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El almacenamiento de energia eléctrica permite el desacoplamiento temporal de la genera-
cién y el consumo de energia eléctrica y por esta razén se ha proyectado como un componente
clave de la futura red eléctrica ya que permitira aumentar su eficiencia y promovera el uso a
gran escala de sistemas de energia intermitentes, como el edlico y solar.

Entre las diversas opciones de almacenamiento de electricidad, una de las mas promete-
doras consiste en la conversion de energia desde su forma eléctrica a la quimica mediante
la produccion de hidrogeno o gas de sintesis a través de procesos de electrélisis de vapor y
COy mediante celdas de 6xido sélido reversible. En particular, las celdas de combustible de
éxido sélido (SOFC) son dispositivos que operan a altas temperaturas (600-1000°C) y estan
caracterizadas por el electrodo cerdmico que las compone.

El presente trabajo desarrolla una metodologia que permite medir deformacion y caracte-
rizar las propiedades mecanicas de materiales ceramicos sometidos a esfuerzos de compresion
utilizados como materiales de electrodo en celdas de combustible de 6xido sélido, en parti-
cular, las perovskitas LSCF y BaFeO3, a sus respectivas temperaturas de operaciéon y por
medio de andlisis por correlacion digital de imagenes.

El estudi6 abarca la elaboracion de patron de motas sobre las muestras de interés, el uso de
cdmaras y filtros pasa banda y el montaje de la configuraciéon general necesaria para realizar
ensayos de expansion térmica y de compresion a alta temperatura.

En base a investigaciones anteriores se logré determinar y posteriormente adquirir los
recursos necesarios para complementar los equipos disponibles en la Facultad de Ciencias Fi-
sicas y Matematicas de la Universidad de Chile y asi establecer una configuracion éptima que
logré medir el coeficiente de expansion térmica y obtener la curva de esfuerzo-deformacion
de los materiales LSCF y BaFeO3.



Durante muchos anos creyo solamente en el rio, y en nada mds
Habia observado que la voz del rio le hablaba,; de ella aprendio
La voz lo fue educando e instruyendo, el rio era su Dios
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Capitulo 1

Introduccion

El creciente desarrollo mundial sumado al actual y preocupante cambio exigen una dis-
minucion en el uso de combustibles fosiles como principal fuente de energia y promueven el
cambio hacia una economia eficiente y baja en carbono basada en el uso de fuentes renova-
bles para lograr un crecimiento sostenible en el tiempo. Esta transicion hacia un sistema de
energia basado en energias renovables aumentara la proporcién de electricidad intermitente
generada y fomentara la descentralizacion del sistema de energia, promoviendo de esta for-
ma el crecimiento de una infraestructura de almacenamiento de energia rentable y de alto
rendimiento para el equilibrio de la red eléctrica inteligente.

El almacenamiento de energia eléctrica permite el desacoplamiento temporal de la genera-
cion y el consumo de energia eléctrica y por esta razon se ha proyectado como un componente
clave de la futura red eléctrica ya que permitird aumentar su eficiencia y promovera el uso a
gran escala de sistemas de energia intermitentes, como el edlico y solar.

Entre las diversas opciones de almacenamiento de electricidad, una de las mas promete-
doras consiste en la conversion de energia desde su forma eléctrica a la quimica mediante
la produccion de hidrégeno o gas de sintesis a través de procesos de electrélisis de vapor y
C'O5 mediante celdas de éxido sélido reversible (RSOC por sus siglas en inglés), dispositivos
electronicos de estado sélido de conversion de energia electroquimica de alta eficiencia que
operan a altas temperaturas (600-1000°C) tanto en su modo de celda de combustible (como
las celdas de combustible de 6xido sélido, SOFC), produciendo electricidad en base a oxi-
dacién, y en modo de electrdlisis (como una celda de 6xido sélido electrolizadora, SOEC),
utilizando electricidad en un proceso de reduccién. Un desafio importante en el diseno del
sistema RSOC es una gestiéon térmica, ya que las reacciones de oxidacion de HoC'O y de
reduccién de vapor/CO; son altamente exotérmicas y endotérmicas respectivamente.

Para ambos modos es necesario el uso de 6ptimos materiales y configuraciones ya que
drasticamente puede ocurrir una degradacién y por ende una disminucion en el rendimien-
to debido a la inestabilidad de los materiales de los componentes de la celda, causada por
fallas mecanicas como fluencia, grietas, delaminacién y fracturas originadas por tensiones
mecanicas que surgen de los gradientes de temperatura y presion de oxigeno, desajustes del
coeficiente de expansion térmica de las capas adyacentes y cargas mecénicas externas. La in-
vestigacion actual estd encaminada en la optimizacién de los materiales existentes y también
en la busqueda de nuevos compuestos para tales tecnologias. Muchos estudios actuales se han



concentrado en las propiedades de conduccion y el rendimiento de los materiales recientemen-
te desarrollados, sin embargo, sus estudios de las propiedades mecanicas asociadas se basan
netamente en la literatura, es por esto que surge la necesidad de caracterizar las propieda-
des mecanicas de materiales pertenecientes a los dispositivos anteriormente mencionados a
sus respectivas temperaturas de operaciéon en pos de mejorar su diseno y, en consecuencia,
aumentar su rendimiento y confiabilidad.

1.1. Motivacion

La técnica de correlacién de imagenes digitales, abreviado del inglés DIC (Digital Image
Correlation), corresponde a un sistema de medicién éptico, no destructivo para medir el cam-
po completo de desplazamientos sobre la superficie de un cuerpo que se encuentra sometido a
un esfuerzo que lo deforma, fue propuesto originalmente por Yamagushi y Peters en la década
de 1980 [1, 2|, el método ha sufrido una serie de mejoras en precisién y confiabilidad a la
fecha y hace afios que esta siendo utilizado en diversas areas de la ingenieria experimental. El
método consiste en la obtencion de series de imagenes de una muestra sometida a un ensayo
de traccién, compresiéon o vibracién, la muestra debe poseer un patréon de manchas en la
superficie que permita comparar la serie de imagenes, para asi lograr determinar de buena
manera el campo de deformaciones y de esa forma caracterizar las propiedades mecanicas del
material.

Por otra parte, las celdas de combustible de éxido sélido antes mencionadas estan ca-
racterizadas por el material electrolitico que las compone y este suele ser un 6xido soélido
o un electrolito ceramico. El presente trabajo busca desarrollar una metodologia adecuada
y eficiente que permita medir deformacién en materiales ceramicos utilizados en celdas de
combustible de ¢xido sélido, en particular, las perovskitas LSCF y BaFeO3, a sus respecti-
vas temperaturas de operacion por medio de la técnica de correlacion digital de imégenes,
teniendo en consideracién la serie de dificultades [3]. asociadas al uso de este método.

1.2. Objetivos

1.2.1. Objetivo General

Desarrollar una metodologia eficiente que permita medir deformaciones y caracterizar pro-
piedades mecanicas de materiales a altas temperaturas sometidos a esfuerzos de compresion
por medio de un sistema de correlacién digital de imagenes.

1.2.2. Objetivos Especificos

* Definir y adquirir los recursos necesarios para desarrollar la metodologia

* Desarrollar una metodologia que permita fabricar un patrén desordenado de motas
resistente a altas temperaturas sobre las perovskita LSCF
LCLO,58ST0.4OOO.2F€0.803,W y BaFeO3

* Obtener el coeficiente de deformacion térmica de los materiales LSCF y BaFeO3 por
medio de ensayos de expansion térmica en un rango de temperatura de 200 a 900°C.

2



* Obtener la curva de esfuerzo-deformacion de los materiales LSCF y BaFeO3 por medio
de ensayos de compresion sobre ellos a una temperatura entre 800 y 900°C.

* Establecer una metodologia que permita registrar los ensayos por medio de camaras
y evaluar los resultados obtenidos por medio de la técnica de correlacion digital de
imagenes.



Capitulo 2

Antecedentes

2.1. Perovskita

Una perovskita es un material que tiene la estequiometria general ABX3, donde A y B
son cationes y X es un anion. Los cationes A y B pueden tener una gran variedad de cargas
y en el mineral Perovskita original, es decir, CaTiOs3 el catiéon A es divalente y el cation B
es tetravalente, es decir, una valencia de 2 y 3 respectivamente.

La estructura de una perovskita ctbica ideal se muestra en la Figura 2.1.1 donde los ca-
tiones A estan en la esquina del cubo y el cation B en el centro, con iones de oxigeno en las
posiciones centradas en las caras. [4]

Figura 2.1.1: Celda unitaria de perovskita cubica. Las esferas azules repre-
sentan los cationes A, las esferas amarillas representan los cationes B y las
esferas rojas representan los aniones de oxigeno que forman un octaedro.[4]

En general, la mayoria de las perovskitas estan distorsionadas y no poseen la tipica unidad
de celda cubica presentada anteriormente. Muchos de los materiales exhiben la estructura
distorsionada ortorrémbica Pnma (o Pbnm) a temperatura ambiente. Esta estructura dis-
torsionada se presenta en la Figura 2.1.2 (Es el doble del tamano de la celda ctbica). [4]



Figura 2.1.2: Pnma, celda unitaria de perovskita ortorrémbica. Las esfe-
ras azules representan los cationes A, las esferas amarillas representan los
cationes B y las esferas rojas representan los iones de oxigeno. [4]

También es posible una distorsion adicional que dé como resultado una estructura rom-
boédrica con el grupo espacial R3C' como la presentada en la Figura 2.1.3

¢
e ¥

Figura 2.1.3: Celda unitaria de perovskita romboédrica R3C. Las esferas
azules representan los cationes A, las esferas amarillas representan los ca-
tiones B y las esferas rojas representan el oxigeno. [4]

Ahora, dependiendo de los elementos que compongan la estructura de las perovskitas es
posible obtener una gran variedad de propiedades tales como, ferroelasticidad, ferromagne-



tismo, superconductividad, entre otras.

Particularmente, los materiales electrolitos de interés en el presente estudio, componentes
de celdas de combustible de 6xido sélido son:

* la perovskita LagS7r9.4C002Fe9s03— (LSCF) que es un éxido cerdamico especifico de-
rivado de la cobaltita de lantano del grupo ferrita. El LSCF estd compuesto en base a
dos perovskitas, LaCoO5 y LaFeO3, dopado con Estroncio S, agregada para modificar
ciertas propiedades del compuesto, tales como conductividad iénica y eléctrica mix-
ta (MIEC), ademés presenta estructura romboédrica a temperatura ambiente (Figura
2.1.3) y estructura cubica a temperaturas elevadas (Figura 2.1.1).

* El 6xido de ferrita de bario (BaFeOs_s), un 6xido de perovskita de membrana de elec-
trodo rica en hierro, usada ampliamente en las SOFC debido a su rapida cinética de
intercambio de superficie y su alta actividad electrocatalitica. En condiciones severas,
presenta una buena estabilidad térmica y quimica y por ende es utilizado ampliamente
en diversas aplicaciones.

2.2. Ferroelasticidad

Los materiales poseen simetria, y a veces, esta simetria puede cambiar cuando las condi-
ciones ambientales cambian espontaneamente. Ahora, cuando un cristal cambia su simetria,
se habla de un proceso de cambio de fase. Un material o cristal ferroico es aquel que pre-
senta al menos un cambio de fase que modifica la simetria direccional del cristal. El termino
de material ferroicos cubre el ferromagnetismo, la ferroelasticidad, la ferroelectricidad, entre
otros fenémenos.

Los materiales ferroicos estan fragmentados en “dominios”. Un dominio es una regién es-
pacialmente extendida con una direcciéon constante y un orden especifico de parametros. Los
distintos dominios de un material ferroico tienen la misma estructura cristalina, pero difieren
en su orientaciéon mutua, quiralidad y posicién. Por lo tanto, cuando se refiere a un sistema
de coordenadas, este tendra diferentes coeficientes de tensores. El andlisis de la relacion en-
tre estos tensores permite analizar los experimentos para observar e investigar los distintos
dominios. También permite computar las propiedades promedio de cada tensor. [5]

La ferroelasticidad en particular es un fenémeno en el que un material exhibe un compor-
tamiento no lineal e histéresis en la curva de esfuerzo-deformacién; y creep a temperatura
ambiente. [6]

Los 6xidos metdlicos de lantano con una estructura de perovskita LaM O3z (M: Co, Fe, Al
y Ga) y sus éxidos mezclados y dopados como LSCF presentan comportamiento ferroeldsti-
co. Estos materiales de perovskita tienen una simetria ctibica a temperaturas elevadas, que
cambia a una simetria mas baja (romboédrica u ortorrémbica) a temperaturas intermedias y
bajas. Para minimizar la energia de deformacion, estas transiciones forman diferentes orien-
taciones de cristal que estan separadas por paredes de dominio y restringidas por limites de
grano. La aplicacién de tension externa provoca cambios de orientaciéon y movimiento de las
paredes del dominio, lo que da como resultado una deformacion del cristal y se refleja de



forma macroscépica en un comportamiento no lineal en su respuesta mecanica. [7]

En la Figura 2.2.1 se ejemplifica graficamente una distorsion, desde una estructura ctbica
a una ortorrémbica:

(a) Cubie (b) Orthorhombie

Figure 3.7: Perovskite distortion from (a) cubic to (b) orthorhombic.

Figura 2.2.1: Distorcién de una Perovskita, desde estructura (a) ctbica a
(b) ortorrémbica. [4]

En la Figura 2.2.2 se presenta la curva tipica de esfuerzo deformacién asociada a un
material ferroelastico:

Stress

ﬁul:ld
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Y

8nnn+8noels+gels

Figura 2.2.2: Curva tipica de Esfuerzo-deformaciéon de un material ferro-
elastico. El simbolo 0., E y € representan el esfuerzo critico, el médulo de
Young aparente y deformacién respectivamente. [6]

Al comienzo de la carga, se espera que el desplazamiento aumente de forma casi lineal con
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la tensién. Por encima de una tension critica o, la deformacion deberia mostrar un aumento
progresivo con la tension aplicada, en este rango algunos dominios ferroelasticos cambian
debido al esfuerzo o tensiéon aplicada.

Después de que cambian la mayoria de los dominios posibles (o alcanzables), el desplaza-
miento aumenta linealmente con la tensién mientras que algunos dominios restantes posibles
también cambian. Al comienzo de la descarga, el desplazamiento disminuye linealmente con
la tensién debido a la deformacion de recuperacion elastica y luego de manera no lineal debi-
do al retroconmutaciéon de dominio. Después de eliminar la tension, es posible observar una
deformacién remanente no recuperable. La curva tensiéon-deformacion del ciclo secuencial
generalmente debe mostrar una histéresis; sin embargo, no habria histéresis si la tension mé-
xima aplicada es lo suficientemente alta como para cambiar todos los dominios por completo.
[6]

Debido a que la curva de esfuerzo-deformacion no es lineal ya que los dominios del mate-
rial cambian constantemente debido al esfuerzo aplicado, no es posible evaluar el modulo de
Young del material, sin embargo es posible identificar el médulo de Young aparente inicial,
de carga y de descarga.

En la Figura 2.2.3 se muestran las curva de esfuerzo desplazamiento tipicas del LSCF
medidas a varias temperaturas, se observa claramente que por debajo de los 700°C las curvas
son no lineales.

2004
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40

200
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1601 600 °C 700 °C 1 800 °C
120
80
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0 e B — .
0O 20 40 60 80 1000 20 40 60 80 1000 20 40 60 80 100
Displacement / um

Figura 2.2.3: Curvas tipicas de carga-desplazamiento del material LSCF a
diversas temperaturas. La primera desviaciéon de la pendiente de la lineali-
dad se senala con circulos. [8]

A temperatura ambiente se observa una disminucién de la pendiente por sobre los 80 N.
Este punto de transicién o desviacién disminuye gradualmente al aumentar la temperatura
y ya no es reconocible a los 700°C. El inicio de la actividad del dominio parece reflejarse en
esta primera desviacion. Es observable también que después de algin desplazamiento corres-
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pondiente a cargas mas altas, las curvas de deformacion tienden a volverse mas empinadas
nuevamente, lo que indica una saturacién de la formacién del dominio. Ahora, dado que la
distorsion romboédrica de la simetria ciibica parece disminuir gradualmente a cero desde
la temperatura ambiente hasta la temperatura de transiciéon (750°C) se puede suponer que
la tension critica para el cambio de dominio disminuye al aumentar la temperatura. A los
700°C no se observa una disminucion de la pendiente definida y por lo tanto, la tension critica
seria casi igual a 0. Por ultimo, a 800°C, las muestras tienen una estructura cubica y son
paraelasticas, por lo que la curva de carga-desplazamiento es lineal.

En la Figura 2.2.4 se muestra el cambio de dominio ferroelastico debido a una tension
aplicada:

Figura 2.2.4: Observacion del cambio del dominio ferroelastico a tempera-
tura ambiente (a) Sin esfuerzo (b) Cambio de dominio por compresién de
60 M Pa. [6]

Las flechas en la imagen anterior (b) indican la direccién del esfuerzo aplicado, es posible
observar claramente un cambio en la orientacién (lineas paralelas) y por ende un cambio en
el dominio del material ferroelastico.

2.3. Mediciéon de campo de deformacién utilizando co-
rrelacion de imagenes digitales (DIC)

Medir la respuesta a la deformacion durante la aplicaciéon de una carga a alta temperatura
es una capacidad clave para determinar las propiedades mecénicas y termofisicas de mate-
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riales que se utilizaran a temperaturas elevadas.

Tradicionalmente, se utilizan extensémetros o galgas extensométricas aplicadas externa-
mente. Sin embargo, estos calibres suelen tener una longitud de calibre de varios a decenas
de milimetros. Por lo tanto, para obtener mediciones fiables de la deformacion, es necesario
que tanto la microestructura del material como las condiciones de carga sean uniformes a
lo largo de esta distancia, sin embargo, en la practica hay muchas situaciones en las que es
probable que el campo de deformacion no sea uniforme y se puede obtener mucha informacion
mediante el mapeo de la variacion en el campo de deformaciéon con la posicion.

La correlacion digital de imagenes (DIC) es una herramienta 1til para medir las distribu-
ciones de deformaciones durante las pruebas mecanicas de muestras no uniformes. Con este
método, los mapas de deformacién bidimensionales (2D) se pueden determinar a partir de
imagenes digitales registradas de la superficie de una muestra [9]. Dado que las imdgenes
digitales de alta velocidad y resolucion se han vuelto ampliamente disponibles, la correlacion
digital de imégenes ahora permite que los mapas de deformacién 2D se registren a una alta
tasa de adquisicion y, por lo tanto, de una manera resuelta en el tiempo durante los expe-
rimentos de carga continua o incluso en condiciones temporales reales durante un ciclo de
fatiga [10].

El principio béasico del método DIC es hacer coincidir patrones de moteado en la muestra
antes y después de la deformacion. La Figura 2.3.1 muestra la configuraciéon experimental
tipica del método DIC. Una cdmara CCD (Charged-coupled device) se utiliza para adquirir
imagenes de la muestra con patrones de moteado que cubren la superficie. Los patrones de
motas se pueden hacer rociando pinturas o derivarse de la textura natural de la superficie de
la muestra. Los patrones de moteado posteriormente se registra para su posterior analisis.
Normalmente, se elige un subconjunto de pixeles de la imagen no deformada para encontrar
su ubicacién en la imagen deformada [11].
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Figura 2.3.1: Configuraciéon tipica experimental del método de correlacion
digital de imagenes [12]

En el subconjunto de pixeles escogidos se comprueban las posiciones de estos, tanto de la
imagen referencia como la deformada y se calcula una puntuacién de similitud (funcién de co-
rrelaciéon) para clasificarlas posteriormente, generalmente se utiliza una funcién de correlacion
que utiliza la suma de las diferencias cuadradas de los valores de los pixeles. Posteriormente,
el software determina los valores de desplazamiento de los centros de los subconjuntos, lo que
produce un campo de desplazamiento completo. Los resultados medidos de desplazamien-
to obtenidos estan fuertemente influenciadas por el sistema de medicion, las condiciones de
tluminacion y el patron de moteado.

En cuanto al sistema de medicion en si, se pueden distinguir tres elementos principales: las
lentes, la caAmara CCD y el software de correlacion. Las lentes son responsables de transportar
el haz de luz, reflejado por la superficie del objeto hacia las células sensibles a la luz del
CCD. Las celdas traducen la luz incidente en niveles de voltaje, que se escalan entre 0 y
255. El paso final del proceso de medicion es la rutina de correlacion de imagenes digitales,
en la que predominan dos parametros: la naturaleza del patrén de moteado y el tamano del
subconjunto, esto considera la distribucion de puntos, la aleatoriedad de estos y un correcto
contraste. [12].

2.3.1. Problemas de DIC a altas temperaturas

Al realizar mediciones de campos de deformacion a altas temperaturas por medio del
método de correlaciéon digital de imagenes existen ciertos problemas asociada al aumento de
la temperatura, que obligatoriamente se deben tener en cuenta para obtener imagenes con
una buena calidad y contraste, estos son [10, 13] :

1. Radiacion de cuerpo negro: Debido a la radiacion de cuerpo negro la conservacion
del brillo, que es el principal subyacente de la correlacién digital de imagenes, ya no
se satisface. Se han propuesto varias soluciones con enfoques locales y globales. El uso
de potentes dispositivos de iluminacion es una posible soluciéon hasta temperaturas del
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orden de los 800°C. Otra solucion es el uso de filtros de pasa banda para alcanzar
temperaturas mas altas o usar luz ultravioleta.

. Oxidacién: La oxidaciéon provoca cambios en la textura de la superficie. Si bien esto
puede borrar los marcadores aplicados previamente, la ventaja de utilizar un contraste
de superficie intrinseco es que se puede lograr una correlacién digital continua entre
imagenes sucesivas siempre que el tiempo entre iméagenes sea lo suficientemente corto
para la oxidacién, evitando cambios significativos de las caracteristicas de la superficie.

. Pintura: Muy pocos materiales moteados se pueden mantener a altas temperaturas sin
que se desprendan o se quemen [3]. Otro tema critico esta relacionado con el contraste
de la imagen necesario para el andlisis por correlacion digital de imagenes. Se demostro
que las pinturas regulares en blanco y negro eran suficientes hasta los 300°C, y las
denominadas pinturas de alta temperatura se podian utilizar hasta los 600°C. Esto ya
no es posible a temperaturas mas altas y ser hace necesaria la busqueda de pinturas
especiales que soporten temperaturas por sobre los 600°C[13].

. Nube de calor: En los experimentos de alta temperatura, se producen inevitablemente
gradientes térmicos entre la muestra (caliente) y la lente de la cdmara (generalmente
fria). Estos gradientes inducen la variacion del indice de refraccién, excepto cuando la
prueba se realiza al vacio. Los gradientes térmicos variables en el tiempo, digamos en el
aire, se deben a la conveccién a altas temperaturas. Este fenémeno conduce al llamado
efecto de neblina térmica, que puede limitarse mediante el uso de flujo de aire forzado
[14]. Los efectos de la neblina térmica dependen en gran medida de la configuracion
experimental. Se cree que el peor de los casos ocurre en los hornos tradicionales, ya
que se trabaja con una gran cantidad de aire. Se pueden seleccionar otros medios de
calentamiento tales como fuentes de induccién de calor, laser o infrarrojos.

12



Capitulo 3

Recursos

Los insumos, equipos y software requeridos para el desarrollo y analisis de este trabajo se
detallan a continuacion:

3.1. Recursos no pecunario

3.1.1. Equipos

Se presentan en primer lugar los equipos utilizados en el estudio:

» Maquina de ensayo Zwick/Roell Z100 equipada con horno tubular de alta temperatura,
rango 25°C a 1100 °C

* Focos de iluminacion LED de alta potencia Veritas Constellation 120 5600K
* Camaras de Correlacién de Imagenes Digitales Phantom de Dantec Dynamics
* Registrador de tarjeta SD termopar de 4 canales tipo K

» Horno de alta temperatura HT 16/17 Nabertherm

* Ventilador 5W, 15 cm

3.1.2. Insumos

Se presentan a continuacién los insumos utilizados en el estudio:

* Muestras ceramicas LSCF y BaFeO3

* Pintura blanca alta temperatura Pyro-Paint™ 634-AL

* Pintura negra alta temperatura Pyro-Paint™ 634-SIC

* Filtro de paso de banda de interferencia violeta Bi-440 Midopt
* Termocupla tipo K alta temperatura

* Vidrio para alta temperatura
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3.1.3. Software

Por 1ltimo, se presentan los softwares utilizados:
* Matlab
* Istra 4D

» TestXpert II

3.2. Recursos pecunarios

Fondos del proyecto FONDECYT Regular N°1200141.
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Capitulo 4

Metodologia

En la presente seccion se describe el plan de trabajo utilizado con su correspondiente
definicién y descripcion de procedimientos:

4.1. Preparacion de piezas: Patréon de Moteado

Se cuenta previamente con muestras de LSCF (negra) de dimensiones 4.5x3.5x10.35 mm
y BaFeO3 (negra) de dimensiones 5.8x4.64x5.38, a las cuales se le aplic6 un patrén aleatorio
de motas para realizar sus correspondientes estudios de deformacion a altas temperaturas.
Se detallard a continuacién la base bibliografica y el procedimiento para lograr esto:

4.1.1. Pintura

Como se mencion6 anteriormente, la técnica de correlacién digital de imagenes es un téc-
nica experimental para medir el campo de deformacién que se basa principalmente en el
analisis, calculo e identificacion del desplazamiento de un patrén de moteado aleatorio; para
un correcto andlisis es necesario un adecuado contraste sumado a la necesidad de sobrellevar
el principal problema de estos ensayos a altas temperaturas el cual es que hay muy pocos
materiales de moteado que pueden mantener altas temperaturas sin desprenderse o quemarse.

En estudios anteriores [15], se demostrd que para lograr patrones de mota de alto contraste
es posible utilizar pinturas de alta temperatura Aremco Pyro-Paints, en particular, se decidi
utilizar la pintura blanca alta temperatura Pyro-Paint™ 634-AL como background para las
muestras y la pintura negra alta temperatura Pyro-Paint™ 634-SIC para realizar el patrén
aleatorio de puntos sobre las muestras a analizar, las principales caracteristicas de las pinturas
mencionadas se presentan en la Tabla 4.1.1:

Tabla 4.1.1: Caracteristicas principales, pinturas de moteado [16]

Pintura Pyro-Paint | Constituyente principal | Color | Limite de Temperatura, °C
634-AL Altimina Blanco 1760
634-SIC Carburo de Silicio Gris 1400
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4.1.2. Preparacion, aplicaciéon y curado de pintura

Como se menciond anteriormente, la primera pintura a aplicar es el background blanco
Pyro-Paint™ 634-AL, esta pintura es un sistema de recubrimiento de dos partes (polvo y
liquido) tal como se muestra en la Figura 4.1.1.

Figura 4.1.1: Pyro-Paint™ 634-AL [16]

Antes de aplicar esta pintura es necesaria una preparacion previa mezclando el polvo y el
liquido en una relacion de 3 a 1 con respecto al peso, para realizar esto se utilizo una balanza
digital en donde se mezclaron 18 [gr] de polvo y 6 [gr] de liquido tal como se muestra en la
Figura 4.1.2:

Figura 4.1.2: Balanza digital, preparaciéon Pyro-Paint™ 634-AL
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Ya preparada la mezcla, se aplicé con un pincel una capa sobre las muestras de LSCF y
BaFeO3 tal como se muestra en la Figura 4.1.3

Figura 4.1.3: Aplicacién Pyro-Paint™ 634-AL
La pintura Pyro-Paint™ 634-AL necesita de un proceso de secado y curado detallado a
continuacion:
* Secado a temperatura ambiente por 2 horas
e Curado a 93 °C por 2 horas

Para realizar el curado, se utiliz el horno de alta temperatura HT 16/17 Nabertherm
presentado en la Figura 4.1.4.

Figura 4.1.4: Horno de alta temperatura HT 16/17 Nabertherm

Ya secada y curada la pintura blanca se realizé el patron desordenado de motas con la
pintura 634-SIC presentada en la Figura 4.1.5, esta pintura no necesita preparacion previa y
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se aplicé directamente un patréon de motas negras sobre la superficie de las piezas usando un
método de salpicadura. Este método de salpicadura consiste en mover los filamentos de un
cepillo de dientes empapado en pintura para salpicarla sobre la superficie de la muestra.

Figura 4.1.5: Pyro-Paint™ 634-SIC [16]

El tamafio de las motas creado por este método es relativamente grueso; sin embargo, para
la escala de milimetros utilizada en este trabajo, ofrece suficiente precision para realizar un
andlisis por correlacion digital de imagenes. En la Figura 4.1.6 se muestra el resultado del
proceso de salpicadura sobre las piezas:

Figura 4.1.6: Aplicacién moteado sobre LSCF, Pyro-Paint™ 634-SIC

La pintura Pyro-Paint™ 634-AL también necesita de un proceso de secado y curado
detallado a continuacion:

¢ Secado a temperatura ambiente por 1 hora
e Curado a 93 °C por 2 horas

e Curado a 426 °C por 1 hora

Nuevamente, para realizar el curado se utilizé el horno de alta temperatura HT 16/17
Nabertherm presentado en la Figura 4.1.4.
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4.1.3. Analisis de patrén

Ya pintadas las muestras, se realizé un analisis morfolégico del patron de motas con el fin
de determinar la calidad de este. En primer lugar, se transformé una imagen del patrén de
motas obtenida desde el software ISTRA 4D desde formato RGB a escala de grises (0-255)
por medio del software Matlab, a esta imagen transformada se le calcul6 el histograma para
caracterizar el patrén de motas. Luego, siguiendo con el andlisis morfolégico para analizar
el tamano de las motas, se transformé la imagen original a una imagen binaria en blanco y
negro. Esto se logra seleccionando un valor de gris y convirtiendo cada pixel con un valor de
gris mas alto en un pixel blanco y cada pixel con un valor de gris mas bajo en un pixel negro.
De esta forma se obtuvo una imagen en la que se delimitan claramente las motas sobre la
muestra. Posteriormente, utilizando la funcién de Matlab imopen se localizaron las motas con
un diametro mayor a 10, 8, 6, 4 y 2 pixeles y en base a eso se calculé el porcentaje acumulado
de pixeles dentro de esos rangos.
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4.2. Ensayos

Ya preparadas las muestras, se realizaron ensayos de expansion térmica y de compresion a
alta temperatura sobre ellas; posteriormente los resultados se analizaron por medio de corre-

lacion digital de imagenes. La configuracién de los ensayos y descripcion del procedimiento
se detallara a continuacion:

4.2.1. Configuracion

Se detalla a continuacion la configuracién general utilizada en los ensayos. Tal como se
mencioné anteriormente, se cuenta con una maquina de ensayo Zwick/Roell Z100 equipada
con horno tubular de alta temperatura presentada en la Figura 4.2.1

=
—
—
mm

Figura 4.2.1: Maquina de ensayo Zwick/Roell Z100 equipada con horno
tubular de alta temperatura,rango 25°C a 1100°C

Para realizar los ensayos de compresion se utilizaron dos barras de Alimina y para re-
gistrar la temperatura al interior del horno se instalé una termocupla de alta temperatura
en su interior. Por otro lado, en estudios anteriores [17] se demostré que la instalacién de
un ventilador a la salida del horno disminuye considerablemente la variacion del indice de
refraccion, es por esto que se instaldo un ventilador de 5W en la salida del horno a estudiar,
en la Figura 4.2.2 se muestra la configuracion detallada.
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Figura 4.2.2: Configuracién al interior del horno tubular; Barras de alimina,
ventilador de 5W y termocupla alta temperatura tipo K

Para monitorear la temperatura al interior del horno en el tiempo, la termocupla se conecto
directamente a un registrador de tarjeta SD termopar de 4 canales tipo K. La cdmara utilizada
para la adquisicion de iméagenes y el foco LED utilizado para iluminar las muestras al interior
del horno se presentan en la Figura 4.2.3:

Figura 4.2.3: Equipos utilizados (a) Cdmaras Dantec Dynamics Phantom
(b) Veritas Constellation 120

Para disminuir la nube de calor a la salida del horno se instalé un vidrio que soporta
altas temperaturas, ademas, se aislo el calor al interior del horno mediante el uso de algodén
resistente al calor. Por tltimo, para minimizar el efecto de radiaciéon de cuerpo negro y obtener
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imagenes de mayor calidad, se utilizo un filtro pasa banda Bi-440, esto funciona bien debido
a que la luz filtrada es compensada por la iluminacion del foco LED. Las caracteristicas
espectrales del foco (Anexo A: Figura 8.1.1) coinciden con las longitudes de onda que el lente
Bi-440 no filtra (Anexo A: Figura 8.1.3). La configuracién anteriormente descrita se muestra
en la Figura 4.2.4:
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Camara DIC
[ ;

Filtro pasa banda Bi-440

Figura 4.2.4: Configuraciéon al exterior del horno tubular; Vidrio alta tem-
peratura, Camara DIC y Filtro pasa banda Bi-440

Por 1ultimo, en la Figura 4.2.5 se muestra la configuracién general utilizada para realizar
los ensayos asociados de esta investigacion:

Figura 4.2.5: Configuraciéon general
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4.2.2. Ensayos de expansiéon térmica

Se detallara a continuacién el procedimiento efectuado para realizar un analisis de expan-
sion térmica por medio de correlacion digital de imagenes, este ensayo se realizé monitoreando
la temperatura sobre muestras de LSCF con y sin el ventilador activado para analizar el efec-
to de la presencia de este y también sobre una muestra de BaFeO3.

Para la muestra de LSCF con ventilador realizé el siguiente procedimiento:

* Se ingres6 la muestra al interior del horno tubular

* Se inici6 el software ISTRA 4D y las cdmaras Phantom DIC

* Se cerrd y aislo el horno y se instalé el vidrio de alta temperatura

* Se instal6 el filtro pasa banda, la luz LED y se encendio el ventilador de 5 W

* Se enfoco la caAmara en la pieza al interior del horno y se realizé una calibraciéon con un
target predeterminado (accesorio de las cAmaras)

* Se configur6 el software ISTRA 4D con una frecuencia de adquisicion de 1 [Hz] y un
tiempo de adquisicion de 2 horas.

* Se configur6 el horno tubular para aumentar la temperatura desde el ambiente hasta los
900°C en un lapso de 2 horas.

* Se inici6 el horno, el registrador SD termopar y la adquisicién de imagenes al mismo
tiempo.

* Se guardaron los resultados obtenidos, se realizé un analisis por medio del software
ISTRA 4D y se exportaron los resultados en formato hdf5

* Se procesaron y analizaron los datos por medio del software Matlab

Para la muestra de LSCF sin ventilador, el proceso fue similar con la diferencia de que
se configuré el horno para alcanzar una temperatura de 870°C y luego este se apagd. Se
monitored el campo de desplazamiento y la disminucién de la temperatura a una frecuencia
de 1 Hz y un tiempo de 3 horas.

Para la muestra de BaFeO3 también se monitore6 el enfriamiento desde una temperatura
de 830°C durante 2 horas con una frecuencia de muestreo de 1 Hz.

El software ISTRA calcula el desplazamiento de cuadros de pixeles en base a una ima-
gen referencial, este desplazamiento imagen por imagen es el resultado final exportable en
formado hdfb, a través del software MAtlab es posible llevar esa informacion a formato .mat
y analizar el resultado en este mismo ambiente. Cuando el software ISTRA 4D no puede
calcular el desplazamiento de un cuadro de pixeles (principalmente debido a problemas de
desenfoque) guarda los resultados como valores indefinidos, estos resultados se traducen en
'‘NaN’ (Not a Number) en Matlab.

Relacionando los datos de temperatura en el tiempo y los datos de deformacion, se obtuvo
el coeficiente de expansion térmica para el LSCF y para el BaFeO3.
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4.2.3. Ensayos de compresion a alta temperatura

Se detallara a continuacién el procedimiento efectuado para realizar un ensayo de compre-
sion a alta temperatura analizado por medio de correlacién digital de imagenes, este ensayo
se realizé sobre una muestra de LSCF a 870°C y una muestra de BaFeO3 a 830°C.

Para ambas muestras se realizo el siguiente procedimiento:

» Se prepar6 la maquina de ensayos instalando las barras de alimina verticales
* Se ingres6 la muestra al interior del horno tubular

* Se inici6 el software ISTRA 4D y las cdmaras Phantom DIC

* Se cerrd y aislo el horno y se instald el vidrio de alta temperatura

* Se instal6 el filtro pasa banda, la luz LED y se encendi6 el ventilador de 5W

» Se enfoco la cAmara en la pieza al interior del horno y se realizé una calibracién con un
target predeterminado (accesorio de las cAmaras)

* Se encendi6 el horno para alcanzar la temperatura objetivo

* Alcanzada la temperatura objetivo, se esperd aproximadamente una hora para que la
muestra alcanzara uniformidad en su temperatura

* Se configuré el software ISTRA 4D con una frecuencia de adquisicién de 1 [Hz] para la
muestra de LSCF y con 10 [Hz| para la muestra de BaFeO3, con el fin de identificar las
diferencias entre ambas configuraciones.

* Se inici6 el software TestXpert II para configurar la carga a aplicar por el equipo Zwic-
k/Roell Z100, en particular, se configurd para aplicar un ciclo de carga y descarga a una
velocidad de 2 N/s y con una carga maxima de 787 [N] para la muestra de LSCF y 700
[N] para la muestra de BaFeO3

* Se registro el ciclo de carga y descarga por medio del software ISTRA 4D

* Se guardaron los resultados obtenidos, se realizé un andlisis por medio del software
ISTRA 4D y se exportaron los resultados en formato hdfs

* Se procesaron y analizaron los datos por medio del software Matlab

En la Figura 4.2.6 se muestra una pieza de LSCF al interior del horno a modo de visualizar
la direccién de compresion.
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Figura 4.2.6: Pieza LSCF al interior del horno, direccién de compresion

25



Capitulo 5

Resultados

En esta seccion se presentan los resultados obtenidos después de realizar la metodologia
antes detallada:

5.1. Patron de moteado

En la Figura 5.1.1 se presenta el patron de motas realizado sobre la muestra de LSCF| la
imagen se obtuvo desde el software ISTRA 4D.

Figura 5.1.1: Patron de motas sobre la muestra de LSCF

Con el software Matlab se tranformé la imagen original en formato RGB a una escala de
grises de intensidad 0 a 255, a esa nueva imagen se le calcul6 el histograma presentado en la
Figura 5.1.2. Se obtuvo ademas que el promedio de intensidad en escala de grises tiene un

26



valor de 99,27.

Histogram of image

3000 —
2500 —

2000 —

Pixel Count
T

1000 —

Figura 5.1.2: Histograma del patrén de motas es escala de grises (intensidad
0-255)

Siguiendo con el analisis morfologico, la imagen original se llevo a escala de blanco y negro
(binaria), esta transformacién se muestra en la Figura 5.1.3.

Imagen original

Imagen Binaria

Figura 5.1.3: Transformacién de patréon de motas a blanco y negro

Utilizando la funcién imopen de Matlab, se identificaron las localizaciones de motas con

didmetros superiores a 10, 8, 6, 4 y 2 pixeles, el resultado obtenido se muestra en la Figura
5.1.4.
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Figura 5.1.4: Localizacién de motas con un didmetro superior a 10, 8, 6, 4
y 2 pixeles respectivamente.

En base a la idenficacién de los diametros, se calculé el porcentaje acumulado de motas
dentro de intervalos de didmetro de pixeles, esto se muestra en la Figura 5.1.5

Patrén de motas

0 1

60 [ 1

40 1

Porcentaje acumulado
@
3
T
I

20 1

L L I . .
o 0-2 2-4 4-6 6-8 810 10-12
Intervalos de diametro de molas (pixeles)

Figura 5.1.5: Porcentaje acumulado de motas dentro de un intervalo de
diametros dado para el patron de motas
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5.1.1. Ensayos de expansion térmica

5.1.1.1. Expansion térmica en LSCF

Se presentan en primer lugar los resultados obtenidos al aumentar la temperatura sobre
una muestra de LSCF sin activar el ventilador a la salida del horno:

Se registro el enfriamiento de una muestra de LSCF durante 3 horas con una frecuencia de
muestreo de 1 [Hz], es decir, se registr6 un total de 10800 frames. En la Figura 5.1.6 se presenta
la matriz de desplazamiento obtenida en base al anélisis realizado con el software ISTRA 4D.
Para el andlisis de la muestra de LSCF se tomaron 78 cuadros de pixeles representados por
un numero en la matriz. Se registréo ademas la suma de NaN’s para cada uno de los cuadros

analizados.

Matriz de desplazamiento, sin ventilador Cantidad de NaN (Not a Number) para cada elemento de la matriz

12000

10000

17 30 43 56 69 8000

19 492 45 58 TH
6000

Cantidad de NaN

bl 34 47 60 73

22 435 48 61 T4 4000
23 36 <49 62 75

24 a7 50 63 76

25 38 51 84 77 2000 ‘

26 99 52 €5 78 ‘ H
L L

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Elemento de matriz de desplazamiento

Figura 5.1.6: Matriz de desplazamiento LSCF y niimero de NaN, sin venti-
lador

Ahora, escogiendo 2 puntos de la matriz de desplazamientos, priorizando aquellos con un
bajo nimero de NaN'’s, es posible obtener el desplazamiento entre ellos en funcién del tiempo.
Relacionando lo anterior con el registro de temperatura a lo largo del tiempo se obtiene la
curva de deformacion en funcién de la temperatura. Por ultimo, ajustando una recta sobre
los resultados medidos es posible estimar el coeficiente de expansién térmica del material. El
resultado del procedimiento descrito se muestra en la Figura 5.1.7:
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Figura 5.1.7: Deformacién térmica LSCF sin uso de ventilador, cooling

Se presenta a continuacion los resultados obtenidos con el ventilador a la salida del horno
activo. Se registré el calentamiento de la muestra de LSCF durante 2 horas con una frecuencia
de muestreo de 1 Hz. Los resultados se muestran a continuacion:

Matriz de desplazamiento, con ventilador Canti de NaN (Not a Number) para cada elemento de la matriz
8000 T T T T T
1 13 25 ar 49 7000 | ‘ ‘ i
2 14 26 3@ 50
6000 1
3 5 27 3 5
16 98 40 52
5000 [ 1
4
]
728 @ 53 4
H]
-
48 80 42 54 g 4000 1
-
€
o
18 31 43 58 o |
3000 - 1
20 32 44 56
21 33 a7 2000, 7
2 34 4% 58
1000 - &
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. P SR L
24 3% 4 60 [}
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Figura 5.1.8:
tilador

Elemento de matriz de desplazamiento

Matriz de desplazamiento LSCF y ntimero de NaN, con ven-
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Figura 5.1.9: Deformacién térmica LSCF con uso de ventilador, Heating

En la Figura 5.1.10 se muestra un ejemplo del campo de deformacién calculado por el
software ISTRA 4D en un ensayo de expansién térmica sobre LSCF.

Displacements X/fum

Figura 5.1.10: LSCF, campo de desplazamiento en ensayo de expansion
térmica

La Tabla 5.1.1 resume los coeficientes de expansion térmica obtenidos sobre las piezas de
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LSCF con y sin el ventilador activo:

Tabla 5.1.1: Coeficiente de expansién térmica LSCF calculado, con y sin uso
de ventilador

Muestra LSCF a Low Temperature [1/°C] | a High Temperature [1/°C]
Ventilador activo 14.9-107° 22.9-107°
Ventilador no activo 14.1-107° 22.9-107°

5.1.2. Expansion térmica en BaFeO3

En la Figura 5.1.11 se muestra la curva de deformacién térmica obtenida del ensayo sobre
la muestra de BaFeO3, el ensayo se realizo en enfriamiento desde una temperatura de 830°C
durante 2 horas con una frecuencia de muestreo de 1 Hz.

Thermal strain

BaFe03.Thermal Expansion cof. = 13.65*10°6 (1/°C)

1 | | | 1
9
300 400 500 600 700 800 900

Temperature (°C)

Figura 5.1.11: Deformacién térmica BaFeO3, cooling

Del ensayo se estima que el valor del coeficiente de expansién térmica es de 13.65 - 1076

1/°C].
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5.2. Emnsayos de compresion a alta temperatura

5.2.1. Ensayo de compresiéon sobre LSCF

En la Figura 5.2.1 se muestra la curva de deformacion en funciéon del tiempo para el ensayo
realizado con una frecuencia de muestreo de 1 Hz, una fuerza méxima de 787 [N] y a una
tasa de 2 [N/s]:

0.25

LWL

-0.05

Loading
Unloading

o

Strain (%)

. . . . . . .
o 100 200 300 400 500 600 700 800
Time (seconds)

Figura 5.2.1: Deformacién en funcién del tiempo LSCF, ciclo de compresién
carga y descarga; Fmaxz: 787 N, Load Rate: 2 N/s, 870°C

En la Figura 5.2.2 se presenta la curva de esfuerzo deformacion para el LSCF:

50
= Loading
45 Unloading | 7
40
a5
‘@ 30
('8
=
w 25
7]
g
B 20
15
10r
5t
0
-0.05 [t} 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25

Strain (%)

Figura 5.2.2: Curva esfuerzo deformacién LSCF, ciclo de compresion carga
y descarga; F'max: 787 N, Load Rate: 2 N/s, 870°C
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5.2.2. Ensayo de compresion sobre BaFeO3

En la Figura 5.2.2 se muestra la curva de esfuerzo deformacion obtenida para el ensayo
realizado en la muestra de BaFeO3 con una frecuencia de muestreo de 10 Hz, una fuerza
méaxima de 700 [N] y a una tasa de 2 [N/s]:

30
Loading
26
ZD -
@
o
=
w 15T
[12]
=
k7]
wor
5H
0 ; . ;
-0.05 o 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25

Strain (%)
Figura 5.2.3: Curva esfuerzo deformacion BaFeO3, ciclo de compresién carga

y descarga; Fmax: 700 N, Load Rate: 2 N/s, 830°C

En la Figura 5.2.4 y 5.2.5 se muestran los campos de deformacién calculados por el software
ISTRA 4D durante el ensayo de compresion.

Displacements X/um

Figura 5.2.4: Campo de deformacion a maximo esfuerzo, ciclo de compresion
carga y descarga; Fmaxz: 700 N, Load Rate: 2 N/s, 830°C,
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Figura 5.2.5: Campo de deformacion a esfuerzo maximo, ciclo de compresion
carga y descarga; Fmaz: 700 N, Load Rate: 2 N/s, 830°C
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Capitulo 6
Analisis

6.1. Patron de motas

Se analizara en primer lugar los resultados obtenidos para el patron de motas. El objetivo
de estos resultados es caracterizar y evaluar la distribucion del tamano de las motas utilizan-
do morfologia. En la Figura 5.1.1 podemos visualizar el patréon de motas realizado sobre la
muestra de LSCF, a simple vista se observa que el tamano de las motas tienen un tamano
y distribucién correcta, con pocas motas de tamano relativamente grande en comparacion al
resto, ademas, el patron de motas contrasta de buena forma con el background de la muestra.

El histograma de la Figura 5.1.2 nos muestra la frecuencia de los valores de intensidad de
pixeles; el eje x muestra las intensidades del nivel de gris de 0 a 255 y el eje y muestra la
frecuencia de estas intensidades; el histograma permite evaluar la distribucién de motas de
forma facil y rapida y el resultado obtenido confirma lo observado a simple vista, la escala de
grises tiene una distribucion adecuada con un buen contraste cuantificado por el promedio
de intensidad de gris obtenido (99,27).

Siguiendo con el analisis, la Figura 5.1.3 nos muestra la transformacion de la imagen ori-
ginal de patrén de motas a escala de blanco y negro, esto nos ayuda a realizar un analisis de
ubicacién y caracterizacion del tamano de las motas. La Figura 5.1.4 permite localizar las
motas con un didmetro superior a un valor dado. Al realizar esta operacion para diferentes
valores de diametro, se puede formular una distribucién de tamano de moteado correspon-
diente al patrén dado, el resultado obtenido es el de la Figura 5.1.5. De las dos figuras se
desprende que alrededor de un 50% de las motas tienen un didmetro menor o igual a 2
pixeles y cerca de un 77 % de las motas tiene un didmetro menor o igual a 4 pixeles y solo
unas pocas motas (2-3 % del total) tiene un didmetros superior a 10 pixeles, esta distribucion
obtenida confirma lo anteriormente planteado, son pocas las motas con un tamano superior
al resto y por ende el patron de motas es de buena calidad y permite el calculo del campo
de deformacion por medio de correlacién digital de imagenes sobre la muestra.
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6.2. Ensayos de expansion térmica

Se analizara a continuacion los resultados obtenidos en los ensayos de expansién térmica
sobre las piezas de LSCF y BaFeO3. El principal objetivo de estos ensayos fue confirmar la
posibilidad de utilizacion de la técnica de correlacion digital de imagenes dados los recursos
disponibles, ademas, visualizar el efecto del uso de un ventilador al exterior del horno como
herramienta atenuante de gradientes térmicos y por ende de la variaciéon en el indice de
refraccion.

6.2.1. Expansion térmica en LSCF

Como se mencioné anteriormente, ISTRA 4D calcula el desplazamiento de cuadros de
pixeles, la Figura 5.1.6 nos presenta la matriz de desplazamiento de 78 elementos de la mues-
tra de LSCF, el grafico de la figura nos muestra que la suma de NaN’s desde el elemento 3
hasta el 13 y también el elemento 66 tiene un valor de 10800, esto nos indica que durante
todo el ensayo (3 horas, 10800 frames a una frecuencia de 1 Hz) el software ISTRA 4D no
pudo calcular la correlacién entre frames, esto se debe a que en esas areas y elementos en
particular hubo un desenfoque producto de un mal posicionamiento entre la muestra dentro
del horno y la cadmara. Esto no es un problema grave ya que es posible analizar el campo
de desplazamiento en el resto de elementos de la matriz. En la Figura 5.1.7 observamos la
deformacion de la muestra de LSCF en funciéon de la temperatura sobre la pieza, la defor-
macién negativa se debe a que el ensayo fue de enfriamiento y por ende las dimensiones de
la muestra fueron disminuyendo con el paso del tiempo; en la figura se observa que existe
una dispersion significativa en los resultados, y esto es debido al no uso del ventilador y
por ende variacién en el indice de refraccién. A pesar de la dispersion, es posible observar
cierta tendencia en los resultados y en base al ajuste de una curva en los datos se puede
deducir el coeficiente de expansion térmica del LSCF; por otro lado, de estudios anteriores
[18] se sabe que la perovskita LSCF presenta un cambio en la linealidad de su respuesta a los
650°C debido al cambio de fase que sufre desde simetria cibica a altas temperaturas a sime-
tria romboédrica a bajas temperaturas; debido a lo anterior es que se pueden identificar dos
coeficientes de expansion térmica, uno antes de los 650°C y otro después de esta temperatura.

Analizando ahora el ensayo sobre LSCF con el uso de ventilador, la Figura 5.1.8 nos mues-
tra que el software no pudo correlacionar los frames desde el elemento 4 hasta el 12, esto
también debido a un mal posicionamiento entre la muestra dentro del horno y la cAmara. Es
posible observar ademas que desde el elemento 13 al 60 no se pudieron correlacionar ciertos
frames (Suma de NaN’s mayor a 0), esto puede ser debido a miiltiples factores como pro-
blemas de iluminacién, desenfoque, movimiento de caAmaras, entre otros, esto nuevamente no
significa un problema grave dado que el porcentaje de datos no correlacionados es desprecia-
ble en comparacion con los si correlacionados. Analizando la Figura 5.1.9 observamos que la
dispersion disminuyé considerablemente y se confirma que el uso del ventilador al exterior
del horno atenta la variacion en el indice de refracciéon. Nuevamente se observa cierto cambio
en la linealidad cerca de los 650°C y se logré calcular el coeficiente de expansion térmica
para ambos tramos. Por otro lado, la deformacion en este caso es positiva debido a que el
ensayo fue de calentamiento y por ende la muestra aumento su tamano con el paso del tiempo
y aumento en la temperatura. La Figura 5.1.10 nos muestra el campo de desplazamientos
calculado por el software ISTRA 4D durante el ensayo de expansién térmica, el resultado es
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el esperado y valida la metodologia utilizada.

Por ultimo, la Tabla 5.1.1 nos muestra los coeficientes de expansion térmica calculados con
y sin el uso del ventilador, observamos que para el tramo después de los 650°C se obtuvo el
valor 22.9-107% (1/°C) para ambos ensayos y hubo una variacién en el coeficiente calculado
para el tramo antes de los 650°C con el uso del ventilador, debido a la disminucién en la

dispersion en el ensayo con el ventilador podemos inferir que el resultado més confiable es de
14.9-107°% (1/°0)

6.2.2. Expansion térmica en BaFeO3

La Figura 5.1.11 nos muestra el resultado obtenido sobre la muestra de BaFeO3. La
deformacion es negativa ya que el ensayo fue de enfriamiento y ajustando una recta a los
datos se obtuvo un coeficiente de expansion térmica de 13.63 - 107¢ (1/°C).

6.3. Ensayos de compresion a alta temperatura

Se analizard a continuacion los resultados obtenidos en los ensayos de compresiéon a alta
temperatura sobre las muestras de LSCF y BaFeO3. El principal objetivo de estos ensayos
consiste en confirmar la posibilidad del uso de el anélisis por correlacion digital de imégenes en
ensayos de compresion a alta temperatura dados los recursos disponibles ademés de visualizar
el efecto de la frecuencia de muestreo sobre estos ensayos.

6.3.1. Ensayo de compresion sobre LSCF

En la Figura 5.2.1 se muestra el grafico de deformacién en funcién del tiempo obtenida a
partir del ensayo de compresion realizado sobre la muestra de LSCF, en azul se representa el
ciclo de carga y en naranjo el de descarga; graficando la variacion del esfuerzo (calculado en
base a las dimensiones de la pieza y los datos de fuerza en el tiempo obtenidos del software
TestXpert II) en funcién de la deformacién se obtiene la curva tipica del LSCF presentada
en la Figura 5.2.2, el grafico obtenido concuerda con lo esperado, la perovskita LSCF tiene
estructura netamente ctibica a los 870°C y por ende su respuesta en la carga debe ser lineal, en
la curva obtenida se observa esta linealidad en la carga. Ahora, el LSCF presenta histéresis, es
decir, después de retirar el esfuerzo tendra deformaciones residuales permanentes debido a las
dislocaciones producidas a nivel de estructura cristalina, este comportamiento es observable
también en la curva de esfuerzo deformacion obtenida. A grandes rasgos el ensayo presenta
ciertas deficiencias y por ende no es 6ptimo; en primer lugar una frecuencia de muestreo de
1 Hz no es suficiente para un ensayo de tan poca duracion, por otro lado, se observa un alta
dispersion en los datos obtenidos que dificulta el analisis de la curva, esta dispersion es efecto
de problemas de distorsion en la imagen, iluminacién y desenfoque.

6.3.2. Ensayo de compresion sobre BaFeO3

Para el caso de la muestra de BaFeO3, la curva de la Figura 5.2.3 muestra un resultado
mas optimo, esto debido a mejores condiciones en la configuracion en temas de iluminacion y
enfoque sumado a una frecuencia de adquisicion mas alta en comparacion al ensayo realizado
sobre la muestra de LSCF. La dispersion en este ensayo fue mucho menor y se observa
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claramente el comportamiento del material ante la aplicacion de carga sobre ella; nuevamente
se observa histéresis, sin embargo, no hay base bibliografica que permita asegurar que este es
un comportamiento intrinseco de este material por lo que se hace necesaria la realizacion de
mas ensayos a modo de determinar definitivamente si este material presenta estas cualidades.
Por tdltimo, las Figuras 5.2.4 y 5.2.5 muestran los campos de deformacion calculados por el
software ISTRA 4D sobre la muestra BaFeO3 en el ensayo de compresion, estas imagenes
concuerdan con lo esperado y validan la metodologia utilizada para la medicién de ensayos
de compresion a altas temperaturas por medio de correlacion digital de iméagenes.
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Capitulo 7

Conclusion

En el presente trabajo se logré el objetivo general propuesto, se desarrollo de una meto-
dologia que permite medir deformacion en materiales a altas temperaturas, tanto en ensayos
de expansion térmica como en ensayos de compresion. En base a investigaciones anteriores
detalladas en el marco tedrico se logré determinar y posteriormente adquirir los recursos
necesarios para complementar los equipos disponibles en la Facultad de Ciencias Fisicas y
Matemaéticas de la Universidad de Chile y establecer una configuraciéon que permitira a futuros
estudiantes realizar estudios de propiedades mecéanicas sobre materiales a altas temperaturas.

En la presente investigacion se logré desarrollar una técnica para la elaboracion de patro-
nes de motas resistente a altas temperaturas sobre muestras de materiales a analizar. En base
a un analisis morfolégico en donde se estudié la distribucion, forma y contraste de las mo-
tas se confirmo la efectividad de la técnica y por ende se validé la metodologia de elaboracion.

Por tltimo, se logré medir el coeficiente de expansién térmica y obtener la curva de
esfuerzo-deformacion de los materiales LSCF y BaFeO3 adquiriendo imagenes de los ensayos
y posteriormente analizdndolos por medio de correlacion digital de imégenes.

7.1. Trabajos futuros

El presente trabajo tuvo un enfoque directo en el desarrollo de una metodologia que permi-
tiera la medicién de deformaciones en materiales a altas temperaturas, el principal problema
asociado a esto fue la distorsion en las imagenes debido al calor dentro del horno; para dis-
minuir esta distorsién en la imagen se instalé un vidrio resistente a altas temperaturas en
la salida del horno, sin embargo, este vidrio tiene un color y traslucidez que a simple vista
distorsiona las imagenes obtenidas, se recomienda buscar un vidrio resistente a altas tempe-
raturas (1200°C) transparente para disminuir el efecto antes nombrado e instalarlo de forma
permanente en el horno tubular.

Por otro lado, la termocupla instalada no era maleable y por ende registraba la tem-
peratura en una zona cercana a la pieza y no en la misma pieza, se recomienda adquirir
una termocupla tipo K maleable que permita monitorear directamente la temperatura de la
muestra.

Por tultimo, se recomienda instalar el ventilador sobre otra base independiente del horno,

40



esto debido a que el ventilador vibra de tal forma que podria afectar los resultados obtenidos
en los ensayos de expansion térmica y de compresion a alta temperatura.
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Capitulo 8

Anexo

8.1. Anexo A: Caracteristicas equipos
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Figura 8.1.1: Caracteristicas espectrales luces LED Constellation 120 5600K

Figura 8.1.2: Datos fotométricos luces LED Constellation 120 5600K
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Figura 8.1.3: Porcentaje de transmisién con respecto a la longitud de onda,
filtro pasa banda Bi-440 Midopt

8.2. Anexo B: Cédigos utilizados

8.2.1. Histograma

clc;
clear;
close all;

img = imread (’sample.tif’); % Para leer el archivo

figure()

imshow (img); % Para mostrar el archivo

title(’Imagen original’)

imwrite (img, ’output.jpg’, ’jpg’); % Para guardar el archivo en formato .jpg

I = rgb2gray(img); %Red green blue intensidad de 0 a 255, a escala de grises blanco y negro
— 0 a 255

figure;
imshow(I);
title(CImagen transformada a escala de grises’)

% programando y mostrando el histograma
figure()
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69

hold on

[pixelCount, grayLevels] = imhist(I);
imhist(D);

bar(grayLevels, pixelCount,’b’);

grid on,;

title("Histogram of image’, 'FontSize’, 22);
xlabel(’Intensidad’)

ylabel(’Pixel Count’, 'FontSize’,16)
xlim([0 255]); % or 65535 if image is uint16
ylim ([0 3000]);

hold off

% Compute and display mean

meanGrayLevel = mean2(1);
% Para realizar un anélisis del tamafio de las motas

% Se lleva la imagen a blanco y negro (Binaria 0-1)

BW = imbinarize(l,’adaptive’,’ForegroundPolarity’,’dark’);
figure()

subplot(1,2,1)

imshow (1)

title(’Imagen original’)

subplot(1,2,2)

imshow(BW)

titleCImagen Binaria’)

% Se generan discos de diferentes radios (pixeles)
se2 = strel(’disk’,1);

sed = strel(’disk’,2);

se6 = strel(’disk’,3);

se8 = strel(’disk’,4);

sel0 = strel(’disk’,5);

sel2 = strel(’disk’,6);

%Se eliminan pixeles con radios menores a los generados
BW12 = imopen(imcomplement(BW),sel2);

BW10 = imopen(imcomplement(BW),sel0);

BW8 = imopen(imcomplement(BW),se8);

BW6 = imopen(imcomplement(BW),se6);

BW4 = imopen(imcomplement(BW),se4);

BW2 = imopen(imcomplement(BW),se2);

%ploteamos el resultado
figure()
subplot(1,5,1)

5 imshow(imcomplement(BW10))

box on

7 xlabel(’Diametro superior a 10 pixeles’)

subplot(1,5,2)
imshow(imcomplement(BW8))
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xlabel(’Didmetro superior a 8 pixeles’)
subplot(1,5,3)
imshow(imcomplement(BW6))
xlabel(’Didmetro superior a 6 pixeles’)
subplot(1,5,4)
imshow(imcomplement(BW4))
xlabel(’Didmetro superior a 4 pixeles’)
subplot(1,5,5)
imshow(imcomplement(BW?2))
xlabel(’Didmetro superior a 2 pixeles’)

%calculamos el porcentaje acumulado de motas
HBW2=histcounts(BW?2);
HBW4=histcounts(BW4);
HBW6=histcounts(BW6);
HBWS8=histcounts(BWS8);
HBW10=histcounts(BW10);

vector=[HBW2(2),HBW4(2),HBW6(2),HBWS8(2),HBW10(2)];

cdf=[0,(cumsum(vector)/sum(vector))*100, 100];

%graficamos en intervalos
names = {’0’; ’0-2’; ’2-4’; ’4-6’; ’6-8’;’8-10’;’10-12’};

s figure()

subplot(1,2,1)

imshow(I)

title(CPatrén de motas’)

subplot(1,2,2)

plot(cdf)

grid on

xlabel(’Intervalos de didmetro de motas (pixeles)’)
ylabel(’Porcentaje acumulado’)
set(gca,’xtick’,[1:8],’xticklabel’,names)

8.2.2. Ensayos de expansion térmica

clear all;
clc;
close all;

% Datos desde la camara

load (’processed_ DIC’);

Y GrafiCar PUNEOS. . .ueiitt ittt ettt et

figure

subplot(1,2,1);

set(gcf,’Position’,[100 100 500 700]) % gcf: graphical current figure
for i=1:length(cx)
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plot(cx(d),cy®,”.”)
hold on

1 text(cx(i),cy(@),[num?2str(i)],’Fontsize’,7,’FontWeight’,’bold’);
5 end

axis equal

set(gca,’ Xtick’,[D);
set(gca,’Ytick’,[]);

box off

axis off

NaNf = isnan(Y);

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

Nanx = Nanx’;
title("Matriz de desplazamiento, sin ventilador’)
subplot(1,2,2);

plot (Nanx, NaN_ sum);

title("Cantidad de NaN (Not a Number) para cada elemento de la matriz’)

xlabel(CElemento de matriz de desplazamiento’)
ylabel(’Cantidad de NaN’)

%Escogiendo facets para la medicidén del desplazamiento ...
prompt = {'Upper Facet number’, ’'Lower Facet number’};
dlgtitle = ’Input’;

facets = inputdlg(prompt,dlgtitle);

top = str2num(facets{1});

bot =str2num(facets{2});

% %

shutsize =size(t);

shutsize=shutsize(2);

strainTh= ((Y(top,1:1700)-Y (bot,1:1700))/(cy(top)-cy(bot)));
strainTL= ((Y(top,1700:end)-Y(bot,1700:end))/(cy(top)-cy(bot)));

% Datos desde registrador

5 [ ChO, Chl, Ch2, Ch3, timeT ] = tempread();

T_hi = Ch0(1:1700);
dTh= (T_hi-T_hi(1));
alpha_h= 22.9%107-6;
expanTh = dTh*alpha_h;

T_lo = Ch0(1700:end);

dTl= (T_lo-T_lo(1));

alpha_1= 14.1x107-6;

expanTL = dTl*xalpha_l+expanTh(1700);

% Graficando...........oveiiieiiiieeieee,
figure;

plot (T_hi, strainTh);

hold on;

plot (T_lo, strainTL);

xlabel(C Temperature (°C)’,’FontSize’,14);
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ylabel("Thermal strain’,’FontSize’,14);

5 legend (’Measured on cooling’, ’Calculated’, ’Location’,’NW’);

box on;

figure;

hold on

plot( T_ hi, strainTh, ’r’);

plot(T_hi, expanTh, 'b’);

plot( T_lo, strainTL, ’r’);

plot(T_lo, expanTL, ’b”);

txt = {"LSCF, Low Thermal Expansion cof. = 14.1*107-6’,’LSCF, High Thermal Expansion
— cof. = 22.9%107-6’};

text(4,0.5,txt)

ylabel("Thermal strain ’);

xlabel(’ Temperature (°C)’,’FontSize’,14);

legend(’Measured on cooling’, ’Calculated’, ’Location’,’NW”)

box on;

hold off

8.2.3. Ensayos de compresion

clear all;
clc;
close all;

% Datos desde camara, muestra y datos de testeo
(_>

load (’processed_ DIC’);

% prompt = {’sample dimension, a (mm)’, ’sample dimension, b (mm)’, ’Fmax (N)’,
— Loading Rate (N/s)’};

% dlgtitle = ’'Input’;

% facets = inputdlg(prompt,dlgtitle);

a = 4.5;

b =3.5;

Fmax =787; %fuerza méaxima en newtons

LR = 2; %load rate

clear ’dlgtitle’;

clear ’facets’;

% %

YoGraficar PUNBTOS......ceiitiiiiiiiiiiiiiiiiiiii i

figure

subplot(1,2,1);

set(gcf,’Position’,[100 100 500 700]) % gcf: graphical current figure

for i=1:length(cx)

plot(cx(@),cy(,”.”)

hold on

text(cx(i),cy(1),[num?2str(i)],’Fontsize’,7,’FontWeight’,’bold’);

)

5 end

axis equal
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set(gca,’ Xtick’,[);
set(gca,’Ytick’,[]);

box off

axis off

NaNf = isnan(Y);
NaN_sum = sum(NaNf, 2);
Nanx = (1:i);

Nanx = Nanx’;

35 subplot(1,2,2);

plot (Nanx, NaN_ sum);

%Escogiendo facets mediciéon de desplazamiento ...

% prompt = {’Upper Facet number’, 'Lower Facet number’};

% dlgtitle = ’Input’;

% facets = inputdlg(prompt,dlgtitle);
top = 29;

bot = 42;

clear ’dlgtitle’;

clear ’facets’;

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

% %
% StTaIn DIC .ottt

5 stressL. = t((1):((Fmax/LR) + 1))*LR/(a*b) ; % MPa
; stressU = t((1):((Fmax/LR) + 1))*LR/(a*b) ; % MPa

stressU = fliplr(stressU);
% %

strainA= -((Y (top,:)-Y(bot,:))/(cy(top)-cy(bot)))*100;

figure

plot (strainA (10:403), stressL);
hold on;

plot (strainA (404:797), stressU);
xlabel (’Strain (%)’);

ylabel (’stress (MPa)’);

legend ('Loading’, ’Unloading’);
figure

plot (t (1:394), strainA (1:394));
hold on;

plot (t (395:788), strainA (395:788));
ylabel (’Strain (%)’);

xlabel ("Time (seconds)’);

legend ("Loading’, ’Unloading’);
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