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El gran potencial de los materiales poliméricos para su im-
plementacién en innumerables aplicaciones radica en sus
ventajosas propiedades, tales como su ligereza, el conse-
cuente ahorro energético y econémico asociado, o su alta
flexibilidad/ductilidad; asi como en su facilidad de proce-
sado mediante multiples tecnologias, entre las que destaca
la impresién 3D. El gran interés industrial y tecnolégico
suscitado en torno a los pldsticos estd impulsando el de-
sarrollo de nuevos materiales basados en matrices de na-
turaleza polimérica, dotados con propiedades especificas
para su éptimo procesado, con nuevas funcionalidades o
con eficiencias mejoradas. En este contexto, la obtencién
de mezclas poliméricas y compuestos basados en pldsticos
ofrece una estrategia versitil en el disefio de nuevos mate-
riales, donde la distribucidn, aleacién o segregacién de las
distintas fases tiene un papel clave en las propiedades fina-
les del sistema. Dada la correlacién existente entre microes-
tructura y propiedades, la caracterizacién microestructural
es fundamental en la ingenierfa y disefio de estos nuevos
materiales.

Este proyecto contribuye al desarrollo de mezclas poliméri-
cas basadas en combinaciones binarias de polimeros. Con
objeto de identificar las fases presentes en las mezclas y re-
velar su distribucién con la resolucién espacial requerida,
nuestros estudios se centran en el diseio de metodologias
de caracterizacién microestructural mediante herramien-
tas de microscopfa electrénica. En particular, nos basamos
en técnicas de microscopia electrénica de transmisién en
modo barrido (Scanning Transmission Electron Micros-
copy, STEM), que nos permiten el andlisis directo de las
fases poliméricas, sin necesidad de emplear metales pesados
para marcar selectivamente una de las fases. Al evitar este

tipo de tinturas, eliminamos posibles interferencias en las
medidas derivadas de su presencia, y podemos obtener pa-
trones caracteristicos tanto de los polimeros puros como de
las mezclas. Se han seleccionado técnicas cuya resolucién
espacial y espectral permiten potencialmente el estudio de
fases intimamente relacionadas en dominios sub-nanomé-
tricos, asi como el andlisis de posibles fases emergentes con
composiciones intermedias.

Aunque el estado del arte actual de estas técnicas sobrepa-
sa los requerimientos de andlisis de nuestro problema para
ciertos materiales, existen limitaciones pricticas al imple-
mentar las medidas a materiales de naturaleza blanda como
los polimeros, que se dafian ficilmente con el haz de elec-
trones irradiante. Por ello, es esencial evaluar el dafio indu-
cido y adecuar las condiciones experimentales a los casos
de estudio, siendo una parte fundamental de la labor rea-
lizada. Trabajando con las precauciones adecuadas, hemos
conseguido patrones caracteristicos de multiples polimeros
puros, para su posterior identificacién en combinaciones
binarias. Otro aspecto a tener en cuenta es el tamafio de
los dominios de cada constituyente dentro de las mezclas
resultantes, pudiendo originarse tanto grandes micro-do-
minios como dominios sub-nanométricos. Esto conlleva
que una muestra electrén-transparente, de pocas micras de
dimensién lateral, podria estar constituida exclusivamen-
te por una de las fases de la mezcla cuando se combinan
polimeros poco afines, siendo necesaria la caracterizacidn
mediante técnicas complementarias que permitan anali-
zar mayores voliumenes de muestra. La caracterizacién en
detalle de este tipo de muestras volumétricas (es decir, tri-
dimensionales), puede lograrse, por ejemplo, mediante su
seccionado con haces de iones, obteniendo imdgenes que se
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Figura 1. (izda.) ilustracion del haz de electrones, e-, incidiendo sobre una muestra de polimero durante un expe-
rimento de STEM. (dcha.) Identificacién de C y O en una muestra de polimero termopldstico mediante EELS.
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Con objeto de identificar las fases presentes en las mezclas y revelar

su distribucion con la resolucion espacial requerida, nuestros
estudios se centran en el disefio de metodologias de caracterizacion
microestructural mediante herramientas de microscopia electrénica.
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Figura 2. Posibles microestructuras resultantes de la combinacion de dos polimeros, A y B

os y fases aleadas, la clave de su caracterizacién
tural reside en determinar las condiciones ex-
es adecuadas para la realizacién de experimentos
, optimizando el compromiso entre sefial/ruido y
ano inducido para cada material.

En conjunto, este proyecto nos ha permitido desarrollar
metodologias de caracterizacién especificas para el andli-

sis de materiales compuestos por fases poliméricas. Se han
establecido estrategias de caracterizacién para analizar
combinaciones poliméricas en funcién de los materiales in-
volucrados y el tamafio de los dominios, cubriendo varios
grados de miscibilidad, desde micro-segregaciones hasta
aleaciones. La implementacién de esta metodologfa basada
en técnicas de haces de iones y electrones puede extenderse
a distintos sistemas poliméricos y otros materiales confor-
mados por varias fases, ofreciendo una valiosa via de carac-
terizacién estructural adecuada para el disefio de materiales
compuestos.
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