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EDITORIAL

il

LOS MATERIALES

Alicia Sarce' y ]
Juan Carlos Almagro?

! Asociacion Argentina Para el Progreso de las Ciencias
alicial.sarce(@gmail.com

2 Asociacion Argentina Para el Progreso de las Ciencias
jcalmagro@fibertel.com.ar

Este tercer nimero de Cel (al igual que el segundo, que se publicara simultaneamente) esta dedicado a los
materiales, y quien se interese por ellos esperara encontrar articulos de la mas variada naturaleza. Esto es posible
por la multiplicidad de acepciones que posee la palabra “material”. A través de su uso, ésta adquiere diferentes
papeles que sin darnos cuenta pueden moverse desde lo concreto a lo abstracto.

Los trabajos presentados en ambos niimeros refieren, en particular, a la conducta de los elementos de la
naturaleza agrupados en la tabla periddica. Mds especificamente, a la relaciéon de su estado interior y las
propiedades alcanzadas para su mejor desempefio en el producto final.

El uso de los materiales siempre ha respondido a un requerimiento humano: huesos, madera, cuero, cobre,
ceramica acompanaron primitivamente su evolucion. La piedra, mas resistente que la madera, permitia hacer
elementos cortantes, imprescindibles para la supervivencia.

Hoy, para ver la importancia que los materiales siguen teniendo en todos los aspectos de la vida diaria
basta mirar a nuestro alrededor. Nos encontraremos con ejemplos de los materiales ceramicos seguramente
en las paredes del lugar en el que habitamos; de los poliméricos, en las diversas fibras de nuestras ropas; de
los metalicos, en los cables que llevan electricidad a nuestras casas; de los componentes electrénicos, que
reemplazaron tan confiablemente las ingeniosas soluciones mecanicas que tenian nuestros autos; y con los cada
vez mas refinados materiales utilizados en los utensilios domésticos. Asimismo, ya los tenemos incorporados:
en las protesis dentales, gracias a que algunos de ellos permiten la oseointegracion con el hueso maxilar; en
stents, que se dilatan solos en el lugar de la afeccion del vaso y, a algunos, como al chocolate, que jhasta los
podemos saborear!

No es nueva la competencia existente entre los materiales a superarse unos a otros respondiendo a un
propésito determinado de la vida humana. Uno de los mas antiguos ejemplos esta en el drea de la defensa, el
hierro o el bronce, segln su disponibilidad y artesanfa, fue un signo de poder durante siglos; mirando hacia
atras el progreso se alcanzaba mayoritariamente a través de conocimientos empiricos. En la actualidad, las
exigencias a contar con refinadas propiedades en los materiales hacen imposible usar el viejo método de la
prueba y error. El desarrollo de nuevos materiales, el mejoramiento de los que ya existen y la seleccion del
material adecuado para cada uso requieren de conocimientos cientificos.
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En este momento son muchos los grupos de investigacion y desarrollo que a lo largo del pais estan estudiando
a los materiales. Los trabajos que se presentan en este nimero de Ciencia e Investigacién son algunos ejemplos de
los temas abordados en ellos.

En el primer trabajo “Evolucién de los criterios de conformabilidad de chapas metalicas para estampado”,
escrito por Lucio lurman, Alberto O. Lucaioli, Luis Guillermo Bergé y Jorge W. Insausti, se presentan algunos de
los procesos de deformacion a los que deben ser sometidos los metales para la obtencién de productos de uso
cotidiano. Para una aplicacién de gran importancia econémica como es la cementacién de pozos petroleros, el
trabajo “Tenacidad a la fractura de cementos de uso petrolero: efecto de tratamientos superficiales en fibras de
refuerzo” escrito por Pablo Cirimello, Walter Morris y Juan Pérez Ipina muestra los estudios que se estan realizando
y los resultados del comportamiento a la fractura de estos materiales compuestos. Entrando en las dimensiones del
nanémetro “Nanotecnologia e ingenieria de tejidos” de Javier Amalvy presenta una de las tendencias actuales del
uso de la nanotecnologia en el drea de la medicina. El Gltimo articulo de este nimero “Microscopia electrénica de
barrido en la caracterizacion de materiales” escrito por Miguel Ipohorski y Patricia Bozzano, muestra cémo pueden
ser usados los electrones para formar algunas de las imagenes que fueron apareciendo en cada uno de los trabajos
que lo preceden y cémo pueden verse, aunque no hayan aparecido en ellos, las apreciadas flores. Agradecemos
a los autores, a los que tienen una muy larga trayectoria de investigacion en el area de la Ciencia y/o Tecnologia
de Materiales y a los mas jovenes que estan haciendo esa trayectoria en el apasionante estudio del mundo de los
materiales.

Todo este esfuerzo del pais y los investigadores debe estar acompafado por la actividad productiva, reclamando
conocimientos de alto nivel. Para ello, es necesario que al mismo tiempo esa actividad se plantee competir sobre
lo que tecnolégicamente marcha de punta en el mundo.

No podemos dejar de recordar que ahora, con enorme frecuencia, los materiales no son elegidos por su
disponibilidad en estanteria sino que son confeccionados a medida. Sélo el estudio cientifico de los materiales
posibilita ese recurso. Alentando su continuidad, le dedicamos este nimero.



“VOLUCION DE LOS CRITERIOS
DE CONFORMARBILIDAD

DE CHAPAS METALICAS

PARA ESTAMPADO

Palabras clave: conformado, embutido, estirado, doblado, conformabilidad.
Key words: Forming, Stamping, Deep drawing, Stretching, Bending, Formability.

Las operaciones de estampado de chapas metdlicas son
muy comunes en la industria productora de articulos
electrodomésticos y en la automotriz. La conformabilidad de
estas chapas es un factor decisivo en el éxito o fracaso de las
operaciones mencionadas. En el presente trabajo se analizan
las solicitaciones mecanicas a las que estan sometidas las
chapas durante su conformado y las propiedades que debe
tener el material para soportarlas sin llegar a la fractura. Se

describen ademas los ensayos mas relevantes para cuantificar

esas propiedades y la evolucion histérica de los criterios de

[ Lucio lurman,
Alberto O. Lucaioli,
Luis Guillermo Bergé y

Jorge W. Insausti

Laboratorio de Metalurgia y Tecnologia Mecani-
ca, Universidad Nacional del Sur, Bahia Blanca.

aceptacion de chapas para estampado.

Se reseiian, por tltimo, las actividades desarrolladas en este campo en el Laboratorio de Metalurgia y Tecnologia
Mecanica de la Universidad Nacional del Sur.

Sheet-metal working processes are very common in domestic and automotive industries. The formability of these
sheets is a decisive factor for the success or failure of the above mentioned processes. In the present paper the
mechanical stresses on the sheets during their forming and the properties the material needs to have to support
those stresses without reaching the failure are analyzed. The most relevant tests to quantify those properties and
the historical evolution of the acceptability criteria for stamping sheets are described.

At the end, the activities developed in this area at the Laboratorio de Metalurgia y Tecnologia Mecanica de la

Universidad Nacional del Sur are briefed.

1. INTRODUCCION

Los laminadores continuos mo-
dernos producen grandes cantida-
des de hojas metdlicas delgadas a
bajo costo. Una parte sustancial de
todas las aleaciones metalicas, fun-
damentalmente aceros, aleaciones
de aluminio y aleaciones de cobre,
son producidas como chapas lami-
nadas en caliente o en frio.

Este material estd destinado a
procesos secundarios de conforma-
do mediante los cuales se convierte

una chapa plana en una pieza de
forma deseada, sin que se produzca
la fractura de la misma ni un adelga-
zamiento localizado excesivo.

Estos procesos son ampliamente
utilizados en la industria producto-
ra de articulos electrodomésticos,
componentes de maquinas y equi-
pos y en gran escala, en la produc-
cién de autopartes y componentes
de carroceria.

En la figura 1 se muestran foto-
grafias del resultado de las operacio-

nes de un tipo particular de con-
formado que es el estampado.

Afines de la década de 1960 va-
rios integrantes del Laboratorio de
Metalurgia y Tecnologia Mecanica
de la Universidad Nacional del Sur
habian iniciado investigaciones en
el comportamiento mecanico de
los metales, con fuerte impronta
hacia la transferencia de tecnolo-
gia. Su desarrollo dependia de dos
elementos imprescindibles: ante-
cedentes para conocer el estado
del arte y elementos para realizar
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Figura 1: Piezas de chapas metalicas estampadas.

las necesarias experiencias de labo-
ratorio. Afortunadamente hemos po-
dido contar con ambas cosas y por
eso hemos logrado continuar traba-
jando por mas de 40 afios constru-
yendo, investigando, ensefiando y
prestando servicios, contribuyendo
asi a la evolucién de los criterios de
conformabilidad de chapas metdli-
cas. Por eso nos parecié apropiado
que en este trabajo también descri-
biéramos esa labor la que se puede
encontrar resumida en el anexo.

Para que una operacién de es-
tampado se realice con éxito, es
necesario controlar los siguientes
aspectos:

a) Disponer de un herramen-
tal apropiado.

b) Operar en condiciones
adecuadas de lubricacion.

c) No superar los limites de
conformabilidad del mate-
rial que se estampa.

A continuacion se analiza el efecto
de este Gltimo parametro en las ope-
raciones industriales de estampado.

2. OPERACIONES DE ESTAMPADO

Las operaciones de estampado
que se realizan en la industria son

muy complejas de analizar desde
del punto de vista de la teorfa de
la plasticidad por cuanto el estado
de tensiones a que estd sometida
la chapa no es estacionario. Puntos
distintos sufren deformaciones di-
ferentes durante el transcurso de la
operacion y pueden variar si se al-
teran algunas condiciones como por
ejemplo la lubricacion.

En los dltimos setenta afios nume-
rosos investigadores se abocaron a
dilucidar este aspecto y actualmente
se ha reducido mucho el estado de
confusién e incertidumbre acerca de
la relacion entre las propiedades del
material a ser estampado y los dife-
rentes tipos de operaciones indus-
triales, ampliando y asegurando las
posibilidades de éxito de las mismas

(Wright, 1961).

Los tipos principales de deforma-
cién involucrados en el estampado
de chapas metalicas son (Duckworth
etal., 1969):

a) Embutido

b) Estirado

c) Doblado
2.1. Embutido.

En el embutido, una chapa meta-
lica es transformada en un recipien-
te o forma tridimensional sin cambio
apreciable de espesor. En la figura 2
se esquematiza dicha operacién en
su forma mas simple que consiste en

[ )

P unzon |

Figura 2: Operacién de embutido puro.
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el embutido de una copa circular.

A medida que el punzén avanza,
la parte exterior de la chapa es obli-
gada a introducirse en la matriz. Se
crea asi un estado de tensiones pro-
pio de esta operacién que se mues-
tra en la figura 3 y que pone de ma-
nifiesto la dificultad del estudio del
proceso de embutido. El fondo y la
pared de la copa estan sometidos a
un estado de traccién biaxial mien-
tras que el ala del recipiente que se
va formando, que es el material que
debe deformarse, lo hace bajo es-
fuerzos combinados de traccion y de
compresién. Al pasar el material por
el radio del punzén y sucesivamente
por el de la matriz sufre flexiones y
deflexiones (Honeyman, 1957).

.-.." r

13 deformia /‘/:;ii*
se produce en el
centro de |a

Figura 4: Operacion de estirado sobre un punzén semiesférico.

Figura 3: Tensiones actuantes en

un proceso de embutido puro.

Se desprende del analisis anterior
que para que la operacion se lleve a
cabo en forma exitosa, la pared del
recipiente a formarse debe ser capaz
de transmitir, sin romperse, la fuerza
necesaria para que la porcion exte-
rior de la chapa se introduzca en la
matriz.

2.2. Estirado.

En este caso la chapa es sometida
a un estado de tensiones que puede
consistir en traccion uni o biaxial. La
figura 4 ilustra un ejemplo de esta
operacion.

Se ve en la figura que la parte exte-
rior de la chapa no penetra hacia el
interior de la matriz. La deformacién
tiene lugar casi con exclusividad so-
bre el punzén. Hay un importante
adelgazamiento del espesor de la
chapa. No aparecen aqui las tensio-
nes de compresion propias del em-
butido.

2.3. Doblado.

En esta operacion se varia el ra-
dio de curvatura de una pieza. El
estado de tensiones que se induce
de este modo en una chapa varia
desde traccion en la fibra externa a
compresién en la interior. Existe una
zona intermedia en que la tension
es nula. La distribucién de tensio-

nes puede alterarse si se superpone
al doblado un estado de traccion.
En este caso las tensiones se suman
pudiendo llegar a anularse las de
compresion. Este estado de cosas es
comin en el conformado de chapas
para eliminar el pandeo que puede
corrugar la parte de material someti-
do a compresion.

2.4. Operaciones industriales de es-
tampado.

En las operaciones industriales
de estampado se hallan presentes en
grado variable los tres procesos basi-
cos descritos. Resulta dificil predecir
con exactitud en qué proporcion in-
tervienen cada uno de ellos. A veces
se introduce deliberadamente cierta

Uy

Linea
neutra

Tarakin

2000a).

Figura 5: Tensiones actuantes en una

operacién de doblado (Schey,
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cantidad de estirado para asegurar la
obtencion de la forma del produc-
to de manera mds econémica o con
mejores caracteristicas mecanicas.
En otros casos, variaciones provoca-
das o accidentales en alguno de los
parametros del proceso hacen que
predomine uno u otro tipo de ten-
siones. Asi, por ejemplo, un aumen-
to en la presion del sujetador (a los
efectos de evitar el ondulado de la
chapa provocado por los esfuerzos
de compresién en el embutido) es
causa de que el proceso se aproxi-
me a condiciones tipicas del estira-
do. Lo mismo ocurre si se disminuye
el radio de la matriz, si aumenta el
radio del punzén o si se mejora la
lubricacién entre chapa y punzén.
Lo contrario sucede cuando la lubri-
cacion entre chapa y matriz es mas
efectiva (Lloyd, 1962).

Es importante la estimacion de
embutido, estirado y doblado que
intervienen en la elaboracion de
una pieza por cuanto incide en el
énfasis que se ha de poner sobre las
propiedades mecanicas que se de-
ben requerir a la chapa para que el
proceso industrial sea exitoso.

3. ANALISIS DE LA CONFORMABI-
LIDAD DE CHAPAS METALICAS

La conformabilidad es la pro-
piedad que asegura el éxito de una
operacion de deformacion plastica
cualquiera, en este caso el estam-
pado. Con este término se describe
la capacidad de un material de ser
deformado en una forma prefijada.
Obviamente es, junto con el cos-
to, la propiedad que mas interesa a
usuarios y fabricantes de chapa me-
talica para estampado. Los primeros
tratan de especificar los niveles que
deben alcanzarse para cada aplica-
cién y han de poder efectuar los en-
sayos de recepcion correspondien-
tes. Los segundos deben adecuar sus
procesos de fabricacién para obte-
ner los niveles especificados por los

usuarios de sus productos. Ambos
estan interesados en que la chapa
metdlica tenga el maximo de con-
formabilidad (Keeler, 1968).

Esta propiedad es, al menos “a
priori”, dificil de evaluar en el caso
de procesos de estampado. Resulta
evidente que distintos lotes de cha-
pas, tienen un mejor o peor compor-
tamiento para un determinado pro-
ceso. Se necesita entonces alguna
guia capaz de predecir este compor-
tamiento valiéndonos de un ensayo
0 una serie de ensayos que permitan
distinguir entre un material de una
buena conformabilidad para el pro-
ceso en cuestion de otro que no se
adapte tanto al mismo.

En esta resefia se sefialan algunas
ideas basicas en las que los metalur-
gistas interesados en el tema han lo-
grado un acuerdo razonable.

Para ello, empezaremos por analizar
el tipo de conformabilidad que re-
quiere cada una de las operaciones
bésicas de estampado indicadas en
el punto anterior y se describiran al-
gunos de los ensayos propuestos.

3.1. Conformabilidad de chapas en
embutido profundo.

Como se ha visto, durante el
embutido de una copa metdlica la
pared de la misma debe soportar la
tensién de traccion necesaria para
que la parte externa del disco se in-
troduzca en el interior de la matriz.
Si la pared no es suficientemente
resistente deforma por traccién, dis-
minuye su espesor y puede llegar a
la rotura.

Por otra parte, el material que se
va acercando a la boca de la matriz
debe deformarse en su propio plano,
de manera que arcos de circunferen-
cias trazados en el mismo disminu-
yen su longitud (comprimiéndose) a
medida que procede el embutido.

Despreciando el pequeno efec-
to de aumento de espesor en la
porcién de material que ain no ha
embutido, se estd en presencia de
dos procesos de deformacién plana,
entendiéndose por tal aquélla en la
cual no existe deformacion en algu-
na de las tres direcciones posibles.

Una de estas deformaciones pla-
nas se produce en la region anular
donde se puede considerar de, = 0
(ver figura 6). Si bien en el campo
plastico de deformacién de los me-
tales se trabaja con incrementos de
deformacion, cuando se mantiene
la misma relacion entre los incre-
mentos durante todo el proceso se
permite trabajar con deformaciones
totales.

fla

Figura 6: Direcciones de las de-
formaciones planas en el proceso
de embutido.

En la pared de la copa, por otra
parte, el punzén impide una dis-
minucién en la circunferencia de
la misma. Hay por lo tanto, en este
caso, deformacion plana con de =0
(Hosford et al., 1964). O sea, existen
dos procesos de deformacién plana
simultaneos en dos regiones distin-
tas del material que tienen lugar en
planos diferentes. Conviene enton-
ces que el primero de ellos, o sea el
que se produce en la regién anular,
prosiga con mayor facilidad para
que, a causa del segundo, la pared
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de la copa no se adelgace tanto
como para llegar al punto de rotura.

Por lo tanto, el hecho que un
material embuta mejor que otro no
depende simplemente de que ten-
ga una mayor ductilidad (propiedad
que le permitiria deformar en el pla-
no y en el espesor hasta llegar even-
tualmente a la rotura en esta dltima
parte) ni de que sea mas duro o mas
blando. Un material embute mejor
si su capacidad de deformarse en el
plano de la chapa es mayor que la
de deformarse segin el espesor de
la misma. O sea, si posee una deter-
minada anisotropia. Este es uno de
los conceptos fundamentales para
la comprensién, desde un punto de
vista conceptual, de la conforma-
bilidad que se debe requerir a las
chapas para un embutido profundo
(Lankford et al., 1950).

En un ensayo de traccién uniaxial
se aplica una tension en una sola di-
reccion, por ejemplo: x. Habrd por
lo tanto un alargamiento en esa di-
reccion. En las otras dos direcciones
perpendiculares: y y z las tensiones
son iguales y nulas. Como la defor-
macién plastica se caracteriza por
mantener el volumen constante, si
existe un alargamiento en una direc-
cién debera haber necesariamente
acortamientos en otras. El incremen-
to de volumen en una pieza que se
deforma esta dado por la relacion

de + dgy +de, (1M

En un material is6tropo, el incre-
mento de deformacion de, serd igual
a de, puesto que en ambas direccio-
nes las tensiones son iguales cosa
que no ocurrird en un material ani-
sétropo. Ademds, dado que el volu-
men de la pieza permanece cons-
tante el resultado de la expresion
(1) debe ser necesariamente igual a
cero y en un material is6tropo am-
bas deformaciones perpendiculares
a la tensién aplicada seran

dsy =de, = -de /2 2)

Esta igualdad (2) no se cumplira en
un material anisétropo por lo que el
ensayo de traccion resulta de suma
utilidad para medir la anisotropia de
una chapa por medio del andlisis de
la relacion entre las deformaciones
en las direcciones y y z o sea en el
plano y en el espesor de la chapa
como se muestra en la figura 7.

I//

“anisotropia normal” se mide con
el coeficiente R. La segunda, “ani-
sotropia planar”, es la que provoca
una variacién en las propiedades
mecanicas de la chapa medidas en
direcciones diferentes en su plano.
Se pone de manifiesto extrayendo
probetas que formen distintos angu-
los respecto de la direccion de lami-
nacion. Esta direccionalidad planar
no es en general conveniente.

(Hosford et al, 1993).

Figura 7: Extraccion de una probeta para el andlisis de la anisotropia

A la relacion de la deformacién
en ancho sobre la deformacién en
espesor se la designa R (R = ¢/e).
Se indican las deformaciones totales
dado que, como se vera mas adelan-
te, la relacion entre las mismas se
mantiene constante durante todo el
proceso de traccion uniaxial hasta
la estriccion. Al pardmetro R se lo
conoce como factor de anisotropia
o parametro de Lankford. Para ma-
teriales isotropos su valor es la uni-
dad y cualquier apartamiento de la
misma nos indica la existencia de
anisotropia (Thomsen et al., 1965;
Hill, 1950).

En chapas metalicas conviene
distinguir la anisotropia en la direc-
cién normal al plano de la chapa
de la anisotropia en el plano de la
misma. La primera conocida como

De lo expuesto hasta aqui surge
que las mejores condiciones para
embutido puro con simetria axial
la tendra una chapa que tenga una
fuerte anisotropia normal (alto valor
de R) acompanada de isotropia pla-
nar.

3.2. Conformabilidad de chapas en
operaciones de estirado.

En las operaciones que involu-
cren solamente estirado de la chapa
interesa que el material sea capaz
de sufrir una deformacion uniforme
lo mas elevada posible antes de que
aparezca la inestabilidad plastica y
la rotura.

En la traccién uniaxial se somete
a la probeta (una barra cilindrica de
seccion constante o bien una chapa
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de ancho calibrado) a una fuerza de
traccion unidireccional y se miden
los alargamientos que se producen.
Si se grafican las cargas y los des-
plazamientos del material se obtie-
ne una curva como la indicada en
la figura 8. Dividiendo la fuerza por
la seccion transversal original de la
probeta y los alargamientos por la
longitud original la curva se transfor-
ma en lo que se conoce como curva
ingenieril tension-deformacion.

Al principio el material presenta
un comportamiento eldstico, sobre-
viene el punto de fluencia y empie-
za la deformacion pldstica con en-
durecimiento del material y por ello
cargas crecientes para proseguir la
deformaciéon que es macroscépica-
mente homogénea.

O sea, la probeta se alarga y, por
efecto Poisson en el rango elastico
y por constancia de volumen en el
plastico, disminuye su seccién trans-
versal. Una vez alcanzada la carga
maxima se produce una estriccion,
la deformacion se localiza y la sec-
cién disminuye rapidamente. Por ese
motivo, la carga también disminuye
y sobreviene la rotura de la probeta.

Cuando la deformacién es apre-
ciable ya no resulta conveniente tra-
bajar con tensiones y deformaciones
ingenieriles y es necesario hacerlo
con tensiones y deformaciones rea-
les lo que implica referir ambas a las
condiciones instantaneas.

La aparicién de la estriccion, que
se conoce también como inestabili-
dad pléstica, da lugar a un cambio
localizado de espesor que es inde-
seable en piezas finales.

La estriccion generalmente em-
pieza en la carga maxima durante la
deformacion por traccion de un me-
tal dactil. Un material plastico ideal
en el que no se produjera endureci-
miento por deformacién se volveria

inestable en traccién y comenzaria
a formar estriccion en cuanto tuvie-
ra lugar la fluencia. Sin embargo, un
metal real presenta endurecimiento
por deformacién que tiende a au-
mentar su capacidad de soportar
cargas a medida que se incrementa
la deformacion. Este efecto se opo-
ne a la disminucion gradual de la
seccion transversal de la probeta a
medida que ésta se alarga. La estric-
cién o deformacion localizada (en
realidad se trata de estriccién difusa)
empieza en la carga maxima donde
el incremento en la tensién debido a
la disminucién de la seccién trans-
versal de la probeta se hace mayor
que el aumento en la capacidad de
soportar cargas provocado por el en-
durecimiento por deformacién del
metal. Esta condicién de inestabili-
dad que conduce a la estriccion se
define mediante la relacién dP= 0.
P =

oA 3)

dP = cdA+Ado =0 4)
Los dos términos de la ecuacién an-

terior expresan la contribucion de

la seccion transversal A y de la re-
sistencia del material ¢ a soportar la
carga aplicada. Por lo dicho prece-
dentemente, la variacion de seccién
dA es negativa y por lo tanto implica
un ablandamiento geométrico mien-
tras que ds es un factor positivo dado
por el endurecimiento del material
al ser deformado plasticamente.

Por constancia de volumen:

dl. il

L A
y por las condiciones de inestabili-
dad:

- x

dd  dor

A (T

(5)

de modo que en el punto de inesta-
bilidad por traccién:
der
—_— 1‘:"
ar
Se puede expresar la curva ten-
sion-deformacion de muchos me-
tales en la region de deformacion

(6)

[ Estriccidn  Fractura

uniforme f f

la)

!
i Deformacidn /
| Ilg_ pldstica

Deformacién posterior
4 la estniceidin

(&) (e) (d)

Figura 8: Ensayo de traccion uniaxial.
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plastica uniforme mediante la re-
lacion simple debida a Hollomon
(Yoshida et al., 1971):

o = Keg" (7)

donde s y e son las tensiones y de-
formaciones reales o sea referidas a
la seccion transversal y a la longitud
instantaneas. En la ecuacion ante-
rior: n es el exponente de endureci-
miento por deformacion y K el coefi-
ciente de resistencia.

Si se reemplaza s de la expresion
(7) en (6) se obtiene que la maxima
deformacién uniforme estd dada
por:

e,=n (8)
Cuando el estirado es biaxial, como
ocurre en la mayor parte de los pro-
cesos industriales, la relacion que
marca el paso de un estado de de-
formacion uniforme a la inestabili-

dad es: do .

de  Z

Donde Z es un factor que depende
de la relacion de las tensiones de
traccién aplicadas. En el caso extre-
mo de una traccién biaxial equili-
brada o sea aquélla en que las dos
tracciones aplicadas sean iguales
Z toma el valor 2. Esto explica por
qué en traccién biaxial se alcanzan
valores de deformaciones uniformes
mayores que en la uniaxial.

En este caso la maxima deformacién
uniforme es ¢, = 2n.

Es necesario aclarar que cuando
existen tensiones aplicadas en dife-
rentes direcciones, como es el caso
de la traccion biaxial, la tension real
o efectiva se define mediante la rela-
cién debida a Von Mises que se in-
dica a continuacién (Dieter, 1986):

(0,-0,)’+(0,-0,)’ +(0,-0,)’=2¢" (9)

3.3. Conformabilidad de chapas en
procesos de doblado.

Cuando se trata de una opera-
cién de doblado simple, el parame-
tro que mas interesa desde el punto
de vista de la conformabilidad es la
maxima reduccion en drea o mejor
dicho en espesor que la chapa pue-
de soportar sin llegar a la fractura.

La caracteristica mds importante es
en este caso una buena capacidad
de endurecimiento por deforma-
cién. De este modo, el material pue-
de evitar que la deformacién se lo-
calice en una zona muy pequefa-la
mas solicitada—dado que ésta defor-
ma y aumenta su resistencia mecani-
ca. Por este motivo, la deformacién
prosigue en la zona adyacente que,
aunque menos solicitada, es menos
resistente. Estas consideraciones son
importantes también en el embutido
por la flexién del material que se
produce sobre el punzoén y sobre la
matriz.

La propiedad de endurecimiento
se mide generalmente por la rela-
cién que existe entre la tension de
fluencia y la resistencia a traccion
(carga maxima en el diagrama de la
figura 8).

4. EVALUACION DE LA CONFOR-
MABILIDAD DE CHAPAS METALI-
CAS

Por lo expresado en los puntos
anteriores, resulta evidente que la
evaluacion de la conformabilidad
de una chapa metdlica para una
operacion determinada es materia
dificil. Son muchas las propiedades
que debe reunir el material en forma
simultanea para asegurar el éxito del
conformado. Esto requeriria la reali-
zacion de varios ensayos lo que pue-
de resultar engorroso y de alto costo.
Por otra parte, el hecho de que en un
proceso industrial puedan aparecer
involucradas, con distintas intensi-

dades, las tres operaciones basicas
analizadas en el Punto 2 complica
el panorama dado que puede resul-
tar dificil determinar con qué inten-
sidad interviene cada una de esas
operaciones y, por lo tanto, el mayor
0 menor peso que tendrd en el resul-
tado final la presencia o ausencia de
una propiedad dada.

Conviene recalcar que no es
demasiado dificil obtener una bue-
na correlacion entre los datos del
ensayo y los resultados de la ope-
racion industrial cuando ambos
son solamente embutido, estirado
o doblado. El problema se presenta
cuando los tres aparecen combina-
dos en una operacion, en una pro-
porcién desconocida. No existe atin
un ensayo que pueda incorporar en
intensidades variables y controladas
las tres operaciones basicas. Por ello
hay una gran proliferacion de en-
sayos propuestos. Por este motivo
también frecuentemente se recurre a
ensayos que no reproducen las con-
diciones de la operacién industrial y
que no pueden ayudar a distinguir,
por lo tanto, un material adecuado
de otro inservible para un proceso
industrial determinado.

En general, se pueden distinguir
cuatro grandes tipos de ensayos a
los que se puede someter una chapa
metdlica para estampado:

a) Ensayos de calidad metaldir-
gica tales como composi-
cién, estructura metalogra-
fica, textura cristalina, etc.

b) Ensayos no simulativos o
fundamentales  relaciona-
dos con las propiedades in-
trinsecas del material como
por ejemplo: dureza, alar-
gamiento a rotura y simila-
res.

c) Ensayos simulativos en los
que se intenta reproducir
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las condiciones del proce-
so. Son los ensayos de copa
Swift, Erichsen u Olsen,
Fukui, etc. (ver puntos si-
guientes).

d) Andlisis de distribucion de
deformaciones efectuados
en las condiciones de traba-
jo. Son los que dan lugar a
las llamadas Curvas Limite
de Conformado.

En el caso de los ensayos fundamen-
tales es necesario conocer la impor-
tancia de la propiedad ensayada en
el proceso en cuestion y esto presu-
pone una comprension cabal de la
mecanica de dicho proceso (Pomey,
1972). En este campo, se han hecho
progresos considerables en los ulti-
mos setenta afos mediante conside-
raciones del tipo de las descritas en
los puntos precedentes.

A continuacién se analizan al-
gunos de los ensayos que se juzgan
mas representativos de esta manera
de pensar. Se excluyen los involu-
crados en el inciso a) por cuanto ya
estan suficientemente descritos en la
bibliografia.

No se debe perder de vista el
hecho de que, entre las diversas
propiedades sefaladas como impor-
tantes para la conformabilidad de
chapas metalicas en operaciones de
estampado, las dos mas significati-
vas son una anisotropia adecuada y
un elevado coeficiente de endureci-
miento por deformacion.

4.1. Ensayo de traccién.

El ensayo de traccién constituye
una herramienta muy importante, en
manos de un metalurgista experto,
para la evaluacién de las propieda-
des requeridas en el estampado de
chapas metalicas (Murray, 1958).

En efecto, mediante este ensayo

se puede determinar tanto el coefi-
ciente de endurecimiento n como el
factor de anisotropia R.

Los datos de carga y alargamien-
to obtenidos durante un ensayo de
traccion convencional se pueden
convertir en la descripcién de las
caracteristicas mecanicas del mate-
rial expresada por la curva tensién
real-deformacion natural. Esto se
logra mediante las relaciones (ver
figura 8):

o= (10)

P
—(l+e
Ao( )
y

e=In— =In(T+e)=In =2(11)
L, A

En los metales cuyo comporta-
miento se puede expresar mediante
la ecuacién de Hollomon ya vista o
= Ke", la misma resulta ser una recta
en un diagrama logaritmico con una
pendiente igual a n. Los datos de un
ensayo de traccién permiten de este
modo obtener el valor del coeficiente
[lamado de endurecimiento por de-
formacion (en realidad no lo es pero
la costumbre terminé por imponer
este nombre). Afortunadamente, la
mayor parte de los metales mas co-
muinmente empleados en la confec-
cién de piezas estampadas permiten
emplear la ecuacién de Hollomon.
Existen también otras expresiones
que permiten mayores afinamientos.

Desde este punto de vista, el
ensayo de traccion resulta de gran
utilidad como ensayo fundamental

para determinar la capacidad de
alargamiento sin variaciones loca-
lizadas de espesor de un material.
Ya se vio que esta propiedad es de
gran importancia en las operacio-
nes de estirado. Por otra parte, este
ensayo permite obtener los valores
de las tensiones de fluencia y de re-
sistencia maxima a traccion, con lo
que se puede establecer su relacién,
pardmetro interesante para la deter-
minacién de la conformabilidad en
operaciones de doblado.

Pero su importancia no radica
s6lo aqui. En efecto, el ensayo de
traccién permite obtener otros datos
de gran interés. Uno de ellos es el
comportamiento del metal durante
la fluencia en que se puede apreciar
si el mismo presenta o no bandas de
Liders que es de suma importancia
durante el proceso de estampado
(Dieter, 1986). Estas bandas (conoci-
das como “piel de lagarto”) afearian
el aspecto superficial de la pieza es-
tampada hasta provocar su rechazo
(ver figura 9).

El otro, no menos importante,
es que con el ensayo de traccion se
puede determinar el grado de aniso-
tropia del material en estudio.

La anisotropia planar se mide
extrayendo probetas a diferentes an-
gulos de la direccion de laminacion
de la chapa y evaluando sus carac-
teristicas mecanicas. Es usual tomar
probetas a 0°, 45° y 90° respecto de
la direccion de laminacion (Hosfod
et al, 2007).

Figura 9: Bandas de Liiders en una probeta de traccion.
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La anisotropia normal se determi-
na calculando el parametro R, que
da la relaciéon entre deformacion
en ancho y en espesor, a un cierto
porcentaje de alargamiento. En los
aceros de embutido usualmente se
ubica alrededor del 20%.

Para cuantificar la anisotropia de
una chapa se mide el valor de R en
las tres direcciones vistas y se defi-
nen los siguientes valores:

Anisotropia normal:
= 1
R= 3 (Ro+ ZRy5 + Roy)
(12)

Anisotropia planar:
1
AR = F {RI_ 2-'!'?-1-:._ -E'iln::'
(13)

La determinaciéon de los valores
de B y AR fue normalizada por
el International Deep Drawing
Research Group (IDDRG).

El material ideal para un embu-
tido simétrico es aquél que tiene un
alto valor de & (mayor que la uni-
dad) y cuyo AR sea cero. El valor de
ambos parametros depende de la
composicion del material y del pro-
ceso de fabricacién de la chapa. Asi,
por ejemplo, en los aceros eferves-
centes procesados normalmente R
puede tener valores comprendidos
entre 1,0 y 1,2 mientras que en los
aceros de embutido extra profundo
se pueden alcanzar valores de 1,7 a
2. En el titanio 115, R puede llegar a
valer 5 (Wilson, 1969).

4.2. Ensayo Erichsen - Olsen.

Es llamado ensayo de copa, aun-
que deberia especificarse que se
trata de un ensayo de estirado para
diferenciarlo de los de embutido
como por ejemplo el Swift.

El ensayo consiste en obtener una
copa por el avance de un punzoén se-
miesférico que estira a la chapa que
se encuentra sujeta con mayor o me-
nor presion, segln el tipo de ensayo,
entre un sujetador y la matriz. La al-
tura de la copa que se puede lograr
antes de que aparezca una grieta se
toma como valor representativo de
la calidad de la chapa analizada.

Existen diversas versiones de este
ensayo. Las mas conocidas son las
debidas a Erichsen (usada sobre todo
en los paises europeos) y a Olsen
(comin en los Estados Unidos de
Norteamérica). Ambos ensayos sélo
difieren en las dimensiones de pun-
zones y de matrices. En la figura 10
se pueden ver esquemdticamente
cada uno de ellos.

La presion del sujetador impide
el embutido del material haciendo
de este ensayo una prueba de estira-
do biaxial lo mds puro posible. Los
valores obtenidos dependen en gran
medida de dos factores: espesor de
la chapa y condiciones de lubrica-
cién. Por esto, en las variantes mo-
dernas de este ensayo se sustituye

al punzén semiesférico por un flui-
do a presién con lo cual se elimina
la friccion entre chapa y punzén
(Shawki, 1965).

Ademads de la conformabilidad
en el estirado, el ensayo de copa
Erichsen-Olsen resulta Gtil para de-
terminar el tamafio de grano de una
chapa. A medida que progresa la de-
formacion la rugosidad de la chapa
va aumentando dado que la super-
ficie que no esta en contacto con el
punzén es libre. Dicha rugosidad se
debe a que cada grano del material
de la chapa se deforma de manera
distinta a la de los granos que lo ro-
dean. Este efecto es tanto mds mar-
cado cuanto mayor es el tamafno de
grano de la chapa. Se puede elabo-
rar por lo tanto, y de hecho existen,
una serie de patrones que indiquen
el tamano de grano en funcién de la
apariencia superficial de una copa
Erichsen. Es importante que el ta-
mafio de grano no sea demasiado
grande para no generar una rugosi-
dad excesiva en la pieza estampada
defecto que se conoce como “piel
de naranja”.

Figura 10: . Ensayo Erchsen-Olsen.
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Cuando la operacion de estam-
pado sea predominantemente de
estirado los valores obtenidos por el
ensayo Erichsen-Olsen seran repre-
sentativos de la calidad de un ma-
terial.

La gran difusién de este ensayo se
debe, entre otras cosas, a la relativa
facilidad y rapidez de su ejecucion.

4.3. Ensayo Swift de embuticion de
copas.

Este ensayo estd basado en los
trabajos ya clasicos llevados a cabo
en la Universidad de Sheffield por el
profesor H. W. Swift. En este caso,
un disco circular es embutido en
una copa cilindrica bajo condicio-
nes controladas. La chapa durante
el proceso estd comprimida por un
sujetador o prensachapa que permi-
te su deslizamiento al interior de la
matriz (figura 11).

Se pueden usar dos tipos de pun-
zones, uno plano y otro semiesféri-
co. Con el primero se tiene una ope-
racion de embutido puro mientras
que el uso del punzon semiesférico
agrega un cierto grado de estirado.

La primera normalizacién de
este ensayo se debe a un trabajo
del British Iron and Steel Research

Figura 12: De izquierda a derecha: disco original; copa fallada por ondu-
laciones debidas a presion insuficiente de sujetador; copa embutida en
forma correcta; falla por exceso de presion de sujetador (Schey, 2000c).

Association (BISRA) recopilado por
O.H. Kemmis (1957). Existe actual-
mente una posterior normaliza-
cién llevada a cabo por el IDDRG
(Hawtin, 1969).

El ensayo consiste en embutir
discos de diametros crecientes has-
ta que empiecen a producirse fallas.
De esta manera se determina para el
material en estudio la relacion limi-
te de embutido dada por la relacion
entre el diametro del disco maximo
que embute sin dificultad y el dia-
metro de la matriz.

Ademas de la relacién de embu-
tido, el ensayo Swift pone de mani-
fiesto la anisotropia planar del ma-
terial ensayado por la formacion de
orejas que aparecen en el borde de
la copa embutida, figura 12 (Schey,
2000c).

Se trata de un ensayo que repro-

Figura 11: Estampa para el ensayo Swift. Laboratorio de Metalurgia y

Tecnologia Mecénica de la Universidad Nacional del Sur.

duce fielmente las condiciones de
una operacién de estampado que
involucre Gnicamente embutido. Es
por lo tanto muy Util en la seleccién
de un material adecuado para este
tipo de operaciones. Su mayor des-
ventaja radica en lo largo y laborio-
so del ensayo (Mazini et al., 1974).

5. DIAGRAMAS LIMITE DE CON-
FORMADO

Cada tipo de material del que
estan hechas las chapas metalicas
(acero, aluminio, latén, etc.) puede
ser deformado sélo hasta un cierto
nivel antes de que aparezca un adel-
gazamiento y posterior fractura. Este
nivel depende de la combinacion de
las deformaciones impuestas. En el
caso del conformado de chapas me-
talicas, las deformaciones se suelen
medir en el plano de la chapa dado
que resulta muy dificil medir con
precision variaciones en el espesor.
Por lo tanto, cuando se habla de la
relacion de las deformaciones se
hace referencia a la mayor y menor
que se producen en el plano de la
chapa. El nivel mas bajo de defor-
maciones sin que la pieza adelgace
0 rompa se presenta para un estado
de deformacién plana o sea cuando
la menor de las deformaciones es
cero.

S. P. Keeler fue el primero en
cuantificar dicho concepto en 1965,
construyendo un diagrama de con-
formado para una gran variedad de
materiales recocidos sometidos a
estirado biaxial con punzén semies-
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férico. Los valores de falla conside-
rados fueron las combinaciones de
deformaciones convencionales e, y
e, que conducian a la formacién de
una estriccion localizada (Mazini et
al., 1974).

G. M. Goodwin complet6 la idea
investigando la zona de deformacio-
nes traccion —compresion aunque su
criterio de falla fue la aparicion de la
fractura.

Combinando los trabajos de
ambos, se tienen los Ilamados
Diagramas Limite de Conformado
(DLC) como se muestra en la figura
13 (Schey, 2000b).

Estos diagramas se determinan y
se usan con el auxilio del trazado de
una grilla circular en la superficie de
las probetas o de las chapas a con-
formar (figura 14).

La curva de Keeler-Goodwin fue
trazada considerando las deforma-
ciones convencionales, definidas
como:

Figura 14: Probeta grillada de acopado biaxial eliptico.

d, —d, d, -d,
I'."l L] I'.: -
d, d,
e, m 0 (1g)
rl||

donde d, es el didmetro inicial de
los circulos de la grilla, d, y d, son
los ejes mayor y menor de la elip-
se posterior a la deformacion, ty t
son los espesores final e inicial de la
chapa en el centro del circulo medi-
do (lurman, 2008).

=08 =04 03 42 00 o 0
Compreiin *-

02 03 a4 403

LUNITARLA
MENGR

Tesisin

carbono (Schey, 2000b).

Figura 13: Diagrama limite de conformado tipico de un acero de bajo

En las investigaciones de labo-
ratorio se prefiere trabajar con de-
formaciones naturales o verdaderas
g, = In (1 + e). Esta definicién de
deformaciones tiene, entre otras,
la ventaja de cumplir con la ley de
constancia de volumen o sea

8,+82+83=0

En el diagrama limite de conforma-
do se pueden apreciar las siguientes
circunstancias:

- A mayor uniformidad en el esti-
rado biaxial, o sea cuando la re-
lacion e, / e, tiendo a uno, mayor
es el nivel de deformaciones po-
sibles antes de la falla.

- En la zona de traccion-compre-
sion los esfuerzos de compresion
ayudan a soportar una deforma-
cién mayor por traccion.

Para determinar los DLC se uti-
lizan los ensayos ya vistos (traccién
simple, traccion plana, embutido,
estirado, embutido-estirado, etc.)
con los cuales se logran las diferen-
tes relaciones de deformaciones ne-
cesarias.

Las deformaciones se miden en
y alrededor de las regiones de es-
triccion visible y/o de fractura segin
el criterio de falla que se adopte. La
curva limite de conformado se traza
sobre las regiones medidas fuera de
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las regiones adelgazadas y por de-
bajo de las medidas en las regiones
adelgazadas y fracturadas.

Como se ha mencionado, el DLC
se introdujo en la década de los 60
y se convirtié rapidamente en una
herramienta importante para diag-
nosticar problemas de produccion.
Cuando se encuentran piezas que
fallan en produccién se colocan
chapas grilladas en la matriz de
conformado y se estampan. Una
vez conformada la pieza se mide la
distorsion de los circulos (figura 14).
El circulo mas cercano a la linea de
fractura proporciona la relaciéon de
deformacién en el punto critico (por
ejemplo A en la figura 13). Se pue-
den explorar entonces varias solu-
ciones, no evidentes intuitivamente,
para situar a las deformaciones den-
tro de limites permisibles:

- Incrementar la deformacién me-
nor sujetando mas firmemente en
esa direccion.

- Mejorar la lubricacién para re-
distribuir las deformaciones si la
fractura ocurre lejos del vértice.

- Cambiar, si es factible, la calidad
del material. En el caso sefalado
deberia tratarse de un material
con un alargamiento mayor en
traccidon o sea con un factor n
mayor. Si la falla se hubiese pro-
ducido en el sector de traccién-
compresién se deberia buscar
un material con un pardmetro R
mayor.

- Si las soluciones anteriores no
bastan, habrd que redisefar la
pieza para reducir la deforma-
cién mayor o se deberd permitir
que algo de material fluya hacia
la matriz cambiando el proceso a
uno de estirado-embutido.

Puede también ocurrir que la pie-
za se conforme bien y que un ana-

lisis como el descrito indique que:

1. El punto mas critico estd muy
préximo a la curva del DLC.

2. El punto mas critico estd lejos de
la curva.

En el primer caso se estd en con-
diciones precarias de conformado.
Esto implica que hay que tener sumo
cuidado con la producciéon porque
cualquier cambio en la lubricacién
o en los prensa chapas o un desgaste
en el herramental puede hacer que
las condiciones se vuelvan criticas y
empiecen a aparecer fallas.

En el segundo, la operacién de
estampado no es critica no sera ne-
cesario tener tantas precauciones vy,
eventualmente, se podria utilizar un
material con menores exigencias de
conformabilidad y por ende abaratar
costos si, desde el punto de vista de
la pieza a conformar, esto no es un
problema.

Resulta evidente por lo expuesto
la gran utilidad que presta esta he-
rramienta tanto para la seleccion del
material adecuado para una opera-
cioén de estampado como para ac-
tuar sobre pardmetros del mismo a
los efectos de que la operacion se
pueda llevar a cabo en forma exito-
sa. Por esta razon, su empleo se ha
universalizado tanto en los dmbitos
de la produccién de las chapas me-
talicas fundamentalmente en aceros,
aunque no en forma exclusiva-como
entre los estampadores.

La obtencién de las Curvas Limite
de Conformado esta regulada por la
Norma ISO 12004-1:2008.

6. EVOLUCION HISTORICA DE
LOS CRITERIOS DE ACEPTACION
O RECHAZO DE CHAPAS METALI-
CAS PARA CONFORMADO

Es una regla bastante generali-

zada en metalurgia dar por sentado
que los metales blandos son mas de-
formables. Por este motivo, las pri-
meras especificaciones para aceptar
una chapa a los efectos de elaborar
con ella piezas estampadas se ba-
saban en la dureza de la misma.
Cuanto mayor eran las exigencias de
conformabilidad menor debia ser la
dureza de la chapa aunque con ello
se resignara resistencia mecanica.

Un primer avance se dio con el
ensayo Erichsen-Olsen en que la ca-
lidad de la chapa esta dada por la al-
tura de la copa que puede obtenerse
hasta que aparezca la primera fisu-
ra. Su gran expansion se debio, entre
otras cosas, a la sencillez del ensa-
yo. Ademas, sobre todo para metales
no ferrosos tales como los cobrizos
(asi se conocen a las aleaciones de
cobre) permite visualizar el tama-
fio de grano metdlico y rechazar asi
chapas con grano muy grueso que,
una vez estampadas, presentarian el
defecto superficial conocido como
“piel de naranja”.

Sin embargo, la friccién entre
punzon y chapa en este ensayo hace
que exista una cierta dispersion en
los valores obtenidos. Ademads, se
encontré que chapas con buenos
valores de “Indice Erichsen” no res-
pondian bien a determinadas opera-
ciones de estampado. Con los estu-
dios de Swift, y a la luz de los dife-
rentes tipos de operaciones bdsicas
analizadas en el Punto 2, se puede
comprender la razén de semejan-
te falta de correlacién. El ensayo
Erichsen representa perfectamen-
te operaciones de estirado no asi a
aquéllas que involucran embutido
donde las tensiones y las deforma-
ciones inducidas son diferentes al
caso de un estirado puro.

Aparece asi en escena el ensayo
de acopado Swift y el énfasis pues-
to en una adecuada anisotropia del
material. Una combinacién de en-
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sayos Erichsen-Olsen y Swift se pre-
senta, entonces, como garante de
una adecuada seleccién de chapas
para los estampadores.

En Japdn incluso se desarroll6
un nuevo ensayo, Fukui, no tratado
aqui por razones de brevedad, que
combina embutido con estirado re-
presentando de este modo operacio-
nes industriales que presentan esta
caracteristica.

Dada la complejidad de la eje-
cucion del ensayo Swift de acopa-
do y en menor medida del Erichsen
en las relaciones comerciales entre
proveedores y usuarios se impuso la
valorizacion de los parametros n y
R como criterios de aceptacion. Los
productores de chapas, especial-
mente de acero, garantizan cuando
se trata de estampados de cierta exi-
gencia valores minimos de uno y de
otro. Todo esto renové el uso exten-
dido del ensayo de traccién uniaxial
mediante el cual se pueden determi-
nar ambos parametros.

A los efectos de extender el cam-
po de deformaciones y poder ver asi
la posible influencia de inclusiones
no metalicas en la microestructura
de las chapas se incursiond también
en la traccién biaxial. Esta se prac-
tica mas en laboratorios que en la
industria.

La gran herramienta que revolu-
cion6 y completé todo lo anterior
fue el andlisis de las trayectorias de
deformacién mediante las curvas
limite de conformado. Las mismas
posibilitaron el estudio en escala
natural de diferentes procesos de
estampado mediante el grillado de
las chapas. Se pudieron detectar asi
eventuales puntos criticos y, segin
que los mismos se hallasen en la
zona traccion-traccion o traccion-
compresién, tomar las acciones co-
rrectivas. Estas Gltimas pueden con-
sistir tanto en la necesidad de variar

algunos parametros del proceso ta-
les como la geometria del herramen-
tal, la lubricacién, etc. o seleccionar
un material de mejor calidad.

Este analisis esta al alcance tan-
to del proveedor de chapas como
del usuario. Por este motivo, se im-
puso en su momento una relacién
basada en la cantidad de rechazo
o falla tolerados en un proceso de
estampado. Ante una nueva pieza a
estampar, el proveedor de chapa de-
bia proveer material que no tuviera
mas de un determinado porcentaje
convenido de piezas falladas. Para
ello la fabrica siderurgica enviaba a
sus expertos al taller del usuario con
sus chapas grilladas las estampaba y
verificaba la naturaleza y gravedad
del proceso. En base a este estudio
ofrecia un material apropiado.

Esta situacion cambié con la cri-
sis energética que obligd a fabricar
automéviles cada vez mas livianos.
En este contexto, la conformabilidad
pasé a un segundo plano priorizan-
dose aligerar el peso del vehiculo
manteniendo la resistencia mecani-
ca y la capacidad de absorber cho-
ques (o sea la tenacidad). El estam-
pador debi6é entonces aprender a
solucionar las posibles limitaciones
que presentaba el nuevo material.

Esta situacion es el estado actual
de las cosas.

7. ROL DE LA METALURGIA EN EL
DESARROLLO DE CHAPAS META-
LICAS PARA ESTAMPADO

Nos referiremos principalmente
al campo de las chapas de acero.
Pero para comprender la magnitud
del problema conviene destacar que
en las principales aleaciones meta-
licas de uso industrial las del hierro
(los aceros), del cobre (bronces y
latones) y del aluminio aproximada-
mente la mitad corresponde a pro-
ductos planos, chapas y placas que

deben ser posteriormente conforma-
das de alguna manera o sea son pro-
ductos semiterminados.

En el ndmero recordatorio del
centésimo aniversario de la crea-
cion del Iron and Steel Institute de
Gran Bretafa, W. E. Duckworth vy J.
D. Baird escribian: “...Uno de los
hechos sorprendentes de los aceros
blandos es la extension en que su
desarrollo ha sido ignorado por los
metalurgistas fisicos hasta afos re-
cientes. Cuando se recuerda que los
productos de hierro y acero forman
el 94% de todo el metal usado en el
mundo y que el acero blando proba-
blemente forme el 85% de todo el
acero manufacturado, esta negligen-
cia del acero blando por parte de
los metalurgistas fisicos es muy des-
tacada...” Y agregan mas adelante:
“Dado que fue solo a partir de 1960
que los metalurgistas fisicos han to-
mado un interés activo y general en
el desarrollo del acero blando... este
articulo se concentrard en los desa-
rrollos desde 1960 en los campos de
aceros estructurales y de empaque-
tado”.

Enumeran en su articulo esos
desarrollos, una buena parte de
ellos dedicados a la comprension
de los problemas de estampado tal
como se han resefiado aqui y con-
cluyen en la parte final entre otros
aspectos:”En el campo de las cha-
pas de acero, el uso del desgasado
en vacio hara practicable la manu-
factura de aceros de embutido extra
profundo de bajo carbono y bajo
oxigeno. Tales aceros deberian tener
un alargamiento uniforme y total
mejorado, y si se pueden producir
mediante colada continua y desarro-
llarse a una etapa en la cual puedan
ser satisfactoriamente recocidos en
una planta continua y aun usarse
para aplicaciones de embutido extra
profundo, pueden presentar un serio
desafio a los aceros producidos en
forma convencional para un amplio
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rango de aplicaciones. El desgasa-
do en vacio permitird también la
adicion de pequenas cantidades de
elementos aleantes para incrementar
el valor de Ry controlar el envejeci-
miento por deformacion. ...”

Estos desarrollos y otros han te-
nido lugar desde entonces. Tan es
asi que en la actualidad un acero de
bajo y ultra bajo carbono para ela-
borar piezas estampadas puede ser
considerado una obra maestra del
arte de la metalurgia fisica aplicada
a procesos industriales. Y las plan-
tas elaboradoras de estos productos
tienen equipos técnicos de profesio-
nales para los cuales la metalurgia
fisica dejo de ser una disciplina de
laboratorio y entr6 a la planta side-
rargica para quedarse. Lo mismo se
puede decir de lo que ha pasado
con otros metales.

En la era actual, todo empieza
a pasar por la modelizacién de los
procesos y su simulacion a los efec-
tos de avanzar en forma mas rapida
y menos costosa. El estampado de
piezas metdlicas no escapa a esta
tendencia general. Y es asi como la
comprension de los mecanismos es-
tructurales en la respuesta mecanica
de los metales se esta empleando en
la modelizacién de las curvas limite
de conformado a partir del conoci-
miento de la microestructura y de
sus defectos.

8. CONSIDERACIONES FINALES

Este trabajo ha tratado de pre-
sentar el largo camino recorrido en
el estudio de las operaciones de es-
tampado desde que, antes de 1930,
Otto S. Beyer las describiera como
“Ingenierfa por la gracia de Dios”
(Lloyd, 1962) a la fecha.

Esto no debe Ilevar a olvidar que
muchas operaciones siguen siendo
posibles debido a la experiencia y
sensibilidad del operador de taller,

del artesano que ha desarrollado un
instinto, un sexto sentido acerca de
cudl trayectoria de deformaciones
seguir, de como debe hacer fluir a la
chapa para convertirla en un objeto
tridimensional, de la conveniencia
de embutir primero y estirar después
o hacerlo al revés. Es justo reconocer
que este artesano sabe cémo hacer-
lo mientras que en muchos aspectos
los metalurgistas nos ocupamos por
saber por qué sucede.

La aceleracién de los progresos
en los procesos productivos hace
que el artesano ya no disponga del
tiempo que supo tener antano frente
a una pieza o a un material nuevo.
Es necesario el concurso del inge-
niero, del metalurgista, del matema-
tico que elaboren un modelo para
simular el proceso de estampado y
permitan acortar el tiempo que va
de la concepcion de la pieza a su
fabricacién en serie.

Pero como dijo S. P. Keeler
(Keeler, 1978) al inaugurar un sim-
posio sobre la tecnologia del es-
tampado de chapas metdlicas en
1977, “no debemos olvidar que la
experiencia y la técnica usadas por
los artesanos para crear los violines
Stradivarius contintdan desafiando
las mejores capacidades analiticas
de la ciencia de la era espacial”.
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B ANEXO

ACTUACION DEL LABORATORIO
DE METALURGIA Y TECNOLOGIA
MECANICA DE LA UNS EN EL
CAMPO DEL CONFORMADO DE
CHAPAS METALICAS.

Esta linea de investigacion se
inicio a fines de la década de 1960.
Para entonces, varios integrantes
del Laboratorio habian hecho una
iniciacion en la investigacion
trabajando durante un periodo
en el entonces Departamento de
Metalurgia del Centro Atémico
Constituyentes de la Comisién
Nacional de Energia Atémica. En
el mismo, fueron guiados por el
Ing. Carlos Martinez Vidal. Este
factor fue decisivo para que,
dentro del amplio espectro de la
Metalurgia, se orientaran hacia
el comportamiento mecanico de
los metales y con una fuerte im-
pronta hacia la transferencia de
tecnologia.

Una vez interesados en el
tema, la posibilidad de desarro-
llarlo dependia de dos elementos
imprescindibles:  Antecedentes
para conocer el estado del arte y
elementos para realizar las expe-

.igur 15: Maquina de ensayo, en-

riencias de laboratorio necesarias.

Lo primero provino nuevamente
del Centro Atémico Constituyentes
que poseia a la sazén una excelen-
te biblioteca con las dltimas revistas
metaltrgicas. Lo segundo era una
prensa manual del tipo de las que
se utilizaban para desarmar los co-
jinetes de los ejes de motores, una
cierta capacidad para fundir metales
hasta los bronces vy, sobre todo, una
preciosa mano de obra dada por un
técnico de primer nivel de los que
las escuelas de artes y oficios for-
maban en aquellos tiempos y que
fueron parte del personal anénimo
que contribuyé en forma significati-
va al desarrollo tecnolégico del pais.
Algun dia habra que rendirles el me-
recido homenaje.

Poco tiempo después, mediante
un préstamo que consiguieron las
universidades, se pudo adquirir una
prensa hidrdulica industrial como la
que se ilustra en la figura 15, se di-
sefld y construy6 la primera matriz
Swift (figura 11) y se hicieron ensa-
yos con diversos metales para adqui-
rir experiencia y comprobar lo leido

sayando probeta en deformacion
plana.
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en las revistas de conformado de
chapas. La cercania de nuestro la-
boratorio con el de Estudio y Ensayo
de Materiales de la Universidad, del
cual algunos de nosotros habiamos
estado a cargo en periodos anterio-
res, permitié completar la realiza-
cién de los ensayos de traccion, tan
relevantes en el tema de la confor-
mabilidad de chapas metalicas.

De este modo llegamos a las
Jornadas de la SAM (Sociedad
Argentina de Metales) de 1970 en
la ciudad de Cérdoba en las cuales
presentamos nuestro primer trabajo,
en el que resendbamos los concep-
tos en boga en los centros de de-
sarrollo e investigacién mundiales
hasta entonces, corroborados por
el comportamiento que habiamos
logrado experimentar con tres ma-
teriales metdlicos a saber: un acero
comun, uno especial de embutido
profundo y un acero inoxidable.
Todas chapas compradas en las fe-
rreterfas de la ciudad.

En esas Jornadas de Coérdoba
quedé en evidencia que habia sola-
mente otro grupo que trabajaba en
este tema en el pais, justamente en
Cérdoba, centro industrial muy im-
portante en aquel tiempo y siempre.
Y tuvo nuestra presentacion dos con-
secuencias importantes: Por un lado,
un funcionario de ILAFA (Instituto
Latinoamericano del Fierro y del
Acero) nos pidi6 que participaramos
en un encuentro que ese Instituto
estaba programando para el afo si-
guiente en Santiago de Chile sobre
la calidad de los productos lamina-
dos. Eso nos permitié trascender las
fronteras del pais y vincularnos con
otros grupos que desarrollaban ta-
reas afines en el continente.

Por otro lado, profesionales y eje-
cutivos de una empresa siderirgica
nacional presentes en las Jornadas
interesados en el trabajo presentado
y en las posibilidades experimenta-

les que el mismo ponia en evidencia
ofrecieron su apoyo para continuar
los desarrollos en este campo. De
esta manera, comenzé una vincu-
lacién con la industria siderirgica
nacional que se mantuvo inalterable
y sin solucién de continuidad en to-
dos estos cuarenta y tres afios, con-
tinda y marcé, ademas, a nuestro la-
boratorio, embarcandolo en el trata-
miento preferencial, si no exclusivo,
en el estudio de la conformabilidad
de chapas de acero. Reforzaba este
vinculo, por otra parte, la lamenta-
ble falta de requerimientos de servi-
cios por parte de la industria local
puesto que Bahia Blanca habia em-
pezado un declive muy pronuncia-
do en su actividad industrial, que
recién repuntaria anos mas tarde, al
instalarse en sus proximidades un
polo industrial de envergadura.

La actividad en la década de los
afos setenta en nuestra area se tra-
dujo en la prosecucion de caracteri-
zacion de chapas de acero mediante
los ensayos descritos en el trabajo,
la fabricacién de nuevas matrices,
el analisis de otros parametros ta-
les como la friccién y la rugosidad
superficial de las chapas, etc. Un
equipo muy importante se disefid y
construyé en ese periodo en el la-
boratorio. Se trata de la maquina de
acopado hidraulico, tnica entonces
en el pais. De este modo se pudo lle-
gar por traccién a valores mas altos
de deformacion antes de que se pro-
dujera la rotura.

Institucionalmente, en el seno
de la SAM se formé el Comité de
Chapas. En el mismo se organiza-
ron reuniones mensuales a las que
asistian investigadores del sector
académico junto con profesionales
y ejecutivos de plantas siderdrgicas
del pais y de empresas usuarias de
chapas metdlicas. Esas reuniones
cimentaron el conocimiento per-
sonal y aprecio mutuo de quienes
fabricaban las chapas, de los que

las utilizaban y de quienes las estu-
didbamos y prestdbamos servicios
a los anteriores. Era usual que esas
reuniones se llevaran a cabo en las
mismas empresas. Fueron un medio
muy importante para vencer la estéril
separacion que habia entre el sector
productivo y el académico. En ese
periodo se formé otro centro univer-
sitario importante destinado a estos
temas en la Facultad de Ingenieria
de la Universidad Nacional de La
Plata. En ese centro, se logré montar
un excelente laboratorio de ensayos
de conformado.

A mediados de los afios seten-
ta se consolid6é la formacién del
Instituto  Argentino de Siderurgia
(IAS) que agrupaba a las empresas
productoras de articulos de acero en
el pais. Poco a poco las actividades
del Comité de Chapas de la SAM
fueron pasando al ambito de este
Instituto. De todos modos, trascen-
dieron algunas de las realizaciones
de este Comité como fue la elabora-
cién de una norma, luego aprobada
por IRAM, sobre la nomenclatura
de las operaciones de conformado
en la que habia bastante confusion.
Afianzado el IAS como representan-
te de las empresas siderdrgicas en el
pais, las actividades de servicio de
nuestro laboratorio en el drea del
estudio del conformado de chapas
se canalizaron a través del mismo.
Ademas de los servicios, se llevaron
a cabo actividades de formacién
profesional dictandose varios cur-
sos sobre el tema organizados por
el IAS.

En las operaciones de confor-
mado de chapas un pardametro muy
importante es la friccién entre el ma-
terial y la estampa. Ese tema habia
sido abordado pero se trata de un fe-
némeno muy complejo que requiere
una aproximacion interdisciplinaria.
La misma se logro recién en la déca-
da del noventa con la incorporacién
al laboratorio de investigadores con
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investigacion de
Espana nos per-
mitio hacerlo.
Aprendimos  esa

L e S AN O

Figura 16: Equipo de friccién de chapas.

técnica y les brin-
damos nuestra
concepcién de la
maquina de aco-
pado hidrdulico.
Fue un intercam-
bio mutuamente
beneficioso  que
se completd con
el dictado de va-
rios cursos en una
Universidad  de
Barcelona sobre
conformado  de
chapas por parte
de un miembro de
nuestro laborato-
rio. No fue la Gni-
ca experiencia in-
ternacional. Se re-
pitié en Colombia

formacion fisica y quimica. Hay que
destacar que la lubricacién de pro-
cesos de trabajado de metales es un
fenomeno muy diferente de la lubri-
cacion de motores y elementos de
maquinas en general. Se construyo
entonces un equipo de friccion figu-
ra 16, 17 y 18 que permite realizar
ensayos como los recomendados
para caracterizar lubricantes usados
en el estampado. Uno de estos lubri-
cantes es en realidad un aceite pro-
tector que los fabricantes de chapas
utilizan para proteger a las mismas
entre su terminacion en la planta si-
dertrgica y su estampado, un perio-
do que puede durar meses. Existen
diferentes proveedores de este tipo
de lubricantes. Con nuestro equipo
y experiencias hemos colaborado
con plantas siderdrgicas en la selec-
cién de los mds convenientes.

Nos faltaba en el laboratorio in-
gresar en las experiencias de grilla-
do de chapas, figura 14. Un opor-
tuno intercambio con un centro de

con una presenta-
cién en una Jornada, un curso y ase-
soramiento a un centro de desarrollo
tecnoldgico de ese pais.

La dltima etapa en las activida-
des del laboratorio tiene que ver
con el estudio de las curvas Iimite
de conformado. Puestos a punto va-

Figura 17: Detalle del equipo de
friccién de chapas con probeta.

Figura 18: Detalle del equipo de
friccion de chapas.

rios de los ensayos necesarios para
determinarlas es motivo de los de-
sarrollos encarados en los ultimos
afos. Se han disehado y construido
nuevas matrices, como la Marciniak

Figura 19: Matriz de ensayo Marciniak.
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figura 19, se llevan a cabo experien-
cias con variadas geometrias de pro-
betas, etc. En cuanto a servicios, se
determinan curvas de este tipo para
chapas fabricadas en el pais o las
que utilicen empresas productoras
de autopartes provenientes del ex-
terior. Y hay un par de jévenes pro-
fesionales haciendo sus estudios de
posgrado en el tema.

Ha pasado mucho tiempo des-
de el momento en que, al presen-
tar nuestro primer desarrollo en
Cérdoba, nos preguntaban los pro-
fesionales de planta por qué estaba-

mos en contra del Ensayo Erichsen.
Cost6 trabajo explicar que no era asi.
Que solo pretendiamos comprender
un poco mas acerca de la relacién
entre la deformacion a la que era so-
metido el material y el ensayo que la
representaba. Todos aprendimos en
el camino. Valié la pena.

B GLOSARIO

Conformado: conjunto de proce-
sos mediante los cuales una chapa
se convierte en una pieza de forma
deseada.

Conformabilidad: capacidad de un
material de ser deformado para lle-
gar a una forma prefijada.

Estampado: proceso de fabricacién
por el cual se somete un metal a una
carga de compresion dentro de un
molde o matriz.

Tension de fluencia: La fuerza por
unidad de drea que es necesario
aplicar a un material para que co-
mience a deformarse plasticamente.
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Recuperacion de tecnologias ancestrales y sustentables en Jujuy
La vicuiia como modelo de produccién sustentable

Ciencia e historia se unen para preservar a la vicuna

Cazando vicuiias anduve en los cerros
Heridas de bala se escaparon dos.

- No caces vicurias con armas de fuego;
Coquena se enoja, - me dijo un pastor.

- sPor qué no pillarlas a la usanza vieja,
cercando la hoyada con hilo punzé ?

- sPara qué matarlas, si solo codicias
para tus vestidos el fino vellon ?

Juan Carlos Ddvalos, Coquena

Lo primero es pedir permiso a la Pachamama. Porque a ella, en la cosmovisién andina, pertenecen las vicuias que se
extienden por el altiplano de Per(, Bolivia, Chile y Argentina. Una ceremonia ancestral, unida a la ciencia moderna,
permite que comunidades y cientificos argentinos exploten de manera sustentable un recurso de alto valor econémi-
co y social.

La vicuha es una especie silvestre de camélido sudamericano que habita en la puna. Hasta 1950-1960 estuvo en serio
riesgo de extincion debido a la ausencia de planes de manejo y conservacion. Desde la llegada de los espafoles se
comenz6 con la caza y exportacion de los cueros para la obtencién de la fibra, que puede llegar a valer U$S600 por
kilo, lo que llevo a la casi desaparicion de estos animales. Por ese entonces, la poblacion de vicunas en América era
cercana a los 4 millones de ejemplares, en 1950 no eran mas de 10.000.

A fines de la década del 70 Argentina, Bolivia, Chile, Perd y Ecuador firmaron un Convenio para la conservacion y
manejo de la vicuiia que permitié recuperar su poblacién hasta contar en la actualidad con mds de 76 mil ejemplares
en nuestro pafs.

En Santa Catalina, Jujuy, a 3.800 metros sobre el nivel del mar, investigadores de CONICET, junto a comunidades y
productores locales, han logrado recuperar una tecnologia prehispénica sustentable para la obtencion de la fibra de
vicufia. Se trata de una ceremonia ancestral y captura mediante la cual se arrean y esquilan las vicufas silvestres para
obtener su fibra. Se denomina chaku y se realizaba en la region antes de la llegada de los conquistadores espafioles.
Segtn Bibiana Vild, investigadora independiente de CONICET y directora del grupo Vicunas, Camélidos y Ambiente
(VICAM) “Hoy podemos pensar en volver a hacer ese chaku prehispanico sumado a técnicas que los cientificos apor-
tamos para que las vicufias pasen por toda esa situacion sufriendo el menor stress posible. Las vicunas vuelven a la
naturaleza, la fibra queda en la comunidad, y nosotros tomamos un monton de datos cientificos.”

El chaku

El chaku es una practica ritual y productiva para la esquila de las vicufias. Durante el imperio inca, las cacerias reales
o chaku eran planificadas por el inca en persona. En esta ceremonia se esquilaba a las vicufias y se las liberaba nue-
vamente a la vida silvestre. La fibra obtenida era utilizada para la confeccién de prendas de la elite y su obtencién
estaba regulada por mecanismos politicos, sociales, religiosos y culturales. Se trata de un claro ejemplo de uso sus-
tentable de un recurso natural. Hugo Yacobaccio, zooarqueélogo e investigador principal de CONICET, explica que
“actualmente el chaku concentra hasta 80 personas, pero durante el imperio inca participaban de a miles. Hoy las
comunidades venden esa fibra a acopiadores textiles y obtienen un ingreso que complementa su actividad economica
principal, el pastoreo de llamas y ovejas”.

El proceso comienza con la reunién de todos los participantes, luego toman una soga con cintas de colores reunidos
en semicirculo y arrean lentamente a las vicuias guidndolas hacia un embudo de red de 1 km de largo que des-
emboca en un corral. Cuando los animales estan calmados se los esquila manipuldandolos con sumo cuidado para
reducir el stress y se los libera. Hoy, 1500 afnos después del primer registro que se tiene de esta ceremonia, la ciencia
argentina suma como valor agregado: el bienestar animal y la investigacién cientifica. En tiempo del imperio Inca, el
chaku se realizaba cada cuatro afios, actualmente se realiza anualmente sin esquilar a los mismos animales “se van
rotando las zonas de captura para que los animales renueven la fibra” explica Yacobaccio. Segtn Vila “es un proyecto
que requiere mucho trabajo pero que demuestra que la sustentabilidad es posible, tenemos un animal vivo al cual
esquilamos y al cual devolvemos vivo a la naturaleza. Tiene una cuestion asociada que es la sustentabilidad social ya
que la fibra queda en la comunidad para el desarrollo economico de los pobladores locales.”

Yanina Arzamendia, bi6loga, investigadora asistente de CONICET y miembro del equipo de VICAM, explica que se



esquilan sélo ejemplares adultos, se las revisa, se toman datos cientificos y se las devuelve a su habitat natural. Ademas
destaca la importancia de que el chaku se realice como una actividad comunitaria “en este caso fue impulsada por
una cooperativa de productores locales que tenian vicunas en sus campos y querian comercializar la fibra. Ademas
participaron miembros del pueblo originario, estudiantes universitarios y cientificos de distintas disciplinas. Lo ideal es
que estas experiencias con orientacion productiva tengan una base cientifica.”

Paradojas del éxito.

La recuperacion de la poblacién de vicufias produjo cierto malestar entre productores ganaderos de la zona. Muchos
empezaron a percibir a la vicufla como competencia para su ganado en un lugar donde las pasturas no son tan abun-
dantes. En este aspecto el trabajo de los investigadores de CONICET fue fundamental, segtin Arzamendia “el chaku
trae un cambio de percepcion que es ventajoso para las personas y para la conservacion de la especie. Generalmente
el productor ve a las vicuhas como otro herbivoro que compite con su ganado por el alimento y esto causa prejuicios.
Hoy comienzan a ver que es un recurso valioso y ya evaltian tener mds vicunas que ovejas y llamas. Nuestro objetivo
es desterrar esos mitos”, concluye.

Pedro Navarro es el director de la Cooperativa Agroganadera de Santa Catalina y reconoce los temores que les produjo
la recuperacién de la especie: “Hace 20 afios nosotros teniamos diez, veinte vicufias y era una fiesta verlas porque
habian practicamente desaparecido. En los dltimos afos se empez6 a notar un incremento y mas proximamente en el
dltimo tiempo ya ese incremento nos empezo a asustar porque en estas fincas tenemos ovejas y tenemos llamas”. Na-
varro identifica la resolucién de estos problemas con el trabajo del grupo VICAM: “Yo creo que como me ha tocado a
mi tener que ceder en parte y aprender de la vicuna y de VICAM, se puede contagiar al resto de la gente y que deje de
ser el bicho malo que nos perjudica y poder ser una fuente mas productiva.”

La fibra de camélido

Ademas de camélidos silvestres como la vicufia o el guanaco, existen otros domesticados como la llama cuyo manejo
es similar al ganado, para impulsar la produccién de estos animales y su fibra, el Estado ha desarrollado dos instru-
mentos de fomento. En la actualidad se encuentran en evaluacion varios proyectos para generar mejoras en el sector
productor de fibra fina de camélidos que seran financiados por el Ministerio de Ciencia, Tecnologia e Innovacién Pro-
ductiva. Se trata de dos Fondos de Innovacion Tecnoldgica Sectorial destinados a la agroindustria y al desarrollo social
que otorgaran hasta $35.000.000 y $8.000.000 respectivamente. Los proyectos destinados a la Agroindustria son aso-
ciaciones entre empresas y organismos del sector publico con el objetivo de mejorar la calidad de la fibra de camélido
doméstico a partir del desarrollo de técnicas reproductivas, mejoramiento genético e innovaciones en el manejo de
rebafios; incorporar valor a las fibras a partir de mejoras en la materia prima o el producto final; permitir la trazabilidad
de los productos para lograr su ingreso en los mercados internacionales y fortalecer la cadena de proveedores y generar
empleos calificados.

La convocatoria Desarrollo Social tiene como fin atender problemas sociales mediante la incorporacién de innovacién
en acciones productivas, en organizacion social, en el desarrollo de tecnologias para mejorar la calidad de vida de
manera sostenible y fomentar la inclusion social de todos los sectores. Otorgard hasta $8.000.000 por proyecto que
mejore las actividades del ciclo productivo de los camélidos domésticos, la obtencion y/o el procesamiento de la fibra,
el acopio, el disefno y el tejido, el fieltro y la confeccién de productos.




TENACIDAD A LA
FRACTURA DE CEMENTOS
DE USO PETROLERO:
EFECTO DE TRATAMIENTOS
SUPERFICIALES EN FIBRAS
DE REFUERZO

Palabras clave: cementacion, fibras, tratamientos superficiales, tenacidad a la fractura, Jc.
Key words: protection pipe, fibers, surface treatments, fracture toughness, Jc.

En la industria hidrocarburifera para generar un sello entre las . Pablo Cirimello‘,
formaciones de interés del pozo, y a fin de proteger y asegurar la Wal M .
tuberia de revestimiento en el mismo, se utilizan cementos con ciertos alter Morris y

aditivos. En forma similar al uso de la grava en el concreto para la Juan E. Pérez |piﬁa3
construccion, uno de los refuerzos mecanicos comiinmente empleado

con el cemento de pozos petroleros son las fibras poliméricas. Si 1 INVAP INGENIERIA S.A;

bien éstas provocan una mejora en el comportamiento mecanico del 2 YPF S.A;

cemento el mismo estd limitado a sélo algunos adelantos. Asi dado 3 UNIVERSIDAD NACIONAL DEL COMAHUE

- CONICET

que las fibras no tienen afinidad quimica con el cemento, se requiere

de tratamientos superficiales para mejorar la adhesion con la matriz
cementicea. En este trabajo presentaremos los resultados que hemos
obtenido cuando se realizan sobre ellas tratamientos de tipo quimico en base a surfactantes, acido sulfiirico y dicromato
de potasio y los efectos de estos tratamientos en sus propiedades a la fractura. Se observaron mejoras en esas propiedades
s6lo con algunos de los tratamientos resultando el mas satisfactorio el de acido sulfiirico al 10 %. Los tratamientos con
surfactantes no arrojaron resultados positivos. Se realizaron también observaciones de las fibras por medio de microscopia
electronica de barrido. En las fibras tratadas no se observé un esperado dano superficial (variacion de rugosidad) importante.
Se estudié también con esa técnica la interfase fibra-cemento constatandose en todos los casos la pobre interaccion mecanica
entre estos elementos aiin con las fibras tratadas quimicamente. Se concluye que las mejoras a la tenacidad alcanzadas son
pequeias dada la interaccion casi exclusivamente de tipo mecanica, debiendo indagarse para mejorarla tratamientos que
posibiliten cierta afinidad quimica fibra - matriz.

Cement based composites are used in oil well industry as annular protection of casing (well protection pipe) and as a seal
in order to isolate production zones. As gravel-stone is used as concrete reinforcement, polymeric fibers are used as oil well
cements reinforcement.

Although polypropylene fibers are commonly used as cement based composites reinforcement its toughening effect is limited
because of poor adhesion to matrix. Different alternatives have been proposed to overcome this drawback. We show in
this work the effect on fracture properties by applying chemical treatments to the fibers: surfactants, sulfuric acid and
potassium dichromate. Treatment with H2SO4-2% had no-effect on fracture toughness; however treatment with H2S04-
10% presented the best toughening effect.

Electronic microscopy imaging was used to see fiber surfaces and to evaluate the damage caused by different treatments
(roughness changes). This technique was also used to see fiber-cement interface, and a poor mechanical interaction was seen,
still in chemical treated fibers. Little fracture toughness improvements were achieved because we only provoked mechanical
fiber-cement interaction. Other treatments that permit fiber matrix chemical affinity should be investigated.
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1. INTRODUCCION

En el proceso de cementacién
utilizado en la completacion de po-
zos petroleros el material es dise-
flado segln sean las caracteristicas
del pozo de manera que su compo-
sicion se establecerd en funcién de
los requisitos de tiempo de bombea-
bilidad, tiempo de fraglie, densidad,
viscosidad y resistencia a la compre-
sion del material luego del fragua-
do. No obstante, ha sido reportada
(Bosma, 1999; Banthia, 1996) la
necesidad de evaluar otras propie-
dades mecanicas y en particular las
propiedades a la fractura del cemen-
to utilizado, debido a exigencias de
la vida en servicio como lo son el
punzado y la fractura hidraulica (Ci-
rimello et al., 2004).

En trabajos anteriores (Cirime-
llo et al., 2003) ha sido evaluada la
tenacidad de fractura mediante en-
sayos de determinacion de K. (ver
Anexo) del material y se ha determi-
nado la incidencia de la temperatura
y tiempo de fraglie en la tenacidad
a la fractura. También ha sido repor-
tado que el agregado de fibras poli-
méricas implica un cambio de com-
portamiento mecanico respecto al
material sin aditivar: de un compor-
tamiento marcadamente fragil pasa
a observarse crecimiento subcritico
de fisura.

Los compuestos cementiceos
reforzados con fibras exhiben, en
general, el comportamiento de com-
puestos fragiles (Singh (2004)): la
falla de la matriz precede a la rup-
tura de las fibras, produciéndose un
puenteo (bridging) de las mismas a
través de la fisura. Los mecanismos
de absorcion de energia de este tipo
de compuestos incluyen bridging,
arranque de las fibras de la matriz
(pull-out), despegue de las fibras,
deslizamiento y rotura de fibras.

La contribucién de las fibras po-

liméricas a la tenacidad a la frac-
tura de este tipo de compuestos es
limitada debido a la escasa o nula
adherencia de las fibras a la matriz
cementicea. En el caso de fibras
de polipropileno es aceptado que
no existe adhesion fisico - quimi-
ca al cemento ya que las fibras de
polipropileno tienen una superficie
hidrofébica y un menor médulo de
elasticidad que la matriz (Peled et
al., 1992).

Esta falencia ha sido abordada en
la literatura, (Li et al., 1997) buscan-
dose mejorar la adhesion fibra-ma-
triz por distintas metodologias: tra-
tamientos mecdnicos, quimicos, de
atmésfera gaseosa (plasma) y densi-
ficacion de la interfase fibra matriz.

Chan et al. (1997) analizan en
extenso este (ltimo mecanismo. Lle-
gan a la conclusién de que en algu-
nos tipos de compuestos la microes-
tructura de la zona de transicién cer-
cana a la interfase puede no ser el
factor que gobierna la adhesion. En
particular, en el caso de pobre ad-
hesion fibra-matriz, la baja energia
de union es un factor que predomi-
na por sobre las propiedades de la
zona de transicion. Las fibras poli-
méricas (Ej: polipropileno) poseen
baja energia superficial y son prac-
ticamente inertes frente a la matriz
cementicea. En este caso, entonces,
la densificacion de la zona de transi-
cién no sera un factor que mejore la
unién de la fibra- matriz y en conse-
cuencia las propiedades mecanicas
del compuesto. Se requieren por lo
tanto modificaciones superficiales
de las fibras.

Las modificaciones de tipo me-
canicas buscan aumentar el drea de
contacto con la matriz y en conse-
cuencia una mayor adhesién me-
canica por mayor friccion. Esto se
logra variando la morfologia de las
fibras: fibrilado, curvado, enrulado,
microidentaciones superficiales, etc.

Si bien han sido reportadas (Peled et
al., 1992; Li, 1997) mejoras en las
propiedades mecanicas de com-
puestos con fibras tratadas mecani-
camente, en el caso de aplicacién
que este trabajo presenta este tipo
de modificacion superficial seria
contraproducente con respecto al
uso del compuesto: su bombeabili-
dad hacia el interior del pozo se ve-
ria seriamente afectada.

Son asi las modificaciones de
tipo quimicas y gaseosas las de me-
jor aplicabilidad y posible efectivi-
dad al tipo de compuesto aqui anali-
zado. Peled et al. (1992) realizan un
estudio del efecto de distintos trata-
mientos quimicos sobre la superficie
de las fibras, las propiedades de in-
terface y las propiedades mecanicas
medidas en términos de resistencia
al pull-out. La finalidad de estos tra-
tamientos es provocar una mayor
rugosidad superficial en las fibras y
quizds alguna afinidad quimica en-
tre fibra y matriz.

Algunos de estos tratamientos
han sido tomados como referencia
en este trabajo a fin de investigar el
efecto en las propiedades a la fractu-
ra del compuesto, medida en térmi-
nos de los parametros K.y Jc.

2. MATERIAL

El material base empleado es:
Cemento tipo APl “G” + 44% en
peso de Agua + 0,4 % de fibras de
polipropileno sin tratar (ST).

Tratamientos quimicos

Se realizaron tratamientos qui-
micos a las fibras de polipropileno
con la finalidad antes mencionada
de mejorar la adhesion a la matriz
ya sea a través de la interaccién me-
canica como la de generar algin
tipo de reactividad quimica con la
matriz cementicea. Los tratamientos
se realizaron por inmersién de las
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fibras durante 18 h a 50°C en dis-
tintos reactivos que son descriptos a
continuacion:

1) Surfactantes: (Estos productos co-
merciales buscan mejorar el mojado
de las fibras a la pasta de cemento)

- Con el producto comercial Aqua
Free: AF10 (0,1% tiempo 10seg)

AF1 (1min + secado)

- Con el producto comercial SC40:
SC10 (0,1% 10seg)

SC1 (1min + secado)

SCH (0,1% 1 min, sin secar)

2) Ataques:

- Con Acido Sulfdrico H,50, 2%:
SU2

H,SO, 10%: SU10
- Con Acido Sulfarico H,SO, 2% +
Dicromato de Potasio 5%: SU2Di

- Con Acido Sulfdrico H,50, 10% +
SC40: SU10SC

- Con Acido Sulfarico H,SO, 2% +
Dicromato de Potasio 5% + SC40:
SU2DiSC

3. METODOLOGIA

3.1 Construccién de probetas

Para la obtencion de las pastas se
mezcl6 el cemento en agua agitan-
do en dos etapas a 4000 y 12000
rpm, respectivamente, de acuerdo
a normas API (1990). Las fibras tra-
tadas o sin tratar se incorporan a la
pasta de cemento recién preparada.
En la figura 1 se muestra el dispositi-
vo de mezclado.

Se prepararon probetas del tipo

de flexion en tres puntos
SE(B) de acuerdo a norma
ASTM E1820/01 (200T1)
mediante colado de la
pasta en moldes metélicos
desarmables. Las dimen-
siones nominales de las
probetas fueron de 50 mm

de alto (W), 25 mm de an-
choy 200 mm de largo (L).

i

El fragiie se realizé en in-
mersioén en agua durante
7 dias a 50 °C.

Una vez completado el
tiempo de fraglie deseado,
se realiz6 en cada probeta
una entalla mecénica bus-
cando una relacién longi-
tud de fisura / profundidad
(/W) de 0.5.

[

'l'l'-:—'-!-'i"l min
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Figura 1: Dispositivo de mezclado para la
elaboracion de la pasta de cemento y adi-
tivos.

3.2 Ensayos de medicién
de tenacidad de fractura

Se implement6 la me-
dicion de tenacidad de
fractura de acuerdo a
norma ASTM E1820/01
(2001) (ver figura 2).

El ensayo de medicion
de tenacidad de fractura
consiste en obtener un re-
gistro de la carga aplicada
(P) vs. el desplazamiento
de la apertura de boca de
fisura (CMOD) y desplaza-
miento del punto de apli-
cacion de la carga (VII).
Estas magnitudes se miden
mediante celda de carga
y trasductores de despla-
zamiento (clip y LVDT)
dispuestos en el tren de
cargay el clip en la boca
de la entalla mecanica
(CMOD).

Figura 2: Dispositivo utilizado para ensa-
yos de determinacion de la tenacidad a la
fractura de los cementos.

4. RESULTADOS

En las figuras 3 y 4 se muestran

los resultados de los ensayos de te-
nacidad a la fractura de probetas de
cementos reforzadas con fibras de
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fibras tratadas con surfactantes.

Figura 3: Registro Carga-desplazamiento obte-
nido en ensayos de cementos reforzados con
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con fibras tratadas con surfactantes.

Figura 5: Tenacidad Jc de cementos reforzados

polipropileno tratadas con los sur-
factantes AQUA FREE y SC40.

Se ha observado que el trata-
miento de las fibras con los surfac-
tantes no produce un cambio sus-
tancial en el comportamiento meca-
nico del compuesto. Hay una escasa
variacion en el modulo elastico y las
cargas alcanzadas son andlogas a las
del compuesto con fibras sin tratar.
Desde el punto de vista de la tena-
cidad de fractura medida como Jc,
no hay mejoras de la tenacidad por
el tratamiento con los surfactantes.
Esto se muestra en la figura 5.

A pesar de ello el tratamiento con
el surfactante SC40 arrojo algin re-
sultado positivo al modificar el pro-

cedimiento, al tratar
con el surfactante las
fibras y sin secar incor-
porarlas a la pasta de
cemento para formar el
compuesto (SCH). Esto
se vio reflejado en un
incremento de Jc, res-
pecto a los valores del
compuesto con fibras
ST.

El tratamiento con
acido sulfdrico induce
un  comportamiento
de mayor absorcion
de energia y posible
crecimiento subcritico
de fisura (figura 6). El
incremento en concen-
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Figura 4: Registro Carga-desplazamiento ob-
tenido en ensayos de cementos reforzados
con fibras tratadas con surfactantes.
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Figura 6: Registro Carga-desplazamiento ob-
tenido en ensayos de cementos reforzados
con fibras tratadas con H2SO4 .
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Figura 7: Registro Carga-desplazamiento ob-
tenido en ensayos de cementos reforzados
con fibras tratadas con H2SO4 (2 y 10 %).
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Figura 8: Tenacidad Jc de cementos reforza-
dos con fibras tratadas con H25SO4 vy surfac-
tantes.
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Figura 9: Registro Carga-desplazamiento obte-
nido en ensayos de cementos reforzados con
fibras tratadas con H2SO4 (10 %) y surfactante
SC-40.
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Figura 10: Registro Carga-desplazamiento
obtenido en ensayos de cementos reforza-
dos con fibras tratadas con H2SO4 (2%) y
dicromato de potasio.
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tracion de H,SO, muestra un incre-
mento en el area debajo de la curva
P-VIl, deduciéndose que el trata-
miento con acido redunda benefi-
ciosamente en cuanto a propiedades
mecanicas (figura 7). En general, las
probetas tratadas con la participa-
cién de H,SO, presentan valores de
Jc superiores a los del material con
fibras sin tratar (figura 8). El incre-
mento de Jc es mayor, cuanto mayor
la concentracién de H,SO,.

En la figura 9 se muestra que al
incorporar SC al tratamiento con
acido sulfdrico se observa una peor
respuesta mecanica indicando la
inutilidad de este tipo de combina-

cion. En la figura 8 el

Figura 11: Registro Carga-desplazamiento ob-
tenido en ensayos de cementos reforzados con
fibras cortas (1/27), largas (17), de nylon y con

Jc se ve disminuido latex.

respecto al material
que presenta exclusivamente el tra-
tamiento acido.

En las probetas en que se reali-
z6 un tratamiento a las fibras con
H,SO, y Dicromato de Potasio, la
incorporacion de este Gltimo parece
ser beneficiosa en cuanto al com-
portamiento P-VII. Esto puede verse
comparando las figuras 10 y 8: des-
de el punto de vista de Jc, la incor-
poracion del dicromato produce un
incremento respecto al tratamiento
con acido sulftrico al 2%.

Si bien el trabajo basico fue reali-
zado con probetas preparadas segin
se describe en 2, el uso de las fibras
de nylon (FN) también fue ensayado.
Este no dio lugar a un cambio sus-
tancial en el comportamiento meca-
nico mostrando una respuesta simi-
lar a la obtenida con las fibras de po-
lipropileno de 2,5 cm de largo (FL).
En este tipo de ensayos mecanicos el
mejor resultado lo arroj6 el uso del
compuesto con fibras cortas de 1,25
cm mezcladas con latex (FCL) (figu-
ra 11). Desde el punto de vista de Jc
la tenacidad se ve incrementada por
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Figura 12: Tenacidad KIC de cementos reforzados
con fibras tratadas con H2SO4 y surfactantes.
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Figura 13: Tenacidad KIC de cementos reforzados
con fibras tratadas con H2SO4 y surfactantes.
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Figura 14: Tenacidad KIC de cementos reforzados
con fibras cortas 1,25 cm, largas 2,5 cm, de nylon
y con latex.

un mayor largo de las fibras y tam-
bién por la incorporacién del latex.

Por dltimo la incorporaciéon del
surfactante SC40 al compuesto refor-
zado con fibras tratadas con H,SO,
y dicromato de potasio no produ-
ce mas mejoras al comportamiento
mecanico respecto a las ya obteni-
das con el tratamiento 4cido. Puede
observarse en la figura 8 que el Jc
correspondiente a este tratamiento
es menor al medido en el caso de
fibras tratadas sélo con H,SO, al 2
% y dicromato de potasio.

Desde el punto de vista del area
debajo de la curva P-VII el trata-
miento con H,SO, en su mayor con-
centracion (10%) es el que presenta
mejor comportamiento. Esto se ve

reflejado en el mayor Jc obtenido en
los ensayos mostrados en las figuras
6y7.

La evaluacion de la tenacidad a
la fractura desde el punto de vista de
K muestra que el tratamiento con
surfactantes no arroja mejoras en
las propiedades respecto al material
base. Esto se representa en la figura
12. Se ve, al igual que con Jc, que
el material SCH presenta una mejor
respuesta mecanica.

En el caso del ataque con &ci-
do sulftrico, el K no da cuenta de
mejoras en la tenacidad de fractura
como lo hace la evaluacién con Jc
(figura 13). Dado que K. es funcién
de la carga maxima y longitud ini-
cial de fisura, no se tienen en cuenta

la energia absorbida por el material
una vez superada carga maxima.

Algo similar ocurre con los ma-
teriales FL, FCL y FN, en los cuales
se observaba una carga soporta-
da (cada vez menor) pasada carga
maxima. Si analizamos la figura 14
notamos que el incremento en te-
nacidad que se habia observado en
Jc no se hace evidente al evaluar la
tenacidad como K.

Los estudios de las propiedades
mecanicas se complementaron con
observaciones en el microscopio
electrénico de barrido a fin de ana-
lizar el efecto de los tratamientos
quimicos sobre las superficies de las
fibras. Las fibras poliméricas que no
tenfan ningln tratamiento (ST) pre-



Tenacidad a la fractura de cementos de uso petrolero: efecto de tratamientos superficiales en fibras de refuerzo 31

sentan una superficie exterior lisa,
casi sin rugosidad y algunas estria-
ciones transversales al eje de la fibra
(figura 15) posiblemente producto
del proceso de fabricacién (extruda-
do). En las fibras tratadas con H,SO,
(2%) encontramos estriaciones mas
marcadas (figura 16) sin una varia-
cién significativa de la rugosidad.
En este caso el ataque parece sim-
plemente haber profundizado e in-
crementado la estriacion transversal,
incipiente en el caso de las fibras ST.

Las tratadas con una concentra-
cioén del 10% se ven con una rugo-
sidad mas marcada y el dafio super-
ficial que presentan es en el sentido

longitudinal de las fibras. En este
caso parece haber un efecto adicio-
nal al notado con el ataque del sulfi-
rico a 2% (estriaciones o rugosidad
en el sentido longitudinal) (figura
17). Asumimos que las marcas trans-
versales se observan aleatoriamente
(en algunas fibras) mientras que las
marcas longitudinales son sistemati-
cas, producto del ataque efectuado.

Las interfases fibra-cemento fue-
ron también observadas en el mi-

croscopio electrénico de barrido. La
foto de la figura 18 corresponde a
una micrografia de la interfase fibra
de polipropileno no tratada y la ma-
triz de cemento. Se ve, en general,

una muy pobre o nula interaccién
mecdnica entre ambas. Asimismo y
con este mismo medio de observa-
cién, la misma no parece variar sig-
nificativamente con las fibras ataca-
das con acido sulfdrico (figura 19).
No obstante en estas Ultimas se nota
mayor dafo superficial, indicativo
quizds de mayor roce y abrasién, un
mecanismo importante de disipa-
cién de energia. También se obser-
van particulas de cemento sobre las
superficies de las fibras expuestas a
diferencia de las fibras ST que tam-
bién puede ser indicativo de mayor
interaccion fibra-matriz.

sin tratamiento (600x).

Figura 15: Micrografia de fibras de polipropileno

Figura 16: Micrografia de fibras de polipropileno
tratadas con H2504 al 2% (320x).

LU i

Figura 17: Micrografia de fibras de polipropileno
tratadas con H2504 al 10% (640x).
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Figura 18: Micrografia de la interfase entre las
fibras de polipropileno sin tratar y el cemento

(1120x).

Figura 19: Micrografia de la interfase entre las
fibras de polipropileno tratadas con H2SO4 al
10% y cemento (1120x).

5. DISCUSION

Asumiendo que en los ensayos
mecanicos realizados se inicia la fi-
suracion en la matriz a valores cer-
canos a la carga maxima, la rama
descendente de los registros carga-
desplazamiento puede ser interpre-
tada como la de propagacion estable
de la fisura, siendo el mecanismo de
absorcion de energia operante el de
bridging y pull-out de las fibras. De
hecho, al finalizar el ensayo la fisura
se ha propagado a lo largo de todo
el ligamento remanente a través de
la matriz cementicea mientras que
las fibras no han sufrido dano, sélo
se han despegado de la matriz. Si se
buscara un comportamiento 6ptimo
del compuesto, en una contribucién
mas efectiva de las fibras, éstas de-
berian operar antes y después de la
iniciacion de la fractura. Los ensayos
mostrarian mayor alinealidad an-
tes de alcanzar carga maxima y un
descenso de la carga mucho menos
pronunciado después de alcanza-
da ésta. Esto significa la necesidad
de tener una unién fibra-matriz no
s6lo mecdnica, también de tipo qui-
mica. Los tratamientos empleados
en este trabajo no parecen inducir
una afinidad quimica sino un leve
incremento en el roce mecanico,
consumiendo mas energia el pull-

out de la fibra por el incremento de
la friccion. En este sentido creemos
que futuros trabajos de investigacion
deberian encararse sobre el proble-
ma de afinidad quimica, utilizando
algln reactivo que vincule a las fi-
bras con los compuestos cementi-
ceos por ejemplo: PVAC, Titanatos
(organicos).

Por otro lado, dado el incremen-
to de tenacidad con el tratamiento
a mayor concentracién de sulfirico
seria importante profundizar en el
conocimiento del efecto del mismo
a mayores concentraciones y tiem-
pos de exposicién en las propieda-
des a la fractura.

6. CONCLUSIONES

Las fibras de polipropileno pro-
veen de un refuerzo al cemento que
induce, en general, a cierto grado
de crecimiento subcritico de fisura.
El mecanismo de absorcion de ener-
gia fundamental es el de bridging
y pull-out. No se observa rotura de
fibras por lo que se asume que la
adhesion de las fibras a la matriz es
pobre. Se desarrollaron tratamientos
quimicos que buscan variar la mor-
fologia superficial de las fibras y de
esa manera aumentar la superficie
de contacto con la matriz: aumenta

la energia consumida por friccién.
De estos tratamientos, el que mejor
resultados arroja desde el punto de
vista de propiedades mecdnicas es
el del 4cido sulfdrico al 10%. Esta
mejora se traduce en un incremento
de valores de Jc respecto al sin tra-
tamiento. La incorporacion al tra-
tamiento superficial del dicromato
de potasio también parece inducir
mejoras en propiedades, no asi el
surfactante SC40. Se plantea como
trabajos futuros profundizar en el
conocimiento del efecto del trata-
miento quimico superficial con aci-
do sulfdrico e indagar en tratamien-
tos que redunden en afinidad de tipo
quimica fibra-matriz.
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B GLOSARIO

En la industria hidrocarburifera la
cementacién de pozos productores
es una operaciéon que consiste en
preparar y bombear una lechada de
cemento al espacio anular existente
entre la caneria de encamisado (ca-
sing) y las formaciones geoldgicas
atravesadas por el pozo. La finalidad
de la operacién de cementado es la
de generar un sello entre distintas

formaciones de interés (producto-
ras de gas y petrdleo) y acuiferos,
puestas en comunicacién durante la
operacion de perforacién. Ademas
se busca controlar la migracion de
gases, consolidar formaciones me-
canicamente inestables, eliminar
barros y residuos sélidos generados
durante la perforacion y proteger y
ligar al encamisado.

Crecimiento subcritico de fisura: La
fisura crece mientras el material se
encuentra sometido a carga exter-
na, al remover la misma se detiene
el avance de la fisura. Cuando se
alcanzan condiciones de criticidad,
la fisura crece en forma rapida (ins-
tantanea) y se produce la rotura del
material.

Cementacion de pozos: proceso
que consiste en mezclar cemento
seco y ciertos aditivos con agua para
formar una lechada que es bombea-
da al interior del pozo. Constituye
una barrera permanente e imper-
meable al movimiento de fluidos ge-
nerando un aislamiento zonal.

Completacion de pozos petroleros:
conjunto de trabajos que se realizan
en un pozo después de la perfora-
cién o durante la reparacién para
dejarlos en condiciones de producir
eficientemente.

Tiempo de bombeabilidad (espesa-
miento): El tiempo de bombeabili-
dad de una lechada de cemento es
el tiempo durante el cual la lechada
de cemento puede ser bombeada y
desplazada dentro del espacio anu-
lar (la lechada es bombeable duran-
te este tiempo).

Punzado de pozos: disparo de car-
gas explosivas frente a una capa
potencialmente productiva desde el
interior del pozo: de esta forma se
comunican los fluidos contenidos
en la capa con el pozo.

Fracturacion hidraulica o fractura
hidraulica (comdnmente conocida
en inglés como hydraulic fracturing
o fracking): técnica para posibilitar o
aumentar la extraccion de gas y pe-
tréleo del subsuelo.

Fractura fragil: es aquélla en la cual
una fisura se propaga en forma rapi-
da con muy poca deformacién plas-
tica en su vértice.

B APENDICE

K es uno de los parametros que ca-
racteriza la resistencia al crecimien-
to de fisura de un material y se lo
denomina entonces tenacidad a la
fractura o fractotenacidad. Un mate-
rial es mas tenaz (mas resistente al
crecimiento de fisura) cuanto mayor
es su valor.

Otro pardmetro cuya magnitud ca-
racteriza el campo de tensiones en
el vértice de la fisura es la integral J.
El crecimiento de una fisura se pro-
ducird cuando el valor de la integral
J tome un valor critico Jc.

Ambos parametros, K.y Jc estan re-
lacionados y se usa uno u otro para
caracterizar la tenacidad a la fractu-
ra seglin que el analisis fractomeca-
nico que se haga sea lineal-eldstico
o en el rango elasto-plastico depen-
diendo de las caracteristicas de la
fisura.

Ky Jc pueden ser obtenidos a partir
de ensayos de medicién de tenaci-
dad de fractura, en particular en un
ensayo de flexion en tres puntos. En
este ensayo, a una muestra de deter-
minadas dimensiones y a la que se
le efecta una entalla previa al ensa-
yo se le aplica una carga como esta
esquematizado en la figura 20.

Durante el mismo se realiza un
registro continuo de la carga aplica-
da en funcién de la apertura de la
boca de la fisura (CMOD, designado
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en la figura w por razones de clari-
dad) y del desplazamiento del punto
de aplicacion de la carga (VII, indi-
cado en la figura como & por razo-
nes de claridad). Estas magnitudes
se miden mediante celda de carga
y trasductores de desplazamiento
(clipy LVDT) dispuestos en el tren
de carga y el clip en la boca de la
entalla mecanica (CMOD). Formas
tipicas de las curvas que se obtienen
son las que se presentan en las diver-
sas figuras del trabajo.

Figura 20

Trabajando con estas curvas pueden caracterizar el comportamiento a la
determinarse Jc o K, de interés para  fractura de un dado material.



NANOTECNOLOGIA E
INGENIERIA DE TEJIDOS

Palabras clave: Nanotecnologia, Ingenieria de tejidos, sustitutos bioldgicos, regeneracion de érganos.
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El presente trabajo introduce los conceptos basicos y la aplicaciéon
de la nanotecnologia en la ingenieria de tejidos. Esta es una actividad
que requiere conocimientos multidisciplinarios y en ella la ciencia
de materiales tiene la primordial tarea de hacer posible las ideas y
necesidades de la biologia o la medicina en su bisqueda de sustitutos
biolégicos que mantengan, mejoren o restauren la funcién de organos
y tejidos en el cuerpo humano. El desarrollo de innovadores materiales
modernos para aplicaciones médicas permitio, especificamente en
las dltimas décadas, contribuir sustancialmente al actual adelanto de
la ingenieria de tejidos. Se discuten algunos ejemplos y se incluyen
aspectos vinculados con el crecimiento celular y los cambios que se
producen como consecuencia de las dimensiones nanométricas.

This paper introduces the basic concepts and the application of
nanotechnology in tissue engineering. It is a multidisciplinary activity
and the science of materials has the primary task of making possible the
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ideas and needs of biology or medicine in finding biological substitutes that maintain, improve or restore the function of organs
and tissues in the human body. The development of modern innovative materials for medical applications allowed and, specifically
in the last decades, contributed substantially to the current progress of tissue engineering. Some examples are discussed and
include aspects related to cell growth and the changes that occur as a result of nanometric dimensions.

B INTRODUCCION

B INGENIERIA DE TEJIDOS

La ingenieria de tejidos y orga-
nos o también llamada medicina
regenerativa es una rama de la bio-
medicina relativamente nueva que
involucra tanto a la biologia, a la
medicina, a la quimica, a la ciencia
de los materiales y a la informatica.

El objetivo de esta disciplina es la
reparacion de tejidos reproduciendo
los mecanismos intervinientes en la
renovacion celular del organismo.

La ingenieria de tejidos se basa
en el uso, de forma conjunta o sepa-

rada, de tres elementos:

¢ Cultivo de células.

Moléculas o grupos bioactivos
(compuestos quimicos que tie-
nen un efecto o causan una reac-
cién en el tejido vivo) que actdan
enviando senales quimicas (fac-
tores de crecimiento celular por
ejemplo).

Estructuras soportes o anda-
mios (scaffolds en inglés) que
imitan la matriz extracelular
(ECM, por sus siglas en inglés,
Extra Cellular Matrix) del tejido.

La figura 1 muestra el circuito

Transplante

Alslamiento de células

Figura 1: Concepto de la ingenieria de tejidos.
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que acompana al proceso de la in-
genieria de tejidos. A partir de célu-
las aisladas del organismo se realiza
un cultivo empleando un soporte o
andamio y agregando moléculas ac-
tivas. Luego del crecimiento celular
se procede al implante.

En una forma mas general el im-
plante puede prepararse en otro or-
ganismo diferente del de origen de
las células pudiendo emplearse cé-
lulas tanto de origen animal como
humanas.

B ANDAMIOS

Uno de los puntos clave en la re-
generacion de érganos o para la re-
generacion de parte de un tejido da-
fiado es el de desarrollar estructuras
3D que sustituyan parte del 6rgano
total o parcialmente o actlien como
vehiculo para transportar células y
moléculas a lugares concretos del
organismo. Estos soportes se cons-
truyen con materiales distintos en
funcion de la estructura del 6rgano
o tejido donde se vayan a implan-
tar. Se pueden fabricar implantes (o
estructuras) de diferentes materiales
como metales, ceramicos, polimeros
naturales o sintéticos y de compues-
tos formados por combinacién de
ellos. Los materiales mas empleados
son los polimeros por las caracteris-
ticas y versatilidad de los mismos.

De cualquier manera es nece-
sario que esas estructuras cumplan
con varios requisitos como:

1. Ser compatibles con el organis-
mo, es decir, no generar rechazo ni
danos.

2. Tener una determinada vida me-
dia para desarrollar su tarea. Esta
duracién puede ser mas o menos
larga. En el caso de las protesis que
reemplazan parte de un dérgano tie-
ne que ser permanente mientras
que en otros casos puede tener una

duracién limitada al tiempo necesa-
rio para realizar su funcién. En este
Gltimo caso se suelen construir con
materiales biodegradables que poco
a poco se van “disolviendo” y van
desapareciendo del organismo.

3. Aportar las prestaciones necesa-
rias para realizar correctamente la
funcién a la que van a ser destina-
dos.

Esos andamios o soportes pueden
fabricarse de diferentes formas con
dimensiones micro o nanométricas
(Bettinger et al.).

La nanotecnologia permite, des-
de sus dos formas constructivas de
nanomateriales (o materiales na-
noestructurados), producir anda-
mios adecuados para la ingenieria
de tejidos “desde arriba” y “desde
abajo” (figura 2). En el primer caso
los mecanismos y las estructuras se
miniaturizan a escala nanométrica.
En el segundo caso se comienza con
una estructura nanométrica como
una molécula y mediante un proce-
so de montaje o auto ensamblado se
crea una estructura mayor.

El gran impacto que tiene la na-
notecnologia en la ingenieria de
tejidos se debe a que la matriz ex-
tracelular (ECM) es una red nanofi-
brilar (fibras con diametros con ta-
manos nanométricos) compuesta de
biomacromoléculas (moléculas con
accion sobre los tejidos vivos) que
rodean y soportan las células en los

tejidos. Desde el punto de vista es-
tructural, la matriz extracelular tiene
dimensiones caracteristicas de una
nanoestructura, que en este caso va
de los 50 a 500 nm. Esa matriz po-
see caracteristicas funcionales que
permiten un mejor crecimiento ce-
[ular.

En el campo de la ingenieria de
tejidos se aplican varios métodos
de fabricaciéon también usados en
otras areas de la nanotecnologia (los
que no explicaremos en detalle en
este trabajo ya que puede verse con
amplitud en las referencias) como
el autoensamblado de moléculas,
la segregacion de polimeros en na-
nofases, la litografia, el ataque qui-
mico selectivo y el electrohilado o
“electrospinning” en inglés entre
otros (Laurencin et al., 2008).

De las nanoestructuras posibles,
las nanofibras son tal vez las mas
empleadas y pueden prepararse
por autoensamblado, separacién
de fases o electrohilado. La figura
3 muestra algunos ejemplos de na-
nofibras preparadas por dos técnicas
diferentes (Chen et al., 2004; Venu-
gopal et al., 2008).

La mas promisoria de las técnicas
mencionadas es la de electrohilado.
Esta técnica consiste en utilizar un
gradiente de potencial para dirigir
una solucién de un polimero (figu-
ra 4) y permite obtener andamios de
fibras al azar o alineadas (figura 5)
(Zhang et al., 2009).
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Figura 2: Diagrama esquematico de las formas des-
de abajo y desde arriba para alcanzar la nanoes-
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Figura 3: Imagenes de microscopia electrénica de barrido (SEM) de
(A) nanofibras interconectadas con macroporos esféricos preparadas
por técnica de separacién de fases y (B) nanofibras preparadas por

“electrospinning”.

El hueso natural es un ma-
terial compuesto formado por apro-
ximadamente 30% de una matriz y
70% de un mineral rigido de tama-
fio nanométrico (figura 6). La ma-
triz consiste de coldgeno y de otros

compuestos orgdnicos y la fase mi-
neral esta formada por cristales na-
nométricos de hidroxiapatita en for-
ma de placas depositadas alrededor
de las fibras proteicas (formadas por
proteinas) (Zhang et al., 2009).

Polymer Solution

i |

High Voltage
Pawer Supply

Electric Field

Jet Initiation

Collection Target

Rotation

et al., 2009).

Figura 4: Esquema del método de "electrospinning" (Zhang

Esta nanoestructura autoensam-
blada de la ECM en el hueso afecta
favorablemente la adhesion, prolife-
racion y diferenciacion de las célu-
las. Los materiales nanoestructura-
dos presentan por lo tanto una mejor
biocompatibilidad, mejores propie-
dades mecdnicas y eléctricas que
los materiales convencionales. Esto
se debe a las caracteristicas GUnicas
de los nanomateriales y en particu-
lar de las propiedades superficiales
(topografia, naturaleza quimica, mo-
jabilidad y energia superficial) de-
bido al significativo incremento del
area superficial comparada con los
materiales convencionales. Existen
diversas teorias sobre el mecanismo
pero basicamente la mayor rugosi-
dad, que permite un mayor anclaje,
es responsable de la mejor regenera-
cion ésea en nanomateriales (Zhang
et al., 2009).

En el drea de tejido vascular tam-
bién se presentan caracteristicas na-
noestructurales debido a la presen-
cia de colageno y elastina en la ECM
y los nanomateriales prometen ser
Gtiles para mejorar funciones de las
células vasculares y especificamente
las endoteliales y células musculares
lisas (células uninucleadas, delgadas
y aguzadas en los extremos) para in-
hibir trombosis e inflamaciones se-
veras.

(Zhang et al., 2009).

Figura 5: Fibras de poli(dcido glicélico) preparadas por el método de
"electrospinning" orientadas al azar (izquierda) y alineadas (derecha)

Figura 6: Nanoestructura jerar-

quica del hueso.
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al., 2009).

Figura 7: Imagenes de microscopia de fluorescen-
cia (variacion del microscopio de luz ultravioleta
en el que los objetos son iluminados por rayos de
una determinada longitud de onda) mostrando el
aumento considerable de la proliferacién de células
endoteliales (tipo de célula aplanada que recubre el
interior de los vasos sanguineos) en Ti nanoestruc-
turado comparado con Ti convencional. (Zhang et

Choudhary y  colaboradores
(2007) han reportado que la adhe-
sion y proliferacién celular se ven
mejoradas en nanoestructuras de Ti
cuando se compara con Ti conven-
cional (figura 7).

Ademds, se observdé una ma-
yor sintesis de elastina y colageno
comparada con células musculares
lisas. Uno de los eventuales proble-
mas en el uso de stents vasculares
es el crecimiento excesivo de célu-
las musculares lisas comparado con
el de células endoteliales por lo que
el uso de stents nanoestructurados
podria aumentar la probabilidad de
endotelizacion. Se especula que la
nano-rugosidad y por ende el incre-
mento de la superficie contribuye a
esta situacion favorable.

También en el drea de tejido
nervioso la nanotecnologia puede
ayudar a reparar nervios dafados.
Los nanocompuestos formados por

nanofibras y nanotubos de carbo-
no (tubos con didmetros en escala
nanométrica) permiten desarrollar
andamios con citocompatibilidad y
conductividad excepcionales pro-
piedades de suma importancia en
tejidos nerviosos. Se ha reportado
que el uso de nanotubos de multi-
pared purificados (tubos formados
por mas de una pared que han sido
sometidos a un proceso de purifica-
cion) aumenta la transferencia de se-
nales eléctricas (Lovat et al., 2005).

En ingenieria de tejidos blandos
como la vejiga, la nanotecnologia
es promisoria para lograr una mas
eficiente regeneracion del tejido
debido a una rugosidad similar a
las superficies bioldgicas, a una alta
energia superficial y a una adsorcion
selectiva de proteinas (Harrington et
al., 2008).

En un enfoque diferente se han
empleado nanoparticulas para mo-
dificar propiedades de tejidos na-
turales. Mondalek et al. (2008) han
empleado nanoparticulas de poli
(acido lactico-co-acido glicdlico)
para modificar las propiedades de
la submucosa de intestino delgado
(membrana que se encuentra entre
la mucosa y la capa muscular del in-
testino) de cerdo. Mediante la elec-
cién adecuada de las nanoparticulas
se reduce la permeabilidad, lo que
puede mejorar el proceso de regene-
racion del tejido en la vejiga.

B RESPUESTA CELULAR A LA NA-
NOESTRUCTURA

Cabe preguntarse ahora cudl es
la respuesta de la célula a la na-
noestructura. Engel y colaboradores
(2008) han reportado el efecto de la
nanoestructura sobre la orientacién
de la célula que permitiria controlar
el crecimiento celular. La figura 8
muestra cémo las células se orien-
tan segln el patrén de lineas de poli-
metacrilato de metilo de 200 nm de
ancho.

Engel et al. (2008).

Figura 8: Efecto de la nanoestructura superficial ("nanopatrones") en el
crecimiento de células (PMMA, 48 h) (200x). Adaptado de referencia
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Figura 9: Imagenes de microscopia electrénica de barrido mostrando la
adhesion de osteoblastos sobre fases de Ti de tamafio nanométrico. Las
flechas indican células (imagenes superiores) y dreas de protrusion (des-
plazamiento anormal) de células en bordes de grano (imagenes inferio-
res) (Webster et al, 2004).

Por su parte se ha reportado
cambios en la bioactividad. En este
sentido Webster y colaboradores
(2004) han estudiado la adhesién
y actividad de osteoblastos (células

convencional (figura 9).

del hueso) en Ti nanoestructurado y

El hecho de que haya mas bordes
de grano (los metales estan formados

por regiones discretas denominadas
granos y los limites fisicos se deno-
minan bordes) en la superficie de la
nanofase de Ti comparado con el Ti
convencional y que los osteoblastos
se adhieren en los limites de las par-
ticulas metdlicas podria explicar el
mayor crecimiento sobre nanometa-
les. También se ha comprobado que
el aumento de la rugosidad (y por
ende la superficie expuesta) juega
un papel importante en la adhesién
(Ejiofor et al., 2004).

Se ha reportado también efec-
tos sobre la morfologia celular. Asf
Gutwein y Webster (2002) han es-
tudiado el efecto de la presencia de
nanoparticulas de aldmina sobre el
crecimiento de osteoblastos (figura
10).

B PERSPECTIVAS FUTURAS

La ingenieria de tejidos ha mos-
trado un gran interés en aplicar la
nanotecnologia por la capacidad de
producir (mejores, mas rapidamen-
te etc). nanoestructuras similares a
los tejidos naturales y el uso de na-
noparticulas para liberacién de far-
macos. Las estrategias en medicina
regenerativa tienen hoy un enfoque

- .
B Convencionales

) - -
(d) (&)

@ CDntrdi

U]

© NP de aldmina

-—
Particulas de
alidmina

Barra = 10 um

Figura 10: Efecto de la presencia de nanoparticulas de alimina sobre el crecimiento de osteoblastos. Morfologia
de osteoblastos sin particulas (a, d) en presencia de particulas convencionales (b, e) y en presencia de nanopar-
ticulas (c,f) a 2 y 6 horas de crecimiento (Gutwein et al., 2002).
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convencional: el de cultivar célu-
las del paciente en andamios en un
reactor y luego implantarlo en el
paciente junto con factores de cre-
cimiento. Sin embargo, esta forma
tiene problemas de eficiencia. Una
forma mas efectiva seria desarrollar
materiales inteligentes capaces de
enviar sefiales para estimular el cre-
cimiento celular. La nanotecnologia
es una herramienta poderosa en el
camino de crear esos materiales in-
teligentes pero adn estamos lejos de
alcanzar ese objetivo.

Un aspecto que ain queda por
dilucidar es sobre la seguridad de
esos nanomateriales en medicina re-
generativa que aln esta en discusion
y se requieren estudios de inocuidad
y/o toxicidad tanto durante la ela-
boracién como durante la implan-
tacion. Las nanoparticulas pueden
entrar en el cuerpo a través de poros
y los efectos son alin desconocidos.
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NOTA PROVISTA POR EL CONICET

El 98 por ciento de los doctores formados por el CONICET tiene empleo

Seglin un informe dado a conocer
por este organismo cientifico acer-
ca de la insercion de doctores, sélo
un 1 por ciento de estos ex-becarios
no tiene trabajo o no poseen ocu-
pacion declarada y un 10 por ciento
posee remuneraciones inferiores a un
estipendio de una beca doctoral.

Asimismo, proyecta que el 89 por
ciento de los encuestados tiene una
situacion favorable en su actividad
profesional, pero sobre todo asegura
que mas del 98 por ciento de los cien-
tificos salidos del CONICET consigue
trabajo.

Los datos surgidos del estudio
“Andlisis de la insercion laboral de
los ex-becarios Doctorales financia-
dos por CONICET”, realizado por la
Gerencia de Recursos Humanos del
organismo, involucré 934 casos sobre
una poblacién de 6.080 ex-becarios
entre los anos 1998 y el 2011.

Al respecto, en el mismo se con-
sidera que del nimero de ex-becarios
consultados, el 52 por ciento (485 ca-
sos), continda en el CONICET en la
Carrera del Investigador Cientifico y
Tecnolégico.

De los que no ingresaron en el
organismo pero trabajan en el pais,
sobre 341 casos, el 48 por ciento se
encuentra empleado en universidades
de gestion pilblica y un 5 por ciento
en privadas; el 18 por ciento en em-
presas, un 6 por ciento en organismos
de Ciencia y Técnica (CyT), un 12 por
ciento en la gestién publica y el resto
en instituciones y organismos del Es-
tado.

En tanto, en el extranjero, sobre
94 casos, el 90 por ciento trabaja en
universidades, el 7 por ciento en em-
presas y el 2 por ciento es auténomo.

El mismo informe traduce que la
demanda del sector privado sobre la

incorporacion de doctores no es adn
la esperada, pero estd creciendo. La
insercion en el Estado, si se suma a las
universidades nacionales y ministe-
rios, se constituye en el mayor ambito
de actividad.

Frente a ello, a los fines de avanzar
en la insercion en el ambito publico-
privado el CONICET realiza activida-
des politicas de articulacion con otros
organismos de CyT, es decir, universi-
dades, empresas, a través de la Unién
Industrial Argentina (UIA), y en parti-
cular con YPF que requiere personal
altamente capacitado en diferentes
areas de investigacion.

Desde el CONICET se espera que
en la medida que la produccién argen-
tina requiera mas innovacion, crecera
la demanda de doctores. Para cuando
llegue ese momento el pais debera
tener los recursos humanos prepara-
dos para dar respuestas. Es por ello se
piensa en doctores para el pais y no
solamente doctores para el CONICET.

Insercion laboral de
ex becarios doctorales

1%

94 casos
Exterior

485 casos
CONICET

341 casos
Mercado laboral
argentino

14 casos
Sin trabajo

Total: 934 casos sobre 6.080 ex-becarios
Fuente: Base de datos de RRHH CONICET

Programa +VALOR.DOC

Sumar doctores al desarrollo del
pais

A través de esta iniciativa nacional,
impulsada por el CONICET y organis-
mos del Estado, se amplian las posibili-

dades de insercion laboral de profesio-
nales con formacion doctoral

El programa +VALOR.DOC bajo
el lema “Sumando Doctores al Desa-
rrollo de la Argentina”, busca vincular
los recursos humanos con las necesi-
dades y oportunidades de desarrollo
del pais y fomentar la incorporacion
de doctores a la estructura productiva,
educativa, administrativa y de servi-
cios.

A partir de una base de datos y he-
rramientas informdticas, se aportan re-
cursos humanos altamente calificados
a la industria, los servicios y la gestion
publica. Mediante una pagina Web,
los doctores cargan sus curriculum vi-
tae para que puedan contactarlos por
perfil de formacién y, de esta manera,
generarse los vinculos necesarios.

Con el apoyo del Ministerio de
Ciencia, Tecnologfa e Innovacién Pro-
ductiva, este programa tiene como ob-
jetivo reforzar las capacidades cien-
tifico-tecnoldgicas de las empresas,
potenciar la gestiéon y complementar
las acciones de vinculacion entre el
sector que promueve el conocimiento
y el productivo.

+VALOR.DOC es una propuesta
interinstitucional que promueve vy fa-
cilita la insercién laboral de doctores
que por sus conocimientos impactan
positivamente en la sociedad.

Para conocer mas sobre el progra-
ma www.masVALORDoc.conicet.gov.
ar.




MICROSCOPIA

ELECTRONICA DE BARRIDO
EN LA CARACTERIZACION

DE MATERIALES

Palabras clave: Poder de resolucién, magnificacion, haz electrénico, imagenes electrénicas, microanalisis.

Key words: Resolving power, magnification, electron beam, electron images, microanalysis.

Después de una breve introduccion sobre el desarrollo de la
microscopia dptica se describen los conceptos basicos de poder
de resolucién, longitud de onda, resolucién y magnificacion
de imagenes. Se detallan luego las caracteristicas principales y
ventajas de un Microscopio Electronico de Barrido (SEM), de un
Microscopio Electrénico de Barrido Ambiental (ESEM) y de un
sistema de Microanalisis Dispersivo en Energia (EDS). Se muestran
finalmente algunas micrografias tipicas SEM y ESEM como ejemplos
de que el uso de esas técnicas es actualmente indispensable para la
investigacion cientifica y aplicada en las Ciencias de Materiales y
de la Vida.

After a short introduction about the development of optical
microscopy, basic concepts such as resolving power, beam
wavelength, image resolution and magnification are reviewed.
The main characteristics and advantages of a Scanning Electron
Microscope (SEM), an Environmental Scanning Electron Microscope
(ESEM) and an Energy Dispersive Spectrometer (EDS) are later
described. Some typical micrographs are finally shown as an
example of how SEM and ESEM techniques have become at present
an indispensable tool in both advanced research and routine analysis
for Materials and Life Sciences.
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B MICROSCOPIA ELECTRONICA

Con buena iluminacién y a 30
cm de distancia, el ojo humano pue-
de distinguir dos puntos separados
0,1 mm. Este es llamado poder de
resolucion del ojo humano. Si los
dos puntos estuviesen mds cerca,
nuestro ojo veria una Gnica imagen
borrosa. Instrumentos como la lupa
o los microscopios 6pticos pueden
ser utilizados para magnificar esta
distancia y permitir distinguir deta-
lles separados por distancias mucho
menores que el valor mencionado
de 0,1 mm.

Con el microscopio éptico se puede
magnificar hasta 2000 veces (2000x)
el tamafo de un objeto y resolver
detalles de hasta 0,2 ym.

Este limite estd dado por la natu-
raleza ondulatoria de la luz visible,
ya que la fisica nos dice que en nin-
gln instrumento se pueden resolver
detalles mds pequenos que la longi-
tud de onda de la radiacion con la
que se esta observando. En el caso
de la luz visible, 1a longitud de onda
mas pequena que puede detectar el
0jo es precisamente, de 0,2 pm.

Para poder sobrepasar el limite
de resolucién de un microscopio
optico es necesario disefiar instru-
mentos que utilicen otras radiacio-
nes diferentes a la luz visible para
formar la imagen. En la década de
1920 diversos  descubrimientos
comprobaron que un haz de elec-
trones acelerados en el vacio, ade-
mas de recorrer trayectorias rectas,
se comportaba también como una
onda similar a la luz visible carac-
terizada por una longitud de onda
100.000 veces mas pequenfa.
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Mas aln, se encontré que el
comportamiento de los electrones
frente a campos eléctricos y magné-
ticos era similar al de la luz visible

Cuando las distancias se acortan, las . )
en espejos y lentes. Precisamente,

cifras decimales después de la coma un haz de electrones acelerados por
un alto potencial eléctrico (25.000
aumentan y por eso los Voltios) constituye la fuente de ra-

diacién de un microscopio electr6-
nico de barrido (SEM por Scanning

[ﬂl.IE abr&ulamns ||I-".|...|":I ':.I' E‘l Electron MiCFOSCOpe).

microscopistas utilizamos el micran

nanometro (nm) como medidas de

longitud. Un micrdn es la milésima Un haz de
parte de un milimetro (10 metros) y electrones
acelerados a
un nandmetro (hm) es la millonésima 100 000 V, posee
parte de un milimetro {10 metros). una;ﬁggﬁju;:l de
A= 0.0037 nm

TAMANOS y AUMENTOS

100 um

dm- decimetro cm: centimetro mm: milimetro

Microscopios Electrénicos

escalanm ===p x 1000 millones === escalam
(1000 000 000 = 1 x 109)

x10

100 nm ' 10 nm

10 nwm L micnGn nm: nanometro

Figura 1: Relacién entre los instrumentos y la capacidad de observacion.
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Si bien estos microscopios co-
menzaron a desarrollarse comercial-
mente alrededor de 1960, su per-
formance vy facilidad de operacién
fue mejorando continuamente. Un
instrumento moderno permite ob-
servar muestras con una resolucién
de unos 4 nanémetros con magnifi-
caciones de hasta 300.000x. Se pue-
den obtener asi imagenes de todo
tipo de materiales estructurales o de
material biolégico con un minimo
de preparacién previa y observar di-
rectamente todo tipo de superficies
con una gran profundidad de foco.
Esta es una caracteristica privativa
de los instrumentos electrénicos que
permite la obtencién de microgra-
fias en foco de superficies irregula-
res como una superficie de fractura.

Para esto solamente es necesario
asegurar que las muestras sean lim-
pias, secas, resistentes al alto vacio
del instrumento y buenas conducto-
ras eléctricas. Si se trata de observar
un material no conductor, normal-
mente se recubren las muestras con
una delgada capa metdlica, p.ej.
oro, o desecando previamente las
muestras que tuviesen altos conteni-
dos de vapor de agua.

Las continuas mejoras condu-
jeron al desarrollo en la década de
1980 del denominado Microscopio
Electronico Ambiental (ESEM por
Environmental Scanning Electron
Microscope). En estos instrumentos
avanzados se puede alterar el alto
vacio alrededor de la muestra con
una pequena sobre-presion pudién-
dose obtener imagenes electréni-
cas de resolucion similar a la de un
microscopio electrénico de barrido
convencional. Este nuevo tipo de
instrumentos permite entonces la ob-
servacion de toda clase de muestras
no conductoras, asi como muestras
bioldgicas hidratadas o contamina-
das, superando las restricciones ori-
ginales debidas al alto vacio exigido
de la columna del microscopio.

deformacion plastica.

Figura 2: Superficies de fractura. a) Superficie caracteristica de un com-
ponente fracturado en forma rapida (clivaje). b) Micrografia electrénica
de una superficie de fractura ddctil de un acero de bajo carbono donde
se observan las cavidades tipicas de un proceso de rotura lenta con alta

B EL MICROSCOPIO ELECTRO-
NICO DE BARRIDO CONVENCIO-
NAL

Las imagenes de un microscopio
electrénico se obtienen mediante la
deteccién, procesamiento y visua-

lizacion de las senales resultantes
de las interacciones entre un haz
de electrones de alta energia con la
materia. Estas interacciones pueden
proporcionar informacion sobre to-
pografia, composicion y estructura



46

CIENCIA E INVESTIGACION - TOMO 63 N° 3 - 2013

La presidn atmosférica normal es de
760 mm de Hg. Actualmente, se utiliza
el Pascal (Pa) y la presion atmosférica

expresada en esa unidad es igual a
100 000 Pa. La presidn en la columna

de un microscopio electrénico es
aproximadamente 2.5 10° Pa

(0,000025 Pa). Luego, la cantidad de

maléculas de aire es realmente
pequena y la probabilidad de que un
electron se encuentre con una de ellas
practicamente nula, permitiendo asi
obtener imagenes .electrénicas con la
maxima resolucion.

cristalogréfica. En esta seccion se
describird el mecanismo de forma-
cién de las imagenes electronicas
y los principios que determinan su
alto poder de resolucion.

Todos los microscopios electr6-
nicos de barrido constan de un ca-
fion electrénico en una columna de
alto vacio, del orden de 10° mm
de Hg, en la cual se genera un haz
de electrones de alta energia (5 - 30
kV). Este haz es colimado por una
serie de lentes electrénicas y foca-
lizado sobre la muestra analizada.
Los detectores registran las sefiales
originadas por la interaccién entre el
haz de electrones y la muestra, que
son procesadas y visualizadas en el
sistema final de observacién (moni-
tor o pantalla de computadora). El
cafion electronico es el primer com-
ponente de la columna del micros-
copio y es el que produce el haz de
electrones. Consta de un filamento
emisor de electrones que son luego
acelerados por un anodo polarizado
positivamente a una tensién variable
entre unos 5 y 30 kV. Actualmente
existen diferentes tipos de cafiones

electrénicos. El sistema original de
filamento de tungsteno esta siendo
reemplazado por el cidtodo de LaB,
y el catodo frio de emision de cam-
po (FEG). Los correspondientes dise-
fios del cafién son ciertamente dife-
rentes pero todos ellos constituyen
la primera parte del sistema 6ptico
electrénico que origina el haz de
electrones. Este haz es luego colima-
do por una serie de lentes electréni-
cas y pequefas aperturas hasta que
es focalizado sobre la superficie de
la muestra. Resulta intuitivo que el
diametro de este haz de electrones
es uno de los factores que determina
la resolucion final de la imagen. Un
sistema de bobinas desvia este haz
de tal manera que una zona de la
superficie de la muestra es continua-
mente explorada (scanning) y las se-
fales resultantes son registradas por
los detectores.

La parte final de la columna del
microscopio electrénico es la cdma-
ra con cierre de vacio que contiene
la platina donde se coloca la mues-
tra. Un conjunto de controles exter-
nos permite desplazar esta platina

segln los tres ejes xyz y variar su
orientacion segln dos ejes de rota-
cion. En esta cdmara se colocan los
detectores para registrar las distintas
sefiales emitidas por la muestra.

B FORMACION DE IMAGENES

En un microscopio electrénico
de barrido la imagen se obtiene a
partir de las senales emitidas por la
muestra y se va formando a medida
que el haz de electrones se desplaza
sobre una porcién de su superficie.
Este barrido (scanning) se realiza
linea por linea sobre una pequefa
zona de forma rectangular (raster).
Esta zona es la que se visualiza am-
plificada en la imagen final. A medi-
da que el haz explora la muestra de
esta manera la intensidad de la sefal
generada varia seguin el punto parti-
cular analizado en cada instante. La
sefal detectada puede ser entonces
analizada y amplificada, tanto en
su forma analégica como digital, y
finalmente procesada conveniente-
mente.

A diferencia de una imagen 6p-
tica, el microscopio electronico de
barrido no forma una imagen real
del objeto sino que construye una
imagen virtual a partir de alguna de
las senales emitidas por la muestra.
La imagen se visualiza en un tubo
de rayos catédicos donde las bobi-
nas de deflexion del haz estan sin-
cronizadas con el barrido del haz de
electrones en el microscopio. Mo-
dulando la intensidad del haz del
tubo de rayos catédicos se obtiene
finalmente un registro punto a punto
en la pantalla que es precisamente
la imagen electrénica proporciona-
da por el microscopio. Actualmente
la visualizacion se realiza en la pan-
talla de una computadora.
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Figura 3: Microscopio FEI Quanta 200 y su esquema de funcionamiento.

B LENTES ELECTRONICAS Y
APERTURAS

Las lentes electronicas (magnéti-
cas) son las que desvian las trayec-
torias del haz de electrones de ma-
nera andloga a una lente dptica que
desvia un haz de luz. Los electrones
producidos por el filamento emisor
son focalizados por el campo mag-
nético de la lente electrénica. El ob-
jetivo del sistema 6ptico electrénico
es proyectar sobre la muestra un haz
de dimensiones minimas.

Las lentes magnéticas, al igual
que las lentes Opticas, presentan

aberraciones. La aberracién esférica
proviene del hecho que los rayos no
paraxiales, los que forman angulos
mayores con el eje dptico del siste-
ma, son mas desviados que los rayos
que forman pequefios angulos con
dicho eje. La aberracién cromatica
proviene de los distintos angulos
de desviacion de electrones que no
tienen la misma energia. Debido
a estas aberraciones no todos los
electrones provenientes de la fuen-
te convergen exactamente sobre el
mismo punto de la muestra.

Las aperturas, que estan cen-
tradas en el eje ptico del sistema,

limitan la divergencia angular y de-
finen el didmetro final del haz de
electrones sobre la muestra. Tam-
bién limitan los haces que forman
altos angulos con el eje optico re-
duciendo de esta manera el efecto
adverso de la aberracion esférica.
Para cada valor de la corriente del
haz existe un diametro 6ptimo de las
aperturas para minimizar los efectos
de las aberraciones sobre el didme-
tro final del haz.

A medida que el haz de electro-
nes es focalizado por las distintas
lentes, cada apertura elimina los
electrones que se apartan del eje
6ptico mejorando el diametro final
del haz pero disminuyendo la inten-
sidad del mismo. Es claro entonces
que siempre existe un compromiso
entre el tamafio final del haz sobre
la muestra y la intensidad de la co-
rriente electrénica. Aperturas mas
grandes y lentes menos potentes
contribuyen a aumentar la intensi-
dad de la corriente del haz pero a
expensas de un aumento del didme-
tro final proyectado sobre la mues-
tra. Para obtener imagenes de alta
resolucion se necesita un haz de
seccién minima sobre la muestra.

Por otro lado, es necesario tener
en cuenta que la informacién me-
diante la cual se forma la imagen en
un microscopio electrénico de barri-
do proviene de variaciones de una
dada senal. Para corrientes de haz
bajas, las fluctuaciones estadisticas
en su intensidad comienzan a influir
en la calidad de la imagen y a cobrar
importancia frente a las fluctuacio-
nes de los detectores o amplificado-
res de la sefial. Es decir que debajo
de un cierto valor de la corriente o
de la seccion del haz, el ruido elec-
trénico enmascara la mejora tedrica
de la resolucién.

También es necesario aclarar que
la corriente del haz electrénico, tal
como se mediria después de la ulti-
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ma apertura del microscopio, es en
realidad mayor que la corriente real
que incide sobre la muestra. Esto es
debido a la dispersién del haz por
las moléculas de gas remanentes
alrededor de la muestra. En el caso
del microscopio SEM convencional,
con una columna de alto vacio, el
proceso de dispersion mencionado
es minimo pero no sucede lo mismo
en un microscopio ambiental ESEM.

B DIAMETRO DEL HAZ - RESO-
LUCION

La resolucion es el parametro
que define la calidad de todo mi-
croscopio y se puede definir como la
dimension mas pequefia que puede
detectar o también como la minima
distancia entre dos puntos adyacen-
tes a partir de la cual el instrumento
proporciona una imagen definida de
los dos puntos. La resolucion se es-
pecifica en unidades de dimension,
nanémetros (nm) o unidades Angs-
trom (/o\) (1 A= 0,1 nm). Una mejor
(més alta) resolucién corresponde a
un valor menor de esa dimensién.

El diametro del haz de electro-
nes que incide sobre la muestra es
uno de los factores que determinan
la maxima resolucién de un mi-
croscopio electrénico. Es claro que
un SEM no puede resolver detalles
mas pequefios que este didmetro.
Con una adecuada combinacion de
la tension de aceleracién, corriente
del haz y distancia de trabajo lente—
muestra se pueden minimizar enton-
ces las dimensiones del haz inciden-
te. Otros factores que determinan la
resolucién dependen de la naturale-
za de la muestra y el tipo de sefal
utilizada para obtener la imagen.

B VOLUMEN DE INTERACCION

Las sefales que se utilizan para
la obtencion de la imagen provienen
de un cierto volumen debajo de la
superficie de la muestra. El haz de

electrones penetra una cierta distan-
cia debajo de la superficie e inte-
ractda con los atomos de la muestra
a lo largo de su trayectoria. Las se-
fales que se originan por estas in-
teracciones provienen entonces del
[lamado volumen de interaccion. La
forma y dimensiones de este volu-
men son otros factores que determi-
nan la resoluciéon del microscopio.
En la figura 4 se esquematiza la for-
ma caracteristica de este volumen y
los tipos de sefales generadas por
la interaccion electrén-muestra. Se
puede ver que siendo las dimensio-
nes de este volumen mayores que el
diametro del haz incidente son las
que, finalmente, limitan el poder de
resolucién de un SEM.

B TENSION DE ACELERACION
DEL HAZ

La tension de aceleracion del
haz, del orden de los 30 kV, determi-
na la energia con la cual inciden los
electrones sobre la muestra y por lo
tanto las dimensiones del volumen
de interaccion. Los electrones de
mayor energia pueden penetrar mas
en la muestra y pueden generar se-
fales originadas a mayores profun-
didades. También la energia del haz
primario determina la probabilidad
de un tipo de interaccién particular.
Por un lado, un mayor volumen de
interaccion significa una peor reso-
lucién pero también para una mayor
energia del haz las aberraciones de
las lentes magnéticas son menores.

haz
incidente

\

superficie di
la Fuasira

electrones
secundarios

electrones
retrodifundidos

o el e e i e D e ———
distancia _‘_I

de escape

rayos X
caracteristicos

Figura 4: Esquema del volumen de interaccién y las sefales producidas.
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Las condiciones particulares de la
observacion determinan cual de los
dos efectos es el predominante.

B COMPOSICION DE LA MUES-
TRA

La composicién de la muestra
afecta tanto la profundidad como la
forma del volumen de interaccién.
Muestras mas densas o compuestas
por elementos pesados tienden a
reducir la penetracion del haz y re-
ducir ademas la distancia que pue-
den atravesar las sefiales generadas
sin ser reabsorbidas por la muestra.
El volumen de interaccién tiende a
ser mas aplastado y de forma seme-
jante a una semiesfera. Por el con-
trario, en muestras menos densas o
compuestas por elementos livianos
el volumen toma la forma caracte-
ristica de gota como se muestra en
la figura 4.

m SENALES

Como resultado de la interac-
cion entre los electrones del haz in-
cidente y los atomos de la muestra
se originan electrones que salen de

la superficie y pueden ser detecta-
dos para formar una sefal. Segtn su
energia, se agrupan en retrodifundi-
dos y secundarios.

B ELECTRONES SECUNDARIOS Y
RETRODIFUNDIDOS

Los electrones secundarios (Se-
condary Electrons) son electrones
que han sido dispersados ineldsti-
camente por la interaccion de los
electrones del haz incidente con
la muestra. Estan caracterizados
por una energia baja del orden de
los 20-50 eV. Dada esta baja ener-
gia, sélo pueden llegar a la superfi-
cie los originados en una pequefia
zona contigua a la superficie de la
muestra. Las pequefias dimensiones
de esta zona son las que permiten
obtener las imagenes de maxima re-
solucion.

Los electrones retrodifundidos
(Backscattered Electrons) son los

electrones del haz incidente que
han sido dispersados en forma elas-
tica por los atomos de la muestra. Su
energia es préxima a la del haz inci-
dente: 10-30 keV. Se originan en zo-

Figura 5: Sistema U — Mo - Al (Uranio, Molibdeno, Aluminio). La imagen de la izquierda corresponde a una
micrografia de electrones secundarios donde la informacién sobre la topografia se aprecia con detalle. La micro-
grafia de la derecha fue obtenida con el detector de electrones retrodifundidos donde la diferencia de contrastes
estd asociada a los diferentes pesos atémicos. Atencion: Silvia N. Balart.

nas mas profundas del volumen de
interaccion y la resolucién espacial
de las imagenes correspondientes
es peor. Pero dada la fuerte depen-
dencia de la emisién de electrones
retrodifundidos con el nimero até-
mico Z, este modo de visualizaciéon
permite detectar variaciones de la
composicién en distintos puntos
de la muestra analizada. Zonas de
mayor nimero atémico son mas efi-
cientes en la emision de electrones
retrodifundidos y aparecen por lo
tanto mas brillantes en la imagen.

B OBTENCION DE LAS IMAGE-
NES. INTERPRETACION

El contraste de una micrografia
en el modo de electrones secunda-
rios (modo emisivo) proviene de las
variaciones en la topografia de la
muestra. En efecto, la tension apli-
cada entre la grilla del detector y la
muestra favorece la recoleccion de
electrones secundarios en bordes
agudos puesto que el campo eléctri-
co es alli mas intenso. Mds electro-
nes secundarios pueden ser colec-
tados de una saliente o escalon de
la muestra que de una depresion o
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cavidad. Las salientes aparecen en-
tonces mas brillantes que las depre-
siones, hecho que hace que la inter-
pretacion de las micrografias sea in-
mediata. Las micrografias de SEM en
el modo de electrones secundarios
tienen entonces los mismos efectos
de luz y sombra que una imagen
Optica de la misma superficie (ver
figura 5). En el modo emisivo los
electrones secundarios emitidos por
la muestra son acelerados hacia el
detector por un potencial positivo de
250 volts aplicado entre la muestra 'y
la grilla colocada frente al detector.
El modo emisivo es el més utilizado
puesto que en la mayoria de los ca-
sos interesa obtener imagenes defi-
nidas de detalles que no son visibles
en un microscopio 6ptico.

En el modo de electrones retro-
difundidos (modo reflectivo) el po-
tencial de la grilla se lleva a cero
y de esta manera sélo Ilegan al de-
tector los electrones de alta energia
retrodifundidos por la muestra. Las
imdgenes obtenidas con electrones
retrodifundidos también aparecen
como una micrograffa optica de la
superficie pero son mas contrastadas
y presentan efectos de luz y sombra
mas definidos. Una superficie rugo-
sa, p.ej. una superficie de fractura,
aparece mas contrastada con efectos
mas definidos de luz y sombra (figu-
ra 5). Este modo de observacién se
utiliza para detectar pequeios esca-
lones o depresiones. Conviene acla-
rar finalmente que ambos modos
son sensibles a las variaciones de la
topografia de la superficie.

B RESTRICCIONES DE LA MUES-
TRA

Para poder obtener imagenes
electrénicas de una muestra en un
microscopio electrénico de barrido
convencional debe asegurarse que la
muestra sea resistente y pueda con-
servarse en el entorno de alto vacio
del microscopio y que tenga buena

conductividad eléctrica. Es claro
que toda muestra metdlica cumple
con ambas condiciones. Este no es
el caso de una muestra bioldgica o
volatil. En estos casos se puede re-
currir a un recubrimiento metalico o
un proceso de deshidratacion pero la
observacion de muestras de este tipo
es generalmente un problema com-
plejo. Ademas, la muestra no debe
degradar el alto vacio de la columna
(“vacuum friendly”). Cualquier alte-
racion de la muestra que produzca
vapores contaminantes puede de-
jar depésitos sobre los detectores o
aperturas del sistema, degradando
asi la calidad de las iméagenes.

Es también claro que siempre es
necesario poder asegurar una buena
conexion eléctrica entre la muestra
y la platina del microscopio. En toda
observacion, el haz de electrones va
cargando continuamente la muestra.
Si la muestra es buena conductora,
la carga eléctrica descarga a masa
a través del portamuestras y la pla-
tina. Pero si la muestra es aislante
0 no existe una buena conexion
eléctrica, las cargas se acumulan
sobre la muestra y pueden llegar a
desviar completamente el haz de
electrones incidente. Para eliminar
estos posibles efectos de carga, se
recurre normalmente a un metali-
zado de la superficie de la muestra
con una delgada capa de oro con lo
que se asegura un continuo camino
de descarga a tierra. Ademas, con
un metalizado con elementos pesa-
dos se obtiene una mayor emisién
de electrones secundarios y por lo
tanto una mejor imagen. Este es un
procedimiento normal en toda ob-
servacion en un SEM. Solamente es
necesario asegurar que la capa del
recubrimiento metdlico no afecte la
estructura de la muestra observada,
p.ej. que no cubra algin pequeno
escalén o cavidad de la superficie.
El efecto de carga eléctrica disminu-
ye al bajar la tensién de aceleracion
del haz pero entonces empeora la

focalizacion del haz sobre la mues-
tra disminuyendo por lo tanto la re-
solucion de la imagen.

Varias de estas restricciones
pueden ser sorteadas utilizando un
microscopio electrénico de barrido
ambiental, también Ilamado de pre-
sion variable.

B EL MICROSCOPIO ELECTRONI-
CO DE BARRIDO AMBIENTAL

(Environmental Scanning Electron
Microscope ESEM)

Las primeras investigaciones que
condujeron al desarrollo de un mi-
croscopio ambiental (ESEM) comen-
zaron en Australia al tratar de obser-
var lana en su estado natural: fibras
himedas, contaminadas, no compa-
tibles con un alto vacio y ciertamen-
te no conductoras. Era necesario
superar las dos limitaciones de un
microscopio SEM convencional:

1) disminuir, aunque fuese parcial-
mente, el alto vacio de la columna
en el entorno (environment) de la
camara donde se coloca la muestra.

2) desarrollar paralelamente un nue-
vo tipo de detector de electrones
secundarios que pudiese operar en
bajo vacio o en un entorno gaseoso.

En particular, el desarrollo del
ESEM se basa en la separacion de
esta zona de alto vacio y la cdma-
ra donde se coloca la muestra. Me-
diante el sistema de aperturas limita-
doras de presién ( Pressure Limiting
Apertures, PLA ) la columna del mi-
croscopio se mantiene en alto vacio
mientras que la camara puede ope-
rar con una sobre presion de has-
ta ~ 50 mm de Hg. Este sistema es
dindmico, dado que siempre habra
un flujo de gas (p.ej. aire) desde la
camara hacia la columna a través de
las aperturas mencionadas. Este flu-
jo esta determinado por el diametro
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Figura 6: Micrografias electronicas de una flor obtenidas en el modo de bajo vacio. En ellas se distinguen la
superficie de un pétalo, los estambres y los granos de polen.

de las aperturas. La sobre presion de
gas en la camara se puede variar con
una vélvula controlada desde el ex-
terior. Entonces, es posible observar
todo tipo de muestras en una atmos-
fera controlada, inyectando un gas
inerte, vapor de agua en el caso de
muestras bioldgicas o cualquier gas
compatible con las caracteristicas
propias y reactividad de la muestra.

B MICROANALISIS DISPERSIVO
EN ENERGIAS DE RAYOS X

El andlisis de los rayos X caracte-

risticos emitidos por una muestra al-
canzada por el haz de electrones de
alta energia de un microscopio elec-
trénico de barrido o una microsonda
electrénica permite la identificacion
de los elementos que componen di-
cha muestra.

La identificacion de estos ele-
mentos presentes se basa en la de-
terminacion de las energias E o de
las longitudes de onda | de los foto-
nes X caracteristicos emitidos. Am-
bas magnitudes caracterizan univo-
camente la radiacion emitida por los

elementos presentes en la muestra y
estan relacionadas por la expresion
cldsica:

2398

EfkeV )= (A

Son dos las técnicas experimen-
tales que se han desarrollado para
ello. En el sistema de la Microson-
da Electrénica de Castaing, desarro-
[lada hace unas cinco décadas, se
determina la longitud de onda de
los fotones X haciendo incidir la ra-
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diacién sobre una familia de planos
de un cristal de espaciado conocido
d,,, bajo un cierto angulo de tal ma-
nera que si se verifica la ley de Bragg

2d,,, send = A

existe un fuerte haz difractado para
la radiaciéon de longitud de onda A
cuya intensidad se puede determi-
nar mediante un detector adecuado,
generalmente un contador propor-
cional. Puesto que el analisis del fo-
ton X emitido se basa en la determi-
nacion de su longitud de onda por
técnicas de difraccion este sistema
se conoce como Microanalisis Dis-
persivo en Longitud de Onda (WDS
Wavelength Dispersive Spectrosco-
py). Las caracteristicas particulares
de estas técnicas pueden consultarse
en la bibliografia.

En el caso del Microanalisis
Dispersivo en Energia (EDS Energy
Dispersive Spectroscopy) los rayos
X caracteristicos emitidos por la
muestra son detectados por un sis-
tema que produce pulsos de altura
proporcional a la energia de cada
foton incidente. Estos pulsos elec-
tronicos son luego procesados por
un analizador multicanal, y final-
mente visualizados en un espectro
que grafica la cantidad de pulsos en
funcion de la energia caracteristica
de cada pulso. De esta manera, con
el sistema dispersivo en energia, se
pueden identificar rapidamente los
elementos presentes en una muestra
si su concentracién es superior a =~
1 %. El sistema EDS tiene una mejor
eficiencia de coleccién de fotones
X, permite la coleccién simultanea
de todos los elementos presentes y
es muy facil de adosar a un micros-
copio electrénico de barrido.

Con la medicién adicional de la
intensidad de los rayos X caracteris-
ticos y procesos de calculo adecua-
dos también es posible analizar en

forma cuantitativa la composicion
de la zona analizada. La principal
ventaja de las técnicas de microa-
nalisis es el pequefio volumen de
material que es analizado normal-
mente del orden del mm cubico o
10" cm?. Suponiendo una densi-
dad media de 7 g/cm® en el caso de
un metal de transicion, las técnicas
mencionadas permiten analizar una
cantidad de material igual a 7 x 102
gramos. Dado que las propiedades
macroscopicas de los materiales
dependen de su microestructura en

la escala del micron es inmediato
ver la importancia de poder anali-
zar cantidades tan pequenas. Otra
de las ventajas de los dos sistemas
es que el andlisis es no destructivo
y por lo tanto, utilizando la misma
muestra, la informacién asi obteni-
da puede luego ser complementada
mediante otras técnicas.

B MAPAS DE DISTRIBUCION DE
RAYOS X

Todo dispositivo de microanali-
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Figura 7: Micrografias obtenidas con electrones secundarios, electrones
retrodifundidos, espectros EDS de las diferentes zonas y mapeo de rayos
X en una muestra de U- Mo - Al. Atencién Lic. Silvia Balart

a) Micrografia obtenida con electrones secundarios. b) Micrografia ob-
tenida con electrones retrodifundidos. Nétese la marcada diferencia de
contraste. ¢) Espectro EDS obtenido de la zona rica en Al: zona oscura en
la micrografia (b). d) Espectro EDS obtenido de la zona rica en U: zona
brillante en la micrografia (b). €) Mapeo de Rayos X de Al. f) Mapeo de
rayos X de U.
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sis, tanto dispersivo en energia como
en longitud de onda, permite la vi-
sualizacion de la distribucién de un
elemento dado en la zona observa-
da de la muestra (Mapas de Rayos
X o X-Ray Mappings). Mediante el
sistema analizador es posible selec-
cionar un canal, denominado “ven-
tana”, coincidente con el pico de
un elemento presente en la muestra.
Durante el barrido de una zona de
la muestra, el sistema electrénico
modula la intensidad de la pantalla
de observacién con las sefiales pro-
venientes solamente de la ventana
seleccionada. Cada vez que el haz
de electrones del microscopio inci-
de sobre una zona de la muestra que
contiene el elemento seleccionado
aparecera en la pantalla un punto
brillante. El resultado final de un
barrido completo serd una distribu-
cién de puntos brillantes donde las
zonas de mayor densidad de puntos
corresponden a una mayor concen-
tracion del elemento. En la figura
7 se muestra un ejemplo donde se
pueden observar las micrografias
obtenidas con electrones secunda-
rios, electrones retrodifundidos, los

espectros EDS de las diferentes zo-
nas y el mapeo de rayos X en una
muestra de uranio-molibdeno-alu-
minio (U - Mo - Al).
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