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NANOINDENTACIONESY ULTRAESTRUCTURA EN MADERA DE
EUCALYPTUSNITENSCON MICRO Y MESO GRIETAS

NANOINDENTATIONSAND ULTRASTRUCTURE IN EUCALYPTUS
NITENSWITH MICRO AND MESOCRACKS

William Gacitua E?, Aldo Ballerini Al, Jean Pierre Lasserre?, David Bahr?

RESUMEN

Se desarroll 6 unametodol ogiabasadaen nanoindentacionesy andlisis delaultraestructurade células
de maderade Eucalyptus nitens (Deane et Maiden) paraexplorar losfactores que generan la aparicion
de fallas en la madera debido a tensiones de crecimiento. Se estudié madera normal y madera con
mesogrietas. Existieron diferenciassignificativas en lafrecuencia de vasosy médulo de elasticidad de
la pared S2 entre los dos tipos de madera estudiadas. Se identificé como causa de la fractura de la
[&minamediay pared S1, fracturadefinidacomo mesogrieta, el factor de concentracién de esfuerzosy
la capacidad de almacenamiento de energia por parte de las fibras de madera, presentando ambos
factores diferencias significativas entre las muestras de madera analizadas.

Palabras claves: nano-mecanica, pared celular, colapso, grietas, tensiones de crecimiento.

ABSTRACT

Using nanoindentationsand ultrastructure analysis, we devel oped amethodol ogy to explorefactors
that may contribute to failures in Eucalyptus nitens (Deane et Maiden) due to growth stresses. Two
types of wood were analyzed; normal wood and wood with meso-cracks. Factors contributing to cracking
included the vessel frequency and mechanicd propertiesof the S2 layer measured with nanoindentations.
Micro and mesocracks propagated throughout the middle lamella and S1 layer due to an increased
stress concentration that was mainly caused by vessels and the characteristic strain energy density of
the cell wall.

Keywords: nano-mechanics, cell wall, collapse, cracking, growth stresses.

INTRODUCCION

Duranteel crecimiento del arbol, esfuerzos o tensionesinternas se pueden desarrollar en su estructura.
Estastensiones son usua mente |lamadas tensiones de crecimiento (Smith et al. 2003). Estastensiones
sedesarrollan en el cambium amedida que este agrega unacapanuevade maderaal tronco. Hoy en dia
no existe consenso sobre |a causa exacta de estas tensiones de crecimiento y como estas son generadas.
Existen dos hipétesis que usualmente se discuten en la comunidad cientifica; la hipotesis del
hinchamiento de la lignina y la hipétesis de la tension en |la celulosa (Bamber, 1978). La primera
hipétesisserefiere a depdsito o insercidn deligninaentre microfibrillasde celulosa causando expansion

‘Depto. Ingenieria en Maderas, Universidad del Bio-Bio, Concepcidn. Chile. aballeri@ubiobio.cl
2CMPC Foresta Mininco S.A., Cabrero. Chile. jean.lasserre@forestal.cmpc.cl

3School of Mechanical and Materials Engineering, Washington State University. Washington. USA.
Autor para correspondencia: wgacitua@ubiobio.cl

Recibido: 07.08. 2007. Aceptado: 24.10. 2007.



Maderas. Ciencia y tecnologia 9(3): 259-27_ Universidad del Bio - Bio

transversal de las células de madera. En €l caso de la celulosa en tension, esfuerzos de traccion se
generan a partir de la contraccion de la celulosa durante su cristalizacion. Tensiones de crecimiento
consisten en traccion longitudinal en las capas exterioresdel tronco del &rbol y esfuerzos de compresion
en el centro de este. El tronco del &rbol esta sometido tensiones o esfuerzosde traccion en ladireccion
radial, mientras que en ladireccion tangencial, lastensiones de crecimiento cambian desde compresion
en laperiferiaatraccion cerca de la médula (Alhasani, 1999).

El objetivo de estainvestigacion fue explorar y estudiar d efecto de la anatomia de las células de
madera de Eucalyptus nitens y sus propiedades mecénicas a nanoescalaen el inicio y propagacion de
micro y mesogrietas debido a tensiones de crecimiento.

METODOLOGIA

Se utilizaron muestras de Eucalyptus nitens de arboles de 16 afios provenientes de ensayos de
progenie de polinizacién abierta. Estos se realizaron en Rucamanqui 2 sector 4110 predio El Lavado,
ubicadosa 14 km a NorestedelaComunade Yungay, V111 Region. El suelo corresponde auno del tipo
trumao. De estos gjemplares se cortaron rodelasde 5 cm de espesor a1.3 m desdelabasedel arbol. Las
rodelas fueron acondicionadas por 5 meses bajo sombray a temperatura ambiente hasta alcanzar la
condicién seca Del total de roddas disponibles, cuatro de ellas fueron seleccionadas de acuerdo ala
presenciao ausenciavisibledegrietas. Latabla 1 muestralas principal es caracteristicas delasmuestras
analizadas. Se hace ladiferenciaen € tipo de falla o fractura de la madera, entonces se define:
Mesogrieta como unafallavisibleenlaestructuradel solido maderay que se ubicé exclusivamenteen
madera de primavera. Las microgrietas son fallas no visibles por el 0jo humano y solo detectables
usando SEM (Scanning Blectron Microscopy).

Tabla 1: Caracteristicas de muestras secas de Eucalyptus nitens.

Arbol e Densidad bésica Estado de madera de
. Familia 3 )
nimero kg/m primavera

621 2154 493 Madera normal

646 2155 469 Madera normal
Presencia de
microgrietas

663 2157 487 Mesogrietas en anillo

de primavera

714 2157 487 Mesogrietas en anillo
de primavera
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Parael andlisisde elementos anatémicos de lamaderade primaverade Eucalyptus nitens se utilizé
un microscopio electronico de barrido TSL SEM Tex Laboratories, Inc. con 15 kV y 20 a25 mm de
distanciade trabgjo. Posteriormente se utilizé el software |mage-pro plusparatratamiento deimagenes
y medicionesamicroescaladelaestructuracelular delamadera, parti cularmentelamaderade primavera
gue esdondeel material celular presentd grietas. En cadaérbol, se corté dos muestras cibicasde 3 mm
que fueron posteriormente recubiertas con oro para observacion en el SEM. Parala cuantificacion de
medidasy parametros de la estructura anatomica del Eucalyptus nitens, se utilizaron éreas de interés
(AOI) de 2000x2500 um?; dosAOI por cada cubo fueron evaluadas. Otro grupo de pequefias muestras
desimilares dimensionesy ubicacion, fueron cortadas en unade sus seccionestransversal es usando un
cuchillo de diamante montado en un ultramicrétomo. De esta manera se obtuvo seccionestransversales
destinadasal ensayo de nanoindentacion (dos cubos por &rbol). En el caso de muestras con mesogrietas,
usadas para la observacion con SEM y nanoindentacion, los cubos fueron cortados desde una zona
adyacente a la cara de la falla o cara de la mesogrieta (ver fig. 1b y fig. 6b, 6c). El ensayo de
nanoindentaci én de paredes cel ulares de pequefias muestras se real iz en un nanoindentador Triboscope
Hysitron Nanomechanical test |nstrument equipado con un transductor de fuerza. Las indentaciones
fueron realizadas con un indentador tipo piramidetriangular Berkovich y empleando un ciclo decarga
con fuerzanominal maximade 300 uN. Parala determinacion del modulo de elasticidad y esfuerzo de
fluencia, se indentaron 10 fibras por cubo. En un ensayo de nanoindentacién, la carga maxima, la
penetracién del indentador y larigidez inicia (pendiente de la curva de descarga), fueron obtenidas.
Conociendo la geometria del indentador se puede determinar el area de contacto entre el indentador y
el material. Luego, el médulo reducido (E,) se determina de acuerdo alasiguiente ecuacion (Gindl et

al., 2004):
2 27!
Er:[l—vs L=y, ]
E E.

donde, los subindices sy i representan |la muestra (capa S2 de la pared celular) e indentador
respectivamente. v eslarazon de Poisson; el médulo del indentador E, es constante eigual a 1240 GPa
con unarazoén de Poisson de 0.07. Unarazon de Poissonigual a0.35 fue consideradaparael Eucalyptus
nitens (Gibson y Ashby, 1997). Finalmente se determina el médulo de elasticidad 0 médulo de Young
de lamuestra (E).

RESULTADOSY DISCUSION

Unaprimeradiferenciaen términos de comportamiento mecanico delasmuestras se percibié durante
la preparacion y corte de los cubos de madera a montar en el ultramicrétomo. Al cortar las muestras
621y 646 (muestras sin mesogrietas) usando unahojade ultrafilo, laresistenciaal corte perpendicular
a la fibra fue menor a la detectada para las muestras 663 y 714 (muestras con mesogrietas). Esto
pareci6 unindicador de resistencia ofrecidapor lamaderay que podriaexplicarse por | as propiedades
a nanoescala de | as estructuras de las células de Eucalyptus nitens (pared celular y [&minamedia). Al
parecer lasestructurascelulares de las muestras no col apsadas permite unamayor deformacién plastica
sin rupturade la estructura del Eucalyptus nitens (grietas), generando asi una bajaresistenciaal corte.
Lamayor resistenciaal corte perpendicular alasfibrasdelas muestras 663y 714 es ademés explicada
por la presencia de células colapsadas (fig. 6).

Andlisis SEM y micromecanica de la estructura del Eucalyptus nitens.

En general, los vasos no presentan deformacion plastica permanente significativa; esto debido asu
mayor espesor de pared (fig. 4b, &rbol 621); El efecto de concentracion de esfuerzos alrededor de un
pequefio orificio (vaso) en €l sdlido madera es més evidente en muestras con mesogrietas. Por otro
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lado, las microgrietas seinician en los vasos y en una zona donde tedricamente se encuentra el mayor
esfuerzo resultante del efecto “concentracion de esfuerzo” provocado por unvaso (fig. 4ay fig. 5b, 5c,
5d). Esta microgrieta se propaga sin mayor resistencia por las zonas “débiles’ de la estructura de la
madera, que corresponden alaldaminamediay pared S1. Eventual mente estamicrogrietasetrasformaria
en mesogrietadependiendo del nivel detensionesy de como estas se distribuyen y disipan enlaestructura
anatomica del Eucalyptus nitens (fig. 6d).

Es evidente que la presencia de vasosy sus caracteristicas geométricas, frecuenciay propiedades
mecénicas juegan un rol fundamental en el agrietamiento de la madera. Primero, en términos de
dimensiones, no existen diferencias significativas en el didmetro de vasos medido en | as cuatro muestras
o &boles (fig .2 y tabla 2).

Por otro lado y de acuerdo a ecuaciones clasicas de la mecénica, si la frecuencia de estas
imperfecciones (orificios) en un sdlido es mayor, € factor de concentracidn de esfuerzos también
crece. Entérminosreferidosalamadera, amayor concentracion de vasosmayor eslaconcentracion de
esfuerzosy probabilidad de aparicion de microgrietasy posteriormentefallas (mesogrietasy rajaduras).

Dado que el &reade espacios vecios en la seccion transversal de un solido, en este caso madera de
Eucalyptusnitens, esta directamente rel acionado con el factor de concentracion de esfuerzos, sedefine
el pardmetro area vasos por area de interés expresado en um?/mm? (tabla 2). Este pardmetro fue
significativamente mayor en muestras con mesogrietas visibles (tabla 2 y fig. 1). El otro pardmetro
relacionado con la anatomia de la madera fue definido como nlmero vasos por mm?. Se observo que
ambos parametros aqui definidos se correl acionan muy bien con larespuesta (microgrietasy mesogri etas)
observada como falla en € material (fig. 3). A mayor valor de estos dos parametros, mayor es la
probabilidad de aparicion de unafallairrecuperable. En este escenario serequiere, en investigaciones
futuras, definir el valor critico de estos pardmetrosdel material que puedan resultar en defectosy fallas
producto de las tensiones de crecimiento del Eucalyptus nitensy su transformacion en productos.

Adicionalmente, hay diferenciasy solamente observadas amicroescalaentre muestras sin mesogrietas
visibles. Esta diferencia pudo ser cuantificada gracias alos pardmetros NUmero de vasos/mm? y érea
vasos/AOI. Lamuestra621, con menor nimero de vasos/mm? y menor areade vasos/AOl, no presentd
microgrietas (tabla 2, fig. 3y fig. 4b). Sin embargo, se detecto con SEM el inicio de microgrietas
particularmente en muestra 646, la que también presenta valores reducidos de los pardmetros
mencionados.

Table 2: Caracteristicas anatomicas de muestras de Eucalyptus nitens.

Muestra Diémet;?ag gomedio Niimero Area vasos/AOI
m vasos/mm um?*/mm?
621 130.7 4.45 1614
646 132.1 5.92 1805
663 125.6 7.88 2571
714 134.6 6.36 2384
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Analogia entre mecénica de solidosy estructura celular del Eucalyptus nitens.

Lafigura7 muestrael perfil deesfuerzostangencialesaun orificio en un silido cualquierasometido
a tensiones o esfuerzos. En términos de estructura de la madera, esta imperfeccion u orificio esta
representada por lapresenciade vasos queinterrumpen laestructura celular del Eucalyptusnitens. Las
tensiones internas en madera de Eucalyptus nitens (de crecimiento o producto de contracciones por
pérdida de humedad) actlian en todas direcciones, pero son mayores en la direccién tangencial alos
anillos de crecimiento. En este orificio o vaso, el esfuerzo maximo (positivo o tension) se proyecta
desdeel centro geométrico del vaso y perpendicular aladireccion del esfuerzo aplicado tangencia mente
al anillodecrecimiento resultando asi, €l inicioy propagacion delafracturadelamaderade primavera
en ladireccion radial, lacual coincide con la direccion del mayor esfuerzo concentrado alrededor del
vaso. Esfuerzos combinados de traccion y cizalle podrian explicar entonces las falla observada con
SEM. De acuerdo ala mecénica de solidos (Sanford, 2003; Graig, 2000; Ugural y Fenster, 1995), el
esfuerzo tangencial maximo generaria el efecto cufia en el solido o estructura celular de la madera,
iniciando la microgrietay posteriormente la mesogrieta a partir del centro geométrico del vaso (ver
figuras 4b, 5b, 5¢cy 6b). Los esfuerzos concentrados se liberan inicialmente en lamicrogrietala que se
transforma en una falla mayor o mesogrieta dependiendo del nivel de esfuerzos concentrados en la
periferiadd orificio o vaso; lafalla se propaga finalmente através de | as estructuras poliméricas mas
débiles de la madera, las que estan localizadas en la lamina media formada basicamente por lignina
(fig. 5d y fig. 6b, 6c).

Para el modelo de un sélido interrumpido en su volumen por un orificio, €l factor de concentracién
de esfuerzos (razén entre maximo esfuerzo en laperiferiadel orificioy el esfuerzo aplicado) esigual a
3. El factor de concentracion de esfuerzos es independiente del diametro del orificio (Sanford, 2003).

Lasrazonesdelavariacion del diametro del vaso, su espesor y distribucién en la estructura celular
del Eucalyptus nitens tienen varias probables razones, las cuales no fueron consideradas en esta
investigacion.

No se encontraron referencias para Eucal yptus nitens en términos de variabilidad en caracteristicas
de los vasos y/o caracteristicas anatémicas. Sin embargo se puede mencionar que existen referencias
de este tipo pero para otras especies. Leitch (2001) establecié que €l nimero de vasos por area en
Eucalyptus globulus, aumenta desde |a base del arbol hasta su copa. Desde médula a corteza, el area
media del vaso aumenta mientras que la frecuencia de estos disminuye en lamisma direccion (Leal et
al. 2003).

Arbol 621 Arbol 646 Arbol 663 Arbol 714
a) b)

Figura 1. @) Muestras de madera normal de Eucalyptus nitens (familia 2154y 2155) y, b) Muestras
de madera agrietada en anillo de primavera (familia 2157).
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Figura 2: Variabilidad del didmetro de vasos localizados en madera de primavera de Eucalyptus
nitens. Intervalo de confianza de la media, 95% de confianza.
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Figura 3: Area de vasos (um?2) en un mm? de madera de primavera de Eucal yptus nitens, madera
normal y madera con mesogrietas.

Nanoindentaciones en la pared celular.

La figura 8 muestra la marca de una nanoindentacién sobre la capa S2 de la pared celular del
Eucalyptus nitens. Valores de médulo de elasticidad y esfuerzo de fluencia de esta capa para las
muestras agqui analizadas son presentados en la figura 9. EI médulo de elasticidad de la capa S2 de
muestras con mesogrietas es significativamente mayor a de madera de Eucalyptus nitens denominada
madera normal. Por otro lado, el esfuerzo de fluencia no present6 diferencias significativas entre
maderanormal y maderacon mesogrietas. L ananocaracterizaci on permiti ¢ establecer diferenciasentre
los dos tipos de madera de Eucal yptus nitens agui analizados que combinada con la cuantificacion de
parametros de la anatomia de la madera, explican el tipo e falla observada en la madera debido a
tensiones de crecimiento y tensiones producto de la pérdida de humedad del material. En términosdel
efecto de la anatomia del Eucalyptus nitens, la mecanica de sélidos ayuda a explicar y analizar
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tedricamente el efecto de concentracion de esfuerzos entre las muestras analizadas, siendo el tamario
del vasoy su frecuenciaen el sdlido madera, de significancia.

Por otro lado, €l uso de nanoindentaciones permitio explorar en aspectos desconocidos de la
micromecanica de la pared celular que influyen en como se disipan las tensiones en la estructura del
Eucalyptus nitens. Asumiendo que no hay cambios en el esfuerzo de fluencia entre maderanormal y
madera con mesogrietas (figura 9b), presentando estas solo diferencias significativas en e médulo de
elasticidad, se establece que la energia de deformacion (&rea bajo la curva esfuerzo vs. deformacion)
gue puede absorber la madera normal es mayor, permitiéndole asi soportar mayores esfuerzos sin
sufrir deformaciones permanentesy significativas en su estructura celular (Ugural y Fenster, 1995).

Figura 4: Iméagenes SEM de muestra desde &rbol 646; se aprecia colapso arededor de vasos que se
encuentran en mayor frecuencia que en muestra 621, ademas de microgrieta que conecta a dos vasos
(flecha) (a). Seccidn transversal de muestra desde arbol 621; aparece leve colapso celular arededor
de vasos (b).
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b) Inicio de “microgrieta” en zona de
concentracion de mayores esfuerzos o
tensiones.

= e e I

-

¢) Detalle del inicio de microfractura desde
zona con c€lulas o fibras colapsadas cercanas
a un vaso.

d) Magnificacion de microfractura en imagen
“c¢”. La falla se localiza en la lamela media.

Figura 5: Imégenes SEM del colapso e inicio de microgrietas en “madera normal” de Eucalyptus
nitens (muestra desde arbol 646).
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Cara de mesogrieta

R

d)

Figura 6: Imégenes SEM de la deformacion pléstica critica de células alrededor de vasos producto
de concentracion de tensiones en &bol 663 (a). Cara de mesogrieta en muestra de érbol 663 (b).
Evidencia de fallaen lamina media, &rbol 663 (c). Inicio de microfallas alrededor del vaso en
muestra desde &rbol 714 (d).
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Figura 7: Distribucion de esfuerzos tangenciales alrededor de orificio en un solido imperfecto
(Sanford R.J., 2003).

Topography, 07800028 HDF

Figura 8: Vista 3D de una nanoindentacion sobre la capa S2 de Eucalyptus nitens realizada con
indentador del tipo Berkovich.
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Figura 9: Intervalo de confianza (95%) paralamediadel médulo de elasticidad (a) y esfuerzo de
fluencia (b) de la capa S2 de células de Eucalyptus nitens con y sin mesogrietas.

CONCLUSIONES

El uso de nanoindentaciones en la capa S2 de células de Eucalyptus nitens combinadas con la
evaluacion de su ultraestructura, permitieron explorar en las causas de microgrietas y mesogrietas,
frecuentesy visiblesdespuésdelacortadel arbol y especialmente durantelatransformacién aproductos
demayor valor. Hubo evidentecol gpso en muestras con mesogrietas. El col apso aparecié principal mente
alrededor del vaso debido aque alli se concentran las tensiones o esfuerzos. Una causa importante en
la aparicion de fallas en la estructura celular estaria relacionada con la frecuencia de vasos 'y sus
caracteristicas anatémicas. Por otro lado, se establecio que las microgrietas en Eucalyptus nitens se
inicianen lavecindad del vaso. Desdealli se propagan y generan mesogrietasy eventualmenterajaduras.
En mesogrietas, la falla estuvo localizada fundamentalmente en la lamina mediay pared S1. Otro
factor significativo que contribuyealaaparicion defallasirrecuperablesen el Eucalyptusnitens estaria
asociado con la capacidad de las células de madera de absorber energia. Con nanoindentaciones se
determind que células de maderanormal tienen lacapacidad de absorber mayor energiade deformacion
antes de llegar éstas a colapso y eventualmente ala fractura.
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