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RESUMEN DE LA MEMORIA PARA OPTAR AL
TITULO DE: INGENIERO CIVIL MECANICO
POR: GUSTAVO ADOLFO BECERRA PALMA
FECHA: 2022

PROF. GUIA: ALI AKBARIFAKHRABADI

EFECTO DE TEMPERATURA EN CREEP FERROELASTICO DE
(Lao,@‘SI‘oA)0,95COO,QF90,803—5

En materiales ceramicos con forma de perovskita los fenémenos de creep y ferroelasticidad
se presentan de manera simultanea, dando paso al comportamiento de creep ferroelastico.
En estos materiales, tanto el creep como la ferroelasticidad, corresponden a fenémenos cuya
relacion de esfuerzo deformacion presenta un comportamiento no lineal. El creep ferroelastico
en perovskitas ocurre hasta un esfuerzo limite critico o de saturacién, existiendo creep incluso
a temperatura ambiente.

Entre los materiales ferroelasticos estudiados a dia de hoy se encuentran perovskitas basa-
das en LaCoQ3, tal como lo es el (LagSrg4)0.95C0p2Feq O35 (LSCF), por sus aplicaciones
como buen candidato a catodo en celdas soélidas de combustién, debido a su capacidad de
cumplir la funcién a altas temperaturas, aumentando la eficiencia del proceso.

El propédsito del presente trabajo es medir y analizar los efectos de la temperatura en
el creep ferroelastico de LSCF. Para lo cual, se fabrican muestras de LSCF capaces de ser
sometidas a ensayos de compresion con la intencion de obtener curvas de esfuerzo deformacion
y creep a temperaturas que comprenden entre la temperatura ambiente y 800 °C y cargas
constantes de 25 y 50 [MPal].

La metodologia del trabajo corresponde a la fabricacion de muestras, realizacién de ensayos
de creep bajo las condiciones de esfuerzo y temperatura mencionadas, para lo cual se utiliza
un sistema de correlaciéon de imégenes digitales (DIC) para la medicién de la deformacién de
las muestras, ademas de un procesamiento de datos en MatLab para la obtencién de curvas
de creep y esfuerzo deformacion para su posterior analisis.

Se obtienen curvas de expansion térmica, creep y esfuerzo deformacion de mas de 20
ensayos, los cuales son comparados entre si, tomando en cuenta fuentes de error asociados al
proceso de medicién, como a la calidad y estructura de muestras.

A partir del analisis realizado se concluye que, al aumentar la temperatura del mate-
rial disminuye el esfuerzo critico en el cual se satura el cambio de dominios, dando paso a
un comportamiento de creep convencional con deformacion casi lineal, provocando menor
deformacién en comparacion a temperaturas bajas. El material a bajas temperaturas expe-
rimenta creep ferroelastico en gran medida, dada la presencia de alta cantidad de dominios
ferroelasticos precursores de un comportamiento de esfuerzo deformacién no lineal.
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Capitulo 1

Introduccion

En los ultimos anos se han investigado materiales ceramicos con estructura de perovskita
debido a sus propiedades tinicas, las cuales permiten que sean utilizados como catodos en cel-
das sélidas de combustién. Una de las propiedades de estos materiales es la ferroelasticidad, un
fendmeno que muestra comportamientos de esfuerzo-deformaciéon no lineal distintivos y que
se encuentra en perovskitas basadas en LaCoQs, tal como es el (LagSro4)0,05C0p 2FeqsO3_s
(LSCF). Los estudios realizados en este tipo de perovskitas es limitado y se reduce a un
pequeno nimero de papers publicados, en los cuales se ha investigado su comportamiento
ferroelastico y curvas de esfuerzo-deformacion para creep a temperatura ambiente.

La propiedad de ferroelasticidad presente en materiales como las perovskitas se basa en la
existencia de dos o mas simetrias cristalinas estables que se puedan manifestar en el material.
Estos materiales presentan una cantidad de dominios cristalinos de dos o mas fases, de manera
que al someter al material ferroelastico a un esfuerzo superior a cierto esfuerzo critico, ocurre
una transicion de fases en los dominios, lo cual produce un cambio de orientacion de las
estructuras presentes en el material. Estos cambios de orientacion provocan a su vez, cambios
en los esfuerzos experimentados dentro del material, redistribuyendo las cargas y esfuerzos,
produciendo un comportamiento no lineal de las curvas de esfuerzo-deformacién.

La forma en que se caracteriza el creep ferroelastico en LSCF corresponde a la realizacién
de ensayos de compresién durante ciertos periodos de tiempo para obtener curvas de esfuerzo-
deformaciéon y creep. En el presente estudio se busca medir y analizar el creep ferroelastico
en LSCF cuando es sometido a diferentes temperaturas.

Para conseguir determinar los efectos de la temperatura en el creep ferroeldstico de LSCF,
en el presente trabajo se fabrican muestras del material capaces de ser sometidas a ensayos de
compresion, obteniendo asi curvas de esfuerzo-deformacion mediante el uso de c6digos escritos
en el software Matlab, ademas de medir la deformacion de las muestras con un sistema de
correlacion de imagenes digitales (DIC) para obtener resultados mas precisos, con menores
requerimientos de aislacion ante vibraciones y con ausencia de contacto directo entre el sensor
de deformacién y las muestras.



1.1. Objetivos

1.1.1. Objetivo general

Medir y analizar los efectos de la temperatura en el creep ferroelastico de
(La(),GSI"OA)079500072]:_“607803_5 (LSCF)

1.1.2. Objetivos especificos

Fabricar muestras de LSCF para ser sometidas a ensayos de compresion.

Aplicar métodos de mediciéon de deformacién con sistema de correlaciéon de imagenes

(DIC).

Obtener curvas de esfuerzo-deformacion y creep de LSCF a diferentes temperaturas y
cargas.

Utilizar cédigos escritos en MatLab, para procesamiento de datos y posterior andlisis de
efectos de temperatura en creep ferroelastico del material.



Capitulo 2

Antecedentes

2.1. Materiales ceramicos

Los materiales ceramicos son aquellos que se encuentran constituidos por elementos meta-
licos y no metéalicos inorganicos y son fabricados principalmente mediante un proceso térmico.
El primer eslabén en el procesamiento de este tipo de material corresponde principalmente a
un polvo de sus elementos constitutivos, el cual se somete a procesos de adicién, compactacion
y sinterizacién a altas temperaturas. Este tipo de materiales pueden presentar estructuras
cristalinas, asi como también, estructuras amorfas, lo cual les brinda algunas caracteristicas
distintivas y especiales que se ven reflejadas en sus propiedades mecanicas. Dentro de estas
propiedades se pueden encontrar un alto punto de fusién, alta resistencia a la compresion, asi
como también, contrario a la creencia comtn y como se vera en este estudio, que los materiales
ceramicos no siempre son fragiles, ya que a bajas tasas de deformacion y a altas tempera-
turas, una gran cantidad de ceramicos con tamano de grano fino muestran comportamiento
plastico [1].

2.2. Perovskitas

Perovskita es el nombre que recibe la familia de estructuras cristalinas que comparten la
composicion quimica del mineral con el mismo nombre, CaTiO3. La formula quimica general
de las perovskitas es ABOg, en donde A es un cation de gran tamano, B es un catién de tamafio
medio y el oxigeno esta presente como aniéon, unido a ambos cationes. En esta estructura, el
catién A, de mayor tamano, se encuentra en las esquinas de la celda (0, 0, 0), mientras que
el catién B, de tamano medio, se dispone en la posicién central de la celda (1/2, 1/2, 1/2) y
los dtomos de oxigeno se sitian en la posicién centrada de las caras (1/2, 1/2, 0). Algunas
estructuras de perovskita mas complejas, como el LSCF, presentan dos cationes de tipo B
diferentes, con lo cual, genera distintas variantes debido a la diferencia de tamanos de sus
componentes [2].



Figura 2.1: Estructura cristalina de perovskita.

Los materiales con estructura de Pervoskita presentan una amplia gama de propiedades y
aplicaciones interesantes, las cuales varian dependiendo de los a&tomos utilizados en su estruc-
tura quimica. Algunas de estas propiedades corresponden a la ferroelectricidad, ferroelasti-
cidad, magnetorresistencia, superconductividad y alto poder térmico. Entre sus aplicaciones
se encuentran laseres, diodos emisores de luz, celdas fotovoltaicas y catodos de celdas sélidas
de combustién.

En el caso del LSCF, se encuentra formado por la introducciéon de dos tipos de atomo
B en su estructura cristalina, correspondiente a Hierro (Fe) y Cobalto (Co), ademdas de un
elemento dopante que corresponde al Estroncio (Sr), esto con el objetivo de mejorar las
propiedades del material, que se traducen en un menor coeficiente de expansiéon térmica y
mayor conductividad iénica y electronica, las cuales ayudan en la aplicacion de celdas sélidas
de combustion.

E1 LSCF, al pertenecer al grupo de las perovskitas con estructura La;_,Sr,Coi_,Fe,O3_s,
a altas temperaturas presenta una estructura de simetria cibica tipica de una perovskita
como la mostrada en la Figura 2.1. Mientras que a bajas temperaturas, presenta una simetria
romboédrica, la cual se muestra en la Figura 2.2, donde las esferas azules representan al catién
A, las naranjas al catién B y las rojas a los dtomos de oxigeno [3].

Figura 2.2: Estructura cristalina de perovskita romboédrica [3].



2.3. Termofluencia o Creep

El creep corresponde a una deformacién permanente de un material bajo una carga o es-
fuerzo constante y temperatura constante durante una cierta cantidad de tiempo. El esfuerzo
necesario para producir creep puede ser menor al de fluencia. Por otra parte, los fenémenos de
difusion, deslizamiento de dislocaciones y deslizamiento de borde de grano pueden contribuir
a la deformacién por creep [1].

Para determinar las caracteristicas del creep en un material, se realiza un ensayo de creep
en una muestra a la que se le aplica un esfuerzo constante mientras sometida a cierta tem-
peratura constante. Cuando la carga es aplicada, inicialmente la muestra se deforma en una
pequena cantidad llamada ¢,. Luego, el comportamiento de la muestra a lo largo del ensayo
puede ser descrita en tres etapas, como se ve en la Figura 2.3.
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Figura 2.3: Curva tipica de creep, mostrando la dependecia temporal de la
deformacién [1].

En la primera estapa del ensayo de creep, la deformacién aumenta rapidamente, promovida
por el deslizamiento de dislocaciones gracias a imperfecciones en el material. En una segunda
etapa, la deformacion se comporta de manera lineal dado que la tasa de deslizamiento de dis-
locaciones se iguala a la tasa en la cual estas son bloqueadas por otro tipo de imperfecciones.
Finalmente, en la tercera etapa la deformacién aumenta de manera exponencial debido a la
union de grietas dentro del material, lo cual disminuye su area transversal en ciertas zonas
promoviendo mayor deformacién [1].



2.4. Ferroelasticidad

La ferroelasticidad corresponde a un fenémeno propio de los materiales ferroicos, como
por ejemplo, las perovskitas. Este fenémeno se manifiesta al aplicar un cierto esfuerzo sobre
el material ferroelastico, provocando un cambio en las direcciones cristalinas estables del
material. En el caso particular del LSCF, este presenta como estructuras estables la estructura
de simetria romboédrica a bajas temperaturas y de simetria cibica a altas temperaturas.

Se considera como material ferroelastico a aquel que presenta dominios cristalinos de dos
o mas fases, con orientaciones cristalinas estables y que ademas sea capaz de cambiar de fase
mediante el sometimiento del material a un esfuerzo externo. Un dominio cristalino es una
regién del material con una direccién constante [4]. El método que produce este cambio de
fase consiste en la aparicién de una fase ferroelastica de transicion al aplicar un determinado
esfuerzo al material bajo ciertas condiciones. Luego, esta fase de transicion se alimenta de
la fase inicial, reduciéndola. Cuando esto ocurre, la fase de transicién ferroelastica se somete
a una serie de esfuerzos inducidos por las distorsiones ocurridas en la fase inicial. Estos
esfuerzos internos se acoplan al esfuerzo externo, lo cual produce un cambio de orientacion
de las estructuras presentes en el material [5]. Ademads, los materiales ferroicos presentan
histéresis, la cual es la tendencia de un material a comportarse de manera diferente en el
proceso de carga y descarga en términos de esfuerzo deformacion.

En un material ferroelastico, pueden coexistir dos dominios con orientaciones cristalinas
distintas, formandose limites entre ellos. Como se mencioné anteriormente, al someter al
material ante un esfuerzo externo, estos limites se pueden modificar, generando que los do-
minios diferentes adopten una reorientaciéon en la direccién de uno u otro. Estos cambios de
orientacion provocan a su vez, cambios en los esfuerzos experimentados dentro del material,
redistribuyendo las cargas y esfuerzos, ademas de que se pueden producir aumentos en la
resistencia a la fractura. Lo anterior conlleva a un comportamiento no lineal del esfuerzo en
funcion de la deformacion.

El comportamiento no lineal de los materiales ferroelasticos, en especial de las perovskitas
basadas en Lantano (La) y Cobalto (Co) es explicado por Araki et al. [5], cuya representacién
se puede observar en la Figura 2.4. En su trabajo presenta que los materiales ferroelasticos,
al ser sometidos a un ensayo de compresion, al comienzo de la etapa de carga la deformacion
crece casi linealmente con el esfuerzo. Al superar un esfuerzo critico o ., la deformacién
deberia mostrar un incremento progresivo con el esfuerzo aplicado, lo cual se explica debido
a que algunos dominios ferroelasticos cambian por el esfuerzo externo aplicado. Luego de
que la mayor cantidad posible de dominios han cambiado de orientacién cristalina, o en
otras palabras, se ha alcanzado la saturacion de los dominios ferroelasticos, la deformacion
aumenta de manera lineal con el esfuerzo. Al inicio de la descarga, la deformacion disminuye
linealmente con el esfuerzo debido a la recuperacion eldstica de la deformacion y finalmente,
disminuye de manera no lineal debido al cambio de los dominios a su fase inicial. Luego de
quitar la carga aplicada, se puede observar una deformacion remanente no recuperable.
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Figura 2.4: Curva de esfuerzo-deformaciéon en compresién de materiales fe-
rroeldsticos [5].

2.5. Ensayo de compresion en materiales ferroelasticos

En el caso de los materiales ferroelasticos, como se puede observar en la Figura 2.4, la
curva de esfuerzo-deformacién presenta un comportamiento no lineal, lo cual significa que no
se puede obtener un médulo de elasticidad a partir de ella. Para solucionar este problema,
en el estudio de Araki & Malzbender [5] y Araki & Takeda et al. [6] propone la consideracién
de tres modulos de elasticidad para la curva no lineal.

Los parametros para identificar el comportamiento ferroeldstico del material se determinan
utilizando las curvas de esfuerzo-deformacién en el primer ciclo de carga y descarga de la
muestra. Los tres médulos de elasticidad considerados corresponden a F; y FEs, también
llamados médulos previos a cambio de dominios y el modulo Fy, que corresponden al médulo
presente durante cambio de dominios, los cuales se pueden apreciar en la Figura 2.5.

Ademaéas de los modulos de elasticidad mencionados, también se pueden obtener otros
parametros mediante sus intersecciones en el grafico, tales como el esfuerzo critico o, rango de
esfuerzo del cambio de dominios Ao, deformaciéon de cambio de dominios Ae,, deformacién
elastica Ae, y deformacién aparente de cambio de dominios Ae,;.
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Figura 2.5: Definiciéon de parametros para caracterizar comportamiento fe-
rroeldstico [6].

2.6. Creep ferroelastico

El creep ferroelastico corresponde a la conjuncion de los fenémenos de creep y ferroelasti-
cidad expuestos anteriormente, ademas de tener relacién con el esfuerzo critico o coercivo o..
Un tipo de materiales en los cuales es posible observar creep ferroelastico corresponde a las
perovskitas, las que presentan creep al ser sometidas a esfuerzos superiores a o.. El entendi-
miento comin del creep indica que éste se produce en materiales metalicos aproximadamente
a 0,5 veces la temperatura de fusion, pero el cardcter ferroeldstico de las perovskitas permite
que este pueda ocurrir incluso a temperatura ambiente si son sometidas a cargas constantes
mayores al esfuerzo de cambio de fase. Una caracteristica especial del creep ferroelastico en
materiales ceramicos, especificamente en perovskitas, que se muestra en el estudio de Orlovs-
kaya et al. [7], es que este presenta un comportamiento exponencialmente amortiguado en el
tiempo, es decir, que se alcanza un maximo de deformacién a cierta cantidad de deformacién
de equilibrio. Lo anterior se explica debido a la ocurrencia de una saturacién en el cambio de
fases de los dominios cristalinos cuando el material es sometido a un esfuerzo constante, con
lo cual el material deja de deformarse por creep, como se ve en la Figura 2.6.
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Figura 2.6: Comportamiento de creep en materiales ferroeldsticos [7].



De forma similar, al descargar el material en un ensayo de compresion se observa una curva
de recuperacién de la deformacién que también presenta un comportamiento amortiguado
hasta alcanzar una deformacién remanente de equilibrio, como se puede ver en la Figura 2.7.
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Figura 2.7: Comportamiento de deformaciéon en descarga en materiales fe-
rroeldsticos [7].

El comportamiento del creep ferroelastico en LSCF ha sido descrito en el trabajo de Araki
& Malzbender [5], en donde se propone el uso de una ley de potencia para la parte de la
deformacién que no presenta cambio de dominios, mientras que para el creep ferroelastico,
propone el uso de una ecuacion de series de Prony con relajacion temporal.

La ecuaciéon (2.1) mediante ley de potencia representa la deformacién por creep antes del
cambio de dominios, con parametros de ajuste a y b y una dependencia del tiempo t.

e = at® (2.1)

Por otra parte, la ecuacién (2.2), mediante el uso de series de Prony con relajacién tempo-
ral representa la deformacion por creep durante el cambio de dominios, es decir, durante el
comportamiento ferroelastico del material. Esta ecuacion contiene los parametros de ajuste
1, ¢; ¥ Ti, los cuales se asemejan a los presentes en una ecuacion de movimiento amortiguado.
Estos parametros deben ser encontrados para ajustar las ecuaciones al set de datos expe-
rimentales obtenidos, de manera de evaluar el comportamiento del creep ferroelastico en el
material.

Ec = Zc,;exp(—t/n) (2.2)

En investigaciones recientes, en bisqueda de eliminar los efectos de la deformacion del
material por expansion térmica en el andlisis del creep de materiales ferroelasticos como el
LSCF, se ha propuesto considerar de manera separada la deformacion térmica de la defor-
macion por creep como se muestra en la ecuacién (2.3), donde la deformacién total es el
resultado la suma de las deformaciones mencionadas [8].

g = é‘c(t, 0') + gTh(T) (23)



ern(T) = aA(T — Tp) (2.4)

Donde « es el coeficiente de expansion térmica del material, el cual debe ser determinado
experimentalmente mediante ensayos de expansion térmica, obteniendo la pendiente de la
curva de expansién. Ademads, Tj corresponde a la temperatura inicial de la muestra al llegar
a la carga maxima. En este caso, al tratarse de ensayos de creep la temperatura inicial
corresponde a la temperatura maxima del ensayo.

2.7. Medicion de deformacion con sistema de correla-
cién de imagenes (DIC)

Es sabido que la deformacién en ceramicas corresponde a un pequeiio porcentaje debido
a las propiedades mecédnicas de estos materiales. Al realizar ensayos de creep la deformacién
medida es atiin menor al aplicar esfuerzos mucho menores al de ruptura, es por esto, que los
métodos convencionales de medicion de deformacion, como lo son el uso de extensémetros,
son poco fiables en este tipo de ensayos al no tener condiciones de carga uniformes, sin
mencionar la aparicion de vibraciones de las maquinas de ensayo y el ambiente.

En casos de pequenas deformaciones, resulta ser atractiva la utilizacion de sistemas de
correlacion digital de imdgenes (DIC), al no ser necesario tener un sensor de desplazamientos
acoplado directamente a la muestra, sino que es posible medir la deformacién de manera
externa mediante un sistema de camaras que captura imagenes a una frecuencia establecida
por el usuario para luego ser procesadas en un software que sea capaz de determinar los
desplazamientos del material en una superficie de dos dimensiones.

El procedimiento para la implementacion de técnicas de correlacion digital de imagenes
toma en cuenta tres pasos fundamentales. En primer lugar, se debe crear un patrén moteado
en la superficie de las muestras con variaciones aleatorias, de manera que sea capaz de portar y
transmitir la informacién de deformacion hacia el software que procesa las imagenes obtenidas

9].

El segundo paso corresponde a la adquisiciéon de imagenes de la superficie de la muestra,
dependiendo de la aplicacién y la necesidad, realizando una correcta calibracién previa del
sistema con objetivos de calibracién de las cAmaras. Se pueden generar andlisis de superficies
planas con una sola caAmara, también llamado 2D-DIC, o dos camaras sincronizadas enfocando
una misma muestra (estereo-DIC). El sistema de correlacién digital de imagenes 2D-DIC
entrega posibilidad de obtener como resultado un mapa de deformacién 2D asi como también
archivos de datos de desplazamientos. Las imagenes son almacenadas en un computador o
disco de datos para el posterior procesamiento [9].

El tercer paso corresponde al calculo de desplazamientos y determinacion del campo de
deformaciéon. En el caso de la utilizacion de un método 2D-DIC, el campo de desplazamientos
es determinado directamente al comparar las imagenes digitales registradas de la muestra,
identificando el desplazamiento de pixeles de la zona de interés, utilizando algoritmos basados
en correlaciones globales, diferenciacion numérica o andlisis de elementos finitos [9)].
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Capitulo 3

Metodologia

En el presente trabajo se realizan ensayos de compresion en barras de LSCF, en los cuales
se mide su deformacién durante un periodo de tiempo, mientras son sometidas a esfuerzos y
temperaturas constantes, con el objetivo de analizar y caracterizar el efecto de las diferentes
temperaturas en el creep ferroelastico del material.

A continuacién se presenta la metodologia a seguir para lograr los objetivos del estudio.

3.1. Fabricacion de barras de LSCF

Para la fabricacién de muestras, los materiales necesarios corresponden a LSCF en forma
de polvo, un material generador de porosidad, polimetilmetacrilato o PMMA y pegamento
consolidador de la mezcla o PVA. Primero se decide el porcentaje en peso de polvo del material
y el generador de porosidad, en este caso, los porcentajes utilizados son de 82 % LSCF y 18 %
PMMA, correspondientes a un peso de 40 gramos de LSCF y 8,8 gramos de PMMA para
obtener un maximo aproximado de 30 muestras en total. Los materiales mencionados se
muestran en la Figura 3.1.

(a) Polvo LSCF (b) Polvo PMMA

Figura 3.1: Materiales para la preparacién de polvos.
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Luego, de manera que los polvos de LSCF y PMMA se mezclen de forma homogénea, se
introducen en un recipiente ceramico con bolas en su interior, el cual se hace girar en una
maquina de rodillos durante 24 horas.

El polvo resultante debe ser mezclado con pegamento PVA en proporciéon 5% en peso,
correspondiente a 2,4 gramos. La nueva mezcla se incorpora revolviendo lentamente en un
recipiente de agata junto a un pistilo del mismo material hasta conseguir una mezcla homo-
génea. Luego, el polvo se vierte en tubos tipo Eppendorf, y se calcula la masa necesaria para
la compactacion de cada muestra segtin las dimensiones de las muestras requeridas. El polvo
se debe verter en una matriz correspondientes a una forma de barra rectangular de 35 x 6 x
6 [mm] aproximadamente, con lo cual se calcula una masa de polvo de LSCF de 3,1 gramos
por barra como se muestra en la Figura 3.2.

i
i & ﬁ o l--*.>.'|..l
Lo R R R T N T
(a) Mdquina de rodillos (b) Polvo resultante

Figura 3.2: Materiales para la mezcla de polvos.

Para el proceso de compactacion, los pasos a seguir corresponden, en primer lugar, a
preparar la matriz metalica con la forma de las barras, aplicando a cada uno de sus compo-
nentes (Figura 3.3 (a)) un lubricante de zirconio sobre sus superficies, con el objetivo de que
la muestra resultante no se adhiera a las paredes. Luego, la matriz se debe ensamblar y se
procede a verter 3,1 gramos de polvo previamente preparado. El conjunto debe ser sometido
a una carga de compresién uniaxial de 90 [MPa] durante un periodo de 1 minuto, para ello
se utiliza la maquina de ensayos ZWICK/ROEL Z100 presente en el laboratorio de ensayos
mecanicos del Departamento de Ingenierfa Mecénica de la Universidad de Chile (Figura 3.3
(b)). De esta manera, se obtienen 4 barras de LSCF compactado de 35 x 6 x 6 [mm] (Figura

3.3 (c)).

Posteriormente, las barras obtenidas son sinterizadas a 1200 °C, durante 3 horas con una
tasa de calentamiento de 60 °C/hora y una tasa de enfriamiento de 30 °C/hora como se
propone en la metodologia de Akbari et al. [8]. Debido a este proceso, las dimensiones de las
barras se reducen a 25 x 4,7 x 4,4 [mm]| aproximadamente.

13



(a) Matriz metélica (b) Conjunto lubricado posicionado en maqui-
na de ensayos.

(c) Barra de polvo de LSCF compatado.

Figura 3.3: Proceso de compactacion de polvos.

Luego, cada barra es cortada en una pequena sierra de banco, dando origen a 3 muestras
de aproximadamente 8,3 x 4,7 x 4,3 [mm]. En una siguiente etapa, se deben regularizar las
caras de la muestra que estdn en contacto con la maquina de ensayos y también las caras
que deben ser pintadas con patrones moteados, necesarios para la medicién de deformacion
con los sistemas de correlacion de imagenes. Para esto, se pulen las superficies de contacto,
con lijas de nimero de grano 1500. De ser necesario un mejor acabado se pueden utilizar lijas
con niumero de grano mayor, hasta lograr una superficie plana y paralela, sin pendientes que
puedan afectar al ensayo de compresion.
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3.2. Obtencién de propiedades fisicas

Después del proceso de fabricaciéon de muestras, se deben obtener algunas de sus caracte-
risticas fisicas, tales como el porcentaje de porosidad y la densidad real. Para esto, se debe
medir su masa y volumen.

Con estos datos, se calcula la densidad real a partir de la siguiente expresion:

m

PR = v (3.1)

Donde:
= m: Masa de la muestra [g].

= V: Voltimen de la muestra [cm?].

Por otra parte, la porosidad estd dada por la expresion:

Pr=1-"2 (3.2)
Pr

Donde:
» pr: Densidad real de la muestra [g/cm?].

» pr: Densidad teérica del LSCF, pr = 6,3 [g/cm?].

3.3. Pintado de muestras

El pintado del patron moteado sobre la superficie de las muestras es primordial para lograr
una correcta medicion mediante el uso de sistemas de correlacion de imagenes. Ademas,
se debe tener principal atencién en utilizar materiales que sean capaces de soportar las
condiciones de temperatura que ocurren durante los ensayos. Para esto, se considera una
temperatura maxima de aproximadamente 800 °C. En una primera etapa se utiliza la pintura
Pyro-Paint”™ 634-AL, a base de Aliimina para cubrir las muestras con una pelicula blanca
que sea capaz de dar contraste. También se utiliza la pintura Pyro-Paint”™™ 634-SIC, a base
de fosfato de aluminio y carburo de silicio, correspondiente a una pintura de color oscuro para
realizar el moteado sobre la capa blanca anteriormente mencionada, las que se pueden ver en
la Figura 3.4. Los materiales se encuentran presentes en el Advanced Materials Laboratory
(AmLab) del Departamento de Ingenieria Civil Mecanica de la Universidad de Chile.
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(a) Pyro-Paint™ 634-SIC (Oscura). (b) Pyro-Paint™ 634-AL (Blanca).

Figura 3.4: Pinturas para patrén moteado de muestras.

Para realizar el pintado del patrén moteado, en primer lugar, se inicia con la pintura Pyro-
Paint™ 634-AL (blanca) que se compone de dos fases, una sélida y una liquida, que deben
ser mezcladas en proporcion 3 a 1 respectivamente. Se aplica una capa de pintura sobre la
muestra con un pincel fino de punta suave que no arane la superficie de esta. Se debe dejar
secar a temperatura ambiente durante 2 horas y luego realizar un proceso de curado en un
horno a 94 °C durante 2 horas. El resultado de esta etapa se puede observar en la Figura 3.5.

Figura 3.5: Capa de pintura blanca.

El siguiente paso del proceso corresponde al pintado del moteado oscuro sobre la superficie
de las muestras, para ello se usa la pintura Pyro-Paint?* 634-SIC (oscura) de una fase. La
pintura se aplica directamente a las muestras utilizando un método de salpicadura, el cual
consiste en empapar con pintura los filamentos plasticos de un cepillo y moverlos para salpicar
aleatoriamente las muestras. Previamente se debe quitar el exceso de pintura realizando la
salpicadura sobre una superficie blanca hasta notar un tamafio consistente del patrén. Luego
se aplica sobre las muestras. El resultado de esta etapa se observa en la Figura 3.6.
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Figura 3.6: Moteado aleatorio con pintura oscura.

Después de aplicar el patréon de pintura oscura, se deja secar a temperatura ambiente
durante 1 hora y luego realizar un proceso de curado en un horno a 426 °C durante 1 hora.

Cabe destacar, que después de la realizacion de cualquier ensayo es posible realizar un
proceso de recocido para recuperar las muestras y que, de esta manera, vuelvan a su estado
inicial para deshacerse de la deformacién remanente generada por los ensayos de creep. Este
proceso se lleva a cabo sometiendo a las muestras a una temperatura de 1100 °C durante 1
hora con una tasa de subida de 60 °C/hora y tasa de bajada de 30°C/hora.

Por otra parte, luego de una primera ronda de ensayos, se decidi6 eliminar el fondo de
pintura blanco debido a que puede inducir a errores de medicién de deformacion por despren-
dimiento de la capa. De esta manera se decidié aprovechar el color oscuro propio del material
como fondo y aplicar un patrén moteado con pintura blanca Pyro-Paint” 634-AL, como se
muestra en la Figura 3.7.

Figura 3.7: Nuevo patrén, fondo oscuro y moteado blanco.
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3.4. Ensayos de creep y expansion térmica

Una vez se tienen las muestras preparadas, se deben realizar los ensayos de creep a diferen-
tes temperaturas, acompanados por ensayos de expansion térmica. En cada caso, se utilizan
sistemas de correlacion digital de imagenes para obtener curvas de esfuerzo-deformacion, ex-
pansion térmica y creep. La metodologia a seguir para la realizacion de ensayos se detalla a
continuacion.

Los ensayos de creep se realizan en la maquina de ensayos ZWICK/ROEL Z100 que se
muestra en la Figura 3.8. Las muestras son situadas entre barras de alimina y se utiliza
una celda de carga Xforce HP de 5 [kN]. Se tiene un horno de alta temperatura que se
puede instalar alrededor de las barras de alimina para calentar y mantener la temperatura
de manera programada en la zona donde se encuentra la muestra.

Figura 3.8: Méquina de ensayos ZWICK/ROEL Z100 y horno de alta tem-
peratura.

Sumado a lo anterior, se utilizan algunos elementos para facilitar el proceso de medicién
y mejorar los resultados a obtener. Estos materiales corresponden a un ventilador de 5W
para atenuar la nube de calor que se forma delante del horno, una mica ceramica delgada y
transparente para aislar la temperatura al interior del horno y cubrir del calor a la camara
del sistema de correlacion de imagenes, ademas una termocupla tipo K de alta temperatura
junto a un registrador de temperatura de 4 canales para recopilar de manera precisa datos
de temperatura en un archivo digital que pueda ser leido para su posterior procesamiento.
Los materiales mencionados se muestran en la Figura 3.9.
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(a) Ventilador 5W. (b) Registrador de 4 canales con termo-
cuplas.

(¢) Mica cerdmica aislante, filtro pasa banda
Bi-440.

Figura 3.9: Materiales auxiliares en realizaciéon de ensayos.

Para la adquisicién de imagenes se utiliza un sistema de correlacion digital de imagenes,
compuesto por equipos de adquisicion e iluminacion, que consisten en camaras Phantom
450 de Dantec Dynamics acompanadas de focos LED Constelation 120. Es importante el
hecho de que exista una fuente de luz artificial independiente a la sala en donde se encuentra
realizando los ensayos, debido a que el cambio de intensidad de la luz puede afectar los
resultados obtenidos al momento de realizar el procesamiento de los datos. Como se menciona
anteriormente, se utiliza una mica ceramica para aislar la temperatura del horno y ayudar a
eliminar la nube de calor frente al lente de la cdmara, debido a que genera una distorcién en
el aire que afecta los resultados obtenidos induciendo ruido en las curvas de creep, esfuerzo-
deformaciéon y expansion térmica. También se utiliza un filtro de pasa banda de manera de
disminuir el efecto de radiacion de cuerpo negro emitido por el horno y que pueda afectar en
la calidad de las imagenes.

Los ensayos de creep se realizan a diferentes cargas y temperaturas. En principio se realizan
ensayos con cargas aplicadas de 50 [MPa] y 25 [MPa] a temperaturas entre temperatura
ambiente y 800 °C. Las velocidades de carga y descarga utilizadas son de 120 [N/min],
mientras que la carga maxima es mantenida por un periodo de 3, 5 o 24 horas, considerando
una carga minima de 5 [N], siguiendo la metodologia expuesta por Akbari et al. [8].

Los ensayos de expansion térmica se realizan antes de los ensayos de creep aprovechando
que se debe elevar la temperatura desde la temperatura ambiental hasta la temperatura
objetivo. Para ello, se programa el horno de manera que se eleve hasta la temperatura objetivo
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en un periodo de 1 a 2 horas y luego se mantiene en ese valor durante 1 hora hasta que se
establezca o estabilice alrededor de un valor en especifico.

Para medir la deformacién de las muestras, tanto en los ensayos de expansién como de
creep, se utiliza un método de correlacion de imégenes digitales o DIC por las siglas en inglés
de Digital Image Correlation, con un sistema de cadmaras. Lo anterior, con el objetivo de
realizar las mediciones de deformacién y desplazamiento de la muestra con un sistema que no
necesite permanecer en contacto con esta, ademas de ofrecer ventajas en cuanto a precision y
bajos requerimientos de aislaciéon de vibraciones, ideal para mediciones de creep en pruebas
de larga duracion.

La frecuencia de captura de las camaras a utilizar es de una imagen por segundo, en
facetas de 30 a 40 pixeles, con el objetivo de alivianar el volumen de datos en los procesos de
andlisis al estar realizando ensayos de creep de larga duraciéon. El movimiento de las facetas
mencionadas es utilizado para la obtencién de los desplazamientos verticales y horizontales
de la muestra [8].

A continuacién, en la Figura 3.10, se muestra la configuracion utilizada y una muestra
posicionada dentro del horno de alta temperatura.

(a) Configuracién para ensayos de expansién y creep. (b) Posicionamiento de muestra
dentro de horno.

Figura 3.10: Configuracién de ensayos.
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3.5. Caracterizacién del comportamiento ferroelastico
y creep ferroelastico debido a la temperatura

Para las distintas temperaturas y cargas a las cuales se someten las muestras, se caracteriza
tanto el comportamiento ferroelastico, como también el creep ferroelastico del material.

Mediante ensayos de compresién se obtienen curvas de esfuerzo-deformacién a temperatu-
ra y esfuerzo constante durante un periodo de 24, 5 o 3 horas. La caracterizacion es obtenida
mediante el método visto en los antecedentes de este estudio, utilizando un modelo mate-
matico programado en Matlab cuyo uso es evaluado para pruebas a temperaturas mayores a
las realizadas en estudios previos. El creep ferroelastico es evaluado para las cargas maximas
aplicadas, correspondientes a 25 y 50 [MPa], con el objetivo de comparar los comportamientos
existentes en el material y sus variaciones.
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Capitulo 4

Resultados

En el presente capitulo se muestran los resultados obtenidos a partir del trabajo realizado.
Los principales topicos a tratar corresponden a las muestras fabricadas y sus propiedades
fisicas, coeficientes de expansion térmica, curvas de esfuerzo-deformacién, curvas de creep
y expansion térmica obtenidas mediante la aplicaciéon de métodos de correlacién digital de
iméagenes para medir la deformacion y desplazamiento de las muestras.

4.1. Fabricacion de muestras

La fabricacién demuestras se realiza en dos ocasiones, debido a la necesidad de un mayor
numero de ensayos para consolidar resultados. A continuacién, en la Tabla 4.1, se muestra la
identificacién, dimensiones, peso, volumen, densidad y porosidad de las muestras obtenidas
en un primer proceso de fabricacion.

Tabla 4.1: Propiedades fisicas de muestras fabricadas, primera ronda.

Muestra | Peso [g] | Volumen [cm?®] | Densidad [g/cm®] | Porosidad [%)]
L1 0,715 0,166 4,32 31
L2 0,739 0,171 4,32 31
L3 0,778 0,179 4,36 31
L4 0,700 0,163 4,31 32
L5 0,763 0,179 4,26 32
L6 0,735 0,168 4,37 31
L7 0,739 0,172 4,30 32
L8 0,750 0,172 4,36 31
L9 0,722 0,169 4,27 32
L10 0,677 0,158 4,30 32
B13 0,738 0,165 4,57 27
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Luego, en la tabla 4.2, la identificacién, dimensiones, peso, volumen, densidad y porosidad
de las muestras obtenidas en el segundo proceso de fabricacion.

Tabla 4.2: Propiedades fisicas de muestras fabricadas, segunda ronda.

Muestra | Peso [¢g] | Volumen [cm?®] | Densidad [g/cm?®] | Porosidad [ %]
L11 0,798 0,187 4,27 32
L12 0,801 0,186 431 32
L13 0,812 0,188 4,33 31
L14 0,810 0,192 422 33
L15 0,825 0,194 4,27 32
L16 0,819 0,194 4,23 33
L17 0,794 0,185 4,29 32
L18 0,780 0,181 4,31 32
L19 0,761 0,177 4,30 32
L20 0,753 0,176 4,27 32

Luego de pesar y medir las dimensiones de cada muestra, se calcula la densidad real y
porosidad de ellas con las expresiones (3.1) y (3.2) respectivamente, donde la densidad teérica
del LSCF corresponde a 6,3 [g/cm?].
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4.2. Ensayos

En esta seccion se presentan los ensayos realizados, los cuales corresponden a 19 ensayos de
compresion uniaxial. Los ensayos comprenden resultados de curvas de creep ferroeldstico, de
esfuerzo deformacion y de expansion térmica. Los resultados se presentan en orden creciente
de temperatura maxima alcanzada. Se realiza un total de 17 ensayos a una carga constante de
50 [MPa] y 2 ensayos a 25 [MPal. Todos los ensayos de creep se llevan a cabo con un proceso
de carga 120 [N/min] hasta la carga méxima y una descarga 120 [N/min] al finalizar el
ensayo. Es importante mencionar que existen ensayos con errores de medicion, algunos con
una facil y directa identificacién debido a un comportamiento que se aleja del esperado en
cuanto a la forma de las curvas de esfuerzo deformacion y creep. Esto se debe principalmente
a problemas en el proceso de mediciéon, movimiento inesperado de muestras, nube de calor no
controlada en frente del lente de la camara, entre otros. También existen ensayos con errores
dificiles de identificar, los que presentan valores no esperados de deformacién maxima para
la temperatura a la cual se someten, en los cuales se realiza una adquisiciéon de resultados
mas profunda para validar su utilizacién en el andlisis.

4.2.1. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 17 [°C]

En la Figura 4.1, se presentan las curvas de creep y esfuerzo-deformacién obtenidas en
los ensayos realizados sobre una de las muestras, con carga méaxima de 50 [MPa] la cual se
mantiene constante durante 24 horas y luego, se somete a un proceso de descarga de 120
[N/min]. La temperatura en el ensayo de creep permanece constante a 17 [°C]. No se realiza
ensayo de expansion térmica al corresponder a un ensayo a temperatura ambiente.
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(a) Gréfico de creep. (b) Gréfico de esfuerzo-deformacion.

Figura 4.1: Gréficos de (a) creep y (b) esfuerzo-deformacién con carga ma-
xima de o: 50 [MPa] a T: 17°C, de muestra L3.
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4.2.2. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 22 [°C]

En la Figura 4.2, se presentan las curvas de creep y esfuerzo-deformacion obtenidas en los
ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un proceso de carga de 120
[N/min] hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene constante durante 3
horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min]. La temperatura a la
cual se realiza el ensayo permanece constante en 22 [°C]. No se realiza ensayo de expansién
térmica al corresponder a un ensayo a temperatura ambiente.
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Figura 4.2: Graficos de (a) creep y (b) esfuerzo-deformacion con carga ma-
xima de o: 50 [MPa] a T: 22°C, de muestra L12.
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4.2.3. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 31 [°C]

En la Figura 4.3, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacién y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 31 [°C].
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Figura 4.3: Graficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacion con carga maxi-
ma de o: 50 [MPa] a T: 31°C y (c) expansién térmica de muestra L13.
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4.2.4. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 38 [°C]

En la Figura 4.4, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacién y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 38 [°C].
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Figura 4.4: Gréaficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga maxi-
ma de o: 50 [MPa] a T: 38°C y (c) expansién térmica de muestra L14.
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4.2.5. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 48 [°C]

En la Figura 4.5, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacién y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 48 [°C].
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Figura 4.5: Gréaficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga maxi-
ma de o: 50 [MPa] a T: 48°C y (c) expansién térmica de muestra L17.
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4.2.6. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 50 [°C]

En la Figura 4.6, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacién y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 50 [°C].
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Figura 4.6: Gréaficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga maxi-
ma de o: 50 [MPa] a T: 50°C y (c) expansién térmica de muestra L3.
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4.2.7. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 60 [°C]

En la Figura 4.7, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacién y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 5 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 60 [°C].
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Figura 4.7: Gréaficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga maxi-
ma de o: 50 [MPa] a T: 60°C y (c) expansién térmica de muestra LS.



4.2.8. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 61 [°C]

En la Figura 4.8, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacién y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 61 [°C].
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Figura 4.8: Graficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga maxi-
ma de o: 50 [MPa] a T: 61°C y (c) expansién térmica de muestra L11.
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4.2.9.

Ensayo de Creep: 50 [MPa], 71 [°C]

En la Figura 4.9, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacién y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 71 [°C].
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Figura 4.9: Graficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga maxi-
ma de o : 50 [MPa] a T: 71°C y (c) expansion térmica de muestra L18.
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4.2.10. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 72 [°C]

En la Figura 4.10, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacion y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 72 [°C].
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Figura 4.10: Graficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga ma-
xima de o: 50 [MPa] a T: 72°C y (c) expansion térmica de muestra L.
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4.2.11. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 72 [°C]

En la Figura 4.11, se presentan las curvas de creep y esfuerzo-deformacién obtenidas en
los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un proceso de carga de
120 [N/min] hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene constante durante 3
horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min]. La temperatura a la
cual se realiza el ensayo permanece constante en 72 [°C]. No se consigue ensayo de expansién
térmica al existir problemas en el proceso de adquisicion de imagenes.
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Figura 4.11: Graficos de (a) creep y (b) esfuerzo-deformacién con carga
méxima de o: 50 [MPa] a T: 72°C, de muestra L10.
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4.2.12. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 80 [°C]

En la Figura 4.12, se presentan las curvas de creep y esfuerzo-deformacién obtenidas en
los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un proceso de carga de
120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPa], el cual se mantiene constante durante
5 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min|. La temperatura a
la cual se realiza el ensayo permanece constante en 80 [°C].
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Figura 4.12: Graficos de (a) creep y (b) esfuerzo-deformacién con carga
méaxima de o: 50 [MPa] a T: 80°C, de muestra L9.
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4.2.13. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 80 [°C]

En la Figura 4.13, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacion y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min] hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPa], el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 80 [°C]. No se consigue
ensayo de expansion térmica al existir problemas en el proceso de adquisicién de imagenes.
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Figura 4.13: Gréficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga ma-
xima de o: 50 [MPa] a T: 80°C y (c) expansién térmica de muestra L19.
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4.2.14. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 94 [°C]

En la Figura 4.14, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacion y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 94 [°C].
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Figura 4.14: Gréficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga ma-
xima de o: 50 [MPa] a T: 94°C y (c) expansién térmica de muestra L20.
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4.2.15.

Ensayo de Creep: 50 [MPa], 305 [°C]

En la Figura 4.15, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacion y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 305 [°C].
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Figura 4.15: Gréficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga ma-
xima de o: 50 [MPa] a T: 305°C y (c) expansién térmica de muestra L7.
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4.2.16. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 519 [°C]

En la Figura 4.16, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformaciéon y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 519 [°C].
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Figura 4.16: Gréficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga ma-
xima de o: 50 [MPa] a T: 519°C y (c) expansién térmica de muestra B13.
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4.2.17. Ensayo de Creep: 50 [MPa], 817 [°C]

En la Figura 4.17, se presentan las curvas de creep, esfuerzo-deformacion y expansién
térmica obtenidas en los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un
proceso de carga de 120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 50 [MPal, el cual se mantiene
constante durante 3 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min].
La temperatura a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 817 [°C].
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Figura 4.17: Gréficos de (a) creep, (b) esfuerzo-deformacién con carga ma-
xima de o: 50 [MPa] a T: 817°C y (c) expansién térmica de muestra LS.
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4.2.18. Ensayo de Creep: 25 [MPa], 52 [°C]

En la Figura 4.18, se presentan las curvas de creep y esfuerzo-deformacién obtenidas en
los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un proceso de carga de
120 [N/min] hasta alcanzar un esfuerzo de 25 [MPal, el cual se mantiene constante durante 5
horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min]. La temperatura a la
cual se realiza el ensayo permanece constante en 52 [°C]. No se consigue ensayo de expansién
térmica al existir problemas en el proceso de adquisicion de imagenes.
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Figura 4.18: Gréficos de (a) creep y (b) esfuerzo-deformacién con carga
méxima de o: 25 [MPa] a T: 52°C, de muestra L7.
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4.2.19. Ensayo de Creep: 25 [MPa], 122 [°C]

En la Figura 4.19, se presentan las curvas de creep y esfuerzo-deformacién obtenidas en
los ensayos realizados sobre una de las muestras, la cual se somete a un proceso de carga de
120 [N/min| hasta alcanzar un esfuerzo de 25 [MPal, el cual se mantiene constante durante
6 horas y finalmente, se somete a un proceso de descarga de 120 [N/min]. La temperatura
a la cual se realiza el ensayo permanece constante en 122 [°C]. No se consigue ensayo de
expansion térmica al existir problemas en el proceso de adquisicién de imagenes.
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Figura 4.19: Gréficos de (a) creep y (b) esfuerzo-deformacién con cara ma-
xima de o: 25 [MPa] a T: 122°C, de muestra L5.
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4.3.

Difraccién de rayos X

Se realiza una adquisicion de difraccion de rayos X en algunas muestras fabricadas luego
de ser sometidas a ensayos con un posterior recocido a 1100 °C, con el objetivo de verificar la
intensidad de las direcciones de las estructuras cristalinas y confirmar si existe algin factor
que pueda inducir a errores en la medicion de los resultados obtenidos

4.3.1.

L1

En la Figura 4.20 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra

rectangular de LSCF correspondiente a L1, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior analisis.
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Figura 4.20: Difracciéon de rayos X en muestra L1

y (104) de 1,06.
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4.3.2. L3

En la Figura 4.21 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a L3, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.21: Difracciéon de rayos X en muestra L3.

Se puede ver una relacion del méximo de los peaks (110) y (104) de 1,57.
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4.3.3. L5

En la Figura 4.22 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangulare de LSCF correspondiente a L5, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.22: Difraccién de rayos X en muestra L5.

Se puede ver una relacién del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,35.
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4.3.4. L7

En la Figura 4.23 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a L7, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.23: Difraccién de rayos X en muestra L7.

Se puede ver una relacién del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,42.
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4.3.5. L8

En la Figura 4.21 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a L8, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.24: Difraccién de rayos X en muestra LS.

Se puede ver una relacién del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,66.
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4.3.6. L9

En la Figura 4.25 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a L9, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.25: Difraccién de rayos X en muestra L9.

Se observa una relacion del maximo de los peaks (110) y (104) de 2.
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4.3.7. L11

En la Figura 4.26 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a LL11, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.

L11
10000 [ ' ' ' ' ' ]
(110)
8000 | 1
E (104)
& 6000 (204) b
=
£ 4000 f (300) 1
= (202) (220) (128)
2000 f54) i . 214) 208) (134) ]
0 _._.J-__.JI b »-.._T_..JL_.-.-*JLI \._I.,.m__anl—..
20 30 40 50 60 70 80
26 (degree)
1DDDD C T T T T T T T T T 1
1(110)/1(104):1.32 (110)
8000 | A 1
£ ff \ (104)
© 6000 ' .
= [ N
= { . gy
T3] || 1
& 4000 \ |
= [l
2000 [ / \ 1
3
=7 oy 5 g - ey

32 321 322 323 324 325 326 327 328 329 33
26 (degree)

Figura 4.26: Difracciéon de rayos X en muestra L11.

Se observa una relacion del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,32.
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4.3.8. L14

En la Figura 4.27 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a L.14, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.27: Difraccion de rayos X en muestra L14.

Se puede ver una relacién del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,37.
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4.3.9. L15

En la Figura 4.28 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a 115, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.28: Difraccion de rayos X en muestra L15.

Se observa una relacion del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,65.
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4.3.10. L17

En la Figura 4.29 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra

rectangular de LSCF correspondiente a .17, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.29: Difraccion de rayos X en muestra L17.

Se puede ver una relaciéon del maximo de los peaks (110)

y (104) de 1,23.
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4.3.11. L18

En la Figura 4.30 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a 118, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.30: Difraccion de rayos X en muestra L18.

Se puede notar una relacion del méximo de los peaks (110) y (104) de 1,46.
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4.3.12. L19

En la Figura 4.31 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a .19, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.31: Difraccion de rayos X en muestra L19.

Se puede ver una relacion del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,24.
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4.3.13. L20

En la Figura 4.32 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangulare de LSCF correspondiente a 20, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.32: Difraccion de rayos X en muestra 1.20.

Se observa una relacién del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,39.
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4.3.14. B13

En la Figura 4.33 se presenta el patrén de difraccién de rayos X (XRD), en la muestra
rectangular de LSCF correspondiente a B13, con un acercamiento a los peak de difraccion
(110) y (104) para su posterior andlisis.
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Figura 4.33: Difracciéon de rayos X en muestra B13.

Se puede ver una relacién del maximo de los peaks (110) y (104) de 1,22.
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4.4. Ensayos de expansiéon térmica

A continuacion, en la Figura 4.34 se muestran las curvas obtenidas para la deformacién
por expansion termal en funcién del tiempo y del aumento de temperatura. El aumento de
temperatura comprende entre la temperatura ambiente y la temperatura objetivo, que en
este caso corresponde a 60°C.
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Figura 4.34: Graficos de expansiéon térmica, T,4,: 60°C.
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Luego, en la Figura 4.35 se muestran las curvas obtenidas para la deformacién por expan-
sion termal en funcién del tiempo y del aumento de temperatura. El aumento de temperatura

comprende entre la temperatura ambiente y la temperatura objetivo, que en este caso corres-
ponde a 72°C.
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Figura 4.35: Graficos de expansiéon térmica, T,4,: 72°C.
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En la Figura 4.36 se muestran las curvas obtenidas para la deformacion por expansién
termal en funcion del tiempo y del aumento de temperatura. El aumento de temperatu-
ra comprende entre la temperatura ambiente y la temperatura objetivo, que en este caso
corresponde a 519°C.

0.7 T T 500
06+ 450
400
05
e 350
= —
?‘_'. L O
c 04 300 -
B o
- =
0 03r 250 ®
]
: 2
] 200
0.2r Q
o= [
150
01
100
— Axial
0 Lateral 150
Temperature
0.1 : 3 0
0 0.5 1 1.5
Time (hours)
(a) Deformacién térmica en funcién del tiempo.
D? T T T T T T T T T
O Axial
06 H O Lateral i
05 &
)
e
£ 04 1
i
[ il 4
:
D 02r 7
i£=
l_
01 7
or N
—D_ 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

0O 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Temperature (°C)

(b) Deformacién térmica en funcién de temperatura.

Figura 4.36: Graficos de expansién térmica, T),4,: 519°C.
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Finalmente, en la Figura 4.37 se muestran las curvas obtenidas para la deformacién por
expansion termal en funcion del tiempo y del aumento de temperatura. El aumento de tem-
peratura comprende entre la temperatura ambiente y la temperatura objetivo, que en este
caso corresponde a 817°C.
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Figura 4.37: Graficos de expansién térmica, T;,4,: 817°C.
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Luego, gracias al comportamiento expuesto anteriormente, en la Figura 4.38 se muestra
la obtencién del coeficiente de expansion térmica del material para el ensayo a 519°C. Para
ello se debe graficar la deformacién térmica en funcién de la temperatura y realizar un ajuste
lineal a la curva, donde su pendiente corresponde al coeficiente de expansion térmica a.
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Figura 4.38: Curva para la obtencién del coeficiente de expansiéon térmica
de LSCF, T,,4.: 519°C.

En la Tabla 4.3 se muestran los coeficientes de expansién térmica obtenidos a partir de
los ensayos de expansion realizados con éxito en un amplio rango de temperaturas.

Tabla 4.3: Coeficientes de expansién térmica a diferentes temperaturas.

Tz [°C] | 107° [1/°C]
60 16,86
72 16,47
517 15,29
819 15,34
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Capitulo 5
Analisis

5.1. Fabricaciéon de muestras

Se analizan en primer lugar las propiedades fisicas de las muestras fabricadas con el objeti-
vo de determinar la consistencia del proceso de fabricacion, revisando y comparando tanto la
densidad como porosidad de estas. En las tablas 4.1 y 4.2 se puede observar un valor prome-
dio de densidad de las muestras de 4,29 [g/cm?] con una desviacién estandar de 0,04 [g/cm?],
valor tipico para muestras fabricadas con la proporcién de promotor de porosidad utilizado
en este trabajo y también para el proceso de compactacion de polvos que se decidié utilizar
en este caso. Las muestras son similares a algunas utilizadas en el trabajo de Akbari et al.
[8] fabricadas por carga uniaxial. Por otra parte, se tiene un valor de porosidad promedio
de 31,8 [%] con una desviacién estdndar de 0,61 [%]. La altura promedio de las muestras
es de 8,69 [mm] y su ancho promedio de 4,68 [mm]. Lo anterior muestra la regularidad de
las muestras en cuanto a sus propiedades fisicas para un correcto procedimiento de toma de
datos posterior.

Cabe destacar que los procesos y métodos de compactacion de polvos utilizados pueden
significar un cambio considerable tanto en la distribucién de densidad y porosidad de las
muestras en cuanto al proceso de fabricacién. Al momento de realizar el presente trabajo
s6lo se cuenta con el método de compactacién por carga uniaxial, el cual puede generar
una distribucién poco uniforme de la densidad y estructura interna del material debido a
la concentracion de esfuerzos generada por la geometria de las muestras y a fricciones ex-
perimentadas durante el proceso de carga, lo cual conlleva a una mediciéon de deformacién
interna que también puede ser poco uniforme y caracterizarse por contener de manera si-
multanea zonas de expansioén y contracciéon. Un procedimiento de fabricacién que provee de
una mejor distribucion interna de la densidad y tamafio de grano mas prolijo corresponde a
la compresion isostatica en frio o CIP por sus siglas en inglés, en la cual la muestra puede
ser preformada a baja presion para luego ser introducida en un aceite, siendo comprimida en
todas sus direcciones, segiin muestra el estudio de Abdallah et al. [13] y también el estudio
de C.C. Melo et al. [14], en los cuales de comparan ambos procesos.
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5.2. Emnsayos de expansion térmica

En las Figuras 4.34 (a), 4.35 (a), 4.36 (a) y 4.37 (a) correspondientes a las curvas de
deformacion en funcién del tiempo se puede observar la expansion térmica del material a
medida que la temperatura aumenta. En el caso de los ensayos mostrados en las Figuras 4.34
(a) y 4.35 (a) se utiliza un tiempo de subida hasta la temperatura objetivo de 1 hora, para
luego ser mantenida hasta que se estabilice o establezca en una temperatura de equilibrio. En
ambos ensayos se puede observar que la cantidad de deformacion se relaciona directamente
con el aumento de temperatura en funcion del tiempo o también llamada tasa de aumento
de temperatura. Las muestras se dejan de deformar cuando la temperatura se establece en
un equilibrio.

En el caso de los ensayos correspondientes a las Figuras 4.36 (a) y 4.37 (a) se utiliza un
tiempo de subida hasta la temperatura objetivo de 1,5 y 2,5 horas respectivamente, debido
a las altas temperaturas que se deben alcanzar. En estos casos la deformacién térmica se
comporta de manera lineal guardando relaciéon con el aumento lineal de la temperatura hasta
el punto de equilibrio.

En los cuatro casos, tanto la deformacion axial como lateral muestran un aumento similar
y coordinado, lo cual es de esperar debido a que las muestras no se encuentran sometidas bajo
ningtn régimen de carga durante los ensayos de expansion térmica, con lo que su deformaciéon
debiese ser uniforme en todas las direcciones.

Por otra parte, en las Figuras 4.34 (b), 4.35 (b), 4.36 (b) y 4.37 (b), correspondientes
a ensayos con temperatura objetivo de 60, 72, 519 y 817°C respectivamente, se tienen los
graficos de deformacion térmica en funcién del aumento de temperatura, los cuales permiten
obtener el coeficiente de expansion térmica a partir de la pendiente de la curva presente. En
los cuatro casos se ve un aumento lineal de la deformacién térmica a medida que aumenta la
temperatura de las muestras, lo cual se condice con el comportamiento lineal de la expansion
térmica del material supuesto en Akbari et al. [8]. Por otra parte, en la curva para el ensayo
de 817°C se puede observar un cambio en el comportamiento de la pendiente, lo cual se debe
a que ocurre un cambio de fase, desde la simetria cristalina romboédrica presenta a bajas
temperaturas, hacia la simetria ctibica presente a altas temperaturas. Este cambio de fase
ocurre aproximadamente a los 650°C, lo cual coincide con el punto de cambio de pendiente
del grafico.

Los coeficientes de expansién térmica que se muestran en la Tabla 4.3, los cuales fueron
obtenidos a diferentes temperaturas, tanto altas como bajas se condicen con valores presentes
en la literatura previa, como se muestra en B.X. Huang et al. [11], los cuales corresponden a
valores de coeficiente de expansion térmica «, entre 10-107% y 16-107° [1/°C], validando los
valores obtenidos en los ensayos analizados.
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5.3. Ensayos de creep

En primer lugar, para comprender los resultados de ensayos de creep ferroelastico en el
material es importante mencionar el mecanismo interno que produce este comportamiento
no lineal. En el estudio de Kang, W. et al. [16], se explica como afectan las cargas uniaxiales
y campos eléctricos inducidos, tanto por separado como en conjunto, al comportamiento del
cambio de dominios ferroelasticos y sus orientaciones. La Figura 5.1, presente en el trabajo
de Kang,W. explica el mecanismo de movimiento atémico del catiéon B de una celda cristalina
tetragonal de un material ceramico ferroeldstico, que se puede aplicar también a materiales
con estructura ortorrémbica y romboédrica como es en el caso del LSCF.
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v {Z % Sy stress  stress ﬂ CE,
1 o | for| @ [or] 1

Figura 5.1: Comportamiento de celda unitaria de materiales cerdmicos cris-
talinos ferroelasticos bajo carga [16].

En la Figura, se puede apreciar el caso de interés para el presente trabajo, el cual co-
rresponde a la imagen (c), en la que se muestran las direcciones que toma el catién B de la
celda unitaria al encontrarse sometida a un esfuerzo de compresion axial. Estas direcciones
corresponden a la oposicion de la carga aplicada con cuatro variaciones aleatorias de 90°
perpendiculares a la carga, con igual probabilidad de ocurrencia [16].

Otra consideracién interesante, como se vio en los antecedentes de este trabajo, corres-
ponde a que los materiales ferroelasticos presentan dominios cristalinos, es decir, zonas del
material con direcciones constantes, distribuidos de manera aleatoria [4], [5]. Estas direccio-
nes varian al aplicar un esfuerzo superior al esfuerzo coercivo sobre el material y se comienzan
a alinear. En el trabajo de Kang, W., se explica este mecanismo expresando el cambio de
dominio ferroelastico en los granos del material, modeldndolos como hexagonos, cada uno
con su direccién cristalina aleatoria, la cual se redirecciona y ordena al aplicar un esfuerzo
como se ven en la Figura 5.2.
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[I]1

Figura 5.2: Comportamiento de direcciones en granos del material al aplicar
un esfuerzo superior al esfuerzo coercivo [16].

Comprender este mecanismo de movimiento de las celdas unitarias y de las direcciones
en los granos del material lleva a nuevas consideraciones para el caso de este trabajo, ya
que se trabaja con LSCF poroso, cuya porosidad promedio es de 31,8 [ %]. De esta manera,
siguiendo la representacion de una capa delgada de granos del material como lo hace Kang,
en la Figura 5.3 se muestra una representacion de LSCF poroso.

Figura 5.3: Representacién de comportamiento de direcciones en LSCF po-
roso.

Como se ve en el ejemplo, en LSCF poroso las direcciones de orientacién de los granos que
se encuentran adyacentes a zonas con ausencia de material no tienen una barrera limite con la
cual interactuar, por lo cual los granos contiguos reciben una mayor fuerza transmitida desde
el grano anterior. Esto, sumado a la aleatoriedad de las direcciones mencionada anteriormente,
(las cuales corresponden al sentido de la carga, con variaciones aleatorias de 90°), generan una
mayor deformacion en el material y diferencias en la deformacion si la porosidad del material
no se encuentra distribuida uniformemente, como lo confirma Abdallah et al. [13] y C.C.
Melo et al. [14] para carga uniaxial, con lo que es posible que los resultados de deformacién
a cargas iguales y temperaturas iguales posean diferencias entre si.
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En la Figura 5.4, se puede ver una representacion real del ejemplo mostrado, la cual
corresponde a una muestra con 35 [ %] de porosidad del trabajo de Akbari, A. et al.[8]. Se
puede ver una estructura porosa interconectada, con poros de 1,7 [um] de didmetro.

Figura 5.4: Imagen SEM de la superficie de una muestra porosa [8].

Con esta informacion, suponiendo poros esféricos de 1,7 [um/|, sumado a que el recuadro
de la imégen es de 29 [um| de ancho y alto, con una porosidad promedio de las muestras
fabricadas en este trabajo de 31,8 [%], altura promedio de las muestras de 8,69 [mm] y
ancho promedio de 4,68 [mm)] se tiene un aproximado de 1,222 -10'! poros con direcciones
de orientacién posibles en la superficie evaluada de los ensayos.
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5.3.1. Analisis de fuentes de error en ensayos y muestras

Previo a realizar un analisis de los resultados obtenidos, se realiza un estudio de posibles
errores tanto en el proceso de medicion como en la estructura cristalina de las muestras, con
el objetivo de analizar aquellos ensayos con un comportamiento correcto. En primer lugar, se
realiza un analisis de errores en el proceso de medicién, el cual se caracteriza por la ocurrencia
de errores aleatorios al realizar el ensayo, los cuales derivan en deterioro parcial, destruccion
o movimientos inesperados de las muestras, lo cual produce valores erréneos de deformacién.

5.3.1.1. Errores asociados a problemas de medicion

Los ensayos realizados a temperaturas de 17, 22, 31, 50, 72, 80 y 94 [°C] presentan incon-
sistencias en el comportamiento de creep ferroelastico y esfuerzo deformacion, con lo cual a
continuacion se analiza cada caso.

Es importante mencionar, que el comportamiento en creep ferroelastico esperado corres-
ponde a una curva que crece de manera exponencialmente amortiguada a medida que la
muestra se va sometiendo a al proceso de carga hasta alcanzar la carga maxima. En carga
maxima, la deformacién se detiene y se mantiene constante dado que se alcanza un punto de
saturacion en el cambio de dominios ferroelasticos, luego al producirse la descarga del mate-
rial, se espera que la deformacién disminuya de manera amortiguada hasta una deformacién
remanente de equilibrio debido a las caracteristicas ferroicas del material, presentando histé-
resis [7]. La curva tipica de creep se muestra en la Figura 2.6. Por otra parte, se espera que
la curva de esfuerzo deformacion se comporte con una subida o proceso de carga no lineal
debido a cambios de dominios hasta alcanzar un maximo y luego mantenerse, para después
ser descargada, mostrando nuevamente el comportamiento no lineal debido a que algunos
dominios vuelven a sus orientaciones previas. La curva tipica se muestra en Figura la 2.4 [5],

[6].

En el ensayo de 17 [°C] (Figura 4.1) se puede observar una clara inconsistencia en el
comportamiento del creep ferroelastico (a), lo cual se explica por dificultades que suelen
ocurrir al realizar ensayos de larga duracién. Se puede ver una variacién que no se condice
con comportamiento tipico de creep en materiales ferroelasticos mostrado en la secciéon de
antecedentes, la cual corresponde al estudio de Orlovskaya et al. [7].

El ensayo de 22 [°C] (Figura 4.2) presenta inconsistencias en el comportamiento ferro-
elastico y de esfuerzo deformacion similares al caso anterior. Existe una alta variacion en
la deformacién a lo largo de la realizacién del ensayo, alejandose del comportamiento de
creep ferroeldstico propuesto por Orlovskaya et al. [7] y de esfuerzo deformacién tipico que
se observa en publicaciones de Araki et al. [5], [6], Akbari et al. [8].

Para el ensayo de 31 [°C] (Figura 4.3) se observa un comportamiento de creep que aumenta
con el transcurso del tiempo. Lo anterior no coincide con el comportamiento esperado y en
este caso, se observa un aumento progresivo de la temperatura a lo largo del ensayo, lo cual
genera un leve aumento, también progresivo, en la deformacién de la muestra.

Para el ensayo de 50 [°C] (Figura 4.6) se observa ruido considerable en los datos obtenidos
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aun después de realizar un proceso de suavizado de la senal obtenida. Ademas, este ruido
produce que no se distinga de buena manera el proceso de descarga, mostrando una defor-
macién remanente nula al finalizar el ensayo, lo cual no es posible dadas las caracteristicas
ferroicas del material.

En el ensayo de 72 [°C] (Figura 4.11) se ven claros problemas en el proceso de medicién,
con lo cual los resultados obtenidos son erréneos y se alejan del comportamiento esperado
tanto en creep ferroelastico como en el comportamiento de esfuerzo deformacion, teniendo en
cuenta los trabajos de Orlovskaya et al. [7] y Araki et al. [5] con respecto al comportamiento
ferroelastico tipico de perovskitas. El error ocurre por deslizamiento de la muestra durante
el ensayo.

Luego, en el ensayo de 80 [°C| (Figura 4.13) se muestra un comportamiento de creep que
disminuye levemente con el transcurso del tiempo. Lo anterior no coincide con el comporta-
miento esperado y en este caso, se observa una disminucién progresiva de la temperatura a lo
largo del ensayo, lo cual genera una leve disminucion, también progresiva, en la deformacion
de la muestra.

El ensayo de 94 [°C| (Figura 4.14) se aleja del comportamiento esperado para creep y
esfuerzo deformacion esperados, debido al ruido presente en la deformacién adquirida. Es
probable que la fuente de error corresponda a una mala aislacién de la nube de calor que se
genera entre el lente de la caAmara y el horno, generando distorsion en las imagenes adquiridas.

5.3.1.2. Diferencias en microestructura de muestras

En algunos casos las muestras presentan un comportamiento diferente al esperado a tem-
peraturas bajas. Es por esto, que se realiza XRD o difraccién de rayos X para identificar
diferencias en la estructura cristalina y la intensidad de sus direcciones. A continuacién, se
analiza de manera general los resultados de difraccién de rayos X explicando las diferencias
entre muestras.

En las Figuras de la seccién 4.3, desde L1 (4.20) a L20 (4.32) se observa un patrén de
peaks que corresponde a LSCF coincidente con lo que se puede ver en la Figura fig.1 del
estudio de Akbari et al. [17], validando la composicién del material y estructura a grandes
rasgos.

Luego, es importante notar la relacién de los peaks (110) y (104), los cuales corresponden
a direcciones perpendiculares entre si en la estructura cristalina romboédrica del material a
temperatura ambiente. La intensidad de cada uno de estos dos peaks presenta informacion
sobre qué direccion predomina en los dominios ferroelasticos de cada muestra. La direccion
con mayor intensidad en LSCF por norma general es (110). En el estudio de Faaland, S. et al.
[18], se observa un comportamiento del peak (104) que aumenta su intensidad al ser medido
en caras perpendiculares a la carga ejercida, con lo cual la relaciéon 1(110)/1(104) disminuye
cercano a 1.

A continuacién, se presenta una tabla resumen de la relacién 1(110)/1(104) en las muestras
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analizadas, donde se puede notar que en algunas la relacién es baja, mientras que en otras
es mucho mayor. Esto quiere decir que en muestras con una relacién 1(110)/1(104) menor, la
intensidad de las direcciones se equipara. El peak (110) corresponde a una direccién paralela
al largo de la celda unitaria de una estructura romboédrica, mientras que el peak (104)
corresponde a una direccién perpendicular a (110). Al aplicar carga sobre una muestra, las
direcciones se van a alinear al esfuerzo, en donde la mas propensa a alinearse es la direccion
representada por (104), con lo cual aumentaria su intensidad en un XRD.

Tabla 5.1: Relacién 1(110)/1(104) en muestras.

Muestra | 1(110)/1(104)
L1 1,06
L3 1,57
L5 1,35
L7 1,42
L8 1,66
L9 2
L1l 1,32
L14 1,37
L15 1,65
L17 1,23
L18 1,46
L19 1,24
L20 1,39

B13 1,22

Establecido lo anterior, tenemos que los patrones XRD de las muestras son obtenidos
después de realizar ensayos y un posterior recocido, con lo cual las direcciones de los dominios
cristalinos remanentes que no pudieron volver al estado inicial durante el ensayo, son capaces
de volver. Es asi que se tienen muestras listas para volver a ser utilizadas en ensayos proximos,
sin deformaciones remanentes. De esta forma, la relacién 1(110)/1(104) presentada en la tabla
corresponde a la distribucion de direcciones en un estado de ausencia de esfuerzos remanentes
en cada muestra. Esto, sumado a la informacion provista por Faaland, S. et al. [18], quiere
decir que una muestra con una relacién 1(110)/1(104) pequena tiene una menor capacidad de
deformacién que una muestra con una relacion mas amplia, debido a que previo al proceso

de carga, ya existe un menor rango de posibilidad de cambio en los dominios dado por la
direccién (104).

Sabiendo esto, sélo las muestras que presentan una relacién 1(110)/1(104) similar pueden
ser comparadas entre si, teniendo cuidado de que las temperaturas en las cuales se evaltien
también sean similares, ya que la temperatura juega un rol importante en el comporta-
miento de la deformacion de muestras. Con esto, seria pertinente comparar muestras a baja
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temperatura con una relacion 1(110)/1(104) alta y similar entre si, mientras que para altas
temperaturas lo anterior no es tan relevante, ya que el material deja su comportamiento
ferroelastico y comienza a comportarse de manera lineal, con un creep de alta temperatura
tipico.

La realizaciéon de XRD en las muestras fue una consecuencia de la identificaciéon de un
comportamiento anémalo en la deformacion maxima alcanzada para ensayos de baja tem-
peratura, por lo cual se necesité una explicacion a aquellos comportamientos para realizar
posteriores andlisis comparativos pertinentes.

A partir de lo anterior, las muestras L1, L11, L14, 117, 118, .19 y L20 no deberian utilizar-
se para analizar el comportamiento de creep ferroelastico del material a bajas temperaturas.
Por consiguiente, se descartan del analisis los ensayos correspondientes a las temperaturas

de 38°C (L14), 48°C (L17), 61°C (L11), 71°C (L18), 80°C (L19) y 94°C (L20).
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5.3.1.3.

Comparacion de deformacion en zonas laterales

En los resultados presentados en la seccién 4.2, se observan en las Figuras (a) el creep
axial y lateral promedio de las muestras. A continuacién, se analiza en mayor detalle el com-
portamiento para creep axial, que es el mas significativo, evaluando zonas laterales (izquierda
y derecha) de la superficie rectagular frontal en cada muestra.
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Figura 5.5: Gréficos de creep bordes izquierdo y derecho de cara frontal.
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Figura 5.6: Graficos de creep bordes izquierdo y derecho de cara frontal.

En las Figuras 5.5 y 5.6 se aprecia la deformacion en los lados izquierdo y derecho de
la cara frontal de la muestra durante ensayos a diferentes temperaturas. Se puede observar
que los ensayos de 114 a 38°C, LL17 a 48°C, L8 a 60°C y 18 a 71°C, muestran una diferencia
significativa en la deformacién del extremo izquierdo en comparacion al derecho. Esto se
debe principalmente a que las superficies superior e inferior de las muestras son pulidas
manualmente sobre lijas de diferentes tamanos de grano para lograr una superficie pareja.
Este método no es preciso, ademas de ser complicado de regular la cantidad de material
que se extrae de las muestras. Si bien se notan diferencias de deformacion en los graficos,
el creep a lo largo del ensayo en todos los casos presentados muestra un comportamiento
idéntico tanto en el extremo izquierdo como en el derecho de las muestras, con lo cual no
se puede asociar un error en el comportamiento ferroelastico del material, pero si un error
en la cantidad de deformaciéon maxima que este alcanza. De todas maneras se puede decir
con seguridad que la deformacién maxima real se encuentra entre las bandas de deformacién
presentes en los graficos de las Figuras 5.5 y 5.6, las cuales corresponden a un limite inferior
o superior de deformacion segiin corresponda en cada caso.
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5.3.1.4. Comparacion de muestras en diferentes ensayos

A continuacion se muestra una comparacion de los resultados ya obtenidos en muestras L8
y L9, en diferentes ensayos a diferentes temperaturas, entre las cuales se realiza un proceso
de recocido a 1100°C para eliminar deformacién remanente y cambio de dominios producidos
en ensayos previos.
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Figura 5.7: Comparacion de muestras en diferentes temperaturas.

Como se ve en la Figura 5.7, se puede notar que el comportamiento a diferentes tem-
peraturas es consistente. La muestra L9 en esfuerzo deformacién y creep posee el mismo
comportamiento a 72°C y a 80°C, con una leve disminucién de la deformacién experimenta-
da por razones que se explican en la seccion siguiente. En las curvas de creep (b) en el ensayo
de 80°C, se puede notar que incluso los procesos de carga y descarga son similares con una
deformacion remanente disminuida por efectos de la temperatura. Para el ensayo de L8 la
explicacién es andloga con excepcién de que el comportamiento del creep a 817°C (Figura
5.7 (d)) es creciente , lo cual se debe a que a temperaturas muy altas el material pierde su
comportamiento ferroelastico y comienza a experimentar creep convencional.
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5.3.2. Andlisis de ensayos de creep y esfuerzo deformacion, 50
[MPa]

Del anélisis realizado en las secciones anteriores, se tiene que los ensayos de creep cuyo
comportamiento puede ser analizado sin mayores errores corresponden a los ensayos de 60°C
(Seccion 4.2.7), 72°C (Seccién 4.2.10), 80°C (Seccién 4.2.12), 305°C (Seccion 4.2.15), 519°C
(Seccion 4.2.16) y 817°C (Seccién 4.2.17).

En los ensayo de creep con una carga de 50 [MPa] y de baja temperatura, correspondientes
a 60°C, 72°C y 80°C los cuales se pueden observar en las Figuras 4.7 (a), 4.10 (a) y 4.12 (a)
respectivamente, se puede notar el comportamiento tipico de materiales ferroeldsticos, con
una subida exponencialmente amortiguada de la deformacion hasta un punto de equilibrio,
en donde la deformacién alcanza un maximo constante que se mantiene en el tiempo [7].
Luego, la descarga ocurre de manera exponencialmente amortiguada hasta una deformacion
remanente de equilibrio [7], debido a la histéresis que presentan los materiales ferroicos. El
esfuerzo deformacién en las Figuras 4.7 (b), 4.10 (b) y 4.12 (b) en la subida de la parte axial,
se puede notar el claro comportamiento no lineal caracteristico de materiales ferroelasticos.
Este comportamiento se explica por cambio de dominios ferroelasticos que ocurren mientras
el material es sometido a un esfuerzo [5]. Los dominios ferroeldsticos cambian su orienta-
cién (domain switching) alinedndose a la direccién de la carga, generando esfuerzos internos
que se oponen a la misma, produciendo un comportamiento complejo que deriva en la no
linealidad de la deformacién. Por otra parte, se observa creep lateral negativo, el cual es de
esperar debido a la porosidad de las muestras, la cual corresponde a 31,8 [ %], valor similar al
encontrado en el estudio de Akbari et al. [8], en donde se detecta creep negativo en muestras
con porosidad de 35 [%]. En la zona de descarga de esfuerzo deformacién para las muestras
mencionadas, se puede ver que la pendiente del comportamiento es mas pronunciada que la
pendiente de carga aunque se logra observar un comportamiento no lineal, el cual es expli-
cado por un retroceso de cambio de dominios ferroelasticos (domain back-switching) [5], los
cuales al dejar de ser sometidos a una carga, pueden volver a direcciones previas. No todos
los dominios logran generar este retroceso, con lo cual se observa deformacién remanente al
finalizar el proceso de descarga.

Para los ensayos de creep con carga de 50 [MPa] y alta temperatura, los que corresponden
a 305°C, 519°C y 817°C cuyos resultados se muestran en las Figuras 4.15 (a), 4.16 (a) y
4.17 (a) respectivamente se logra ver el comportamiento del creep esperando en materiales
ferroelasticos [7], aunque con un leve aumento progresivo durante el ensayo, esto se debe a
que a alta temperatura el material comienza a experimentar creep convencional, al saturar-
se los dominios ferroelasticos. Lo anterior también se puede notar en las curvas de esfuerzo
deformacién en las Figuras 4.15 (b), 4.16 (b) y 4.17 (b), donde se puede ver que la zona no
lineal es cada vez menor y termina a un esfuerzo menor cada vez que se aumenta la tempera-
tura. Los dos fenémenos presentados anteriormente se explican debido a que al aumentar la
temperatura disminuye considerablemente el esfuerzo critico [5], [10], en el cual se saturan los
dominios ferroelasticos, es decir, a partir de ese punto no hay mas lugar a que ocurra cambio
de dominios, con lo cual, lo que comienza a suceder corresponde a creep convencional de alta
temperatura, es por ello que se puede observar un comportamiento casi lineal del esfuerzo
deformacién al aumentar la temperatura [11]. Por otra parte, como se expresa en Akbari et
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al. [8], el esfuerzo y porosidad del material tienen un impacto en la deformacién del mismo.
Debido a la porosidad en el material, las paredes de los dominios no se pueden mantener
en posiciones de equilibrio, por lo que sus deformaciones oscilan generando creep positivo y
negativo oscilante. La porosidad permite nucleacion de dominios debido a que entrega zonas
libres en la superficie de de los poros, con lo cual al aumentar la porosidad el esfuerzo critico
disminuye [8], [15], con lo que este puede caer incluso a cero.

En la tabla 5.2 se presenta la deformaciéon méxima y la deformaciéon remanente en cada
muestra expuesta anteriormente. Se puede ver que la deformaciéon méaxima alcanzada dismi-
nuye con la temperatura y por otro lado, la deformaciéon remanente también disminuye.

Tabla 5.2: Deformacién maxima y remanente en cada ensayo.

Muestra | Temperatura [°C] | . [%] | rem [ %]
L8 60 0,567 X
L9 o 0,551 0,221
L9 80 0,505 0,258
L7 305 0,348 0,141
B13 519 0,216 0,085
L8 817 0,233 0,027

El comportamiento ferroelastico de las muestras en carga se puede ver de mejor manera
en la Figura 5.8.

Comportamiento ferroelastico a diferentes temperaturas

ED T T T T T T
. 60 "C
e 72°%C BI7°C g19°C 305°C  80°C 72°C
sol| © soc . . i
O 305°C . A 2
o 519°C
. Bi7 °C
40 - 1
w
o
=
w 30 i
)]
g
&
20 7
101 1
0 . \ A
0.1 ] 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6

Strain (%)

Figura 5.8: Efecto de temperatura en creep ferroeldstico de LSCEF.
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En la comparacion mostrada en la Figura 5.8 se observa que al aumentar la temperatura
la deformacién maxima disminuye, lo cual coincide con numerosos estudios realizados pre-
viamente [5], [10], [11]. La razén de este comportamiento no es explicada en la literatura,
pero luego del estudio realizado en el presente trabajo se presume que la conjuncién de los
efectos de temperatura y alta porosidad permiten que el esfuerzo critico disminuya consi-
derablemente. Como se ve en la figura, los efectos ferroeldsticos son apenas visibles a alta
temperatura y disminuyen de manera considerable con respecto a los efectos ferroeldsticos en
baja temperatura. Esto se explica debido a que, al poseer un esfuerzo critico cercano a cero,
se produce cambio de dominios en el material mientras este es calentado, esto debido a que
aumenta la difusién atémica interna, por lo que una parte del comportamiento ferroelastico
se pierde en el proceso de elevacién de temperatura. Al momento que se realizan las medicio-
nes de creep con temperatura constante el material ya ha experimentado gran parte de los
cambios de dominios. Se debe recordar que en materiales ferroeldsticos las curvas nunca son
completamente lineales, una explicacién de la pérdida de comportamiento ferroelastico puede
explicarse también por un aumento en la energia de activacién para la difusion en el limite
de grano del material al aumentar la temperatura [12]. Por otra parte, a baja temperatura
el material se encuentra alejado del esfuerzo critico, por lo que el cambio de dominios se
experimenta durante todo el proceso de carga, para saturarse luego de alcanzar el esfuerzo
critico. De esta manera la cantidad de dominios cambiados es mayor a baja temperatura con
respecto a un ensayo de creep de alta temperatura, generando una mayor deformacion.

Otro comportamiento interesante es el de la disminuciéon de deformacion remanente al
aumentar la temperatura. Este efecto se puede explicar por un aumento en el moédulo de
descarga del material (E,,;q4) al aumentar la temperatura, generando una pendiente maés
pronunciada para la disminucion de esfuerzo cuando se estd descargando la muestra, que en
el caso de 817°C es casi cero. Una experiencia posible de realizar corresponderia a llevar a
cabo un ensayo a alta temperatura y mantener la medicién de deformacion incluso después
de que termine la descarga de la muestra, de manera de observar si el material consigue una
deformacién remanente igual a cero, resultado interesante a obtener en trabajos posteriores.

5.3.3. Analisis de ensayos de creep y esfuerzo deformacion, 25
[MPa]

Si bien no se realiza un gran nimero de ensayos de creep y esfuerzo deformacion para
cargas constantes de 25 [MPa], en las Figuras 4.18 y 4.19, las cuales s6lo presentan procesos
de carga y creep, con ausencia de proceso de descarga por errores de medicion, se puede notar
que la deformacion aumenta con el aumento de temperatura, esto se explica debido a que
la carga de 25 [MPa] se encuentra lejana al esfuerzo critico, con lo cual, como se ve en las
curvas de esfuerzo deformacion ( Figuras 4.18 (b) y 4.19 (b)), el comportamiento no lineal
es casi imperceptible, porque la carga utilizada no es suficiente para saturar los dominios
ferroelasticos. Es necesaria una carga mayor para alcanzar dicha saturacion.
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Capitulo 6

Conclusiones y recomendaciones

En el presente trabajo se logro el objetivo general planteado, se miden y analizan los
efectos de la temperatura en el creep ferroelastico de (LaggSro.4)0.95C002FeqsO3-5 (LSCF),
los cuales corresponden a un comportamiento de disminucion de la deformacion maxima y
disminucién progresiva del comportamiento ferroeldstico con el aumento de temperatura.

La accion conjunta de los efectos de alta temperatura y alta porosidad permiten que el
esfuerzo critico del material disminuya considerablemente. Con un esfuerzo critico bajo, se
produce cambio de dominios en el material mientras este es calentado, esto debido a que
aumenta la difusion atémica interna con nucleacion y por lo tanto, disminucion de cantidad
de dominios, por lo que una parte del comportamiento ferroelastico se pierde en el proceso de
elevacién de temperatura. Sumado a esto, cuando el material llega a su temperatura maxima
y comienza el ensayo de creep, se alcanza rapidamente el esfuerzo critico, produciéndose
la saturacién de dominios y el inmediato comportamiento de creep convencional por alta
temperatura, deformandose a un ratio menor.

En temperaturas bajas, el esfuerzo critico del material se mantiene alto, con lo cual, en el
proceso de carga el material se experimenta un gran ntimero de cambios de dominios hasta
alcanzar la saturacion, de manera que se deforma en mayor medida.

Al someter al material a esfuerzos menores al esfuerzo critico, no se alcanza la saturacion
de dominios, por lo que no se logra un comportamiento ferroelastico pleno. En este caso, a
mayor temperatura existe mayor deformacién, como se ve en ensayos de 25 [MPa].

Se fabrican muestras de LSCF capaces de ser sometidas a ensayos de compresion y se
utilizan métodos de recocido propuestos en trabajos anteriores para reutilizar muestras.

Se utiliza un método de correlacion digital de imagenes DIC para medir la deformacion
y creep de muestras de LSCF a diferentes temperaturas y cargas, con una metodologia
propuesta por trabajos de alumnos realizados anteriormente. Se realizan modificaciones al
proceso de adquisicion y materiales utilizados, para mejorar la calidad de los resultados.

Se utilizan cédigos escritos en el software Matlab para el procesamiento de datos y obten-
cién de curvas de creep, esfuerzo deformacién y expansion térmica para realizar un andlisis

7



de los efectos de temperatura y creep ferroelastico del material.

Para eliminar errores en el andlisis, se realiza un proceso de validacion y analisis de fuentes
de error en los ensayos y muestras que corresponden a evaluacion de deformacién en bor-
des izquierdos y derechos de muestras, analisis de difraccion de rayos X e identificacién de
problemas en el proceso de medicién. A partir de estos, se recomienda realizar difraccion de
rayos X o XRD una vez fabricadas las muestras y antes del proceso de medicion, para llevar
a cabo ensayos comparables entre si debido a la microestructura e intensidad de direcciones
presente en ellas.

Es recomendable el disefio de un método que permita pulir las superficies las muestras
que estan en contacto con la maquina de ensayos, de manera que estas sean lo mas paralelas
y parejas posible, para disminuir errores de deformaciéon y pérdida de muestras por una
distribucién superficial dispareja de la carga.

Se recomienda utilizar las muestras fabricadas en este trabajo para estudios posteriores,
ademas de la realizacion de ensayos a alta temperatura manteniendo la adquisiciéon de datos
de deformacién atin después de terminado el proceso de descarga de la muestra, con el objetivo
de identificar si la deformacién remanente llega a cero.
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Anexos

Anexo A

Cédigo 6.1: Codigo en Matlab para obtencion de graficos de creep y esfuerzo

deformacién.

% Se crea grafico
clear

clc

close all

% Data from Thermometer ..................c........
[ ChO, Chl, Ch2, Ch3, timeT | = tempread();

% Data from Camera, sample and testing

load (Cprocessed_DIC_L20_50MPa_ 94°C”);

% excel test info
tinfo = xlsread(’L20’, ’testinfo’, 'c1:c9’);

5 a = tinfo (1); % sample dimension: a(mm)
b = tinfo (2); % b(mm)
h = tinfo (3); % h(mm)
Fmax = tinfo (4); % Maximum applied load(IN)
creepTime = tinfo (5); % Holding time at maximum load (seconds)
LR = tinfo (6); % Loading rate (N/S)
Fs = tinfo (7); % Shut frequency
CN = tinfo (8); % Number of Cycles
Fmas = tinfo (9); % Increas load per cycle

oG TafiCAT PUIEOS. ¢ uueiteiteite ittt ettt
figure

subplot(1,2,1);

set(gcf,’Position’,[100 100 500 700]) % gcf: graphical current figure
for i=1:length(cx)

plot(cx(i),cy(@),”.”)

hold on
text(cx(i),cy(@),[num2str(i)],’Fontsize’,7,’Font Weight’,’bold’);
end

axis equal

set(gca,’ Xtick’,[);
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box off
axis off
NaNf = isnan(Y);

NaN_ sum = sum(NaNf, 2);
Nanx = (1:i);

Nanx = Nanx’;

» set(gea,’Ytick’,[]);

1+ subplot(1,2,2);
5 plot (Nanx, NaN_ sum);

shutsize =size(t);
shutsize=shutsize(2);

gridinfo = struct ();
sizeX = size(X);

gridinfo.gridsize = size (Cx); % grid size (axial , lateral)

5 gridinfo.shutnum = sizeX (2); % the number of total shuts
gridinfo.gleft = 1:gridinfo.gridsize(1);

% points at left side

gridinfo.gright = (1l:gridinfo.gridsize(1))+ ...
gridinfo.gridsize(1)*(gridinfo.gridsize(2)-1); % points at right side

gridinfo.gtop = ones(1,gridinfo.gridsize(2)-1); % points at top side
for g = 1: gridinfo.gridsize(2)-1;
gridinfo.gtop (g+1) = g*gridinfo.gridsize(1)+1;

end

gridinfo.gbottom = gridinfo.gtop + gridinfo.gridsize(1)-1; % points at bottom side

7 shuti = 1; % test start
shutf = gridinfo.shutnum; % test finished
shutil. = shuti; % initiation of Loading
shutfl. = (Fmax/LR)*Fs; % final of Loading
shutiC = shutfL.+1; % initiation of Holding
shutfC = shutiC + creepTimex*Fs; % final of Holding
shutiU = shutfC; % initiation of Unloading
shutfU = shutiU + (Fmax/LR)*Fs; % final of Unloading

stressL. = ((t(1:(Fs*Fmax/LR))*LR)+3)/(axb); % MPa
stressU = ((t(1:(FsxFmax/LR))*LR)+3)/(axb) ; % MPa
stressU = fliplr(stressU);

stressC = (ones (shutfC- shutiC , 1)*(Fmax/(a*xb)))’;

% strain axial ......cocooviiiiiiiii e

strainA = zeros(gridinfo.gridsize(2), gridinfo.shutnum);

for k = 1:gridinfo.gridsize(2)
strainA(k, :) = -(Y(gridinfo.gtop(k),shuti:shutf)-Y (gridinfo.gbottom(k),...
shuti:shutf))/(cy(gridinfo.gtop(k))-cy(gridinfo.gbottom(k)))*100;

end
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g0 strainAxiAv = (mean(strainA(:,:)));

90 MA = mean(strainAxiAv (1:20));

91 strainAxiAv = strainAxiAv - MA;

92 % strain lateral ..........cccooeiiiiiiiiiiiiiiiiiiie e

93 strainLat = zeros(gridinfo.gridsize(1), gridinfo.shutnum);

94 for p = l:gridinfo.gridsize(1)

95 strainLat(p, :) = -(X(gridinfo.gright(p),shuti:shutf)-X(gridinfo.gleft(p),shuti:shutf))/(cx(
— gridinfo.gright(p))-cx(gridinfo.gleft(p)))*100;

96 end

os strainLatAv = (mean(strainLat(:,:)));

99 ML = mean(strainLatAv (1:20));

100 strainLatAv = strainLatAv - ML;

101

102 %times ....

103 tL = t (shutilL:shutfL); %Loading time
104 tC =t (shutiC:end); %creep time

105 tU =t (shutiU:end); % Unloading time
106

w7 % Temp ....

108 Temp = ChO;

100 [s1,82] = size (strainAxiAv);

110 T = Temp(1:s2);

111 Tc = Temp(shutiC:s2);

112

113 T_s = smoothdata (T, 'movmean’, 100);
114

115 % Thermal expansion calculation ...

116 CTE = 50 *107-6;

117 TE = -(CTE * (Tc-Tc(1))*100)’;

118

119 % smoothing .......

120 Y% Axial

121 strainAxiAv_s = smooth(strainAxiAv,0.02,’rloess’);
122 strainAxiAv_s = strainAxiAv_s’;

124 noise = strainAxiAv - strainAxiAv_s;

125 StrainAxialS = strainAxiAv__s+ noise*0.1;

126 zA = StrainAxialS (1);

127 StrainAxialS = StrainAxialS - zA;

128 strainAxiAv = strainAxiAv - zA;

120 Y%Lateral

130 strainLatAv__s = smooth(strainLatAv,0.02,’rloess’);
131 strainLatAv__s = strainLatAv_s’;

132

133 noisel. = strainLatAv - strainLatAv_s;

134 StrainLateralS = strainLatAv_ s+ noiseL*0.1;
135 zL, = StrainLateralS (1);

136 StrainlLateralS = StrainlLateralS - zL;

137 strainLatAv = strainLatAv - zL,;

138

130 strainAxil. = strainAxiAv (shutil:shutfl.);
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140 strainLatl = strainLatAv (shutil:shutfL);

141

142 strainAxiC = strainAxiAv (shutiC:shutfC-1);
143 strainLatC = strainLatAv (shutiC:shutfC-1);
144

145 strainAxiU = strainAxiAv (shutiU:shutfU-1);
146 strainLatU = strainLatAv (shutiU:shutfU-1);
147

1us strainAxil.s = StrainAxialS (shutil:shutfl);
119 strainlLatLs = StrainLateralS (shutil.:shutfl.);

151 strainAxiCs = StrainAxialS (shutiC:shutfC-1);
152 strainLatCs = StrainLateralS (shutiC:shutfC-1);

154 strainAxiUs = StrainAxialS (shutiU:shutfU-1);
155 strainlLatUs = StrainlLateralS (shutiU:shutfU-1);

157 % %

158 % graphs ....

150 figure

160 plot (t, strainAxiAv, 'b’);
161 hold on

162 plot (t, strainLatAv, ’r’);
163 hold on

161 plot (t, StrainAxialS, ’g’);
165 hold on

166 plot (t, StrainLateralS, ’g’);
167 ylabel(’Strain (%)");

168 hold on;

160 xlabel(’Time (hours)’);

170 legend(’Axial’,’Lateral’, ’Smoothing’,’Location’,’SE’)

171 box on,;

172

173 figure;

174 plot (strainAxil.,stressL, ’b’, ...
175 strainL.atL,stressL, 'r’, ...
176 strainAxiC, stressC, 'b’,...
177 strainAxiU, stressU,’b’, ...
178 strainL.atC, stressC, ’r’, ...
179 strainLatU, stressU,’r’);

180
181 hold on
152 plot (strainAxils,stressL, ’g’, ...

183 strainlLatLs,stressL, 'g’, ...
184 strainAxiCs, stressC, 'g’,...
185 strainAxiUs, stressU,’g’, ...
186 strainLatCs, stressC, 'g’, ...
187 strainl.atUs, stressU,’g’);

188

180 ylabel(’Stress (MPa)’);

100 xlabel(’Strain (%)");

191 legend(’Axial’, 'Lateral’, 'Location’,’SE’);
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224

225
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229

230

title (’Stress vs Strain-1.20-94°C’);
box on;

left__color = [0 0 O];

right_ color = [0 0 O];

set(figure,’default AxesColorOrder’,[left_ color; right_ color]);
plot (t/3600, StrainAxialS, 'b’);

hold on

plot (t/3600, StrainLateralS, 'r’);

ylabel(’Strain (%)");

hold on;

yyaxis right

plot(t/3600,T_s, ’g’);

fontsize = 18;

ylabel(’Temperature (°C)’);

xlabel("Time (hours)’);

legend(’Axial’,’Lateral’, *Temperature’,’Location’,’SE’)
box on;

figure

scatter (strainAxiLs,stressL, ’'b’)
hold on

scatter (strainlLatLs,stressL, 'r’)
hold on

plot (strainAxiCs, stressC, 'b’)
hold on

scatter (strainAxiUs, stressU,’b’)
hold on

plot (strainLatCs, stressC, ’r’)
hold on

scatter (strainl.atUs, stressU,’r’);

ylabel(’Stress (MPa)’);

xlabel(’Strain (%)");

legend(’Axial’, 'Lateral’, ’Location’,’SE’);
title (’Stress vs Strain-1.20-94°C’);

box on;
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Anexo B

Cédigo 6.2: Codigo en Matlab para obtencién de graficos de expansiéon tér-
mica.

% Se crea grafico
clear all;

clc;

close all;

% Data from Thermometer ................c.ooo......
[ ChO, Chl, Ch2, Ch3, timeT ] = tempread();

% Data from Camera
load (Cprocessed_ DIC_ L.20_ expansion’);

% %

oG TafiCAT PUIEOS. ¢ uueiteiteiie ittt

4 figure
5 subplot(1,2,1);

set(gcf,’Position’,[100 100 500 700]) % gcf: graphical current figure
for i=1:length(cx)

plot(cx(@),cy(i,”.”)

hold on
text(cx(i),cy(@),[num2str(i)],’Fontsize’,7,’Font Weight’,’bold’);

end

axis equal

set(gca,’ Xtick’,[);

set(gca,’Ytick’,[]);

5 box off

axis off

NaNf = isnan(Y);

NaN_ sum = sum(NaNf, 2);
Nanx = (1:1);

Nanx = Nanx’;
subplot(1,2,2);

plot (Nanx, NaN_ sum);

shutsize =size(t);
shutsize=shutsize(2);

% %
gridinfo = struct Q;
sizeX = size(X);

gridinfo.gridsize = size (Cx); % grid size (axial , lateral)
gridinfo.shutnum = sizeX (2); % the number of total shuts
gridinfo.gleft = 1:gridinfo.gridsize(1); % points at left side
gridinfo.gright = (1:gridinfo.gridsize(1))+ ...
gridinfo.gridsize(1)*(gridinfo.gridsize(2)-1); % points at right side
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97

, gridinfo.gtop = ones(1,gridinfo.gridsize(2)-1); % points at top side

for g = 1: gridinfo.gridsize(2)-1;

gridinfo.gtop (g+1) = g*gridinfo.gridsize(1)+1;

end

gridinfo.gbottom = gridinfo.gtop + gridinfo.gridsize(1)-1; % points at bottom side

shuti = 1; % test start
shutf = gridinfo.shutnum; % test finished
% %

% strain axial ........ccooveeiiiiiiiiiii e

strainA = zeros(gridinfo.gridsize(2), gridinfo.shutnum);

for k = 1:gridinfo.gridsize(2)
strainA(k, :) = (Y(gridinfo.gtop(k),shuti:shutf)-Y (gridinfo.gbottom(k),...
shuti:shutf))/(cy(gridinfo.gtop(k))-cy(gridinfo.gbottom(k)))*100;

end

strainAxiAv = (mean(strainA(,:)));

% SETAIN 1ALETAL «.ovninie et

7 strainLat = zeros(gridinfo.gridsize(1), gridinfo.shutnum);

for p = l:gridinfo.gridsize(1)
strainLat(p, :) = (X(gridinfo.gright(p),shuti:shutf)-X(gridinfo.gleft(p),shuti:shutf))/(cx(
— gridinfo.gright(p))-cx(gridinfo.gleft(p)))*100;
end

strainLatAv = (mean(strainLat(:,:)));

% %

% Data from Thermometer

size= size (strainAxiAv);

[ ChO, Chl, Ch2, Ch3, timeT | = tempread();
T = ChO0(1:size(2));

dTl= (T-T(1);

tTermo = timeT (1:size(2));

% %

strainAxiAv_s = smooth(T,strainAxiAv,0.7,’rloess’);
strainAxiAv_s = strainAxiAv_s’;

noise = strainAxiAv - strainAxiAv_s;

5 ExpansionA = strainAxiAv_ s+ noise*0.05;

strainLatAv__s = smooth(T,strainl.atAv,0.7,’rloess’);
strainL.atAv__s = strainLatAv__s’;

noisel. = strainLatAv - strainLatAv_s;
Expansionl. = strainlatAv_ s+ noiseL.*0.05;

% %

figure;

5 scatter (T, ExpansionA, ’b’);

hold on
scatter (T, ExpansionL, ’r’);
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xlabel(’ Temperature (°C)’,’FontSize’,14);
ylabel("Thermal strain (%)’,’FontSize’,14);

legend (’Axial’, ’Lateral’, 'Location’,’NW”);

title ' Thermal expansion vs Temperature - L.20-94°C’)
box on;

left__color = [0 0 OJ;

right__color = [0 0 O];

set(figure,’default AxesColorOrder’,[left_ color; right_ color]);
plot (tTermo/3600, ExpansionA, ’b’);

hold on

plot (tTermo/3600, ExpansionL, 'r’);

ylabel(Thermal Strain (%)’);

hold on;

yyaxis right

plot(tTermo/3600,T, ’g’);

fontsize = 18;

ylabel(’Temperature (°C)’);

xlabel(’Time (hours)’);

legend(’Axial’,’Lateral’, *Temperature’,’Location’,’SE’)
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