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Titulo 1. Correlacdo Estrutura—Propriedade em Biomateriais: Técnicas Avancadas

de Microscopia Eletrénica e Reconstrucéo 3D

Os fosfatos de calcio, especialmente a hidroxiapatita (Caio(PO4)s(OH)2), sdo amplamente
estudados como substitutos 6sseos devido a sua estrutura cristalina hexagonal, analoga a
fase mineral do osso humano. Do ponto de vista da Fisica do Estado Sélido, suas
propriedades estdo diretamente relacionadas a organizacdo atdbmica, defeitos estruturais,
energia de superficie e possiveis substituicdes idnicas na rede cristalina, fatores que
influenciam a nucleacdo e o crescimento do mineral em meio fisioldgico. Neste estudo,
serdo utilizadas técnicas avancadas de microscopia eletronica de varredura (SEM) e
transmissao (TEM), aliadas a difracdo de elétrons, EELS e EDS, para investigar estrutura



cristalina, composicdo local e estados eletronicos. A aplicacdo de técnicas de
reconstrugdo tridimensional utilizando a tomografia de elétrons nos microscdpios
eletrbnicos, ira auxiliar no entendimento de estruturas que ndo séo visiveis em 2D, como
mecanismos de crescimento e modificacao da cristalinidade do biomaterial e do osso. O
objetivo é correlacionar estrutura cristalografica, orientacao preferencial de crescimento
e evolucédo temporal do mineral 6sseo formado, estabelecendo relagGes entre pardmetros
estruturais em escala micro e nanométrica e desempenho funcional do biomaterial. A
programacdo inclui atividades praticas com estruturas micro e nano, uso de microscopios
eletronicos do LABNANO-CBPF e softwares especificos, promovendo uma formacéo

técnica, aplicada e interdisciplinar.

2. Objetivo Geral

Investigar, por meio de microscopia eletrénica avancgada, a organizacao tridimensional
de nanomateriais incorporados a matriz dssea, correlacionando estrutura, composicao e
hierarquia do tecido formado.

2.1. Objetivos Especificos

Utilizar FIB (Focused lon Beam) e Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) para
aquisicdo de séries tomograficas e reconstrucao tridimensional (3D) de estruturas
complexas.

Mapear nanomateriais integrados ao tecido ¢sseo, analisando morfologia, orientacao
cristalogréfica, porosidade e composicdo quimica, com foco na hierarquia estrutural do
0ss0 neoformado.

Aplicar técnicas de reconstrucdo 3D em microscopia eletronica, aliadas a softwares
especializados de processamento e analise de dados, permitindo o estudo multiescala da
estrutura 6ssea — desde a organizacdo nanométrica (cristais de hidroxiapatita e matriz

colagénica) até a arquitetura funcional na escala micrométrica.

3. Materiais

As nanoparticulas de fosfatos de calcio e fragmentos 6sseos aplicados em testes in vivo.
O materiais utilizados neste estudo serdo sintetizadas nos laboratorios: Laboratério de
Nano e Micro Materiais e Laboratério de Materiais Bioceramicos. As caracterizacfes
serdo realizadas no laboratdrio de microscopia eletronica do LabNano, todos do Centro
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4. Metodologia

O projeto sera dividido em 2 etapas. A primeira esté relacionado ao estudo experimental
dos biomateriais, que envolve a sintese, caracterizacdo, preparo das amostras e
caracerizacdo por técnicas avancgadas de microscopia eletrénica, como CryoTEM e in situ
TEM. Na segunda etapa, os materiais que ja foram aplicados in vivo, sedo preparados
para serem caracterizados por microscopia eletronica, assim como o preparo no FIB (slice
view) para reconstrucdo da estrutura Ossea por 3D e tomografia de elétrons no
microscopio eletrénico de transmisséo. Serdo avaliados os testes de atividade biologica e

as caracterizacdes fisico-quimica e mecanica.

As técnicas de caracterizacao fisico-quimica que serdo utilizadas:

- Analise quimica por DRX e XPS da sintese das nanopartiulas de fosfato de célcio

- Angulo de contato (AG): Monitorar a molhabilidade do material para avaliar o potencial
crescimento celular e associar aos resultados dos testes in vivo.

- Andlise in situ de aquecimento e Andlise Termogravimétrica (TGA): técnicas associadas
para analise das propriedades térmicas do material

- Analise por Microscopia Eletronica de Varredura e de Transmissao: Imagem de campo
claro, campo escuro, SE, BSE e espectroscopias EDS, EELS. Além do uso dos porta
amostras de tomografia de elétrons e in situ TEM de aquecimento.

5. Resultados Esperados

- Aprender como utilizar microscopia eletrdnica e técnicas avancadas associadas para uso
na caracterizacdo de materiais, biomateriais e materiais biologicos.

- Entender como os materiais sdo formados a partir de técnicas in situ.

- Entender como ocorre o crescimento preferencial do osso saudavel.

Observacdo: o plano de trabalho podera ser adaptado de acordo com o andamento do
projeto, podendo sofrer algumas alteragdes no cronograma de acordo com os resultados
obtidos.



