35 pum in suprafatd. In suprafatd se observd un strat fin
de oxizi §i o ugoard tendinta spre coroziune generalizata, cu toate ca viteza de
coroziune este relativ mica.

Concluzii

Rezultatele obtinute sunt conforme cu cele din literaturd, pe aceleasi
materiale si in conditii similare [36]. Programul de incercdri a permis stabilirea
efectelor unor operatii tehnologice asupra comportarii la coroziune a otelurilor
inoxidabile in medii biologice.

Curbele de coroziune indicad viteze de coroziune definite in functie de natura
si starea materialului (comportament bun la coroziune pentru materialul AISI 321,
viteza de coroziune de 5,777 um/ an pentru starea recoapt in mediu neutru si sudat
(6,861 um/ an) si comportament mai slab pentru otelul laminat la rece AISI 316
(59,42 pm/ an), pentru otelul AISI 316L laminat cu grad de deformare de 50%
(19,47 um/ an) si pentru otelul AISI 304L recopt in mediu oxidant (82,37 ym/an)).
Cregterea vitezei de coroziune creste la grade de deformare mari si la recoaceri
incomplete sau in medii oxidante.

Analizele microstructurale confirma concluziile obtinute din curbele de
coroziune, adancimile de coroziune in puncte si aparitia altor forme de coroziune
fiind dependente de gradul de deformare al otelului si de starea in care se afla
(adancime de coroziune de 63 um pentru otelul AISI 304L recopt in mediu oxidant).

3.6 Prevenirea coroziunii

Multe dintre metodele traditionale de controlare a coroziunii nu pot fi
utilizate pentru implantele chirurgicale, deoarece mediul din organismul uman nu
poate fi modificat. Din acest motiv trebuie urmate un numar de etape pentru a
reduce riscul coroziunii ce duce la avarierea implantelor chirurgicale [72], [146].

Acoperiri sau tratamente de suprafata
Acoperirea materialelor este o metoda utilizatda pe scard largd pentru a
controla coroziunea. Aceste acoperiri au o utilizare limitata in protejarea implantelor,
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deoarece multe dintre acestea (in special dispozitivele ortopedice) sunt suspectate
de uzare si abraziune, procese ce pot avaria majoritatea straturilor depuse [81],
{82].

Acoperirile care pot fi utilizate includ filmele de titan sau nitrurd de titan
asupra aliajelor cu memoria formei Ni-Ti [152] si placarea otelurilor inoxidabile
feritice cu continut ridicat de Cr cu metale alcalino-pamantoase. Rezistenta slaba la
frecare a aliajului Ti-6Al-4V reprezintd cel mai serios inconvenient in utilizarea Iui ca
material pentru implante. Astfel, au fost dedicate eforturi considerabile pentru
imbunédtatirea proprietatilor lui de suprafata. Tehnicile ce au oferit cele mai
incurajatoare rezultate sunt anodizarea [38] si generarea acoperirii cu nitrurd de
titan prin implantarea de ioni [17], pulverizarea in cdmp magnetic [61] sau nitrurare
[148], [153].

Controlul calitatii

Multe avarii datorate coroziunii implantelor chirurgicale se explicd prin
controlul slab al caIiAtégii. Problemele provin, de obicei, din punctul de vedere al liniei
de aprovizionare. In primul rand, producatorul trebuie sa respecte standardele
potrivite (de exemplu, seria de standarde SR ISO 5832 partile 1-14 din anii 1996-
2007) pe parcursul fabricatiei, conditiile metalurgice sau aplicatii ale finisarii
suprafetei implantului [11]. In al doilea rédnd, deoarece este imposibil de stabilit
compozitia unui aliaj metalic prin vizualizarea simpld a acestuia, marcile de aliaje
pentru fiecare componenta trebuie marcate clar, iar aliajele diferite trebuie
depozitate separat. Adoptarea sistemului de asigurare a calitatii recomandat
producatorilor si impus prin SR EN ISO 9000: 2006 Sisteme de management al
calitatii. Principii fundamentale si vocabular, permite eliminarea acestei categorii de
avaril.

Reducerea riscului coroziunii galvanice

Dacd este posibil trebuie evitate cuplurile de metale si aliaje diferite
(incluzand diferite marci de oteluri inoxidabile). Acest lucru nu este posibil
intotdeauna. De exemplu, aliajele de titan nu posedd rezistenta la tractiune
necesard pentru utilizarea ca suruburi sau sarme. Deci, un cuplu galvanic este
inevitabil dacd un implant din aliaj de titan trebuie fixat cu suruburi sau sarme. Daca
0 asemenea situatie se intdmpld, nu trebuie uitat ca otelurile inoxidabile sunt cele
mai vulnerabile la coroziunea galvanica. Acestea trebuie utilizate intr-un cupiu ca o
ultima optiune. De exemplu, fixarea unui implant din aliaj de titan, va fi mult mai
bunad dacd se utilizeaza suruburi din aliaj Co-Cr, decat orice otel inoxidabil [53],
[103], [121].

Manipularea, sterilizarea si asamblarea

Zgarieturile sau fisurile mici de pe suprafata implantului pot actiona ca
puncte de initiere pentru ruperea prin obosealda sau pentru coroziune. Astfel, este
important ca toate implantele s&@ fie manipulate cu mare grija si sa se evite
zgarieturile facute cu scule chirurgicale. Este preferabila pastrarea tuturor
implantelor in pachete protectoare pana la timpul utilizarii.

Ionii de clor sunt agresivi pentru majoritatea aliajelor metalice, mai ales la
temperaturi ridicate. Astfel, trebuie evitatd sterilizarea implantelor in solutii saline.
Desi procedura de sterilizare dureaza putin timp, este suficient ca o pata mica de
coroziune sa se dezvolte pe suprafata implantului, pentru a actiona ca punct de
initiere pentru coroziune sau oboseala.
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Contaminarea suprafetei unui implant poate duce, de asemenea, la
coroziune. Astfel de contaminari pot rezulta din transferul metalelor din
instrumentarut chirurgical implantului. Este recomandata respectarea instructiunilor
pentru prevenirea, spre exemplu, a contactului dintre burghiu si placa de
osteosinteza [103). Cand se asambeaza implantele, trebuie evitatd formarea
fisurilor. Astfel, importanta fixarii stabile consta in evitarea suprasolicitarii, pentru a
reduce riscurile oboselii mecanice, a oboselii la coroziune si a frecarii. Sugestiile
asupra imbunatatirii fixarii, cuprind:

- Acoperirea prin pulverizare in plasma cu un strat de titan (figura 3.73) pe

implante din titan pur comercial sau din aliaje de titan [100];

b Ar < &
Figura 3.73 Componentd a unei articulatii de sold (cupa acetabulard) din titan pur comercial
acoperitd cu un strat de titan poros

- Rugozitate corespunzatoare pentru implantele din titan sau aliaje de titan,
ce vin in contact cu osul sau pentru cele acoperite superficial pentru un
contact bun cu tesutul osos (figura 3.74);

R TR SR R L
Figura 3.74 Suprafata rugoasa a unui implant de titan acoperit cu un strat de hidroxiapatita,
MO 100x

- Acoperirea electrolitica a implantelor de titan cu un strat de oxid de titan
[42] pentru cresterea rezistentei la coroziune (figura 3.75);
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Figura 3.75 Suprafatd a unui pldcute de osteosinteza din titan acoperit cu un strat de oxid de
titan, MO 200x (lumina polarizata)

- Acoperirea cu un strat de hidroxiapatita aderentd puternic, care sa fuzioneze
cu osu! in crestere [55] (figura 3.76).

Figura 3.76 Tija de sold acoperié cu un strat puternic aderent de hidroxiapatita

Stratul de hidroxiapatita poate fi depus prin diferite procedee (pulverizare
termicd sau depunere chimicd) si asigura atat protectia anticoroziva, cat si o
legdtura mai buna a implantului cu osul.

Concluzii

1. Diversele procedee tehnologice de prelucrare a materialelor metalice
biocompatibile (deformare plastica, sudare, tratamente termice) au ca efect
modificari structurale, care conduc la cresterea vitezei de coroziune in medii
biologice.

2. Deformarea plastica la rece favorizeaza, in mod special, cresterea vitezei la
coroziune sub tensiune, ca urmare a tensiunilor remanente din material.

3. Incercérile experimentale au confirmat faptul ca existenta unei zone afectate
termic prin sudare, tensiunile remanente de valori mari sau alterarea
suprafetei prin oxidare au ca efect o crestere importanta a vitezei de
coroziune.

4. Analizele metalografice efectuate pe probele incercate la coroziune au pus in
evidenta, in primul réand, coroziunea prin puncte in zonele afectate prin
prelucrari anterioare.
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4. STUDII SI CERCETARI PRIVIND UTILIZAREA
OTELURILOR INOXIDABILE FARA NICHEL LA
REALIZAREA IMPLANTELOR OSOASE

4.1 Necesitatea utilizarii otelurilor inoxidabile fara nichel

Nichelul ca metal pur, aliajele pe baza de nichel si otelurile inoxidabile
austenitice, care contin proportii mari de nichel au fost larg utilizate in uitimii ani in
cele mai diferite domenii ale tehnicii, datoritd avantajelor specifice pe care nichelul
le confera acestor materiale metalice. Este evident faptul cd multe dintre elementele
care definesc actualul standard ridicat de viatd, nu ar fi fost posibile fara
participarea nichelului la aceste aliaje, ceea ce presupune cd, cel putin in viitorul
apropiat, nichelul va ramane unul dintre elementele de aliere esentiale pentru multe
dintre materialele metalice pentru care se impun performante deosebite.

Aliajele care contin nichel ca element de aliere sunt utilizate in foarte multe
produse, care ajung in contact cu diferite zone ale corpului uman, cum sunt:
monedele, ustensilele de bucatarie, ceasurile de mana, bijuteriile, cataramele, etc.
De asemenea, nichelul este foarte adesea utilizat si in materialele destinate
dispozitivelor medicale, cum sunt protezele si implantele.

In ultimii ani s-a dovedit faptul ca, la contactul direct cu pielea sau prin
resorptie sau inhalare, aliajele care contin nichel pot provoca o serie de readiii
alergice.

Crestere numarului de reactii alergenice datorate nichelului impune deja o
serie de limite in utilizarea acestuia ca element de aliere in material si de inlocuire a
aliajelor care contin nichel cu materiale care nu emit ioni toxici de nichel la contactul
cu organismul uman.

Alergia este un fenomen de hipersensibilitate, care se manifesta prin faptul
cd organismul uman poate suferi reactii patologice la contactul repetat cu o
substantd antigena. In general, toate metalele pot cauza alergii, dar nichelul este un
element reprezentativ pentru acest aspect, in primul rand, pentu ca este un alergen
foarte puternic, dar si pentru ca are un domeniu larg de utilizare.

In cazul alergiilor datorate nichelului, ionii de nichel actioneaza ca substante
antigene, care pot cauza inflamatii cutanate, limitate, in general, la zonele in care
existd un contact direct intre piele si material. In cazul bijuteriilor si al ceasurilor de
mana, acestea provoacad o transpiratie agresiva, care cauzeaza eliberarea ionilor de
nichel. Ionii de metal sunt absorbiti de epidermd, care este in contact direct cu
materialul metalic. Ionii de nichel sunt semi-antigeni, devenid antigeni dupd
combinarea cu o proteind specificd a epidermei, actiondnd apoi ca alergeni. Celulele
Langerhans recunosc antigenii i ii transportd in nodurile limfei regionale, unde se
instaleazd in aria paracorticald. Odatd ce au atins o limita specifica, are loc
sensibilizarea combinata cu formarea a doud noi populatii de limfocite. Acestea
contin asa numitele celule cu memorie, care inmagazineaza memoria alergenului in
contact, iar celulele efectoare vor declansa reactia alergenicad in momentul unui nou
contact cu antigenul.
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Odata ce o persoana este sensibilizatd la ionii de nichel, reactia alergicd
efectivd poate fi declansatd de o cantitate mult mai micd decadt cea care a fost
necesara pentru sensibilizare [171]. Pentru a stabili efectul alergologic al unui atliaj,
trebuie sa se faca diferenta dintre ,potentialul de sensibilizare” (abilitatea de a
sensibiliza o persoand care nu a mai fost alergicd inainte) si ,potentialul de evocare”
(abilitatea unui aliaj de a evoca reactie alergicd la persoane care sunt deja
sensibilizate) [171].

In timp ce potentialul de sensibilizare poate fi testat cu usurinta pe un grup
de persoane deja sensibilizate, testarea potentialului de sensibilizare implica
probleme etice, deoarece un singur test poate sensibiliza o persoana pentru tot
restul vietii. Astfel, pentru restrictionarea utilizarii aliajelor pentru aplicatii specifice
ce contin nichel, Consiliul European a emis Directiva 94/27/EC din 30 iunie 1994,
care spune ca nichelul si aliajele acestuia nu se pot utiliza decat in anumite conditii
(concentratia de nichel mai mica decat 0,05% in asamblurile inserate in pari
perforate ale corpului si viteza eliberarii nichelului mai mica de 0,5
ug/cm?.sdptdmaéna pentru produsele ce vin in contact direct cu pielea) [171].

Pentru testarea respectdrii limitei de 0,5 pg/cm?s3ptdmand, este propus
testul DMG, cu dimetilglicoxin. Pentru acest test, o bucatd de bumbac se inmoaie
intr-o solutie alcoolicd de DMG si este frecata de obiectul de incercat. Daca
bumbacul se inroseste, este probabil ca pragul de 0,5 pg/cm?s3ptdmand s3 fie
depdsit. Aceastd metodda nu este insa unanim acceptata, deoarece, pentru unele
persoane sensibilizate, reactia alergica poate fi declansaté chiar si la cantitati mai
mici decat cele care pot fi identificate de testul DMG. In unele cazuri, cantitati
extrem de mici de nichel, care au ajuns in organism prin intermediul produselor
alimentare (cacao, ciocolatd, alune, produse de soia, patrunjel, etc.) pot contribui la
reactia alergica.

Numdrul femeilor afectate de alergie la nichel s-a dublat in fiecare decada in
ultimul timp, iar printre barbati acest numar a crescut dramatic. Dermatologii
presupun sensibilizarea la nichel a circa 13% din populatie. Principatul motiv al
sensibiligérii este utilizarea bijuteriilor, dar si utilizarea ustensilelor care contin
nichel. In pius, poluarea globald a mediului inconjurdtor este, de asemenea, un
motiv semnificativ pentru numarul in crestere al populatiei afectate. Cresterea
continua a continutului de nichel din apa, pamant si organisme vii conduce la reactii
alergice din ce in ce mai frecvente.

Cea mai sigura metoda pentru limitarea alergiilor la nichel este, in mod
evident, eliminarea oricarei urme de nichel din materialele care pot ajunge in
contact cu corpul uman. Nu existd nici o indoiala ca utilizarea produselor fara nichel
poate preveni pe scara largad alergiile. Testul DMG este insuficient pentru a indica
dacd un material este predispus de a declanga sau nu o alergie. Din punct de vedere
medical, nu exista nici o singura valoare limita care sa decida daca are loc sau nu o
reactie alergica.

Materialele pe baza de fier, cum sunt otelurile prevazute pentru aplicatii in
care poate avea loc o asemenea alergie, nu trebuie sa contind nichel. Aceasta
cerintd este destul de greu de indeplinit intrucat, chiar si otelurile proiectate fara
nichel pot contine cateva procente de nichel, provenit din procesul de productie. In
acest caz, numai o rezistenta ridicata la coroziune poate asigura faptul cd nu se vor
dizolva ioni de Ni din materialul in contact cu organismul.

Otelurile fard Ni rezistente la coroziune sunt produse actualmente in toata
lumea. Cu numai cateva exceptii, aceste oteluri au o structurd feritica sau
martensitica, sunt feromagnetice si, din pacate, fragile. Nevoia de oteluri fard nichel,
rezistente la coroziune si ductile a devenit atractivd si provocatoare pentru
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cercetdtorii de materiale ce lucreaza in domeniul dezvoltérii otelurilor. Aceste oteluri
au o microstructurd caracteristica de austenitd. Exemple de marci de oteluri
inoxidabile austenitice fara nichel sunt:
- Aliajul BioDur 108 produs de firma Carpenter Technology Corporation, USA,
cu max. 0,1% Ni;
Otelul P558 produs de Bohler Edeistahi GmbH, Kapfenberg, Austria cu Ni
sub 0,2%;
Otelul P2000 (X13 CrMnMoN 17-14-3) produs de Energietechnik Essen
GmbH, Germania, cu max. 0,3% Ni.

4.2 Reglementari privind utilizarea otelurilor inoxidabile fara
nichel

Directiva Consiliului 94/27/EC din 30 iunie 1994 privind restrictia
utilizarii nichelului face referire In Anexd la urmatoarele aspecte ale interzicerii
utilizarii nichelului si compusilor acestora [218]:

- In ansamblurile ulterioare care sunt inserate in urechile perforate si alte
parti perforate ale corpului uman pe parcursul epitelizarii ranii cauzate de
perforare, fie dacd este inlaturatd sau nu, fie dacd asemenea ansambluri
ulterioare sunt omogene, iar concentratia Ni, exprimatd ca masa Ni din
masa totald, este sub 0,05%;

- in produsele care vin in contact direct si prelungit cu pielea, cum sunt:
cerceii; colierele, bratarile si lanturile, bratdrile de gleznd, inelele de degete,
butonii, fermoarele, nasturii, metale de marcaj, cand acestea sunt utilizate
la imbracaminte,

daca viteza eliberarii Ni din piesele acestor produse ce vin in contact direct si
prelungit cu pielea este mai mare decat 0,5 ug/cm?.sdptdmani;

- in produsele mentionate mai sus, dacd acestea nu au o acoperire care s3
asigure faptul ca eliberarea de nichel din piesele acestor produse vin in
contact direct si prelungit cu pielea si nu depdsesc 0,5 pg/cm?2.sdptimana
pentru o perioada de cel putin 2 ani a unei utilizdri normale a produsului.

Aceste produse specificate in Directiva 94/27/EC/1994 nu pot sd fie introduse pe
piaté daca nu respecta cerintele mentionate.

Legea 2000 Nr. 1668 din iunie 2000 privind substantele periculoase
a Comisiei pentru Sigurantd si Sdndtate din Marea Britanie interzice aprovizionarea
produselor ce contin nichel si compusi ai acestuia, prin specificatiile Directivei
94/27/EC/1994 [218].

In plus, acestd lege face referire la standardelele de metoda de incercare BS
EN 1810: 1998 [229], BS EN 1811: 1999 [230], BS EN 12472: 1999 {228], care
trebuie utilizate pentru a demonstra conformitatea produselor la care se face
referire in Directiva 94/27/EC/1994 si la interzicerea aproviziondrii cu produse ce
contin nichel si vin in contact direct si prelungit cu pielea si depdsesc viteza de
eliberare de 0,5 pg/cm?.sdptdmana.

Standardul BS EN 1810: 1998 The Reference Test Method for Nickel
Content — BODY-PIERCING POST ASSEMBLIES - REFERENCE TEST METHOD
FOR DETERMINATION OF NICKEL CONTENT BY FLAME ATOMIC
ABSORPTION SPECTROMETRY [Metoda de incercare de referintd pentru
continutul de nichel - Ansambluri ulterioare pentru locuri perforate -
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Metoda de incercare de referintd pentru determinarea continutului de
nichel prin spectrometrie de absorbtie atomica cu flacara] specifica o metoda
pentru determinarea continutului de nichel din ansamblurile inserate ulterior in
urechile perforate si alte parti perforate din corpul uman pe parcursul epitelizarii
ranii cauzate de perforare si se referd la continutul de nichel din aluminiu, titan,
cupru, argint, aur si aliajele acestora, precum si din oteluri. Metoda este cea a
spectrometriei de absorbtie atomica cu flacard si se bazeaza pe atomizarea intr-o
flacara de aer-acetilend cu ajutorul unui spectrometru de absorbtie atomica, solutia
testata fiind un fragment din proba incercatd dizolvat intr-un acid mediu [218].
Conform BS EN 1810: 1998 [229], buletinul de incercare pentru fiecare

determinare trebuie sa contind urmatoarele informatii:

- identificarea probei, incluzadnd sursa, data primirii, forma;

- procedura de prelevare a probei;

- referintele si 0 scurtd descriere a metodei utilizate;

- daca a fost detectat vreun strat superficial;

- rezultatul testului de eliberare a nichelului pentru detectarea prezentei

acestuia in suprafata;

- continutul de nichel exprimat in pg/mi;

- daca este relevant, abaterile de la metoda standard;

- orice caracteristici neobisnuite observate in timpul determinarii;

- data testului;

- identificarea supraveghetorului de laborator asupra analizei;

- semndtura managerului laboratorului sau a operaturului.

Standardul BS EN 1811: 1999 The Reference Test Method for Nickel
Release — REFERENCE TEST METHOD FOR RELEASE OF NICKEL FROM
PRODUCTS INTENDED TO COME INTO DIRECT AND PROLONGED CONTACT
WITH THE SKIN [Metoda de incercare de referintd pentru eliberarea de
nichel - Metoda de incercare de referintd pentru eliberarea de nichel din
produse intentionate a veni in contact direct si prelungit cu pielea] descrie
metoda utilizata pentru a determina daca nicheiul eliberat din produsele proiectate
pentru a veni in contact direct si prelungit cu pielea nu depdseste 0,5
pg/cm2.sdptdmand. Metoda se bazeazd pe simularea eliberdrii nichelului din
produsele de consum [218].

Principiul metodei se bazeaza pe plasarea produsului testat intr-o solutie de
transpiratie artificiald timp de o saptamand. Concentratia de nichel dizolvat in
solutie (pg/cm?s3ptdmand) este determinatd prin spectrometrie de absorbtie
atomica sau alta metodologie analiticd asemanatoare.

Conform BS EN 1811: 1999 [230], buletinul de incercare pentru fiecare
determinare trebuie sa contind urmatoarele informatii:

- identificarea probei, incluzand sursa, data primirii, forma;

- procedura de prelevare a probei;

- referintele si o scurta descriere a metodei utilizate;

- descrierea ariei probei, incluzdnd marimea acesteia, exprimata in centimetri
patrati;

- volumul solutiei de ncercat utilizate;

- nichelul eliberat si ajustarea rezultatelor analitice;

- daca este relevant, abaterile de la metoda standard;

- orice caracteristici neobignuite observate in timpul determinarii;

- datele de incepere si realizare a testului;

- identificarea supraveghetorului analizei;
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- semnatura managerului laboratorului sau a operatorului.

Standardul BS EN 12472: 1999 A Method for the Simulation of Wear
and Corrosion of Coated Items — WEAR AND CORROSION TEST FOR THE
DETECTION OF NICKEL RELEASE FROM COATED ITEMS [Metodi pentru
simularea produselor acoperite la uzare si coroziune ~ Incercare la uzare si
coroziune pentru detectarea eliberarii nichelului din produsele acoperite]
descrie o metodd de acelerare a uzdrii si coroziunii utilizatd pentru detectarea
eliberarii de nichel din produsele acoperite, aflate in contact direct si prelungit cu
pielea. Uzarea obiectelor in contact cu pielea depinde foarte mult de natura si forma
obiectelor si de activitatile persoanei implicate. Scopul acestei incercari este de a
evidentia dependenta de timp a uzarii si coroziunii unei acoperiri in utilizare normala
[218].

Principiul metodei descrisd in BS EN 12472: 1999 [228] se bazeaza pe
expunerea produselor testate intr-o atmosferd coroziva inainte de a fi plasate intr-
un recipient impreuna cu aschii abrazive, apa si un agent de umectare. Recipientul
este rotit astfel incat piesele testate sa fie supuse frecarii cu aschiile abrazive.
Produsele sunt apoi testate pentru continutul de nichel eliberat conform metodei
descrise in standardul BS EN 1811: 1999 [230].

Conform BS EN 12472: 1999 [228], buletinul de incercare, in acord cu BS
EN 1811: 1999, trebuie sa contind urmatoarele informatii:

- referinte si 0 scurta descriere a metodei utilizate pentru tratamentul de
uzare si coroziune;

- abateri de la metoda utilizata in standard;

- orice caracteristici neobisnuite observate in timpul testarii sau observatii.

Standardul prEN 12471: 1998 A Screening Test for Nickel Release -
SCREENING TEST FOR NICKEL RELEASE FROM ALLOYS AND COATINGS IN
CONSUMER ITEMS THAT COME INTO DIRECT AND PROLONGED CONTACT
WITH THE SKIN [Metoda de sortare a eliberarii de nichel — Testul de sortare
pentru eliberarea de nichel din aliaje si acoperiri ale produselor de consum
ce vin in contact direct si prelungit cu pielea] descrie o metodda de sortare
rapidd, bazata pe utilizarea dimetilglicoxinei, potrivitd pentru evaluarea eliberarii de
nichel din produse ce vin in contact direct si prelungit cu pielea, cu referire speciala
la alergiile la nichel. Acest test poate fi facut chiar de utilizatori [218].

Principiul metodei descrisd in prEN 12471: 1998 [240] se bazeazad pe
formarea unui compus de culoare rogie atunci cand ionii de nichel vin in contact
direct cu solutia de dimetilglicoxin in prezenta amoniacului. Conditiile de incercare
pot simula influenta transpiratiei atunci cand obiectul este in contact cu pielea.
Metoda descrisa de standard ofera rezuitate in scurt timp. Rezultatul este elocvent si
reprezinta un ghid de evaluare a obiectelor care elibereazd nichel. Indivizii care
realizeaza acest test trebuie sa vada normal culorile.

Conform prEN 12471: 1998 [240], buletinul de incercare pentru produsele
testate in conditii de laborator trebuie sa contind urmatoarele informatii:

- identificarea probei, incluzand sursa, data primirii, forma;

- procedura de prelevare a probei;

- referintele si o scurta descriere a metodei utilizate;

- concluzia privind eliberarea de nichel (pozitiva, negativa sau indoielnica) cu
specificarea partii obiectului testat;

- abaterile de la metoda standard;

- orice caracteristici neobignuite observate in timpul determinarii;
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- data testarii;
- identificarea supraveghetorului analizei;
- semnatura managerului laboratorului sau a operatorului.

Directiva 2004/96/EC din 27 septembrie 2004 privind restrictiile pe
piatd si utilizarea nichelului in ansamblurile ulterioare pentru partile perforate,
specificd faptul c@ este permisa utilizarea nichelului in toate ansamblurile care
ulterior sunt inserate in urechile perforate si alte parti perforate ale corpului uman
cu o vitezd de eliberare a nichelului (limita de migrare) mai mica de 0,2
ug/cm?-s3ptamana [218].

4.3 Directii de dezvoltare ale otelurilor inoxidabile fara nichel

Conform cerintelor specificate anterior, pentru ca un otel inoxidabil sa poata
fi folosit cu succes ca material biocompatibil, trebuie sa asigure urmatoarele cerinte:
- absenta nichelului;
- absenta feromagnetismului;
- rezistenta ridicata la coroziune;
- proprietati mecanice bune, incluzdnd: ductilitate, rezistentd ridicatd la
oboseald, rezistenta ridicata la uzare;
- comportare buna la lustruire (pentru ceasuri de mana si bijuterii).

Cerintele pentru a fi neferomagnetic pot fi usor respectate prin evitarea
oricarei faze feritice sau dezvoltarea unui otel cu microsturd austenica, fara ferita
delta (F;). Diagrama Schaffler modificata [151] (figura 4.1) indica faptul ca
asemenea aliaje trebuie sa aiba Ni echivalent suficient pentru a obtine un aliaj
deasupra liniei de separatie austenitd — duplex.

Deoarece aceasta linie este inclinata la aproximativ 45°, conditia de evitare a
feritei delta, prin elementele de aliere, poate fi exprimata prin urmatoarea relatie:

Ni echivalent Nigc, 2 Cr echivalent Creen - 8 (4.1)
in care:

Niech = %Ni + %Co + 0,5% Mn - 0,01(%Mn)? + 18% N + 30% C
Crech = %Cr + 1,5% Mo + 1,5% W + 0,5% Si + 2,3% V + 1,75% Nb
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Figura 4.1 Pentru evitarea feritei delta si a ruperii fragile, Ni echivalent si concentratia de N
trebuie mentinute intre limitele definite

Astfel, pentru aliajele care, datoritd compozitiei lor chimice, au o valoare
mare @ Cren, este necesarda si o valoare mare a Nien pentru a obtine o
microstructurd austenitica. Cum utilizarea nichelului nu este o solutie acceptata,
sunt necesare alte elemente de aliere pentru a stabiliza austenita. Conform ecuatiei
(4.1), elementele posibile ce stabilizeaza austenita sunt cobaltul, carbonul,
manganul, si azotul. Dintre acestea, cobaltul are efecte similare cu cele ale
nichelului din punctul de vedere al comportamentului alergologic si, in plus, este
extrem de costisitor, fiind departe de a fi acceptabil. Carbonul este foarte eficient la
cresterea Niec,, dar cantitdti mici de carbon fac sa favorizeze coroziunea unui aliaj,
ceea ce impune pastrarea continutului de carbon sub 0,1%.

Continuturi prea mari de mangan intensifica formarea fazelor intermetalice
si diminueazad rezistenta la coroziune [24]. Astfel, continutul de mangan trebuie
limitat clar sub 18%, preferabil o concentratie de 10 - 12%, care este optima,
deoarece la peste 10% Mn austenita este usor destabilizatd.

Cel mai potrivit element pentru a stabiliza faza austenita este azotul. Deci,
noua dezvoltare a otelurilor fara nichel sunt cele austenitice, in care nichelul este
inlocuit de azot (Niecn = 18 x %N). Rezistenta la coroziune a otelurilor austenitice
aliate cu azot este determinata, in primul rédnd, de continuturile de Cr, Mo si N.
Parametrul care caracterizeza rezistenta la coroziune in puncte (PREN = %Cr +
3,3%Mo + 20-%N) ofera o prima estimare a rezistentei impotriva coroziunii
localizate in solutii saline [170]:

Conform factorului de rezistenta la coroziune in puncte (PREN), o rezistenta
ridicatd la coroziune poate fi obtinuta print-o aliere ponderata cu Cr, Mo si N.
Evident, un continut ridicat de azot are doud efecte benefice: suprima formarea
feritei delta si, in plus, imbunatateste substantial echivalentul coroziunii in puncte.
Este esential de retinut cd exista, totusi, o limita superioara pentru continutu! de
azot ca element de aliere. Aceastd limita se datoreazd faptului ca otelurile
austenitice Cr-Mn-N fara nichel prezinta o tranzitie ductil - fragil, care este, de
obicei, cunoscutd numai la materialele feritice [172]. Temperatura de tranzitie ductil
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- fragil DBTT este puternic afectata de continutul de N din aliaj. Aceasta poate fi
calculata conform ecuatiei (4.2):

DBTT = 300Cy - 30 [K] (4.2)

Cy - continutu! de azot in procente masice

Aplicatiile otelurilor fara nichel in organismul uman si in exteriorul acestuia
necesita o temperatura de tranzitie ductil spre fragil sub temperatura camerei, de
exemplu, este acceptabild o temperatura de circa -20 °C. Aceasta implica, conform
ecuatiei (4.2), restrictionarea continutului de azot la aproximativ 0,95% vol. O
asemenea limitd superioarda pentru continutul de azot are consecinte imediate
asupra Nieeh Si Creen: sunt limitate de o valoare limita superioara. Se poate
concluziona ca, trebuie mentinut un continut de azot de maxim 0,9%. Continutul
maxim de Cr si Mo trebui sé fie de 24%.

Efectele de stabilizare a austenitei si de asigurare a rezistentei la coroziune
sunt obtinute atdta timp cat azotul se afld in solutie solida. O conditie primara
pentru aceste influente benefice este solubilitatea ridicata a N in aliaj. La continuturi
de azot ridicate de 0,9%, solubilitatea poate fi asigurata prin adaugarea de mangan.

Luand in considerare toate cerintele si conditiile primare, un otel austenitic
fara nichel poate avea urmatoarea compozitie [171]:

(Cr+1,5M0) = 23% Mn = 11% N=0,9%

Metalurgia azotului
Pentru a obtine un continut ridicat de azot, trebuie luatd in considerare
influenta a doi factori descrisi cu ajutorul legii radacinii patrate a lui Sievert [90]:

0.0396
[oN] - — fp

f Ny

N (4.3)

logfy, = egr ~[%Cr]+ eﬁ ~[%C]+

Conform acestei legi, solubilitatea azotului depinde, pe de o parte, de
compozitia aliajului, iar pe de altd parte, de presiunea partiald a azotului. In fierul
ARMCO, la presiune atmosferica poate fi dizolvat numai 0,04% azot.

In tabelul 4.1 {90] se prezintd influenta elementelor de aliere asupra
solubilitatii azotului. O solubilitate ridicatd este favorizata de elementele V, Nb si Ti,
ce nu pot fi adaugate in cantitati semnificative, deoarece formeaza nitruri.

Tabelul 4.1 Parametri pentru calcularea solubilitatii N la 1600°C

Element Parametrul ey

C + 0,125

Si + 0,065 Reduc solubilitatea
Ni + 0,01

W - 0,0015

Mo - 0,01

Mn -0,02

Cr - 0,045 Cresc solubilitatea
\ - 0,11

Nb - 0,06

Ti -0,053
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In figura 4.2 [90] se prezintd solubilitatea caracteristicd a azotului in fierul
Armco, in oteluri feritice cu 13% Cr si in oteluri austenitice.

Inox austenitic
1,01
Inox feritic cu
13,6% Cr

(=]
s 0,11
z
p“j Domeniu
o Feritei &
E
2 Fier
[e]
wn

0,011

0,001

800 1000 1200 1400 1600 1800

Temperatura, °C
Figura 4.2 Solubilitatea N in fier

Se poate observa ca:

- Manganu! si cromul maresc puternic solubilitatea azotului;

- Solubilitatea azotului este mai mica in feritd decat in austenitd. Valoarea
redusa a solubilitdtii in intervalul de existenta a feritei 3 poate conduce la
pierderea de azot in intervalul de solidificare, ceea ce conduce la aparitia
porozitatii in cazul formarii feritei 3;

- Solubilitatea in austenita creste cu descresterea temperaturii, care are
semnificatie la tratamentele termice. in acest interval de temperaturd, la
presiunea atmosferica, nu are loc pierderea azotului.

Al doilea factor de influenta in stabilirea continutului de azot este presiunea
partialda a azotului (continutul de azot dizolvat creste prin radacina patratd a
presiunii partiale). Pentru fabricarea metalurgicd secundara a otelurilor cu continut
ridicat de azot, se recomanda topirea si solidificarea sub presiune.

In figura 4.3 [90] se prezintad caracterul de formare a austenitei cu ajutorul
azotului pe diagrama Shaffler modificata. Se constatad ca, prin adaugarea de 1% N,
un aliaj pur feritic devine complet austenitic.

Directia de dezvoltare a aliajului se prezinta schematic in figura 4.4 [90].

Datorita cerintelor contradictorii de crestere a stabilitatii austenitei (prin
utilizarea elementelor y-gene), si a rezistentei la coroziune (obtinuta, de obicei, prin
utilizarea elementelor a-gene Cr si Mo), dezvoltarea aliajelor are loc intotdeauna in
domeniul austenitic de-a lungul liniei de delimitare fatd de domeniul Duplex (F+A).
Azotul mareste stabilitatea austenitei si rezistenta la coroziune si previne formarea
fazei .
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Figura 4.4 Dezvoltarea otelurilor austenitice biocompatibile cu N

Otelurile inoxidabile austenitice ce contin Ni trebuie sa respecte urmatoarele
cerinte:

- Rezistenta ridicata si tenacitate buna, pentru a asigura stabilitatea formei si
protejarea impotriva ruperii cu riscuri asociate de raniri;

- Rezistenta de incovoiere la oboseald, pentru a garanta proprietatile necesare
de prelucrare si protectia impotriva ruperii la oboseal3;

- Rezistenta buna la coroziune si uzare, pentru a evita eliberarea compusilor
nocivi din aliaj si a o reduce la minim, pentru a preveni fisurarea datorata
coroziunii localizate;

- Comportare buna la lustruire;
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Disponibilitate pe piata si pret scazut.
Pe baza acestor cerinte, pot deriva urmatorii parametri necesari in

dezvoltarea unui nou aliaj:

Sa nu contina nichel;

Rezistenta cea mai mare posibild, in stare recoaptd, prin solutia solida de
durificare interstitiala si de substitutie si prin microstructura de recristalizare
cu graunti fini, Calirea prin precipitare nu este recomandatd, deoarece duce
la pierderea tenacitatii si a rezistentei la coroziune;

Rezistenta ridicata la coroziune sub tensiune si in puncte (PREN =
%Cr+3,3% Mo +25% N);

Tenacitate adecvata (structura fara ferita s, faza o si precipitari);

Plasticitate buna la rece si potential ridicat pentru ecruisare, fara formarea
martensitei;

Comportament paramagnetic conferit de stabilitatea microstructurii
austenitice;

Grad ridicat de puritate, pentru a face posibild lustruirea cu o suprafata de
inalta calitate, pentru produsul finit.

Dezvoltarea otelurilor inoxidabile austenitice fard nichel se bazeaza pe o

bund experientd, cistigatd cu alte oteluri cu continut de N [154], [169]. In acest
context, se tine seama de influenta urmatoarelor elemente de aliere:

Azotul in solutie solida imbunatateste duritatea, rezistenta mecanica si
rezistenta la coroziune si ofera un potential mare pentru ecruisare si o
puternica stabilizare a austenitei. Deoarece, la continuturi ridicate de azot,
rezistenta la coroziune si tenacitatea scad drastic ca rezultat al evitarii
precipitarilor de Cr;N, trebuie determinatd limita superioarda a continutului
de azot potrivit din punct de vedere tehnic.

Cromul este principalul element de aliere pentru otelurile rezistente la
coroziune §i la un continut minim de 13% duce la pasivizare. Deoarece
cromul cauzeaza un nivel ridicat de formare a feritei, continuturile foarte
mari sunt problematice, avand in vedere necesitatea stabilitatii austenitei.
Cromul are contributii semnificative la cresterea solubilitatii azotului.
Manganul duce, de asemenea, la cresterea solubilitatii azotului si ajuta la
stabilizarea microstructurii austenitei. Spre deosebire de nichel, manganul
este un element esential pentru corpul uman si este biocompatibil.
Molibdenul creste solubilitatea azotului, dar in primul rénd, conduce la o
imbunatatire insemnatd a proprietdtiior de rezistentd la coroziune.
Asemanator cromului, cantitati mari de molibden duc la formarea feritei 5 si
fazei .

Carbonul are o influentd negativa asupra rezistentei la coroziune si a
solubilitatii azotului si trebuie pastrat in cantitati minime.

Nichelul trebuie sa fie prezent doar ca urme sau ca impuritati, un continut
mai mic de 0,2% corespunde cerintelor pentru dispozitive medicale.
Continuturile mult mai mici de 0,2% duc la costuri suplimentare
considerabile.

In ultimul timp, industria dispozitivelor medicale a exprimat un interes

deosebit pentru utilizarea otelurilor inoxidabile fara nichel, biocompatibile, ca o
alternativa a aliajelor obisnuite utilizate {a confectionarea dispozitivelor implantabile
ortopedice, cum sunt suruburile osoase, componentele pentru fixari ale coloanei
vertebrale, componente ale articulatilor de genunchi si sold si alte instrumente
medicale fabricate curent din aliaje conventionale ce contin Ni.
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in plus, biocompatibilitatea acestor aplicatii necesitd, de reguld, nivele mari
ale rezistentei, tenacitdtii si rezistentei la coroziune si la oboseala.

Aliajul BioDur 108 este un otel inoxidabil austenic fara nichel produs de
firma Carpenter Technology Corporation [200]. Aliajul are un continut ridicat de
azot, care 1i confera structura austeniticd. Astfel, acest aliaj are rezistenta la
tractiune si oboseala imbunatatite fata de aliajele cu nichel, cum sunt: AISI 316L
(ASTM F138), aliajul 22Cr-13Ni-5Mn (ASTM F1314) si aliajul 734 (ASTM F1586).
Rezistenta aliajului BioDur 108 la coroziune in puncte si coroziune cavernoasa este
superioara otelului inoxidabil AISI 316L si echivalenta cu cea a aliajelor 22Cr-13Ni-
5Mn si 734. BioDur 108 este produs prin procesul de retopire al zgurei (ESR -
Electro-Slag Remelting), pentru a-i asigura puritatea si integritatea structurala
[200]. Aliajul nu este feromagnetic si nu contine fazi de feritd. in tabelul 4.2 se
prezinta compozitia chimica a acestui otel inoxidabil.

Tabelul 4.2 Compozitia chimica a aliajului BioDur108 (Numar UNS $29108)

Compozitia chimica, %

c P Si Ni Cu Fe Mn S cr Mo N
max. max. max. max. max. max. min.

0,08 0,030 0,75 0,10 0,25 rest 21-24 0,010 19-23 0,5-1,5 0,9

poate contine 0,05% Ni rest

Aliajul BioDur 108 se recomanda pentru utilizare in aplicatii ce necesita
rezistentd mecanica ridicata si rezistenta la coroziune, fiind foarte potrivit pentru
aplicatii ortopedice implantabile cum sunt: suruburile de oase, componentele de
fixare ale coloanei vertebrale, componentele pentru protezele de sold si genunchi,
bijuteriile hipoalergenice, aplicatiile ortodontice si alte componente de dispozitive
medicale implantabile, precum si instrumentarul chirurgical, fabricat prin forjare sau
prin aschiere.

in urma testarii aliajului BioDur 108 pentru evaluarea biologica conform
diferitelor parti ale seriei de standarde SR EN ISO 10993, s-au constat urmatoarele
[180] [200], [201]:

Conform SR EN ISO 10993-5: 2003 [267] la testarea pentru citotoxicitate,

acest otel s-a dovedit a nu fi citotoxic si respecta cerintele acestui standard;

- Conform SR EN ISO 10993-10: 2003 [255] la teste pentru iritare si
sensibilizare (procedurile de extragere a probelor s-au facut pe baza
standardului SR EN ISO 10993-12: 2005 [257]) otelul nu a condus la semne
de edeme sau necroze, iritarea fiind neglijabila;

- Conform SR EN ISO 10993-11: 2007 [256] cu procedurile de extragere a
probelor pe baza standardului SR EN ISO 10993-12: 2005 [257], nu s-au
observat semne de toxicitate sistemicd acuta si nici de pirogenicitate, otelul
respectand cerintele acestui standard;

- In urma testarii conform SR EN ISO 10993-3: 2004 [265] cu procedurile de
extragere a probelor pe baza standardului SR EN ISO 10993-12: 2005
[257], otelul s-a dovedit a nu fi mutagenic si respecta cerintele acestui
standard;

- In urma testdrii conform prEN ISO 10993-6: 2006 [241], testele pentru
efecte locale dupa implantare timp de 14 - 28 zile, otelul nu a prezentat
urme de toxicitate;

- In urma testarii conform SR EN ISO 10993-4: 2003 [266] cu procedurile de
extragere a probelor pe baza standardului SR EN ISO 10993-12: 2005
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[257], otelul s-a dovedit a nu avea interactiuni daundtoare cu sangele §i
respecta cerintele acestui standard.

Otelul BioDur 108 are o rezistentd la coroziune intergranulara, in puncte si
coroziune cavernoasa ridicate, datoritd continutului ridicat de Cr, N si Mo. Sunt
indicate a se efectua teste la coroziune; factorii care influenteaza coroziunea sunt:
temperatura, concentratia, pH-ul, impuritatile, viteza, fisurile, conditiile metalurgice,
tensiunea, prelucrarile finale ale suprafetei si contactul disimilar al metalului [180].

Ca majoritatea otelurilor austenitice, aliajul BioDur 108 are o tenacitate
foarte ridicatd. In stare recoaptd, nivelele de energie de impact la temperatura
camerei pentru epruvete Charpy cu crestatura in V de 10 mm x 10 mm, poate
depdsi capacitatea obisnuita a aparatelor de incercare. Otelurile austenitice cu
continut ridicat de azot prezintd un comportament la tranzitia ductil — fragil similar
cu al otelurilor feritice. La otelul BioDur 108 aceasta tranzitie este coborata la
temperaturi sub 0 °C [180], [200].

Tratamentul termic specific acestui otel este calirea de punere in solutie cu
incalzire la 1040 - 1150 °C. De obicei, aliajul este incalzit in zona inferioara a
intervalului, pentru a pdstra o granulatie fina, iar racirea se face rapid, deoarece,
racirea lenta in intervalul 980 - 810 °C, in anumite circumstante, poate cauza
precipitarea nitrurii de crom (Cr,N), care poate afecta in mod negativ rezistenta la
coroziune si tenacitatea [180], [200]. Poate fi utilizata, in multe cazuri, incdlzirea la
1065 °C timp de o or3, urmata de o calire in apa.

Tratamentul termic al aliajului BioDur 108 in atmosfera fara argon duce la
formarea unui strat magnetic (feritic) fin pe suprafata, care trebuie inlaturat de pe
produsul finit. Acest otel nu poate fi durificat prin tratament termic, ci prin
prelucrare la rece.

Aliajul BioDur 108 poate fi prelucrat la cald prin proceduri similare celor
aplicate otelurilor 22Cr-13Ni-5Mn (ASTM F1314-07 [220]) si 21Cr-10Ni-3Mn (ASTM
F1586-02 [221]). La forjare, aliajul se incalzeste uniform la o temperatura de 1040
°C - 1200 °C. Forjarea nu se face la temparaturi mai mici de 980 °C. Produsele
forjate se racesc in aer sau se calesc in apa. )

Dupa forjare, trebuie sé se aplice o recoacere a pieselor. In unele cazuri,
cdlirea in apa dupd forjare este suficientd si nu mai este nevoie sd se aplice
recoacerea. In figura 4.5 [200], {201] se prezinta rezistenta si ductilitatea in functie
de temperatura de forjare a aliajului BioDur 108.

Aliajul BioDur 108 poate fi prelucrat prin proceduri similare cu cele utilizate
pentru aliajele 22Cr-13Ni-5Mn (ASTM F1314-07 [220]) si 21Cr-10Ni-3Mn (ASTM
F1586-02 [221]). Trebuie sa fie mentinuta o taiere continud, pentru a evita
durificarea prin prelucrare, luandu-se in considerare o viteza mica spre medie, o
vitezd medie de avans si utilizarea sculelor rigide, mentinute ascutite pe tot
parcursul prelucrarii [200]. Fluidul de réacire trebuie sa fie de tipul celor sulfurizate
sau clorurate.
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Figura 4.5 Rezistenta si ductilitatea aliajului BioDur 108 functie de temperatura de forjare

in utilizarea la fabricarea dispozitivelor medicale, aliajul BioDur 108 trebuie
sa indeplineasca urmadtoarele cerinte metalurgice, conform ASTM F1314-07 [220]:
- Materialul nu trebuie sa prezinte faza de feritd, cand este examinat
metalografic la o marire de 100x;
- Incluziunile nemetalice nu trebuie sa depasesca punctajul prezentat in
tabelul 4.3 [200], [201], [220] pentru diferite tipuri de incluziuni.

Tabelul 4.3 Tipuri de incluziuni si punctajele permise

Tipul de A B Cc D
incluziuni (Sulfuri) (Oxizi de Al) (Silicati) (Oxizi globulari)

Fine 1,5 2,5 2,5 2,5

Mari 1,5 1,5 1,5 1,5

La incercarile efectuate dupa standardele ASTM, BioDur 108 a prezentat
rezistentd ridicata in stare recoapta si prelucratd la cald, iar rezistenta sa la
coroziune echivalentd este mai mare decat a otelulului AISI 316L. Testele de
biocompatibilitate au fost favorabile, calificand acest otel ca un material candidat in
aplicatii pentru biomateriale.

Datorita faptului ca otelul are un continut ridicat de azot, ofera o excelentd
rezistentd la coroziune in puncte si coroziune cavernoasd, care sunt critice pentru
materialele utilizate la fabricarea muitor dispozitive medicale.

Valorile comparative pentru otelul AISI 316L si BioDur 108 in ceea ce
priveste rezistenta echivalenta in puncte (PREN), masuratd in procente masice la
incercarea de coroziune in puncte in clorura ferica, conform ASTM G48-03 Standard
Test Methods for Pitting and Crevice Corrosion Resistance of Stainless Steels and
Related Alloys by Use of Ferric Chloride Solution ~Method A - Ferric chloride pitting
test [215] si la incercarea de coroziune cavernoasd in functie de temperatura,
conform ASTM G48-03 Standard Test Methods for Pitting and Crevice Corrosion
Resistance of Stainless Steels and Related Alloys by Use of Ferric Chloride Solution -
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Method D - Critical crevice temperature test for nickel-base and chromium-bearing
alloys (CCT) [215] sunt prezentate in tabelul 4.4 [180].

Tabelul 4.4 Proprietati comparative la coroziune

Pierderea in greutate ccr
Tipul de otel PREN Ia coroziune in puncte Iculat CCT (masurat)
25°C/72h (calculat)
BioDur 108 31 0,0 mg 90oC 100C
316L 27,4 - -7,6°C -50C

" -~ Temperatura critica la fisurare corozivd efectuatd in 6% FeCl; + 1% HCI

Limitele de coroziune la oboseala in solutie de apa distilata si in solutie
Ringer standard de la 37 °C au confirmat rezistenta relativa la coroziune a aliajelor
comparate. In plus, aliajul BioDur 108 indeplineste cerintele pentru rezistenta la
coroziune intergranulara, conform ASTM A262-02ae3 [219].

In concluzie, aliajul fara nichel demonstreaza nivele ridicate de rezistenta,
tenacitate de impact, rezistenta la coroziune si oboseala comparativ cu alte oteluri
inoxidabile austenitice si poate fi considerat un material imbunatatit pentru aplicatii
implantabile si de instrumentar chirurgical.

Alte doua biomateriale din clasa otelurilor austenice, cu cantitate neglijabila
de nichel sunt P558 si P2000.

Ofelul P558 este recunoscut pe scara larga a avea proprietati mecanice
bune, excelentd rezistentda la coroziune si o eliberare neglijabila de ioni toxici,
continutul de nichel fiind mai mic de 0,20% [166]. Acest tip de otel inoxidabil este
un material ce poate fi utilizat cu succes la protezele medicale cu caracteristici
limitate de prelucrare [49].

Otelul inoxidabil austenitic fara Ni P2000 (X13 CrMnMoN 17-14-3) este
standardizat in Germania cu codul DIN 1.4452 si este un otel Cr-Mn-N pentru
componente tehnologice avansate, retopit sub presiune mare. Proprietatile speciale
ale acestui material nou dezvoltat de cadtre Energietechnik Essen GmbH sunt:
rezistenta excelenta la coroziune; limitd de curgere ridicatd; ductilitate buna;
potential ridicat de ecruisare; permeabilitate magneticad slaba; biocompatibilitate.

Aplicatii ale otelului P2000 sunt: componente pentru generatoare de
energie; inginerie mecanica generald; tehnologie medicala; implante chirurgicale;
industria ceasurilor si a bijuteriilor.

Compozitia chimica a otelului se prezinta in tabelul 4.5 [208]:

Tabelul 4.5 Compozitia chimica a otelului P2000

[ of Si, Mn, P, N, Al, Cr, Mo, Ni, v, Nb,
% % % % % % % % % % %

min - - 12,00 - 0,75 - 16,00 2,50 - - -
max 0,15 1,00 16,00 0,05 1 1,10 20,00 4,20 0,30 0,20 0,25

Prelucrarea la cald are loc la o temperatura de 1220 - 1020 °C, cu cdlire in
apa sau in aer. Comparativ cu otelurile austenitice conventionale, acest otel necesita
tensiuni de deformare ridicate [208].

Tratamentul termic presupune incalzirea la 1120 - 1150 °C in atmosfera
inertd, cu timp de mentinere in functie de cantitatea de material recopt si racire in
apa.

in tabelul 4.6 se prezintd proprietitile mecanice ale materialului in functie
de temperaturd, iar in tabelul 4.7 in functie de viteza de deformare [208].
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Rezistenta la oboseala a unei probe din otel P2000 lustruitd mecanic este o,
~ 320N/mm?, in tip ce a unei probe lustruitd electrolitic este 5, ~ 375 N/mm?.
Rezistenta la oboseald influentatd de coroziune a unei probe [ustruitd

electrochimic in solutie Ringer (0,9% NaCl) este o, ~ 320 N/mm?.

Tabelul 4.6 Proprietdtile mecanice ale unei probe recoapte de P2000 in functie de

temperatura

Temperatura Modulul de Rpo,2, R, As. Z,
incercarii, °C elasticitate E, GPa MPa MPa % %
temp. ambianta 185 615 930 56,2 77,5
50 - 525 912 51,8 76

100 - 440 846 55,7 77

200 - 332 773 58,2 76

300 - 331 747 60,0 79

400 - 356 722 55,0 81

500 - 342 672 45,3 78

Tabelul 4.7 Proprietatile mecanice ale unei bare recoapte de P2000 in functie de viteza de
deformare

Viteza de Modulul de Roo,2, R, As. 2z,
formare, % elasticitate E, GPa MPa MPa % %
185 615 930 56,2 77,5

20 - 1070 1290 25,2 68,5

30 - 1220 1570 16,2 60,5

40 - 1440 1800 10,2 56

Alte valori caracteristice ale otelului P2000 sunt:
76,0 kN/mm? a unei probe recoapte;
76,2 kN/mm? a unei probe prelucrate la rece cu

- Modulul de forfecare:

- Modulul lui Poisson:

Rm = 1570 MPa;

- Densitatea: 7,77 kg/m?;

- Coeficientul de dilatatie termicd: 15,2 10°%/K;

- Conductivitatea electrica specifica: 1,239 MS/m;

- Conductivitatea termica: 17,8 W/mK;

- Caldura specifica: 511 J/gK;

- Permeabilitatea magnetica: 1,0016.
Proprietatile chimice ale otelului P2000 sunt:

- Rezistenta la coroziune in puncte: potentialul de coroziune in puncte este Up
> 900 mV intr-o solutie de 3,2% NaCl, (pH 4), 40 °C, flux de gaz N;

- Coroziunea cavernoasa: temperatura pentru coroziune cavernoasa este Tccc
= 30 °C, masuratd dupd metoda D din ASTM G48-03 [226];

- Biocompatibilitatea: materialul satisface cerintele de biocompatibilitate in
acord cu SR EN ISO 10993-5: 2003 [267].

0,286 pentru o proba recoaptd;
0,301 pentru o proba prelucrata la rece;

4.4 Experimentari de laborator privind elaborarea si structura

otelurilor inoxidabile fara nichel

Pentru studiul structurii si proprietdtilor otelurilor inoxidabile fird nichel, in
cadrul tezei, a fost stabilit un program experimental pentru elaborarea unor aliaje
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Fe-Cr-Mn cu caracter inoxidabil si structurd austenitica. Elaborarea s-a efectuat in
creuzet incadlzit prin inductie, in atmosferd de argon, pornind de ta un prealiaj care
contine aproximativ 13% Cr, la care se adauga mangan si crom in diferite cantitati.
Compozitia chimica a prealiajului, determinata experimental prin spectrometrie de
emisie optica cu aparatul ARL QuantoDesk Spectrometer, se prezinta in tabelul 4.8.

In figura 4.6 se prezintd aspectu! aliajului in timpul topirii acestuia, intr-un
creuzetul de aluming, incalzit prin inductie pe o instalatie cu frecventa de 8.000 Hz
din Laboratorul de Tratamente Termice al catedrei SMTT - UPT.

Tabelul 4.8 Compozitia chimica a prealiajului utilizat pentru turnare

2 = s 2 . Abatera

Elementul Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, standard

1, % 2, % 3, % 4, % % % ’
Fe 86.32 86.44 86.45 86.45 86.42 0.0630
C 0.2874 0.0982 0.0891 0.0900 0.1412 0.0975
Si 0.3312 0.3250 0.3197 0.3250 0.3252 0.0047
Mn 0.3324 0.3283 0.3290 0.3293 0.3297 0.0018
P 0.0178 0.0195 0.0181 0.0189 0.0186 0.0008
S 0.0200 0.0169 0.0173 0.0173 0.0179 0.0014
Cr 12.33 12.42 12.43 12.43 12.40 0.0482
Ni <0.145 <0.137 <0.136 <0.136 <0.139 0.0046
Mo <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Cu 0.0935 0.0915 0.0916 0.0899 0.0916 0.0015
Ti <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co <0.018 <0.015 <0.017 <0.015 <0.017 0.0015
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c)
Figura 4.6 Aspectul materialelor din creuzet in timpul turnarii

Au fost efectuate mai multe experimentari preliminare, care au dus la
obtinerea unor aliaje cu proportii diferite de ferita si austenita.

Dupa determinarea compozitiei chimice si analiza metalografica, a fost
retinut aliajul nr. 3, obtinut dupa reteta din tabelul 4.9.

Tabelul 4.9 Reteta utilizatd pentru obtinerea aliajufui nr. 3

Nr. Prealiaj, Cr, Mn, Mo,
proba g g g g
3 88,81 6,06 29,07 3

Aspectul aliajului nr. 3 obtinut prin turnare se prezinta in figura 4.7.

Figura 4.7 Aspectul aliajului nr. 3 obtinut

Compozitia chimica a aliajului 3 determinatd prin spectroscopie de emisie
optica cu aparatul ARL QuantoDesk Spectrometer, se prezinta in tabelul 4.10.

In figura 4.8 se prezintd diagrama Schaffler pentru pozitionarea aliajului
obtinut.

Se observd ca aliajul este situat in domeniul austenitic la valori relativ
reduse ale nichelului si cromului echivalent.

Pentru analiza metalograficd a materialului 3, s-a prelevat si s-a pregatit
metalografic o proba in sectiune transvensala.

Tabelul 4.10 Compozitia chimica a materialului 3

Incercarea 1Incercarea Incercarea Incercarea Media Abatera
’
Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % starLZard,
Fe 57.03 56.65 56.35 56.26 56.57 0.3476
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Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, Abatera
/4
Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % star;iard,
C 0.0962 0.0941 0.0837 0.0818 0.0890 0.0073
Si 1.306 1.270 1.288 1.261 1.281 0.0201
Mn >25.13 >25.75 >26.18 >26.36 >25.85 0.5495
P 0.0110 0.0114 0.0116 0.0116 0.0114 0.0003
S <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Cr 13.07 12.87 12.85 12.76 12.89 0.1298
Ni <0.097 <0.108 <0.094 <0.093 <0.098 0.0070
Mo 4.030 4.008 3.913 3.934 3.971 0.0564
Cu 0.0914 0.0934 0.0906 0.0925 0.0920 0.0012
Ti <0.006 <0.005 <0.005 <0.005 <0.005 0.0004
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co 0.0406 0.0395 0.0403 0.0378 0.0396 0.0012
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Figura 4.8 Diagrama Schaffler pentru determinarea structurii aliajului obtinut

Amestecul mecanic obtinut prin turnare este omogen, defectele intélnite la

materialul 1 nu se regasesc in structurd, materialul obtinut avand o structura
omogena atat in straturile superficiale, cat si in miez.

In figura 4.9 se prezinta structura zonelor din materialul 3 realizata cu
ajutorul microscopului optic metalografic Olympus BX51M, dupa atacul chimic cu
reactivul: glicerind 3 ml, acid clorhidric 4 ml, acid azotic 1 ml, la temperatura de 35
°C, timp de mentinere 15 sec.
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a) MO 200x b) MO 500x

c) MO 1000x
Figura 4.9 Microstructuri specifice materialului 3 obtinut

Structura de turnare a aliajului elaborat este relativ uniforma, formata din
solutie solida (austenita) de forma dendritica. Spatiile interdendritice, solidificate la
tempuri mai reduse, au aspect relativ diferit, ca urmare a unei compozitii chimice
diferite. Structura este relativ omogena, nu se formeaza compusi _eutectici, care ar
avea ca efect reducerea puternica a rezistentei la coroziune. In stare turnata,
austenita este relativ neomogena, iar in spatiile interdendritice apar precipitdri de
dimensiuni reduse (figura 4.9 c¢). Nu s-au identificat incluziuni nemetalice de
dimensiuni mari in structura.

Pentru omogenizarea mai buna a structurii, s-a efectuat un tratament termic
de recoacere intr-un cuptor cu atmosfera normald de lucru si cu temparatura
maxima de 1000 °C.

Parametrii tratamentului de recoacere sunt: temperatura: 1000 °C; timpul
de mentinere: 2 ore; atmosfera din cuptor: aer; racire: lentd, in aer.

Dupéd tratamentul termic de recoacere, proba a fost supusa analizei
metalografice n vederea examinarii structurii,

In figura 4.10 se prezintd microstructurile specifice materialuiui dupa
recoacere.
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b) MO 500x c) MO 1000x
Figura 4.10 Microstructurile specifice materialului 3 elaborat, dupa recoacere la 1000 °C, timp
de 2 ore

Tratamentul termic de recoacere a condus la omogenizarea solutiei solide
(austenita) fara a elimina separarile interdendritice din structura. De asemenea, n
urma recoacerii, se constata scaderea continutului de faze precipitate la limitele de
graunti. Se pastreaza partial limitele cristalelor obtinute in urma turnarii.

Incercarile experimentale au confirmat concluziile teoretice, indicand
posibilitatea elaborarii unui otel inoxidabil austenitic fara nichel, prin cresterea
continutului de mangan.

Aliajul obtinut are o structura omogend, o duritate de 195 HV5 (obtinuta
prin determinarea duritatii pe aparatul de duritate Vickers PMT3 din dotarea catedrei
SMTT - UPT) si poate fi deformat plastic la cald.

Pentru stabilirea rezistentei la coroziune in medii biologice simulate a fost
studiatd comportarea materialului in solutie Hartman, folosind instalatia
potentiostatul Voltalab 21, dupa metodologia prezentata in capitolul 3.5.

Aspectul curbelor de coroziune, determinate prin voltametrie ciclica si
obtinute prin metoda Tafel, conform SR EN ISO 10993-15: 2002 [260], se prezinta
in figura 4.11.
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Figura 4.11 Aspectul curbei de coroziune obtinuta prin metoda Tafel

Se observa ca potentialul de coroziune este cuprins intre aproximativ 100
mV si 800 mV, corespunzator unei densititi de curent de maxim 7 mA/ cm®. Curbele
de polarizare isi pastreaza alura, dar nu prezinta tendinta de suprapunere, nici pe
ramura anodica, nici pe cea catodica. Procesul de coroziune se mentine activ, chiar

dupa mai multe cicluri. Nu se observa procese secundare de oxidare in suprafata.

Parametrii procesului de coroziune sunt:

Viteza de coroziune: 14,91 um/an;

Potentialul pentru care valoarea curentului de coroziune este egala cu O:
E(lp) = -372,6 mV;

Rezistenta de polarizare Rp = 36,88 kohm-cm?2.

Omogenitatea austenitei si gradul de puritate corespunzadtor i confera

materialului o buna rezistenta la coroziune in mediu biologic (viteza de coroziune de
14,91 ym/an, este comparabia cu cea a otelurilor austenitice care contin nichel).

Concluzii

Otelurile inoxidabile austenitice continud sa reprezinte una din clasele de
aliaje cu cea mai larga utilizare ca materiale biocompatibile pentru implante
osoase.

Stabilirea efectelor negative pe care nichelul le poate avea asupra
organismului uman a impus gasirea unor solutii alternative pentru obtinerea
acestor aliaje.

Alierea cu mangan in concentratii de 20 - 25% a condus la obtinerea unor
structuri austenitice, chiar gi in absenta nichelului din compozitie. Structura
obtinutd este austeniticd, otelul are o plasticitate buna (duritate de 195
HV5) si o rezistentd la coroziune comparabild cu cea otelurilor cu nichel
(14,91 pm/an).

In Romania nu sunt inca standardizate oteluri inoxidabile f4rd nichel, ceea
ce justifica cercetarile privind studierea acestor aliaje.
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5. STUDII EXPERIMENTALE ASUPRA AVARIERII
IMPLANTELOR SI DISPOZITIVELOR MEDICALE

5.1 Analiza cauzelor care conduc la avarierea implantelor
ortopedice

Majoritatea dispozitivelor medicale implantate deservesc bine pacientii, pe
toata durata de utilizare, care, uneori, poate fi foarte extinsa (zeci de ani in cazul
implantelor permanente, In urma accidentelor unor pacienti tineri). Comportarea
unui asemenea dispozitiv in timpul utilizarii lui poate fi analizata cu ocazia extrageriii
din organism, ce poate fi provocatd de o avarie sau de expirarea duratei de
implantare.

Dacd se impune extragerea ca urmare a avarierii (rupere, deformare,
desprindere) sau a producerii unor complicatii in organism, analiza dispozitivelor
medicale avariate este neapdrat necesara pentru explicarea cauzelor esecului.

In cazul implantelor pentru sistemul 0sos, marea majoritatea a complicatiilor
clinice, care pot fi evidentiate prin analiza dispozitivele medicale avariate, pot fi
grupate in cateva categorii bine definite [136]:

a) Avarierea structurald datoratd degenerdrii materialelor: uzare; fracturare;
calcifiere; sectionare;

b) Interactiuni adverse ale tesutului local: inflamare si infectie; toxicitate;
formarea tumorilor; supracresterea tesutului;

c) Migrare: deplasarea intregului dispozitiv; embolizarea sau dispersia limfatica
a fragmentelor de materiale;

d) Efecte sistemice sau diverse: alergie.

Analizele efectuate se pot referi, fie la procesele de proiectare si incercare,
care afecteaza potential toate dispozitivele dintr-un anumit lot, fie la conditiile care
au condus la defectare in cazul dispozitivului si al pacientului respectiv.

Determinarea cauzelor si @ mecanismelor ce contribuie la avarierea unui
implant sau dispozitiv in urma procesului de recuperare si evaluare a implantelor
poate conduce la o serie de concluzii care pot avea urmatoarele efecte [3], [136]:

- modificarea managementulului pacientului, prin alegerea unui tip diferit de
protezd, modificarea celei existente ori a dozei de medicatie terapeutic3,
monitorizarea mai indeaproape a pacientului prin terapie neinvaziva
(ecocardiografie sau scanarea osului};

- dezvaluirea vuinerabilitatii unui tip de proteza specific, a unui mod sau
mecanism de avariere particular, care conduc la interventia agentiilor de
reglementare in sensul retragerii din utilizare, examinarii minutioase a unui
grup de pacienti cu astfel de dispozitive, modificarii proiectarii, selectiei
materialelor sau fabricatiei;

- influentarea litigiilor privind responsabilitatea in legatura cu produsul, fie
intr-un caz individual, fie in situatia implicarii mai multor pacienti.

Analiza implantelor extrase poate evidentia cu precizie cateva aspecte ale
mecanismului de avariere:

- existenta unei deficiente a modelului;

- alegerea unor materiale nepotrivite;
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aparitia avariei datorita faptului ca incercarile preclinice ale dispozitivului nu
au dezvaluit anumite defecte de executie sau de material, ce devin aparente
dupa utilizarea clinica pe scara larga;

momentul aparitiei defectului (in timpul fabricatiei sau al implantarii);

un raspuns fiziologic anormal al pacientului la implant (de exempluy,
hipersensibilitate sau tendinta spre coagularea sangelui).

Cauzele potentiale ale avarierii implantelor osoase pot fi:

Eroprietéti neadecvate ale materialelor;

Incercarea necorespunzatoare a materialelor;

Defecte de proiectare;

Modele de testari preclinice pe animale neadecvate;

Nepotrivirea componentelor in timpul fabricatiei;

Defecte produse in timpul fabricatiei, Tmpachetarii, transportului si
depozitarii;

Deteriorarea sau contaminarea in timpul sterilizarii;

Deteriorarea sau contaminarea in timpul implantarii;

Erori tehnice Tn timpul implantarii;

Neadaptarea pacient - proteza;

Interactiuni inevitabile fiziologice pacient — proteza;

Managementul necorespunzator al pacientului;

Raspunsul anormal al pacientului.

Avarierea dispozitivului la montarea clinicad implicd, adesea, factori de

contributie multipli. Analiza acestor factori, care pot actiona in diferite etape ale
procesului de fabricatie sau clinice, se refera la:

A. Selectia biomaterialelor

Materialele sunt adesea responsabile de avarieri majore ale dispozitivelor

medicale. Cateva dintre mecanismele specifice de avariere a unor materiale diferite,
ce pot cauza avarierea unui implant sau dispozitiv sunt:

a)
b)

c)
d)

Mecanice: fluajul; uzarea; fisurarea sub tensiune; ruperea;

Fiziochimice: adsorptia de biomolecule (proteinele); adsorptia apei sau
lipidelor; solubilizarea compusilor de joasd densitate moleculard
(plasticizantii) care conduc la slabire sau fragilizare; disolutgia (conduce la
dezintegrare);

Hidroliza biochimicd: oxidarea sau reducerea; mineralizarea sau calcifierea;
Electrochimice: coroziunea.

Daca este selectat un material nepotrivit pentru o aplicatie particularda (un

dispozitiv sau implant), acesta se poate avaria ugor, deoarece componentele nu
indeplinesc conditiile referitoare la proprietdtile fizice, chimice sau biologice. De
exemplu:

Urmarind utilizarea clinicd indelungatd, a fost observatd rezistenta slaba a
politetrafluoretilenei (PTFE sau teflonul) la uzare prin abraziune si
nepotrivirea in utilizare la protezele de sold [20].

In utilizare clinicd s-a constatat durabilitatea inadecvata a compozitelor
carbon armat cu teflon la inlocuirea articulatiilor temporomandibulare [168].
Daca un material folosit la confectionarea de tije femurale pentru proteze de
sold este prea rigid, ,ecranarea tensiunilor”, conduce la sldbirea structurala
a osului inconjurator si la pierderea legaturii cu implantul [63].
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B. Proiectarea dispozitivului

Este o etapa importanta care poate conduce la efecte critice. Spre exemplu,
proiectarea tijelor femurale ale protezelor de sold a evoluat folosind experienta
tijelor rupte in oasele umane si tehnici de proiectare si fabricare asistate de
calculator [63], [136].

C. Testarea configuratiei materialelor alese

In unele cazuri, incercdrile de evaluare in vitro si in vivo ce au loc pe
materiale sau pe modele si prototipuri de dispozitive, nu au simulat adecvat
conditiile intalnite Tn utilizarea clinica. In plus, pentru unele raspunsuri fiziologice nu
sunt disponibile testari potrivite. Este posibil, de asemenea, ca testarile disponibile
sa fie trecute cu vederea, datorita problemelor specifice care apar mai tarziu si nu
sunt anticipate [54], [139].

D. Testarea biologica a implantelor

Dupa ce dispozitivele au fost proiectate si fabricate, se utilizeaza testarea pe
animale, pentru a obtine mai multe informatii in vederea unei eventuale aprobari
legislative si a introducerii clinice a unor asemenea dispozitive [143]. De peste 20
de ani continud, printre cercetatorii din domeniul biomaterialelor, argumentarea cd
modelele animale cele mai potrivite pentru evaluarea interactiunilor sange -
suprafata implantului sunt cainii [135]. Nu existda un model animal adecvat pentru
studiul reactiilor inflamatorii intense la ramasitele de uzare si alte particule ce se pot
acumula adiacent la o articulatie de sold.

Este posibil cd implantarea pe subiecti umani sa poatd dezvalui probleme
importante, care nu au fost prezise prin testdrile preclinice pe animale. Acesta este
rationamentul major pentru procesele de monitorizare clinica stricta pe parcursul
introducerii unui implant nou si o supraveghere continua pana cand implantul devine
disponibil in general [136], [138].

E. Fabricarea si sterilizarea materialelor

In circumstante neobisnuite, un intreg lot de materii prime poate fi defect
sau avariat. Procesul de fabricare utilizat de producatorii de dispozitive poate
introduce defecte sau contaminari ce duc la avarierea dispozitivului [136].

Polietilena de inaltd densitate moleculara (UHMWPE) se utilizeaza de mai
bine de 40 de ani drept componenta standard pentru transferarea sarcinilor
articulatiilor la proteze. Sterilizarea prin radiatii gama in doze scazute a fost testata
si acceptata intr-un ciclu normal de productie [187]. Studiile si analizele pe implante
recuperate au aratat modificarea proprietatilor structurale si tribologice pentru unele
componente din UHMWPE. Aceste modificari au fost corelate cu efectul radiatiilor
gama si depozitarea pe rafturi in aer, constatandu-se oxidarea suprafetelor,
modificdri structurale si de proprietati, precum si modificarea stabilitatii in timpul
functionarii in vivo [186], [187]. Un rezultat al masurilor corective a fost
introducerea de generatii noi de polietilena reticulata sau aite tipuri de polietilena.

Procesul de sterilizare poate conduce la esecul implantului ca urmare a
sterilizarii incomplete sau a afectdrii materialului prin procesu! de sterilizare. Exista
materiale care impun limitdri serioase conditiilor de sterilizare [187]. Sterilizarea in
gaz de oxid de etilend nu poate fi utilizatd in cazul unor biomateriale, datoritd
solubilitatii sau reactivitatii biomaterialului [136].

Sterilizarea incompleta poate duce, de asemenea, la infectie. S-a constatat
ca eficacitatea antibacteriand si fungicida a concentratiei slabe de glutaraldehide
este uneori redusd. Folosirea agentilor de sterilizare combinatd (solutii de
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glutaraldehide cu alcool) rezolva aceasta problema, fara a cauza defectarea
materialului [186].

F. Ambalare, transport si depozitare

Contaminarea sau degradarea nu are loc numai in timpul fabricarii si
sterilizarii dispozitivelor, ci poate fi introdusa si in timpul ambalérii si transportului.
La toate dispozitivele si implantele medicale, ambalarea neadecvata sau depozitarea
incorecta pot contribui la limitarea duratei stabilitatii de depozitare [136].

Dispozitivele se pot degrada la incdlzire sau racire excesiva, de aceea pe
ambalaj sunt specificati indicatori de temperatura. Impachetarea si depozitarea
dispozitivelor medicale confectionate din cauciuc natural este problematic3,
deoarece acest material este sensibil la oxidare, ce poate conduce la degradarea lui
pe timpul duratei de depozitare [136].

G. Manipularea clinica si procedura chirurgicala

Pentru un implant confectionat dintr-un material potrivit, proiectat corect,
fabricat, sterilizat, testat, produs, impachetat si depozitat perfect, ,momentul
adevarului” are loc in clipa deschiderii ambalajului, cand dispozitivul este manuit si
implantat si poate contacta extracorpi din biosistemul pacientului [130]. Cea mai
importand observatie este legata de posibilitatea infectarii, datoritd contaminarii
preimplantare sau a defectarilor mecanice cauzate de manuirea incorectd de catre
personalul medical specialist si de intrumentarul chirurgical. Alte exemple sunt
expunerea dispozitivelor la solutii sau lumind UV, contactul cu prosoapele, amidonul
din manusi, etc. [136].

H. Interactiunea cu pacientul

Fiecare dispozitiv sau implant are o rata de avariere bine stabilita, bazata pe
statisticile populatiei obisnuite, chiar dacd sunt identice. Asemenea evenimente pot
fi nefericite, din pacate, pentru un pacient ce intdmpina asemenea efecte nedorite
[51].

O serie de factori legati de particularitatile implantarii pot cauza anumite
avarieri. Un pacient poate forta un implant sau poate manifesta un raspuns fiziologic
anormal. De exemplu, beneficiarul unui implant de sold, care a facut eforturi fizice
peste limite, Tnainte ca vindecarea adecvata sa aiba loc, poate cauza pierderea
implantului [63], [136].

Pacientii trebuie s& se armonizeze cu protezele lor, iar raspunsurile
anormale pot fi legate si de hipersensibilitatea la infectii. De exemplu, unii pacienti
manifesta hipersensibilitate la nichel sau la aite elemente sau compusi. Cazurile sunt
intélnite la pacientii cu implante ce contin nichel si datoritd reactiilor de
hipersensibilitate, acestea trebuie inlaturate [35].

Raspunsuri fiziologice anormale pot avea loc la orice pacient obignuit. De
exemplu, unii pacienti au anormalitati genetice la coagulare, ce 1i supun la
vulnerabilitatea la tromboze. Ei au tendintad ridicatd spre riscuri trombotice in cazul
implantelor cardiovasculare sau a terapiilor cu dispozitive [35], [51], precum si alte
complicatii [71], [109], [133], [140], [191].

Este important de accentuat faptul ca propietatile inadecvate si
comportamentul biomaterialelor nu sunt intotdeauna responsabile de avariere.
Exista situatii in care s-au identificat rdspunsuri fiziologice anormale ale unui pacient
la un implant sau tratament cu un dispozitiv terapeutic [51]. Din pacate, sarcina de
avertizare gi educare a publicului in legatura cu aceste situatii nu poate fi asumata
de catre cercetatorii din domeniul biomaterialelor si nici de cétre proiectantii sau
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producatorii de dispozitive medicale [136]. Asigurarea succesului dispozitivelor
medicale sau implantelor medicale impune actiunea concentratd a mai multor
factori, incluzénd, aldturi de cercetatori si inginerii de materiale.

5.1.1 Scopul activitdtii de recuperare si evaluare a implantelor

Recuperarea si analiza implantelor contribuie mult la intelegerea si rezolvara
problemelor in ceea ce priveste comportarea acestora. Aspectele caracteristice ale
suprafetelor materialelor utilizate joaca un rol hotarator in determinarea reactiilor
tesutului la implante. Analiza atenta a interfetei biomaterialelor cu tesuturile vii
inconjurdtoare poate fi o unealta puternicd in intelegerea mecanismului si a
interactiunilor tesut - biomaterial.

Recuperarea si evaluarea implantelor este o abordare ce contribuie la
asigurarea eficacitatii si a sigurantei dispozitivelor medicale si a fintelegerii
mecanismului interactiunii biomaterialelor constituente cu tesutul inconjurator.
Implantele pot fi recuperate fie prin reoperare, fie prin necropsie sau autopsia
animalelor, respectiv a subiectilor umani. Literatura de specialitate contine
numeroase exemple in care investigatiile efectuate asupra implantelor medicale au
contribuit la intelegerea deficientelor si a complicatiilor care au avut ca efect
limitarea succesului implantelor [13], [63], [134], [137], [139], [141], [168],
[186], [187]. Aceste studii in vivo ale mecanismelor de interactiune biomateriale -
tesut au condus la dezvoltarea de noi implante si materiale si la modificarea celor
existente, contribuind la o mai bund selectie a implantelor si la un mai bun
management al pacientilor.

Analizele clinicopatologice se concentreaza pe dispozitivele avariate, dar
informatii importante pot rezulta dintr-un implant ce a deservit un pacient pana la
recuperarea acestuia din diverse motive (dupa o functionare buna pe durata
stabilitd, chirurgical la reoperare sau la autopsie prin permisiunea obtinuta dupa
moartea pacientului). Recuperarea si evaluarea implantelor pot asigura probe si
informatii ce pot fi utilizate de medici, ingineri si cercetdtori in domeniul
biomaterialelor. Dreptul de posesiune asupra dispozitivului inldturat in circumstante
diferite apartine doar urmatoarele persoane: pacientul; chirurgul; patologistul;
spitalul; compania de asigurare; autoritdti ce reprezintd reclamantul si acuzatul in
responsabilitatea produsului sau litigii de neglijentd a unui medic [6]. Dreptul de
proprietate poate sa nu impunad imediat dreptul la testari.

Conceptul general de recuperare a unui implant se prezinta in figura 5.1
[110].

Influenta chirurgului (selectia dispozitivului, tehnica de implantare,
manipularea implantului) are un efect major, putand conduce la o actiune de succes
sau la o deteriorare.

Toate implantele interactioneaza cu tesuturile finconjurdtoare prin
biomaterialul din care sunt confectionate. Aceste interactiuni pot fi locale sau la
distanta fata de dispozitiv, mecanismul lor putand fi elucidat prin analize specifice.

Informatia provenita din recuperarea implantului este utilizatd frecvent la
dezvoltarea proiectarii de noi implante sau la modificarea celor existente, precum si
la dezvoltarea de noi materiale sau la imbunatatirea celor folosite, la ajutarea
deciziilor de selectie a implantului si la modificarea managementului.
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Figura 5.1 Rolul recuperarii si al evaluarii implantelor in dezvoltarea si utilizarea clinica a
dispozitivelor

Scopurile generale ale recuperarii si evaluarii implantelor sunt [3]:

- Determind viteza, modul si mecanismul avarierii implantului;

- Identifica efectele pacientului si ale factorilor protezei asupra performantei
implantarii;

- Determina dinamica si mecanismele interactiunilor tesut - material;

- Dezvolta criterii de proiectare pentru viitoare implante;

- Determina gradul de adecvare a testelor pe animale.

Programul de recuperare si evaluare a implantului poate asigura probe si
informatii ce servesc ca surse de predare in invatamant sau de cercetare [3],
putand fi folosite la imbunatatirea protocoalelor si a tehnicilor de fabricatie si la cele
de implantare.

5.1.2 Etapele procesului de recuperare si evaluare a implantelor

Recuperarea si evaluarea implantelor este o activitate interdisciplinard care
implicd cercetdtori cu experientd in stiinta materialelor, ingineriei materialelor,
biomecanicii, biologiei, patologiei, microbiologiei, radiologiei, medicinei si chirurgiei.
Componentele si caracteristicile importante ale programului de recuperare si
evaluare a implantelor sunt:

- Catalogarea si definirea specificd a probelor;

- Stabilirea modurilor cunoscute si potentiale de avariere;

- Revizuirea antecedentelor medicale ale pacientului si rezultatele
laboratorului;

- Colectarea informatiilor in forme specifice de studiu;

- Realizarea examinarilor globale atente, fotografierii si altor analize de baza;

- Stabilirea tehnicilor analitice realizate de specialisti;

- Urmadrirea riguroasa a protocoalelor analitice si a tehnicilor pentru evaluarea
raspunsului gazdei si a implantului;

- Cercetarea corelatiilor gi relatiilor cauza - efect intre variabilele material,
desen de executie, mecanic, productie, clinic si biologic;

- Colectarea informatiilor cantitative ori de cate ori este posibil si oportun;

- Realizarea analizelor statistice.

In scopul realizdrii unei posibilitati de consultare, se impune identificarea si
catalogarea implantelor recuperate. Toate informatiile catalogate trebuie codificate,

BUPT



186  Studii experimentale asupra avarierii implantelor si dispoz. medicale - 5

iar accesul la ele trebuie restrictionat. Acest program utilizeazé scheme generale de
consultare si catalogare pentru subiecti [3], [224].

Spre exemplu, in tabelul 5.1 [3] este indicat numarul tipurilor de implante
recuperate din domeniile ortopedice, cardiovasculare, ginecologice si ale tesutului
moale in cadrul Spitalului universitar din Cleveland, USA. Numarul de implante
recuperate din fiecare tip a crescut in ultima perioada de timp. Acest fapt se explicd
prin recunoasterea de cadtre chirurgi a importantei recuperarii si evaluarii, precum si
a numarului in crestere a implantelor.

Tabelul 5.1 Implante recuperate, Divizia de patologie chirurgicald, Institutul de patologie,
Spitalul universitar din Cleveland, USA (Division of Surgical Pathology)

Categoria Total 2002- 1998- 1993~ 1988- 1983-
1999 1994 1989 1984 1979

Ortopedice (degete,  gon; g5y 1355 1567 1136 627
sold, genunchi, etc.)
Catetere 1135 135 243 427 199 131
Grefari 870 179 195 231 166 99
Generale 1178 282 280 243 284 89
Sani 624 139 232 200 42 11
Valve de inimd 289 50 34 53 96 56
Total 9913 1744 2369 2776 1983 1041

Evaluarile in profunzime ale implantelor recuperate necesitd o revizuire a
antecedentelor medicale ale pacientului si ale radiografiilor unde este cazul.
Conditiile partiale, precum si alti factori ce pot determina defectarea sau succesul
unui implant ortopedic sau cardiovascular sunt: afectiuni ale tesutului conjunctiv;
osteoartritd; traume; infectii; boli metabolice; boli endocrine; tumori; boli principale
ale articulatiei; osteonecroze [3].

Tehnicile si protocoalele analitice trebuie sa produca informatii cantitative ce
pot fi analizate stastistic. Aceste analize pot include si informatii clinice [19], [31].

Procedurile utilizate pentru evaluarea dispozitivelor si protezelor dupd
functionarea in animale si oameni sunt, in mare masura, asemanatoare. Subiectii
umani si animalele studiate permit monitorizarea detaliatd a functionarii
dispozitivului si observarea detaliillor morfologice (incluzénd interactiunile sdnge -
tesut — biomateriale), precum si verificarile frecvente ale parametrilor de laborator,
permitdnd observarea in situ a implantelor recente [188].

5.1.3 Reglementari privind evaluarea comportarii implantului in
mediul biologic

Evaluarea implantului fard a lua in considerare tesutul reprezintd o evaluare
incompieta, farda a intelege raspunsul mediului gazda. Se poate anticipa ca
implantele si materialele noi pot impune folosirea de tehnici avansate in evaluarea
interactiunilor mediu gazda - biomateriale si c3, pentru aceste situatii, urmeaza sa
fie dezvoltate noi tehnici analitice [31].

Protocoalele si tehnicile analitice pentru evaluarea implantului pot fi
specificate numai dupa o consultare potrivita, catalogare si indentificare si inclusiv o
revizuire compieta a antecedentelor medicale ale pacientului si dupd radiografiere
[3].

Standardele pentru recuperarea implantelor ASTM si ISO [224], [239] au
stabilit abordarea pentru analiza implantului in trei etape:

BUPT



5.2 - Rolul procesului de recuperare si analizd in dezvoltarea impl. osoase 187

- Etapa I presupune identificarea de rutina a dispozitivului si descrierea
acestuia.

- Etapa II a analizei (mai detaliata, consumatoare de timp, costisitoare)
include fotografierea si analiza nedistructivd a avarierii. Protocoalele
etapelor I si II sunt identice pentru diferite tipuri de materiale, ele fiind
combinate in ASTM F561-05a [224].

- Protocoalele din etapa III includ tehnici analitice distructive, multe dintre ele
fiind specifice pentru tipuri de materiale particulare si presupun tehnici
separate pentru materiale metalice, polimerice si ceramice.

Combinarea acestor protocoale asigurd ghiduri pentru analiza componentelor diferite
ale compusilor si materialelor.

Evaluarea unui implant si a tesutului gazda inconjurator, cdnd implantul a
fost plasat in os, are loc in conditiile in care in jurul tui se formeaza os, iar tesutul
local se calcifiazd. Existé o serie de standarde, cum sunt ASTM F561-05a [224],
ISO/NP 12891-1: 2007 [239], ISO 12891-2: 2005 [231], ISO 12891-3: 2005 [232],
ISO 12891-4: 2005 [233], care reglementeazd problemele ce intervin la analiza
implantelor osoase recuperate in vederea analizei.

Tehnicile pentru evaluarea implantului sunt in majoritate tehnici tipice
distructive, ceea ce tnseamna ca implantul sau o parte din acesta trebuie distrus sau
modificat pentru a obtine informatiile dorite in ceea ce priveste proprietatile Iui sau
ale materialului din care acesta este confectionat [188].

5.2 Rolul procesului de recuperare si analiza in dezvoltarea
implantelor osoase

Pentru implantele plasate in locuri anatomice diferite, patologia protezelor
asociate este un determinant major al calitdtii vietii si refacerii pacientului.
Recuperarea si evaluarea implantelor joacd un rol important in evolutia
dispozitivelor medicale prin dezvoltarea si utilizarea clinica (figura 5.1). Implantele
sunt examinate ca:

- produse in prototipurile neimplantate pentru cercetarea modificarilor in
componentele dispozitivului induse de procesul de fabricatie, care poate
conduce la o intelegere a modurilor de avariere observate n timp;

- probe ce au fost supuse incercarilor in vivo de biocompatibilitate si
durabilitate;

- probe iniaturate din modelele animale, umarind functionarea in vivo, de
obicei, ca dispozitive reale;

- probe ce provin din procese clinice controlate atent;

- probe avariate sau functionabile ce sunt explantate in cursul supravegherii
clinice generale a dispozitivului.

Dispozitivele sunt explantate si analizate cu atentia indreptata spre toate
complicatiile ce pot interveni, dar, in special, a celor care pot fi considerate ca
producdtoare de vulnerabilitati speciale tipului de dispozitiv.

Majoritatea complicatiiior obignuite ale implantelor ortopedice sunt
prezentate Tn tabelul 5.2 [188].

Multe studii s-au concentrat pe dispozitivele metalice utilizate pentru fixarea
internd a fracturilor. Examinarea unelor modele a ardtat avarierea regiunilor cu
metalurgie slab3d sau arii slabe datorate proiectarii nepotrivite [19], [31], [188].
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Tabelul 5.2 Complicatii provocate de implantele ortopedice

Complicatii in zona Semnificatia tehnica de

focarului (implant si os) avariere
Resorbtia osului Cedare
Coroziunea Neadaptare mecanica
Oboseala Fracturare
Fibroza Miscarea si durerea
Defectarea fixarii Formarea particulelor
Fracturarea Pierdere
Integrarea osoasa incompletd  Aparitia tensiunilor
Infectia Pierdere
Separarea la interfata Uzarea suprafetei

Se prezintd doua studii de caz asupra osteosintezei fracturilor de oase lungi
rezolvate cu tije centromedulare, pentru un femur fracturat si pentru o tibie
fracturatd. Acestea au fost realizate de autoare pentru completarea studiilor de
avariere a implantelor metalice destinate implantdrii osoase, in cazul fracturilor de
oase lungi. Tijele au fost recuperate de la doi pacienti tineri, operati la Clinica I
Ortopedie - Traumatologie Timisoara, in perioada 2005 - 2007.

A. Tija centromedulara

Primul caz studiat prezinta avarierea implantului datoratd nerespectarii
regimului de incdrcare in greutate pe membrul pelvin operat, in perioada post-
operatorie, dupd interventia chirurgicald a fixarii fracturii cu un implant, spre
exemplu, cazul unui pacient tanar cu o fracturd iterativd cominutiva la treimea
medianad a diafizei femurului drept. Implantul utilizat pentru aceastd fracturd este o
tija centromedulara.

In figura 5.2 se prezintd radiografille corespunzatoare fracturii initiale,
inainte de fixarea acesteia cu tija centromedulard, precum si radiografia membrului
imediat dupa fixarea fracturii cu tija.

a) aspectul fracturii inainte de fixarea acesteia cu b) aspectul fracturii dupa fixarea
tija centromedulara acesteia cu tija centromedulara
Figura 5.2 Aspectul fracturii initiale
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Pacientul nu a respectat indicatiile chirurgului de imobilizare la pat, a mers
cu sprijin pe membrul pelvin operat, fapt pentru care s-a produs fractura iterativa la
acelasi nivel, cu deteriorarea implantului. In acest caz, s-a intervenit chirurgical,
practicAndu-se extragerea tijei degradate si introducerea unei alte tije pe focar
inchis, sub amplificator de imagine.

In figura 5.3 se prezintd radiografile corespunzdtoare vindecdrii fracturii
dupa aproximativ 1 an de zile (5.3 a), respectiv radiografia dupa refracturare (5.3
b).

Aspectul tijei centromedulare degradate (deformate) se prezinta in figura
5.4.

Analiza implantului recuperat nu a evidentiat defecte de material sau de
executie, putdnd fi concluzionat faptul ca defectul se datoreaza in exclusivitate
suprasolicitarii.

In astfel de cazuri de fracturi ale oaselor lungi ale membrelor inferioare, dar
si ale celor superioare, pacientul trebuie sa respecte recomandarile medicului
chirurg, in functie de soliditatea montajului si calitatea implantului introdus.

a) aspectul fracturii vindecate b) aspectul refracturarii focarului initial
Figura 5.3 Radiografii post-operatorii, la 1 an de zile

7 R e
Figura 5.4 Aspectul tijei centromedulare deformata

B. Tija centromedulara de tip Kuntcher

Acest caz este cel al unui pacient in varsta de 30 ani, ce a prezentat o
fracturd deschisa tip I, in treimea distald, tibia dreaptd. Se intervine chirurgical de
urgenta, practicdndu-se osteosinteza pe focar inchis, cu o tijd centromedulara tip
Kuntcher. Post-operator, membrul se imobilizeaza in aparat ghipsat pentru 6
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saptdmani, urmand ca incarcarea in greutate pe membrul pelvin operat sa se facd la
8 saptamani.

Dupd aceasta perioada, pacientul se mobilizeaza, prezinta o recuperare
functionald totala, ajunqénd la statusul functional, fapt pentru care se reintegreaza
in activitatea cotidiana. In figura 5.5 se prezintad radiografia fracturii vindecate.

La 10 luni post-operator, in urma unui traumatism produs prin cadere de pe
bicicletd, pacientul prezinta o fracturd in treimea medie a tibiei drepte, precum si a
colului si a difizei de peroneu, producandu-se si degradarea materialului de
osteosinteza prezent, respectiv indoirea tijei centromedulare (figura 5.6).

Aspectul tijei centromedulare degradate (deformate) se prezinta in figura
5.7.

Sub anestezie rahidiana, se reduce focarul de fractura, ocazie cu care se
produce indreptarea tijei centromedulare. Apoi se intervine chirurgical, practicandu-
se extragerea tijei centromedulare degradate (indoite), care este inlocuitd cu o altd
tija centromedulara, mai bine calibraté (cu un diametru mai mare) si mai lungd
decat precedenta.

Post-operator se imobilizeaza in aparat ghipsat pentru 4 sdptamani, urmand
ca incarcarea pe membrul pelvin operat s& se reia la 6 sdptdmani.

Figura 5.5 Aspectul fracturii vindecate
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Figura 5.6 Aspectul fracturii osului in altd zona, cu indoirea tijei centromedulare tip Kuntcher

B . ‘
Figura 5.7 Aspectul tijei centromedulare tip Kuntcher deformata

In urma acestor doud studii de caz se pot trage urméatoarele concluzii
referitoare la degraderea tijelor centromedulare:

- degradarea implantului poate interveni datoritd nerespectdrii regimului de
incarcare in greutate pe membrul pelvin operat, in perioada post-operatorie,
implantul neadaptdndu-se inca la solicitarile specifice femurului (studiul de
caz A);

- degradarea implantului (deformarea) poate interveni accidental, fidrd a avea
loc o0 supraincarcare a membrului si fara a prezenta defecte de geometrie
sau de material (studiul de caz B);

- implantele nu au prezentat defecte de formd si nici zgéarieri pe suprafatd
datorate unei manipulari neglijente cu implantul chirurgical utilizat.
Articulatiile complete de sold moderne au avut, de asemenea, fisuri datorate

oboselii, initiate de inscriptiile gravate in regiunile cu tensiuni ridicate [185]. De
asemenea, a fost demonstrata coroziunea galvanica datoratd combinarii aliajelor
metalice [131].

Analizele dispozitivelor de fixare au aratat o corelatie intre coroziune si
reactiile biologice, cum sunt reactiile alergice la elementele metalice din implante
[16], [30], [91].

Dezvoltarea artroplastiei protezei totale de sold cu frecare slabd de catre
Charnley este un exemplu clasic al modului in care recuperarea unui implant poate
oferi informatii clinice importante in ceea ce priveste materialele destinate
implantelor osoase si al proiectarii [20].

Spre exemplu, se prezintd un alt caz de avariere, realizat de autoare in
cadrul tezei, in sensul degradarii tesutului inconjurator, al unui pacient in varsta,
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care a suferit o fractura de col femural stdng, practicandu-se artroplastie la nivelul
soldului stang, cu aplicarea unei endoproteze cervicocefalice de tip Austin Moore.
Acest caz a fost posibil datoritd recuperarii endoprotezei in cadrul Clinicii I Ortopedie
- Traumatologie Timisoara, in perioada 2005 - 2007 si al studiului radiografiilor
avute la dispozitie. Dupa 5 ani de la implantare, pacientul a acuzat dureri in
regiunea pelvind. In urma reviziei, s-a constatat o reducere substantiald a tesutului
tare din cavitatea acetabulard, fenomen denumit cotiloidita (figura 5.8).

Figura 5.8 Radiografie reprezand starea tesutului tare i a implantului dupa 5 ani de la
implantare

Aspectul implantului recuperat se prezinta in figura 5.9.

Figura 5.9 Aspctul endoprotezei de tip Austin Moore recuperata

Astfel, s-a intervenit chirurgical, practicindu-se extragerea protezei de tip
Moore si revizie cu o endoproteza totala necimentatd multicomponente (figura

- tija femurala de Ti;

- cupa acetabulara de Ti6Al4V;

- gatul femural si bila din aliaj Co-Cr;
- insert din UHMWPE.
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Figura 5.10 Radiografie reprezentand aspectul articulatiei dupa reprotezare cu o protezd
multicomponente

In urma acestui studiu de caz se poate concluziona ca:

- avarierea poate interveni si in cazul tesutului Tnconjurator implantului,
datorita diferentei mari a modulului de elasticitate al implantului (de 2 ori
mai mare in cazul otelurilor inoxidabile si al aliajelor Co-Cr), articulatia fiind
suprasolicitatd, tesutul inconjurdtor neputand distribui o parte din sarcini
implantului;

- implantul a fost fixat direct pe tesutul caracteristic al cavitatii acetabulare,
nefiind acoperit in prealabil cu un strat aderent biocompatibil (ceramica
poroaséa) si nici cimentat pentru o mai buna fixare de tesutul osos;

- endoproteza recuperatd nu a prezentat defecte de forma si nici zgarieri
datorate manipularii cu instrumentarul chirurgical de fixare.

Solutia initiald pentru cupe polimerice cu frecare slaba a fost teflonul de tipul
politetrafluoretilenei (PTFE). Asa cum la valvele de inima acest mateial relativ moale
are o viteza mare de uzare, in cativa ani, multe articulatii de sold au fost inlaturate
datorita uzarii severe si a reactiilor inflamatorii intense. Analiza acestor proteze a
demonstrat, de asemenea, legatura dintre diametrul mare al capului femural i
particulele rezultate in urma uzadrii si uzarea excesivd, ce au servit ca baza pentru
intelegerea proiectarii articulatiei. Studiile clinice si de recuperare examineaza
performanta cupei de articulare in proteza de sold completda metal pe metal.

Actualmente, teflonul a fost inlocuit cu polietilena de inalta densitate
moleculara (UHMWPE) in cazul insert-urilor pentru cupa acetabulara. Studiile pe
implantele recuperate au demonstrat cd armarea UHMWPE cu fibre de carbon nu
imbunatateste suficient rezistenta acesteia [189]. Studiile sunt indreptate si inspre
stabilirea efectelor de sterilizare prin radiatie a polimerilor [158].

In figura 5.11 se prezintd uzarea polietilenei la o proteza de sold si
desprinderea cimentului de os datoritd micromiscéarilor. Aceastd componentd a
protezei de sold a fost recuperatd in 2002, in cadrul Clinicii I Ortopedie -
Traumatologie Timisoara, de la un pacient ce a prezentat degradarea protezei de
sold, in special a polietilenei, dupd o perioada de utilizare de 8 ani.
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Figura 5.11 zura polietilenei, datorita migrarii i osteolizei

Se constata uzarea polietiienei la nivelul de contact cu materialul metalic
(bila metalicd din componenta protezei de sold), care a dus la micromiscari in timp
si la aparitia jocului la interfata ciment-os.

Probleme similare au fost constatate si in cazul protezelor de genunchi, unde
s-a constatat uzarea gsi chiar ruperea UHMWPE [34]. Presarea la cald pentru
imbunatatirea duritatii suprafetei nu a fost eficienta la unele modele de proteze de
genunchi [12], [190].

Studiile clinice realizate asupra uzurii au demonstrat ca aceasta se
datoreaza polietilenei ia protezele totale de sold (tabelul 5.8) [3].

Tabelul 5.8 Uzura la proteze de sold
Uzura/ 1 an
(1 milion de cicluri)
Metal/ polietilena 0,2 mm - 0,5 mm in vivo
Ceramicd/ polietilena <0,1 mm in vivo

Componente in contact

Conform standardului SR EN 12010: 2001 [246], materialele considerate
corespunzatoare pentru suprafetele articulate ale implantelor sunt:

- otel inoxidabil deformabil (SR ISO 5831-1: 1999)/ PE (ISO 5834-1: 2005),
titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- otel inoxidabil deformabil cu continut inalt de azot (SR ISO 5832-9: 1996)/
PE (ISO 5834-1: 2005), titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- aliaje de turnare CO-Cr-Mo (SR ISO 5832-4: 1999)/ PE (ISO 5834-1: 2005),
titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- aliaj deformabil CO-Cr-W-Ni (SR ISO 5832-5: 1996)/ PE (ISO 5834-1:
2005), titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- aliaj deformabil Co-Cr-Ni-Mo-Fe (SR ISO 5832-7: 1996)/ PE (ISO 5834-1:
2005), titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- aliaj deformabil Co-Ni-Cr-Mo-W-Fe (SR ISO 5832-8: 1999)/ PE (ISO 5834-
1: 2005), titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- aliaj deformabil Ti-6Al-4V (SR ISO 5832-3: 1999)/ PE (ISO 5834-1: 2005),
titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- aliaj deformabil Ti-5Al-2,5Fe (SR ISO 5832-10: 1999)/ PE (ISO 5834-1:
2005), titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- aliaj deformabil Ti-6AlI-7Nb (SR ISO 5832-11: 1996)/ PE (ISO 5834-1:
2005), titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);

- produse ceramice pe bazd de Al,O; de puritate ridicata (ISO 6474: 2006)/
PE (ISO 5834-1: 2005), titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);
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produse ceramice pe bazd de zirconiu tetragonal stabilizat cu ytriu (YTZP)
(ISO/DIS 13356: 2004)/ PE (ISO 5834-1: 2005), , titan nealiat (SR ISO
5832-2: 1996);

produse ceramice pe bazd de alumind de puritate ridicatd (ISO 6474:
2006)/ produse ceramice pe bazd de alumina de puritate ridicata (ISO
6474: 2006);

aliaj deformabil Co-Cr-Ni-Mo-Fe (SR ISO 5832-7: 1996)/ aliaj deformabil
Co-Cr-Ni-Mo-Fe (SR ISO 5832-7: 1996);

aliaj deformabil CO-Cr-Mo (SR ISO 5832-12: 1999)/ aliaj de turnare CO-Cr-
Mo (SR ISO 5832-4: 1999);

aliaj deformabil Co-Ni-Cr-Mo (SR ISO 5832-6: 1999)/ PE (ISO 5834-1:
2005), titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996); aliaj de turnare CO-Cr-Mo (SR
ISO 5832-4: 1999).

Materialele considerate inacceptabile pentru suprafetele de articulare ale

protezelor de articulatie sunt (SR EN 12010: 2001 [246]):

otel inoxidabil (SR ISO 5832-1: 1999, SR ISO 5832-9: 1996)/ aliaj de titan
(SR ISO 5832-3: 1999, SR ISO 5832-10: 1999, SR ISO 5832-11: 1996);
otel inoxidabil (ISO 5832-1: 1999, ISO 5832-9: 1996)/ otel inoxidabil (ISO
5832-1: 1999, SR ISO 5832-9: 1996);

otel inoxidabil (SR ISO 5832-1: 1999, SR ISO 5832-9: 1996)/ titan nealiat
(SR ISO 5832-2: 1996);

aliaj inoxidabil (SR ISO 5832-1: 1999)/ aliaj de cobalt (SR ISO 5832-4:
1999, SR ISO 5832-5: 1996, SR ISO 5832-6: 1999, SR ISO 5832-7: 1996,
SR ISO 5832-8: 1999, SR ISO 5832-12: 1999);

titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996)/ titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996);
titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996)/ aliaj de titan (SR ISO 5832-3: 1999,
SR ISO 5832-10: 1999, SR ISO 5832-11: 1996);

titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996)/ aliaj de cobalt (SR ISO 5832-4: 1999,
SR ISO 5832-5: 1996, SR ISO 5832-6: 1999, SR ISO 5832-7: 1996, SR ISO
5832-8: 1999, SR ISO 5832-12: 1999);

titan nealiat (SR ISO 5832-2: 1996)/ PE (ISO 5834-1: 2005), titan nealiat
(SR ISO 5832-2: 1996);

aliaj de titan (SR ISO 5832-3: 1999, SR ISO 5832-10: 1999, SR ISO 5832-
11: 1996)/ aliaj de cobalt (SR ISO 5832-4: 1999, SR ISO 5832-5: 1996, SR
ISO 5832-6: 1999, SR ISO 5832-7: 1996, SR ISO 5832-8: 1999, SR ISO
5832-12: 1999).

O atentie deosebita trebuie acordata compatibilitatii diferitelor materiale atat

in privinta interactiunii electrochimice, cat si a compatibilitatii fizice [69], [70].

In cadrul tezei autoarea a realizat analiza unui caz de utilizare a cimentarii

implantului la inlocuirea completd a articulatiei goldului, care a permis stabilirea
cauzelor iesirii din uz ca urmare a pierderii legaturii dintre PMMA, osul cimentat si
tija din AISI 316Ti. Implantul a fost recuperat in cadrul Clinicii I Ortopedie -
Traumatologie Timisoara, in perioada 2005 — 2007. Primele observatii au indicat
realizarea sprijinului doar pe capatul tijei, dovedit prin uzura observatd in aceastd
zona (figura 5.12).
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a) b)
Figura 5.12 Defectarea tijei femurale la contactul cimentului de fixare cu osul si a uzurii
capatului inferior al tijei de sold datorate micromiscarilor dintre implant si os

Intrucat Ia aceastd tija au fost observate urme de uzurd si in zona capului
tiejei, s-a efectuat si analiza experimentala a calitatii materialului implantului prin
determinarea compozitiei chimice, microscopie opticad si microscopie electronica cu
baleiaj.

In tabelul 5.3 se prezintda compozitia chimica determinata experimental pe
aparatul ARL QuantoDesk pentru tija de sold, iar in tabelul 5.4 compozitia chimica
echivalentd, corespunzatoare standardeior ASTM in care se incadreaza.

Tabelul 5.3 Compozitia chimicd a materialului tijei de sold

R - - 2 . Abaterea
Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media,

Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % stal;Zard,
Fe 69.09 69.37 69.23 69.05 69.19 0.1452
C 0.0505 0.0429 0.0453 0.0414 0.0450 0.0040
Si 0.3749 0.3760 0.3991 0.3706 0.3802 0.0128
Mn 1.471 1.440 1.475 1.469 1.464 0.0163
P 0.0179 0.0227 0.0278 0.0236 0.0230 0.0040
S 0.0057 0.0062 0.0079 <0.004 <0.006 0.0014
Cr 17.79 17.92 17.83 17.91 17.86 0.0597
Ni 10.21 9.840 9.936 10.11 10.03 0.1676
Mo 0.2352 0.2360 0.2591 0.2533 0.2459 0.0121
Cu 0.0946 0.0885 0.0935 0.0949 0.0929 0.0029
Ti 0.4249 0.4108 0.4426 0.4266 0.4262 0.0130
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co 0.1354 0.1494 0.1470 0.1444 0.1441 0.0061

Compozitia chimica a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimica a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316Ti, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentata in tabelul 5.4.
Compozitia chimica a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardul SR
ISO 5832-1: 1999 [277], cu exceptia C, este mai mult cu aproximativ 0,01% si a
Ni, care este mai putin cu aproximativ 3%.
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Tabelul 5.4 Compozitia chimicd conform, ASTM A 240-00, ASTM A 276-98 (tija de sold)

Elementul min.,% max., % Altele, %
C 0.08
Si 0.75
Mn 2,00
P 0.045
S 0.030
Cr 16 18
Mo 2,00 3,00
N 0,100
Ni 10,00 14,00

- Tiz5x(C+N)<0,70

in figura 5.13 se prezinta aspectul suprafetei uzate din tija sold,
microfotografiile fiind realizate cu ajutorul microscopul electronic cu baleiaj JEOL
5600 din dotarea Catedrei de Stiinta si Tehnologia Materialelor din cadrul Facultatii
de Stiinta si Ingineria Materialelor a Universitatii Tehnice Cluj Napoca.

a) b
Figura 5.13 Aspectul suprafetei uzate a tijei de sold, SEM 50x

Se observa existenta uzurii abrazive ca urmare a frecarii tija - os care, cu
sigurantd a dat nastere unor particule de uzare care au patruns in organism.

Pentru a determina natura compusilor din suprafata uzata a tijei de sold, s-a
efectuat baleierea cu microsonda electronicd a microscopului electronic cu baleiaj
JEOL 5600, pentru determinarea spectrutui de raze X (figura 5.14).

ZHm S

o 1 2 3 4 5 s 7 & & 1
Figura 5.14 Spectrul de raze X din suprafata uzata a tijei de sold
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in tabelul 5.5 se prezintd concentratiile masice ale elementelor/ compusilor
prezenti in suprafata examinatd a tijei. K si L reprezintd nivelele energetice ale
electronilor Auger baleiati de electroni incidenti. Intensitatea liniilor spectrale
caracteristice corespund fiecarui element detectat si amplificat prin sistemul propriu
al microscopului eiectronic.

Tabelul 5.5 Compozitia chimica a elementelor detectate in suprafata examinata a tijei de sold
Element Concentratia masica, % Abaterea standard

Al K 0.47 0.08
SiK 0.56 0.07
CrK 18.26 0.23
Mn K 1.88 0.19
Fe K 69.94 0.38
Ni K 8.45 0.30
Mo L 0.44 0.17
Total 100,00

S-a pus in evidenta dispersia relativd a elementelor Al, Si, Mn, care duc la
formarea aluminurilor, silicatilor si a sulfurilor de Mn. '

Natura compusilor prezenti in suprafata de rupere poate fi apreciatd pornind
de la dispersia elementelor pe un element de suprafata (figura 5.15).

In suprafata examinatd din tija de sold se constata o distributie destul de
uniformd a elementelor crom, fier si nichel (figurile 5.15 e, 5.15 f si 5.15 g). Se
observa neuniformitatea distributiei carbonului (figura 5.15 b) si siliciului (figura
5.15 d), care se pote explica prin prezenta aglomerarilor de incluziuni nemetalice de
tipul carburilor sau silicatilor prezenti in material, precum si a oxizilor in suprafata
(distributia oxigenului, figura 5.15 c).

1men Bectron imege 1

b) distributia C ¢) distributia O d) distributia Si
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Thoo " v

e) distribufié Cr . g)'disfribugia Ni
Figura 5.15 Distributia unor elemente in suprafata examinata a tijei de sold

;o

Aceste incluziuni au fost evidentiate prin analiza metalografica, folosind
microscopul optic metalografic Olympus BX51M pe probe neatacate (figura 5.16).
Probele au fost examinate metalografic in sectiune transversala.

a) MO 100x b) MO 100x

¢) MO 500x ' d) MO 500x
Figura 5.16 Aspectul incluziunilor nemetalice din tija de sold (neatacat)

in figura 5.17 se prezintd aspectul microscopic al defectelor din suprafata
tijei de gold analizate.
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a) suprafata intre rizuri, MO 100x b) suprafata implant, MO 100x
¢) suprafata intre rizuri, MO 200x d) suprafata intre rizuri, MO 500x

Figura 5.17 Aspectul suprafetei tijei de sold (neatacat)

Microstructurile specifice tijei de sold din diferite zone, dupa pregatirea
probei metalografice si atacul chimic, se prezinta in figura 5.18.

a) MO 100x b) ferita delta, MO 500x
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c) ferita delta, MO 1000x d) sensibilizare la coroziune, MO 500x
Figura 5.18 Microstructurile corespunzdtoare tijei de sold

Analiza experimentala efectuatd a condus la concluzia c3d iesirea din uz a
implantului s-a datorat pierderii legaturii dintre cimentul de polimetilmetacrilat
(PMMA) si femur, care a permis miscarea tijei in interiorul femurului. Efortul a fost
transmis la femur doar prin intermediul capatului inferior al tijei, pe care s-au
identificat urme de uzura.

Materialul tijei a fost identificat ca fiind AISI 316Ti, cu un continut relativ
ridicat de ferita deita si de incluziuni nemetalice, care au provocat coroziunea in
stratul superficial.

Miscarea abraziva dintre doua materiale cu duritate diferitd este intotdeauna
asociatd cu riscul de uzare severd [178]. Aceasta elibereazd o cantitate
considerabild de particule metalice de uzare in tesut, dacd implantul nu a fost
revizuit in vederea pierderii aseptice [79].

Examinarea interfetei dintre os si cimentul osos acrilic la subiectii cu
implante pe termen lung, realizatd la autopsie a demonstrat si prezenta inflamatiei
cu macrofage, in faza initiala a resorbtiei osului, datorita particulelor rezultate in
urma uzarii [21], [183]. Cercetari extinse de-a lungul anilor au identificat ,boala
particulei” prin caracterizarea produsilor de uzurd, corelata cu tipul implantului si
proiectarea acestuia [132]. Studii asupra reactiilor tesutului la particulele rezultate
in urma uzarii necesitd evaluare histologica speciala [187] fiind preluate in
standarde aprobate unanim, in alte referinte si in multe alte studii disponibile in
literatura ortopedica sau histotehnologica [222], [223], [236], [258], [259], [260],
[261], [262], [270].

Recuperarea si analiza implantelor oferd informatii critice pentru intelegerea
fixarii implantelor in os. S-a demonstrat c3 osteointegrarea directd os - metal a
implantelor dentare sub forma de tija de otel inoxidabil austenitic a fost posibila
datorita tehnicilor chirurgicale controlate atent si a pregatirii suprafetei implantului
[1]. Pentru a facitita cresterea osoasda pot fi aplicate acoperiri poroase ale
implantelor, relatia dintre marimea porilor si cresterea osului find obtinutd din
studiile implantelor recuperate [30].

Unele dintre modelele de placi de osteosintezd pentru diferite fracturi
demonstreazd coroziuni semnificative, care au fost atribuite, initial, utilizarii
metalelor combinate (spre exemplu, placutd de osteosintezd din 316L fixata cu
suruburi din 304L) [28] si mai tarziu, coroziunii microgalvanice [89], precum si
coroziunii prin micromigcare si frecare dintre componente [15].

Astfel, Tn cadrul tezei, pentru completarea acestor studii de avariere,
autoarea analizeaza mecanismul de avariere a unor implante din aliaje Cr-Ni pentru
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osteosinteza fracturilor femurale si a unor fracturi ale membrelor superioare de tipul
placutelor de osteosinteza, recuperate de la diversi pacienti tratati in cadrul Clinicii I
Ortoped/e Traumatologie Timisoara, in perioada 2002- 2007:
implant 1: placad de osteosinteza fixata cu suruburi pentru fracturi de femur;
- implant 2: placa de osteosinteza fixata cu suruburi pentru fracturi de femur;
- implant 3: placad de osteosinteza fixatd cu suruburi pentru fracturi de femur;
implant 4: placa de osteosintezd pentru fracturi trohanteriene;
- implant 5: placutad de osteosinteza pentru fractura de radius;
- implant 6: placutd de osteosinteza pentru fractura de humerus;
- implant 7: placuta de osteosinteza pentru fractura de radius;
- implant 8: placutad de osteosinteza pentru fractura de radius;
implant 9: placuta de osteosintezad pentru fractura de radius;
- implant 10: placuta de osteosinteza pentru fractura de radius;
implant 11: placad de osteosinteza pentru fractura de clavicula.

Aceste implante au functionat in mediul biologic al organismului uman la
diferiti pacienti internati in Clinica I Ortopedie - Traumatologie Timisoara, in
perioada 2002 - 2007. Dupa acest interval de timp post-operator, in urma
solicitarilor repetate, pacientii au prezentat fracturi ale membrului respectiv, cu
degradarea materialului de osteosinteza, intervenindu-se chirurgical si practicandu-
se extragerea materialului degradat si refacerea osteosintezei cu o noua placa.

In figura 5.19 se prezinta aspectul implantelor analizate.

a) implant 1 (placa de osteosinteza fixatad cu suruburi pentru fracturi de femur)

b) implant 2 (placd de osteosinteza fixatd cu suruburi pentru fracturi de femur)

¢) implant 3 (placa de osteosinteza fixata cu suruburi pentru fracturi de femur)

d) implant 4 (placd de osteosinteza pentru fracturi trohanteriene)

e) implant 5 (blécugé de osteosinteza pentru fractura de radius)
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k) implant 11 (placa pentru fracturi de claviculd)
Figura 5.19 Aspectul implantelor analizate

Compozitia chimicda a materialelor din implante s-a realizat prin
spectrometrie de emisie opticd cu aparatul ARL QuantoDesk Spectrometer.

Implantele au fost pregdtite metalografic in sectiune transversald, in
vederea examinadrii microscopice cu ajutorului microscopului optic metalografic
Olympus BX51M.

Inainte de prelevare si pregatite, a fost examinat aspectul macroscopic al
suprafetelor avariate cu ajutorul microscopului stereo Olympus SZX7 din dotarea
Laboratorului de incercdri, acreditat RENAR in baza SR EN ISO/ CEI 17025: 2005
[276], certificat de acreditare nr. 477-L (figura 5.20).

BUPT



204

Studii experimentale asupra avarierii implantelor si dispoz. medicale - 5

ruperii.

Figura 5.20 Microscopul stereo Olympus SZX7

Pentru unele dintre implante s-a realizat simularea cu ajutorul elementelor
finite a comportarii acestora la solicitdri asemanatoare celor din mediul biologic, in
vederea determinarii tensiunilor si deformatiilor maxime la care ele rezista.

De asemenea, s-a realizat o simulare cu elemente finite a mecanismului de
rupere la oboseala pentru o placutda femurald de osteosinteza, precum si analiza

Implant 1: placa de osteosinteza fixata cu suruburi pentru fracturi femurale

pentru

In tabelul 5.6 se prezintd compozitia chimicd determinatd experimental

implantul 1,

in

tabelul 5.7

compozitia

corespunzatoare standardelor ASTM in care se incadreaza.

chimica

echivalenta,

Tabelul 5.6 Compozitia chimica a materialului implantului 1 - placd pentru osteosinteza oase

lungi
2 2 2 2 N Abaterea
Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media,

Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % stanOZard,
Fe 68.48 68.31 68.46 68.27 68.38 0.1057
C 0.0557 0.0555 0.0533 0.0548 0.0548 0.0011
Si 0.5086 0.4927 0.4747 0.4949 0.4927 0.0140
Mn 1.530 1.540 1.515 1.555 1.535 0.0169
P 0.0380 0.0398 0.0359 0.0358 0.0374 0.0019
S 0.0091 0.0088 0.0091 0.0068 0.0085 0.0011
Cr 16.11 16.14 16.22 16.29 16.19 0.0802
Ni 10.19 10.35 10.22 10.27 10.26 0.0708
Mo 2.473 2.447 2.402 2.413 2.434 0.0325
Cu 0.1329 0.1343 0.1354 0.1363 0.1347 0.0015
Ti 0.2621 0.2648 0.2600 0.2632 0.2625 0.0020
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.001 <0.000 0.0006
Co 0.1172 0.1211 0.1140 0.1110 0.1158 0.0043

Compozitia chimicd a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimica a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
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Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentatda in tabelul 5.7.
Compozitia chimicd a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardul SR

ISO 5832-1: 1999 [277].

Tabelul 5.7 Compozitia chimica conform, ASTM A 240-00, ASTM A 270-98, ASTM A 276-98

(AISI 316)
Elementul min., % max. , %) Altele, %
C 0.08
Si 0.75
Mn 3,00
P 0.045
S 0.030
Cr 16 18
Mo 2 3
N 0 0,10
Ni 10 14

in figura 5.21 se prezinta aspectul macroscopic al zonelor cu defecte,
precum si aspectul suprafetei de rupere pentru implantul 1 (placa de osteosinteza
fixata cu suruburi pentru fracturi de femur).

b) gaura surub, MO 32x
Figura 5.21 Aspectul macroscopic al suprafetelor de rupere ale implantului 1 (placa de
osteosinteza fixata cu suruburi pentru fracturi de femur)

a) gaura surub, MO 8x

Se observa coroziunea cavernoasa datorata frecarii dintre capul surubului si
locasul gdurii prevazuta in placutd, precum si usoare deformari plastice ce duc la
alterarea formei geometrice circulare a gaurilor.

Aspectul stereomicroscopic al suprafetei de rupere indica o structurd
fibroasa, datorata frecarii celor doua parti, dupa ruperea (figura 5.22).
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Figura 5.22 Aspectul suprafetei de rupere al placutei 1, MO 25x

Aspectul microscopic al placutei 1, Tnainte de atacul metalografic, se
prezinta in figura 5.23.

a) MO 100x b) MO 500x

¢) MO 500x
Figura 5.23 Aspectul incluziunilor nemetalice din placuta 1 (neatacat)

Nitrurile si carbonitrurile (aspect poliedric) au dimensiuni relativ reduse (10-
20 ym) si apar atat separate, cat si sub forma de siruri.

Aspectul suprafetei corodate din zona tesiturii gaurii de surub, Tnainte de
atac, se prezinta in figura 5.24.
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r

a) MO 100x

b) MO 500x
Figura 5.24 Aspectul suprafetei placutei 1 (neatacat)

Suprafata implantului releva urmatoarele:
- se evidentiaza oxizi in suprafata examinata (figura 5.24 a si b);
- se evidentiaza exfolieri, datorate coroziunii cavernoase prezente in suprafata
gaurilor,
Microstructurile implantului 1 din diferite zone, dupa atacul chimic, se
prezinta in figura 5.25.

a) suprafata deformata, gaura, MO 100x b) suprafata corodata, gaura, MO 100x

c) miez, MO 500x "d) miez, MO 500x
Figura 5.25 Microstructurile corespunzatoare placutei 1
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Analizele au evidentiat ruperea ca urmare a amorselor provocate de
coroziunea din zona tesiturii gaurilor de surub. Coroziunea a fost favorizatd de
actiunea instrumentelor chirurgicale asupra placii.

Implant 2: placa de osteosinteza fixata cu suruburi pentru fracturi femurale

In tabelul 5.8 se prezintd compozitia chimicd determinatd experimental
pentru implantul 2 (placd de osteosinteza fixatda cu suruburi pentru fracturi
femurale), iar in tabelul 5.9 compozitia chimicd echivalenta, corespunzatoare
standardelor ASTM in care se incadreaza.

Tabelul 5.8 Compozitia chimicd a materialului implantului 2 (placa de osteosinteza fixata cu
suruburi pentru fracturi femurale)

Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, Abaterea

Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % stal:;‘l,ard,
Fe 66.46 66.50 66.47 66.42 66.46 0.0326
c 0.0373 0.0392 0.0384 0.0484 0.0408 0.0051
Si 0.4743 0.4911 0.5017 0.4953 0.4906 0.0117
Mn 1.570 1.565 1.578 1.570 1.571 0.0054
P 0.0282 0.0290 0.0273 0.0306 0.0288 0.0014
S 0.0071 0.0073 0.0069 0.0097 0.0078 0.0013
Cr 17.44 17.46 17.42 17.52 17.46 0.0416
Ni 11.18 11.05 11.13 11.01 11.09 0.0782
Mo 2.151 2.207 2.158 2.254 2.193 0.0477
Cu 0.1380 0.1412 0.1400 0.1350 0.1386 0.0027
Ti 0.3087 0.3144 0.3209 0.3083 0.3131 0.0059
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0001
Co 0.0968 0.0996 0.1067 0.1041 0.1018 0.0044

Compozitia chimicd a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimica a
otelului inoxidabil austenitic AISI 321, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentatd in tabelul 5.9.
Compozitia chimica a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardul SR
ISO 5832-1: 1999 [277].

Tabelul 5.9 Compozitia chimicd conform ASTM A 240-00, ASTM A 276-98 (AISI 321)

Elementul min., % max., % Altele, %

C ) 0.08
Si 0.75
Mn 2,00
P 0.045
S 0.030
Cr 17 19

N 0.100
Ni 9 12

- Ti>5x(C+N)<0,70

in figura 5.26 se prezintd aspectul macroscopic al zonei cu defecte in
suprafata unei gduri de surub, pentru implantul 2 (placa de osteosinteza fixata cu
suruburi pentru fracturi femurale).
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Figura 5.26 Aspectul macroscopic al suprafetei unei gauri de surub a implantului 2 (placa de
osteosinteza fixata cu guruburi pentru fracturi femurale), MO 8x

Se observa coroziunea cavernoasa datoratd frecarii dintre capul surubului si
locasul gaurii prevazuta in pldcuta, precum si usoare deformari plastice ce duc la
alterarea formei geometrice circulare a gaurilor.

Suprafata de rupere a placutei 2 a fost examinata la microscopul electronic
cu baleiaj JEOL 5600, evidentiindu-se prezenta unor micro-fisuri, datorate unei
ruperi ductile (figura 5.27 a, b, c¢), iar in figura 5.27 d si e se evidentiazd prezenta
incluziunilor nemetalice in suprafata de rupere.

73 S00sm

c) SEM 50x
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‘e) SEM 200x
Figura 5.27 Aspectul suprafetei de rupere a placutei 2

Pentru a determina natura compusilor din suprafetele de rupere a placutei,
s-a efectuat baleierea cu microsonda electronicd a microscopului electronic cu
baleiaj JEOL 5600, pentru determinarea spectrului de raze X (figura 5.28).

Figura 5.28 Spectrul de raze X din suprafetele examinate ale implantului 2

in tabelul 5.10 se prezinta concentratiile masice ale elementelor/ compusilor
prezenti in suprafetele examinate. Se observa o dispersie relativa mai mare a
elementelor O, Si, S, Fe, care la randul lor pot fi explicate atat prin stratul de oxid
de Fe de pe suprafata placutei, precum si prin diversele incluziuni nemetalice de
tipul oxizilor, silicatilor si sulfurilor.

Tabelul 5.10 Compozitia chimica a elementelor detectate in suprafata examinata a placutei 2

Element Concentratia masica, % Abaterea standard
CK 53,01 1,36
OK 10,16 2,02
Na K 0,17 0,10
Mg K 0,11 0,06
Al K 0,09 0,05
SiK 0,70 0,06
PK 0,19 0,06
SK 0,30 0,18
CIK 0,07 0,05
Ca K 0,32 0,06
Ti K 0,13 0,08
CrkK 6,92 0,26
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Element Concentratia masica, % Abaterea standard
Mn K 0,81 0,16
Fe K 23,34 0,69
Ni K 3,28 0,27
Mo L 0,39 0,50
Total 100.00

Natura compusilor prezenti in suprafata de rupere poate fi apreciata pornind
de la dispersia elementelor pe o zona din suprafata (figura 5.29).

3

e) distributia Cr

¢) distributia O d) distributia Si

.
‘

Wiz B ;
- O R -

f) dist‘ribugia Fé ' N

Figura 5.29 Distributia unor elemente in suprafata examinata a pldcutei 2

gj distribu;ia Ni

Zonele cu continut mai sdrac de crom, fier si nichel (figurile 5.29 e, 5.29 f si
5.29 g) pot fi explicate prin existenta unor compusi care contin aceste elemente in
proportii mai reduse. O parte dintre acesti compusi pot fi carburi (in figura 5.29 b se
evidentiazd concentratii mari de carbon in zone cu continut redus de fier, crom si
nichel). Se poate constata ca incluziunile de tipul carburilor de crom, specifice
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otelurilor inoxidabile, au dimensiuni care permit evidentierea lor pe diagrama de
distributie a cromului. De asemenea, continutul ridicat de oxigen duce la formarea
oxizilor de suprafata.

Prezenta altor zone cu continut redus de fier si crom din sectiunea placii de
osteosintezd poate fi explicata prin prezenta impuritatilor de tipul nitrurilor si
carbonitrurilor de titan. Aceste incluziuni au fost evidentiate prin analiza optica
metalografica, folosind microscopul optic metalografic Olympus BX51M pe probe
neatacate, in sectiune transversala.

Aspectul microscopic al pldcutei 2, inainte de atacul metalografic, se
prezinta in figura 5.30.

a) MO 100x
Figura 5.30 Aspectul incluziunilor nemetalice din placuta 2 (neatacat)

b) MO 500x

Nitrurile si carbonitrurile (aspect poliedric) au dimensiuni relativ reduse (10-
20 pym) si apar atéat separate, cat si sub formd de siruri.

Microstructurile implantului 2 (placd de osteosinteza fixatd cu suruburi
pentru fracturi femurale) din diferite zone, dupa atacul chimic, se prezinta in figura
5.31.

a) suprafata formaté, MO 100x b) suprafata nedeformatd, MO 100x
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d) suprafatd nedeformatd, MO 500x

f) suprafatd nedeformata, MO 1000x
Figura 5.31 Microstructurile corespunzatoare placutei 2

¢) suprafatd deformatd, MO 500x

e) suprafata deformata, MO 1000x

Materialul din care este realizat implantul contine cantitati mari de incluziuni
nemetalice, este corodat pe toatd suprafata, iar zona de rupere a fost puternic
afectatd la montarea placutei.

Implant 3: placa de osteosinteza fixatad cu suruburi pentru fracturi femurale

in tabelul 5.11 se prezintd compozitia chimici determinatd experimental
pentru implantul 3, compozitia chimica echivalentd corespunzatoare standardelor
ASTM in care se incadreaza este prezentata in tabelul 5.7.

Tabelul 5.11 Compozitia chimicd a materialului implantului 3 (placa de osteosinteza fixata cu

suruburi pentru fracturi femurale)

El tul fncercarea incercarea Incercarea Incercarea Media, Atbal‘*jere:
ementu 1, % 2 % 3, % 4, % % s ar:%ar ,

Fe 67.85 67.96 68.02 68.12 67.99 0.1103

C 0.0431 0.0465 0.0514 0.0529 0.0485 0.0045

Si 0.3777 0.3717 0.3790 0.3616 0.3725 0.0079

Mn 1.477 1.476 1.493 1.475 1.480 0.0083

P >0.044 >0.045 >0.048 >0.046 >0.046 0.0017

S 0.0088 0.0093 0.0103 0.0109 0.0098 0.0009

Cr 16.78 16.80 16.81 16.63 16.75 0.0827

Ni 10.36 10.08 9.978 10.02 10.11 0.1717
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2 Py Py 2 , Abaterea
. Incer ncercarea Incercarea Incercarea Media

Elementul cf, izrea I c; f,z e 3, % 4, % % ’ star;)doard,

Mo 2.266 2.410 2.421 2.504 2.400 0.0988

Cu 0.1927 0.1881 0.1868 0.1820 0.1874 0.0044

Ti 0.3708 0.3682 0.3584 0.3567 0.3635 0.0070

Nb <0.000 <0.002 <0.004 <0.007 <0.003 0.0033

Co 0.1278 0.1396 0.1438 0.1358 0.1368 0.0068

Compozitia chimica a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimica a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentata in tabelul 5.7.
Compozitia chimica a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardul SR
ISO 5832-1: 1999 [277], cu exceptia C si a P, care depdsesc continutul maxim
admis cu aproximativ 0,02%.

Aspectul microscopic al placutei 3, inainte de atacul metalografic, se
prezinta in figura 5.32.

Figura 5.32 Aspectul incluziunilor nemetalice din placuta 3, MO 500x (neatacat)

Nitrurile si carbonitrurile (aspect poliedric) au dimensiuni relativ reduse (10-
20 ym) si apar atat separate, cat si sub forma de siruri. Se observa siruri fine de
ferita delta.

Microstructurile implantului 3 (placa de osteosinteza fixata cu suruburi
pentru fracturi femurale) din diferite zone, dupa atacul chimic, se prezinta in figura
5.33.
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a) MO 100x b) MO 500x

¢) MO 1000x
Figura 5.33 Microstructurile corespunzatoare placutei 3

Ruperea se datoreazd solicitdrii excesive, probabil ca urmare a alegerii
incorecte a dimensiunii placutei, dar si sensibilizarii la coroziune intercristalina a
materialului (figura 5.33 b).

Implant 4: placa de osteosintezd pentru fracturi trohanteriene
in tabelul 5.12 se prezintd compozitia chimicd determinatd experimental
pentru implantul 4, iar in tabelul 5.4 compozitia chimica echivalenta,

corespunzatoare standardelor ASTM in care se incadreaza (AISI 316Ti).

Tabelul 5.12 Compozitia chimica a materialului implantului 4 pentru osteosinteza fracturilor

trohanteriene
a - a s . Abaterea
Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media
Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % ’ starLZard,
Fe 68.31 68.08 68.20 68.21 68.20 0.0942
C 0.0404 0.0449 0.0441 0.0446 0.0435 0.0021
Si 0.3627 0.3606 0.3547 0.3707 0.3622 0.0066
Mn 1.472 1.480 1.477 1.476 1.476 0.0032
P >0.046 >0.046 >0.046 >0.047 >0.046 0.0005
S 0.0107 0.0097 0.0113 0.0100 0.0104 0.0007
Cr 16.63 16.66 16.59 16.66 16.64 0.0332
Ni 9.964 10.06 10.01 10.00 10.01 0.0414
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fncercarea Incercarea incercarea Incercarea Media, Abaterea
Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % star:;‘l,ard,
Mo 2.384 2.468 2.469 2.392 2.428 0.0465
Cu 0.1887 0.1854 0.1858 0.1863 0.1865 0.0015
Ti 0.3555 0.3631 0.3575 0.3602 0.3591 0.0033
Nb <0.003 <(0.00S <0.005 <0.000 <0.003 0.0025
Co 0.1350 0.1298 0.1413 0.1372 0.1358 0.0048

Compozitia chimica a acestui aliaj se incadreazd in compozitia chimica a
otelului inoxidabi! austenitic AISI 316Ti, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentatd in tabelul 5.4.
Compozitia chimicd a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardul SR
ISO 5832-1: 1999 [277], cu exceptia C si a P, care depasesc continutul maxim
admis cu aproximativ 0,02%.

Suprafata de rupere a placutei 4 fost examinata cu ajutorul microscopului
electronic cu baleiaj JEOL 5600, evidentiindu-se prezenta unor microfisuri, datorate
unei ruperi ductile (figura 5.34 a), iar in figura 5.34 b se evidentiaza, in suprafata de
rupere, prezenta incluziunilor nemetalice.

™4t g N ¢ S e N ; o L
a) SEM 50x b) SEM 400x
Figura 5.34 Aspectul suprafetei de rupere al placutei 4

Aspectul suprafetei de rupere indicd o rupere ductild (figura 5.34 a), se
remarca prezenta incluziunilor (figura 5.34 b), care au dus la rupere, precum i
microfisuri evidente in imaginile din figura 5.34.

Pentru a determina natura compusilor din suprafetele de rupere a placutei,
s-a realizat baleierea cu microsonda electronicd a microscopului electronic cu baleiaj
JEOL 5600, pentru determinarea spectrului de raze X (figura 5.35).
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Figura 5.35 Spectrul de raze X din suprafetele examinate ale implantului 4

In tabelul 5.13 se prezintd concentratiile masice ale elementelor/ compusilor
prezenti in suprafetele examinate. Se constatd o dispersie mare a concentratiilor
elementelor pe diverse microarii. Dispersia relativa mai mare a titanului si siliciului
la implantul 4 pentru osteosinteza fracturilor trohanteriene poate fi explicata prin
prezenta unor compusi care contin aceste elemente (carbonitruri, silicati).

Tabelul 5.13 Compozitia chimica a elementelor detectate in suprafata examinata a
implantului 4 pentru osteosinteza fracturilor trohanteriene

Element Concentratia masicd, % Abaterea standard

Si K 0,85 1,29
Ti K 0,33 1,34
CrK 17,82 3,65
Mn K 1,81 2,94
Fe K 67,23 6,07
Ni K 9,71 4,87
Mo L 2,25 3,18
Total 100,00

Natura compusilor prezenti in suprafata de rupere poate fi apreciatd pornind
de la dispersia elementelor pe un element de suprafata (figura 5.36).

) 'i'

a) aspectul SEM al suprafetei de rupere baleiate in vederea examinarii cu raze X
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b) distributia Si c) dis'trib.ugia Cr d) distributia Fe
Figura 5.36 Distributia unor elemente in suprafata examinata a implantului 4 pentru
osteosinteza fracturilor trohanteriene

Zonele cu continut mai sarac de crom si fier (figurile 5.36 c si 5.36 d) pot fi
explicate prin existenta unor compusi care contin aceste elemente in proportii mai
reduse. O parte dintre acesti compusi pot fi silicati (in figura 5.36 b se evidentiaza
concentratii mari de siliciu in zone cu continut redus de fier si crom). Se poate
constata ca incluziunile de tipul carburilor de crom, specifice otelurilor inoxidabile,
au dimensiuni reduse, care nu permit evidentierea lor pe diagrama de distributie a
cromului.

Prezenta altor zone cu continut redus de fier si crom poate fi explicata prin
prezenta impuritatilor de tipul nitrurilor si carbonitrurilor de titan.

Microstructurile implantului 4 pentru osteosinteza fracturilor trohanteriene
din diferite zone, dup@ pregatirea probei metalografice si atacul chimic, se prezintd
in figura 5.37.

a) MO 100x ' b) MO 500x
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¢) MO 500x d) MO 1000x
Figura 5.37 Microstructurile corespunzatoare placutei 4 pentru osteosinteza fracturilor
trohanteriene

Materialul analizat are un continut ridicat de incluziuni, ceea ce conduce la
aparitia unor forme severe de coroziune in zonele de fixare a suruburilor, dar si pe
suprafetele libere. Se apreciaza ca ruperea s-a produs ca urmare a solicitarii ciclice,
find favorizatd de actiunea coroziunii (coroziune prin oboseald).

Implant 5: pliacuta de osteosinteza pentru fractura de radius

In tabelul 5.14 se prezintd compozitia chimicd determinatd experimental
pentru implantul 5, iar in tabelul 5.7 compozitia chimicd echivalentd,
corespunzatoare standardelor ASTM in care se incadreaza (AISI 316).

Tabelu! 5.14 Compozitia chimica a materialului implantuiui 5, placuta de osteosinteza pentru
fractura de radius

Elementul . 2 2 2 g Abaterea

Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, standard,

1, % 2, % 3, % 4, % % % ’
Fe 67.50 67.77 67.50 67.62 67.60 0.1245
C 0.0480 0.0464 0.0488 0.0511 0.0486 0.0020
Si 0.4424 0.4352 0.4284 0.4516 0.4394 0.0099
Mn 1.266 1.272 1.275 1.287 1.275 0.0090
P 0.0333 0.0325 0.0313 0.0315 0.0321 0.0009
S 0.0075 0.0062 0.0076 0.0084 0.0074 0.0009
Cr 16.85 16.85 16.87 16.91 16.87 0.0250
Ni 11.13 10.97 11.17 10.80 11.01 0.1666
Mo 1.978 1.929 1.974 2.130 2.003 0.0874
Cu 0.1534 0.1499 0.1576 0.1529 0.1534 0.0031
Ti 0.2249 0.2317 0.2263 0.2343 0.2293 0.0044
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co 0.2628 0.2102 0.2092 0.2224 0.2261 0.0252

Compozitia chimicd a acestui aliaj se incadreazad in compozitia chimica a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentata in tabelul 5.7.
Compozitia chimicd a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardul SR
1SO 5832-1: 1999 [277], cu exceptia C, care depaseste continutul maxim admis.
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In figura 5.38 se prezintd aspectul macroscopic al zonelor cu defecte,
precum si aspectul suprafetei de rupere pentru implantul 5, placuta de osteosinteza
pentru fractura de radius.

a) suprafata de rupere 1 b) suprafata de rupere 2
Figura 5.38 Aspectul macroscopic al suprafetelor de rupere ale implantului 5, placuta de
osteosinteza pentru fracturd de radius, MO 16 x

Microstructurile implantului 5, placuta de osteosinteza pentru fracturd de
radius, din diferite zone, dupd pregétirea metalografica si atacul chimic, se prezinta
in figura 5.39.

a) MO 100x b) MO 200x
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¢) MO 500x
Figura 5.39 Microstructurile specifice implantului 5, placuta de osteosinteza pentru fractura de
radius

Aspectul macroscopic al suprafetei de rupere indica o rupere prin oboseald

pornind de la amorse create la montaj pe suprafata placutei.

Implant 6: plicuta de osteosintezad pentru fractura de humerus

in tabelul 5.15 se prezinta compozitia chimica determinatd experimental
pentru implantul

corespunzadtoare standardelor ASTM in care se incadreaza (AISI 316).

jar in

tabelul

5.7

compozitia

chimica

echivalenta,

Tabelul 5.15 Compozitia chimica a materialului implantului 6, placutd de osteosinteza pentru

fracturd de humerus

2 P 2 P . Abaterea
Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media,
Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % star:iard,
Fe 64.21 0.0340 64.12 63.96 64.09 0.1065
C 0.0246 0.5409 0.0315 0.0635 0.0384 0.0172
Si 0.5228 1.029 0.5311 0.5422 0.5342 0.0091
Mn 1.009 0.0179 1.021 1.060 1.030 0.0216
P 0.0167 0.0092 0.0150 0.0177 0.0168 0.0013
S 0.0085 17.88 0.0087 0.0086 0.0087 0.0003
Cr 17.82 13.48 17.83 18.21 17.94 0.1882
Ni 13.57 2.772 13.56 13.17 13.44 0.1900
Mo 2.640 0.0316 2.703 2.768 2.721 0.0627
Cu 0.0311 <0.007 0.0316 0.0335 0.0320 0.0011
Ti <0.007 <0.000 <0.007 <0.008 <0.007 0.0006
Nb <0.000 0.0572 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co 0.0369 0.0340 0.0412 0.0539 0.0473 0.0098

Compozitia chimicd a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimicd a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentata in tabelul 5.7.
Compozitia chimicad a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardul SR

ISO 5832-1: 1999 [277].

in figura 5.40 se prezintd aspectul macroscopic al zonelor cu defecte si

aspectul suprafetei de rupere pentru implantul 6.
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a) zona corodata in suprafata gaurii, MO 16 x b) suprafata de rupere, MO 12,5x
Figura 5.40 Aspectu! macroscopic al zonelor cu defecte ale implantului 6

Microstructurile implantului 6, placutd de osteosintezd pentru fractura de
humerus din diferite zone, dupa pregdtirea metalograficd si atacul chimic, se
prezinta in figura 5.41,

) R G
rmatd, MO 200x

" ,

a)miez, MO 10x b) suprafata defo

¢) miez, MO 500x
Figura 5.41 Microstructurile specifice implantului 6

Ruperea placutei s-a produs prin oboseald, amorsa de rupere fiind produsa
prin coroziune cavernoasa pe suprafata de contact dintre capul surubului si placa.
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Implant 7: placuta de osteosinteza pentru fractura de radius

In tabelul 5.16 se prezintd compozitia chimicd determinatd experimental
pentru implantul 7 placutd de osteosintezd pentru fractura de radius, iar in tabelul
5.17 compozitia chimica echivalentd, corespunzatoare standardelor ASTM in care se
incadreaza (AISI 316L).

Tabelul 5.16 Compozitia chimicd a materialului implantului 7, placutd de osteosinteza pentru
fractura de radius

2 2 2 2 . Abaterea

Elementul Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, standard,

1, % 2, % 3, % 4, % % % ’
Fe 67.51 67.45 67.61 67.70 67.57 0.1100
C 0.0189 0.0212 0.0283 0.0296 0.0245 0.0053
Si 0.4331 0.4448 0.4285 0.4406 0.4367 0.0073
Mn 1.249 1.276 1.269 1.276 1.267 0.0127
P 0.0213 0.0256 0.0247 0.0258 0.0244 0.0021
S <0.003 0.0051 0.0056 0.0064 0.0052 0.0012
Cr 17.11 17.14 16.96 17.05 17.06 0.0795
Ni 11.46 11.02 11.36 10.98 11.21 0.2412
Mo 1.795 2.196 1.906 2.078 1.994 0.1783
Cu 0.1331 0.1355 0.1354 0.1338 0.1345 0.0012
Ti 0.0252 0.0272 0.0264 0.0256 0.0261 0.0009
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co 0.1385 0.1510 0.1385 0.1496 0.1444 0.0068

Compozitia chimicd a acestui aliaj se incadreazad in compozitia chimicd a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316L, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentata in tabelul 5.17.
Compozitia chimica a otelului se incadreazd in limitele specificate in standardul SR
ISO 5832-1: 1999 [277].

Tabelul 5.17 Compozitia chimica conform ASTM A 240-00, ASTM A 270-98, ASTM A 276-98
(AISI 316L)

Elementul min., % max., Y% Altele, %

Cc 0.03
Si 0.75
Mn 2,00
P 0.045
S 0.030
Cr 16 18

Mo 2 3

N 0,10
Ni 10 14

in figura 5.42 se prezinta aspectul macroscopic al zonelor cu defecte,
precum si aspectul suprafetei de rupere pentru implantul 7, placuta de osteosinteza
pentru fractura de radius.
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a) gaura surub, MO 8x

c) suprafata de rupere 1, MO 16x d) suprafata de rupere 2, MO 16x
Figura 5.42 Aspectul macroscopic al zonelor cu defecte ale implantului 7, placuta de
osteosinteza pentru fractura de radius

Microstructurile implantului 7, placutd de osteosinteza pentru fractura de
radius, din diferite zone, dupa pregatirea metalografica si atacul chimic, se prezinta
in figura 5.43.

a) MO 100x b) MO 500x
Figura 5.43 Microstructurile specifice implantului 7, placuta de osteosinteza pentru fractura de
radius
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Ruperea sa produs ca urmare a coroziunii prin oboseala simultan in cele
doud zone din figura 5.42 c, respectiv 5.42 d.

Implant 8: placuta de osteosinteza pentru fractura de radius

In tabelul 5.18 se prezintd compozitia chimicd determinatd experimental
pentru implantul 8, placutd de osteosintezd pentru fractura de radius, iar in tabelul
5.17 compozitia chimica echivalentd, corespunzatoare standardelor ASTM in care se
incadreaza (AISI 316L).

Tabelul 5.18 Compozitia chimica a materialutui implantului 8, pldcuta de osteosinteza pentru
fractura de radius

o 2 a a . Abaterea
Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media,

Elementul 1, % 2, % 3, % 4, % % sta:::/iard,
Fe 67.44 67.92 67.87 67.67 67.73 0.2192
C 0.0154 0.0392 0.0240 0.0292 0.0270 0.0100
Si 0.4341 0.4178 0.4332 0.4472 0.4330 0.0120
Mn 1.267 1.251 1.263 1.279 1.265 0.0113
P 0.0270 0.0252 0.0254 0.0273 0.0262 0.0011
S 0.0054 0.0053 <0.004 0.0065 0.0055 0.0007
Cr 17.10 16.69 16.91 17.08 16.95 0.1908
Ni 11.46 11.40 11.01 10.95 11.20 0.2609
Mo 1.847 1.847 2.052 2.098 1.961 0.1328
Cu 0.1335 0.1350 0.1291 0.1327 0.1326 0.0025
Ti 0.0260 0.0252 0.0259 0.0272 0.0261 0.0009
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co 0.1421 0.1408 0.1541 0.1537 0.1477 0.0072

Compozitia chimicd a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimicd a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316L, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentata in tabelul 5.17.
Compozitia chimicd a otelului se incadreazd in limitele specificate in standardul SR
ISO 5832-1: 1999 [277].

In figura 5.44 se prezinta aspectul macroscopic al zonelor cu defecte,
precum si aspectul suprafetei de rupere pentru implantul 8, pldcutd de osteosinteza
pentru fractura de radius.

L

&

a) gaura surub, MO 16x
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b) suprafata de rupere 1, MO 16x ¢) suprafata de rupere 2, MO 16x
Figura 5.44 Aspectul macroscopic al zonelor cu defecte ale implantului 8, placuta de
osteosinteza pentru fractura de radius

Microstructurile implantului 8, pldcutd de osteosinteza pentru fractura de
radius, din diferite zone, dupa pregatirea metalografica si atacul chimic, se prezintd
in figura 5.45.

a) MO 100x b) MO 500x

¢) zona deformata in suprafata gaurii de surub, MO 500x
Figura 5.45 Microstructurile specifice implantului 8, pldcutd de osteosinteza pentru fractura de
radius
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Montarea incorectd a placutei a condus la realizarea unor deformari plastice
in zona gaurilor de surub, care au favorizat coroziunea localizatd si ruperea prin
oboseald.

Implant 9: placuta de osteosinteza pentru fractura de radius

In tabelul 5.19 se prezintd compozitia chimicd determinati experimental
pentru implantul 9, placutd de osteosinteza pentru fracturd de radius, iar in tabelul
5.17 compozitia chimica echivalenta, corespunzatoare standardelor ASTM in care se
incadreaza (AISI 316L).

Tabelul 5.19 Compozitia chimicd a materialului implantului 9

El / Incercarea IiIncercarea Incercarea Incercarea Media, Aba?re;
ementu 1, % 2, % 3, % 4, % % Sta’:,/oa’ .
Fe 63.58 63.26 63.17 63.35 63.34 0.1742
C 0.0195 0.0157 0.0279 0.0186 0.0204 0.0053
Si 0.2135 0.2053 0.2148 0.2128 0.2116 0.0043
Mn 1.576 1.579 1.594 1.591 1.585 0.0085
P 0.0220 0.0241 0.0232 0.0237 0.0233 0.0009
S 0.0057 0.0056 0.0055 0.0052 0.0055 0.0002
Cr 17.56 17.64 17.78 17.75 17.68 0.0989
Ni 13.86 14.42 13.94 13.95 14.04 0.2540
Mo 2.737 2.432 2.816 2.663 2.662 0.1656
Cu 0.1122 0.1146 0.1125 0.1131 0.1131 0.0011
Ti <0.006 <0.006 <0.006 <0.006 <0.006 0.0003
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0000
Co 0.2041 0.1947 0.2116 0.2145 0.2063 0.0089

Compozitia chimica a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimica a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316L, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentata in tabelul 5.17.
Compozitia chimica a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardul SR
ISO 5832-1: 1999 [277].

In figura 5.46 se prezintd aspectul macroscopic al zonelor cu defecte,
precum si aspectul suprafetei de rupere pentru implantul 9, pldcutd de osteosinteza
pentru fractura de radius.

a) gaura surub, MO 12,5x b) detaliu gaura surub, MO 50x
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c¢) suprafata de rupere, MO 12,5x
Figura 5.46 Aspectul macroscopic al zonelor cu defecte ale implantului 9, placuta de
osteosinteza pentru fracturd de radius

Microstructurile implantului 9, placuta de osteosinteza pentru fractura de
radius, din diferite zone, dupa pregatirea metalografica si atacul chimic, se prezinta
in figura 5.47.

a) MO 100x b) MO 200x

¢) MO 500x
Figura 5.47 Microstructurile specifice implantului 9, pldcuta de osteosinteza pentru fractura de
radius
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Ruperea s-a produs prin oboseald pornind de la amorsa provocata de
corodarea placutei. Aceastd corodare accentuata se explicd prin actiunea mecanica
asupra placutei in timpul fixarii.

Implant 10: placuta de osteosinteza pentru fractura de radius

In tabelul 5.20 se prezintd compozitia chimicd determinatd experimental
pentru implantul 10, placuta de osteosinteza pentru fractura de radius, iar in tabelul
5.17 compozitia chimica echivalenta, corespunzatoare standardelor ASTM in care se
incadreaza (AISI 316L).

Tabelul 5.20 Compozitia chimicd a materialului implantului 10, placutd de osteosinteza pentru
fracturd de radius

El tul Incercarea Incercarea Incercarea Incercarea Media, Abaterea
ementu 1, % 2, % 3, % 4, % %  Standard,
Fe 67.29 67.55 67.47 67.19 67.38 0.1648
C 0.0203 0.0232 0.0431 0.0289 0.0289 0.0101
Si 0.4325 0.4395 0.4480 0.4493 0.4423 0.0079
Mn 1.271 1.294 1.286 1.295 1.287 0.0111
P 0.0262 0.0285 0.0218 0.0281 0.0262 0.0031
S <0.004 0.0056 0.0062 0.0056 0.0055 0.0006
Cr 17.19 17.27 17.24 17.35 17.27 0.0671
Ni 11.37 10.89 11.11 11.00 11.09 0.2044
Mo 1.992 2.079 1.968 2.240 2.070 0.1230
Cu 0.1388 0.1341 0.1372 0.1374 0.1369 0.0020
Ti 0.0259 0.0279 0.0271 0.0295 0.0276 0.0015
Nb <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 <0.000 0.0001
Co 0.1332 0.1497 0.1332 0.1381 0.1386 0.0078

Compozitia chimicd a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimica a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316L, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentatd in tabelul 5.17.
Compozitia chimicd a otelului se incadreazd in limitele specificate in standardu! SR
ISO 5832-1: 1999 [277].

in figura 5.48 se prezintd aspectul macroscopic al zonelor cu defecte,
precum si aspectul suprafetei de rupere.

a) gaura surub, MO 8x b) detaliu gaura surub, MO 16x
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c) surafagé derpre, MO 56x
Figura 5.48 Aspectul macroscopic al zonelor cu defecte ale implantului 10, placuta de
osteosintezad pentru fractura de radius

Microstructurile implantului 10, placutd de osteosintezd pentru fracturd de
radius din diferite zone, dupa pregatirea metalografica si atacul chimic, se prezinta
in figura 5.49.

a) MO 100x b) MO 500x

c) zona deformats in gaurd, MO 100x d) zona deformata in suprafata gaurii, MO 500x
Figura 5.49 Microstructurile specifice implantului 10, placuta de osteosinteza pentru fractura
de radius
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Ruperea s-a produs prin oboseald, fiind amorsatd de efectele produse de
instrumentele de fixare.

Implant 11: placa de osteosinteza pentru fractura de clavicula

Compozitia chimica determinatd experimental pentru placa de osteosinteza
pentru fracturd de claviculd se prezintd in tabelul 5.21, iar tabelul 5.7 cuprinde
compozitia chimica echivalentd, corespunzatoare standardelor ASTM in care se
incadreaza (AISI 316).

Tabelul 5.21 Compozitia chimica a materialului placii de osteosinteza pentru fractura de

claviculd

Elementul Incercarea Incercarea incercarea Incercarea Media, :tl;:ze;f;

1, % 2, % 3, % 4, % % el
Fe 63.51 63.74 63.88 63.39 63.63 0.2232
C 0.0216 0.0250 0.0547 0.0355 0.0342 0.0149
Si 0.3498 0.3523 0.3526 0.3357 0.3476 0.0080
Mn 1.647 1.612 1.638 1.670 1.642 0.0241
P 0.0217 0.0208 0.0212 0.0198 0.0209 0.0008
S <0.004 0.0052 0.0062 0.0060 0.0055 0.0007
Cr 17.95 17.71 17.73 18.04 17.86 0.1603
Ni 13.71 14.08 13.84 13.76 13.85 0.1632
Mo 2.364 2.033 2.055 2.328 2.195 0.1750
Cu 0.1373 0.1476 0.1578 0.1443 0.1468 0.0085
Ti <0.008 <0.006 <0.007 <0.008 <0.007 0.0008
Nb <0.006 <0.000 <0.000 <0.005 <0.002 0.0034
Co 0.1669 0.1599 0.1566 0.1607 0.1610 0.0043

Compozitia chimica a acestui aliaj se incadreaza in compozitia chimicd a
otelului inoxidabil austenitic AISI 316, conform ASTM A 240-00, Heat-resisting Cr
and Cr-Ni stainless steel plate, sheet and strip for pressure vessels, ASTM A 270-98
Seamless and welded austenitic stainless steel sanitary tubing, ASTM A 276-98
Stainless and heat-resisting steel bars and shapes, prezentatd in tabelul 5.7.
Compozitia chimicd a otelului se incadreaza in limitele specificate in standardu! SR
ISO 5832-1: 1999 [277].

In figura 5.50 se prezintd aspectul macroscopic al zonelor cu defecte,
precum si aspectul suprafetei de rupere.

"k

a) gaura uru,O 8x b) detaliu gaura surub, MO 25x
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c) sﬁprafafé Ee erér, MO 32
Figura 5.50 Aspectul macroscopic al zonelor cu defecte a placii

Microstructurile placutei de osteosinteza pentru fracturd de claviculd din
diferite zone, dupa pregdtirea metalograficd si atacul chimic, se. prezintd in figura
5.51.

a) zona deformat3, MO 100x b) zon3 deformata, MO 200x

¢) miez, MO 200x
Figura 5.51 Microstructurile specifice implantului 11

Placa a fost puternic deteriorata la montarea suruburilor, ceea ce a condus
la formarea unor amorse pentru ruperea prin oboseala.
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5.3 Aplicarea metodei elemetului finit la studiul starii de
tensiuni si deformatii din femur

Rolul aplicarii metodei elementului finit Tn studiul starii de tensiuni si
deformatii dintr-un os fracturat constd in determinarea comportamentului osului
rspectiv in timpul utilizarii implantelor pentru vindecarea fracturilor.

Stabilirea incarcarilor se face pentru miscarile din timpul mersului, care sunt
0 succesiune de momente de sprijin unipodal, alternative, in care apar o serie de
oscilatii ale centrului de greutate al corpului, ceea ce face ca directia si planele in
care actioneaza diferitele forte sa se modifice. Analiza fortelor ce actioneaza asupra
soidului in timpul mersului presupune descompunerea miscarilor si analiza efectului
fortelor dupa cele trei axe carteziene.

Rezultanta R a fortelor G si F,, trecand prin centrul capului femural Tisi
schimba directia in timpul mersului, datoritd deplasarii centrului de greutate al
corpului. Dacd in figura 5.52, rezultanta este indreptatda in jos si spre exterior,
facand un unghi de 16° cu verticala, intr-o faza initiald are o inclinatie anterioara, iar
ulterior o inclinatie posterioara, pe 1anga cea externa [41], [94], [123].

Figura 5.52 Rezultanta fortelor ce actioneaza in capul femural

Articulatia soldului este comparata cu o semisfera cu centrul CR, acoperitd
de o suprafatd usor concava, tangenta la semisferd si in contact cu aceasta in
punctul T (figura 5.52). Prin aceasta suprafatd pot fi trecute cele trei axe carteziene
(Y in planul frontal, X in planul sagital si Z in planul vertical) [41].

in timpul mersului centrul de greutate isi schimb& pozitia in fiecare moment,
prin oscilatii laterale in planul frontal si oscilatii verticale in planul sagital. In figura
5.52 rezultanta R are o inclinare de 16° in plan frontal si de 30° in plan sagital,
avand o directie antero-infero-externa. Centrul de greutate se gdaseste superior
interior si posterior fata de centrul capului femural. Componenta orizontalda Q a
reactiunii R, are o directie postero-interioara [41], [102].
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5.3.1 Modelarea numerica a osteosintezei fracturilor femurale

In vederea efectudrii calculului de rezistentd al unei structuri se elaboreazs
un model de calcul. Acest lucru este posibil numai dupa ce s-au analizat conditiile
generale si de principiu privind performantele ansamblului, materialul, durata de
viata, conditiile de lucru, etc.

Etapele de elaborare a unui model de calcul sunt urmatoarele (41], [68],
(94], [99]:

1. Stabilirea nivelului la care se face modelarea. Pentru o anumita faza a
proiectarii, modelarea se poate face la nivelul intregii structuri, la nivelul
substructurilor (ansamble) sau al componentelor acestora (elemente). Extragerea
unor substructuri din structura initiald se poate face in etape ulterioare pentru un
studiu amanuntit al unor zone de importantd mai mare ale structurii.
2. Alegerea metodei de calcul. Structura care se calculeazd trebuie sd satisfaca
cerintele de fuctionalitate, siguranta si economicitate. Metodele deterministe de
calcu!l iau in considerare o siguranta absoluta, care acoperd toate incertitudinile
printr-un coeficient de sigurantd, iar metodele moderne de calcul tin seama de
caracterul aleator al parametrilor care intervin in ansamblul structurii.
3. Modelarea geometriei structurii consta in aproximarea structurii reale printr-
un sistem echivalent de corpuri, suprafete, etc. Modelul trebuie sa reproducd céat
mai fidel dimensiunile, rigiditatile si deplasarile impuse structurii.
4. Determinarea sarcinilor sau incarcarilor si a caracterului acestora se face
prin determinari experimentale sau prin calcule, pe baza datelor si parametrilor de
exploatare cunoscuti sau impusi. Cunoasterea completda a sarcinilor presupune
evidentierea urmatoarelor aspecte:

- cunoasterea modutui de variatie in timp;

- regimul de exploatare;

- analiza cazurilor de incdrcare cu precizarea celor mai dezavantajoase

situatii.

5. Schematizarea distributiei sarcinilor sau schematizarea incarcarii.
Solicitarea structurii poate fi produsa de un sistem de sarcini masice, cum sunt
greutatea, fortele de inertie, sarcinile de suprafata, care sunt transmise structurii
prin intermediul ansamblelor cu care interactioneaza.

Deformabilitatea reprezintd o caracteristica a tuturor structurilor de
rezistentd. Din acest punct de vedere se poate afirma cd, deformarea structurilor de
rezistenta conduce, in mod inevitabil, la o altd lege de distributie a sarcinilor, care
este diferitd de distributia teoretica acceptatd. in foarte multe situatii insd, intrucat
determinarea distributiei reale a sarcinilor este foarte dificil de realizat, se apeleaza
la schematizari, ceea ce inseamnd implicit acceptarea unor ipoteze simplificatoare,
care conserva esenta incarcarii reale, dar care prezinta marele avantaj ca simplifica
considerabil volumul si dificultatea caculelor ulterioare.

Alegerea celei mai potrivite variante de calcul reprezintd, in final, o

chestiune de experienta si ingeniozitate. Modelul de calcul trebuie sa urmareasca
solutia constructiva. Pentru solutiile constructive similare existd mai multe variante
de modele ce conduc la rezultate diferite. Cand exista indoieli in privinta modelului
de calcul se va adopta acea schematizare care conduce la un calcul acoperitor.
6. Alegerea metodei de calcul trebuie facutd in stricta dependentd cu modelul de
calcul cdruia urmeaza sa i se aplice. Un calcul oricat de exact nu poate compensa o
modelare grosierd, dar nici o modelare exacta, nu poate compensa un calcul
aproximativ. Eficienta calculului creste considerabil prin armonizarea metodei de
calcul cu cea a modelarii.
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7. Definitivarea solutiei si perfectionarea modelului se poate face numai in
madsura in care s-a trecut la interpretarea primelor rezultate obtinute din calcule.
Perfectionarea modelului se poate imbunatati prin continuarea procesului ,iterativ”
astfel inceput.

8. Interpretarea si prelucrarea datelor finale reprezinta o etapd tot atat de
laborioasa in multe cazuri ca si crearea si elaborarea modelului de calcul in sine.
Prezentarea rezultatelor sub forma unor liste de valori reprezintd o etapa necesara,
dar nu si suficienta pentru desprinderea unor concluzii privitoare la fenomenul
studiat. Trebuie remarcat faptul ca utilizarea unor calculatoare tot mai performante
conduce la obtinerea de multe ori a unui volum impresionant de date de iesire. Se
impune astfel elaborarea si utilizarea unor programe de calcul specializate in post
procesarea datelor de iesire.

Este cunoscut faptul cd metoda analizei cu elemente finite (FEA - Finite
Element Analysis) a devenit un instrument de lucru cu o larga utilizare in toate
domeniile ingineresti. Principalul avantaj al acestei metode este acela de a fi
inlaturat bariera legatd de nivelul de complexitate al problemei studiate. Pot fi
studiate sub aspect teoretic probleme oricat de complexe, cu luarea in consideratie
atat a fenomenelor liniare, cat si a celor neliniare.

Utilizarea tehnicii modelarii ca metodda de cercetare in investigarea
organismului uman s-a dovedit deosebit de fructuoasa. Se poate spune ca progrese
notabile in medicind nu s-au obtinut decat atunci cédnd organismul nu a mai fost
privit ca un tot indivizibil, ci o suprapunere de mai multe sisteme, aparate, organe,
functii etc., care sunt bine delimitate fizic si functional, fiind interconectate complex,
dupd legi bine determinate. In acest mod s-au diferentiat aparatul locomotor,
sistemul osteo-articular, sistemul muscular, sistemul nervos, aparatul digestiv,
aparatul circulator, etc. La randul sau, fiecare sistem poate fi privit din punct de
vedere anatomic sau fiziologic, in conditii normale sau patologice. De fapt, fiecare
sistem, aparat sau organ este un model mai mult sau mai putin complet al realitatii.

Cercetarea sistemului osteo-articular al organismului uman sub aspect
mecanic se poate face cu succes utilizand metodele ingineresti clasice si moderne,
de calcul si experimentale. Astfel, sistemul osteo-articular poate fi privit de catre
inginer ca fiind o structura spatiald deformabiia, avand o complexitate apreciabila in
ceea ce priveste geometria, proprietatile elastice si sarcinile.

In vederea elaborarii unui model eficient, in orice problema de biomecanica
trebuie, ca pe baza analizei datelor cunoscute in legdturd cu fenomenul care
intereseaza, precum si in functie de scopul urmarit, sa se faca o sinteza a modelului,
care sa tina seama de urmatoarele aspecte: daca modelul este static, cinematic sau
dinamic, adicd dacd intereseaza solicitarile, eforturile, tensiunile, deformatiile,
deplasarile sub diverse sarcini statice sau dinamice, sau legile de miscare ale
diverselor componente, in diverse situatii, ca de exempiu: mers, alergare, saritura,
etc.

Geometria modelului poate fi pland sau spatiala. Modelul poate fi realizat la
scara in toate detaliile sau poate fi distorsionat, adica unele detalii sau dimensiuni
pot fi executate la altd scard decéat restul modelului.

Materialul din care este realizat modelul poate fi natural, caz in care se
utilizeazd un preparat anatomic, poate fi 0 masa plastica, un material metalic sau
combinatii ale acestora.

Rezemarea si incarcarea modelului trebuie realizate in conditii cat mai
apropiate de cele reale, pentru situatia studiata.

Desi modelarea in biomecanica sistemului osteo-articular se supune
acelorasi legi si principii generale care se utilizeaza in inginerie, trebuie avut in

BUPT



236  Studii experimentale asupra avarierii implantelor si dispoz. medicale - 5

vedere cd existd si unele deosebiri care limiteaza posibilitatile acestei metode de
cercetare. Astfel, in biomecanica, rareori si numai intr-o mica masura se pot verifica
rezuitatele obtinute prin studiul unui model cu cele obtinute pe sistemul original,
care este organismul uman. O suplinire & acestui inconvenient se poate face prin
efectuarea de studii comparative, pe diverse variante de modelare a fenomenului
real [32], [41], [94]. Desi fiecare model este obtinut prin simplificarea fenomenului
original, diversele variante sunt comparabile intre ele si se poate determina care
varianta modeleaza mai bine problema investigata.

Sistemul osteo-articular uman poate fi privit ca un sistem mecanic original
sau prototip, al carui model este tot un sistem mecanic, care urmeazd sa fie
investigat prin calcul sau experimental [41], [94], [117].

5.3.2 Analiza experimentala cu elemente finite a implantelor pentru
rezolvarea fracturilor de femur

In terapeutica fracturilor de femur se utilizeaz3 montaje de osteosintezd cu
implante metalice de diverse tipuri. Se prezinta unele cercetari experimentale si prin
calcul pentru determinarea starilor de tensiuni din modele ale femurului fracturat in
zona trohanteriana si in regiunea diafizei (figura 5.53), fixat cu implante metalice de
osteosintezd din otel inoxidabil AISI 316Ti si AISI 316 cu aproximativ aceleasi
proprietdti. Din analiza acestor montaje se pot pune in evidentd unele aspecte ale
comportarii sub sarcind a structurii os-implante metalice, precum si a conlucrrii
acestora.

e NNy

Figura 5.53 Ti'pu‘rile de fracturi studiate

Principale zonele ale capului femural [125] sunt prezentate in figura 5.54,
ele avand proprietati diferite, fiind constituite din tipuri diferite de tesut osos. In
unele analize, s-a tuat In calcul femurul cu proprietati diferite in zona superioara.
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Figura 5.54 Zonele cu tesut osos cu proprietati diferite din zona superioara a femurului

Avand in vedere incidenta in practica a acestor doua tipuri de fracturi, s-a
facut un studiu cu metoda elementelor finite, in vederea calculului solicitarilor ce
apar in membrul protezat si la interfetele ce au dus la avarierea in unele cazuri a
implantelor, iar in alte cazuri ale tesutului inconjurator, in cazul solicitarilor ce apar
in timpul mersului, pentru fixarea fracturilor cu trei tipuri de implante chirurgicale.

Dispozitivele ce s-au utilizat pentru fixarea fracturifor sunt:

- lama placd monobloc la 130°, care se fixeaza pe os cu ajutorul suruburilor si

se plaseaz3 pe suprafata exterioara a femurului (figura 5.55 a);

- placad cu suruburi cu 11 gduri, care se fixeazd pe os cu ajutoru! suruburilor si

se plaseaza pe suprafata exterioara a femurului (figura 5.55 b);
- implant de gold, fixat in canalul femural (figura 5.55 c).

a) lama placa monobloc la 130° b) placd cu suruburi cu 11 gauri  ¢) implant de sold
Figura 5.55 Implantele analizate

Proprietatile materialeior alese pentru implantele supuse analizei

cu

elemente finite sunt prezentate in tabelul 5.22, in tabelul 5.23 prezentandu-se

proprietatile osului cortical.

Tabelul 5.22 Proprietdtile otelului inoxidabil AISI 316, AISI 316Ti

Nr. crt. Proprietate Valoare
1 Modulul de elasticitate 1,96x10'! Pa
2 Raportul tui Poisson 0,39
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Nr. crt. Proprietate Valoare
3 Densitatea 7900 kg/m3
4 Limita de curgere la tractiune 2.00x108 Pa
5 Rezistenta de rupere la tractiune 5.50x108% Pa

Tabelul 5.23 Proprietatile osului cortical
Nr. crt. Proprietate Valoare

1 Modulul de elasticitate 1,37x10%*° Pa
2 Raportul lui Poisson 0.

3 Densitatea 1,7 g/cm3

4 Limita de curgere la tractiune 1,2x108 Pa

5 Rezistenta de rupere la tractiune 0,9x10° Pa

in tabelul 5.24 se prezintd proprietdtile luate in considerare pentru osul
spongios, iar in tabelul 5.25 proprietatile luate in considerare pentru maduva
050asd.

Tabelul 5.24 Proprietatile osului spongios

Nr. crt. . Proprietate Valoare
1 Modulul de elasticitate 3.89x108% Pa
2 Raportul lui Poisson 0.28
3 Densitatea 500 kg/m3
4 Limita de curgere la tractiune 7.36x10° Pa

Tabelul 5.25 Proprietatile maduvei osoase

Nr. crt. Proprietate Valoare
1 Modulul de elasticitate 1,1x10° Pa
2 Raportul lui Poisson 0.42
3 Densitatea 950 kg/m3
4 Limita de curgere la tractiune 2,5x107 Pa
5 Limita de curgere la compresiune 3,3x107 Pa

Valorile pentru care s-au facut analizele sunt cele care apar:
1. in timpul mersului, rezultanta fortelor avand valoarea de R = (4...4,5)-G;
valoarea fortelor fiind considerata astfel:
A. in cazul tijei de sold prin vector de mdrime: 2127 N;
B. in cazul implantului trohanterian: x = -1060,13 N; y = 0; z = 2913,1 N, cu
o rezultanta de 3100 N;
2. repaus + sprijin unipodal, rezultanta fortelor in aceasta pozitie avand valoarea
R=(2,5...3)-G; distributia fortelor pe coordonate fiind considerata astfel:
C. in cazul placii de fixare cu suruburi: x = -800 N; y = 0; z = 2300 N, cu o
rezultanta de 2435,16 N
Pentru celelalte solicitari rezultatele analizelor nu au fost concludente.
Acestea sunt:
1. repaus + sprijin bipodal, reprezentativa fiind rezultanta fortelor ce
actioneaza asupra sistemului implant-os; se noteaza cu R si are valoarea

1
R=—G, unde G-greutatea medie a unui individ de 80 kg, ceea ce inseamna
3

cd in aceasta pozitie coordonatele fortelor au urmatoarele valori: x = 0; y =
0; z =260 N;
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2. in momentul urcarii unei scari, rezultanta fortelor are valoarea de
R=(6...8)-G; coordonatele fortei au urmatoarele valori: x = -2400 N; y = 0;
z = 5600 N.

Prin analiza cu elemente finite a modelelor, utilizdnd programul Ansys 10, se
pot obtine informatii despre:

- starea de tensiuni din femurul fracturat;

- starea de eforturi (deformatii elastice) din femurul fracturat;

- starea de deformatii longitudinale si radiale din femur;

- solicitarile din zona de contact dintre os si implant, respectiv din zona de
fractura (starea contactului, frecarea din zona de contact, tendinta de
migcare, presiunea de contact).

Sub actiunea fortelor si cuplurilor ce sunt aplicate unui corp solid, in volumul
acestuia se produc niste eforturi interioare, corpul solid fiind intr-o anumit3 stare de
solicitare. Eforturile interioare au, in general, intensitati diferite in puncte diferite ale
solidului solicitat. Determinarea eforturilor interioare din diferite puncte ale corpului
este unul din scopurile urmarite prin analiza cu elemente finite. Dacd se determina
valorile eforturilor interioare, atunci se poate aprecia care sunt cele mai solicitate
zone ale solidului si astfel se poate determina daca solidul va rezista sau nu la
solicitarile la care este supus de actiunea fortelor exterioare.

A. Rezultatele obtinute prin analiza cu elemente finite in programul Ansys
10 pentru implantul de sold

Modelul luat in considerare in acest caz este cel a unui femur format din os
corticat (proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.23) si os
spongios (proprietétile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.24), umplut
cu maduva (proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.25).

Modelul discretizat se prezintd in figura 5.56 a si reprezintda impartirea
fiecarei componente a ansamblului in elemente discrete, avand 25785 de noduri si
14857 de elemente. Modelul cu incdrcdrea aplicatd este prezentat in figura 5.56 b,
forta aplicata avand valoarea cea mai mare, legaturile dintre componentele
ansamblului fiind de tip ,bounded”, care inseamna cd nodurile rdman in contact pe
parcursul incarcarii modelului.

a) modelut discretizat b) forta aplicatad structurii
Figura 5.56 Prezentarea datelor initiale pentru analiza cu elemente finite
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In figura 5.57 se observa tensiunile si deformatiile rezultate in urma analizei
cu elemente finite a ansamblului os - implant din otel inoxidabil AISI 316Ti
(proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.22) in timpul
mersului.

e
m——

>

-
a) starea de tensiune

¢) deformatiile totale

d) deformatiile pe axa Ox e) deformatiile pe axa Qy f) deformatiile pe axa Oz
Figura 5.57 Starea de tensiuni si deformatii din ansamblul os-implant

Starea de tensiuni si deformatii din implant se prezinta in figura 5.58.

a) starea de tensiune b) starea de eforturi c) deformatiile totale
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d) deformatiile pe axa Ox e) deforma;iile pe axa Oy f) deformatiile pe axa Oz
Figura 5.58 Starea de tensiuni si deformatii din implant

in figura 5.59 se prezint3 tensiunile si deformatiile ce au loc la interfata
implant - acetabulum.

a) tensiunile de frecare b) presiunea ' ¢) tendinta de alunecére

d) tendinta de patrundere a implantului e) interstitiul dintre implant si
in acetabulum acetabulum
Figura 5.59 Starea de tensiuni si deformatii la interfata os-acetabulum

Valorile stdrii de tensiuni si de deformatii rezultate in urma analizei pentru
ansamblul os - implant si implant se prezinta in tabelul 5.26, iar pentru contactul
implant - acetabulum se prezinta in tabelul 5.27.
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Tabelul 5.26 Valorile starii de tensiuni si deformatii pentru ansamblul os-implant si impfant

!

¥

Tensiunea Starea d.e . Deformatia Deformatia Deformatia
eforturi Deformatia ‘
Analiza Rezultanta, max. (Deformatia totals max. pe max. pe max. pe |
N echivalents, g directia x, directia y, directia z,
elastica) max., m
Pa m m m
max., m/m
Ansamblul
os- 4,45x10% 1,66x1072 5,22x10°3 1,676x10®  2,4079x10°  5,465x10~
implant 2127
Implant 4,4521x10°  2,3068x10°  5,2001x10? ~3r2038X10° 5 3954410%  4,9095x10%

Tabelul 5.27 Valorile tesnsiunilor si deformatiilor pentru contactul implant-acetabulum

. Tendinta Tendinta .
Analiza Rezultanta, T;"::"‘;Za Presiunea max. de . de 'I:;e,;s’fg;"sl
N frecare, Pa max., Pa alunecare, patrundere min.. m
’ m max., m "
Contactul
implant- 2127 9,1121x10°  3,2075x10°  7,262x10®%  6,6658x10° 4,1281x10°
acetabulum

In urma analizei efectuate, se observd ca tensiunile si deformatiile sunt
maxime in zona contactului implantului cu acetabulumul, fapt care, in timp a putut
duce la distrugerea tesutului acestuia, intervenind cotiloidita (caz prezentat in
subcapitolul anterior).

Se remarca faptul ca starea de deformatii din implant pe directiile Ox si Oz
sunt maxime in zona inferioara a implantului, ceea ce a poate duce la aparitia
tensiunilor de frecare maxime din acea zona, si in timp, prin oboseala ciclica la
uzarea implantului. Aceasta stare de deformatii se poate generaliza si in cazul ce se
regaseste in uzarea tijei de sold din subcapitolul anterior.

B. Rezultatele obtinute prin analiza cu elemente finite in programul Ansys
10 pentru implantul de fixare a fracturilor intertrohanteriene

Si In acest caz s-a luat in considerare modelul unui femur format din os
cortical (proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.23) si os
spongios (proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.24), umplut
cu maduva (proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabeltul 5.25).

Modelul discretizat se prezinta in figura 5.60 a si reprezintd impartirea
fiecdrei componente a ansamblului in elemente discrete, avand 25785 de noduri si
14857 de elemente. Modelul cu incarcarea aplicata este prezentat in figura 5.60 b,
forta aplicata avand valoarea cea mai mare, legaturile dintre componentele
ansamblului fiind de tip ,bounded”, care inseamna c3 nodurile raman in contact pe
parcursul incarcarii modelului.
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Fixad Support

a) modelul discretizat b) forta aplicata structurii
Figura 5.60 Prezentarea datelor initiale pentru analiza cu elemente finite

in figura 5.61 se observa tensiunile si deformatiile rezultate in urma analizei
cu elemente finite a ansamblului os - implant din otel inoxidabil AISI 316Ti
(proprietdtile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.22) in timpul
mersului.

a) starea de tensiune b) starea de eforturi ¢) deformatiile totale
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L
L

d) deformatiile pe axa Ox e) deformatiile pe axa Oy f) deformatiile pe axa Oz
Figura 5.61 Starea de tensiuni si deformatii din ansamblul os-implant

Starea de tensiuni si deformatii din implant se prezinta in figura 5.62.
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d) deformatiile pe axa Ox e) deformatiile pe axa Oy f) deformatiile pe axa Oz
Figura 5.62 Starea de tensiuni gi deformatii din implant

In figura 5.63 se prezinta tensiunile si deformatiile ce au loc la interfata
implant - zona superioara a femurului.
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a) tensiunile de frecare

b) presiunea

d) tendinta de patrundere a implantului in zona
superioara a femurului

e) interstitiul dintre implant si
zona superioara a femurului
Figura 5.63 Starea de tensiuni si deformatii la interfata implant - zona superioara a femurului

¢) tendinta de alunecare

Valorile starii de tensiuni si deformatii rezultatele in urma analizei pentru
ansamblul os-implant si implant se prezinta in tabelul 5.28, iar pentru contactul
implant — zona superioara a femurului se prezinta in tabelul 5.29.

Tabelul 5.28 Valorile starii de tensiuni si deformatii pentru ansamblul os-implant si implant

intertrohanterian
Tensiunea Starea d_e . Deformatia Deformatia Deformatia
eforturi Deformatia
Analiza Rezultanta, max. (Deformatia totals max. pe max. pe max. pe
N echivalents, . directia x, directia y, directia z,
Pa elastica) max., m m m m
max., m/m
Ansamblul
os- 5141,6 2,664x10® 2,4454x10°  2,3985x10°  2,3069x10°  6,366x10°®
implant 3100
Implant 5141,6 2,664x10°® 2,3039x10°  2,260810°°  2,1779x10®  4,4114x10°
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Tabelul 5.29 Valorile tesnsiunilor si deformatiilor pentru contactul implant - zona superioara a

femurului
. Tendinta Tendinta .
Tensiunea : Interstitiul
. Rezultanta, Presiunea max. de de . o
Analiza N frz,:a’:edf’a max., Pa alunecare, patrundere :m";:l!:nl;:s
’ m max., m ’
Contactul
implant-
zona 3100 378,62 337,02 1AZ3X00 52019100 g 46538
superioara
a
femurului

Se remarca faptul ca starea de tensiuni si deformatii din implant si din
ansamblul os-implant sunt aproximativ aceleasi, ceea ce inseamnd ca implantul
preia sarcinile aplicate asupra femurului in totalitate.

Tensiunile de frecare si tendinta de alunecare de la interfata implant - zona
superioara a femurului sunt maxime in zona fracturii, ceea ce, datoritd solicitarilor
ciclice in timp, a putut duce la refracturare in aceeasi zona si ruperea implantului
(caz prezentat in subcapitolul anterior).

C. Rezultatele obtinute prin analiza cu elemente finite in programul Ansys
10 pentru placa de osteosinteza fixata cu suruburi pentru fracturi de femur

Modelul luat in considerare este cel al unui femur format din os cortical
(proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.23) si os spongios
(proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.24), umplut cu
maduva (proprietatile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.25). In zona
superiora a femurului s-au considerat module diferite de elasticitate: in zona capului
femural s-a considerat os cortical, iar in regiunea trohanteriand os spongios. Modelul
discretizat se prezinta in figura 5.64 a si reprezinta impartirea fiecdrei componente a
ansamblului in elemente discrete, utile pentru studiul cu elemente finite al
programului, avdnd 40416 de noduri si 21820 de elemente.

Modelul cu incércdrea aplicata este prezentat in figura 5.64 b, forta aplicata
avand valoarea cea mai mare, legaturile dintre componentele ansamblului fiind de
tip ,bounded”, care inseamna ca nodurile raman in contact pe parcursul incarcarii
modelului.

a) modelul discretizat b) forta apilicata structurii
Figura 5.64 Prezentarea datelor initiale pentru analiza cu elemente finite
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In figura 5.65 se observa tensiunile si deformatiile rezultate in urma analizei
cu elemente finite a ansamblului os - placd cu suruburi din otel inoxidabil AISI 316
(proprietdtile luate in considerare sunt prezentate in tabelul 5.22) in repaus + sprijin
unipodal.

a) starea de tensiune b) starea de eforturi ¢) deformatiile totale

d) deformatiile pe axa Ox e) deformatiile pe axa Oy f) deformatiile pe axa Oz
Figura 5.65 Starea de tensiuni si deformatii din ansamblul os - placad cu suruburi

Starea de tensiuni si deformatii din placa de fixare a fracturii se prezinta in
figura 5.66.
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a) starea de tensiune b) starea de eforturi ¢) deformatiile totale

d) deformatiile pe axa Ox e) deformatiile pe axa Oy f) deformatiile pe axa Oz
Figura 5.66 Starea de tensiuni si deformatii din placa de osteosinteza pentru fracturi de femur

In figura 5.67 se prezintd tensiunile si deformatiile ce au loc in zona de
contact a placii cu suruburile de fixare.

il

a) tensiunile de frecare b) presiunea c) tendinta de alunecare
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d) tendinta de intrepatrunderea dintre suruburi si placa  e) interstitiul dintre suruburi si ptacad
Figura 5.67 Starea de tensiuni si deformatii in zona de contact a suruburitor cu placa

In figura 5.68 se prezintd tensiunile si deformatiile ce au loc in zona de
contact a placii cu suruburile de fixare.

a) tensiunile de frecare b) presiunea ¢) tendinta de alunecare
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e) interstitiul in gduri
Figura 5.68 Starea de tensiuni si deformatii in gaurile placii

d) tendinta de intrepatrunderea a gaurilor

Valorile starii de tensiuni si de deformatii rezultatele in urma analizei pentru
ansamblul placd cu suruburi - femur si placa se prezinta in tabelul 5.30, iar pentru
zona de contact a suruburilor cu placa si pentru gauri se prezinta in tabelul 5.31.

Tabelul 5.30 Valorile starii de tensiuni si deformatii pentru ansamblul os-implant si implant

intertrohanterian i
*
Tensiunea Starea d_e . Deformatia Deformatia Deformatia ,
eforturi Deformatia ‘
Analiza Rezultanta, max. . (Deformatia totala max. pe max. pe max. pe
N echlv:alenta, elastics) max., m dlrefn;la X, dlregwa Y, dlre;tla z,
max., m/m
Ansamblul
placa cu 8 2 -3 -7 -3 -3
; 7,4388x10 1,1222x10 3,6251x10 9,6096x10 1,3979x10 3,9018x10
suruburi -
2435,16
femur
5,0365x10°  2,6096x10°  3,1573x10° > /681X10" g 3;65,10%  3,9018x10*

Tabelul 5.31 Valorile tesnsiunilor si deformatiilor pentru contactul placa - suruburi si pentru
cele din gauri

Tensiunea Tendinta Tendinta
Analiza Rezultanta, max. de Presiunea max. de de Interstitiul
N frecare, max., Pa alunecare, patrundere min., m
Pa m max., m
Contactul
placa- 6,7789x10°  4,293x10°  7,5827x107  2,7555x107  -1,964x10°3
suruburi 2435,16
Gauri 6,7789x10°  4,293x10° 7,5827x107  2,7555x107 -7,675x107

Se remarca faptul ca tensiunile echivalente si starea de eforturi (deformatiile
elastice echivalente) din ansamblul implant si din ansamblul placa cu suruburi -
femur sunt maxime si au valori destul de mari in gaurile piacii.

Starea de tensiuni si deformatii la contactul dintre suruburi si placa si In
gauri sunt destul de ridicate in aceste zone studiate, in special tensiunile de frecare
si presiunea, precum si tendinta de alunecare, ceea ce duce la concluzia ca ruperea
in aceste zone poate oricand interveni (au fost examinate mai multe cazuri de
rupere a placilor de fixare a fracturilor), dacd membrul este supus efortului zilnic.
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Aceasta va fi demonstrata si prin analiza ruperii unei placi cu suruburi in subcapitolul
urmator.

5.4 Analiza ruperii prin oboseala in cazul implantelor osoase
recuperate

Conform datelor prezentate in literatura (confirmate si de cazurile analizate
in subcapitolul 5.2) ruperea implantelor se produce, cel mai adesea, in sectiunile cu
concentratori de tensiune, iar aspectul suprafetei de rupere este specific ruperii prin
oboseald. Aceste sectiuni sunt cele din gduri in cazul placilor cu suruburi pentru
osteosinteza fracturilor si zona fracturii initiale.

Oboseala a fost definita ca ,proces al schimbarilor structurale permanente,
localizate si progresive, care apar intr-un material supus unor conditii care produc
tensiuni, de obicei, fluctuante intr-un punct sau puncte care pot culmina cu fisuri
sau ruperi complete dupa un numar suficient de cicluri” (,Fatigue and Fracture”, vol
19 al ,,ASM Handbook").

Analiza metalografica a suprafetei de rupere este in masura sa ofere o serie
de informatii cu privire la cauza ruperii prin obosealda. Cu toate acestea, trebuie
remarcat faptul cad fractografia este doar o parte a analizei defectelor unei
componente rupte [193]. Ca si la alte tipuri de ruperi, identificarea precisa a oboselii
necesita si intelegerea comportamentului la rupere at materialului [27]. Evaluarea
incarcarilor impreund cu fractografia, poate oferi informatii mai complete despre
cauza fundamentala a ruperii [113], [115].

Tehnicile de prevedere a initierii fisurilor, a ritmului de propagare a fisurilor
si durata oboselii, bazate pe conditiile de sarcind asupra componentelor si
structurilor sunt prezentate in mai multe articole despre mecanica aplicata, ca de
exemplu in ,Metal Fatigue in Engineering” [155] sau in ,Failure of Materials in
Mechanical Design” [29]. Mecanismul si procesele oboselii sunt descrise in detaliu in
.Fatigue of Materials” [157]. Aceste subiecte sunt, de asemenea, explicate in
~Fatigue and Fracture”, vol 19 al ,ASM Handbook”. Mai multe publicatii prezinta
exemple reprezentative de fractografii ale oboselii (,Fractography”, vol 12, ,Metals
Handbook”; ,A Fractography Atlas of Casting Alloys” [107]).

Ruperile provocate de oboseala, de obicei, au mai multe puncte de origine
(puncte de initiere sau amorse), o regiune de propagare a fisurilor §i o zond a
ruperii finale.

Identificarea locuriior de initiere si a naturii lor este importanta in analizarea
ruperilor provocate de oboseala, deoarece initierea fisurilor este frecvent factorul
care limiteaza durata de viata a structurii.

Discontinuitdtile introduse in timpul fabricatiei (incluziuni foarte mari,
discontinuitati datorate sudurii, fisurdri produse in timpul deformarii la rece) sau a
exploatdrii (puncte de coroziune, coroziune prin frecare, cavernoasa, mici zgarieri pe
suprafatd, care conlucreaza Tmpreuna cu mediul biologic si duc la coroziunea prin
frecare) pot duce la initierea fisurilor datorate oboselii, cu toate ca o structura fara
defecte ar fi avut o duratd acceptabild de viata.

Datoritd faptului cd avarierea placutelor de osteosintezd pentru fixarea
fracturilor se avariaza datoritd ruperii la oboseald, la care contribuie si coroziunea
materialelor ce vin in contact (contactul dintre tesiturile gaurilor placii si suruburile
de fixare) s-a efectuat analiza ruperii la oboseala.

Pentru completarea studiilor de avariere a placilor de osteosinteza, in cadrul
tezei s-a realizat, de cdtre autoare, analiza ruperii la oboseald a unei placii de

BUPT



252  Studii experimentale asupra avarierii implantelor si dispoz. medicale - 5

osteosinteza pentru fracturi de femur, efectuata cu ajutorul programului AFGROW.
Mecanismul de rupere al placii de osteosinteza se datoreaza oboselii materialului.
Scopul este calculul numeric al ciclurilor sau al pasilor parcursi de pacient pana la
rupere, in diferite conditii teoretice. Tensiunile din placa rezultate in urma aplicarii
sarcinilor au fost calculate prin metoda elementului finit. Numarul de cicluri ce
conduce la rupere a fost calculat utilizdnd solutia inchisa pentru ecuatia NASGRO a
propagarii fisurii prin oboseala, pornind de la o fisura initiala de 0,5 mm, fisurad care
poate fi usor produsd, prin zgariere in timpul instaldrii protezei, urmata de
coroziunea naturala datorata fluidelor din corpul uman.

Pentru un material dat, viteza de propagare a fisurii da/dN este o functie
complexda de mai multe variabile, printre care intensitatea variatiei tensiunii (AK =
Kmax - Kmin), raportul tensiunilor (R = Kmin / Kmax), temperatura si frecventa ciclurilor
de sarcina. Forma generala a ecuatiei de propagare a fisurii este:

da
— = f(A(AR, T, f,...) (5.1)
dN

Unde:

da/dN - viteza de crestere a adancimii fisurii;

AK - domeniul de variatie a factorului de multiplicare al tensiunii;

Existd un numar de ecuatii explicite pentru situatiile simplificate cum ar fi
ecuatia Paris (5.2) si ecuatia Walker (5.3).

4 _c.(aal (5.2)
dN

da -1

d—Nzco[AK(l—R)m ]' . (5.3)

Unde:

C, n - parametri adimensionali de corelatie;

m - coeficient de forma.

Pentru o evaluare cat mai realistd, da/dN trebuie sa permita introducerea a
cat mai multi factori. O abordare avansata a problemei o reprezinta ecuatia NASGRO
(denumita si ecuatia Forman-Newman-de Koning) introdusa de National
Aeronautics and Space Administration (NASA) si European Space Agency (ESA),
ecuatie des utilizatd in industria aerospatiala [210].

[ Ak, T
1- 0
da n | AKefr
d—N=C-(AAeff) T 24 (5.4)
l_Kmax
L K |

Unde:
AKegr — factor de multiplicare efectiv (AKesr = Kmax - Kop, Kop — factor de
multiplicare instantaneu);
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5.4 - Analiza ruperii prin oboseala in cazul implantelor osoase recuperate

AKq - factor limita de multiplicare al tensiunii;

Kj. - factor de multiplicare al tensiunii care provoaca ruperea materialuiui;

p, q - parametri adimensionali de corelatie.

Aceasta ecuatie descrie toate domeniile diagramei da/dN raportat la AKes

(figura 5.69) {210].

Analiza ruperii la oboseald s-a realizat pe o placa de osteosintez§ din otel
AISI 316, laminat la rece, comparativ cu cea din aliaj de titan Ti-6Al-4V. In ambele
cazuri s-a pornit de la o fisurd de lungime si adancime 0,5 mm. Grosimea placii in
ambele cazuri s-a considerat de 5 mm, iar diametrul gaurii pentru surub de 5 mm.

Caracteristicile mecanice si fizice luate in considerare pentru cele doud
materiale sunt prezentate in tabelul 5.32.

Domeniul 1

Log da/dN

Log da/dN

Limita |a oboseala

Domeniul 2

_0...e..iul Paris

Domeniut 3

Rupere

AKo Log AKerr = LOG(Kmax - Kop)

Figura 5.69 Domeniile caracteristice la ruperea prin oboseala

Tabelul 5.32 Proprietatile mecanice si fizice ale materialelor luate in considerare

Proprietati de material AISI 316 Ti-6Al-4V
Modulul de elasticitate longitudinal
(modulul Iui Young), MPa 206843 110316
Coeficientul lui Poisson 0,33 0,31
Coeficientul de dilatare termica 1,26x10° 8,8x10°°
Energia de rupere, KV la
temperatura de 37 °C, J 219,769 87,907
Energia de rupere efectiva pentru o
fisura eliptica, KV la temperatura de 307,676 109,884
37°C, ]
Limita de curgere, R,o,2, MPa 248,211 827,371

Constanta de propagare a fisurii
(Paris)
Factorul deformare - tensiune

1,5315x10°!!
2,5

1,6828x10°"!
2,5
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In figura 5.70 se prezintd aspectul teoretic, calculat prin ecuatia Nasgro, a
suprafetei de rupere pentru cele doud materiale, zona neagra reprezintd suprafata
placutei rupta prin oboseald, cea gri suprafata rupta fragil, in momentul cedarii, tar
zona alba reprezinta gaura prin care este introdus surubul de fixare prin os.

B R )

Covmde (ornet Crack ot iicde  Standsrd Sohmon

Crack Length vs. Cycles

== <~ B3

Figura 5.70 Aspectul teoretic al suprafetei de rupere pentru cele doua materiale
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In figura 5.71 se prezintd curbele de propagare a fisurii in functie de
numarul de cicluri pentru cele doud materiale analizate.

0 500000 1000000 1500000

2000000

2500000 3000000
Numairul de ciclurl

3500000 4000000 4500000 5000000

a) propagarea fisurii in functie de numarul de cicluri pentru materialul AISI 316
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b) propagarea fisurii in functie de numarul de cicluri pentru materialul Ti-6Al-4V
Figura 5.71 Aspectul propagarii fisurii in functie de numarul de cicluri

Calculele au fost efectuate pentru cazul unei placute la care, in timpul
fabricatiei sau al montarii, s-a produs o zgarietura cu adédncimea de 0,5 mm in zona
gaurii de fixare a surubului, defect constatat in analizele anterioare pe mai multe
placute.

Se constatd ca, pentru placute de forme si dimensiuni identice, in conditii
similare de solicitare, rezistenta la oboseald a otelului AISI 316 este mult mai buna
decét cea a aliajului de titan Ti-6Al-4V (4.600.000 cicluri, fatd de 2.900.000 cicluri).

Rezistenta relativ redusa la oboseald a aliajelor de titan impune inlocuirea
acestora in protezele solicitate la oboseald cu alte materiale metalice mai rezistente
(aliaje Co-Cr) sau oteluri inoxidabile austenitice, de preferinta, fara Ni.

Concluzii

1. Analizarea implantelor recuperate poate oferi informatii pretioase privind
comportarea acestora in organism.

2. Se impune ca procesul de recuperare si de analizd sa fie efectuate dupa
proceduri bine definite, care sd permitd o corectd interpretare si
recunoasterea unanima a rezultatelor obtinute.

3. Cazurile analizate indica faptul c@ multe implante pot fi scoase prematur din
uz, ca urmare a nerespectarii procedurilor clinice.
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4. La mai multe placute pentru fixarea fracturilor a fost observatad ruperea prin
obosealad in zona de fixare a suruburilor.

5. Calculul solicitarilor si deformatiilor in zonele de rupere nu indicd valori ale
tensiunilor suficient de mari pentru a produce ruperea.

6. Simularea ruperii prin oboseald indica, la solicitarile uzuale o durata de
functionare mult mai mare dacat cea reala.

7. Ruperea prematura se explicd prin actiunea simultana a oboselii si

coroziunii, favorizate de producerea unor amorse in zonele cele mai
solicitate.
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CONCLUZII, CONTRIBUTII ORIGINALE SI
DIRECTII VIITOARE DE CERCETARE

Lucrarea se tnscrie in contextul cercetarilor care au ca scop imbunatatirea
calitatii implantelor osoase prin selectia si utilizarea judicioasa a materialelor
biocompatibile, in conformitate cu reglementarile europene din domeniul calitatii.

Rezultatele studiilor teoretice si ale cercetarilor experimentale efectuate in
cadrul tezei permit stabilirea urmatoarelor contributii originale:

1. Realizarea unei analize referitoare la importanta materialelor in realizarea
dispozitivelor medicale si, in special, a implantelor osoase, in conditiile evolutiei
continue a cerintelor impuse materialelor biocompatibile prin norme de stat sau
reglementari ale unor organizatii profesionale.

Se precizezd cele mai noi tendinte in domeniul producerii si utilizarii
materialelor biocompatibile, precum si modalitatile de constréngere pentru
satisfacerea cerintelor de calitate pentru diferitele etape ale proceselor de
proiectare, fabricatie sau implantare. Un rol important a fost acordat analizei
aspectelor etice ale utilizarii implantelor osoase, in conditiile in care se manifesta tot
mai multe contradictii in ceea ce priveste finantarea cercetarii, testarile pe animale
si pe oameni si chiar utilitatea unor reglementari foarte stricte in domeniul
implantelor osoase.

2. Analiza stadiului actual in domeniul materialelor biocompatibile pornind de la
stabilirea principalelor clase de materiale utilizate la realizarea implantelor osoase.
Pentru fiecare clasa de materiale biocompatibile (materiale metalice, polimeri,
materiale ceramice si compozite) sunt analizate caracteristicile fizico-mecanice si
tehnologice specifice, domeniile de utilizare, exemple de materiale comerciale,
materiale elaborate experimental in cadrul cercetarilor proprii, precum si incercarile
si analizele efectuate de autoare pentru caracterizarea acestor materiale:

a. Prezentarea materialelor si aliajelor biocompatibile cuprinde analiza
celor mai des utilizate tipuri de implante osoase (tije pentru
articulatii de sold, implante pentru fracturi trohanteriene, placi si
suruburi pentru fixarea fracturilor oaselor lungi, etc.) cu stabilirea
materialelor din care acestea sunt realizate (oteluri inoxidabile, titan
si aliaje de titan, aliaje pe bazd de cobalt sau de nichel), a
caracteristicilor  structurale (determinate prin incercari in
laboratoarele UPT) si a performantelor lor de exploatare. Au fost
precizati o serie de factori care, pe viitor, vor tinde sa limiteze tot
mai mult utilizarea unor aliaje metalice (efectul alergic al nichelului
din otelurile inoxidabile, implicarea aluminiului din aliajul Ti-6Al-4V
in aparitia bolii Alzheimer, posibilul efect cancerigen al vanadiului),
precum si tendintele previzibile pentru eliminarea acestor neajunsuri
(utilizarea otelurilor inoxidabile austenitice fara nichel sau cu
continut ridicat de azot, aliajele care contin ca elemente de aliere
elemente inerte, utilizarea unor aliaje de titan, care contin elemente
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inerte cum sunt cele din sistemul Ti-Ta si Ti-Mo-Ta sau a aliajelor
biocompatibile amorfe).

b. Analiza materialelor ceramice utilizate la realizarea implantelor
osoase cuprinde o prezentare a materialelor inerte folosite in
realizarea articulatiilor (alumina monocristalina sau policristalina),
ceramicele resorbabile (sulfat de calciu, trifosfat de calciu),
ceramicele cu suprafata activa (sticle bioactive, ceramice sticloase
bioactive, hidroxiapatitd). Aceastd analiza cuprinde, de asemenea,
incercari proprii efectuate in scopul caracterizarii acestor materiale.

c. Prezentarea polimerilor biocompatibili se referd atat la materialele
polimerice utilizate in prezent la realizarea unor implante
(polietilend, polimetacrilat de metil, etc.), cat si la principalele
directii de dezvoltare a acestei categorii de biomateriale (biopolimeri
inteligenti, suporturi in ingineria tesutului, realizarea unor dispozitive
multifunctionale).

d. Analiza materialelor compozite biocompatibile urmareste nrecizarea
principalului avantaj al acestei clase de biomateriale (posibilitatea de
combinare a mai multor materiale din clase diferite, in scopul
obtinerii unor structuri foarte asemanatoare cu cele ale tesuturilor
dure).

3. 0O analiza extinsa a principalelor reglementari legislative privind dispozitivele
medicale valabile in Romania (Directiva europeand 93/43/EEC din 14 iunie 1993,
respectiv Legea 176/18 octombrie 2000 privind dispozitivele medicale in Romania)
cu precizarea principalelor definitii si clasificari, precum si a reglementarilor privind
cerintele standardelor in domeniul dispozitivelor medicale. Se prezintd standardele
armonizate adoptate ca SR EN sub incidenta directivei 90/385/EEC (Active
implantable Medical Devices), precum si standardele privind implantele chirurgicale
neactive adoptate si armonizate in Romania.

4. Realizarea unei prezentari detaliate a standardizarii in domeniul implantelor
osoase cu indicarea strategiilor globale si a sistemelor nationale de certificare a
calitatii in domeniul implantelor osoase (pentru Romania OG 38/30.01.1998 si prin
HG 168/5.05.1997). Sunt prezentate totodata reglementarile privind selectia si
utilizarea biomaterialelor (seria de standarde SR 1SO 5832 Implanturi chirurgicale -
Produse metalice, partile 1-14 din anii 1996-2007), precum si principalele
caracteristici impuse materialelor utilizate la realizarea acestor implante (compozitia
chimica corespunzatoare, stabilitd pe sarja de topitura sau lingouri, microstructura
dupd recoacere, conforma din punctul de vedere al marimii de graunte, a
continutului de incluziuni, a absentiei sau prezentei anumitor faze, caracteristici
mecanice determinate pe epruvete prelevate conform standardelor de fincercari
mecanice cuprinse intre limitele specificate). Sunt prezentate standardele si
normativele care reglementeaza controlul proiectdrii si analiza de risc (SR EN ISO
14971: 2003 Dispozitive medicale. Aplicarea gestiunii riscului la dispozitive
medicale), controlul productiei, procesele clinice, conservarea si depozitarea
dispozitivelor medicale, procesul de dezvoltare al standardizarii. In ceea ce priveste
reglementarile privind standardizarea dispozitivelor medicale in Romania, se
prezintd politica standardizarii si procedura adoptdrii de standarde europene si
internationale ca standarde roméne prin publicarea versiunii in limba romana,
conform prevederilor din standardul SR 10000-9: 2000 Principiile si metodologia
standardizarii. Adoptarea si publicarea standardelor europene ca standarde roméne.
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5. O analiza a standardelor roméanesti si internationale privind dispozitivele
medicale:

a. Standarde privind materialele biocompatibile (seria de standarde SR
EN ISO 5832 Implanturi chirurgicale. Produse metalice. Partea 1 ...
Partea 14 din 1996-2007; 1SO 5833: 2002 Implanturi chirurgicale -
Ciment pe bazd de rasind acrilicd, seria de standarde ISO 5834
Implanturi chirurgicale - Polietilend de ultrainaitd densitate — Partea
1 ... Partea 5 din 2005-2006; seria de standarde ISO 13779
Implanturi chirurgicale - Hidroxiapatitd - Partea 1 ... Partea 4 din
2002-2007; etc.);

b. Standarde pentru implantele chirurgicale (SR EN ISO 14630: 2005
Implanturi chirurgicale neactive - Cerinte generale, SR EN ISO
14602: 2001 Implanturi chirurgicale neactive. Implanturi pentru
osteosinteza. Cerinte particulare, SR EN 12010: 2001 Implanturi
chirurgicale neactive - Proteze ale articulatiilor - Cerinte particulare,
etc.);

c. Standarde pentru incercdrile specifice (ASTM F86-04 Pregdtirea
suprafetelor si marcarea implantelor chirurgicale metalice, ASTM
F561-05a Recuperarea si analiza dispozitivelor medicale implantate
si a tesuturilor asociate, ASTM F565-04 Intretinerea si mdanuirea
implantelor ortopedice si a instrumentarului, ASTM F983-86 (2005)
Marcarea permanentd a componentelor implantului ortopedic, etc).
O categorie importanta a acestor standarde o reprezintad standardele
de biocompatibilitate (spre exemplu, seria de standarde SR EN ISO
10993 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 1 ...
Partea 18 din 2002-2007, care precizeaza procedurile de evaluarea
clinicd pentru iegirea pe piatd a unui produs nou.

6. O analiza a formelor de coroziune specifice materialelor utilizate la implante
osoase (generald, localizatd, cavernoasa, intercristalind, prin oboseald, etc.)
exemplificate prin analize proprii efectuate asupra unor materiale metalice. Se
identificd totodatd o serie de particularitati ale comportdrii la coroziune pentru
metalele si aliajele biocompatibile (oteluri inoxidabile, titan si aliaje de titan, aliaje
cobalt-crom, aliaje nichel-titan).

7. Pentru doud dintre cele mai utilizate clase de materiale metalice
biocompatibile (otelurile inoxidabile austenitice si titanul comercial) a fost realizat un
program de incercari prin care s-a urmarit stabilirea efectului unor procedee de
deformare plastica la rece asupra structurii si implicit a rezistentei la coroziune. In
acest scop, 4 probe din otel inoxidabil AISI 316L si 6 probe de titan comercial pur
Clasa 2, deformate plastic la rece, cu diferite grade de deformare au fost analizate
prin microscopie opticd pentru evidentierea modificarilor structurale si prin difractie
de raze X pentru stabilirea nivelului tensiunilor interne in urma deformarii plastice.
Astfel, in cazul otelului inoxidabil austenitic AISI 316L, la cresterea gradului de
deformare de la g, = 52% la &, = 80%, tensiunile reziduale de ordinul II cresc de
la 6; = 200 N/mm? la 5, = 600 N/mm?, iar in cazul titanului pur comercial starea de
tensiuni reziduale de ordinul II, rezultate in urma deformarii plastice la rece este: o,
= 65 N/mm?, 6, = 65 N/mm? si o3 = 85 N/mm?Z.

S-a urmadrit totodata posibilitatea de refacere a structurii si reducerea
nivelului tensiunilor remanente prin tratamente termice de recoacere aplicate
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probelor deformate. Astfel: Tn cazul otelului inoxidabil austenitic AISI 316L s-a
aplicat o recoacere cu urmatorii parametri: T = 700 °C timp de 20 min, respectiv 25
min, atmosfera fiind vid, la 10°® torr, iar in cazul titanului pur comercial Clasa 2 s-a
aplicat acelasi tratament de recoacere cu parametri: T = 700 °C timp de 15 min,
respectiv 20 min, atmosfera fiind vid, la 10® torr. S-a constatat c3, in cazul otelului
inoxidabil starea de tensiuni reziduale a fost inldturatd, la toate gradele de
deformare, iar in cazul titanului starea de tensiuni interne a fost inlaturata doar la
proba cu cel mai mic grad de deformare, la celelalte probe starea de tensiuni
ramane aceeasi sau creste.

Rezultatele obtinute permit stabilirea regimurilor optime de tratament termic
pentru implantele prelucrate prin deformare plasticd la rece, pentru a asigura un
nivel minim al tensiunilor remanente, si anume: in cazul implantelor obtinute prin
deformare plastica la rece din otel inoxidabil austenitic AISI 316L, se impune ca,
pentru omogenizarea structurald si inldturarea tensiunilor interne, sa se aplice fie un
tratament termic de recoacere, fie un tratament de céalire de punere in solutie in
atmosfera de Ar, la 1070 °C, iar in cazul implantelor din titan comercial pur obtinute
prin deformare plastica la rece cu acelagi grad de deformare, se impune cresterea
temperaturii sau a timpului de recoacere pentru inlaturarea starii de tensiuni
interne.

8. Efectul tensiunilor interne asupra comportarii la coroziune a fost evidentiat
prin masurarea vitezei de coroziune in mediu biologic simulat prin voltametrie ciclica
in solutie Hartman (NaCl: 6,02 g; KCl: 0,37 g; CaCl/CaCl,-2H,0: 0,29 g; Natrium
lactat: 3,14 g, cu osmolaritatea teoretica de: 278).

Rezultatele incercarilor la coroziune au confirmat existenta unor viteze de
coroziune mai ridicate in cazul probelor deformate plastic la rece sau a celor la care
structura este afectata prin efectul sudarii sau al unor tratamente termice in
atmosfera oxidantd. Astfel, s-a constatat un comportament bun la coroziune pentru
materialul AISI 321, cu o viteza de coroziune de 5,777 um/an pentru starea recopt
in mediu neutru si sudat cu o vitezd de coroziune de 6,861 um/an, respectiv un
comportament mai slab pentru otelul laminat la rece AISI 316 cu o viteza de
coroziune de 59,42 um/an, pentru otelul AISI 316L laminat cu grad de deformare de
50% cu o viteza de coroziune in mediu biologic de 19,47 um/an si pentru otelul AISI
304L recopt in mediu oxidant cu o vitezd de coroziune de 82,37 um/an.

Analiza metalografica efectuata pe suprafata probelor supuse incercarii la
coroziune a demonstrat existenta unei forme de coroziune in puncte. Adancimile de
coroziune in puncte si aparitia altor forme de coroziune sunt dependente de gradul
de deformare al otelului si de starea in care se afla, spre exemplu, o adancime de
coroziune de 63 um pentru otelul AISI 304L recopt in mediu oxidant.

9. Un studiu privind necesitatea eliminarii otelurilor austenitice cu nichel din
procesul de fabricatie a implantelor osoase (in conformitate cu Directiva Consiliul
European 94/27/EC din 30 iunie 1994, care spune ca nichelul si aliajele acestuia nu
se pot utiliza decat in anumite concentratii si anume: concentratia de nichel trebuie
sa fie mai mica decat 0,05% in asamblurile inserate in pari perforate ale corpului,
iar viteza eliberdrii nichelului mai micd de 0,5ug/cm?2.s3ptdmand pentru produsele ce
vin in contact direct cu pielea, precum si analiza posibilitatilor de folosire a unor
oteluri inoxidabile cu structurad si proprietati similare, dar care sa nu contina nichel.
In urma analizérii mai multor reglementéri privind utilizarea otelurilor inoxidabile
fara nichel (standardele britanice: BS EN 1810:1998 Metoda de incercare de
referintd pentru continutul de nichel - Ansambluri ulterioare pentru locuri perforate
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- Metoda de incercare de referintd pentru determinarea continutului de nichel prin
spectrometrie de absorbtie atomicd cu flacdrd, BS EN 1811: 1999 Metoda de
incercare de referinta pentru eliberarea de nichel - Metoda de incercare de referintd
pentru eliberarea de nichel din produse intentionate a veni in contact direct si
prelungit cu pielea, BS EN 12472: 1999 Metodd pentru simularea produselor
acoperite la uzare si coroziune - Incercare la uzare si coroziune pentru detectarea
eliberdrii nichelului din produsele acoperite si standardul european: prEN 12471:
1998 Metodd de sortare a eliberarii de nichel - Testul de sortare pentru eliberarea
de nichel din aliaje si acoperiri ale produselor de consum ce vin in contact direct si
prelungit cu pielea), s-a concluzionat ca, un otel inoxidabil care s& poata fi folosit cu
succes ca material biocompatibil, trebuie sa asigure urmatoareie cerinte:

a. absenta nichelului;

b. absenta feromagnetismului;

c. rezistenta ridicata la coroziune;

d. proprietdti mecanice bune;

e. comportare buna la lustruire.

Analiza procesului metalurgic de obtinere a structurii austenitice
(caracterizatda prin absenta feromagnetismului, bune proprietdti mecanice si
tehnologice) a condus la ideea ca nichelul poate fi inlocuit cu mangan in proportie de
21-24% sau azot in proportie de 0,75-1% (ambele elemente gamagene). Pe baza
modificarii solubilitatii azotutui in solutia solidd, s-a stabilit cd valoarea maxima a
concentratiei se azot poate fi de 0,9% in conditiile alierii cu mangan. Un asemenea
material produs deja de catre firma Carpenter Technology Corporation este aliajul
BioDur 108, ale carui proprietdti de catalog se ridica la nivelul otelurilor inoxidabile
austenitice din clasa din care face parte si otelul AISI 316L, atat in ceea ce priveste
caracteristicile mecanice, cat si in privinta rezistentei la coroziune.

10. Au fost elaborate, in conditii de laborator, mai multe mostre de aliaje
(oteluri inoxidabile austenitice fara nichel) prin topire prin inductie in creuzet de
alumind, pornind de la un prealiaj Fe-Cr, la care s-au adaugat concentratii diferite
de crom, mangan si molibden sub form& purd. In urma acestor incercari a fost
selectatat un aliaj cu aproximativ 13% Cr, 25% Mn si 4% Mo, care nu este
feromagnetic si are structura austeniticd, doveditd prin analizd metalografica si prin
pozitionarea pe diagrama Shaffler. Otelul are o plasticitate buna (duritate de 195
HV5) si o rezistentd la coroziune comparabila cu cea otelurilor cu nichel, viteza de
coroziune in mediu biologic simulat - solutie Hartman fiind de 14,91 ym/an.

11. O analizd a cauzelor care conduc la iesirea prematurd din uz a implantelor
ortopedice in diferite stadii ale procesului (selectia biomaterialelor, proiectarea
dispozitivului, testarea configuratiei materialelor alese, testarea biologicd a
implantelor, fabricarea si sterilizarea, ambalarea, transportul si depozitarea,
manipularea clinicd si procedura chirurgicald, actiunea pacientului). Identificarea
cauzei reale a iesirii din uz (dar si perfectionarea unora care si-au indeplinit integral
functia) se poate face in urma actiunii de recuperare si evaluare a implantelor.

Analiza implantelor recuperate si analizate poate evidentia céteva aspecte
ale mecanismului de avariere: existenta unei deficiente a modelului; alegerea unor
materiale nepotrivite; aparitia avariei datorita faptului cd incercdrile preclinice ale
dispozitivului nu au dezvaluit anumite defecte ale executiei sau materialelor, ce
devin aparente dupé utilizarea clinicd pe scard largd; momentul aparitiei defectului
(in timpul fabricatiei sau al implantdrii); un raspuns fiziologic anormal al pacientului
la implant (de exemplu, hipersensibilitate sau tendintd spre coagularea sangelui).
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De asemenea, se precizeaza cauzele posibile ale avarierii dispozitivelor
medicale, etapele de testare ale acestora in urma recuperarii, precum si scopurile
procesului recuperarii si evaluarii implantelor: determinarea modului si
mecanismului de avariere, identificarea efectelor pacientului si ale factorilor protezei
asupra performantei implantarii, determinarea mecanismelor interactiunilor fesut -
material, dezvoltarea de criterii de proiectare pentru viitoare implante, etc.

12. Realizarea unui program de cercetare a unui numar de 15 implante
recuperate, ca urmare a aparitiei unor deficiente in functionare (pierderea
contactului implantului cu tesutul inconjurator, afectarea tesuturilor invecinate,
uzarea excesivd, deformarea sau ruperea implantului). Pentru toate cazurile studiate
au fost efectuate analize chimice ale materialului implantului, analize metalografice
(prin microscopie opticd sau microscopie electronicd cu baleiaj) pentru stabilirea
structurii si a gradului de puritate. In cazul implantelor rupte s-a efectuat si analiza
fractografica in scopul stabilirii tipului de rupere si a zonelor de amorsare.

Studiile clinice efectuate pe o serie de cazuri prin analiza figsei de
monitorizare a pacientului si a radiografiilor corespunzdtoare finainte si dupa
implantare, indica faptul ca multe implante pot fi scoase prematur din uz, ca urmare
a nerespectdrii procedurilor clinice, in special din partea pacientului in perioada
post-operatorie. Analiza metalografica, prin microscopie electronica si a compozitiei
chimice pe implantele rupte, placi pentru osteosinteza fracturilor, a permis
identificare ruperii prin oboseala in zona de fixare a suruburilor. Ruperea prematura
se explica prin actiunea simuitana a oboselii si coroziunii, favorizate de producerea
unor amorse in zonele cele mai solicitate.

Pentru elucidarea modului de solicitare a implantelor analizate, in cazul a 3
implante reprezentative (tija pentru articulatie de sold, implant de fixare a
fracturilor intertrohanteriene si placd de osteosinteza fixatd cu suruburi pentru
fracturi de femur) au fost analizate valorile tensiunilor si deformatiilor din zonele
periculoase, folosind programul ANSYS 10. Valorile obtinute in urma simularii
confirma rezultatele analizelor anterioare, dar se constatd cd, in cazul implantului
trohanterian rupt, solicitdrile calculate, spre exemplu, valoarea tensiunii maxime
este de 5141,6 Pa, si nu atinge nivelul rezistentei la rupere a otelului luat in
considerare (AISI 316) de 2,00x10® Pa, depdsind aceastd valoare in cazul
implantului care a suprasolicitat articulatia, datorita faptului ca tesutul inconjurator
nu a putut distribui o parte din sarcini implantului, valoarea tensiunii maxime fiind
de 4,45x10® Pa, respectiv in cazul plicii de osteosintezd ruptd, valoarea tensiunii
maxime fiind de 5,0365x10® Pa.

Pentru explicarea ruperii in aceste cazuri, s-a realizat o simulare a
comportarii la rupere prin oboseald cu ajutorul programului AFGROW. Rezultatele
procesului de simulare a ruperii sunt similare cu cele ale ruperilor reale, dar la
durate de functionare mult mai mari. Concluzia acestor analize este aceea c3,
ruperea acestor implante s-a realizat prin propagarea in timp a fisurii la solicitari
ciclice (rupere prin oboseald) favorizata de fenomenele de coroziune atat in faza de
amorsare a fisurii, cat si in etapa de propagare.

Calculele au fost efectuate pentru cazul unei placute la care, in timpul
fabricatiei sau al montarii, s-a produs o zgérietura cu adancimea de 0,5 mm in zona
gaurii de fixare a surubului, defect constatat in analizele anterioare pe mai multe
placute. Se constata astfel, ca, pentru placute de forme si dimensiuni identice, in
conditii similare de solicitare, rezistenta la obosealda a otelului AISI 316 este mult
mai buna decat cea a aliajului de titan Ti-6Al-4V (4.600.000 cicluri, fatd de
2.900.000 cicluri).
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Studiile si cercetarile efectuate au condus la deschiderea unor noi directii de
cercetare, care urmeaza a fi abordate in viitor:

1.

Perfectionarea procedurii de analizéd a biocompatibilitatii /in vitro prin
utilizarea unor medii biologice simulate cu un comportament cat mai
apropiat de cel al mediului biologic real, inclusiv in conditii de
incarcare constanta sau ciclica.

Elaborarea si caracterizarea mai multor marci de oteluri inoxidabile
austenitice fara nichel in scopul standardizarii acestor noi aliaje la
nivel national.

Perfectionarea tehnologiei de elaborare a acestor aliaje in directia
imbogatirii continutului de azot si reducerii continutului de mangan.

Completarea procedurilor de recuperare si evaluare a implantelor
avariate prin studierea efectului/ comportamentului implantului
asupra tesutului invecinat in timpul functionarii.
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Anexa 1

Lista standardelor armonizate adoptate ca SR EN sub incidenta directivei: 93/42/EC
Medical Devices, in conformitate cu 0J C 216 din 2006-09-07.

SR EN 1041:2003 Informatii furnizate de producdtori impreund cu dispozitivele
medicale

SR EN 1060-1:2003 Tensiometre neinvazive. Partea 1: Cerinte generale

SR EN 1060-1:2003/A1:2003 Tensiometre neinvazive. Partea 1: Cerinte generale
SR EN 1060-2:2003 Tensiometre neinvazive. Partea 2: Cerinte suplimentare pentru
tensiometrele mecanice

SR EN 1060-3:2003 Tensiometre neinvazive. Partea 3: Cerinte suplimentare pentru
sistemele electromagnetice de mésurare a presiunii sanguine

SR EN 1060-3:2003/A1:2006 Tensiometre neinvazive. Partea 3: Cerinte
suplimentare pentru sistemele electromagnetice de masurare a presiunii sanguine
SR EN 1060-4:2005 Tensiometre neinvazive. Partea 4: Proceduri pentru
determinarea preciziei intregului sistem de tensiometre neinvazive automate

SR EN 1089-3:2004 Butelii transportabile de gaz. Identificarea buteliilor de gaz.
Partea 3: Codul culorilor

SR EN 12006-2:2000 Implanturi chirurgicale neactive. Cerinte particulare pentru
implanturi cardiace si vasculare. Partea 2: Proteze vasculare care cuprind conducte
pentru valve

SR EN 12006-3:2000 Implanturi chirurgicale neactive. Cerinte particulare pentru
implanturi cardiace si vasculare. Partea 3: Dispozitive endovasculare

SR EN 12010:2001 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiei. Cerinte
particulare

SR EN 12011:2000 Instrumentar utilizat in asociere cu implanturi chirurgicale
neactive. Cerinte generale

SR EN 12182:2003 Mijloace ajutdtoare tehnice pentru persoane invalide. Cerinte
generale si metode de incercare

SR EN 12183:2003 Fotolii rulante propulsate manual. Cerinte si metode de incercare
SR EN 12184:2003 Fotolii rulante actionate electric, scutere si alimentatoarele lor.
Cerinte si metode de verificare

SR EN 12322:2003 Dispozitive medicale pentru diagnostic in vitro. Medii de cultura
pentru microbiologie. Criterii de performanta pentru medii de cultura

SR EN 12322:2003/A1:2003 Dispozitive medicale de diagnostic in vitro. Mediu de
culturd pentru microbiologie. Criterii de performantd pentru mediile de culturad

SR EN 12342:2003 Tuburi de respiratie destinate a fi utilizate cu aparatura de
anestezie si ventilatoare

SR EN 12442-1:2002 Tesuturi animale si derivatele lor utilizate la fabricarea
dispozitivelor medicale. Partea 1: Analiza si managementul riscului

SR EN 12442-2:2002 TJesuturi animale si derivatele lor utilizate la fabricarea
dispozitivelor medicale. Partea 2: Verificdri privind sursa, colectarea si manevrarea
SR EN 12442-3:2002 Jesuturi animale si derivatele lor utilizate la fabricarea
dispozitivelor medicale. Partea 3: Validare a eliminarii si/sau a inactivarii virusilor si
agentilor transmisibili

SR EN 12470-1:2003 Termometre medicale. Partea 1: Termometre de sticld cu
lichid metalic, cu dispozitiv de maxim

SR EN 12470-2:2004 Termometre clinice. Partea 2: Termometre tip schimbator de
faza (matrice in puncte)
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SR EN 12470-3:2003 Termometre medicale. Partea 3: Performantele termometrelor
electrice compacte (prin comparatie si prin extrapolare) cu dispozitiv de maximum
SR EN 12470-4:2004 Termometre clinice. Partea 4: Performanta termometrelor
electrice cu mdsurare continua

SR EN 12470-5:2003 Termometre medicale. Partea 5: Performantele termometrelor
auriculare pe baza de radiatii infrarosii (cu dispozitiv de maxim)

SR EN 12523:2003 Proteze si orteze externe pentru membre. Cerinte si metode de
incercare

SR EN 12563:2000 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiei. Cerinte
specifice pentru protezele articulatiei de sold

SR EN 12564:2001 Implanturi chirurgicale neactive. Proteze ale articulatiei. Cerinte
specifice pentru protezele articulatiei de genunchi

SR EN 1280-1:2003 Sisterne de umplere cu agent specific pentru vaporizatoare de
anestezie. Partea 1: Sisteme de umplere cu clapeta dreptunghiulara

SR EN 1280-1:2003/A1:2003 Sisteme de umplere cu agent specific pentru
vaporizatoare de anestezie. Partea 1: Sisteme de umplere cu clapetd
dreptunghiulard

SR EN 1281-2:2003 Echipament de anestezie si respiratie. Racorduri conice. Partea
2: Racorduri prin insurubare care suportad greutati

SR EN 1282-2:2005 Tuburi de traheostomie. Partea 2: Tuburi pediatrice

SR EN 13014:2003 Racorduri pentru tuburile de prelevare a gazelor echipamentului
de anestezie si respiratie

SR EN 13060:2004 Sterilizatoare mici cu abur

SR EN 13220:2003 Dispozitive cu debitmetre pentru prizele de perete ale retelelor
de distributie a gazelor medicale

SR EN 13328-1:2003 Filtre pentru sisteme respiratorii pentru anestezie si ingrijire
medicald respiratorie. Partea 1: Metoda de incercare cu solutie salind pentru
evaluarea performantelor filtrarii

SR EN 13328-2:2003 Filtre pentru sisteme respiratorii utilizate in anestezie si
respiratie. Partea 2: Aspecte altele decét filtrarea

SR EN 13328-2:2003/A1:2004 Filtre pentru sisteme respiratorii utilizate in anestezie
si respiratie. Partea 2: Aspecte altele decét filtrarea

SR EN 13503-8:2002 Implanturi oftalmice. Lentile intraoculare. Partea 8: Cerinte
fundamentale

SR EN 13544-1:2003 Echipament de terapie respiratorie. Partea 1: Sisteme de
dispozitive pentru aerosoli si componentele lor

SR EN 13544-1:2003/A1:2004 Echipament de terapie respiratorie. Partea 1:
Sisteme de dispozitive pentru aerosoli si componentele lor

SR EN 13544-2:2003 Echipament pentru terapie respiratorie. Partea 2: Tuburi si
conectoare

SR EN 13544-3:2002 Echipament de terapie respiratorie. Partea 3: Dispozitive de
antrenare a aerului

SR EN 13624:2004 Antiseptice si dezinfectante chimice. Testarea cantitativd a
suspensiei pentru evaluarea activitdtii fungicide a dezinfectantelor chimice pentru
instrumentarul utilizat in domeniul medical. Metoda de testare si prescriptii (faza 2,
etapa 1)

SR EN 13718-1:2003 Ambulante aeriene, maritime i de teren dificil. Partea 1:
Cerinte referitoare la interfata dispozitivelor. medicale pentru continuitatea ingrijirii
pacientilor

SR EN 13718-2:2003 Ambulante aeriene, maritime si de teren dificil. Partea 2:
Cerinte tehnice si operationale pentru continuitatea ingrijirii pacientului
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SR EN 13726-1:2003 Metode de incercare pentru pansamente primare in contact cu
rana. Partea 1: Aspecte ale absorbtiei

SR EN 13726-2:2003 Metode de incercare pentru pansamente primare in contact cu
rana. Partea 2: Rata transmisiei vaporilor de apa prin pansamente cu film permeabil
SR EN 13727:2004 Antiseptice si dezinfectante chimice. Testarea cantitativd a
suspensiei pentru evaluarea activitdtii bactericide a dezinfectantelor chimice pentru
instrumentarul utilizat in domeniul medical. Metoda de testare si prescriptii (faza 2,
etapa 1)

SR EN 13795-1:2003 Cémpuri chirurgicale, halate si costume filtru utilizate ca
dispozitive medicale pentru pacienti, personal medical si ca echipament. Partea 1:
Cerinte generale pentru producatori, prelucratori si produse

SR EN 13795-2:2005 Campuri chirurgicale, halate si costume filtru, utilizate ca
dispozitive medicale pentru pacienti, personal medical si echipamente. Partea 2:
Metode de incercare

SR EN 13824:2005 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Tratarea aseptica a
dispozitivelor medicale lichide. Cerinte

SR EN 13826:2004 Spirometru pentru masurarea debitelor maxime- expiratorii

SR EN 13867:2003 Concentrate pentru hemodializa si terapii asociate

SR EN 13976-1:2004 Sisteme de salvare. Transport incubatoare. Partea 1: Conditii
de interfata

SR EN 13976-2:2004 Sisteme de salvare. Transport incubatoare. Partea 2: Cerinte
sistem

SR EN 14079:2003 Dispozitive medicale neactive. Cerinte de performantd si metode
de incercare pentru tifon de bumbac absorbant si tifon absorbant de bumbac si
vascoza

SR EN 14180:2004 Sterilizatoare pentru scopuri medicale. Sterilizatoare cu abur si
formaldehida la temperatura joasd. Cerinte si incercari

SR EN 1422:2003 Sterilizatoare de uz medical. Sterilizatoare cu oxid de etilend.
Cerinte si metode de verificare

SR EN 14299:2004 Implanturi chirurgicale neactive. Cerinte particulare pentru
implanturi cardiace si vasculare. Cerinte specifice pentru endoprotezele arteriale

SR EN 14348:2005 Antiseptice si dezinfectante chimice. Testarea cantitativd a
suspensiei pentru evaluarea activitatii micobactericide a dezinfectantelor chimice de
uz medical, inclusiv a dezinfectantelor pentru instrumentar. Metode de testare si
cerinte (faza 2, etapd 1)

SR EN 14683:2006 Masti chirurgicale. Cerinte si metode de incercare

SR EN 1618:2003 Catetere altele decat catetere intravasculare. Metode de incercare
pentru proprietatile comune

SR EN 1639:2004 Medicina dentara. Dispozitive pentru medicina dentara.
Instrumente

SR EN 1640:2004 Medicind dentard. Dispozitive medicale pentru medicina dentars.
Echipamente

SR EN 1641:2004 Medicina dentard. Dispozitive medicale pentru stomatologie.
Materiale

SR EN 1642:2005 Stomatologie. Dispozitive medicale pentru stomatologie.
Implanturi dentare

SR EN 1707:2003 Asamblari conice 6% (Luer) pentru seringi, ace si alte
echipamente medicale de precizie. Asamblari de blocare

SR EN 1782:2003 Tuburi traheale si racorduri

SR EN 1789:2002 Vehicule medicale si echipamentele lor. Ambulante rutiere
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SR EN 1789:2002/A1:2003 Vehicule medicale si echipamentele lor. Ambulante
rutiere

SR EN 1820:2005 Balon rezervor pentru anestezie

SR EN 1865:2003 Specificatii pentru brancarde si alte echipamente pentru
transportul pacientilor in ambulante

SR EN 1970:2002 Paturi reglabile pentru persoane invalide. Cerinte si metode de
incercare

SR EN 1970:2002/A1:2005 Paturi reglabile pentru persoane invalide. Cerinte si
metode de incercare

SR EN 1985:2001 Mijloace ajutdtoare pentru mers. Cerinte generale si metode de
incercare

SR EN 20594-1:2003 Asambldri conice 6% (Luer) pentru seringi si ace si pentru alte
aparate de uz medical. Partea 1: Conditii generale

SR EN 20594-1:2003/A1:2003 Asamblari conice 6% (Luer) pentru seringi si ace si
pentru alte aparate de uz medical. Partea 1: Cerinte generale

SR EN 27740:2003 Instrumente chirurgicale, bisturie cu lame detasabile, dimensiuni
pentru fitinguri

SR EN 27740:2003/A1:2003 Instrumente chirurgicale, bisturie cu lame detasabile,
dimensiuni pentru fitinguri

SR EN 30993-6:1998 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 6: Teste
pentru efecte locale dupé implantare

SR EN 375:2003 Informatii furnizate de producator privind reactivii de diagnostic in
vitro pentru uz profesional

SR EN 376:2003 Informatii furnizate de producator privind reactivii de diagnostic in
vitro pentru autotestare

SR EN 455-1:2003 Mdinusi medicale de unicd utilizare. Partea 1: Detectarea
gaurilor. Prescriptii si incercari

SR EN 455-2:2003 Manusi medicale de unica utilizare. Partea 2: Cerinte si metode
de incercare a proprietatilor fizice

SR EN 455-3:2003 Manusi medicale de unica utilizare. Partea 3: Cerinte si incercdri
pentru evaluarea biologica

SR EN 46003:2001 Sistemele calitdtii. Dispozitive medicale. Cerinte particulare
pentru aplicarea EN ISO 9003

SR EN 550:1997 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Validare si control de rutind
pentru sterilizarea cu oxid de etilena

SR EN 554:2003 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Validare si control de rutind
pentru sterilizarea cu caldurd umeda

SR EN 556-1:2003 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Cerinte pentru dispozitivele
medicale etichetate "steril”. Partea 1: Cerinte pentru dispozitivele medicale
sterilizate in faza finald

SR EN 556-2:2004 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Cerinte pentru dispozitivele
medicale etichetate STERIL. Partea 2: Cerinte pentru dispozitivele medicale
procesate aseptic

SR EN 591:2003 Instructiuni pentru utilizarea instrumentelor de diagnostic in vitro
de uz profesional

SR EN 592:2003 Instructiuni de utilizare a instrumentelor de diagnostic in vitro
pentru autotestare

SR EN 60118-13:2003 Aparate de corectie auditivd. Partea 13: Compatibilitate
electromagnetica (CEM)

SR EN 60118-13:2006 FElectroacusticd. Aparate de corectie auditivd. Partea 13:
Compatibilitate electromagnetica
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SR EN 60522:2004 Determinarea filtrdrii permanente a ansamblurilor de tub cupold
SR EN 60580:2004 Aparate electromedicale. Aparate de mdsurare a produsului
debit de doz&-suprafata

SR EN 60601-1+A1+A2+A13:2001 Aparate electromedicale. Partea 1: Cerinte
generale de securitate

SR EN 60601-1-1:2003 Aparate electromedicale. Partea 1-1: Cerinte generale de
securitate. Standard colateral: Cerinte de securitate pentru sisteme electromedicale
SR EN 60601-1-2:2003 Aparatura electromedicald. Partea 1-2: Cerinte generale de
securitate. Standard colateral: Compatibilitate electromagnetica. Cerinte si incercari
SR EN 60601-1-3:2003 Aparate electromedicale. Partea 1-3: Cerinte generale de
securitate. 3 Standard colateral: Cerinte generale pentru protectia impotriva
radiatiei la aparatele de diagnostic cu radiatii X

SR EN 60601-1-4:2002 Aparate electromedicale. Partea 1: Cerinte generale de
securitate. 4 Standard colateral: Sisteme electromedicale programabile

SR EN 60601-1-4:2002/A1:2002 Aparate electromedicale. Partea 1-4: Cerinte
generale de securitate. Standard colateral: Sisteme electromedicale programabile
SR EN 60601-2-1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-1: Cerinte particulare de
securitate pentru acceleratoare de electroni in domeniul de la 1 MeV péna la 50 MeV
SR EN 60601-2-1:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-1: Cerinte
particulare de securitate pentru acceleratoare de electroni in domeniul de la 1 MeV
pana la 50 MeV

SR EN 60601-2-10:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-10: Cerinte particulare
de securitate pentru stimulatoare de nervi si muschi

SR EN 60601-2-10:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-10: Cerinte
particulare de securitate pentru stimulatoare de nervi si muschi

SR EN 60601-2-11:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-11: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate de terapie cu radiatii gama

SR EN 60601-2-11:2003/A1:2005 Aparate electromedicale. Partea 2-11: Cerinte
particulare de securitate pentru aparate de terapie cu radiatii gama

SR EN 60601-2-16:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-16: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate de homodializa, hemodiafiltrare si hemofiltrare

SR EN 60601-2-17:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-17: Cerinte particulare
de securitate pentru echipamente actionate de la distantd cu comanda automatd,
utilizate in brahiterapie cu radiatii gama

SR EN 60601-2-17:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-17: Cerinte
particulare de securitate pentru echipamente actionate de la distantd cu comanda
automata, utilizate in brahiterapie cu radiatii gama

SR EN 60601-2-17:2004 Aparate electromedicale. Partea 2-17: Cerinte particulare
de securitate pentru echipamente cu control automat, utilizate in brahiterapie

SR EN 60601-2-18:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-18: Cerinte particulare
de securitate ale echipamentelor pentru endoscopie

SR EN 60601-2-18:2003/A1:2004 Aparate electromedicale. Partea 2-18: Cerinte
particulare de securitate ale echipamentelor pentru endoscopie

SR EN 60601-2-19:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-19: Cerinte particulare
de securitate ale incubatoarelor pentru nou nascuti

SR EN 60601-2-19:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-19: Cerinte
particulare de securitate ale incubatoarelor pentru nou nascuti

SR EN 60601-2-2:2001 Aparate electromedicale. Partea 2-2: Cerinte particulare de
securitate pentru aparate de electrochirurgie cu curenti de inalta frecventa

SR EN 60601-2-20:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-20: Cerinte particulare
de securitate pentru incubatoare de transport
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SR EN 60601-2-21:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-21: Cerinte particulare
de securitate ale sistemelor de incalzire cu suprafatd radianta pentru nou nascuti

SR EN 60601-2-21:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-21: Cerinte
particulare de securitate ale sistemelor de incalzire cu suprafatd radiantd pentru nou
nascuti

SR EN 60601-2-22:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-22: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate de diagnostic si de tratament cu laser

SR EN 60601-2-23:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-23: Cerinte particulare
de securitate si performante esentiale ale aparatelor de monitorizare a presiunii
partiale transcutanate

SR EN 60601-2-24:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-24: Cerinte particulare
de securitate ale pompelor de perfuzie si dispozitivelor de reglare a perfuziei

SR EN 60601-2-25+A1:2001 Aparate electromedicale. Partea 2-25: Cerinte
particulare de securitate pentru electrocardiografe

SR EN 60601-2-26:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-26: Cerinte particulare
de securitate pentru electroencefalografe

SR EN 60601-2-26:2004 Aparate electromedicale. Partea 2-26: Cerinte particulare
de securitate pentru electroencefalografe

SR EN 60601-2-27:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-27: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate de monitorizare electrocardiografica

SR EN 60601-2-28:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-28: Cerinte particulare
de securitate pentru ansambluri cu surse de radiatii X si cu tuburi de radiatii X
pentru diagnostic medical

SR EN 60601-2-29:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-29: Cerinte particulare
de securitate pentru simulatoare de radioterapie

SR EN 60601-2-3:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-3: Cerinte particulare de
securitate pentru aparate de terapie cu unde scurte

SR EN 60601-2-3:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-3: Cerinte
particulare de securitate pentru aparate de terapie cu unde scurte

SR EN 60601-2-30:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-30: Cerinte particulare
de securitate si performante esentiale ale aparatelor de monitorizare a presiunii
sanguine mdsurate neinvaziv, automat si periodic

SR EN 60601-2-31:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-31: Cerinte particulare
de securitate pentru stimulatoare cardiace externe cu sursd de alimentare internd
SR EN 60601-2-31:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-31: Cerinte
particulare de securitate pentru stimulatoare cardiance externe cu sursd de
alimentare interna

SR EN 60601-2-32:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-32: Cerinte particulare
de securitate pentru echipamente asociate echipamentelor cu radiatii X

SR EN 60601-2-33:2004 Aparate electromedicale. Partea 2-33: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate cu rezonantd magneticad utilizate pentru diagnostic
medical

SR EN 60601-2-34:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-34: Cerinte particulare
de securitate, incluzdnd performantele de baza, pentru aparate de monitorizare
invaziva a presiunii sanguine

SR EN 60601-2-35:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-35: Cerinte particulare
de securitate pentru paturi, perne si saltele destinate incélzirii pacientilor in utilizari
medicale

SR EN 60601-2-36:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-36: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate de litotritie extracorporala
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SR EN 60601-2-37:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-37: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate de diagnostic medical si aparate de monitorizare cu
ultrasunete

SR EN 60601-2-37:2003/A1:2005 Aparate electromedicale. Partea 2-37: Cerinte
particulare de securitate pentru aparate de diagnostic medical si aparate de
monitorizare cu ultrasunete

SR EN 60601-2-38:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-38: Cerinte particulare
de securitate pentru paturile de spital actionate electric

SR EN 60601-2-38:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-38: Cerinte
particulare de securitate pentru paturile de spital actionate electric

SR EN 60601-2-39:2002 Aparate electromedicale. Partea 2-39: Cerinte particulare
de securitate pentru aparatele de dializd peritonala

SR EN 60601-2-4:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-4: Cerinte particulare de
securitate pentru defibrilatoare cardiace

SR EN 60601-2-40:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-40: Cerinte particulare
de securitate pentru electromiografe si aparate pe baza de potentiale evocate

SR EN 60601-2-41:2004 Aparate electromedicale. Partea 2-41: Cerinte particulare
de securitate pentru corpuri de iluminat chirurgicale si corpuri de iluminat pentru
diagnostic

SR EN 60601-2-43:2004 Aparate electromedicale. Partea 2-43: Cerinte particulare
de securitate ale aparatelor cu radiatii X pentru proceduri interventionale

SR EN 60601-2-44:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-44: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate cu radiatii X pentru tomografie computerizata

SR EN 60601-2-44:2003/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-44: Cerinte
particulare de securitate pentru aparate cu radiatii X pentru tomografie
computerizata

SR EN 60601-2-45:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-45: Cerinte particulare
de securitate ale aparatelor radiologice pentru mamografie si ale dispozitivelor
stereotactice pentru mamografie

SR EN 60601-2-46:2002 Aparate electromedicale. Partea 2-46: Cerinte particulare
de securitate pentru mesele de operatie

SR EN 60601-2-47:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-47: Cerinte particulare
de securitate, inclusiv performante esentiale, pentru sisteme de electrocardiografie
ambulatorie

SR EN 60601-2-49:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-49: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate de monitorizare multifunctionald a pacientilor

SR EN 60601-2-5:2004 Aparate electromedicale. Partea 2-5: Cerinte particulare de
securitate ale aparatelor cu ultrasunete pentru fizioterapie

SR EN 60601-2-50:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-50: Cerinte particulare
de securitate pentru aparate de fototerapie infantild

SR EN 60601-2-51:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-51: Cerinte particulare
de securitate, inclusiv performante esentiale, pentru electrocardiografe cu
inregistrare si analizare mono si multicanal

SR EN 60601-2-7:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-7: Cerinte particulare de
securitate pentru generatoarele de inaltd tensiune ale generatoarelor de radiatii X
pentru diagnostic

SR EN 60601-2-8:2002 Aparate electromedicale. Partea 2-8: Cerinte particulare de
securitate pentru echipamentele de terapie cu radiatii X care functioneazd in
domeniul de la 10 kV pénd la 1 MV
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SR EN 60601-2-8:2002/A1:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-8: Cerinte
particulare de securitate pentru aparate de terapie cu radiatii X care functioneazd in
domeniul de la 10 kV p&na la 1 MV

SR EN 60601-2-9:2003 Aparate electromedicale. Partea 2-9: Cerinte particulare de
securitate pentru dozimetre in contact cu pacientul, cu detectoare de radiatii
conectate electric, utilizate in radioterapie

SR EN 60627:2003 Aparate de diagnostic prin imagistica cu radiatii X. Caracteristici
ale grilelor antidifuzante pentru uz general si pentru mamografie

SR EN 60645-1:2003 FElectroacusticd. Echipamente audiologice. Partea 1:
Audiometre tonale

SR EN 60645-2:2003 Audiometre. Partea 2: Aparat pentru audiometrie vocald

SR EN 60645-3:2003 Audiometre. Partea 3: Semnale de scurtd duratd pentru
incercari audiometrice si oto-neurologice

SR EN 60645-4:2003 Audiometre. Partea 4: Echipamente pentru audiometria
extinsad la domeniul frecventelor ridicate

SR EN 61217:2001 Echipamente de radioterapie. Coordonate, miscari si scale

SR EN 61217:2001/A1:2004 Echipamente pentru radioterapie. Coordonate, miscari
si scari

SR EN 61223-3-1:2004 Incercéri de evaluare si de rutind in serviciile de imagisticd
medicala. Partea 3-1: Incercdri de receptie. Performanta imagistica a aparatelor cu
radiatii X pentru sisteme de radiografie si radioscopie

SR EN 61223-3-4:2003 Incercdri de evaluare si de rutind in serviciile de imagisticd
medicala. Partea 3-4: Incercadri de receptie. Performanta imagisticd in aparatura
dentara cu radiatii X

SR EN 61676:2004 Aparate electromedicale. Instrumente dozimetrice utilizate
pentru mdsurdri neinvazive a tensiunii tubului cu radiatii X in radiologia de
diagnostic

SR EN 62083:2003 Aparate electromedicale. Cerinte de securitate pentru sistemele
de planificare a tratamentului in radioterapie

SR EN 62220-1:2004 Aparate electromedicale. Caracteristicile aparatelor imagistice
cu radiatii X digitale. Partea 1: Determinarea eficientei cuantice de detectie

SR EN 737-1:2003 Sisteme de distributie de gaze medicale. Partea 1: Unitati
terminale pentru gaze medicale comprimate si vacuum

SR EN 737-2:2003 Sisteme de distributie de gaze medicale. Partea 2: Sisteme finale
de evacuare a gazelor anestezice. Cerinte fundamentale

SR EN 737-2:2003/A1:2003 Sisterme de distributie de gaze medicale. Partea 2:
Sisteme finale de evacuare a gazelor anestezice. Cerinte fundamentale

SR EN 737-3:2003 Sisteme de distributie de gaze medicale. Partea 3: Sisteme de
distributie pentru gaze medicale comprimate si vid (aspiratie)

SR EN 737-3:2003/A1:2003 Sisteme de distributie de gaze medicale. Partea 3:
Sisteme de distributie pentru gaze medicale comprimate si vid (aspiratie)

SR EN 737-4:2003 Sisteme de distributie de gaze medicale. Partea 4: Unitati
terminale pentru sisteme de evacuare de gaze anestezice

SR EN 738-4:2003 Regulatoare de presiune pentru utilizarea cu gaze medicale.
Partea 4: Regulatoare de joasd presiune destinate echipamentelor medicale

SR EN 738-4:2003/A1:2003 Regulatoare de presiune utilizate pentru gaze de uz
medical. Partea 4: Regulatoare de joasd presiune incluse intr-un echipament
medical

SR EN 739:2003 Racorduri flexibile la presiune scdzuta pentru utilizare cu gaze
medicale
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SR EN 739:2003/A1:2003 Racorduri flexibile de joasa presiune utilizate pentru gaze
de uz medical

SR EN 740:2003 Sisteme de anestezie si modulele lor. Cerinte particulare

SR EN 740:2003/A1:2004 Sisteme de anestezie gi modulele lor. Reguli particulare
SR EN 740:2003/AC:2003 Sisteme de anestezie si modulele lor. Cerinte particulare
SR EN 794-1:2003 Ventilatoare pulmonare. Partea 1: Cerinte particulare pentru
ventilatoarele pentru ingrijiri critice

SR EN 794-1/A1:2002 Ventilatoare pulmonare. Partea 1: Cerinte particulare ale
ventilatoarelor pentru ingrijire in situatii critice

SR EN 794-3:2003 Ventilatoare pulmonare. Partea 3: Cerinte particulare pentru
ventilatoarele pentru urgente si transport

SR EN 794-3:2003/A1:2005 Ventilatoare pulmonare. Partea 3: Cerinte particulare
pentru ventilatoarele pentru urgente si transport

SR EN 867-3:2003 Sisteme nebiologice pentru utilizare in sterilizatoare. Partea 3:
Specificatie pentru indicatorii de Clasa B utilizati in testul Bowie si Dick

SR EN 980:2003 Simboluri grafice utilizate pentru etichetarea dispozitivelor
medicale

SR EN ISO 10079-1:2003 Aspiratoare medicale. Partea 1: Aspiratoare medicale
actionate electric. Cerinte de securitate

SR EN ISO 10079-2:2003 Aspiratoare medicale. Partea 2: Aspiratoare medicale
actionate manual

SR EN ISO 10079-3:2003 Aspiratoare medicale. Partea 3: Aspiratoare medicale
actionate printr-o sursa de vacuum sau de presiune

SR EN ISO 10524-1:2006 Regulatoare de presiune pentru gaze medicale. Partea 1:
Regulatoare de presiune si regulatoare de presiune cu debitmetre

SR EN ISO 10524-2:2006 Regulatoare de presiune pentru gaze medicale. Partea 2:
Regulatoare de presiune pentru distribuitoare si retea

SR EN ISO 10524-3:2006 Regulatoare de presiune pentru gaze medicale. Partea 3:
Regulatoare de presiune integrate in robinetele buteliilor de gaz

SR EN ISO 10535:2000 Elevatoare pentru transferul persoanelor cu deficiente.
Cerinte si metode de incercare

SR EN ISO 10555-1:2003 Catetere intravasculare sterile, de unica utilizare. Partea
1: Cerinte generale

SR EN ISO 10555-1:2003/A1:2003 Catetere intravasculare sterile, de unica
utilizare. Partea 1: Cerinte generale

SR EN ISO 10555-1:2003/A2:2004 Catetere intravasculare sterile, de unica
utilizare. Partea 1: Cerinte generale

SR EN ISO 10651-2:2005 Ventilatoare pulmonare pentru uz medical. Cerinte
particulare pentru securitatea primard si performante esentiale. Partea 2:
Ventilatoare pentru ingrijire la domiciliu pentru pacienti dependenti de ventilator

SR EN ISO 10651-4:2003 Ventilatoare pulmonare. Partea 4: Cerinte particulare
pentru resuscitori actionati manual

SR EN ISO 10651-6:2005 Ventilatoare pulmonare pentru uz medical. Cerinte
particulare pentru securitatea primard si performante esentiale. Partea 6:
Dispozitive de asistentd respiratorie la domiciliu

SR EN ISO 10993-1:2004 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 1:
Evaluare si testare

SR EN ISO 10993-10:2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 10:
Teste de iritare si de hipersensibilitate cu efect retard

SR EN ISO 10993-11:1998 Evaluarea biologicad a dispozitivelor medicale. Partea 11:
Teste pentru toxicitate sistemica
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SR EN ISO 10993-12:2005 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 12:
Prepararea esantioanelor si a materialelor de referinta

SR EN ISO 10993-13:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 13:
Identificare si cuantificare a produselor de degradare din dispozitive medicale pe
baza de polimeri

SR EN ISO 10993-14:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 14:
Identificarea si cuantificarea produselor de degradare din ceramica

SR EN ISO 10993-15:2002 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 15:
Identificare si cuantificare a produsilor de degradare din metale si aliaje

SR EN ISO 10993-16:2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 16:
Proiectarea studiilor toxicocinetice pentru produse de degradare si substante
extractibile

SR EN ISO 10993-17:2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 17:
Stabilirea limitelor admisibile pentru substante extractibile

SR EN ISO 10993-18:2006 Evaluare biologica a dispozitivelor medicale. Partea 18:
Caracterizare chimica a materialelor

SR EN ISO 10993-3:2004 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 3:
Teste pentru genotoxicitate, carcinogenitate si toxicitate asupra functiei de
reproducere

SR EN ISO 10993-4:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 4:
Selectarea testelor pentru interactiunile cu sdngele

SR EN ISO 10993-5:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 5:
Teste pentru citotoxicitate in vitro

SR EN ISO 10993-7:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 7:
Reziduuri de sterilizare cu oxid de etilena

SR EN ISO 10993-9:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 9:
Cadru pentru identificarea si cuantificarea produsilor potentiali de degradare

SR EN ISO 11137-1:2006 Sterilizarea dispozitivelor medicale. ladiere. Partea 1:
Cerinte pentru implementare, validare si control de rutind pentru procesul de
sterilizare a dispozitivelor medicale

SR EN ISO 11137-2:2006 Sterlizarea dispozitivelor medicale. Iradiere. Partea 2:
Stabilire doza de sterilizare

SR EN ISO 11140-1:2006 Sterilizarea produselor de ingrijire a sandatatii. Indicatori
chimici. Partea 1: Cerinte generale

SR EN ISO 11197:2005 Unitati medicale de alimentare

SR EN ISO 11607-1:2006 Ambalaje pentru dispozitive medicale sterilizate. Partea 1:
Cerinte pentru materiale, sisteme de bariere sterile si sisteme de ambalare

SR EN ISO 11607-2:2006 Ambalaje pentru dispozitive medicale sterilizate. Partea 2:
Cerinte de validare pentru procese de dimensionare, sigilare si asamblare

SR EN ISO 11737-1:2006 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Metode
microbiologice. Partea 1: Determinarea populatiei de microorganisme pe produs

SR EN ISO 11990:2004 Opticd si instrumente optice. Laseri si echipamente asociate
laserilor. Determinarea rezistentei la laser a trunchiurilor tuburilor traheice

SR EN ISO 12870:2005 Opticd oftalmicd. Rame de ochelari. Cerinte si metode de
incercare

SR EN ISO 13485:2004 Dispozitive medicale. Sisteme de management al calitatii.
Cerinte pentru scopuri de reglementare

SR EN ISO 14155-1:2003 Investigatia clinicd a dispozitivelor medicale pentru
subiecti umani, Partea 1: Cerinte generale

SR EN ISO 14155-2:2004 Investigatia clinicd a dispozitivelor medicale pentru
subiecti umani. Partea 2: Planuri de investigatie clinicd

BUPT



274 Anexa 1

SR EN ISO 14160:2003 Sterilizarea dispozitivelor medicale de unicd utilizare cu
continut de materiale de origine animald. Validare si control de rutind a sterilizarii
prin agenti de sterilizare chimici lichizi

SR EN ISO 14408:2005 Tuburi traheale pentru chirurgie laser. Cerinte pentru
marcaj si informatii insotitoare

SR EN ISO 14534:2003 Optica oftalmica. Lentile de contact si produse pentru
intretinerea lentilelor de contact. Cerinte fundamentale

SR EN ISO 14602:2001 Implanturi chirurgicale neactive. Implanturi pentru
osteosinteza. Cerinte particulare

SR EN ISO 14630:2005 Implanturi chirurgicale neactive. Cerinte generale

SR EN ISO 14889:2004 Optica oftalmica. Lentile de ochelari. Cerinte fundamentale
pentru lentilele finisate, nedebordate

SR EN ISO 14937:2003 Sterilizarea produselor medicale pentru ingrijirea sdnatatii.
Cerinte generale pentru caracterizarea agentului de sterilizare, desfasurarea,
validarea si controlul de rutind al proceselor de sterilizare pentru dispozitivele
medicale

SR EN ISO 14971:2003 Dispozitive medicale. Aplicarea gestiunii riscului Ila
dispozitive medicale

SR EN ISO 14971:2003/A1:2003 Dispozitive medicale. Aplicarea gestiunii riscului la
dispozitive medicale. Amendamentul 1: Justificarea cerintelor

SR EN ISO 15001:2004 Echipament de anestezie si reanimare respiratorie.
Compatibilitate cu oxigenul

SR EN ISO 15225:2002 Nomenclatura. Specificatii pentru un sistem de
nomenclaturd pentru dispozitive medicale, destinat schimbului de date de
reglementare

SR EN ISO 15225:2002/A1:2004 Nomenclator. Specificatii pentru un sistem de
nomenclaturd pentru dispozitive medicale, destinat schimbului de date de
reglementare. Amendament 1

SR EN ISO 15747:2005 Recipiente de material plastic pentru injectii intravenoase
SR EN ISO 15883-1:2006 Container dezinfectat. Partea 1: Cerinte generale,
termeni, definitii si incercari

SR EN ISO 15883-2:2006 Container dezinfectat. Partea 2: Cerinte si incercari pentru
containere dezinfectate destinate dezinfectiei termice a instrumentelor chirurgicale,
a echipamentelor anestezice, a recipientelor, a instrumentelor si sticlariei etc.

SR EN ISO 15883-3:2006 Container dezinfectat. Partea 3: Cerinte si incercari pentru
containere dezinfectate destinate dezinfectiei termice a recipientelor cu dejectii
umane

SR EN ISO 17510-1:2003 Terapia respiratorie pentru apneea din timpul somnului.
Partea 1: Dispozitive de terapie respiratorie pentru apneea din timpul somnului

SR EN ISO 17510-2:2003 Terapia respiratorie pentru apneea din timpul somnului.
Partea 2: Masti si accesorii terapeutice

SR EN ISO 17664:2004 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Informatii furnizate de
producétori pentru procesul de resterilizare a dispozitivelor medicale

SR EN ISO 18777:2005 Sisteme de transport oxigen lichid pentru uz medical.
Cerinte particulare

SR EN ISO 18778:2005 Echipamente respiratorii. Monitoare pentru copii. Cerinte
particulare

SR EN ISO 18779:2005 Dispozitiv medical pentru conservarea oxigenului §i
amestecului de oxigen. Cerinte particulare

SR EN ISO 21647:2005 Echipament electromedical. Cerinte particulare pentru
securitate si performante de baza ale monitoarelor cu gaz pentru respiratie
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SR EN ISO 21647:2005/AC:2006 Echipament electromedical. Cerinte particulare
pentru securitate si performante de baza ale monitoarelor cu gaz pentru respiratie
SR EN ISO 22612:2005 Imbracdminte de protectie impotriva agentilor infectiosi.
Metoda de incercare a rezistentei la penetrarea uscatd a microbilor

SR EN ISO 4074:2003 Prezervative din latex de cauciuc natural. Cerinte si metode
de incercare

SR EN ISO 4135:2003 Echipament de anestezie si reanimare respiratorie. Vocabular
SR EN ISO 5356-1:2004 Echipament pentru anestezie si reanimare respiratorie.
Racorduri conice. Partea 1: Racorduri tatda si mamé

SR EN ISO 5366-1:2005 Echipamente de anestezie si respiratie. Tuburi de
traheostomie. Partea 1: Tuburi si conectoare pentru adulti

SR EN ISO 5840:2006 Implanturi chirurgicale. Proteze pentru valve cardiace

SR EN ISO 7376:2004 Echipamente de anestezie si respiratie. Laringoscoape pentru
intubatie traheala

SR EN ISO 7439:2003 Dispozitive contraceptive intrauterine cu fir de cupru. Cerinte,
incercari

SR EN ISO 7886-3:2005 Seringi hipodermice sterile de unicd utilizare. Partea 3:
Seringi autoblocante pentru vaccin cu doza fixa

SR EN ISO 8185:2003 Umidificatoare medicale. Cerinte generale pentru sistemele
de umidificare

SR EN ISO 8359:2001 Concentratoare de oxigen pentru uz medical. Cerinte de
securitate

SR EN ISO 8835-4:2005 Sisterme de anestezie prin inhalare. Partea 4: Dispozitive de
alimentare cu vapori pentru anestezie

SR EN ISO 8835-4:2005/AC:2006 Sisteme de anestezie prin inhalare. Partea 4:
Dispozitive de alimentare cu vapori pentru anestezie

SR EN ISO 8835-5:2004 Sisteme de anestezie prin inhalare. Partea 5: Ventilatoare
de anestezie

SR EN ISO 8835-5:2004/AC:2005 Sisteme de anestezie prin inhalare. Partea 5:
Ventilatoare de anestezie

SR EN ISO 8835-5:2004/AC:2006 Sisteme de anestezie prin inhalare. Partea 5:
Ventilatoare de anestezie

SR EN ISO 9360-1:2002 Echipament de anestezie si de reanimare respiratorie.
Schimbdtoare de caldurd si umiditate (HMEs) pentru umidificarea gazelor respirate
de fiinte umane. Partea 1: HMEs pentru utilizare cu volume de aer pentru respirat
de minimum 250 m/

SR EN ISO 9360-2:2003 Echipament de anestezie si reanimare respiratorie.
Schimbdatoare de caldurd si umiditate (HMEs) pentru umidificarea gazelor respirate
de fiinte umane. Partea 2: HMEs cu volume de aer pentru respirat de minimum 250
ml pentru pacienti cu traheostomie

SR EN ISO 9713:2004 Implanturi neurochirurgicale. Pense intracraniene pentru
anevrisme cu autostrdngere

SR EN ISO 9919:2005 Echipamente electromedicale. Cerinte particulare de
securitate si performante esentiale ale pulsoximetrelor pentru utilizare medicald
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Lista standardelor armonizate adoptate ca SR EN sub incidenta directivei 98/79/EC
In Vitro Diagnostic Medical Devices, in conformitate cu 0] C 216 din 2006-09-07.

SR EN 12286:2003 Dispozitive medicale pentru diagnostic in vitro. Masurarea
cantitdtilor in probele de origine biologicd. Prezentarea procedurilor de masurare de
referinta

SR EN 12286:2003/A1:2003 Dispozitive medicale pentru diagnostic in vitro.
Mdasurarea cantitatilor in probele de origine biologica. Prezentarea procedurilor de
madsurare de referinta

SR EN 12287:2003 Dispozitive medicale de diagnostic in vitro. Masurarea marimilor
in esantionare de origine biologica. Descrierea materialelor de referintd

SR EN 12322:2003 Dispozitive medicale pentru diagnostic in vitro. Medii de cultura
pentru microbiologie. Criterii de performanta pentru medii de cultura

SR EN 12322:2003/A1:2003 Dispozitive medicale de diagnostic in vitro. Mediu de
culturd pentru microbiologie. Criterii de performantd pentru mediile de cultura

SR EN 13532:2003 Cerinte generale pentru dispozitivele medicale de diagnostic in
vitro pentru autotestare

SR EN 13612:2003 Evaluarea performantelor. Dispozitivele medicale de
diagnosticare in vitro

SR EN 13640:2003 Incercdri de stabilitate a reactivilor pentru diagnostic in vitro

SR EN 13641:2003 Eliminarea sau reducerea riscului de infectie asociat reactivilor
de diagnostic in vitro

SR EN 13975:2003 Proceduri de esantionare utilizate pentru incercdrile de
acceptanta a dispozitivelor medicale de diagnostic in vitro. Aspecte statistice

SR EN 14254:2004 Dispozitive medicale pentru diagnostic in vitro. Recipiente de
unica utilizare pentru prelevare de probe umane, altele decat sdngele

SR EN 14820:2005 Recipiente de unica folosintd pentru prelevari de sdnge uman
venos

SR EN 375:2003 Informatii furnizate de producator privind reactivii de diagnostic in
vitro pentru uz profesional

SR EN 376:2003 Informatii furnizate de producdtor privind reactivii de diagnostic in
vitro pentru autotestare

SR EN 556-1:2003 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Cerinte pentru dispozitivele
medicale etichetate '"steril”. Partea 1: Cerinte pentru dispozitivele medicale
sterilizate in fazd finala

SR EN 591:2003 Instructiuni pentru utilizarea instrumentelor de diagnostic in vitro
de uz profesional

SR EN 592:2003 Instructiuni de utilizare a instrumentelor de diagnostic in vitro
pentru autotestare

SR EN 61010-2-101:2003 Reguli de securitate pentru echipamentul electric de
madsurare, de control si de laborator. Partea 2-101: Cerinte particulare pentru
aparatele medicale de diagnostic in vitro (IVD)

SR EN 980:2003 Simboluri grafice utilizate pentru etichetarea dispozitivelor
medicale

SR EN ISO 13485:2004 Dispozitive medicale. Sisteme de management al calitatii.
Cerinte pentru scopuri de reglementare

SR EN ISO 14937:2003 Sterilizarea produselor medicale pentru ingrijirea sanatatii.
Cerinte generale pentru caracterizarea agentului de sterilizare, desfdsurarea,
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validarea si controlul de rutind al proceselor de sterilizare pentru dispozitivele
medicale

SR EN ISO 14971:2003 Dispozitive medicale. Aplicarea gestiunii riscului la
dispozitive medicale

SR EN ISO 14971:2003/A1:2003 Dispozitive medicale. Aplicarea gestiunii riscului la
dispozitive medicale. Amendamentul 1: Justificarea cerintelor

SR EN ISO 15197:2004 Sisteme pentru incercari de diagnostic in vitro. Cerinte
referitoare la sistemele de monitorizare a glicemiei prin autotest in gestionarea
diabetului zaharat

SR EN ISO 15225:2002 Nomenclaturd. Specificatii pentru un sistem de
nomenclaturd pentru dispozitive medicale, destinat schimbului de date de
reglementare

SR EN ISO 17511:2004 Dispozitive medicale de diagnostic in vitro. Masuratori ale
marimilor in probele de origine biologica. Trasabilitatea metrologicd a valorilor
atribuite calibratorilor si materialelor de control

SR EN ISO 18153:2004 Dispozitive medicale de diagnostic in vitro. Mdsurarea
mdarimii in esantionare biologice. Trasabilitatea metrologicd a valorilor pentru
concentratia catalitica de enzime atribuita calibratorilor si materialelor de control
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Lista standardelor armonizate adoptate ca SR EN sub incidenta directivei:
90/385/EEC Active implantable Medical Devices, in conformitate cu O) C 216 din
2006-09-07.

SR EN 1041:2003 Informatii furnizate de producatori impreund cu dispozitivele
medicale

SR EN 13824:2005 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Tratarea asepticd a
dispozitivelor medicale lichide. Cerinte

SR EN 30993-6:1998 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 6: Teste
pentru efecte locale dupa implantare

SR EN 45502-1:2001 Dispozitive medicale implantabile active. Partea 1: Cerinte
generale de securitate, marcare si informatii furnizate de producator

SR EN 45502-2-1:2004 Dispozitive medicale implantabile active. Partea 2-1: Cerinte
particulare pentru dispozitivele medicale implantabile active -pentru tratarea
bradiaritmiei (stimulatoare cardace)

SR EN 46003:2001 Sistemele calitatii. Dispozitive medicale. Cerinte particulare
pentru aplicarea EN ISO 9003

SR EN 550:1997 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Validare si control de rutina
pentru sterilizarea cu oxid de etilend

SR EN 554:2003 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Validare si control de rutind
pentru sterilizarea cu caldura umeda

SR EN 556-1:2003 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Cerinte pentru dispozitivele
medicale etichetate ‘"steril”. Partea 1: Cerinte pentru dispozitivele medicale
sterilizate in fazd finala

SR EN 556-2:2004 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Cerinte pentru dispozitivele
medicale etichetate STERIL. Partea 2: Cerinte pentru dispozitivele medicale
procesate aseptic

SR EN 60601-1+A1+A2+A13:2001 Aparate electromedicale. Partea 1: Cerinte
generale de securitate

SR EN 980:2003 Simboluri grafice utilizate pentru etichetarea dispozitivelor
medicale

SR EN ISO 10993-1:2004 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 1:
Evaluare si testare

SR EN ISO 10993-10:2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 10:
Teste de iritare si de hipersensibilitate cu efect retard

SR EN ISO 10993-11:1998 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 11:
Teste pentru toxicitate sistemica

SR EN ISO 10993-12:2005 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 12:
Prepararea esantioanelor si a materialelor de referinta

SR EN ISO 10993-13:2003 Evaluarea biologica a dispozitivelor medicale. Partea 13:
Identificare si cuantificare a produselor de degradare din dispozitive medicale pe
baza de polimeri

SR EN ISO 10993-16:2003 Evaluarea biologicad a dispozitivelor medicale. Partea 16:
Proiectarea studiilor toxicocinetice pentru produse de degradare si substante
extractibile

SR EN ISO 10993-17:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 17:
Stabilirea limitelor admisibile pentru substante extractibile
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SR EN ISO 10993-18:2006 Evaluare biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 18:
Caracterizare chimicd a materialelor

SR EN ISO 10993-4:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 4:
Selectarea testelor pentru interactiunile cu sdngele

SR EN ISO 10993-5:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 5:
Teste pentru citotoxicitate in vitro

SR EN ISO 10993-9:2003 Evaluarea biologicd a dispozitivelor medicale. Partea 9:
Cadru pentru identificarea si cuantificarea produsilor potentiali de degradare

SR EN ISO 11137-1:2006 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Iadiere. Partea 1:
Cerinte pentru implementare, validare si control de rutind pentru procesul de
sterilizare a dispozitivelor medicale

SR EN ISO 11137-2:2006 Sterlizarea dispozitivelor medicale. Iradiere. Partea 2:
Stabilire doza de sterilizare

SR EN ISO 11140-1:2006 Sterilizarea produselor de ingrijire a sanatatii. Indicatori
chimici. Partea 1: Cerinte generale

SR EN ISO 11607-1:2006 Ambalaje pentru dispozitive medicale sterilizate. Partea 1:
Cerinte pentru materiale, sisteme de bariere sterile si sisteme de ambalare

SR EN ISO 11737-1:2006 Sterilizarea dispozitivelor medicale. Metode
microbiologice. Partea 1: Determinarea populatiei de microorganisme pe produs

SR EN ISO 13485:2004 Dispozitive medicale. Sisteme de management al calitatii.
Cerinte pentru scopuri de reglementare

SR EN ISO 14155-1:2003 Investigatia clinicd a dispozitivelor medicale pentru
subiecti umani. Partea 1: Cerinte generale

SR EN ISO 14155-2:2004 Investigatia clinica a dispozitivelor medicale pentru
subiecti umani. Partea 2: Planuri de investigatie clinica

SR EN ISO 14971:2003 Dispozitive medicale. Aplicarea gestiunii riscului la
dispozitive medicale

SR EN ISO 14971:2003/A1:2003 Dispozitive medicale. Aplicarea gestiunii riscului la
dispozitive medicale. Amendamentul 1: Justificarea cerintelor
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Lista cu standarde ISO de incercare ale implanturilor chirurgicale.

ISO 14242-1:2007 Implants for surgery - Wear of total hip-joint prostheses - Part
1: Loading and displacement parameters for wear-testing machines and
corresponding environmental conditions for test

ISO 14242-2:2005 Implants for surgery - Wear of total hip-joint prostheses - Part
2: Methods of measurement

ISO/CD 14242-3:2006 Implants for surgery - Wear of total hip-joint prostheses -
Part 3: Loading and displacement parameters for orbital bearing type wear testing
machines and corresponding environmental conditions for test

ISO 14243-1:2003 Implants for surgery - Wear of total knee-joint prostheses - Part
1: Loading and displacement parameters for wear-testing machines with load
control and corresponding environmental conditions for test

ISO 14243-2:2003 Implants for surgery - Wear of total knee-joint prostheses - Part
2: Methods of measurement

ISO 14243-3:2004 Implants for surgery - Wear of total knee-joint prostheses - Part
3: Loading and displacement parameters for wear-testing machines with
displacement control and corresponding environmental conditions for test

ISO/DIS 16402:2007 Implants for surgery - Acrylic resin cements - Flexural fatigue
testing of acrylic resin cements used in orthopaedics (sub dezvoltare)

ISO/DIS 18192-1:2007 Implants for surgery - Wear of total intervertebral spinal
disc prostheses - Part 1: Loading and displacement parameters for wear testing and
corresponding environmental conditions for test (sub dezvoltare)

ISO 16428:2005 Implants for surgery - Test solutions and environmental conditions
for static and dynamic corrosion tests on implantable materials and medical devices
ISO 16429:2004 Implants for surgery - Measurements of open-circuit potential to
assess corrosion behaviour of metallic implantable materials and medical devices
over extended time periods

ISO 15814:2004 Implants for surgery - Copolymers and blends based on polylactide
- In vitro degradation testing
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