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Prezado usuario,

Este manual tem por objetivo apresentar os procedimentos basicos adotados para
o uso dos equipamentos disponiveis no Centro de Microscopia Eletronica do Sul
(CEME-SUL) da Universidade Federal do Rio Grande (FURG) para o desenvolvimento
de atividades relacionadas ao ensino, pesquisa, inovagdao € a extensdo universitaria,

sendo voltado a diversas areas do conhecimento.

Dado o seu conceito de utilizagdo multiusuaria, o CEME-SUL também pode ser
utilizado por outras Universidades, institutos de pesquisa, empresas e Orgaos

governamentais.

A utilizacdo dos equipamentos poderd ser agendada mediante a submissdo e
aprovagdo de projeto encaminhado através do formulario padrao para cemesul@furg.br.
Cada equipamento possui um pesquisador responsavel que avaliard os projetos e emitira

um parecer sobre a viabilidade técnica do uso do equipamento para o projeto especifico.

A equipe do CEME-SUL se coloca a disposi¢do para maiores esclarecimentos

por meio do e-mail cemesul@furg.br ou pelo telefone (53) 3293-5312.

Atenciosamente,
Equipe

CEME-SUL.

Universidade Federal do Rio Grande (FURG)
Av. Italia, Km 8, Campus Carreiros - Caixa Postal 474
CEP: 96203-900
Rio Grande, Rio Grande do Sul — Brasil

www.cemesul.furg.br


mailto:cemesul@furg.br
mailto:cemesul@furg.br
http://www.cemesul.furg.br/

SUMARIO

Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)
Microscopio Eletronico de Transmissao (MET).
Microscopio Confocal

Difratdmetro de Raio-X (DRX).
Homogeneizador a alta pressao

Interferometro

Zetasizer

Equipamentos para o preparo de amostra

o ° O b

10
11
13
14



MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA (MEYV)
Professor Responsavel: Henara Lillian Costa Murray

henaracosta@furg.br

Descricao:

O MEV JSM - 6610LV ¢ um Microscopio Eletronico de Varredura "analitico" e
se destina ao estudo de amostras inorganicas, organicas e biologicas. O microscopio
opera numa tensdo de 0,1 a 30 kV com resolu¢do maxima de 3 nm, podendo ser
utilizado em observagdes convencionais de imagem em elétrons secundarios (SEI),
imagens em elétrons retro-espalhados (BEI) e microanalise quimica elementar (EDS),

com ou sem o uso de padrdes para analise € medida de corrente de feixe.

Preparacao de amostras:

A preparacdo das amostras deve ser previamente discutida e agendada
diretamente com os técnicos responsaveis pelos equipamentos.

Amostras organicas e poliméricas, ou outros materiais que degasam, tais como
ossos, dentes, materiais organicos porosos, etc., necessitam de procedimentos de
montagem e observagao especiais, devendo ser previamente acordadas com o professor
responsavel pelo equipamento. Amostras de materiais pastosos ou oleosos, tais como
asfalto, parafina, ceras, etc., devem ter restri¢des.

O usuario deve obedecer as determinagdes do manual de utilizagio e possuir seu
proprio material de consumo, tais como porta-amostra (stubs), materiais de fixagao, etc.
Inicialmente o CEME-SUL pode oferecer esses materiais de consumo.

Amostras que necessitam metalizagdo devem ser entregues, devidamente
preparadas, montadas em stub e acondicionadas, com 24 horas de antecedéncia.

Nao ¢ de responsabilidade do técnico interpretar os resultados.

Usuarios:
e A utilizagdo serd realizada apenas por usudrios credenciados no CEME-SUL,
autorizados pelos professores responsaveis pelos equipamentos.
e Pesquisadores, alunos de pos-graduacao e professores da FURG poderao se

credenciar. Alunos de iniciagdo cientifica deverao estar acompanhados por



usudrio credenciado durante toda a analise. Casos especiais deverao ser
previamente discutidos.

Usuadrios externos @ FURG devem contatar a diregcdo do CEME-SUL.
O equipamento serd operado por técnico do CEME-SUL.

Sessoes de uso:

Cada sessdao tem duracdo minima de 1 hora. Nao serdo marcadas horas
fracionadas ou que iniciem e terminem no meio do turno, para haver melhor
aproveitamento dos equipamentos.

A marcagdo de sessdes deve ser feita através do sistema de agendamento por
email cemesul@furg.br.

Estdo habilitados a solicitar sessdes usuarios autorizados em projeto cadastrado.

O agendamento de sessdes sera catalogado por usudrio, por microscopio,
marcando-se um horario por vez. O proximo horario somente podera ser marcado

apos o uso do horario previamente agendado.

Seguranc¢a e manutenc¢io:

Somente técnicos sdo autorizados a fazer insercdo ¢ retirada de amostras do

MEYV e operar o equipamento.
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MICROSCOPIO ELETRONICO DE TRANSMISSAO (MET)

Professor Responsavel:

Descricio:

O Microscopio Eletronico de Transmissdao de 120 keV, Jeol, JEM-1400 se
destina ao estudo de amostras inorganicas, organicas ¢ biologicas. O microscopio opera
numa tensdo maxima de 120 kV, podendo ser utilizado em observagdes convencionais,
difracdo com feixe convergente, e analise por EDS. O microscopio possui uma camera

CCD para aquisicao de imagens.

Preparacao de amostras:

A preparagdo das amostras deve ser previamente discutida e agendada
diretamente com o técnico responsavel pelo equipamento, o usudrio deve seguir
instrucdes de uso especifico e possuir seu proprio material de consumo ou repor o

material utilizado no CEME-SUL.

Usuarios:

e A utilizacdo sera realizada apenas por usudrios credenciados no CEME-SUL,
autorizados pelos professores responsaveis pelos equipamentos.

e Pesquisadores, alunos de pds-graduagdo e professores da FURG poderdo se
credenciar. Alunos de iniciagdo cientifica deverdo estar acompanhados por
usuario credenciado durante toda a analise. Casos especiais deverdo ser
previamente discutidos.

e Usuarios externos a FURG devem contatar a dire¢do do CEME-SUL.

e O equipamento serd operado por técnico do CEME-SUL.

Sessoes de uso:

e (ada sessdo tem duragao de 3 horas.



e A amostra deve ser entregue previamente.

e Antes do inicio da sessdo o usudrio deve preencher o formuldrio padrao
especificando as caracteristicas fisicas de cada amostra.

e A marcacdo de sessOes deve ser feita através do sistema de agendamento por
email cemesul@furg.br.

e O agendamento de sessdes serd catalogado por usuario, por microscopio,
marcando-se um horario por vez. O préoximo hordrio somente poderd ser
marcado apds o uso do horario previamente agendado.

e [Estdo habilitados a solicitar sessdes usudrios autorizados em projeto cadastrado.

Os horarios das sessoes sdo:
- MANHA: 9 até 12 horas
- TARDE: 14 até 17 horas

Seguranca e manutenc¢ao:

e Somente técnicos sdo autorizados a fazer insercdo e retirada de amostras do

MET e operar o equipamento.
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MICROSCOPIO CONFOCAL

Professor Responsavel: Gustavo Richter Vaz

richtervaz@gmail.com

Descricao: TC ssp 8 Scan Head - Leica

Preparacao de amostras:

O microscopio confocal Leica localizado no CEME-SUL ¢ um sistema

invertido. Isto significa que as objetivas estdo abaixo da amostra, por conseguinte,

muitos cuidados especiais devem ser respeitados quando da preparagdao de amostras para

a observacao:

Todas as amostras devem ser montadas na forma de “sandwich” entre ldmina e
laminula, (espessura 0,7mm) e selado com esmalte incolor. Material biologico
deve ser fixado quimicamente antes de montar em uma lamina.

O microscopio apenas "vé€" fluorescéncia, sem marcadores de fluorescéncia ou
pelo menos autofluorescéncia, ndo havera imagem.

Fixadores quimicos, tais como formaldeido e glutaraldeido podem gerar material
biologico autofluorescente, que pode interferir na visualizagdo por microscopia
confocal.

As objetivas sdo 10x, 20x (6leo), 40x (6leo) e 63x (6leo). Portanto, o aumento
Optico maximo ¢ de 630x, o que ¢ menos do que muitos microscopios de luz.

O microscopio pode gerar imagem de até trés tipos diferentes de marcadores
fluorescentes simultaneamente.

Muitos materiais vegetais sdo naturalmente autofluorescentes, e geralmente

podem ser facilmente visualizados sem a utilizagdo de marcadores fluorescentes.

Sessoes de uso:

Os blocos de reserva para o uso do microscopio confocal normalmente ndo podem
ultrapassar um periodo de 3 horas, seja um bloco na manha e um bloco a tarde.

A reserva devera ser solicitada através do email cemesul.furg.br



DIFRATOMETRO DE RAIOS-X (DRX)
Professor Responsavel: Agueda Maria Turatti

aguedaturatti@gmail.com

Descricao:

A difracdo de raios X (DRX) ¢ uma técnica de alta tecnologia, ndo destrutiva,
para analisar uma larga escala de materiais, incluindo: liquidos, metais, minerais,
polimeros, catalisadores, plésticos, farmacos, revestimentos, ceramica, células solares e
semicondutores. A DRX transformou-se em um método indispensavel para a
investigacao, caracterizagdo e controle de qualidade dos materiais. As areas de aplicacao
incluem a andlise da fase qualitativa e quantitativa, a cristalografia, a determinagdo da
estrutura e do abrandamento, investigacdes da textura e de residual, o ambiente da
amostra controlado, a micro-difracdo, nano-materiais, a automatizacao do laboratorio e
de processo, etc.

O CEME-SUL esta equipado com um Difratometro D8 ADVANCE/DAVINCI,
cujo conjunto de estrutura, eletronica e software asseguram uma facil adaptagao a toda a

aplicagdo no campo da difragdo de raios X do po.

Instrucoes basicas:

e O equipamento estd configurado para realizar difracdo de raios X em amostras
em po ndo higroscopicas.

e A quantidade 6tima de amostra ¢ de 4-5 ml (quatro a cinco mililitros). A
granulometria 6tima do pd ¢ de 400 mesh.

e As amostras de pd devem ser entregues no CEME-SUL juntamente com o
formulario preenchido. A entrega dos dados sera feita por correio eletronico,
indicado pelo usuario no formulario.

e Os ensaios de amostras que nao contemplem as especificagdes acima serdo
analisados pelo Comité Técnico e Cientifico do CEME-SUL.

e O CEME-SUL disponibiliza aos usuarios softwares para analise dos padrdes de
difracdo. Nao ¢ responsabilidade dos técnicos ou operadores a interpretacao dos
resultados obtidos ou utilizagdo dos softwares, para isso os manuais estardo

disponiveis.



HOMOGENEIZADOR A ALTA PRESSAO

Professor Responsavel: Cristiana Lima Dora

cristianadora@gmail.com

Descricao: Modelo C3- Avestin
e Técnica efetiva para produzir particulas com tamanho reduzido (<500nm) e
adequada distribui¢ao de tamanho.
e Utilizada para preparacao de emulsdes, nanoparticulas e lipossomas.
e Nao utiliza solvente.
e (apacidade de 3L/hs.
e Pressao maxima de 30.000 psi/2.000 bar.

e Volume minimo: 10 mL.

Preparacio de formulacdes:

A preparacdo das formulagdes deve ser previamente discutida com o Prof.
responsavel pelo equipamento e agendada diretamente com a equipe do CEME-SUL. O
usudrio deve seguir as instrugdes de uso especifico e possuir seu proprio material de

consumo ou repor o material utilizado no CEME-SUL.

Usuarios:

e A utilizacdo do homogeneizador sera realizada apenas por usudrios qualificados.

Sessoes de uso:
e (ada sessdo tem duracdo de 3 horas, sendo monitorada por técnico responsavel.

e A marcacdo das sessoes devera ser feita através do email cemesul@furg.br.

Seguranca e manutenc¢ao:

* O equipamento serd operado por técnico do CEME-SUL.
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INTERFEROMETRO

Professor Responsavel: Henara Lillian Costa Murray

henaracosta@furg.br

Descri¢ao: Modelo Interferometro TopMap Micro View+, Polytec.

O Interferdmetro ¢ um sistema optico de medigdo de superficies baseado na técnica

de interferometria de coeréncia parcial (White Light Interferometry - WLI). Este
equipamento permite a caracterizacdo tridimensional de superficies com alta resolugdo
vertical, de forma ndo destrutiva, sem contato fisico com a amostra.

Principais medidas fornecidas:

Mapeamento topografico 3D em alta resolugao

Altura de degraus (step height)

Aquisicao em modo pontual, varredura de dreas ou mosaico com stitching
Processamento: nivelamento, filtragem, remog¢do de ruido, anélise de perfil e
parametros de rugosidade

Medidas de forma global

Tipos de Amostras:

O sistema ¢ versatil e pode ser utilizado com uma ampla gama de amostras, incluindo:

Diferentes tipos de superficie: lisas, rugosas ou com desniveis
Materiais funcionais e revestimentos

Dispositivos biomédicos

Componentes mecanicos de precisao

Metais (usinado, polido, oxidado)

Filmes finos e multicamadas

Polimeros, plasticos e resinas

Ceramicas e vidros

Materiais biologicos fixados e secos

E importante que as amostras estejam limpas e devidamente fixadas, com tamanho e
geometria compativeis com o campo de medicao.



Sessoes de uso:

e Verificar disponibilidade e autorizagdo de uso conforme normas do centro.
e O agendamento se dard por nimero de amostras.

e O equipamento serd operado por técnico do CEME-SUL.



ZETASIZER

Professora Responsavel: Cristiana Lima Dora

cristianadora@gmail.com

Descri¢ao: Modelo Zetasizer Advance Ultra (Malvern Panalytical)

O Zetasizer Advance Ultra ¢ um equipamento de alta performance utilizado para
caracterizacdo de nanoparticulas, proteinas, polimeros e outras dispersoes coloidais. Opera
por meio da técnica de Espalhamento Dindmico de Luz (Dynamic Light Scattering — DLS),

Eletroforese de Luz (ELS) e Espalhamento Estatico de Luz (SLS).

Principais medidas fornecidas:
e Tamanho de particula (hidrodindmico): por DLS
e Distribuicdo de tamanho (PDI - Indice de Polidispersidade)
e Potencial Zeta: por ELS

® Peso molecular: por SLS (quando aplicavel)

Faixas tipicas de medic¢do:
e Tamanho de particula: 0,3 nma 10 pm
e Potencial zeta: +200 mV

e Concentracdo da amostra: ~0,1 mg/mL a 10 mg/mL (varia com a dispersao)

Preparacao das Amostras:
As amostras devem ser liquidas e compativeis com os materiais das cubetas.
Tipos de amostras permitidas:
e Nanoparticulas em suspensdo aquosa
e Proteinas em solugdo
e Emulsdes
e Polimeros soluveis
e Lipossomas, micelas, vesiculas
e Materiais coloidais dispersos
Atencdo: Amostras corrosivas, muito viscosas, com particulas maiores que 10 um ou com

bolhas de ar visiveis ndo devem ser analisadas diretamente.
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Angulo de Medida:
A escolha do angulo de detec¢do influencia diretamente a sensibilidade e faixa de tamanho
detectavel nas medi¢des por Espalhamento Dinamico de Luz (DLS). O Zetasizer Advance

Ultra oferece trés angulos de detec¢do: Forward, Side e Back Scatter.

Angulo Faixa de Tamanho | Tipo de Amostra | Vantagens
Ideal Recomendada
Forward 500 nm —5 um Emulsoes, vesiculas | Alta  sensibilidade
(~13°-20°) grandes, agregados | para particulas
grandes
Side (~90°) 10 — 500 nm Nanoparticulas, Equilibrio entre
proteinas agregadas, | resolugdao e
polimeros sensibilidade
Back (~173°) 0,3 —50 nm Proteinas pequenas, | Alta resolucdo para
nanoparticulas < 50 | particulas pequenas
nm, amostras | € menos impacto de
concentradas espalhamento
multiplo

e Em caso de duvida sobre a escolha, iniciar com Back Scatter (mais seguro para

particulas pequenas e amostras desconhecidas).

Sessoes de uso:

e Verificar disponibilidade e autorizagdo de uso conforme normas do centro.
e O agendamento se dard por nimero de amostras.

e O equipamento serd operado por técnico do CEME-SUL.



EQUIPAMENTOS PARA O PREPARO DE AMOSTRAS

METALIZACAO:
Sputtering (ouro e carbono)

Descricao: Denton Vacuum Desk V

DESSECACAO:
Ponto critico

Descriciao: Tousimis, Autosamdri — 815

CORTE DE MATERIAIS:
Ultramicrotomo

Descricao: RMC Products PT X



	Prezado usuário, 
	SUMÁRIO 
	MICROSCÓPIO ELETRÔNICO DE VARREDURA (MEV) 
	Descrição: 
	Preparação de amostras: 
	Usuários: 
	Sessões de uso: 
	Segurança e manutenção: 

	MICROSCÓPIO ELETRÔNICO DE TRANSMISSÃO (MET) 
	Descrição: 
	Preparação de amostras: 
	Usuários: 
	Sessões de uso: 
	Segurança e manutenção: 

	MICROSCÓPIO CONFOCAL 
	Preparação de amostras: 
	Sessões de uso: 

	DIFRATÔMETRO DE RAIOS-X (DRX) 
	Descrição: 
	Instruções básicas: 

	HOMOGENEIZADOR A ALTA PRESSÃO 
	Preparação de formulações: 
	Usuários: 
	Sessões de uso: 
	Segurança e manutenção: 

	INTERFERÔMETRO 
	Sessões de uso: 
	 

	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	ZETASIZER 
	 
	Sessões de uso: 
	 

	EQUIPAMENTOS PARA O PREPARO DE AMOSTRAS 
	DESSECAÇÃO: 
	Ponto crítico 

	CORTE DE MATERIAIS: 
	Ultramicrótomo 


