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Las perovskitas son materiales de amplio interés por la variedad de propiedades y aplica-
ciones con las que cuentan. Dentro de estas se encuentra un subgrupo conocido como LSCF,
materiales con amplia proyeccion en celdas de combustible solido, las cuales presentan un
comportamiento ferroelastico, asi como un grado de deformacién a temperatura ambiente,
esto los vuelve materiales no faciles de estudiar y de los cuales no hay mucha informacion
al respecto. Es propésito de este trabajo es ampliar el conocimiento en cuanto al comporta-
miento mecanico de estos.

Para esto se mide la deformacién experimentada por tres materiales, en ausencia de carga
externa y en un rango de 50°C por sobre la temperatura ambiente. Se busca desarrollar
y validar una metodologia de medicién y posteriormente ajustar la deformacion obtenida
con ecuaciones de deformacion térmica lineal conocidas, y asi poder estimar un coeficiente
de deformacion térmica. Dos de los materiales estudiados son de referencia, uno de ellos es
alimina y el otro acero SAE 4340. Para la medicion de la deformacién se emplea la técnica
de correlacién digital de imagenes (DIC), la cual destaca por su amplio campo de aplicacion,
precision y bajos requerimientos. La metodologia de trabajo consiste de los pasos siguientes,
preparacién de las muestras, instalacién y configuracion del equipo, exportacion de datos
para su posterior andlisis y ajuste en MATLAB.

Otro aspecto analizado es la influencia del rango de temperatura de estudio, donde se
busca determinar en que medida afecta los valores de temperatura en el ajuste obtenido
en un rango de 500°C, obteniéndose un coeficiente de deformacién distinto. Respecto a los
ajustes obtenidos para rangos en temperatura ambiente se observa que el ajuste no es del
todo preciso para los materiales de referencia analizados, existiendo variaciones para las
distintos tramos de las curvas de estudio, el material que mas se acerco fue el acero. Otro
aspecto importante a destacar es las diferencias entre la deformaciéon axial y longitudinal,
obteniéndose diferencias en los ajustes respectivos para las tres muestras. Finalmente para
el caso especifico del LSCF se propone un coeficiente de deformacion térmica que resulta
ser el con mejor comportamiento, difiriendo bastante de lo hallado en la literatura. Si bien
la metodologia empleada para las tres muestras fue la misma, existen diferencias en los
ajustes obtenidos, por lo que se concluye que la metodologia en particular empleada asi como
ecuaciones de deformacién térmica lineal no son indicadas para ajustar el comportamiento
de materiales del tipo LSCF o bien se requiere el repetir y depurar los pasos seguidos. Se
propone el utilizar diferentes metodologias de medicién, asi como el dilucidar la causal en
las diferencias del comportamiento axial y lateral registrados por la técnica. Mas estudios
a futuro son necesarios para poder seguir ahondando y entendiendo el comportamiento de
estos materiales, asi como la revision del trabajo aqui realizado de forma de poder definir
una metodologia valida para distintas condiciones.
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Capitulo 1

Introduccion

En un mundo en constante desarrollo y en busca de nuevas y més eficientes tecnologias,
es cada vez de mayor interés el conocer nuevos materiales; esto es, sus propiedades, aplica-
ciones y caracteristicas principales; por lo que constantemente se estan realizando pruebas
y ensayos para lograrlo. En este tltimo tiempo una de las prioridades radica en emplear
fuentes energéticas cada vez mas eficientes y mas amigables con el medio ambiente. Una de
las tecnologias de conversion energética que mas promete son las celdas de combustible de
oxigeno solido (SOFC por sus siglas en inglés), la cual se caracteriza por transformar la ener-
gia quimica de otros combustibles en electricidad de forma eficiente y con bajas emisiones,
sin embargo existen algunas limitaciones o aspectos a mejorar, tales como la disminucion de
la temperatura de operaciéon y dar mayor estabilidad a las reacciones involucradas, lo cual
significaria un aumento de la durabilidad, capacidad térmica y reduccién de costos. Dentro de
los materiales llamados a hacer estos cambios estan las perovskitas de la familia LSCF [[1]],
las cuales se caracterizan por sus propiedades mixtas de conductividad iénica y electronica,
las que las sitilan como un material idoneo, sin embargo este se viene estudiando desde hace
poco por lo que méas informacion al respecto es necesaria. Es propoésito de este trabajo el
ampliar el conocimiento que existe de estos materiales, en particular con la validaciéon de una
metodologia de mediciéon empleando la técnica de correlacién digital de imagenes (DIC), la
cual se caracteriza por ser de facil uso, altamente precisa y versatil, ademéas de no requerir
contacto directo con el material de estudio, y dado que estos andlisis son para rangos de tem-
peraturas acotados esto es un factor determinante para asi asegurar una medicién precisa de
la deformacion.

1.1. Motivacion

El ampliar el conocimiento de nuevos materiales que pueden ser de gran provecho para
el desarrollo de nueva tecnologias, y en particular las perovskitas, las cuales se caracterizan
por ser relativamente nuevas en estudio y con un amplio abanico de propiedades es un gran
incentivo para la realizacion de este trabajo. Por otro lado no menos importante es el trabajar
con una técnica de medicién que se viene perfeccionando a lo largo de los afios, tanto en
precision como en aplicacién, caracterizandose por su facilidad de uso y no requerir contacto
alguno con el objeto de estudio.



1.2. Objetivos

1.2.1. Generales

Validar una metodologia de obtencién de deformacion térmica para materiales haciendo
uso de la correlacion digital de imagenes.

1.2.2. Especificos

= Realizar montaje experimental

= Mediciones de prueba en material de referencia para familiarizarse con equipo de medi-
cién

» Realizar mediciones iniciales en materiales de referencia
» Obtener mediciones para material de estudio (LSCF)

= Determinar deformacion en las muestras en funciéon de la temperatura haciendo uso de
la técnica de correlacion digital de imagenes

= Analisis y ajuste de datos empleando MATLAB y posterior estimacion de coeficiente de
deformacion térmica



Capitulo 2

Antecedentes

2.1. Perovskitas

Las perovskitas son aquellos materiales cuya estructura cristalina es como la presentada
por el Titanato de Calcio (CaT'iOs3), es decir un patrén del tipo ABOj , siendo A y B cationes
de distinto tamano, donde A es el de mayor tamano y B es un catiéon de tamano medio. A
suele ser un alcalino, alcalino térreo o lantdnido (La, Sr, Ba, etc) y se encuentra ubicado
en las esquinas de la celda con un ntimero de coordinaciéon de doce y B comtinmente es un
metal de transicién (Co, Ni, Mn, etc) que se ubica en el centro de la celda, cuyo nimero de
coordinacion es de seis, esto en el caso ideal de configuracién cristalina. Se encuentran de
forma natural como un oxido mineral, tal como se puede apreciar en la figura 2.1.

Figura 2.1: Perovskitas halladas como mineral de forma natural.



Figura 2.2: Estructura del Titanato de Calcio, estructura base de la familia
de las perovskitas.

Si bien la estructura en la figura 2.2 es en la que se basa la familia de las perovskitas,
esto no quiere decir que no puedan haber variaciones, de hecho practicamente la totalidad
de las perovskitas que se encuentran presentan distorsiones con respecto a esta estructura.
Las perovskitas son probablemente la familia de 6xidos mas estudiados que existe, el interés
que se tiene por estas radica en la gran variedad de propiedades que pueden exhibir asi como
la posibilidad de acomodar casi cualquier elemento de la tabla periédica en su estructura
[[2],[3]], esto es los cationes que pueden ocupar las posiciones A y B son variados, pudiendo asi
modificar las propiedades de forma de obtener las caracteristicas necesarias para la aplicacion
que se desee. Las distorsiones se deben a tres factores principalmente, efectos de tamano,
variaciones con respecto a la composicién ideal y el efecto Jahn-Teller. Por lo general la
distorsion es debido a la influencia de todos los factores en conjunto.

Si bien las perovskitas no son abundantes, estas poseen propiedades de gran interés como
lo son un alto poder térmico, ferroelasticidad, magnetoresistencia y bajo ciertas circunstan-
cias poder comportarse como superconductores, entre otros. Esto las hace un material versatil
para variadas aplicaciones, ideal para celdas solares o celdas solidas de combustién. En par-
ticular para las aplicaciones en celdas de combustible se buscan perovskitas que cuenten con
alta conducciéon idnica y electronica, donde las mas destacadas son las perovskitas del ti-
po LSCF, las cuales presentan un comportamiento ferroeldstico, la caracteristica de mayor
interés para este trabajo y en la cual se basa el desarrollo de este.

2.1.1. Comportamiento ferroelastico

Esta es una de las propiedades presentadas por los materiales ferroicos, es decir aquellos
que pueden cambiar sus propiedades frente a un estimulo externo, en este caso, para la
ferroelasticidad existe un cambio en la resistencia mecanica de un material cuando este es
sometido a un esfuerzo [[4];[5]]. Los materiales ferroicos pueden experimentar cambios de
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fase, lo cual se da cuando este cambia su simetria ante un efecto externo. Con los cambios
de simetria puede darse que la estructura cristalina de los materiales se deforme en distintas
direcciones, por lo que pueden haber mas de un estado de orientacién posible para el material,
estos estados se conocen como dominios. Un dominio estrictamente se define como una region
del material extendida con una direccién constante y un determinado orden de parametros,
luego estos tienen la misma estructura cristalina, pero difieren en su orientacion, quiralidad y
posicion. Una caracteristica muy importante de los dominios es la posibilidad de que uno de
ellos crezca a expensas del otro [[6]], es decir uno aumenta su tamano mientras que el otro se
ve reducido. Los cambios de simetria, formacion de dominios y desplazamiento de los limites
entre estos es lo que explica el comportamiento ferroelastico, el cual presenta una curva de
esfuerzo-deformacion caracteristica, como la mostrada en la figura 2.3
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Figura 2.3: Curva esfuerzo-deformacion tipica de materiales ferroelasticos.

El comportamiento ferroelastico puede ser apreciado en las curvas esfuerzo-deformacion
obtenidas al ensayar los materiales en cuestion, en estas se puede apreciar un comportamien-
to no lineal asi como la presencia de deformacién residual, conocida como histéresis. Esto
hace que materiales con esta caracteristica tengan un comportamiento y propiedades menos
predecibles. En la figura 2.3 es posible apreciar la curva esfuerzo deformacién tipica que ca-
racteriza a estos materiales.

Se aprecia que existen tres zonas en la curva bien caracteristicas, las cuales se dan a
distintos esfuerzos, el primer cambio se da a un esfuerzo critico inferior (Ucymm) mientras que
el segundo ocurre a un esfuerzo critico superior(o maz ), tal como se ve en la figura, con esta las
tres zonas obtenidas son, una zona inicial (E;,;), otra zona de transicién (Ey.,.) y finalmente



una de acomodo de los dominios (Ejq). Nétese que al retirar la carga el material se devuelve
con un modulo de elasticidad distinto (E,,4), esto origina una deformacién remanente €.,
tal como puede ser apreciado en la figura. Esto se explica en base a lo ya mencionado sobre
los dominios y al hecho de que el material no vuelve a la misma configuraciéon original.

2.2. LSCF

Son perovskitas que se componen de otros dos subgrupos de perovskitas, los cuales son
LaCo0O3 y LaFeOs, junto con un dopaje hecho con Estroncio (Sr). Con esto se consigue
disminuir el coeficiente de expansion térmica y mejorar la conductividad electrénica con
respecto a las formantes. Es un material con amplia proyecciéon como catodo en celdas de
combustién de oxigeno solido (SOFC) que ha demostrado tener una temperatura de opera-
cién sorprendentemente baja y promete mejorar la eficiencia y desempeno de los procesos
involucrados, planteandose de esta forma el uso masificado de celdas de combustion a futuro
como método de produccion de energia. Presentan una simetria ctibica a altas temperaturas,
la cual se transforma a fases de baja simetria como lo puede ser la romboédrica en cuanto
se va enfriando. Existen diversos estudios realizados sobre este material , en particular aque-
llos que buscan comprender su comportamiento mecanico en base a su dopaje y porosidad
[[7];8];[9]], donde se advierte que presenta un comportamiento ferroeldstico muy marcado
como se puede ver en la figura 2.4. Este comportamiento puede ser apreciado tanto para la
deformacion axial como lateral. Otros estudios que se han realizado con el fin de comprender
estos materiales consisten en un estudio de la tasa de deformacién en funcién del tiempo para
una carga constante aplicada uniaxialmente durante un tiempo prolongado, en condiciones
de temperatura ambiente. Esto se explica con méas detalle en el punto siguiente.
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Figura 2.4: Curva esfuerzo-deformacion tipica de materiales ferroelasticos.

2.2.1. Creep ferroelastico

El creep como tal corresponde a la deformacion continua de un solido con el tiempo y es
tradicionalmente reportada a temperaturas superiores a 0.57},, siendo T}, la temperatura de
fusion del material. El creep es una funciéon de varios factores, tales como la carga aplicada,
el tiempo, la temperatura, tamafio y forma de grano, microestructura, movilidad de los
defectos, entre otros [10];[11]. Un diagrama tipico del creep a altas temperaturas, es como el
mostrado en la figura 2.5, en el cual se tienen 3 zonas bien definidas, con comportamientos
diferentes. La primera zona presenta un decaimiento de la tasa de deformacién a medida que
la deformacion aumenta, en la segunda zona esta tasa alcanza un valor minimo y cercano a
constante, finalmente en la tercera zona aumenta de forma exponencial hasta la fractura. En
ceramicas ferroeldsticas se presenta un creep a temperatura ambiente, el cual se caracteriza
por presentar una tasa de deformacion o pendiente de la curva decreciente en todo el rango, lo
cual es similar a la zona primaria del creep a altas temperaturas (ver figura 2.6), sin embargo,
para los materiales ferroelasticos se encuentra que después de un tiempo se alcanza un punto
de equilibrio o de saturacién con tasa de deformacién nula a una carga dada [10]. Dado que el
creep ferroeldstico se atribuye a las interacciones entre los dominios del material, se requiere
un acercamiento y enfoque distinto que para el creep experimentado a altas temperaturas.



Strain

Strain

Stage |

Primary creep

ot

Secondary creep

Stage Il

Fracture

/

Instantaneous strain, €,

Stage lli
Constant slope #0 Tertiary creep

Time

Figura 2.5: Curva de deformacién vs tiempo que define el creep para mate-
riales a altas temperaturas [10].

i g
r w
Aeq? | £ 5 g
8 m
? w &
2 "'E'
“m}:ﬂq!2 3 D.'Iu E
y 8
4 3
or
Instantaneous strain, €5 W b
Y

T

Time

Figura 2.6: Curva de tasa de deformacién o creep ferroeldstico para mate-

riales cerdmicos ferroeldsticos a temperatura ambiente [10].



Es por esto ultimo que los materiales ferroelasticos resultan dificiles de estudiar y prede-
cir, y no existe mucha informacién al respecto, son varios los trabajos que estan intentando
descifrar esto, entre los cuales se ha puesto hincapié en el titanato de zirconio (material
ferroeléctrico) y las perovskitas ferroelasticas basadas en LaCoOs. En particular, para el
desarrollo de este trabajo se destaca un estudio donde fueron analizados materiales del tipo
LSCF con distintas configuraciones de porosidad y carga en situacion de compresién unia-
xial constante, aplicada por un tiempo prolongado [7]. Esto arrojé los graficos 2.7 y 2.8. Se
puede destacar como existen claras fluctuaciones en zonas donde se registra un cambio de
temperatura, por mas pequenos que estos sean, que tienen influencia en el comportamiento
mecanico. En base a ese ultimo resultado se determina que existe una componente de defor-
macién térmica y una de deformacién por creep, las cuales se definen en las ecuaciones 2.1
y 2.2. Para la componente térmica se define una ecuacion sencilla de deformacion térmica
lineal, con un respectivo coeficiente de deformacion térmica para el material analizado. La
componente de deformacion por creep se ajusta con series de Prony, lo cual fue verificado en
otros trabajos [12] obteniéndose resultados y ajustes para distintas configuraciones de carga
con resultados satisfactorios. Ahora bien, a fin de comprobar la validez de estas ecuaciones
en el andlisis, en un trabajo previo se realizé6 una medicién de la deformacion experimenta-
da por estos materiales a temperatura ambiente por un tiempo prolongado, en ausencia de
cargas, empleando la técnica de medicién "Digital Image Correlation (DIC)", donde se pudo
observar un ajuste satisfactorio (ver figura 2.9), sin embargo a fin de lograr esto, el coeficiente
de deformacion térmica estimado fue relativamente superior al hallado en la literatura [13].
Es por esto que mas estudios y experimentos son requeridos con el fin de poder determinar
la veracidad de estas mediciones. Es en este punto donde entra en juego el trabajo realizado
aqui, cuya metodologia se detalla en el capitulo siguiente.
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en = aA(T — Tp) (2.1)

€c = Zciexp(;t) (2.2)

En la ecuaciéon 2.2 se tiene que ¢; y 7; son constantes propias del material, mientras que ¢
corresponde al tiempo de aplicacién o mantencion de la carga. Para la ecuacién 2.1 se tiene
que « es el coeficiente de deformacion térmica lineal y T es la temperatura en la muestra en
el momento que se inicia la aplicacion de la carga.

2.2.2. Correlacion digital de imagenes

La técnica de correlacion digital de imagenes es un método éptico que no requiere contacto
para la medicion de desplazamiento y deformacion ya sea en un punto o en campo completo
que cuente con gradientes de deformacion. El método consta principalmente de una cdmara
y un software especializado (Istra 4D por ejemplo) para el andlisis. La técnica se basa en
obtener una serie de imagenes consecutivas de la muestra y medir el campo de desplazamien-
to de puntos ubicados sobre la superficie de la muestra.En base al estudio de los distintos
desplazamientos, se obtiene un coeficiente de correlaciéon comparando las distintas imégenes
captadas, en la figura 2.12 se aprecia los elementos principales para entender el funcionamien-
to, donde se observa que cada uno de los puntos de anélisis se ubica dentro de un mallado
o grid, de forma tal de tener a cada uno de estos correctamente parametrizados. Dado lo
anterior es que se hace necesario el contar con un patron de alto contraste que permita tener
puntos diferenciados (ver figura 2.10 sobre la superficie de anélisis de la muestra.En la figura
2.11 se esquematizan los componentes principales con los que cuenta la técnica, asi como su
interaccién. En cuanto a las aplicaciones que esta técnica abarca se destacan:

» Medicién de campo de deformacion a altas temperaturas (3000°C+) [14].
» Estudio de propagacién y comportamiento de fallas.

» Estimacion de coeficientes de deformacion térmica, entre otros.
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Figura 2.10: Tipo de patron de alto contraste empleado en muestras para
andlisis con correlaciéon digital de imagenes.
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Figura 2.11: Elementos principales que conforman equipo de medicién.
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Capitulo 3

Metodologia

Para la obtencion de datos se empleo una serie de pasos cuidadosamente realizados tanto en
orden como en forma, los cuales se detallan a continuacién junto con iméagenes que describen
la situacion. El objetivo de la metodologia es el andlisis de tres muestras en cuanto a su
deformacion térmica, y la verificacion de la metodologia de obtencién de datos. Las muestras
en concreto son: acero SAE 4340, alimina y LSCF, donde las dos primeras consisten en
materiales de referencia que permitan comparar y validar lo que se obtenga para el LSCF.
Con este propésito se procede al primer paso, el cual se describe a continuacién:

3.0.1. Montaje experimental

Este punto consiste en posicionar de forma ordenada cada elemento necesario para la
correcta toma de datos. Los elementos participantes son:

- Muestras (Acero SAE 4340, alumina y LSCF) - Equipo de medicién Q-450 de Dantec
Dynamics. Equipo que emplea la técnica de correlacion digital de imagenes. - Termocuplas
(4) y tarjeta de adquisicion de datos. - Fuente de calor o "hotplate". El cual se encargaba de
proporcionar los cambios de temperatura necesarios.

Lo primero es preparar las muestras para su posterior medicién por el equipo, para esto
debe contar con un patrén de alto contraste en su superficie, lo cual se logra al aplicar un
fondo blanco y sobre este un moteado de color negro, esto se debe realizar de forma que se
note un tamano de moteado similar y la presencia de ambos colores en cantidades similares.
Es importante destacar que el patron de moteado debe tener una distribucion aleatoria
al mismo tiempo que un rango de didmetros que no sean tan grandes como para quedar
el mallado contenidos en estos, de esta forma se puede asegurar una correcta medicion y
representatividad de los datos obtenidos.

A continuacién se procede a posicionar la muestra, la cual se sitia aproximadamente unos
10 cm por sobre la fuente de calor, para lo cual se emplea un objeto separador metalico.
Sobre este ultimo se posiciona una base fija de vidrio, sobre la cual iran fijas las muestras
con pegamento, esto ya que se busca evitar cualquier tipo de desplazamiento, el cual por
minimo que sea puede afectar la medicién. Con respecto a las termocuplas, se emplean dos
por muestra, una de ellas ubicada en la parte superior de la muestra, mientras que la otra en
la superficie opuesta a la de analisis, la idea es poder realizar un analisis que permita inferir
si hay algtin tipo de influencia en los resultados, respecto al lugar de la muestra en que se
esta registrando la temperatura. Para asegurar que las termocuplas no se desplacen durante
la medicién se utiliza pegamento y cinta adhesiva para fijarlas.
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Figura 3.1: Montaje experimental de muestras para medicion de deformacién
térmica. Se puede observar las tres muestras en posicién y conectadas las
termocuplas (amarillo) a la muestra de andlisis en ese momento.
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Tarjeta de
adquisicion

Figura 3.2: Esquema de disposiciéon de termocuplas en muestras.

Una vez realizado esto se posiciona el equipo de mediciéon de forma tal de proporcionar
una iluminacion correcta por parte de los focos, asi como una correcta calidad de imagen,
modificando la posicion y dangulos de la camara en la medida que sea necesario. Importante
mencionar que el equipo debe ir conectado correctamente asi como realizar previamente
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pruebas de funcionamiento de cada componente. Para este trabajo se utiliza solo una de las
dos cadmaras ya que se busca solamente el estudio de deformacién en dos dimensiones (2D).

Figura 3.3: Equipo de medicién Q-450 de Dantec Dynamics, en posicién
para realizar mediciones.

3.0.2. Correlacion

Esta se compone de varios pasos, donde el primero es la calibracién de la imagen captada,
para esto se ocupa un dispositivo que viene con el equipo (ver figura 3.4), el cual al ser iden-
tificado por la cAmara permite a esta determinar proporciones y distancias para la posterior
calibracion de la muestra. Para poder realizar la calibracién de la muestra es necesario variar
tanto los lentes de la camara, la distancia a la muestra y los distintos angulos de forma tal
que el lente quede lo mas centrado y paralelo a la superficie de la muestra. Una vez hecho
esto se busca la configuracion que permita ver con claridad el patron de alto contraste de
la muestra, modificando los niveles de contraste y brillo, un ejemplo se ve en la figura 3.5.
Antes de iniciar con la correlaciéon de datos, se requiere definir la frecuencia de muestreo, es
decir cada cuantos segundos la camara captura una imagen o recopila datos. Para este caso
la frecuencia de muestreo fue de un segundo para todas las muestras. A su vez es necesario
determinar el nimero de imagenes que se busca tomar, lo cual determina la duracion del
experimento. Finalmente previo a la correlacion se requiere determinar la zona de interés, es
decir en que zona en especifico del material se va a enfocar el estudio de las deformaciones,
este paso es igual de importante que el anterior y requiere de seleccionar la zona de la muestra
con el las mejores condiciones para la obtencién de datos. Para las muestras analizadas el
tiempo de muestreo fue de tres horas, equivalentes a 10800 fotogramas registrados.
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Figura 3.4: Dispositivo empleado para realizar la calibracién de las muestras.
Permite definir un espaciamiento y distancias relativas.
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Figura 3.5: Muestra ya calibrada, con seleccién de contraste y brillo que
permita distinguir patrén de alto contraste.

3.0.3. Exportacion de datos con ISTRA 4D

Una vez terminada la correlacion se procede a la manipulacién de los datos recopilados de
forma de poder trabajarlos. Lo primero que se realiza es una definicion de la zona de interés
con un poligono que la contiene y un punto que define el interior a considerar. Posterior a
eso se especifica un grid o mallado de la zona, el cual debe ser escogido con criterio, de forma
que ningin cuadro del mallado quede contenido dentro de un moteado, asi mismo el despla-
zamiento debe ser tal que quede en armonia con el tamano del cuadro, por norma general el
desplazamiento no debe superar un tercio del lado del cuadrado. A continuacion ya se puede
evaluar la zona y obtener coeficientes de correlacion que permitan estimar deformaciones. El
paso final es definir un eje de coordenadas de los datos procesados, para este caso se eligio
el eje Y. Con esto se esta en condiciones de exportar los datos, seleccionando la cantidad de
steps o fotogramas a considerar. Estos serdan los datos que se emplearan luego en MATLAB.
Al final de esta etapa es posible apreciar un mapa de deformacién caracteristico que permite
sacar una primera conclusién acerca de la correcta realizacion del procedimiento y de lo que
sucede en la muestra, esto se puede apreciar en la figura 3.6.
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Figura 3.6: Mapa de deformacién de la muestra luego de un proceso exitoso
de los datos recopilados.

3.0.4. Andlisis de datos en MATLAB

Lo primero es la lectura del archivo de temperatura captado por la tarjeta de adquisicién de
datos, del cual se extrae toda la informacion respecto a el comportamiento de la temperatura
a lo largo de la medicién, cabe destacar que este dispositivo también cuenta con una frecuencia
de muestreo, la cual debe ser igual a la de la correlacion. Para el analisis de la deformacion
se requiere transformar los datos en vectores haciendo uso de MATLAB, lo que sigue a
continuacion consiste en definir el mallado o distribuciéon de puntos, una vez teniendo estos
es posible calcular la deformacién presentada por el material a partir de la relacién entre los
puntos definidos.

3.0.5. Equipo de medicién

Para la medicién de la deformacién en las muestras se emplea el equipo Q-450 de Dantec
Dynamics, el cual emplea la técnica de correlacién digital de imégenes (DIC por sus siglas
en inglés). Este como tal cuenta con los siguientes elementos:

» Dos camaras de alta resolucién

= Dos focos de luz LED de alta potencia, permitiendo la obtencién de resultados incluso
a altas tasas de muestreo

= Tarjeta de adquisicion de datos
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= Lentes de varias resoluciones que permiten trabajar con amplio rango de distancias y
enfoques

Las caracteristicas principales del equipo son las siguientes:

Capacidad de realizar mediciones en un campo completo de tres dimensiones 3D

Variedad de superficies de medicién, variando desde los mm? hasta los m?2.

No requiere de contacto directo con la muestra, por lo que no hay alteracion en las
condiciones medidas.

Sencillez en cuanto al montaje y preparacion.

Facilidad de uso y bajos requerimientos de aislacién a vibraciones externas.
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Capitulo 4

Resultados y discusiones

4.0.1. Mapa de deformacion

Las figuras 4.1 el campo de desplazamiento representativo obtenido al analizar una muestra
con el software ISTRA 4D, el mostrado aqui es en particular el obtenido para el LSCF,
donde se puede apreciar como efectivamente existen diferentes zonas de deformacion, lo cual
permite en primera instancia comprobar que la técnica de medicion reconoce variabilidad
en la superficie de estudio. En particular existe un punto de mayor compresion en la zona
de la base, dado que esta fija en esta zona, por el contario el extremo libre opuesto es
aquel que concentré la menor cantidad de deformacion tal como era de esperarse, lo que
igualmente es apreciable con tonalidades mas oscuras. Importante destacar que las diferencias
en deformacion son minimas, lo cual de igual forma destaca el grado de precision de la
técnica considerando la ausencia de cargas y la variaciéon minima de temperatura. Si bien
este grafico no presenta mayor informacion extraible es el primer indicador en la efectividad
de las mediciones realizadas.
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Figura 4.1: Ajuste experimental realizado para material de prueba altimina.

4.0.1.1. Mallado o grid empleado

Este apartado pretende dar a conocer los puntos o nodos de la superficie que fueron obte-
nidos para cada muestra y a partir de los cuales se logré obtener los valores de deformacion,
esto se puede apreciar en las figuras 4.2, 4.3, 4.4 el detalle de cada una de estas es el siguiente:

s Acero SAE 4340: nueve filas y cuatro columnas
= Altmina: diez filas y cinco columnas
s LSCF: trece filas y cinco columnas

Estos valores varian en base a la aleatoriedad del patréon de moteado de cada muestra y a
los puntos mas representativos de cada una. Notese que estos son definidos en base a aquellos
puntos que cumplen con un minimo de didmetro y que no quedan en forma alguna dentro de
algiin moteado de la superficie de la muestra.
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Figura 4.2: Mallado empleado para acero SAE 4340.
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Figura 4.3: Mallado empleado para altmina.
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Figura 4.4: Mallado empleado para LSCEF.

4.0.2. Ajustes de deformacién térmica

Los resultados que se presentan a continuacion corresponden a los ajustes realizados con
la componente de deformacién térmica sobre la curva de deformacion obtenida de la técnica
DIC, empleando la ecuacion 2.1. La idea es medir en que grado la deformaciéon experimentada
por el material se condice con lo esperado por la variacion térmica, dado que es la tinica
fuente de deformacién presente. Si bien de la técnica de medicién se obtiene un campo
de desplazamiento (4.1), estos puntos asi como sus coordenadas quedan identificados en las
figuras 4.2,4.3;4.4, con lo cual al iterar cada frame o imagen recopilada en MATLAB es posible
obtener el campo de deformacion mediante la relacion de desplazamientos entre imagenes, lo

cual es parte de lo realizado en la metodologia (3.0.4).
Los resultados se presentan en tres apartados, uno para cada muestra analizada.Para cada

una de las graficas que se muestran a continuacion se tiene el siguiente c6digo de colores:
» Rojo: Deformacién medida por técnica de correlacién digital (DIC).

s Azul: Deformacién calculada con ecuacion de deformacién térmica lineal.

= Verde: Temperatura registrada por termocupla.
Importante es mencionar que para las tres muestras se realizé una disminucién del ruido

de la grafica obtenida con fines de facilitar el anélisis.

4.0.2.1. Acero SAE 4340

Los resultados obtenidos para el acero se muestran en las figuras 4.5 y 4.6. Se puede
apreciar como existe un ajuste para todo el rango de temperatura y para toda la duracion
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del experimento. Obsérvese que existe ruido en la gréfica, el cual inicialmente era mucho
mayor, sin embargo para efectos de analisis se redujo para poder apreciar el comportamiento
de la curva. En la tabla 4.1 se entrega un resumen con las condiciones experimentales y el
valor para el coeficiente de expansién térmica empleado para el ajuste. Notese que se emplea
el valor de referencia hallado en la literatura. Otro aspecto importante a considerar es el
hecho de que no se registraron diferencias notables entre la deformacion axial y lateral, por
lo cual el ajuste fue exitoso para ambos tipos de deformacién.
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Figura 4.5: Ajuste de deformacién axial para material de referencia acero

SAE 4340.
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Figura 4.6: Ajuste de deformacion lateral para material de referencia acero
SAE 4340.

Las condiciones experimentales se detallan en la tabla 4.1

Tabla 4.1: Coeficiente de expansién térmica estimado y condiciones experi-
mentales para acero SAE 4340.

Material | TO[°C] | Tmin | Tmax | Duracién [min] | frec [imag/s| | alfa [107-6°C™-1
Altimina 51,5 26,5 66.6 240 1 12,4

4.0.2.1.1. Alimina

El comportamiento de la alimina fue en contraste con el acero mas irregular y para los
coeficientes dados por la literatura no se obtuvo un ajuste en todo el rango. Ahora bien con el
fin de proveer méas explicacion y analisis se recalca la diferencia existente entre la componente
lateral y axial en la figura 4.7, donde se puede apreciar una clara diferencia entre estas para
el mismo rango de temperaturas, y en las mismas condiciones experimentales, con lo cual es
de esperarse que no exista un ajuste de igual forma para ambas componentes, esto pues la
ecuacion de deformacion térmica no contempla coeficientes distintos para la cada componente.
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Figura 4.7: Comparacién de componente axial y lateral medidas con técnica
DIC.

En las figuras 4.8,4.9 se puede apreciar el ajuste obtenido para valores de referencia del
coeficiente de expansién térmica hallado en la literatura y se puede apreciar a simple vista
que el ajuste varia de la deformacién lateral a la axial.
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Figura 4.8: Ajuste de deformacién lateral para material de referencia ald-
mina.
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Figura 4.9: Ajuste de deformacién lateral para material de referencia ali-
mina.
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Ahora bien, se observa como es que el ajuste no se da con el mismo nivel de precision que
para el acero, en particular el coeficiente utilizado ajusta mejor para la deformacién axial que
para la lateral, es posible notar como existe un mayor ajuste en la deformacién axial para
las zonas de menor temperatura y de mayor temperatura para la deformaciéon lateral. En la
tabla 4.2 se detallan las condiciones experimentales. A pesar de lo anterior existen diferencias
menores en entre ambas deformaciones por lo que se considera la técnica una forma valida
para la obtencion de la deformacién presentada por la muestra.

Tabla 4.2: Coeficiente de expansién térmica estimado y condiciones experi-
mentales para alimina.

Material | TO[°C] | Tmin | Tmax | Duracién [min] | frec [imag/s] | alfa [107-6°C™-1
Altmina | 294 271 | 61,7 180 1 10,3
4.0.2.1.2. LSCF

Por 1ultimo se presentan los resultados obtenidos para el objeto de este estudio, donde al
igual que para la alimina se observan notorias diferencias entre la componente axial y lateral,
lo cual se muestra en la figura 4.10, luego no existe un coeficiente de expansion térmica que
ajuste ambas componentes de manera exitosa. Dado lo anterior se presentan los distintos
coeficientes de expansion y sus respectivos ajustes con el fin de abarcar aquellos que dieron
los mejores resultados, estos se presentan en las figuras 4.11,4.12,4.13 y 4.14. En cada uno de
estas graficas se puede observar como la técnica de medicion arroja una valor cercano a lo
calculad con la ecuacion (2.1), con pequenas diferencias presentadas a lo largo de la curva.
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Figura 4.10: Componente axial y lateral para LSCF en funcién de la tem-
peratura.
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Figura 4.11: Ajuste de deformacién axial para LSCF con o = 40% 10~6°C~1.
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Figura 4.12: Ajuste de deformacién lateral para LSCF con o = 40%1076°C~1.
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Figura 4.13: Ajuste de deformacién axial para LSCF con o = 50 x 1076°C~!

0.25

0.2 55

0.15

45
0.1

Strain (%)

8 40

Temperature ("C)

0.05
35

Deformacion {DIC) 30
/ O Deformacion térmica
Temperatura
-0.05 ' : : : ' ' ' ' 26
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Time (min)

Figura 4.14: Ajuste de deformacién lateral para LSCF con o« = 50%1076°C~1.

31



0.2 T T T T T T 60
55
0.15

50
01 ; G
R 45 9
- 5
= T
= z
3 w0 S
0.05 S
=

: 36

D § | .
! | ,W Defcrmamc’m (F)IC} 30
| O Deformacion térmica
Temperatura
—D_DE 1 i i 1 i 1 i i 25
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Time (min)

Figura 4.15: Ajuste de deformacién axial para LSCF con o = 60* 10~6°C~1.
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Figura 4.16: Ajuste de deformacién lateral para LSCF con o« = 60%1075°C~1.

De las figuras mostradas se puede apreciar como existen coeficientes que otorgan un mejor
ajuste para una componente y otro para la otra, de los coeficientes escogidos para andlisis
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se puede observar que el que mejor se comporta para la componente axial es mientras que
para la componente lateral el valor que mas se asemeja es a = 60 * 107%°C~!, la razén de
esto puede estar relacionada al comportamiento ferroelastico de este material asi como al
creep ferroelastico que este presenta a temperatura ambiente, lo cual se traduce en que el
material presenta un grado de deformaciéon no predecible por la ecuacién de deformacién
térmica lineal conocida (2.1), esto por el acomodo de los dominios del material a medida que
este sufre cualquier tipo de deformacién en su estructura, y dado que estos cuentan con un
sentido de desplazamiento o crecimiento, esto explicaria igualmente las diferencias entre las
componentes axial y lateral mostradas en la figura 4.10.

4.0.3. Estudio de deformacién para rangos amplios de temperatu-
ra.

Para poder obtener mas informacion acerca del comportamiento de LSCF y validar que la
técnica funciono correctamente se realizé una medicion de LSCF en un rango de temperaturas
mucho més elevado (vease figura 4.17, el experimento consiste en el andlsis de la deformacion
presentada por el LSCF a medida que se va enfriando desde los 850°C hasta los 200°C,
con lo que se obtiene un coeficiente o = 14 * 107%°C~!, lo cual es el mismo obtenido para
otros trabajos en este mismo rango de temperatura y permite validar que la técnica de
medicion arroja valores correctos, al mismo tiempo que el codigo de ajuste esta bien elaborado.
Esta diferencia entre los coeficientes obtenidos para altas y bajas temperaturas refleja la
gran diferencia que existe al analizar un rango acotado de temperaturas con respecto a uno
mucho mas amplio, lo que sucede es que en rangos mas acotados como los que se realizan
a temperatura ambiente, existen movimientos y reordenamiento de dominios, mientras que
para un analisis en un rango mas amplio existe una tendencia mas marcada, dada por lo que
sucede en los diferentes tramos que la componen.
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Figura 4.17: Ajuste experimental realizado para material de estudio LSCF.
Se puede observar que no existe correlacion con el estado actual de los datos
obtenidos.
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Capitulo 5

Conclusiones

La técnica de medicién (DIC) demuestra ser una técnica de medicién valida que permite
medir la deformacién presentada por los materiales en un rango de temperatura acotado,
demostrando ser precisa y de facil uso, para los materiales de referencia se logré un ajuste
adecuado, que permite considerar la metodologia de obtencién como una opcién para el es-
tudio del LSCF, sin embargo este presenté claras diferencias en los ajustes para las distintas
componentes, existiendo distintos coeficientes de expansion térmica que ajustan la deforma-
cién térmica a la deformacién medida por la técnica de medicion. Esto tltimo radica en el
comportamiento ferroelastico no lineal que presenta el LSCF con respecto a los materiales
de referencia, ademés del creep ferroeldstico que presentan estos materiales, el cual se hace
presente incluso en rangos de temperatura cercana a la ambiente. Por otro lado al analizar
el mismo material en un rango de temperatura mas amplio y elevado se puede notar como
existe una clara tendencia que se ajusta con el mismo coeficiente de deformacién térmica
presentado en otros trabajos, con lo cual es posible decir que existe una clara influencia del
tamano del rango de temperatura estudiado, donde para rangos maés pequenos se observa
como existe una marcada influencia del desplazamiento y reacomodo de los dominios en la
deformacién medida. En cuanto a la metodologia seguida se considera que es una buena forma
de poder obtener datos validos, y se descarta la influencia de la posicién de la termocupla en
la muestra. Mas estudios son requeridos para poder dar con una metodologia que garantice
uno obtencién correcta de datos tanto en materiales ferroelasticos como de comportamiento
conocido.

5.1. Pasos a futuro

El trabajo realizado deja abierta variadas propuestas de mejora y temas por probar y
descartar. Uno de estos temas es el determinar en que medida influye el tamano del mallado
en los resultados obtenidos, es decir que sucede al aumentar el modificar tanto el tamano
de malla asi como el espaciado. Asi también un buen ejercicio seria el probar con distintos
tipos de patrones de moteado y definir en que medida pueden cambiar los resultados segtn el
tipo de patrén de alto contraste escogido. Se propone igualmente el realizar pruebas y variar
los parametros experimentales exclusivamente para apreciar en que medida varia la relacion
entre la componente axial y lateral.
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