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1. Introducio

Biomateriais metalicos sdo os constituintes basicos para a fabrica¢do de dispositivos
de fixa¢do, como pinos, placas e parafusos, ou de substitui¢do de tecidos duros do corpo
humano, como os implantes ortopédicos, odontolégicos e cardiovasculares. Os materiais
comerciais atuais englobam a classe dos acos inoxidaveis, ligas & base de Co-Cr, o titdnio
comercialmente puro e suas ligas (PRASAD; BAZAKA; CHUA; ROCHFORD et al., 2017).
O titanio tem sido a principal escolha para estas aplica¢des, uma vez que o elemento metalico
ja retne boas propriedades mecanicas, excelente resisténcia a corrosdo e reconhecida
biocompatibilidade (KAUR; SINGH, 2019). Entretanto, a adi¢do de elementos de liga ao Ti e
o desenvolvimento de novas ligas ainda se fazem necesséarios para diminuir o médulo de
elasticidade e aumentar sua resisténcia mecanica e ao desgaste, visando utilizagdes por longos
periodos no corpo humano. Dispositivos para utilizagdo biomédica requerem materiais que
melhor representem as propriedades do complexo sistema do corpo humano e resistam as
variadas solicitagdes biomecanicas. Um baixo moddulo de elasticidade pode evitar uma
possivel falha do implante, relacionada com o efeito blindagem Ossea e reabsor¢do Ossea
(ANNUR; KARTIKA; SUPRIADI; SUHARNO, 2021).

Dispositivos de fixa¢do sdo biomateriais utilizados no tratamento de fraturas ou trincas
de ossos do corpo humano, sendo frequentemente usados na area ortopédica e odontoldgica,
na forma de arames, fios, placas, pinos, parafusos e hastes. Possuem a fun¢do de estabilizar,
unir e alinhar a regido 6ssea, manter as funcdes biomecanicas locais e facilitar a recuperagdo e
regeneragdo dos ossos (LI; QIN; YANG; MA et al., 2020). Os métodos de fixacao
desempenham um papel orientador no processo de cura de uma fratura, e a fixacdo adequada
¢ responsavel por criar um ambiente adequado para a recuperagao. Os diversos dispositivos
ortopédicos de fixagdo constituem um mercado estimado em US$ 5,5 bilhdes atualmente
(HO-SHUI-LING; BOLANDER; RUSTOM; JOHNSON et al., 2018; LI; QIN; YANG; MA
et al.,2020)

Neste sentido, apesar de sua grande utilizagdo e boas propriedades, os atuais
biomateriais metalicos (agos inoxidaveis, ligas de Co-Cr, ¢ o Ti e suas ligas) ainda nao
atendem totalmente a complexa combinacdo de propriedades do corpo humano e nem
apresentam um adequado custo-beneficio, o que requere o desenvolvimento de novos

materiais, em especial para a manufatura de dispositivos de fixag¢do dssea.

1.1. Liga de alta entropia



As ligas de alta entropia (HEA — High Entropy Alloy) sao uma nova classe de ligas
que tém sido desenvolvidas, combinando cinco ou mais elementos de liga. Este tipo de
mistura tende a aumentar a entropia do sistema, tornando solutos e solventes indistinguiveis.
Apesar da adicdo de multiplos elementos na composicao, estes materiais tendem inicialmente
a apresentar estruturas cristalinas simples (como CCC e CFC). Como um resultado do
endurecimento por solugdo sélida, estas ligas geralmente apresentam uma superior resisténcia
mecanica, ductilidade, resisténcia a corrosao e ao desgaste, quando comparadas com materiais
metalicos convencionais (CASTRO et al., 2021; TORRENTO et al., 2022).

No inicio dos anos 2000, Yeh e Cantor propuseram a formacdo de HEAs, com
estrutura cristalina simples e propriedades tUnicas, que estdo se mostrando uteis para
potenciais aplicagdes em energia, infraestrutura, aeronautica e medicina (GAO et al., 2022). A
formacao de estruturas cristalinas simples ocorre em virtude da elevada entropia do sistema
devido a mistura de elementos quimicos, conforme expresso pela equagdo (1). Como um
resultado da elevada entropia, ha uma diminui¢ao da energia livre de Gibbs, equacao (2), e

estabilizacao de fases unicas.

Smix = —kg XiL1 x;Inx; (1)

AGpix = AHpix — TASpix (2)

Onde S,.ix ¢ a entropia da mistura, kz a constante de Boltzmann, x; a fragdo atomica do
i-ésimo 6xido, Guix a energia livre de Gibbs da mistura, H,; a entalpia da mistura, e 7' a
temperatura (ALBEDWAWI et al., 2021).

Nos ultimos anos, uma nova classe de ligas tem sido desenvolvida, combinando 5 ou
mais elementos de liga (CASTRO; JAEGER; BAPTISTA; OLIVEIRA, 2021). Este tipo de
mistura, denominada de liga de alta entropia (HEA), tende a aumentar a entropia do sistema,
tornando solutos e solventes indistinguiveis. Apesar da adi¢do de multiplos elementos na
composi¢ao, estes materiais tendem inicialmente a apresentar estruturas cristalinas simples
(como CCC ou CFC) (SENKOV; WILKS; MIRACLE; CHUANG et al., 2010). Como um
resultado do endurecimento por solucdo solida, estas ligas geralmente apresentam uma
superior resisténcia mecanica, ductilidade, resisténcia a corrosdo e ao desgaste, quando
comparadas com materiais metalicos convencionais (AVILA-RUBIO; BALDENEBRO-
LOPEZ; SOTO-ROJO; CEBALLOS-MENDIVIL et al., 2020; CHEN; SUPRIANTO, 2020).



Modelos tedricos ab initio t€ém sido usados no design destas novas ligas. A defini¢do
da composicao quimica de HEAs ¢ baseada em parametros termodinamicos € na regra de
Hume-Rothery para a formacdo de solugdes sélidas. Do ponto de vista termodinadmico, a
adicdo de uma determinada concentracdo atdmica de um elemento acarreta mudangas nos
valores de entropia (AS) e entalpia (AH) da mistura, os quais por sua vez tendem a diminuir a
energia livre de Gibbs (AG) para a formacao de estruturas ccc ou cfc (SENKOV; MIRACLE,
2016; YEH, 2013). As regras de Hume-Rothery determinam as condi¢des para uma completa
mistura dos elementos de liga, como especificos valores de raios atdmicos (Or),
eletronegatividade (Ay), razdo elétron-atomo (e/a) e valéncia eletronica (VEC) (LILENSTEN;
COUZINIE; BOURGON; PERRIERE et al, 2016; POLETTI; FIORE; SZOST;
BATTEZZATI, 2015). Alguns parametros desenvolvidos inicialmente para ligas de Ti,
também servem de base para o design destas novas ligas. A Teoria do Orbital Molecular DV -
Xa considera os parametros B, € Mg na obtengdo de solucdes sélidas do tipo CCC de baixo
moédulo de elasticidade, tendo também auxiliado grandemente na determinacdo da
estequiometria de novas ligas a base de titdnio (ABDEL-HADY; FUWA; HINOSHITA;
KIMURA et al., 2007).

Alguns estudos preliminares ja t€ém investigado o potencial de utilizagdo das HEAs em
aplicagdes biomédicas, em especial para implantes ortopédicos que requerem uma elevada
resisténcia mecanica. Hori e colaboradores (HORI; NAGASE; TODAI; MATSUGAKI et al.,
2019) projetaram a liga TiZrNbTaMo com o intuito de produzir uma liga de boa ductilidade.
A ductilidade a temperatura ambiente das HEAs TiNbTaZrMo ndo-equiatomicas foram muito
maiores do que a equiatdmica. Além disso, observou-se uma boa interagdo entre células
Osseas e o material, induzida pela presenca de Ti e Zr na composigdo. Nagase e colaboradores
(NAGASE; IIJIMA; MATSUGAKI; AMEYAMA et al., 2020) desenvolveram as HEAs Ti-
Zr-Hf-0,2Cr-Mo e Ti-Zr-Hf-0,07C0-0,07Cr-Mo com base na combinac¢do dos sistemas de
ligas ja usados comercialmente, Ti-Nb—-Ta—Zr-Mo e Co—Cr—Mo. As ligas foram projetadas
usando o diagrama Bo-Md, parametros empiricos e calculos termodindmicos para a formagao
de solucao so6lida. Os materiais desenvolvidos apresentaram biocompatibilidade comparavel a
do Ti-CP (comercialmente puro), além de alta dureza e baixa temperatura liguidus para o
processamento. lijima e colaboradores (IIJIMA; NAGASE; MATSUGAKI; WANG et al.,
2021) projetaram e produziram HEAs Ti—Zr-Hf-Nb-Ta-Mo para uso como biomateriais
metalicos (Bio-HEAs), também aplicando pardmetros empiricos, a teoria do orbital molecular
e calculos termodinamicos. Os autores verificaram que os pardmetros Moeq (molibdénio

equivalente) e VEC (concentracdo de elétrons de valéncia) foram ftteis para projetar Bio-



HEAs de estrutura CCC. Os autores obtiveram uma Bio-HEA 28,33Ti-28,33Zr-28,33Hf-
6,74Nb-6,74Ta-1,55Mo (% at.) com biocompatibilidade comparavel a do Ti-CP, com maior
resisténcia mecanica, e boa ductilidade a temperatura ambiente.

Mais recentemente Hua e colaboradores (HUA; WANG; WANG; YE et al., 2021)
estudaram as HEAs de xTi-Zr-Nb-Ta-Mo (x = 0,5, 1, 1,5 e 2, %at.) e verificaram uma
estrutura dendritica com duas fases do tipo CCC. A HEA 0,5TiZrNbTaMo exibiu uma alta
dureza (500 HV), alta resisténcia a compressao (2.600 MPa) e grande deformagdo plastica
(30%). Além disso, demonstrou alta resisténcia a corrosdo e¢ ao desgaste. Xiang e
colaboradores (XIANG; DU; CAI; LI et al., 2022) desenvolveram as HEAs equiatomicos
25Ti-25Zr-25Nb-25Ta com tecnologia de sinterizacdo a plasma por faisca (SPS). Eles
obtiveram graos por volta 134 nm, resisténcia ao escoamento de 2212 MPa e
aproximadamente a mesma biocompatibilidade que o Ti puro comercial. Wang e
colaboradores (WANG; YANG; WANG; DAI ef al., 2022) estudaram as HEAs refratarias Ti-
Zr-Hf-Nb-Fe e observaram estrutura dendritica com fases ctbica de corpo centrado (CCC) +
Laves. Entre as ligas, a HEA TiZrHfNbFe0.5 apresentou boas propriedades mecanicas com
dureza de 420 HV, resisténcia a compressao de 1450 MPa e deformagdo plastica de cerca de
8%. Além disso, apresentou melhor resisténcia a corrosdo do que o Ti-6Al-4V. Chen ¢
colaboradores (CHEN; LU; GAO; TIAN et al., 2022) projetaram e sintetizaram a HEA 40Co-
35Fe-16Cr-8Ni-1Ti para utilizagdo em sfents coronarios e obtiveram boa biocompatibilidade
em um material com precipitacdo das fases R e Laves, com uma combinag¢do perfeita de alta
resisténcia mecanica, ductilidade, e excelente resisténcia a corrosao.

Uma primeira classe de HEAs foi desenvolvida por Cantor (CANTOR et al., 2004),
sendo baseadas em FeCoCrMnNi em propor¢do equiatomica. Esta liga apresentou estrutura
CFC simples, com notavel resisténcia a deformagdo, estabilidade térmica e resisténcia a
corrosdo, o que impulsou as pesquisas na area. Posteriormente, as HEAs desenvolvidas por
Senkov (SENKOV et al.,, 2011), baseadas na propor¢do equiatdmica de TaNbHfZrTi,
comecaram a chamar a aten¢do também para aplicagdes industriais. Estas ligas possuem
estrutura CCC simples e alguns metais refratarios em sua composi¢do, garantindo uma
excepcional resisténcia a deformagao plastica, elevada estabilidade em elevadas temperaturas
e resisténcia a corrosao. As ligas de Senkov (R-HEAs) acabaram por expandir ainda mais este
campo de pesquisa, principalmente em aplicagdes envolvendo condi¢des extremas. Mais
recentemente, Nakano e colaboradores (TODALI et al., 2017) produziram e caracterizaram,
pela primeira vez, HEAs baseadas em metais ndo toxicos e alergénicos de TiNbTaZrMo em

proporcao equiatdmica, para potencial uso como biomaterial. As ligas do tipo Nakano (Bio-



HEAs) apresentam microestrutura bifasica, composta por duas estruturas do tipo CCC, porém
com um bom conjunto de propriedades mecanicas, anticorrosivas e biocompatilidade para uso
no corpo humano. E por fim, Raabe e colaboradores (LI et al., 2016) expandiram ainda mais o
campo das HEAs ao desenvolverem a liga CoCrFeMnNi, em propor¢ao ndo equiatomica. Esta
liga apresentou uma composi¢ao bifasica (dual-HEA), composta por estruturas do tipo CFC e
HC, e com propriedades ainda mais superiores que as HEAs equiatdmicas e monofasicas.
Neste cenario, as HEAs tém se estabelecido com uma categoria de ligas metalicas
promissoras para aplicagdes tecnologicas de alta performance, que exigem um adequado
conjunto de propriedades para uso em longo prazo e em condi¢des extremas. Logo, o
desenvolvimento de pesquisas na area pode potencializar o processamento de materiais

avangados que atendam as demandas atuais da sociedade.
2. Objetivos:

O presente projeto objetiva desenvolver e caracterizar novas ligas de alta entropia em
concentragdo ndo equiatomica por fusdo a arco voltaico, com vistas a aplicagdes industriais,
em especial na area biomédica. Avaliar o efeito dos elementos de liga na composicao de fase,
estrutura cristalina e microestrutura.

3. Materiais e métodos
3.1. Processamento das amostras

Neste projeto, estudou-se quatro ligas de HEAs, em propor¢do ndo equiatémica, com

diferentes composi¢des quimicas e de fase, a Tabela 1 mostra as ligas levadas em

consideracdo para o presente estudo.

Tabela 1 - HEAs a serem usadas neste projeto.

Designacao | Composicao | Fase prevista Referéncia
Cantor FeCoCrMnNi CFC (CANTOR et al., 2004)
Senkov TaNbH{ZrTi CCC (SENKOV etal., 2011)
Nakano TiNbTaZrMo | CCC; + CCC, (HORI et al., 2019)
Raabe CoCrFeMnNi CFC + HC (GEORGE; RAABE; RITCHIE, 2019)




Para o desenvolvimento do projeto, foram utilizados metais puros obtidos
comercialmente com pureza de no minimo 99%, sendo separados nas respectivas proporcoes
em massa de cada liga. As amostras de HEAs foram produzidas em um forno de fusdo a arco-
voltaico, utilizando atmosfera de gas inerte de argdnio, cadinho de cobre e eletrodo nao
consumivel de tungsténio, ambos refrigerados em 4gua. Foram preparados um lingote de 50g
para cada HEA, cada uma foi refundida por no minimo 5x para garantir uma adequada
mistura dos elementos de liga, assegurando a homogeneidade dos lingotes.

Posteriormente, os lingotes foram submetidos a um tratamento térmico de
homogeneizagdo, para uniformizacdo da microestrutura, em vacuo de 1077 Torr, temperatura
de 1000°C, durante 12 horas e com posterior resfriamento lento com taxa de descida de 10

°C/min.

3.2. Caracterizacao estrutural e microestrutural

Para a andlise estrutural foi utilizado o método do p6 com a ajuda de uma lima. Elas
foram presas numa morsa ¢ foram limadas a fim de obter o p6 das amostras. O processo de
lixamento foi realizado de forma lenta e com cautela, de forma a evitar aquecimento e
possiveis alteragdes na estrutura do material.

Para a andlise da composicao foi realizada por difratometria de raios X (DRX), com
radiacdo monocromatica CuK, (A = 0,1544 nm), potencial de 40 kV, corrente de 30 mA, filtro
de Ni, modo tempo fixo, passo de 0,02° e tempo de coleta de 1,6 s.

Para a andlise microestrutural os lingotes passaram por uma preparagdo,
primeiramente foram cortados numa cortadora IsoMet 1000 da marca Buehler e embutidos
em baquelite, numa embutidora modelo PRE 300 fabricada pela Arotec, foram lixadas,
polidas e atacadas em uma politriz modelo Aropol da marca Arotec, com lixas d’agua de
granulagdo 300, 400, 500, 600, 800, 1200 e 1500, e pano autoadesivo de polimento com
solucdo coloidal de alumina (1 pum) por = 10 min até ficar com aspecto espelhado. Apos o
polimento, as amostras foram atacadas com uma solugao acida de Kroll (80 ml H2O, 15 ml de
HNO:s e 5 ml de HF).

A microestrutura foi verificada por microscopia Optica e microscopia eletronica de
varredura (MEV), enquanto um espectrdmetro de energia dispersiva de raios X (EDS),

acoplado ao equipamento, determinou a composi¢ao quimica e a distribuicao dos elementos



de liga em cada fase, de forma qualitativa e semiquantitativa. A densidade das ligas também

foi medida utilizando o método de Arquimedes.

4. Resultados e discussoes:

Os lingotes sairam do forno a arco de fusdo e estdo demonstrados na Figura 1. Os
lingotes CoCrFeMnNi (1) e FeCoCrMnNi (2) sairam com um aspecto escuro, provenientes
dos elementos cobalto e ferro. E os lingotes TiNbTaZrMo (3) e TaNbH{ZrTi (4) sairam com
um aspecto prateado. Nenhum dos quatro lingotes sairam com um aspecto colorido

caracteristico de quando a amostra foi contaminada com algum gas.
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Figura 1 - Lingotes apo6s a fusao.

Uma andlise semi-quantitativa da composi¢ao quimica das amostras foi realizada por
medidas de EDS e mapeamento quimico. Os graficos dos elementos obtido por EDS (Figura
2) apresentaram apenas picos provenientes dos elementos de liga, demonstrando assim que no
processo de fusdo ndo houve contaminagdo com outros elementos quimicos. As Tabelas de 2
a 5 estdo apresentando a composi¢do quimica das amostras. As ligas estdo com os valores dos
elementos de ligas com uma quantidade esperada, visto que ndo era querido ser ligas
equiatomicas. Uma andlise de composi¢do quimica por ICP OES sera realizada no
prosseguimento do trabalho, para ter uma composicdo quimica mais assertiva, visto que a

técnica ¢ uma analise semi-quantitativa.
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Figura 2 - Difratogramas de EDS.

Tabela 2 - Composigao quimica por EDS para a liga CoCrFeMnNi.

% Peso % Atomica
CoCrFeMnNi
Esperado Experimental Esperado Experimental
Co 6,26 12,21 £0,01 6,00 11,76 £ 0,01
Cr 1,84 1,61 £0,01 2,00 1,76 + 0,01
Fe 21,77 17,50 £ 0,01 22,00 17,79 £ 0,01
Mn 38,93 34,02+ 0,01 40,00 35,16 £ 0,01
Ni 31,19 34,67 £ 0,01 30,00 33,53+ 0,01

Tabela 3 - Composi¢ao quimica por EDS para a liga FeCoCrMnNi.

% Peso % Atomica
FeCoCrMnNi
Esperado Experimental Esperado Experimental
Fe 19,92 16,82 + 0,01 20,00 16,94 + 0,01
Co 21,02 22,01 £ 0,01 20,00 23,57 +£0,01
Cr 18,54 18,82+ 0,01 20,00 20,35+ 0,01
Mn 19,59 17,74 + 0,01 20,00 18,15+ 0,01

Ni 20,93 24,61 £0,01 20,00 23,57+ 0,01




Tabela 4 - Composicao quimica por EDS para a liga TiNbTaZrMo.

% Peso % Atomica
TiNbTaZrMo
Esperado Experimental Esperado Experimental
Ti 9,41 8,86 £ 0,01 20,00 19,99 + 0,01
Nb 18,26 17,88 £ 0,01 20,00 20,79 £ 0,01
Ta 35,56 45,08 £0,01 20,00 26,91 £0,01
Zr 17,93 10,04 + 0,01 20,00 11,89+ 0,01
Mo 18,86 18,13 £ 0,01 20,00 20,42 £0,01

Tabela 5 - Composicao quimica por EDS para a liga TaNbHfZrTi.

% Peso % Peso % Atomica % Atomica
TaNbHfZrTi
Esperado Experimental Esperado Experimental

Ta 30,59 29,27 0,01 20,00 18,86 £ 0,01
Nb 15,71 16,57 £ 0,01 20,00 20,80 + 0,01
Hf 30,18 30,91 +£ 0,01 20,00 20,20 + 0,01
Zr 15,42 14,26 £ 0,01 20,00 18,23 + 0,01
Ti 8,09 9,00 £ 0,01 20,00 21,91 +£0,01

Os mapeamentos quimicos das amostras aparecem nas Figuras 3 a 6, onde mostram os
elementos bem distribuidos, ndo havendo segregagdes ou precipitados de fase, demonstrando
assim que os lingotes foram bem-preparados, passando por no minimo cinco fusdes cada
lingote sugerindo fortemente a homogeneidade dessas ligas em escala micrométrica, em uma
escala sub micrométrica outras analises, como por exemplo medidas de transmissao pode dar

mais informacdes.

As densidades das ligas estdo apresentadas na Tabela 6, juntamente com o Ti
comercialmente puro, ago 316L e a liga Ti-6Al-4V (TORRENTO; SOUSA; CRISTINO DA
CRUZ; SANTOS DE ALMEIDA et al., 2022), que sdo ligas usadas comercialmente. Os
valores experimentais permaneceram proximos dos valores tedricos com pequenas variagdes
possivelmente resultantes das discrepancias entre as composi¢des nominais € experimentais
das amostras, possivelmente pela variagdo na composi¢do quimica. As densidades das ligas

estudadas ficaram com a mesma ordem de grandeza das ligas comerciais, ¢ importante que a



densidade de implantes se mantém baixas para que nao cause dor local ao paciente ao qual foi

implantado (QUADROS; KURODA; ZAMBUZZI; FERNANDES et al., 2024).

Figura 3 - Mapeamento quimico da amostra CoCrFeMnNi.
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Figura 4 - Mapeamento quimico da amostra FeCoCrMnNi.
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Figura 5 - Mapeamento quimico da amostra TiNbTaZrMo.
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Figura 6 - Mapeamento quimico da amostra TaNbHfZrTi.

Tabela 6 - Densidade das amostras estudadas e de algumas ligas comerciais.

Densidade (g/cm?®) Experimental Teorico
CoCrFeMnNi 7.81+£0,07 8,05
FeCoCrMnNi 7,95 £ 0,08 8,06
TiNbTaZrMo 9,18 0,05 9,28
TaNbHfZrTi 9,92+ 0,01 9,90

Ticp 4,52 +0,02




Ac¢o 316L 7,97 £ 0,04
Ti-6Al-4V 4,42 + 0,01

As figuras a seguir apresentam as micrografias opticas e eletronicas de varredura, na
primeira linha s3o as imagens de MO e na segunda linha as imagens de MEV. As imagens 7 e
8 sdo da liga CoCrFeMnNi e as figuras 9 e 10 sdo da liga FeCoCrMnNi, na condicao bruta de
fusdo e tratada termicamente, respectivamente. Na condi¢ao #0 (bruta de fusdo) ¢ apresentado
estruturas dendriticas, proveniente da fase CFC. Ja na condi¢ao #T (tratada termicamente) nao
foi detectado a estrutura dendritica, apenas pontos mais escuros, levando em considera¢do que
o protocolo do processamento metalografico realizado nas duas condi¢des foi o mesmo, a
dureza do material pode ter sido afetada, deixando o material mais resistente ao ataque
quimico Kroll, ndo revelando a microestrutura, sendo necessario realizar outro protocolo
metalografico para que isso aconte¢a. Os padrdes de raios X sdo apresentados na figura 11, e

nas duas amostras e nas duas condigdes foi detectado apenas picos da estrutura CFC.
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Figura 7 — Micrografias da liga CoCrFeMnNi #0. Na primeira linha imagens de MO e na
segunda linha imagens de MEV, ambas na condi¢@o bruta de fusao.



Figura 8 - Micrografias da liga CoCrFeMnNi #T. Na primeira linha imagens de MO e na
segunda linha imagens de MEV, ambas na condi¢@o ap6s o tratamento térmico.
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Figura 9 - Micrografias da liga FeCoCrMnNi #0. Na primeira linha imagens de MO ¢ na
segunda linha imagens de MEV, ambas na condi¢do bruta de fusdo.
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Figura 10 - Micrografias da liga CoCrFeMnNi #T. Na primeira linha imagens de MO e na
segunda linha imagens de MEV, ambas na condig@o apds o tratamento térmico.
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Figura 11 - Difratogramas de raios X. A direita da liga CoCrFeMnNi e esquerda da liga
FeCoCrMnNi.



As figuras de 12 a 15 apresentam micrografias Opticas e eletronicas de varredura, na
primeira linha sdo as imagens de MO e na segunda linha as imagens de MEV. As imagens 12
e 13 sdo da liga TiNbTaZrMo e as figuras 14 e 15 sdao da liga TaNbH{ZrTi, na condigdo bruta
de fusdo e tratada termicamente, respectivamente. Na liga TiNbTaZrMo ¢ observado estrutura
dendritica da fase CCC e na liga TaNbHfZrTi contornos de graos da fase CCC. Essas duas
ligas ndo foram sensiveis ao tratamento térmico nessas condi¢des, ndo alterando a

microestrutura das amostras.

Os padrdes de difracdo de raios X estdo sendo apresentados na figura 16, e nas duas
amostras na condi¢do bruta de fusdo foi detectado apenas picos da estrutura CCC. J& na
condig¢do tratada termicamente na liga TiNbTaZrMo foi detectado pequenos picos da estrutura
HC, que com tratamento térmico ele tende a estabilizar a fase hexagonal, que ocorre pela

difusdo atémica dos elementos TiZr ao longo dos contornos de graos.
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Figura 12 - Micrografias da liga TiNbTaZrMo #0. Na primeira linha imagens de MO e na
segunda linha imagens de MEV, ambas na condi¢o bruta de fusao.
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Figura 13 - Micrografias da liga TiNbTaZrMo #T. Na primeira linha imagens de MO e na
segunda linha imagens de MEV, ambas na condig@o apds o tratamento térmico.

Figura 14 - Micrografias da liga TaNbHfZrTi #0. Na primeira linha imagens de MO e na
segunda linha imagens de MEV, ambas na condi¢o bruta de fusao.
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Figura 15 - Micrografias da liga TaNbHfZrTi #T. Na primeira linha imagens de MO e na
segunda linha imagens de MEV, ambas na condig@o apds o tratamento térmico.

40 60 80

25600

19200

12800

6400

" TiNbTazZrMo ' [ —#0

29600 } }
* CCC
22200

14800

7400

o 1 1 1
40 60 80

20 (degree)

34400

25800

17200

8600

37200

27900

18600

9300

60

40
T
S
=
=
*

" TaNBHfZrTi

40

60
20 (degree)

80

100

Figura 16 - Difratogramas de raios X. A direita da liga TiNbTaZrMo e esquerda da liga

5. Consideracoes do supervisor:

TaNbH{ZrTi.



A poés-doutoranda conduziu com sucesso as etapas de produgdo das amostras por fusio
a arco-voltaico e tratamento térmico de homogeneizagdo, com posterior caracterizagdao
quimica, estrutural e microestrutural das amostras utilizando técnicas convencionais da area
de Materiais. Estes resultados serdo cruciais para a compreensao das propriedades mecanicas,
eletroquimicas, triboldgicas e bioldgicas das amostras que estdo atualmente em fase de coleta
e analise de dados. O projeto foi conduzido de forma adequada e seguindo o cronograma
estipulado previamente, contudo, a pos-doutoranda teve a aprovagdo de uma bolsa FAPESP
em outra institui¢do nos ultimos meses precedentes do término do projeto. Com isso, a pds-
doutoranda teve que se dedicar com a tramitagdo da documentagdo da nova bolsa e com a
mudanca para uma nova cidade, o que fez com que tivesse menos tempo disponivel para
realizar uma andlise mais aprofundada das dados. A partir disso, alguns resultados foram
coletados com sucesso ao longo do projeto, mas ndo tiveram tempo habil para serem
analisados de forma adequada. Alguns destes resultados sdo exibidos abaixo. Por conta deste
fato, o artigo cientifico resultante deste trabalho ainda se encontra em fase de preparagdo e
possui previsao de submissao até o final do ano de 2025. Por fim, ressalto que a aprovacao da
bolsa FAPESP apenas ressalta a qualificacao da pesquisadora de pos-doutorado e a qualidade
das pesquisas conduzidas pela mesma. Portanto, considero o relatério adequado para
finalizacdo do projeto de pos-doutorando, o que indubitavelmente produzira resultados de alto

impacto para submissdo posterior de um artigo cientifico.
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Figura 17 — Andlise de corrosdo das ligas de estudo: impedancia eletroquimica (esquerda) e

polarizagao potenciodinamica (direita).

MTT 24 horas MTT 72 horas CV 24 horas

[:+]
[=1
o
]
§
]
5]
iy

8

(% of Contral) -Viability assay
> 8
4
Cell Absorbance 570 nm
(% of Contral) -Viability assay
o 8 8
!
Cell Absorbance 540 nm
(% of Contral) - Adhesion assay
o =]
[=] (=] (=]

-

th

(=]
1

wm
o
1

Cell Absorbance 570 nm
o
<

.

I & & e
&£ & & o 9“‘; & & f@ &

‘0

Figura 18 — Analise de citotoxicidade das amostras de estudo.
6. Conclusdes:

Os resultados apresentados neste relatdrio mostram que foi possivel de se obter ligas de
alta entropia utilizando o método convencional de fusdo a arco-voltaico, superando os
desafios de obtengdo de solugdes soélidas multicomponentes atualmente apresentadas na
literatura, conforme indicado nos resultados de EDS. A composi¢cdo de fase, indicado por
DRX, e a microestrutura das amostras (MO e MEV) mostraram concordancia com as classes
de ligas de alta entropia reportadas na literatura, com esttrutura majoritaria do tipo CCC e
CFC, este aspecto serd importante para o prosseguimento do trabalho, focado em modificacao
de superficie. Portanto, este relatério mostra um avango no conhecimento de processamento
de ligas de alta entropia e sua respectiva caracterizacdo estrutural e microestrutural,
apresentando um potencial futuro para aplicagdes biomédicas, conforme demonstrado pelos
resultados preliminares de densidade. No prosseguimento deste trabalho, uma avaliagdo mais
profunda serd realizada com ensaios mecanicos, eletroquimicos e biologicos, de forma a

averiguar a real aplicabilidade destas ligas para uso como biomateriais.
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