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Editorial

Nos complace presentar un nuevo nimero de la revista
Remetallica y aprovechamos ademas de saludar a nuestro lectores.

Los materiales metdlicos, cerdmicos y los polimeros
nuevamente estdn presentes en los articulos que presentamos y que
son contribuciones de profesores y alumnos de nuestro departamento
y de colegas de otras universidades y centros de investigacion.

Coincide la edicién de este nimero con el proceso de
acreditacion de nuestra Universidad. Esta actividad es de gran
importancia no s6lo para los académicos, administrativos y alumnos
de la Universidad, sino que también para nuestros egresados.

En los proximos meses y ya finalizado el proceso de
Autoevaluacion de las carreras que dicta el Departamento de
Ingenieria Metaltrgica, nos veremos enfrentados a un proceso similar
de acreditacion. Agradecemos desde ya a nuestros egresados y a los
empleadores que participaron en esta etapa del proceso.

Finalmente reiteramos nuestra invitacion a participar en
nuestra revista ya sea con articulos, notas breves o noticias de interés
para el mundo de la metalurgia y los materiales.

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metalurgica
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Abstract

CCHEN has developed, fabricated, and qualified
MTR type fuel since 20 years, all of them have been loaded
in both Chilean research reactors. Recently, more than 48
LEU uranium silicide fuel assemblies have been delivered
to the Chilean research reactor La Reina- RECH-1. New
local development deals with U-Mo fuel where, several
activities has been completed such as casting of U-Mo
alloys, phase stabilization studies, techniques for powder
production, interaction, interdiffusion and out of pile
swelling studies of standard and modified UMo/Al system.
In parallel, for fission Mo, UMo foil targets are under
development in the framework of an IAEA’s Coordinated
Research Project, and some of the achievements are
included in this paper.

1.  Introduction

CCHEN has been involved in development
of fuel for research reactors since 1980's. Actually 48
LEU high density dispersion fuel assemblies have been
fabricated of U Si, LEU with a uranium density of 3.4
glem® for La Reina research reactor - RECH-1 (over 800
LEU fuel plates). The work was launched in 1987 when
was necessary to disassemble and re-assemble 31 fuel
elements for the other Chilean research reactor, RECH-
2 at Lo Aguirre.

These task included inspection, X-ray
examination of meat distribution, plates cold examination,
redesign of some fuel parts, and re-assemble of fuel
elements.

In 1998 new LEU fuel was designed for
conversion of RECH-1, starting with loading in the reactor
core four test fuel elements for irradiation behaviour
surveillance. No fuel defects were observed and no
performance problems were observed. Complementary, a
Chilean test fuel element was fabricated for and irradiated
in HFR, Petten, The Netherlands [1], achieving high burn
up performance and an excellent PIE results.

CCHEN continues on the development of new
fuel designs and new fuel technologies. In 2003 has started
a programme for developing U-Mo compound. As a result
of it, several activities have been carried out, [3], [4] such as
casting of U-Mo alloys with Mo contents from 7 to 10wt%,
phase transformations, gamma phase stabilization studies
and several techniques for powder production, including
cryogenic milling, high energy milling and grinding milling
of machined chips. Particularly, interesting results from
efficiency point of view, were obtained through hydration
— milling — dehydration or HMD process applied to an
UMo with special condition, deformed by cold rolling
and crushed by impact. Also, they were carried out
interaction, interdiffusion and out-of-pile swelling studies.
Last year, UMo foil manufacturing, by means rolling, is
under development. The final stage on this programme
considers under irradiation evaluation of dispersed and
monolithic miniplates.

Based on the irradiation results, is necessary
to evaluate the different solutions aimed to stabilize an
interaction layer zone produced by reactions of UMo fuel
with standard Al matrix |5]. as it is generally accepted.
Among the different options studied, in this paper is
included an experimental evaluation of the effects of Si
addition to Al matrix and/or addition of a third element
(Si, Zr, and Ti) to the UMo fuel.

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metallrgica




L - - = = e o —

CABIGAGOSTO 2008 - =% S e o

In the other hand, suppressing the Al matrix
employing just monolithic UMo as fuel meat seems
to be an promising alternative solution based on
the hypothesis that this fuel type can solve the U-Al
interaction problem. In monolithic fuel the entirety of
the fuel meat is comprised of a single foil of the fuel alloy.
This fuel configuration represents the optimum in fuel
meat density. The highly reduced fuel surface/volume
relation and the fact that fuel-aluminium interfaces are in
the cooler region of the plates should minimize the fuel-
aluminium reaction [6]. Following this trend, CCHEN has
started the development of technologies to obtain UMo
foil as the first stage of the final aim; to have their own
methodology for UMo monolithic fuel plates.

2.  Experimental activities

UMo ingots were produced using an induction
furnace placed inside a multipurpose chamber with
controlled atmosphere. Ingots were obtained by melting
natural uranium and Mo metal inside a high density
alumina crucible and poured into a graphite mould. After
casting, the ingots were annealed at 950°C by 24 hours
in vacuum atmosphere (10-5 Torr) and cooled in argon
in order to induce micro structural homogenisation and
residual alpha phase transformation for gamma phase
stabilization.

For dispersion fuel and interaction studies,
fuel grade fine powder was necessary. To produce these
powders, four techniques have been evaluated: Hydration
- Milling - Dehydration (HMD), cryogenic grinding and
mechanical grinding using high speed rotating blades
made of several materials.

Fuel/Matrix interaction tests and out of pile
swelling studies required more than twenty test miniplates.
These dispersion miniplates, of pure UMo or modified by
third element addition dispersed in Al matrixes, pure or
alloyed with silicon, were manufactured employing the
powder metallurgy conventional method.

Interaction tests, which results have been
reported previously [2]-[4], involved metallographic
preparation and inspection of samples extracted through
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punching of miniplates and annealed in quartz capsules
vacuum sealed. After annealing for diffusion tests, the
samples were analysed with SEM and EDS micro analyses
of interaction layer (IL) regions formed by UMo particles
surrounded by aluminium matrixes. Following the kinetics
considerations given by the TTT curves of the U7Mo
alloy, thermal annealing were performed to 550 *C for
times up to 48 hours.

Based on interaction tests results and according
to our experimental UMo program (7] the following step
was to develop the swelling tests were performed. Taken
into account that the swelling phenomenon produces
thickness increasing, volume changes in miniplates can
be assumed as thickness changes. Then, for these studies,
out of pile tests were applied to dispersion miniplates. Air
annealing carried out at 500°C followed by immersion
density measurements were applied after each annealing
treatment to all miniplates. This methodology permits
leads to obtain global increasing trends for each fuel/
matrix combination and it's comparisons with reference
U Si, miniplates.

In relation to monolithic UMo fuel, foil
manufacture starts with casting of U-7Mo ingot. This
casting was performed employing an induction melting
furnace using a gravity pour into a graphite closed mould.
Prior to hot rolling, the ingot is removed from the mould
and annealed in a vacuum atmosphere to homogenize the
microstructure. Because the ingot has enough thickness,
the surfaces were machined under water to remove casting
defects and to improve the surface ruggedness, Finally,
the ingot was divided in four sections to produce equal a
certain number of coupons. UMo foils for the monolithic
test plates were produced by hot rolling of these coupons,
which were sealed in a plain low carbon steel can (A37-
24ES) to isolate the UMo alloy from the atmosphere
during processing. The coupon/steel assemblies were
repeatedly heated to 680°C and rolled at this temperature
to reduce the thickness of the fuel meat from 5,7 mm until
an average value of 0,49 mm. In a previous rolling test the
thickness of a UMo fuel alloy was reduced from 2,5 mm
to 0,32 mm also using only hot rolling.




3. Results and Discussion
3.1 Casting and microstructure homogenisation of
U-7% wt Mo alloy

Figure 1. Optical microscopy and SEM fracture surfaces (at
room temperature) of U - 7% wt Mo alloy (a), (b) As cast,
(c), (d) homogenised by vacuum annealing.

In a cast alloy, Fig. 1(a), the presence of two
phases, a light matrix of gamma phase and a second
phase, darker, precipitated in the gamma grain boundaries
is observed and accordingly to X-RD analyses, it
corresponds to alpha phase. In 1(c) image, the presence
of the second phase is very few, product of its dissolution
an homogenisation during the thermal treatment. Related
to fractography analyses of images (b) and (d) of as cast
and annealed samples respectively, the predominant
fracture mechanisms corresponding to transgranular
ductile fracture via micro void coalescence combined
with minor evidences of cleavage along crystallographic
planes (brittle fracture). According to Charpy tests carried
out from -120 and +20°C, U-7% Mo alloy shows a brittle-
ductile transition temperature in the range of 10 to 15
“C. Any mechanic method for powder production could
overcome easily this temperature, promoting ductile
fracture conditions.
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Figure 3. SEM images of powder produced by several

methodologies from U7Mo previously homogenised by

annealing, cold rolled and crushed (R&C): (a) UTMo-CTT-

R&C cryogenic grinding, (b) U7Mo-CTT-R&C grinded by

Ti blades, (¢) U7Mo-CTT-R&C grinded by WC blades,

(d) U7Mo-CTT-R&C Hydrated and (e) U7Mo-CTT-R&C
Hydrated and Dehydrated.

In general terms, all grinding methods for
powder production results with very low efficiency
and in grinding with WC blades, small amounts of Co
contamination was detected in powders. In the other
hand, HMD process shown be efficient, specialty applied
to cold rolled and crushed UMo alloy. Anyway, in order
to produce UMo powder for subsequent dispersion test
miniplates, enough amounts of UMo alloy were produced
by means mechanical grinding using Ti blades. The next
stage will be powder production and characterization
of UMe-Ti and UMo-Zr alloys in R&C condition using
HMD method.

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metallrgica




3.3. Interaction tests in dispersion fuel

miniplates

Figure 4. Morphology of
Interaction Layers after —
48 hours/550°C annealing. (a)
Comparison between i
UMo/Al (a) and modified
UMo+Si/Al (b).

(a) " (b)

" (© ()

Figure 5. SEM images of (a) UMo, (b) UMo+5i, (¢) UMo+Ti
y (d) UMo+Zr particles dispersed in Al matrixes after 48
hours/500°C (vacuum) annealing.

SEM combined with EDS concentration profiles
analyses applied to UMo samples shown in figure 5 reveal
the occurrence of mechanisms of interdiffusion of U

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metallrgica

and Mo atoms from the fuel particles toward UMo/Al
interlayer zone. Evidences of Al atoms migration from
the matrix toward the outlying areas of UMo particles,
where combines with U to form binary aluminides (UAlx)
or ternary compound U-Mo-Alx were detected. Towards
the centre of the fuel particles, also the presence of Al
was detected in UMo+Si sample (b), which confirms
the occurrence of the interdiffusion phenomenon in the
interlayer zone. The addition of a third element allows
to delay the interdiffusion phenomenon or at least to
have some influence on the kinetics of growth of the
interface region. These effects are evident when observing
the thickness and morphology of the interface regions.
(Figure 4). These results confirm the hypothesis outlined
in previous works [2] in the sense that the second phase
formed by the addition of the third element, and it’s
preferable location in grain boundaries of UMo, it could
constitute barriers to diffusion or atomic migration of
the UMo/Al system. Compositions analyses verify the
spontaneous migration of atoms of Si present in the Al-
6061 cladding (0,6% wt%) toward the particles of UMo
where, probably it form compounds with U and/or Mo.
For the UMo with Si addition, this diffusive phenomenon
is also verified but the presence of Si in the fuel particles
makes less strong the concentration gradient and the
interdiffusion of this element, appears in some grade,
controlled. In consequence, if silicon atoms are presents
in the UMo particles and Al matrix, it's mobility appears
slowed, thus they can constitute diffusion barriers by
themselves. Other authors suggest that the addition
of Si just has effect in the Al matrix [8]-[9], while the
outlined hypothesis is coherent with other authors [10] in
the sense that the addition of Si to the fuel phase (UMo)
can help to avoid or limit the interdiffusion due to the
action of precipitates (second phase) and also as effect
of decreasing of the silicon concentration gradients. On
the other hand, the Zr addition produces a very fine and
homogeneous dispersion of this element in the entire
UMo microstructure, without preferential location or
segregations. By means of this mechanism the Zr could
be causing restrictions to movement of dislocations and
vacancies and/or formation of precipitated in the grain
boundaries, all mechanisms that constitute barriers to
the diffusion. Titanium act in very similar form inside the
UMo particles, with the difference that Ti experienced
preferential location in the interface, probably, for their
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affinity with the Al. The mechanisms for which the
third element is capable to control the thickness and
the composition of the reaction layer are relatively clear
and keep certain relationship with disincentive, for some
mechanism, the atomic mobility.

3.4. Out-of-Pile swelling tests applied to
dispersion fuel miniplates
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Figure 6. Volume increase v/s annealing time for UMo-

Me alloy dispersed in Al matrixes Summarized result for
500°C

According to the swelling test results, the volume
changes are directly related with the uranium density, and
in general, third element additions result in improvements
in swelling behaviours.Comparatively, the best result was
obtained for dispersed miniplates made of UMo/AlSi-Mix
followed by UMoSi/AlSi alloy, both slightly betterthan
U,Si, for similar range of uranium density.

The volume increase for unmodified UMo/Al
system achieves levels almost three fold higher than
those achieved with U Si,; however for system UMo/AlSi
mix, these undesired beha\rmur was reduced to values
equivalent or slightly lower than for U Si..

2.5, Pevelnpment of monolithic U-Mo
uel

(g)

Figure 7. Sequence of UMo foil manufacture in CCHEN. (a)
Ingot casting, (b) underwater machining of ingot surfaces,
(c) UMo ingot, (d) ingot divided in four coupons, (e) UMo
coupon sealed in steel assembly for hot rolling, (f) foils
manufactured by hot rolling (0,49 mm thickness) and (g)
exploratory test of cold rolling (0,32 mm thickness).

In figure 7, the sequence to obtain UMo foils
includes ingot casting, machined and cutting in four
sections or coupons, which were encapsulated in steel
assemblies. The coupons are hot rolled and, after several
rolling steps, the thickness was reduced from 5,7 to 0,49
mm (91,4%). In a previous test, an UMo foil with thickness
of 320 pm was achieved by hot rolling, with total reduction
of 86,9%. For the next step, new steel cans will be required
to continues hot rolling until reduce foil thickness to
about 180-220 pm. Finally, limited cold rolling (5% or less)
would be applied to UMo foils just to improve the surface
finish and stiffness increasing. The following step would
be UMo-10wt% alloy foil manufacture and, finally with the
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U7Mo and U10Mo foils, to select a suitable UMo/Al6061
bonding methods in order to begin the manufacture of
monolithic fuel plate.

4.  Conclusions

Based on results of characterization and
testing described above for dispersion fuel miniplates
and monolithic fuel, the following conclusions can be
drawn:

The volume changes are directly related with
the uranium density and for similar annealing condition,
the unmodified UMo/Al system exhibited swelling levels
almost three times higher than those achieved with U Si,.
However for the system UMo/AlSi mix, this undesired
behaviour was reduced to values equivalent or slightly
lower than for U Si,

Out of pile swelling results indicates that the
modification by silicon addition is more effective in the
matrix than in the fuel alloy.

Manufacture of UMo foil for monolithic fuel has
been achieved successfully.
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LA IMPORTANCIA DEL ENVASE METALICO EN LA CONSERVACION
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1. Introduccion

Nuestra civilizacion se ha caracterizado por la
adopcion de inventos que una vez establecidos, hacen
preguntarse. ;Y como era la vida antes sin tal o cual invento?
Una de estas innovaciones que diariamente esta presente
en nuestra sociedad es el envase metilico utilizado para
la conservacion de alimentos, tradicionalmente hecho
de acero de muy bajo contenido en carbono y recubierto
con una fina capa de estano, lo que se denomina hojalata.
Este material es capaz de entregar las cifras mecdnicas que
se requieren para darle al envase la resistencia mecdnica
que supone su fabricacién, manejo y para asegurar la
estanqueidad del envase incluso en producto envasados
a presion. Por otro lado, la capa de estaino, la mayor parte
de las veces seguida por una capa de material polimérico
(un barniz fendlico) aporta la resistencia a la corrosion
que requieren estos envases para lograr una adecuada
conservacion de los productos alimenticios. En Chile, el
consumo anual de hojalata bordea las 70 mil toneladas,
cifra que seguramente crecerd debido al crecimiento
de la poblacién y al mejoramiento de la economia. Esto
significa que anualmente, se fabrican millones de envases.
;Pero como comenzo esta historia?

Los alimentos por lo general son perecederos,
lo cual implica que para poder conservarlos sea necesario
cumplir ciertas condiciones de tratamiento, conservacién
y manipulacién. El deterioro de los alimentos es causado
por diferentes tipos de microorganismos. Esto implica que
tanto los fabricantes, como los vendedores, distribuidores
y consumidores, sufran este inconveniente, y muchas
veces padezcan el deterioro de los productos adquiridos,
alin antes de comenzar a consumirlos. Por esta razon es
que durante la historia se han realizado importantes
esfuerzos para evitar la alteracién de los alimentos,

siendo la conservacion de alimentos fundamental para
el desarrollo de la sociedad actual.

2. Los inicios de la conservacion de los
alimentos

A través de la historia se encuentran intentos de
los distintos pueblos o imperios para conservar alimentos
por mas tiempo, para prevenir la escasez en caso de
necesidad (guerras, epidemias, etc.). Sin embargo, los
unicos medios que pudieron utilizarse en ese entonces
fueron el salado, conservas puestas en aceite, en salmuera,
o el sistema de ahumado (1).

Hurgando en la historia, también es posible
encontrar que los griegos solian untar con resina a
sus odres (piel de animal cosida y pegada utilizada
para contener liquidos) para tornarlos impermeables.
Los romanos, pese a no poseer conocimientos de
esterilizacion, lograban conservar vino durante décadas en
dnforas herméticamente cerradas. Los mismos romanos
intentaron conservar también alimentos en anforas, pero
no lograron los resultados esperados (2).

3. Ala conquista del mundo y de los
12000 francos

No fue hasta finales del siglo XVIII que se
lograron grandes avances en la conservacion de alimentos
(3). Situados en plena revolucion francesa, el entonces
General Republicano (y mds adelante Emperador de
Francia), Napoleén Bonaparte, figura 1, se dirigia a la
conquista del mundo, y sus campanias se hacian cada vez
mads extensas. Entonces resultd necesario que para lograr
sus metas, Napoledn necesitaba abastecer a sus tropas de
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alimentos que pudieran ser transportados sin deteriorarse.
Fue entonces que en 1795, el Directorio (entidad al mando
de Francia en ese entonces) ofrecid un premio de 12000
francos a cualquiera que inventara un método practico
para conservar los alimentos para el ejército. Este llamado
fue escuchado por un confitero francés llamado Nicolas
Appert (1749-1841) quien comenzé de inmediato a
trabajar arduamente para obtener este premio (4).

Figura 1. Napoledn
Bonaparte

A pesar de no
tener estudios en ciencias,
Appert tenia gran interés
en la conservacion
de alimentos y ya a
temprana edad aprendio
a elaborar cerveza y
pickles (5). Mas adelante
fue aprendiz de chef en
el Palais Royal Hotel en
Chalons, Francia y en 1708 se mudé a Paris donde se
destacé como confitero. Ademas, la quimica todavia no
evolucionaba como ciencia (predominaba la Alquimia
como protociencia) y no se tenia ningtin conocimiento
sobre bacteriologia. Todo este entorno desfavorable
supone que el lograr la conservacion de los alimentos,
seria una tarea ardua, similar a una hazana digna de
Arquimides.

En efecto, a Appert le tomé 14 anos de
experimentacion (mediante el clisico método de prueba y
error) para lograr preservar las carnes y los vegetales hasta
el invierno, periodo de mayor escasez de estos bienes,
figura 2. Tuvo muy pocas referencias en las cuales basar
sus experimentos, s6lo existia una publicacién sobre la
preservacion de los alimentos mediante esterilizacion,
escrito por Lazzaro Spallanzani (1729-1799). Luego de
muchos intentos, logré dar con un proceso el cual consiste
en calentar los alimentos por sobre los 100 °C, lo que
resulta en la esterilizacién de los éstos. Las bases de este
proceso son utilizadas actualmente para la conservacion
de algunos alimentos (enlatados), y es conocido como el
proceso de Appertizacion en honor a su creador.
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En 1804 se realizaron una serie de pruebas
publicas de su producto en Brest, y en ese mismo ano
Appert abrid la primera industria de conserva de
alimentos en la ciudad francesa de Massy, al sur de Paris.
En 1809, Appert ya habia logrado preservar algunos
alimentos y presentd sus resultados al comité que incluia
Guy-Lussac y Parmentier, pero antes de entregarle el
premio, le solicitaron que publicara sus descubrimientos
en 200 copias impresas a su coste. Fue asi como en 1810
fue publicado Le Livre de tous les Menages, ou [Art de
Conserver pendant plesieurs annees toutes les Substances
Animales et Vegetables (El arte de conservar durante varios
aios todas las sustancias animales y vegetales), lo cual le
valié a Appert el recibir el premio de los 12000 francos y
una medalla de oro de la Societe d'Encouragement pour
I'Industrie Nationale. (Sociedad para el estimulo de la
Industria Nacional).

Figura 2.- Appert,
demostrando
su proceso de
conservacion de
alimentos

El proceso
era muy lento y
tomaba alrededor de
cinco horas lograr
la esterilizacion.
Consistia en colocar
los alimentos en
jarros de vidrio
y calentarlos a baio maria. Una vez que las jarras se
calentaban, eran retiradas del baiio y selladas con corchos
y cera, y reforzadas con alambre (Figura 2). Appert
demostrd que el proceso efectivamente preservaba los
alimentos por largos periodos de tiempo, siempre y
cuando los sellos no fuesen rotos. El proceso se utilizd
para conservar consomé, caldo, filete de carne de vacuno,
vegetales, productos lacteos, hierbas y frutas. A pesar de
que Appert nunca pudo demostrar por qué su proceso
conservaba los alimentos, él es considerado como el
padre de la ciencia de la conservacion de alimentos, ver
figura 3. Tendria que pasar otro medio siglo para que su
coterraneo, Louis Pasteur, explicara la relacion entre los
microbios y la descomposicién de alimentos, validando
el proceso de Appert.
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En cuanto a los 12000 francos, Appert utilizo
este premio para financiar su fabrica en Massy, fundé la
casa Appert en 1812, produjo cubas de caldo dos afos
mds tarde y experimento con diversas ideas, adoptando
finalmente la lata en substitucién del frasco de vidrio. Su
fabrica en Massy continué operando por otros 123 afos,
hasta 1933.

Figura 3.- Estampilla postal en reconocimiento a
Nicolds Appert

A pesar de sus aciertos en la industria conservera
y del reconocimiento de varios, entre ellos el gobierno
francés, Appert fallecié en la pobreza un 3 de junio de
1841 en Massy, Francia. Fue sepultado en una tumba
corriente (5).

Evolucion de la conservacion de
alimentos

4.

Evidentemente, los jarros de vidrio no eran los
mejores recipientes para el transporte de los alimentos,
principalmente debido a su fragilidad. Para este problema,
en Inglaterra se comenzo a estudiar alternativas a los
contenedores de vidrio. Esta alternativa debia ser capaz
de resistir las temperaturas del proceso de Appertizacion,
ademds de ser inerte ante la accion de los jugos del
alimento contenido dentro. La solucién llegé en 1810
con el patentamiento del envase de hojalata por parte
de Peter Durand y la empresa inglesa Donkin. Hall and
Gamble perfeccionaron el proceso de Appert y yaa partir
de 1818, las latas Donkin adoptaron un aspecto similar
al de las actuales, pero recubiertas por un barniz interior
protector (3).

En cuanto a equipos de calentamiento de los
envases, s0lo hasta 1874 fue posible el perfeccionamiento
de un recipiente cerrado que usara vapor a presion en
forma segura, cuando un conservero de Filadelfia, Estados

Unidos patentd el autoclave. En los dltimos afios se ha
dedicado especial atencion al disefio de procesos y
equipos que garanticen un tratamiento térmico seguro
y una buena calidad del producto.

Curiosamente el abrelatas se inventd recién en
el afio 1865, bastantes anos después de la invencion del
envase de hojalata. Los historiadores comentan que los
soldados napolednicos acostumbraban abrir las latas con
la bayoneta. Por esa época, muchos talleres de hojalateria
comenzaron a desarrollarse con el fin de construir envases,
probablemente asegurando la estanqueidad mediante la
utilizacion de sellantes.

Durante la guerra civil estadounidense, los
soldados del norte contaban en su dieta con alimentos
enlatados, lo que les otorgaba una ventaja frente a las
tropas del sur. Durante la guerra civil se producian 35 mil
latas al dia, fundamentalmente carne y leche condensada.
Al desmovilizarse el ejército, mucho soldados continuaron
con la costumbre de consumir alimentos enlatados, con
lo cual, tras la guerra, la produccion de latas de conserva
aumentd desde 5 millones hasta 30 millones de envases
al ano.

Durante la segunda guerra mundial, gran parte
de los viveres para los soldados que combatian en primera
linea les llegaban en forma de conservas, pudiéndose decir
que cada soldado llevaba en su equipo, un abrelatas, ver
figura 4.

Figura 4.- Abrelatas usado por los soldados aliados durante
la segunda guerra mundial.
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5. Manufactura de la hojalata

La hojalata es acero recubierto con estafo.
El acero es de bajo contenido en carbono, siendo una
composicion tipica la que se muestra en la tabla 1.

Tabla 1. Composicién tipica del acero para la fabricacién

o) .'g gt g ’:,‘

Tras el recocido continuo, el material es sometido
a un proceso electrolitico en linea, haciéndolo pasar por
un bano de dcido sulfénico (HOOC-CHOH-CHOH-
COOH), lo que produce el depdsito de Sn metalico a partir
del ion Sn*? sobre el acero al aplicar una corriente eléctrica
apropiada (6). Los dnodos son de estaiio, normalmente
en forma de barra de 75x50mm de seccion transversal

de hojalata. y 2000 mm de largo, con un peso aproximado de 45 kg.

Una vez que el anodo se va disolviendo, el ion estafioso
%C %Mn %S %P %Al %N %Fe
0,05 0,30 0,015 0,015 0,05 0,005 resto

La fabricacion del acero se realiza por colada
continua, lo que genera planchones de 12 a 15 m de
longitud, 1 m de ancho y 150 mm de espesor. Estas
dimensiones son orientativas, porque pueden variar
de una planta a otra. Una vez enfriado, el planchén
se recalienta en un horno de homogeneizado a una
temperatura de 1.250°C con el fin de homogeneizar su
composicion quimica v lograr la disolucion de los nitruros
de aluminio, que son importantes en la determinacion de
las texturas finales. Enseguida, el planchén es laminado en
caliente en un laminador trio reversible y posteriormente
se lamina, siempre en caliente en un tren laminador de seis
marcos hasta un espesor de 2 mm. Llegado a este punto, el
material se bobina a una temperatura del orden de 680°C,
dejando enfriar la bobina hasta temperatura ambiente.
Con el fin de lograr el espesor final tipico de la limina de
acero para la produccion de hojalata de 0,18 mm a 0,30
mm, el material es laminado en frio y luego sometido a
recocido convencional o bien a recocido continuo, lo que
baja la dureza a valores aceptables. Para las hojalatas de
mayor dureza se utiliza recocido continuo.

Hasta 1930, la hojalata se producia por inmersion
de la limina de acero en un bano de Sn fundido. Sin
embargo, este procedimiento de fabricacion presentaba
desventajas, como poca uniformidad en el espesor de
la capa de estano, pérdidas etc. A partir de esa época
comenz6 a desarrollarse el recubrimiento electrolitico
que resolvia gran parte de los problemas que presentaba
el recubrimiento por inmersion.
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se deposita sobre el acero. Se utiliza el dcido sultonico
debido a que asegura una buena conductividad iénica,
requisito indispensable para que los iones Sn** que se
desprenden del anodo, viajen a través de la solucién y se
depositen sobre la superficie del acero. La temperatura del
bario se mantiene entre 38 y 49°C. Una instalacion tipica
debe ser capaz de producir 100.000 A a 24 V, aunque
las necesidades de corriente totales dependen de la
velocidad de la limina y del espesor del recubrimiento.
Esta capa de estafio es opaca, por lo que es necesario
fundirla, logrindose un recubrimiento brillante, una vez
que se enfria el estano sobre la limina. La temperatura
de fusidn del estano 231,9°C, por lo que se debe calentar
la ldmina a temperaturas algo superiores para asegurar
la fusion completa de la capa de estano, El calentamiento
de la chapa se puede realizar por tres métodos: por paso
de corriente, por induccion o mediante la utilizacion
de calor radiante. En el primer caso, la lamina se hace
pasar entre dos rodillos que son a su vez los terminales
de una corriente alterna en que la limina es la resistencia
eléctrica. En el caso de calentamiento por induccién, se
impone un voltaje alterno de alta frecuencia a una espira
de cobre refrigerada, con lo que se obtienen corrientes
de Eddy en la hojalata, lo que causa el calentamiento y la
fusion de la capa de estano. En el caso de calentamiento
por radiacion, se utilizan quemadores de gas hechos de
material cerdmico que irradian calor hacia la l[dmina,
produciendo la fusién de la capa de estano.

S remetallica
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Figura 5. Esquema de la tltima etapa de la fabricacién
de hojalata

6. Lahojalata

La hojalata electrolitica es una limina de acero,
de espesor igual o inferior a 0,30 mm, recubierta de estafio
por ambas caras, por electrodeposicion.

Se clasifica de acuerdo a la dureza Rockwell T,
segln se muestra en la tabla 2. La dureza Rockwell T es
una escala especial de dureza utilizada para materiales
delgados, empledndose como indentador, una bola de
acero de 1/16 de pulgada. A su vez, la hojalata se clasifica
de acuerdo a la cantidad de estafio afiadido de acuerdo
a lo que se muestra en la tabla 3. Debe notarse que no
necesariamente se agrega la misma cantidad de estafio
en ambas caras de la limina. Las cantidades agregadas
se expresan como multiplos de 2,8 g/m?, Por ejemplo la

hojalata denominada E1/2 contiene por un lado 2,8 g/m*
Larnador de Fanos enFito. Elbcocdn de estafo y por el otro 5,6 g/m’. Los espesores de la capa
MECLS - .
apnnn -2 ae de estanio pueden ir desde 0,20 um hasta 2,5 pm.
””””” Le s ptve— &5 L—
B s L . J I Designacién del recubrimiento Peso nominal del recubrimiento (g/m’)
el o e El 2828
=" oS e 2 56556
Vot G E3 §ARA
RLF: Fotio Laminado en Frio Ed 1,212
Reollo dée Hojakata El1:2 2856
s EI73 2884
.i i I GZ vona E3n 8456
Oyt E472 11,256
Linga de Estafada - Venla
Electrofiico Linea de Corle .
Planchas de Hojalata Tabla 3.- Tipos de hojalata de acuerdo al espesor de la capa
de estafo.

La hojalata se fabrica de acuerdo a la norma
ASTM A623M-98 para los requerimientos de dureza y
de acuerdo a la norma ASTM A624 en lo que respecta a
la pasivacion. El objetivo de esta pasivacion es disminuir
la formacién de éxidos de estaio sobre la superficie
durante su almacenamiento, ademds de proteger la
hojalata de posibles decoloraciones durante el proceso
de barnizado y litografiado ademds de protegerla contra
el ennegrecimiento cuando la hojalata toma contacto con
los alimentos. Esta pasivacion se realiza por inmersion en
dicromato sédico. Finalmente, a la hojalata se le aplica
una capa de aceite que no es nociva para la salud, cuyo
proposito es disminuir el rozamiento entre las distintas
léminas y facilitar su paso por las méquinas al fabricar los
envases. Para identificar los distintos tipos de hojalata,
se suele utilizar un cédigo de dibujos sobre la misma de
acuerdo a lo que se muestra en la figura 5. La resistencia
a la corrosion de estos diferentes tipos de hojalata se
mide a través de un

Designacion de temple Recocido Dureza ensayo conocido con
n BA 50 a 56 el nombre de ATC
T2,5 BA 52a58 (Alloy Tin Couple),
T3 BA/CA 54 a 60 de acuerdo a la norma
T4 BA/CA 58264 ASTM A 623 (7).
TS CA 62 a 68

Tabla 2.- Tipos de hojalata.

BA: Batch Annealing o Recocido Convencional
CA: Continuous Annealing o Recocido Continuo

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metaldrgica
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Figura 6.- Esquema de las marcas distintivas de los diversos
tipos de hojalatas.

7.  Metalurgia de la capa de estano

La capa de estano que se agrega al acero para
fabricar la hojalata se compone de varias subcapas, tal
como se muestra en la figura 7. Sobre el acero existe una
capa aleada de hierro y estafio, que desde el acero y hacia
el estaino corresponde a:

a)  Unacapa de formula Fe,Sn, conocida como
fase épsilon &

b)  Unacapa de formula FeSn, conocida como
fase zeta

¢) Una capa de formula FcSn_,. denominada
fase eta n, estable por debajo de 496°C.

Enseguida aparece la capa de estano puro, tras
lo cual, aparece una capa de 6xido de estaio. Encima de
esta capa de oxido de estanio se aplica un recubrimiento
polimérico, consistente en un barniz, que usualmente
es dorado o blanco, cuya mision es otorgar una segunda
barrera protectora contra la corrosién. Los espesores de
cada una de estas capas es la que se muestra en la tabla
4.

/m‘___ Crido de Estafio
Barmiz poliménco Wara

44— Capa aleads

Figura 7.- Distintas capas que constituyen el recubrimiento
de la hojalata.

Las investigaciones llevadas a cabo por Castell-
Evans (8) revelan que la morfologia de la capa de Sn estd
relacionada con las orientaciones cristalogrificas del
sustrato (texturas cristalograficas). Sobre planos {110}
del acero, los cristales de Sn crecen paralelos y con sus ejes
principales formando un dngulo agudo con la superficie de
acero. Sobre planos {100}, lo cristales de Sn crecen de que
sus ejes principales crecen paralelos o perpendiculares
entre si. En la figura 8, se puede apreciar una tipica
imagen de la capa de estaio, obtenida por microscopia
electronica de barrido y reportada por Zumelzu (9),
pudiendo apreciarse la morfologia de los cristales de
estano depositados
sobre el sustrato de
acero.

Figura 8.- Cristales
de capa aleada de
FeSn, en hojalata
convencional.
7910X.

Capa Espesor (um)
Acero base 254
Capa aleada 0,0254

Estafio 0,254

Oxido de estafio 0,00254

Tabla 4.- Espesores de las diversas capas utilizadas en el recubrimiento de una hojalata.

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metallrgica

B cmetallica




remetallica B

5

8. El envase
Erdala

Actualmente

los envases de hojalata
se fabrican en varios

Aann de bmpocto Jl/ £ z__i\

o 15 Srls
—

! B!
f - % 1
)
formatos. El mas famoso |\ ff-' /

r/.i rifla

o ; Eninfa
.. : AN . Y
quizds pueda ser el M /. [ ase de a Tapa
formato R0200, conocido \Mh:ff’f/ A
porque en €l se envasan s
preferencialmente
() (b)

productos del mar.
Otros formatos usuales son
el salmonero, el RR-125, ¢l sopero, el medio salmonero,
el OL-120, el buffet, el RO-1000 y el jitney, ver figura
9. Existen también otros formatos utilizados para el
envasado de productos hortofruticolas, como se muestra
en la iigura 10.

—— Sopero

Buffet

|

RO-1000 Salmonero Jitney

R0-200

Figura 10.- Formatos de envases de productos hortofruticolas.

9. Tendencia modernas

Dos han sido las innovaciones mas recientes
en la industria del envase La primera y la mds antigua
es la introduccion de la tapa de ficil apertura Easy
Open End (EOE), que simplifica la apertura de la lata a
practicamente dos movimientos realizados con la mano,

Figura 11.- Esquema de (a) la tapa de ficil apertura; (b) anilla y remache.

ejerciendo fuerzas entre 3,5y 7 Kgf. La figura 11 muestra
un esquema de la tapa de facil apertura, mostrindose
ademds un detalle del remache que permite tirar de la
anilla.

La segunda
innovacion es la que permite
autocalentar el contenido de
la conserva, cuyo cuerpo se
fabrica de plastico a través de
la combinacion quimica entre
dxido de calcio y agua, para
formar hidroxido de calcio,
desprendiendo calor suficiente
para dejar a los alimentos a
una temperatura cercana a los
70°C. Naturalmente el agua
y el éxido de calcio van en
compartimentos aislados entre
si y aislados de los alimentos
y ambos sélo se ponen en
contacto entre si tras romper
el consumidor los sellos
aislantes.

Medio
salmonero

10. Ingenieria de
envases

Se han realizado investigaciones tendientes a
evaluar las cargas necesarias para realizar el proceso de
apertura de la tapa de ficil apertura. Se han planteado
modelos capaces de describir las cargas de apertura
basados tanto en métodos numéricos como en modelos
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fenomenoldgicos. Las contribuciones en este ambito
aparecen en la literatura cientifica por los aios 80, por el
grupo de trabajo del Prof. B. Cotterell y de Y. W. Mai de la
Universidad de Sydney en Australia (10) o de CM. Muskat-
Fenech y A.G. Atkins, de la Universidad de Reading, en
Inglaterra (11). En Chile los estudios en el dmbito de
modelos de procesos de apertura en esta drea, han sido
llevados a cabo en la Universidad de Santiago (12-13),
con el apoyo del Fondo Nacional de Ciencia y Tecnologia
(FONDECYT). Se han construido dispositivos para
simular de manera experimental los procesos de apertura
de tapas y ademas se han desarrollado modelos numéricos
tendientes a evaluar dichas cargas, encontrandose
consistencia entre los resultados experimentales y los
predichos por los modelos numéricos. En la figura 12(a),
se muestra el mallado correspondiente a una tapa EOE,
que se ha utilizado en una de los modelos numéricos
desarrollados y en la figura 12(b) se muestra el valor tanto
de la carga de apertura como de la carga de rasgadura
medidas experimentalmente con ayuda de dispositivos
especialmente disenados.

I
[ Carga (kgl)
8T

T

I =

o E] L 15 ol = an ] L

Desplazamionlo {mm)

Figura 12.- (a) Mallado para el modelo numérico de apertura
de tapas de ficil apertura; (b) Cargas experimentales
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medidas en | apertura de tapas. La carga de perforacion se
refiere a la carga necesaria para perforar la tapa; la carga de
rasgadura se refiere a la carga necesaria para rasgar
la tapa.

11. Defectos de los envases

El alimento dentro de los envases debe
permanecer herméticamente sellado hasta ser abierto
para su consumo. Si existe algtin defecto en el envase que
comprometa la hermeticidad del mismo, anterior a su
consumo, es recomendable devolver el producto ya que
el alimento al interior del envase puede estar seriamente
descompuesto.

Algunos de los defectos mds comunes de los
envases metdlicos son los siguientes (14):

Ihxidacran: el alimento i s

encuenira empacado v su npa
muesirn  oxiclacion. ™Mo exisie
riego  de  mal  esiade  del

alimen o,

" Cuerpo apanelado: ¢l cuerpo
chel Ty ase L1 encuenire
apanelado, Este defecto afecta
Ia :1|'|:|ri-l'l|(i;| pero 0o | 1]
intearidad del alimento  al
interior,
\holladura: ol cocrpa  del
eavase s encucnira aballado,
5i la abolladure os muy severa,
cierre  del

puede afectar ol

envase ¥ si existe Fractura, b |

integridad del alimento se verd |
alectada.
Costurn  lateral:  defecto  de

costura lateral mal cerrada. Si
la costura filtra o pierde el
sello  hermético, el daiin al
alimentoe  es  potencinlmente

alto,

\bolladura cuerpo / fondo: ©l
envase se encuentra abollado
en ol Tondo cerca del cugrpa,

Este defecto pucde presentar
un riesgo a la imegridad del

alimenio  si s¢ encwenirn

dohlade o Mlucda.
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= Cierre: el cierre de Ia tapa no
i s¢ encuentra  finalizado, 5c
" g : I
|5§f~'}- encuentra  compromelida  Ia
- hermeticidad del producto, por
f I e el ricsen [

potencialmente alio
Cicrre: In lapa presenta una
fractura en kb linea de punico
(o rotura del semicorte). El
ricspa 0 la  integridad  del
alimento ¢s potencislmente alto

si el envase filira,

¢ Cihrre: disgrama - de  cierre

normal v cierre suelio, En estos

defection se |||_||,-.;[;- obsErvar un

“salie” o “cspacio moerto™, El
riesgo s alle si existe ona
pérdida  del wvacio o sello
hermétic.
Pieada: ¢l coerpo del covase se
encuenira |I||,'.|I||| ||I1'I'!'||-.'.II|I|J_
S¢ ha perdido el vacio del
EOVESE, Jhar I s el dana al
alimente es  potencialmento
allo

+  Fondos hinchados: ¢l fando del

eavase s¢ encucnira hinchado,
lo que significa que existe una
lformacion de gas en ¢l envase v

e evidenie gque o alimento sc

encuenira en mal estado.

12. Conclusiones

El envase de hojalata se encuentra en un
momento de mucho desarrollo producto de un esfuerzo
de anos en el mejoramiento de sus prestaciones. Lejos
de desaparecer en los supermercados, es un producto
que se mantiene en el tiempo y que nos acompanara
durante muchos anos, debido a sus innumerables ventajas.
Cualquier mejora que se haga en él arrojard sin duda
muchos beneficios, debido al gran volumen que supone
la produccion de envases de hojalata.
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ESTUDIO DE FALLAS EN REVESTIMIENTOS DE CHANCADORES FABRICADOS
EN ACEROS ALTOS EN MANGANESO

Alfredo Artigas A.", Cesar Segovia C.?
'Profesor Departamento de Ingenieria Metaldrgica, Universidad de Santiago de Chile, aartigas@usach.cl
Laboratorios SIMET-USACH, Departamento de Ingenieria Metalurgica, Universidad de Santiago de Chile,
simet@usach.cl

Introduccion

Los aceros austeniticos al manganeso (Mn)
resistentes al desgaste, también referidos como Aceros
Hadfield, han existido por mas de 100 afos. Por tanto, mas
de 10 grados de aceros austeniticos estan identificados en
la norma ASTM A128 y listados en la tabla 1 siguiente.
Un gran porcentaje del tonelaje mundial actualmente
producido de estos aceros, se acerca a la composicion
inicial del acero Hadfield convencional.

Los aceros al manganeso son materiales de baja
resistencia y alta ductilidad, como se puede determinar
por medio de un ensayo de traccién antes de su puesta

Otra caracteristica importante de estos aceros
es su capacidad para endurecerse por trabajo desde una
dureza inicial de 180 BHN hasta sobre los 500 BHN (51
HRc). Las figuras 1 muestran los resultados comparativos
entre distintas aleaciones ferrosas resistentes al desgaste
en: traccion (fig.1(a)) e impacto repetitivo (fig. 1(b)),
en las que se observa principalmente la gran capacidad
de deformacién de los aceros al Mn, su tenacidad y su
endurecimiento por deformacion. Evidentemente superior
a las otras aleaciones ferrosas comparadas.

Tabla 1: Aceros austeniticos fundidos segiin la norma
ASTM Al28

en servicio, Su microestructura

i ldentilicacion Composicidn quimica Propiedad
es principalmente una fase [ Norma | Grado| ¢ Mn Si Ni | Cr [ Mo [ P [ BEN| CV
austenitica metaestable, {:
posterior a su tratamiento Ib)
térmico. A 105 - 1imin | 100 007 [ 160 | 114

1,35 mix miax

) . Bl 090 -1 11,5 - LOO 0.07

Sus principales |ast™m 1.05 140 | max max
propiedades mecdnicas |A128 |B2 105 —[1L5 | 10O 0.07

5 1.20 14.0 mix mix
ﬂhtenlda:s son: su esfuerzo B3 T s <00 007
de fluencia estd entre de 280 1.28 140 | max méx
y 470 MPa. Dureza Brinell B4 'l"-;‘: - ::z -| 100 007 | 190 |31

X 3 A3 X

del orden de 170 a 220. La : - e

. § 105 | 115 | 100 15 - 0.07

elongacion a rotura tipica varia 135 | 140 mix 2.5 mix

40% par . D 07 |15 J1o0 [30 - 0.07

entre 20 y paragecconcs 1.30 14.0 max | 4.0 mdx
transversales de piezas El 0.7 15 | 100 09 | 007 | 185 |74

originales. Esta alta ductilidad 1.30 14.0 mix 1.2 mi

: E2 o5 - 1.5 - 1.00 I.8 -] 0LO7
permite |ug}"ar las mas altas 48 i i S ot
tenacidad al impacto por sobre F 1.05 6.0 1.00 09 -|007 | 160 |38
136] a temperatura ambiente, L35 | &0 L A

y tenacidad a la fractura del
orden de 120MPa J;; :
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Por otro lado, la austenita con altos %Mn, es
muy susceptible al fenomeno de fragilidad intergranular,
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la cual es la principal causa de los rechazos en produccion
y fallas en servicio. El efecto de la masa juega un papel
extremadamente importante en la segregacion dendritica.
La concentracion de elementos de aleacion en los espacios
interdendriticos, actia directamente en desmedro de
la tenacidad e indirectamente modifica la cinética de
transformacion de la austenita.

ro - - . - - - T 1
| Tongue do mmerra, Funiido y tredado térmir onent

| | |

7 dcaro ouckogties of s ]

P -

£7) S —
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3 30 —P
3 |
E 20 "f,/’ﬂ' Acare bomplable al afre |
g / — A=

/ T
d

50 T
Duresa ==
40 4=__r;‘_;,...-—--""
ﬁ 20
b A Acero templable af aire
I |
20 1= Acero ousdenitico al M
18
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Figura 1.- (a) Curva de traccion real, que compara las

respuestas entre tres aleaciones tipicas resistentes al

desgaste ( (b) Ensayo de impacto repetitivo para dos

aleaciones resistentes al desgaste que muestra el efecto de
la deformacidn y la dureza

Uso en la Molienda de Minerales

Por las razones antes expuestas este tipo de
material es ideal para componentes de alto desgaste y
con impactos repetitivos. La principal cualidad que posee
es presentar un gran endurecimiento superficial debido
a golpes reiterados, lo que confiere al acero una alta
resistencia al desgaste lo que se suma a la gran tenacidad
que presenta, necesaria para soportar grandes esfuerzos
sin fracturarse.

Por sus propiedades estas aleaciones son
ampliamente utilizadas en revestimientos resistentes a
golpes y desgaste, en particular, se tienen las siguientes
aplicaciones:

. Chancadores de mandibula.
. Chancadores de cono.

. Chancadores giratorios.

. Molinos de bolas.

. Molinos de barra.

Casos tipicos de fallas.

Entre las fallas tipicas de estos revestimientos
se tienen las fracturas prematuras antes del desgaste
admisible de los mismos. Este hecho es perjudicial
en la operacion de una planta de conminucién de
minerales, pues trae por consecuencia la detencion de
la planta, con lo cual se suma no solamente el costo del
cambio de revestimiento sino también, la perdida de
productividad de la planta. Ademds la fractura repentina
de un revestimiento puede generar dafos en otras piezas
importantes de los equipos.
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Figura 4.- Superﬁcms tipicas de fractura de revestimientos

-' ‘.:; f

de chancador.
Figura 2.- Esquema de un chancador giratorio donde se . .
aprecian los revestimientos de aceros al manganeso Las causas de las fracturas se determinan
(color café claro) . basicamente por medio del control de la composicién

quimica y andlisis microestrutural del acero. En todos
En las figuras 3 y 4, se muestran fallas tipicas  los casos presentados no existen problemas con la
producidas en chancadores de cono y giratorios. composicion quimica, es decir camplen con la normas
- ; establecidas por la empresa, o en su defecto por la normas

ASTM.

Por tanto, los casos ha analizar sélo serdn
vistos del punto de vista microestructural, Para aquello
se proceden a cortar con disco refrigerados muestras del
acero, las cuales son pulidas y atacadas para observacion
microscopica.

Causas de las fracturas:

Las causas de la fractura corresponden a una
pérdida en la tenacidad del material, que pueden tener
su origen por si sola o en conjunto en las siguientes 5
situaciones:

1. Alte nivel de inclusiones y/o
atrapamientos de escorias, si estas anomalias se
encuentran en zonas de altos esfuerzos, pueden ocasionar
repentinamente fracturas. Estas fallas son atribuidas a
problemas de colada. En la figura 5 y 6, se muestran
algunas de estas imperfecciones.

Figura 3.- Fractura y grieta de un revestimiento
de chancador.
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Figura 5.- Imagen a 100 aumentos sin ataque de
un atrapamiento de escoria.

Figura 6.- Imagen a 100 aumentos sin ataque de
inclusiones no metilicas.

2. Rechupes, poros y microrechupes;
provenientes también de problemas de colada. En
las figuras 7 y 8 se muestran imagenes de este tipo de
problemas.

Figura 7.- Imagen a 100 aumentos sin ataque rechupes.

* NG 28, N 16 AGOSTO 2008,

Figura 8.- Imagen a 500 aumentos con ataque de
microrechupes en los bordes de grano austeniticos.

3. Presencia de nitruros en los bordes de
grano austeniticos, debido a que el acero puede disolver
grandes cantidades de nitrégeno, estos pueden formar
nitruros en los bordes de grano fragilizando la estructura.
Para evitar este tipo de inclusion es necesario tener buenas
précticas de fundicién y un buen manejo del nitrégeno.
Este tipo de inclusiones pueden provocar ficilmente
la iniciacion de una grieta, producto de su dureza y su
geometria (con esquinas). En la figura 9 se observan una
aglomeracion de estos nitruros.

Figura 9.- Imagen a 500 aumentos sin ataque de una
aglomeracion de nitruros.

4. Tamaiio de grano austenitico, aunque
no es un factor tan preponderante existen limites en
el tamano de grano para los distintos usos del acero.
Generalmente un crecimiento excesivo del grano se
produce durante el tratamiento térmico de disolucién de
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carburos, por otro lado, al tener un gran tamano de grano
la pieza pierde tenacidad y ademas se fragiliza producto
de la presencia de carburos en los bordes de estos granos.
En la figura 10, se muestra un ejemplo donde el tamano
de grano austenitico es mayor que ASTM 0.

Figura 11.- Imagen a 500 aumentos con ataque de una grieta
que avanza por el borde de grao producto de la presencia
de carburos

Figura 10.- Imagen a 500 aumentos con ataque de una grano
austenitico de tamano mayor a ASTM 0.

5. Distribucion y tamaiio de carburos los
que se encuentran tanto en el interior como en bordes de

grano. Esto se acentua con las aleaciones que contienen
cromo. La presencia de estos carburos en los bordes
de grano fragilizan la pieza y son producidos por una
deficiente temperatura o tiempo de residencia de la
pieza en el horno que no es suficiente para disolver los
carburos. También pueden ser producidos por un temple
inadecuado, generando el crecimiento de los carburos
durante el enfriamiento. Se debe tener en cuenta que el Por lo general, las piezas fallan producto de una

tratamiento térmico puede ocasionar un crecimiento ¢ 14 de las anomalias antes descritas. Por ejemplo en la
excesivo del tamano de grano, perjudicando también la  fo1,15 13, 1a falla es atribuida a un conjunto de defectos,

tenacidad de la pieza. En la figura 11y 12 se muestran  ¢omq son la presencia de nitruros, escorias y poros. En
concentraciones de estos carburos y el camino por donde — j

viaja la grieta. .- “ 3 . LIS

Figura 12.- Imagen a 500 aumentos con ataque de una grieta
que avanza por el borde de grao producto de la presencia
de carburos.

Figura 13.- Imagen a 500 aumentos con ataque con presencia
de poros, escoria y nitruros.
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la figura 14 se observa la presencia de nitruros y carburos
en los bordes de grano y un tamao de grano austenitico
mds grande de lo recomendado.

Figura 14.- Imagen a 500 aumentos con ataque con presencia
nitruros y carburos.

Comentarios finales:

En general las fallas son atribuidas a una o mas
de las anomalias antes presentadas .No existen normas
que especifiquen los limites de cada una, entonces cada
empresa que fabrique estas piezas tendrd su norma interna
que establezca sus limites en funcion de los requerimientos
mecénicos de la pieza y la retroalimentacién de su
comportamiento en faena por parte del cliente.

Si se estd actuando de manera preventiva, es
decir con un estricto control de la calidad de la pieza
antes de ser utilizada, se debe considerar para el anilisis
metaldgrafico un trozo representativo de la pieza.
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USO DE ADITIVOS SURFACTANTES EN LA INHIBICION DE LA NEBLINA
ACIDA EN EL PROCESO DE ELECTROOBTENCION DE COBRE
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Resumen

El presente trabajo tiene como objetivo la
evaluacion y comparacion entre si, de aditivos surfactantes
en la inhibicidn y control de la neblina dcida, asi como
también en diferentes parametros de control y operacion
del proceso de electroobtencion de cobre, tales como
tension superficial del electrolito, efecto sobre la eficiencia
de corriente, consumo energético y calidad catddica.

Para cumplir con los objetivos planteados
se realizaron pruebas de electroobtencion de cobre y
medicion de tension superficial, a nivel de laboratorio.
Se mantuvieron constantes las siguientes condiciones
operacionales: composicion del electrolito, temperatura
de la solucion, volumen del electrolito en la celda, ciclo
de depésito, densidad e intensidad de corriente, area de
deposito, flujo de alimentacién y distancia entre citodos;
mientras que las variables del proceso fueron el tipo de
aditivo y la concentracion de los aditivos surfactantes.

Los resultados obtenidos comprueban que
el aditivo comercial Fluorad FC-1100 es un excelente
surfactante, ya que en bajas dosis disminuye dristicamente
la tension superficial del electrolito (desde75 dinas/cm
hasta 55 dinas/cm) y en consecuencia logra disminuir
las emisiones dcidas, sin perjudicar otros parametros
del proceso como la eficiencia de corriente, el consumo
energético o la calidad catddica obteniendo depdsitos
lisos y de buena adherencia. Este no es el caso de Genapol
PF-10 ya que, pese a disminuir drasticamente la tension
superficial y en consecuencia la generacion de neblina,
muestra un efecto perjudicial en la eficiencia de corriente
debido a su baja calidad catddica, ya que se obtienen
depdsitos rugosos, rigidos y de mala adherencia por lo
tanto no es un surfactante alternativo. Otro es el caso de
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Flotanol C-7, el comportamiento de este reactivo es dptimo
ya que disminuye la tension superficial en niveles cercanos
al optimo requerido, en consecuencia inhibe la generacion
de neblina dcida en la celda de electroobtencion, sin
afectar perjudicialmente otros parametros del proceso
como la eficiencia de corriente, el consumo energético o la
calidad catddica obteniendo citodos de excelente calidad,
lisos y de buena adherencia.

Palabras claves: cobre, aditivos, surfactantes,
electroobtencidn, neblina dcida.

1. Introduccion

La electroobtencion de cobre es un proceso
electroquimico mediante el cual se recupera cobre que se
encuentra concentrado en una solucion con el propdsito
de producir citodos de alta pureza de cobre.

En este proceso la solucion electrolitica que
contiene el cobre en forma de sulfato de cobre (CuSO,), es
llevada a celdas de electroobtencion que tienen dispuestas
en su interior anodos y catodos en orden. El dnodo es una
placa de aleacidn base plomo que corresponde al polo
positivo y el citodo es una placa de acero inoxidable que
corresponde al polo negativo. En estas celdas se aplica
una corriente continua la que circula entre los dnodos y
catodos inmersos en el electrolito; ahi el cobre presente
en la solucidn a la forma de Cu** es atraido por la carga
negativa del catodo y migra hacia €l, depositindose en la
superficie del citodo permanente de acero inoxidable. La
reaccion global que ocurre en la celda es:

CuSO,(ac) + H,0(ac) — Cu’(s)+ H,SO,(ac) + % O,(g)
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Durante este proceso de electroobtencion de
cobre, se producen cantidades significativas de vapores
altamente toxicos debido a la liberacién de burbujas de gas
desde los electrodos, oxigeno desde el dnodo e hidrogeno
desde el citodo."" Cuando estas burbujas de gas ricas en
electrolito estallan generan un aerosol dcido conocido
como neblina dcida.

Adn cuando la formacion de burbujas de gas
hidrogeno en el citodo contribuye a la formacion de
neblina dcida, el mayor aporte lo representa el gas oxigeno
que se produce en el dnodo, ya que es el mas abundante,
siendo este ultimo el principal causante de la neblina
icida. Esta neblina en altas concentraciones tiene un
efecto perjudicial tanto para la salud del operador como
para el medio ambiente, por esta razon se encuentra
regulada por la legislacion medioambiental.

Para cumplir con la normativa vigente se hace
necesario disminuir considerablemente la neblina dcida
generada durante la electroobtencion, donde actualmente
se generan concentraciones de dcido en el ambiente
superiores a valores del orden de 10 a 20 mg/m’, muy
por encima de lo permitido por la regulacién (1 mg/m’),
mds atn si se estima que en el futuro la regulacion medio
ambiental serd muy estricta, disminuyendo el limite de
tolerancia biolégica para ocho horas de exposicion a la
neblina dcida desde 1,0 (mg / m*) a solo 0,1 (mg / m’).

Para combatir los inconvenientes anteriormente
descritos y dar cumplimiento a la normativa ambiental,
algunas estrategias utilizadas en el control de neblina
acida son el uso combinado de barreras mecanicas, como
PVC, polietileno, etc; ventilacién forzada y la adicién de
aditivos surfactantes al electrolito.

En el dltimo tiempo el método mayoritariamente
utilizado en la inhibicion de la neblina dcida es la adicién
de agentes surfactantes al electrolito, los que disminuyen la
tensién superficial de éste. Estos sufractantes al disminuir
la tension del electrolito, modifican el comportamiento de
las burbujas, asi como su fuerza de estallido, reduciendo
las emisiones de neblina icida. Sin embargo la mayoria
de los surfactantes agregados no son compatibles con
el proceso de electroobtencion debido a su pH extremo
y a sus caracteristicas quimicas, las que pueden afectar

la polaridad del electrolito y por ende la calidad del
depasito, ademds de la eficiencia de corriente segiin sean
las concentraciones del aditivo agregadas. **

Dentro del limitado niimero de sufractantes que
se utilizan actualmente en electroobtencion de cobre, el
producto mas conocido hasta ahora es el FC-1100 un
compuesto fluorado producido por 3M. Fluorad FC-
1100, es un fluoroquimico, cuya composicion es 50% de
tensoactivo acrilato, 48% de agua y 2% de residuos de
perfluoroalquil sulfonatos. Este reactivo serd la base de
comparacion de este estudio. Segin estudios realizados
por esta empresa, los productos surfactantes utilizados
en la electroobtencién que logren disminuir la tensién
superficial entre 60 6 55 (dinas/cm.) serdn suficientes para
controlar la concentracion de acido sulfirico atmosférico y
mantener los niveles aceptables de neblina. Este es el caso
del FC-1100, generaun minimo de espuma disminuyendo
electivamente la generacion del aerosol. Sin embargo este
aditivo, a pesar de ser eficaz como inhibidor de la neblina
dcida, es de un alto costo, ademads de estar fuertemente
cuestionado por los organismos ambientales,

En este trabajo se evaliian aditivos surfactantes
para verificar su efecto supresor de la neblina dcida
y su efecto sobre parimetros tipicos del proceso de
electroobtencon de cobre, y se comparan con un aditivo
uso comercial.

2. Procedimiento Experimental

Se realizaron pruebas de electroobtencion de
cobre a escala de laboratorio evaluando el poder supresor
de neblina dcida de diferentes aditivos surfactantes
presentes en el electrolito. Se utilizé una celda de
electrolisis rectangular de material acrilico de 1000 mL
de capacidad.
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Figura 1. Montaje experimental pruebas de
electroobtencion de cobre.

Todas las pruebas de electroobtencion fueron
realizadas a densidad de corriente constante, trabajando
a 320 A/m*, siendo la duracién de cada prueba de 6 hrs.
El electrolito fue bombeado hacia la celda constantemente
con un flujo de 0,75 (L/min.) con la finalidad de mantener
la temperatura constante en 45°C por medio de la
recirculacion del electrolito hacia un intercambiador
de calor, en este caso un calefactor con agitador
magnetico.

Para realizar la electroobtencion de cobre se
utilizaron tres electrodos: un citodo de acero inoxidable
y dos dnodos de plomo, estos se colocaron de manera
alternada, es decir, el citodo en el centro y los dnodos
en el extremo de la celda separados entre si por una
distancia de 1,5 cm. El depésito de cobre se realizo por
ambas caras del citodo, con un drea total expuesta de 78
cm?®, El montaje eléctrico consistio en conectar a través
de cables los electrodos con una fuente de poder, de
manera que el polo positivo fuera dirigido a los dnodos
y el negativo hacia el citodo. En la Figura 1 se muestra el
montaje experimental utilizado para todas las pruebas de
electroobtencién de cobre.

Se utiliz6 un electrolito base sintético similar
al de una operacién industrial, cuyas caracteristicas se
muestran en la tabla I.
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Tabla I. Composicion del electrolito base.

Componente Concentracion
Cu" 40 g/L
H>S0, 160 g/L
Fe™ 1,7 g/L
Co™ 140 mg/L
Ccr 20 mg/L

Se realizaron 16 pruebas de electroobtencién
de cobre, donde se mantuvieron las condiciones
operacionales ya mencionadas, mientras que las variable
principal fue la concentracién de los aditivos surfactantes.
Las variables evaluadas fueron las siguientes:

Tipo de aditivo: Fluorad FC-1100,
Flotanol C-7 y Genapol PF-10.

Concentracion de aditivos: 0, 5, 10, 15y
20 mg/L.

Durante las pruebas de electroobtencién se
determind la masa de neblina acida mediante su adsorcion
y peso en papel adsorbente. Una vez finalizada cada
prueba se pesaron los citodos obtenidos para determinar
la eficiencia de corriente y se analizé la calidad fisica de
estos.

Adicionalmente, se prepararon electrolitos
base y se adicionaron diferentes concentraciones de
aditivos surfactantes, a los cuales se les midio su tension
superficial.

3. Resultados y Discusion
3.1 Efecto sobre la tension superficial

La figura 2 muestra el efecto de los aditivos
Fluorad FC-1100, Flotanol C-7 y Genapol PF-10 sobre
la tensién superficial del electrolito como una funcién de
la concentracién del producto. Cuando no se adicionan
aditivos surfactantes la tension superficial es de 75 dinas/
cm. Los tres aditivos muestran un comportamiento
similar, disminuyendo la tensién superficial a medida
que aumenta la concentracion e reactivo. En base a
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datos reportados para algunos surfactantes comerciales,
para obtener niveles aceptables de neblina acida se debe
disminuir la tensién superficial a valores cercanos a 55
dinas/cm.

75
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§ .
5 854 —s—Fluorad FC-1100
: —e—Flotanol C-7
60 - —a— Genapol PF-10
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s &
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Figura 2. Efecto de la concentracion y tipo de surfactante
en la tension superficial.

En el caso del reactivo Fluorad FC-1100, se
aprecia que al ser aplicado en una concentracion de 10
mg/L se logré disminuir la tensién superficial a valores de
56 dinas/cm, nivel dptimo para el control de la neblina.
Al aumentar la concentracion, disminuye la tension
superficial llegandose a un valor de 46 dinas/cm con 20
mg/L de este surfactante.

Con respecto al Flotanol C-7, este espumante
tiene su mayor baja en la tension superficial alcanzando
las 55 dinas/cm con 5 mg/L de aditivo. Se debe mencionar
que el comportamiento de este surfactante tiene directa
relacion con el grado de agitacion del electrolito y las
condiciones de flujo, ya que en flujos turbulentos este
reactivo forma una espesa capa de espuma. En general
el comportamiento de este surfactante es bueno ya que
logra disminuir la tensién superficial hasta los valores
deseados.

Al adicionar el aditivo Genapol PF-
10 al electrolito, la tensién superficial disminuye
considerablemente desde 75 dinas/cm para el electrolito
sin aditivo, hasta 54 dinas/cm con solo 5 mg/L de este
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aditivo. Cuando se adiciond Goma Guar al electrolito, el
efecto sobre la tensién superficial fue similar, es decir, la
Goma Guar no interfiere en la disminucién de la tension
superficial.

3.2 Efecto sobre la generacion de neblina
acida

La figura 3 presenta el porcentaje de neblina
acida generada luego de las 6 horas de electroobtencion,
utilizando diferentes concentraciones de aditivos
surfactantes. Se encontré que durante la prueba
realizada sin aditivos, el valor generado fue de 136,13 g/
m* de neblina dcida, correspondiendo este a un 100% de
generacion. Los porcentajes graficados estdn referidos a
este valor.

20
- —s— Fluorad FC-1100
o 154 —=+— Flotanol C-7
® | —— Genapol PF-10
i )
o H———— e |
o I
é 1,0 l‘*\\\
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Figura 3. Neblina dcida generada en funcién del tipo y
concentracién de surfactante.

La figura 3 muestra principalmente que todos
los aditivos en estudio inhiben la generacién de neblina
dcida, disminuyendo esta generacion a menos del 2% de
la situacion base sin aditivo.
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3.3 Efecto sobre la eficiencia de
corriente

La eficiencia de corriente indica que tan lejos de
la idealidad se encuentra el proceso realizado. Los factores
que pueden incidir sobre este son: fugas de corriente,
disolucion quimica del cobre, reacciones parasitarias,
cortocircuitos, etc. La figura 4 presenta la variacién de
eficiencia de corriente cuando se adicionaron los aditivos
surfactantes.

—=— Flyorad FC-1100
—=—Flotanol C-7
—— Genapol PF-10

ficiencia de corriente
2
i

o s 1 15 2
Concenlracion, mg/L

Figura 4. Efecto del tipo y concentracion de aditivos sobre
la Eficiencia de Corriente.

En el caso del Fluorad FC-1100 las eficiencias
se mantienen alrededor de un 94%, lo cual estd dentro de
los rangos aceptables para un ensayo de electroobtencién
de cobre a escala de laboratorio.

El Flotanol C-7 muestra un buen comportamiento
en lo que respecta a la eficiencia de corriente, ya que se
mantiene en un rango entre 92 y 95%, sin presentar una
disminucién critica en la eficiencia.

La eficiencia de corriente obtenida con el
Genapol PF-10 se encuentra entre el 95,4 y el 84,05%,
disminuyendo a medida que se adiciona el agente
surfactante. En las condiciones de trabajo la eficiencia
mads baja se presenta al tener una mayor concentracion
del aditivo, mientras que la mayor eficiencia se obtiene
en la ausencia de Genapol.

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metaldrgica

= remetallica

3.4 Calidad fisica de los depdésitos
catodicos

Se considera un depdsito de buenas
caracteristicas fisicas al que cumpla con tener una
superficie lisa de espesor constante, denso y libre de
crecimientos preferenciales; siendo el crecimiento
preferencial la de mayor importancia ya que afecta
directamente la calidad del citodo por oclusién o
impurezas. En la figura 5 se observa la apariencia fisica de
un citodo de cobre obtenido sin la presencia de aditivos
surfactantes.

Figura 5. Morfologia superficial del citodo de cobre
obtenido sin usar aditives surfactantes.

Los resultados obtenidos en las diversas pruebas
realizadas presentan distintas caracteristicas, segtin fue el
aditivo adicionado al electrolito. Al adicionar Fluorad FC-
1100 se obtuvieron depdsitos lisos, de espesor homogéneo
y sin crecimientos preferenciales. Esto se aprecia en la
figura 6.

Figura 6. Morfologia superficial del citodo de cobre
obtenido al utilizar Fluorad FC-1100 en dosis de a) 15 mg/
L yb) 20 mg/L.
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En las pruebas realizadas con Flotanol C-
7 los resultados obtenidos son tan buenos como en
el caso del Fluorad FC-1100. Utilizando Flotanol se
obtuvieron catodos muy lisos, de espesor homogéneo y
sin crecimientos preferenciales.

Figura 7. Morfologia superficial del citodo de cobre
obtenido al utilizar Flotanol C-7 en dosis de a) 15 mg/L y
b} 20 mg/L.

En los depdsitos catodicos obtenidos al
adicionar Genapol PF-10 a la solucion, se observa el efecto
nodulizante que este tiene sobre la superficie del citodo, lo
que implica que se obtiene un depdsito de pésima calidad
fisica. En general se aprecia que el tamano de los nédulos
aumenta a mayor concentracion del surfactante.

Figura 8. Morfologia superficial del ciatodo de cobre
obtenido al utilizar Genapol PF-10 en dosis de a) 15 mg/L

yb) 20 mg/L.

4. Conclusiones

Las conclusiones derivadas de los resultados
obtenidos respecto a la tension superficial, generacion
de neblina, eficiencia de corriente, consumo energético
y calidad fisica de los catodos son las siguientes:

El Fluorad FC-1100 es un excelente surfactante,
ya que en bajas dosis disminuye drdsticamente la tensién
superficial del electrolito y en consecuencia logra
disminuir las emisiones de neblina dcida, sin perjudicar
la eficiencia de corriente y la calidad catédica, obteniendo
depositos lisos, flexibles y de buena adherencia.

Al adicionar Genapol PF-10, se disminuye la
tension superficial y se inhibe la generacion de neblina
acida, pero la calidad catddica no es buena, con depdsito
rugoso, rigido y de mala adherencia. Por lo tanto no es
una alternativa al Fluorad FC-1100.

El espumante Flotanol C-7 presenta un buen
comportamiento, ya que disminuye la tensién superficial
en niveles cercanos al dptimo requerido, en consecuencia
inhibe la generacion de neblina dcida en la celda de
electroobtencion de cobre, sin afectar perjudicialmente
la eficiencia de corriente. La calidad catédica obtenida
es excelente. En consecuencia el Flotanol C-7 es una
potencial alternativa al Fluorad FC-1100 como surfactante
utilizado en electroobtencion de cobre, recomendindose
la evaluacién de pruebas de espumacion mediante
microflotacion y de compatibilidad con el proceso de
extraccion por solventes.
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Resumen

El concepto Mina - Planta, desarrollado
inicialmente por JKTech, en Australia, considera que
cualquier aumento en el consumo de energia de las etapas
dispuestas aguas arriba en el circuito, genera beneficios
mayores en las etapas posteriores (asociados a una mayor
disminucion del consumo de energia). De esta forma,
aungue se duplique el costo de tronadura, generando una
mayor proporcion de finos ademds de un mineral mas
débil (debido a que con cargas y distribuciones adecuadas
de explosivos se genera una mayor cantidad de grietas
internas), la reduccién de costos unitarios que se observa
en las etapas de molienda semiautogena y de bolas, genera
un balance positivo en el proceso global de reduccion de
tamanos.

Divisidn Andina de Codelco Chile, desarrollé un
extenso plan de evaluacién del concepto Mina - Planta,
aplicando mayor energia en la etapa de tronadura. Esta
accion fue implementada en dos etapas, abarcando en
cada una de ellas un sector especifico de la mina: La
Unién y Don Luis.

Considerando el impacto de la implementacion
de esta accién en los conceptos de disefio y operacion
de una planta de molienda semiautdogena, en el presente
articulo se revisa la experiencia de realizar modificaciones
en la tronadura en un circuito de molienda semiautégena
industrial.

Introduccion

En el procesamiento de minerales, la reduccion
de tamanos se realiza en una secuencia de etapas. Esto

permite una clasificacion de los equipos y métodos
empleados. En primer lugar se distingue entre tronadura,
chancado y molienda:

. La tronadura incluye actividades que se
realizan directamente en la corteza terrestre e involucra
la perforacion de pozos, la carga con explosivos y la
posterior activacion para generar un adecuado grado
de fragmentacion de la roca en tamanos que permitan
su manejo y transporte. El tamafo mdximo final estard
restringido por el equipo de reduccion primaria que se
tenga en la planta.

. El chancado se aplica a la reduccion de
tamarnios del material extraido de la mina hasta particulas
de aproximadamente 10 mm.

. La molienda corresponde a la reduccion
a tamanos ain mas pequefios, desde 10 mm a 100 pm.

Uno de los aspectos mds importantes de
los procesos de reduccion de tamarios se relaciona
con los altos costos asociados principalmente a acero
(revestimientos y medios de molienda) como a energia.
Esta situacion es el resultado de la necesidad de realizar
el proceso de reduccién de tamanos a todo el mineral
extraido de la mina, cuya composicion en peso, para el
caso de los sulfuros de cobre, es de 2 a 5% de especies
minerales de interés, siendo la diferencia ganga que
una vez reducida de tamaro debe ser depositada en los
tranques de relaves.

La energia consumida en el proceso de tronadura
es la energia quimica del explosivo, que una vez iniciado
se transforma a través de la detonacion en productos
gaseosos a altas presiones y temperaturas.
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Al evaluar los costos asociados al consumo
de energia equivalente, se observa que se incrementa
fuertemente a medida que se avanza en la reduccion
de tamanos, es decir tamanos de particulas menores
requieren de mayor energia para seguir fracturiandolas.

De este modo, las alternativas de lograr un
mejor aprovechamiento de los esfuerzos que se realicen
para aumentar la eficiencia de la reduccion de tamanos,
amentando los costos asociados a la energia que se
proporcione, tendrdn un mejor efecto en etapas primarias
siempre que se asegure que los procesos posteriores vean
reducido su costo. Asi, la optimizacion del proceso global
tendrd un efecto positivo si el aumento del costo de la
etapa en que se proporcione mayor energia sea menor a
la disminucién observada en las otras etapas.

En funcion a esta premisa, para un circuito de
molienda semiautdgena, es posible analizar las siguientes
alternativas:

*  Aumentar la energia en la etapa de

tronadura a través de:

- Aumentar el factor de carga
manteniendo las mallas de tronadura.

- Modificar las mallas de tronadura
manteniendo el factor de carga.

- Aumentar el factor de carga
modificando las mallas de tronadura.

" Aumentar la energia en el chancado
primario manteniendo al minimo el setting de operacidon
del chancador primario.

. Agregar energia adicional al circuito,
incluyendo una etapa de prechancado de las
granulometrias gruesas, en forma optimizada.

La planta de molienda semiautdgena de Division
Andina procesa mineral proveniente de tres yacimientos
bien definidos:

e Subterranea.
» Rajo Don Luis.
e Rajo La Unidn.
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En general, se considera que el aporte de la mina
subterrinea al proceso es de un 30% aproximadamente,
por lo que la diferencia es entregada por los rajos. En un
periodo de tiempo determinado, se observo una fuerte
reduccion en la capacidad de tratamiento de la planta, que
fue el resultado de la convergencia de diferentes aspectos
que tuvieron una sinergia negativa para el proceso. Entre
éstas se encuentran las condiciones operacionales de la
planta de pre-chancado, del molino semiautégeno y del
molino de bolas, asi como de las caracteristicas litol6gicas
del mineral alimentado. Una de las variables a las que se
le atribuye un efecto especial es el mineral del sector La
Union.

Debido a esta situacion se realiza una evaluacion
de las condiciones operacionales de la planta de molienda
semiautogena en base a las condiciones utilizadas en la
etapa de tronadura para el mineral de La Union, durante
once meses, noviembre a septiembre. Se considera los
meses de noviembre a marzo para definir la linea base
de evaluacion y se analiza el efecto de las modificaciones
de abril a septiembre.

Desarrollo del Analisis

Analisis Global

En la figura 1 se presenta graficamente la
evolucion de las distintas variables operacionales de la
planta de molienda semiautégena desde noviembre a
septiembre en funcion de:

-~ el aporte porcentual de cada uno de los
sectores de la mina: La Unidn, Don Luis y Subterrdnea,

- el porcentaje de mineral alimentado que
es pre-chancado.

Desde el punto de vista operacional, en la figura
1 se observa:

. La composicion de las mezclas que
alimentan la planta de molienda semiautégena, donde
es posible observar que el aporte de la mina subterrdnea
es variable, con un promedio global mayor al 30%. En esta
grafica se observa claramente la aplicacion de campanas de
operacién, de acuerdo al mineral extraido de la mina.
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. La cantidad de mineral pre-chancado
alimentado al molino semiautégeno es altamente variable y
que la carga circulante de pebbles, no presenta correlacion
con el porcentaje de mineral que es pre-chancado.

. Mas abajo, se muestra la variacion de la
capacidad de tratamiento de la planta, observandose la
fuerte disminucion experimentada en el mes de enero.
Llama la atencién la disminucién de capacidad de
tratamiento en el periodo de finales de agosto y principios
de septiembre, en el que no se pre-chancé ninguna fraccion
del mineral alimentado al molino semiautégeno.

. A continuacion, se presenta el consumo
especifico de energia del molino semiautégeno y de los
molinos de bolas. A partir de marzo y hasta el final del
periodo analizado, se observa que hay una importante
estabilizacion de los consumos de energia en ambos
molinos en adicion a la disminucion experimentada, la
que resulta mas notoria en el caso de la etapa de molienda
secundaria. Este resultado va acompanado a la paulatina
disminucion que experimentd el valor del Work Index.

. La grifica siguiente muestra la evolucién
de la generacion de pebbles, en tph, y la fraccion de
éstos que es enviada a la molienda secundaria una vez
chancados. Es posible ver la disminucién que tuvo la
generacion de pebbles en el molino semiautégeno, lo
que repercute en una operacion no restrictiva desde el
punto de vista del manejo de pebbles. A modo general,
se puede observar que después del cambio a parrillas
con slot de 2.5 plg, realizado a fines de marzo, la carga
circulante disminuy6 a un valor medio de 18% durante
el resto del periodo analizado. Con respecto al flujo de
pebbles generado, éste también disminuyo y a medida que
la abertura de la parrilla fue aumentando por desgaste de
los slot, el flujo fue incrementdndose. Sin embargo, no
llegé a valores tan altos como los que se lograron durante
los meses de enero a marzo.

= También, resulta positivo el aumento de
la utilizacion del circuito SABC-B, lo cual es permanente
en los dltimos meses del andlisis. Esto permite aprovechar
al médximo la energia disponible en ambas etapas de
molienda, resultando ain mas favorable al observar que el
consumo especifico de energia de la molienda secundaria

ha disminuido, sin generar distorsiones en la calidad del
producto (no se ha obtenido un producto con tamano
mayor a 210 pm),
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Figura 1 - Resumen de variables operacionales de la planta
de molienda semiautégena desde noviembre del afio 1
a septiembre del afio 2.

En la figura 2 se presenta la distribucién de
frecuencias del aporte de los tres sectores de la mina
durante los 325 dias de operacién analizados. En ella se
puede observar que el aporte de la mina subterrdnea no
es constante y varia de un 10 a 60% aproximadamente,
siendo su valor medio 36%. Del mismo modo se puede
ver que cuando se realizan las campanas con mineral del
sector Don Luis, la presencia de este mineral varia entre
60 y 80% siendo su valor medio de 70% y en el caso de las
campaias realizadas para mineral del sector La Unidn, el
valor medio de aporte de este mineral es de 60%.
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Figura 2 - Distribucion de frecuencias de los aportes de
los distintos frentes de explotacion durante los meses de
noviembre del afio 1 a septiembre del ano 2.

De acuerdo a lo indicado anteriormente, el
andlisis operacional se divide en dos etapas: entre los
meses de noviembre a marzo se define la linea base de la
operacian, y entre los meses de abril a septiembre se hace
la evaluacion con modificaciones al proceso, considerando
bisicamente modificaciones en la etapa de tronadura.

Analisis del Efecto del Frente de Explotacion
La Unioén

Para analizar el efecto de los cambios realizados
tanto en la operacion de la mina como en la planta de
molienda semiautégena para el mineral del sector La
Unidn, de la base de datos diarios, se seleccionaron los
dias en que sélo se procesé mineral de este sector. El
criterio utilizado para filtrar los datos fue desechar todos
aquellos dias en que el aporte del sector Don Luis fue
mayor al 10%. Con esto se genera una nueva base de datos
operacionales asociada al sector La Union, formada por
102 dias.

La figura 3 presenta la evolucion de variables
operacionales de la planta de molienda semiautégena
cuando se procesa mineral del sector La Union. En ella
se observa:
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n La proporcion de mineral de la mina
subterrinea es mayor a 30%.

. Durante un prolongado periodo se
mantuvo fuera el pre-chancado, situacion que se revierte
en el dltimo tiempo.
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Figura 3 - Resumen grifico de la operacion de la planta de
molienda semiautégena con mineral de La Union, desde
enero del ano 1 a septiembre del afio 2.

. Desde enero a septiembre, la capacidad
de procesamiento del molino semiautégeno aumentd
paulatinamente. Junto con esto, el consumo especifico
de energia de la molienda semiautdgena y de los molinos
de bolas disminuyé. Sin embargo, la disminucién en la
molienda secundaria fue mayor, lo que se asocia a la
disminucién del Work Index del mineral.
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Después del cambio de parrillas, el flujo
de pebbles disminuye bruscamente.

Tabla 2 - Definicion de la linea base y tonelaje promedio
mensual durante el periodo de evaluacién con mineral del

sector La Unidn.
. Ha y un Considered Months Fresh Feed, tph Increase, tph Increase, %
i Movember - February - March (Line Bases) 1,290 - -
importante aumento del . 445 = e
traspaso de pebbles chancados =~ Mav 1,399 109 B4
1 liend daria. 1 June 1,449 1549 123
a la molienda secundaria, lo  Jr 1.508 18 o
que asociado a la disminucién  August 1,467 177 137
PEET September 1,705 415 322
del consumo de e 1ndlca Average Pondered April - September 1467 177 13.7

un importante aumento de
la eficiencia del circuito de molienda, disminuyendo la
exigencia a la molienda semiautégena y maximizando el
trabajo del circuito secundario.

Considerando la base de datos de operacion
con mineral de La Unidn, se promediaron a un mes,
obteniéndose la tabla 1. En ésta se muestra el resumen
de las variables operacionales promedio mensuales y se
indica el nimero de dias considerados por mes.

Tabla 1 - Resumen mensual de la operacion con mineral

Efecto de Modificaciones en la Tronadura

Para evaluar el efecto de modificar las
condiciones de tronadura del mineral, se promediaron
los resultados operacionales de los dias durante los cuales
se proceso el mineral caracterizado por una tronadura
(nmero de banco, malla de tronadura, factor de carga,
tipo de detonador).

Se identifican 13 tronaduras, numeradas de 1 a

del sector La Unién. 13. En la tabla 3 se muestra un resumen de los parimetros
FreshFeed  Pebbles Power CEESAG CEEBall ©C Mine Sector, % Pebhbles to e Dhays of
tph tph  SAG KW EWhit EWh % LaUnitn Don Luis  Subterrinea  Ball mills, % Pre-Crusher, % Ciperation

2 Average L8 282 1,105 a2 6Fr M Fr) o n B0 ]

November ., : 0 . 0 0 o 0 0 0 0o |

Jociak Average [EL2] M7 8176 TR b b o M F 50 M

¥ s 186 46 1034 L0 15 7 9 0 v 4 -

February Average 1303 el 10388 B0 83 I8 [ 3 n 7 7 i
50 145 30 1,051 0.9 1.1 4 7 3 -] a9 15
Average L2711 Y 10,361 B3 2] K a5 2 13 9 15

Macch s £3 18 T s 07 3 ] 3 5 9 16 "

April Average 1445 2831 10,308 T2 75 L] 1 k) 2 2] 12
S0 138 2 50 ] 0.7 E) 1 1 4 14 31

May Average 1359 63 10561 Tk 72 19 &0 1 W o7 12 12
5D 1M 38 410 1.0 L] 3 5 3 3 3 26

Jane Average 149 281 10650 T4 69 0 5 1 43 9 F=] "
S0 o4 LCH] 332 O 4 4 & 2 ] 12 33

July Average 1508 20 1657 7B 64 19 57 ] 3 ra 8 8
S0 127 17 5H 05 0.3 2 i F] 3 17 18

August Average LA46T MHE 1L TR 68 M 57 1 42 L] 40 i
S0 100 22 £l6 06 0.7 r Fil 1 & 11 M
Average L7005 Jg 19w 7.1 62 19 [ ) n 57 7

Sepimbir S0 151 14 293 0g 0.5 ] 7 3 4 B 14 4

La Tabla 2 muestra la ponderacion mensual
de capacidades de tratamiento promedio de la planta de
molienda semiautdgena trabajando con mineral del Sector
La Unioén. La linea base de capacidad de tratamiento
para la evaluacion del efecto de modificar variables de
tronadura y de operacion de la planta, es el promedio
ponderado de los meses de noviembre, febrero y marzo,
resultando en 1,290 tph.

utilizados. Se puede observar la variacion de la malla de
tronadura (9x11, 7x9, 7x7, 6x7), mientras que el factor de
carga tiene variaciones desde 135 g/t para la tronadura
2, hasta 386 g/t en la tronadura 10. Se ha agregado el
Work Index informado por el modelo geometaliirgico
de la mina.
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Tabla 3 - Resumen de tronaduras realizadas en el rajo La .
Unidn, indicando caracteristicas de la malla, detonador,
factor de carga y litologias de cada banco involucrado.

El promedio ponderado de Work Index del
mineral para el periodo correspondiente a la evaluacion
de Mine to Mill es de 15.0 kWh/t

N Blasbing 1 2 ] 4 5 i 7 ] 9 1] 11 12 13
Date 0105 Feb 2024 Feb  18-23 Mar  25-38 Mar 17-X0 Apr 2729 Apr 21-M May 0140 Jun 0607 fun  19-22 jun  26-31 Jul 0709 Aug 17-19 Aug
= _ 351 {02 ¥ ETTTLE S FTPAT) T TS
Bari. Balde  35M06 251106 MELO MS1405 ME1-12 o606 e 36612
35114405 HOB-05 3511412 M1 5 ' !
Blastimg Mesh §l s Ejm EER L G511 Ta7 TN7 a7 Tx9 i [T Tal [ 1% i bu? Gy 1]
Detonabor 1tirw Ehx Ele Elec Elec. Elec. Elex Eles. Elec Elex Ll [Miro
af ¥ i . > 3% < 1 LHy e i
Pouberad Livsed Fociin g [ L. I35 12 L o 5 | | 4 - e ] 186 AT -5 1561
W1 Pondered kwhi 172 170 T i 170 (N | 151 151 151 12 1i 6 1400 1
South
Sloe West West West West Wisst Wt West West  Nerth "‘ West  North
L
ROCK LU
AN (1] 5.0 HLE L] HA 454 L (1A pri] (LAA] 482 My L)
LDRE [ 420 ST 938 ki 417 7R e Pk 10 325 prf ] 143
RXARGD [AX1] o] LA 0.0 1.1} (LL 52 482 18] bt K] 218 B0
[t} L1 g [151] B3R 129 129 L 169 3 1.0 159 S (L1
CONTRIBUTE SECTOR
D Luis L1 21 [ ¥ 95 50 1Y) 29 4 {11 82 oo 87 LLXE]
La Umicn MTM 039 627 (] A5 SRT .7 AR L [ 42 548 3.3 51.1
Mline Sulbterrines M1 353 M i 36,3 133 433 152 X852 456 452 B 4R
En la Tabl b las variabl isrtiniicion de W :
n la Tabla 4 se observan las variables . La disminucion de Work Index promedio

operacionales de la molienda semiautogena asociadas a
cada una de estas tronaduras,

Tabla 4 - Resumen de variables operacionales de la planta
de molienda semiautogena, para cada una de las tronaduras
realizadas con mineral de La Union.

entre ambos periodos es de 1.5 kWh/t.

Haciendo un andlisis sobre el efecto del Work
Index sobre la capacidad de tratamiento de la planta, se
obtiene la siguiente funcion: TPH =2.039-4 4W

R=0.38

N Blasting i 2 1 [ 7 % i n 1 12 13
[ate 01415 Felb 20-14 Feb  18-23 Mar  25-28 Mar  17-20 Apr 2729 Apr  21-24 May 0140 Jun 0607 Jun 1922 Jun  26-31 Jul 0709 Aug 17-19 Aug
Fresh Fed iph 1X74 1S 1207 1354 1385 1,562 1420 1467 1417 1 462 1 4585 1,508 1476
O Pl rashaer 1 . 9 113 7 Tia 1 a - ] S 1 M i
I'ebbles Iph 353 A7 414 363 5 Pl 2 2H] 2 332 Pl Sdi 357
Power SAG kY 9454 13 10,272 18,725 10417 10548 10377 13,744 10767 10,544 11,83 11237 10,771
Spewd SAG rpm 87 9.5 Bh 9 4.3 L | 9.4 9.5 a5 a3 9k &5 b L]
Salid percentag k. rrd 71 Fa 71 u Ll [ [ b &9 67 [ (5]
Prossane psi 1,161 1187 1.257 1261 1.257 1,241 1.262 1,285 1269 ey | 1261 1272 1.271
LEE SAG Kwhii 75 8.2 51 T rAd [F) 73 74 7.7 EF 80 T4 73
Power Bolas EW 10,652 L0558 10,975 11168 11,024 11,385 11,106 11,225 1011 11,306 11,144 L1337 11,271
CEE Balls KWh/1 B 82 L s 77 B 72 M 0H [ [ [ [
Lo L) pe) 28 32 7 21 17 19 1 21 I3 20 12 H
Pebldes 1o B. Hi!!; ) 5 i 11 15 3 3 33 75 74 il Th L 55

De la tabla 2 es posible indicar que la capacidad
de tratamiento promedio ponderada para el periodo de
abril a septiembre es de 1,467 tph, lo que representa un
aumento de 177 tph o 13.7%.

Para una adecuada evaluacion del efecto de las
modificaciones en la tronadura, sobre el 13.7%, se debe
descontar el efecto de la disminucién de Work Index
observada para el mineral de La Union.

. El promedio ponderado de Work Index
del mineral para el periodo definido para la linea base es
de 16.5 kWh/t

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metalurgica

De esta forma, por cada punto de aumento
de Work Index, la capacidad de tratamiento de mineral
disminuye en 41.4 tph y viceversa. Por lo tanto, de las 177
tph de aumento de capacidad de tratamiento de la planta,
62.1 tph serian atribuibles a la disminucion en 1.5 kWh/t
de la dureza del mineral.

De esta forma, del aumento de capacidad de
tratamiento de la planta de molienda semiautogena
obtenido en el periodo abril a septiembre del presente
ano, equivalente a un 13.7%, se considera que un
4.8% se justifican a través de la disminucién del Work
Index del mineral, mientras que 8.9% se atribuyen a la
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implementacion de pricticas de tronadura mas enérgica . La evaluacién cuantitativa realizada

y mejoramiento de practicas operacionales de la planta.  durante la implementacion de pricticas de tronadura de
mayor energia y acondicionamiento operacional de la

En la Tabla 5 se presenta la variacion del planta, refleja un aumento de 13.7% en la capacidad de

consumo especifico de energia promedio de la planta.  tratamiento del molino semiautégeno.

Para el periodo de la linea base el consumo especifico

de energia resulta ser de 16.6 kWh/t, ponderado de la . El efecto favorable que ha tenido la

misma forma que la capacidad de tratamiento. Mientras  disminucion del Work Index del mineral, reduccién de

que el promedio ponderado de la planta para los meses de 1.5 kWh/t, se estima que impacta en un 4.8% sobre el

abril a septiembre es de 14.5 kWh/t, lo que corresponde  aumento de tratamiento de la planta.

a una disminucion de 2.1 kWh/t, representando un

12.5% de menor consumo especifico de energia en el ] El aumento del tratamiento atribuido a

proceso de molienda. Considerando el efecto de Work  todos los otros factores de mejora operacional (mina-

Index, este afecta en 1.5 kWh/t la disminucién global de  planta) es de 8.9%.

energia consumida, por lo que 0.6 kWh/t son atribuidas

a los cambios operacionales realizados en la tronadura . Como balance global del estudio

y planta. realizado, se recomienda la implementaciéon de un
trabajo metddico de aplicacion de las condiciones en

Tabla 5 - Definicion de la linea base y promedio mensual  oy¢ ge realiza la tronadura y la operacion de la planta

del consumo especifico de energia durante el periodo de de molienda semiautégena. El manejo de informacién

evaluacion con mineral del sector La Union. s .
de cada ensayo de tronadura debe permitir el andlisis en

T Considered Months CEE SAG kWit CEE Ball kWhit___ CEE Tntal, KWht Decrease, KWt linea de los resultados yen base a
Boovember - Febroary - March {Line Basies) "2 54 165 . P i o5
Agell 72 73 IF; L5 éstos, desarrollar la planificacion
May 7 A T2 2 7 ;
June g 59 143 23 de trabajo de nuevos ensayos.
Julwy 7H hd 142 1.1‘__
At 7H 0% 187 ]
Sarprlemiber 7.1 o} 1Ly 12
Average Fondercd April - Seprembber T F 145 =1 .
Conclusiones
De la evaluacion realizada se concluye que: Referencias
. Al realizar modificaciones en la
tronadura, las condiciones operacionales debieron ser 1. G. Rawsthorne, “Critical Size: Minimizing

acondicionadas. El resultado global permite concluir que  the Impact on SAG Circuit Thoughput’, Mining and Mineral
se observa un mejoramiento global de la operacion dela  Process Engineering, SAG 1996, Vancouver, Canada, 1996.

planta. Este mejoramiento se refleja en: 2. Y.Sylvestre, ]. Abols D. Barratt, “The Benefits
- Aumento de la capacidad de tratamiento de  of the Pre-Ctushing At the Inmet Troilus Mine’, International
mineral. Autogenous and Semiautogenous Grinding Technology 2001,
- Aumento del consumo de potencia en los  Vancouver, Canadd, 2001.
molinos, que resulta de la disminucién de los flujos 3. L.Magne, G. Titichoca, W. Valderrama, “La
de pulpa en el circuito secundario (menores cargas Operacion Actual de Molinos Semiautogenos’, Workshop
circulantes) debido a la menor dureza del mineral. SAG'2003, Vifa del Mar, 2003.
- Disminucién del consumo especifico de 4. G.Titichoca, L. Magne, D. Baeza, “Andlisis y

energia en las dos etapas de molienda, siendo mas  Discusion de Variables de Operacién de Circuitos de Molienda

importante en la molienda de bolas (lo cual ademis estd ~ Semiautdgena’, XXV Convencion Internacional de Mineria de

asociado a un menor work index del mineral) la Asociacion de Ingenieros de Minas, Metalurgistas y Gedlogos
~ Menor variabilidad de la operacion de la planta. ~ de México, A.C., México, 2003.
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LA EVOLUCION DEL HORMIGON COMO MATERIAL ESTRUCTURAL.

Maria Villarroel Munoz’
Investigadora Laboratorio de Corrosion, Pontificia Universidad Catolica de Chile
Doctorante Programa de Doctorado en Ciencia e Ingenieria de Materiales, Universidad de Santiago de Chile

Si quisiéramos preguntarnos, quien utilizé por
primera vez el hormigén seria muy dificil estimar en
cuanto a fechas, pero nos podemos remontar a tiempos
primitivos e imaginar que asimismo como el hombre
primitivo con su constante inquietud de reconocer su
habitat, descubrié el fuego, observé que dentro de las
cavernas donde se protegia de la noche, la presencia
de materiales como las piedras calcareas, yeso y arcilla,
que las altas temperaturas lograba carbonatar la piedra,
transformdndose en polvo, luego, al caer un poco de
llovizna, este polvo y las piedras se convierten en una
masa solidamente unida. Hallazgos contempordneos
en Lepensky, junto al Danubio, permiten afirmar que
durante la edad de piedra, hace 7.500 afios, los habitantes
construian el suelo de sus viviendas uniendo piedra caliza,
arena, grava y agua, Esta mezcla puede ser considerada
como un hormigon rudimentario.

Foto 1: Anfiteatro de Pompeya. (Italia)

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metalurgica

Los egipcios por su parte, utilizaron como
aglomerante, yeso cocido. Excavaciones permiten
establecer que hace 4.500 anos, los constructores de la
piramide de Cheops, utilizaron hormigones primitivos.
Los griegos, hace mds de 2.300 anos, utilizaron como
aglomerante, tierra volcdnica que extrajeron de la isla
de Santorin. También existen indicios para decir que
utilizaron caliza calcinada que mezclaron con arcilla
cocida y agua.

Foto 2: Basilica de Pompeya. (Italia)

Posteriormente, hacia el ano 200 antes de Cristo,
se produjo un significativo avance en la optimizacién de
los aglomerantes para construccion: el cemento Romano.
Desde un lugar cercano al Vesubio obtuvieron la Puzolana,
material volcdnico que extraian de Puzzuoli, cerca de
Nipoles, Italia. Mezclada con cal y arena endurecia
cuando se amasaba con agua constituida basicamente
por silice. Este material mezclado con cal y agua permite
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conformar un aglomerante hidrdulico, (cal o cemento
que se endurece en contacto con el agua). El teatro de
Pompeya (55 anos antes de Cristo), se edificé con este
material. La prolongada duracién de estos edificios nos
hace concluir que los constructores romanos utilizaban
una dosificacién perfectamente calculada. La civilizacién
mesoamericana muestra su zona arqueoldgica con mayor
afluencia de turistas, en Teotihuacin en la cual se puede
observar que, durante el siglo primero antes de Cristo, se
construyeron pirdmides de nicleo de tierra apisonada,
revestida de piedra aglomerada con una mezcla de tierra
volcanica, cal y agua. A ello también agregaron resinas
vegetales que permitian una mejor modelacion.

Foto 3: Pirimide de la luna. (México)

Aunque, como ya hemos visto el origen del
hormigén se remonta desde los comienzos de la historia,
el uso del hormigdén nace con el uso del cemento artificial.
En Canada el ano 1830 se produjo la primera fabricacién
masiva de cemento. Hacia el afio 1843 ].M. Mauder, Son
& Co. obtuvo la primera licencia para la produccion
industrial de cemento portland. En 1854, el Inglés William
B. Wilkinson, construyé una pequena cabana de dos
niveles; reforzo el concreto de los pisos y techos con
alambres de acero trenzados. Esta edificacion se reconoce
como la primera de concreto armado.

Como vemos, el hombre, con el paso del tiempo,
ha ido perfeccionando y adecuando las posibilidades
que tiene a su alcance de manera que todo se optimice y
evolucione, modificando hasta obtener las comodidades
actuales que ademads tienen un alto grado de seguridad,
algo que siempre es de vital importancia, mas atin en
nuestros dias.

. aRozsNusAcostozoor |

El hormigén (también llamado concreto) es un
material de construccion que se compone bésicamente de
cemento y agregados. Los dos son mezclados entre si, y se
les permite solidificar después de haber sido depositados.
Se coloca en la obra con la consistencia de tierra hiimeda,
después de cierto tiempo se fragua el mortero y aprisiona
las gruesas particulas sélidas. Como mortero se puede
usar el cemento de varios tipos (Pértland, sidertrgico,
de altos hornos, etc.). El mortero es casi lo mismo que el
concreto; difieren en que el primero no contiene grava.
Los agregados generalmente se dividen en dos grupos:
finos y gruesos. Los agregados finos consisten en arenas
naturales o manufacturadas con tamanos de particula
que pueden llegar hasta 10 mm; los agregados gruesos
son aquellos cuyas particulas se retienen en la malla N°
16 y pueden variar hasta 152 mm. El tamafio méximo de
agregado que se emplea cominmente es el de 199 mm ol
de 25 mm. Generalmente se utilizan la gravilla, la grava y
piedras. La pasta esta compuesta de Cemento Portland,
agua y aire atrapado o aire incluido intencionalmente.
Ordinariamente, la pasta constituye del 25 al 40 %
del volumen total del concreto. El contenido de aire y
concretos con aire incluido puede llegar hasta el 8% del
volumen del concreto, dependiendo del tamafio midximo
del agregado grueso. (1, 4)

Puzolanas

Son “materiales siliceos o alumino - siliceos
los cuales por si solos poseen poco o ningiin valor
cementante, pero cuando se han dividido finamente y
estdn en presencia de agua reaccionan quimicamente
con el hidréxido de calcio a temperatura ambiente para
formar compuestos con propiedades cementantes’, segiin
el codigo ASTM (1992). Las puzolanas se pueden dividir
en naturales y artificiales. (5)

Puzolanas Naturales:

Rocas volcdnicas, en las que el
constituyente amorfo es vidrio producido por enfriamiento
brusco de la lava, Por ejemplo las cenizas volcanicas y la
piedra pomez.

Rocas o suelos en las que el constituyente
siliceo contiene dpalo, ya sea por la precipitacion de la

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metallrgica
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silice de una solucion o de los residuos de organismos de
lo cual son ejemplos las tierras de diatomeas, o las arcillas
calcinadas por via natural a partir de calor o de un flujo
de lava.

Puzolanas artificiales:

Cenizas volantes, son las cenizas que se
producen en la combustion de carbon mineral (lignito),
fundamentalmente en las plantas térmicas de generacién
de electricidad.

Arcillas activadas o caleinadas artificialmente,
por ejemplo residuos de la quema de ladrillos de arcilla
y otros tipos de arcilla que hayan estado sometidas a
temperaturas superiores a los 800 °C.

Escorias de fundicién, principalmente de la
fundicion de aleaciones ferrosas en altos hornos. Estas
escorias deben ser violentamente enfriadas para lograr
que adquieran una estructura amorfa.

Cenizas de residuos agricolas, la ceniza de
cascarilla de arroz, ceniza del bagazo y la paja de la cana
de azlcar. Cuando son quemados convenientemente, se
obtiene un residuo mineral rico en silice y alimina, cuya
estructura depende de la temperatura de combustion.

Cemento

El cemento, se obtiene calcinando juntos CaCO3
y arcillas en proporciones convenientes. En algunos
lugares se encuentran a estas dos materias primas del
cemento mezcladas naturalmente. Para su fabricacion
se pulverizan bien los materiales y se mezclan con agua
de modo de formar una pasta que pasa a un horno que
tiene forma tubular y es rotatorio. En él se produce la
calcinacion mediante una llama de carbon de piedra
pulverizado o quemadores de gas o petroleo, llegando a
los 1500°C. Del horno sale el “clinker” del cemento que
estd formado por trozos redondos de consistencia analoga
a la de las piedras. Después de enfriarse el “clinker” es
molido hasta obtener un polvo muy fino, obteniéndose
asi el cemento.

Universidad de 5antiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metalurgica
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Reacciones de formacion del clinker.

Entre 1000 - 1100°C
3Ca0 + AIR203 — 3Ca0: Al203
2Ca0 + Si02 — 2Ca0-Si02
Ca0 + Fe203 — Ca0 . Fe203

Entre 1100-1200°C
Ca0-Fe203 + 3Ca0-Al203 — 4 Ca0- Al203 - Fe203

Entre 1250-1480°C
2Ca0 . 5102 + Ca0 —» 3Ca0. 502

La composicion quimica del cemento clinker es
muy compleja. Pero se puede decir que estd constituido
por 4 compuestos bisicos:

- Silicato Tricdlcico (3 CaO - $5i02), designado como C35
- Silicato bicilcico (2 CaO - SiO2), designado como C28.
- Aluminato tricdlcico (3 CaO - Al203), designado como
C3A.

- Ferroaluminato tetracalcico (4 CaO - AI203 - Fe203),
designado como C4AFE.

El cemento mezclado con agua forma una pasta
que puede adquirir la forma de los moldes dentro de los
que se la vacie y en los cuales fragua adquiriendo dureza
y resistencia. El proceso de fraguado del cemento es muy
complicado y no se conocen con exactitud las reacciones
quimicas que se producen en él. Cuando al cemento se
agrega arena, grava y piedras durante la preparacion de la
mezcla con agua, se obtiene el hormigén. Cuando dentro
de los moldes donde va a fraguar el hormigén (el cemento
del mismo) se colocan varillas de hierro, se obtiene el
hormigdén armado.

Los cementos utilizados en la construccion se
denominan en algunas ocasiones por su origen, como el
cemento romano, o por su parecido con otros materiales, el
cemento Puzolanico CP-40 se produce a partir de mezclar
intimamente y moler hasta fino polvo una mezcla de
hidrato de cal y puzolana, con una proporcién promedio
de 70% de puzolana y 30% de cal; el cemento Portland, que
tiene cierta semejanza con la piedra de Portland, usada
en Gran Bretaiia para la construccién, fue inventado en
1824 en Inglaterra por el constructor Joseph Aspdin, los

I remetallica
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cementos Portland tipicos consisten en mezclas de C35,
C25 y C3A en diversas proporciones, junto con pequenas
cantidades de compuestos de magnesio y hierro. Para
retardar el proceso de endurecimiento suele anadirse
yeso.

Las caracteristicas de un cemento deben ser
determinadas en cada compra y para cada construccion
importante. Entre las determinaciones realizadas, ocupa
un lugar preponderante el andlisis quimico, pues de la
composicion de un cemento determina en gran parte la
resistencia que tendra una vez que haya fraguado.

Cemento

Quimicamente el C3A, el yeso (su presencia
hace que el fraguado se concluya aproximadamente en
45 minutos) y el agua forman un recubrimiento protector
de sulfoaluminato de calcio hidratado (etringita) sobre
las superficies expuestas de aluminato tricalcico que
permanece durante varias horas. La hidratacién del
C3A se reactiva a medida que comienza el principio
de fraguado, consumiendo el sulfato y formando mis
etringita. El C4AF también se hidrata, aunque mucho
mas lentamente, para formar compuestos quimicamente
similares trisulfato y monosulfato, en los que el hierro,
Fe203 reemplaza una porcion del aluminio, AI203. Los
quimicos del cemento genéricamente denominan a éstos
las fases Aft( aluminato - ferrito — trisustituidos) y AFm
(aluminato - ferrito — monosulfato), respectivamente. (6)

3Ca0 - AIZ03 + 12H20 + CalOH)2 —» 4 Ca0- AI203 . 13 H20

3Ca0- Al203 + 3(CaS04.2H20) + 26 H2O —>3 CaD - Al203 . Ca504 .32 H20

“yeso” “Estrigita”

2(3Ca0-5i02) + 6 H20 —> 3Ca0-25i02 -3H20 + 3 Cal0OH)2

“Tobermorita” “Porthlandita”

2(2Ca0-5i02) + 4 H20—> 3Ca0.25i02 -3HI0 + 3Ca{0H)2

“Tobermorita” “Porthlandita”

4 Ca0 - AI203-Fe203 + 6 H20 —3 3Ca0 - Al203 - 5H20 + Ca0 - Fe203 -H20

Estas reacciones son todas exotérmicas. La mds exotérmica es la hidratacion
de 3Ca0 - Al203, seguida de la de 3Ca0 - Si02, y luego 4Ca0 - Al203 - Fe203 y
finalmente 2Ca0 - SiO2.

Universidad de 5antiago de Chile - Departamento de Ingenieria Metalirgica




Z.":l.r"'.' e -__"I:::: E“‘???.'_—*‘Q';,E:
O i s e B

T

e e e 1
e e

oL s
i, i

Cementos especiales

Mediante la variacion del porcentaje de sus
componentes habituales o la adicion de otros nuevos, el
cemento Portland puede adquirir diversas caracteristicas
de acuerdo a cada uso, como el endurecimiento ripido y
resistencia a los dlcalis.

Cemento de fraguado rapido:

También conocido como “cemento romano’, se
caracteriza por iniciar el fraguado a los pocos minutos
de su preparacion con agua, se consigue aumentando la
proporcion de silicato tricdlcico o mediante una trituracion
fina de modo que el 99,5% logre pasar un filtro de 16.370
aberturas por centimetro cuadrado; es apropiado para
trabajos menores, de fijaciones y reparaciones, no es
apropiado para grandes obras porque no se dispondria
del tiempo para efectuar una buena colada. Algunos de
estos cementos se endurecen en un dia a diferencia de los
cementos ordinarios lo hacen en un mes. Sin embargo,
durante la hidratacion producen mucho calor y por ello
no son apropiados para grandes estructuras en las que esa
cantidad de calor puede provocar la formacion de grietas.
En los grandes vertidos se suelen emplear cementos
especiales de poco calor de fraguado, que por lo general
contienen mayor cantidad de silicato dicalcico.

El Portland férrico:

Este cemento es muy rico en hierro, en efecto
se obtiene introduciendo cenizas de pirita o minerales de
hierro en polvo. Este tipo de composicion aporta, ademads
de una mayor presencia de Fe203, una menor presencia
de C3A cuya hidratacion es la que desarrolla mas calor.
Por este motivo estos cementos son particularmente
apropiados para ser utilizados en climas calidos. Los
mejores cementos férricos son los que tienen un médulo
calcdreo bajo, en efecto estos contienen una menor
cantidad de C3S, cuya hidratacion produce la mayor
cantidad de cal libre (Ca(OH)2). Puesto que la cal libre
es el componente mayormente atacable por las aguas
agresivas, estos cementos, conteniendo una menor
cantidad, son mas resistentes a las aguas agresivas.

Universidad de Santiago de Chile - Departamento de Ingenieria MetalGrgica
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Cementos blancos:

Contrariamente a los cementos férricos, estos
contienen un porcentaje bajisimo de Fe203. EI color
blanco es debido a la falta del hierro que le da una
tonalidad grisdcea al Portland normal y un gris mas
obscuro al cemento férrico. La reduccién del Fe203
es compensada con el agregado de fluorita (CaF2) y de
criolita (Na3AIFG).

Cemento sidertrgico:

La puzolana ha sido sustituida en muchos casos
por la ceniza de carbon proveniente de las centrales
termoeléctricas, escoria de fundiciones o residuos
obtenidos calentando el cuarzo. Estos componentes
son introducidos entre el 35 hasta el 80%. El porcentaje
de estos materiales puede ser particularmente elevado,
siendo que se origina a partir de silicatos, es un material
potencialmente hidrdulico. Esta debe sin embargo ser
activada en un ambiente alcalino, es decir en presencia de
iones OH-. Es por este motivo que debe estar presente por
lo menos un 20 % de cemento Portland normal. Por los
mismos motivos que el cemento puzolanico, el cemento
sidertirgico también tiene buena resistencia a las aguas
agresivas y desarrolla menos calor durante el fraguado.
Otra caracteristica de estos cementos es su elevada
alcalinidad natural, que lo rinde particularmente resistente
a la corrosion atmosférica causada por los sulfatos.

Cemento aluminoso:

Se produce a partir principalmente de la
bauxita con impurezas de Fe203, éxido de titanio
(TiO2) y dxido de silicio (Si02). Adicionalmente se
agrega calcdreo o bien carbonato de calcio (CaCO3). El
cemento aluminoso, también llamado “cemento fundido’,
porque la temperatura del horno alcanza hasta los 1.600°C
y se alcanza la fusion de los componentes; el cemento
fundido es colado en moldes para formar lingotes que
serdn enfriados y finalmente molidos para obtener el
producto final. El cemento aluminoso tiene la siguiente
composicion de 6xidos; 35 — 40 % oxido de calcio, 40 - 50
% oxido de aluminio, 5 % oxido de silicio, 5 - 10 % dxido
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de hierro y 1 % oxido de titanio. Por lo que sus reales
componentes se tienen:

60 - 70 % 3 CaO - ARO3 (C3A)
10 - 15 % 2Ca0 - $i02 (C24)
4Ca0 - Al203 - Fe203 (C4AF)
2Ca0 - Al203 - $i02

Con respecto al 6xido de silicio, su presencia
como impureza tiene que ser menor al 6 %,
porque el componente al que da origen, es decir
el (2Ca0 - AI203 - SiO2) tiene pocas propiedades
hidréfilas (poca absorcién de agua).

- o T e 1 e N 21 1 S e e
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hormigon. Ejemplos de agentes de exposicién tipicos
que afectan la durabilidad son:

- Humedad y agua de napas.

- Ciclos de temperatura.

- Sales descongelantes.

- Ambiente marino (cloruros).

- Didxido de carbono y contaminantes aéreos acidos
(NO2y SO2).

Ca0- Al203 + 10H20 — CaO- Al203 - 10H20 (cristales hexagonales)
2(Ca0 - Al203) + 11H20 — 2Ca0 -Al203 -8H20 + ANOH)3 (cristales + gel)

2 (2Ca0 - Si02) + (x+1)H20 —> 3Ca0 -2Si02 - xH20 + Ca(0H)2 (cristales + gel)

Mientras el cemento Portland es un cemento de
naturaleza basica, gracias a la presencia de cal Ca(OH)2,
el cemento aluminoso es de naturaleza sustancialmente
neutra. La presencia del hidréxido de aluminio Al(OH)3,
que en este caso se comporta como dcido, provocando
la neutralizacion de los dos componentes y dando como
resultado un cemento neutro.

El cemento aluminoso debe utilizarse con
temperaturas inferiores a los 30°C, por lo tanto en
climas frios. En efecto, si la temperatura fuera superior
la segunda reaccion de hidratacion cambiaria y se tendria
la formacion de 3CaQ - Al203 - 6H20 (cristales chbicos)
y una mayor produccion de AI{OH)3, lo que llevaria a un
aumento del volumen y podria causar fisuras, en este caso
el cemento portland es el mejor.

El hormigén armado es la combinacién del hormigén

y el acero como material compuesto, el aspecto impor-
tante es que el hormigon es inherentemente reactivo

y, dada su estructura particular y las condiciones de
exposicion, esa reactividad resultard en una durabili-
dad excelente o pobre. En plazos, cortos o largos, es la
quimica la que hace la diferencia en la permanencia del
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Resumen

Diferentes concentraciones (5-30%) de
nanoparticulas metdlicas de cobre (80-120 nm de
didmetro) fueron incorporadas en una matriz de
metilmetacrilato (MMA). La polimerizacion de dos
grupos de compasitos de similares concentraciones del
material de relleno, fue llevado a cabo en forma paralela,
mediante temperatura (120 °C) y utilizando una carga
de 8 kGy de radiacion gamma aplicada in situ sobre las
muestras, con objeto de comparar sus propiedades. Todas
las muestras obtenidas exhibieron buenas propiedades
para ser trabajadas mecdnicamente, sin embargo, esta
propiedad se ve acentuada para el grupo de muestras
tratadas con radiacién gamma. Para ambos grupos de
muestras, la morfologia con diferentes concentraciones
de la fase relleno metilico fue estudiada utilizando
microscopia electronica de barrido. Estos andlisis indican
que el relleno fue distribuido homogéneamente en la
matriz y el tratamiento mediante radiacion gamma, no
altera la fase metilica. Las mediciones de resistencia
eléctrica a temperatura ambiente indican que las muestras
son altamente homogéneas con una resistividad lineal en
funcion de la distancia entre los electrodos. El umbral
de percolacién del compésito resulto ser = 10%vol de
Cu con resistividades en el rango de 12 a 42 (} para
compdositos sin aplicacion y con aplicacion de radiacion
gamma respectivamente. La resistividad eléctrica y las
propiedades mecdnicas, mostraron ser dependientes
del procedimiento de polimerizacién del compdsito. La
radiacion gamma resulto ser una técnica efectiva para
la fabricacién de compdsitos conductores de matriz
polimérica, permitiendo la formacién de contactos entre
particulas conductoras, en forma més eficiente que los
métodos convencionales de polimerizacién mediante
temperatura.
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. Introduccion

La investigacion en base a compdsitos
poliméricos eléctricamente conductores rellenos con
polvos metalicos ha tenido un gran desarrollo en las
ltimas dos décadas. El concepto central consiste en la
infiltracion (mezcla) de particulas conductoras en una
matriz polimérica eléctricamente aislante, y de esta forma
se conservan las propiedades mecinicas del polimero
y explotan las propiedades eléctricas del metal. Estos
compositos eléctricamente conductores basados en
polimeros poseen varias ventajas sobre sus contrapartes
del metal puro, incluyendo bajo costo, facilidad de
fabricacion, alta flexibilidad, peso reducido, capacidad de
absorcidén de impacto, resistencia a la corrosion y control
de la conductividad [1-5]. Los compésitos poliméricos
conductores rellenos han encontrado aplicaciones
en proteccién electromagnética de computadores
y equipamiento electrénico [5,6], como adhesivos
conductores en equipos electrénicos, soldaduras en frio,
dispositivos de conmutacidn, materiales disipantes de
carga estatica, y dispositivos para proteccion de sobre
corriente, [5,7-9]. La conductividad en compésitos
transparentes, tales como PMMA, ofrece un amplio rango
de aplicaciones en la industria de las telecomunicaciones
y de las fotocopias [5].

La literatura muestra una considerable cantidad
de experimentos y datos tedricos respecto a los métodos
de preparacion de compdsitos con rellenos metilicos que
pueden incrementar considerablemente la conductividad
del polimero. La conductividad eléctrica de polimeros
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puede ser aumentada por varios drdenes de magnitud
incorporando rellenos metélicos hechos de fibras [5,11-
13] o polvos de materiales conductores tales como oro,
(4,5,14], plata [7,9,10,14-17], cobre [10,16,18], niquel
[5,18], grafito [3,19-26] y otros metales [16] o polimeros
intrinsecamente conductores [27-29]. En aplicaciones que
requieren materiales altamente conductores, un valor de
uso practico es logrado cuando la fraccion en volumen
de material relleno excede el umbral de percolacién de
un material relleno especifico en el polimero. El limite
de percolacion es tipicamente ~30%vol para numerosas
particulas esféricas de tamafio micrométrico [4,25,30-
34]. Sin embargo, las propiedades mecinicas deseables
del polimero puro, tales como ductilidad y dureza, se
pierden a esas fracciones en volumen, mostrando una
elevada fragilidad debida a la alta concentracién de
metal requerida para obtener conducciones practicas via
percolacion de las particulas metdlicas. Skandan [35] y
Bussmann y colaboradores [15] han logrado desarrollar
un material metilico relleno hecho de agregados de
nanoparticulas de Ag. La morfologia resultante altamente
porosa reduce el limite de percolacién a 4~10%vol,
permitiendo la fabricacion de alambres de compdésitos
polimero-nanoparticula con una conductividad tan alta
como 18 kS/m, obteniendo también respuesta 6hmica en
funcidn de la longitud del alambre debido a la dispersién
uniforme de los agregados de nanoparticulas [35].

Con el fin de explicar como se puede obtener un
bajo limite de percolacién, esto es, bajo el limite tedrico
establecido utilizando particulas no estructurales, el
trabajo tedrico ha tenido éxito en la caracterizacion de
la transicion de percolacion en sistemas desordenados
[30,32,33,36-45]. Muchos mecanismos han sido
propuestos para explicar esta transicion y que van desde
el simple “tuneleo” hasta simplemente contacto fisico
entre particulas Esto indica que a fin de comprender las
propiedades fisicas del compésito es necesario dilucidar
los principales pardmetros que describen el sistema, tales
como fraccion en volumen, la morfologia de las particulas
o de los agregados de particulas, y la proporcion de
conductividad entre las fases aislante y conductora.

Este trabajo exploratorio presenta los resultados
basados en la fabricacion de compésitos de matriz
polimetilmetacrilato (PMMA) rellenos con particulas

de cobre de tamafio nanométrico. La polimerizacion se
llevé a efecto mediante temperatura (120°C) y mediante
radiacion gamma efectuada in situ, para muestras de
idénticas concentraciones de relleno conductor. Todas
las muestras mostraron una condicién de trabajabilidad
mecanicamente alta, permitiendo cualquier proceso de
magquinado para obtenerlas. Las propiedades mecénicas
de los compésitos fueron evaluadas solo cualitativamente,
mientras el trabajo para caracterizar las propiedades
mecénicas del sistema continta en progreso. Las
propiedades eléctricas de los polimeros fueron estudiadas
en funcién de la concentracién de cobre para lograr
determinar un umbral de percolacién representativo del
sistema.

Il.  Procedimiento Experimental

Los compasitos Cu-PMMA fueron preparados
mezclando polvos de cobre (10.5 Mg/m?) de tamano
nanométrico (Alfa Aesar #42455) con polimetilmetacrilato
(PMMA; 1170 kg/m? Alfa Aesar) disueltos en el
monomero metilmetacrilato (MMA, 936 kg/m?, Alfa
Aesar). La densidad final de la matriz fue 1030 kg/m'y
las concentraciones de cobre utilizadas en los compasitos
son indicadas en la Tabla L.

Primero, el PMMA fue mezclado con el MMA
para obtener una matriz homogénea. Luego, las cantidades
apropiadas de Cu nanométrico fueron mezcladas con el
PMMA-MMA en atmésfera de nitrégeno para evitar la
oxidacion del cobre. Cada conjunto de muestras indicadas
en la tabla I fueron homogeneizadas mediante mezcla
mecanica durante 24 horas a 600 rpm. Se obtuvo una
suspension homogénea para cada concentracion de
polvos de cobre. La polimerizacion y el reforzamiento de
la misma, fue llevada a cabo utilizando radiacién gamma.
Para realizar las mediciones eléctricas, las muestras
fueron cortadas a 1 mm de espesor, 5 mm de ancho y 20
mm de longitud.
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Tabla I. Muestras fabricadas con PMMA relleno con cobre disuelto en MMA. La concentracion efectiva de las muestras
polimerizadas fue medida utilizando fluorescencia de rayos X (FRX)

Muestra N* | Volumen  de| Volumen de | Concentracion Medicion de la concentracion
| PMMA- Cobre  80-100| nominal  de  cobre| de Cu (XRF) (vol.% Cu)
MMA (em’) | nm (em’) (vol.% Cu)

1 12 0.63 5.0 5.1

2 12 B 10.0 9.9

3 15 3.75 200 20
B 4 18 7.71 300 30 ,

Radiacion Gamma como agente de Las mediciones de resistencia fueron llevadas

polimerizacion

El refuerzo del compésito de Cu-PMMA fue
efectuado utilizando un irradiador de investigacion de la
Comision Chilena de Energia Nuclear que emite radiacién
ionizante desde una fuente Co-60 cuya vida media es
de 5.26 aios y sus energias son 1.17 MeV y 1.33 MeV.
Este nivel de energia es apropiado para el objetivo de la
polimerizacion de PMMA [46].

Todas las concentraciones mostradas en la
tabla I para los compésitos rellenos con cobre fueron
irradiadas. Simultineamente dos muestras de referencia
estandar fueron irradiadas bajo las mismas condiciones
experimentales. La radiacion aplicada fue registrada, asi
como los tiempos de exposicion y los efectos cualitativos
observados en los compésitos durante el proceso de
irradiacion. Fueron utilizados dosimetros (Harwell
Dosimeters, Amber 3042) para las mediciones de la
cantidad de radiacion aplicada. La cantidad final aplicada
a las muestras fue de 8 kGy.

Caracterizacion Fisica

La morfologia de las muestras fabricadas
fue examinada utilizando microscopia electrénica de
barrido (MEB) de manera de establecer y diferenciar la
morfologia superficial de los compésitos con diferentes
concentraciones de cobre. La técnica de Fluorescencia
de rayos X (FRX) (Siemens, modelo Cristalloflex-1990
con un tubo de molibdeno) fue utilizada para verificar
la estequiometria de las muestras polimerizadas con
radiacién gamma. Los resultados obtenidos por FRX se
muestran en la Tabla I y estdn en acuerdo con los valores
nominales establecidos antes de la polimerizacion.
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a cabo por el método de dos puntas utilizando un
multimetro Keithley 2002. En todas las muestras los
electrodos fueron separados por 5, 10, 15 y 20 mm, de
manera de medir la resistencia en funcién de la distancia
del electrodo.

lll. Resultados y Discusion
Polimerizacién in situ mediante radiacién
gamma

Todas las muestras irradiadas fueron capaces de
ser manipuladas y maquinadas evidenciando interesantes
propiedades mecanicas. La caracterizacion de las
propiedades mecdnicas de los compdsitos estaba fuera
del alcance de este trabajo y se continuara trabajando en
esta direccion, La radiacion gamma juega un rol clave
en el reforzamiento de la polimerizacion del PMMA
debido a que este mejora sustancialmente las propiedades
mecanicas de los compositos, como ha sido reportado
en la literatura [46,47], y adicionalmente participa en
la obtencion de la distribucion homogénea de relleno
metdlico en las muestras. Asimismo, se ha demostrado
previamente que la radiacion gamma puede estabilizar
las propiedades eléctricas de los polimeros rellenos y
optimizar su estabilidad mecénica [5,46].

Morfologia

La figura 1 muestra las micrografias de
compositos Cu-PMMA para diferentes concentraciones
del material relleno, polimerizados con aplicacién
de temperatura (120 °C): (a) 5%vol Cu, (b) 10%vol
Cu, (c) 20%vol Cu y (d) 30%vol Cu. Se encontré una
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distribucion homogénea de particulas de relleno para
todas las concentraciones, con una densidad de particula
proporcional a la concentracién de relleno metilico.
La figura 2 muestra las micrografias de las muestras
polimerizadas mediante radiacion gamma, para las
mismas concentraciones que en el caso anterior. En este
caso, también se observa una distribucion homogénea
de particulas en toda la muestra, con una densidad
proporcional a la concentracion nominal de relleno
metilico, pero con agregados de particulas conductoras,
mis definidos.

Figura 1: Micrografia de compdsitos Cu-PMMA, polimerizados mediante temperatura
(120 "C): (a) 5% vol Cu, (b} 10%vol Cu, (¢) 20%vol Cu v (d) 30%vol Cu ,

Figura 2 Micrografia de compésitos Cu- PMMA , poi:mer:za&os mcdlante radlauun gamma:
(a) 5%vol Cu, (b) 10%vol Cu, (¢} 20%vol Cu y (d) 30%vol Cu .

LT et T A = e

El mecanismo de polimerizacion llevado a cabo
mediante la radiacion gamma es debido a los radicales
libres [48] que interactiian con los monomeros de MMA
diluidos en la matriz [49,50]. Las etapas del proceso son
bien conocidas y son principalmente tres: (1) iniciacion,
donde la radiacion gamma genera los radicales libres; (2)
propagacién, donde los radicales libres son adicionados
al doble enlace de las moléculas de monémero debido
a la exposicion a la radiacion gamma; y finalmente, (3)
la etapa de terminacién cuando el monémero se ha
agotado y se transforma en el polimero. De acuerdo a
la literatura, el uso de
¥4 radiacion gamma como
¥ agente de polimerizacion
g tiene ventajas y desventajas
con respecto a los métodos
convencionales de
polimerizacion, tal como
se puede observar en la
tabla 11 [48].

Propiedades
eléctricas

Las mediciones
B de resistencia eléctrica
realizadas a las muestras
en funcion de la distancia
entre los electrodos en los
compositos de PMMA
rellenos con particulas, en
todos los casos, mostraron
ser lineales con respecto a

Tabla II: Comparacidn de las ventajas y desventajas entre la polimerizacién mediante |, 4ictancia del electrodo

radiacién gamma y las técnicas de polimerizacién convencionales [48].

lo que constituye otra

Polimerizacién por Radiacion

| Métodos de Polimerizacion Convencionales

prueba de la homogeneidad

Mo require calentamiento.

| Require calentamiento. de

los compdsitos

Tiempo de vida mas largo del polimero

| Menor tiempo de vida del polimero.

obtenidos mediante

Puede utilizarse mondmeros puros
nonomer

Se deben agregar impurezas (inhibidores) al

este procedimiento de

Se deben tomar medidas especiales de seguidad,
y tener amplio conocimiento sobre el uso de la
radiacion.

Alto costo del equipo y mantenimiento.

Se requieren conocimientos convencionales del
proceso de polimerizacion

preparacion.

Bajo costo de equipamiento.

La figura 3

Alla Resistencia mecinica de los pmdumos
polimenizados.

Resistencia mecinica intrinseca.

muestra la resistividad
de las muestras de

composito en funcién de
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la concentracion de fase conductora. Tanto para los
compositos de Cu-PMMA polimerizados mediante
temperatura como radiacion gamma, el umbral de
percolacién encontrado fue alrededor de 10% vol Cu
con resistividades entre 42 Qm y 12 Qm para ambos
procedimientos de polimerizacién, respectivamente.
Cuando se aumento la cantidad de fase conductora (sobre
30% vol), la resistividad disminuyo a 35 0m y 4 OOm
respectivamente, Lo anterior indica que los compdsitos
de Cu-PMMA polimerizados mediante radiacion gamma,
presentan mayores conductividades, para todas las
concentraciones del material de relleno consideradas, al
compararlos con los compositos polimerizados en forma
convencional.

20— — ' - T
200 1 4 Copper particles: 80-100 nm &
180 *  Copper particles: 3,25-4,5 um ¢ -
= 150 ]
5 140 -
e 1201 +'I|I
2 1001 III'.II
g =l \\
E 0 1_\ Y
401 N, e * -
-g_ e 5 .
5 0 15 20 25 30
Copper concentration (%4 vol.)

Figura 3: Resistividad en funcién de la fraccién volumen

de cobre en los compasitos matriz PMMA (s) Cu-PMMA

polimerizado con temperatura (120 °C) y (* ) Cu-PMMA
polimerizados mediante radiacion gamma.

Conclusiones

En este trabajo exploratorio, se desarrollé
una metodologia para la preparacién de compdsitos
de Cu-PMMA, mediante polimerizacion con radiacion
gamma realizada in situ sobre las muestras. Las muestras
exhiben una dispersion altamente homogénea de relleno
metdlico en el rango desde 5 a 30%vol. El umbral de
percolacion del sistema resulto ser alrededor de 10%vol
Cu con resistividades del orden de los 12 Om. Para el
caso de los compositos conformados por Cu-PMMA,
polimerizados mediante temperatura, para el mismo
rango de concentracion estudiado, no obstante que el
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umbral de percolacion es similar a las muestras irradiadas
(10%vol Cu), la resistividad en este punto critico fue de 42
(m. Lo anterior indica claramente que la utilizacion de
radiacién gamma en el proceso de polimerizacion, genera
una mayor concentracion de fases conductoras y por lo
tanto una mayor conductividad para el compésito, en
todas las concentraciones consideradas. Esta observacion
se refuerza al comparar las micrografias de ambos
conjuntos de muestras que para el caso de las muestras
irradiadas, presentan agregados de particulas conductoras,
mas definidos que en el caso de la polimerizacion
convencional.
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