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EFECTO DE LA TEMPERATURA EN LAS PROPIEDADES MECANICAS
DE BCL()_95LCLO_05F€0.9Nb0_103_5 (BLFNO)

El continuo aumento del consumo de energia a nivel global y la dependencia de combusti-
bles fésiles estan empeorando la situacion medioambiental actual. Esto destaca la imperiosa
necesidad de desarrollar tecnologias innovadoras para reducir el consumo de energia, sus-
tituyendo los combustibles fosiles y mitigando las emisiones de los sistemas de generacion
energética.

Una propuesta prometedora es la implementacion de conductores idnico-eléctricos mixtos
basados en perovskitas (MIEC). Estos tienen aplicaciones potenciales en sistemas de purifica-
cién de aire para reducir emisiones en procesos de combustion y en la fabricacion de catodos
y anodos en celdas de combustible de 6xido sélido, generando electricidad sin recurrir a la
combustion.

Dentro de estas opciones, destaca el uso de BLFNO debido a su eficiencia costo-beneficio
y la ausencia de cobalto en su composicion, un mineral asociado a altas emisiones durante
su extraccion. Sin embargo, la literatura existente sobre este compuesto es limitada, lo que
dificulta su implementacioén practica.

El objetivo de este informe es analizar el efecto de la temperatura en las propiedades
mecanicas del BLFNO en un rango de 25 a 800°C. Se busca ampliar la bibliografia de este
material para facilitar su implementacién y reducir las emisiones de gases de invernadero por
el uso de combustibles fosiles. Se sintetizan polvos de BLFNO mediante el método sol-gel
y se utilizan para fabricar barras rectangulares mediante prensado y sinterizacion a 1300°C
durante 10 horas. Posteriormente, se realizan ensayos de compresiones ciclicas en un rango
de 100 a 800 °C en estas barras. Se emplea la técnica DIC para obtener curvas de esfuerzo-
deformacién y determinar el médulo de elasticidad aparente a cada temperatura.

Se logra determinar el modulo elastico aparente en el rango deseado, salvo a 800°C. Un
ensayo fue excluido debido a un malfuncionamiento en la maquina de pruebas, lo que generd
resultados alterados. Los resultados obtenidos muestran coherencia parcial con la investi-
gacion de Akbari et al. [9], donde se observa linealidad en las curvas esfuerzo-deformacién,
aunque los valores a temperatura ambiente presentan discrepancias.
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Capitulo 1

Introduccion

Los actuales niveles de emisiones contaminantes estan causando graves danos al ecosis-
tema y, por ende, a la salud de las personas. Gran parte de estas emisiones proviene del
sector energético, el cual estd principalmente basado en el uso de combustibles fésiles [1]. El
dominio de los combustibles fésiles en la matriz energética, tanto en términos de distribucion
mundial como en la tasa de produccion, plantea una dificultad econémica que hace que sea
poco factible sustituir su utilizacion a corto plazo. Dada la urgencia de la crisis climatica ac-
tual y futura, resulta imperativo desarrollar e implementar nuevas tecnologias que permitan
reducir las emisiones derivadas de la combustion de combustibles fésiles, asi como también
reemplazar su uso por alternativas menos contaminantes. Esto es crucial para alcanzar un
nivel de sustentabilidad ecoldgica adecuado.

Para lo expuesto se han estado desarrollando nuevas tecnologias que permitan solucionar
tales problematicas. Una alternativa es el uso de celdas de oxido solido (SOFC), las cuales
permiten transformar la energia quimica contenida en los combustibles; estas ultimas pueden
ser convencionales o de caracter verde y renovable, como la biomasa, directamente en elec-
tricidad sin pasar por el proceso de combustion. Estas particularidades dan como resultado
una fuente de energia de alta flexibilidad, alta eficiencia y bajas emisiones. El funcionamien-
to de estas celdas se basa en un proceso de oxido reducciéon continuo donde un electrolito
densificado que trabaja a grandes temperaturas juega un rol vital para el transporte de iones.

Un tipo de material de particular interés para estos equipos son los 6xidos conductores
i6nico-electrénicos mixtos (MIEC) con base de perovskita, ya que cumplen tanto la funcién de
catodo y/o anodo en las SOFC. Este tipo de material es una parte integral de las soluciones
que ayudarian a reducir parte de las emisiones que perjudican las condiciones medioam-
bientales tanto presentes como futuras. Sin embargo, gran parte de este tipo de material
actualmente en investigacion tienen cobalto en su composicion, el cual tiene grandes indices
de emision [2] de C'O, asociados a su extraccién y procesamiento, reduciendo asi su cardcter
ecologico efectivo.

Por lo antes mencionado se reconoce una necesidad de fomentar el uso de nuevos MIEC’s
libres de cobalto, como lo es el BFO dopado con niobio y lantano (BLFNO) para atender a
las necesidades climaticas actuales y futuras. Para la correcta implementacion de este tltimo
compuesto en equipos reales, en este informe se tiene como objetivo general determinar
el efecto de la temperatura en las propiedades de el referido compuesto en los rangos de



operaciéon de las SOFC.

1.1. Objetivo general

Estudiar el efecto de la temperatura en las propiedades mecanicas de Bag g5 Lag g5 FeqoNby103_s
(BLFNO)

1.2. Objetivos especificos
* Estudiar antecedentes del uso de perovskitas libres de cobalto para el transporte de iones
* Sintetizar muestras BLFNO a utilizar

» Caracterizar el efecto de temperatura en el rango 100 °C a 800 °C sobre el modulo
elastico aparente del BLENO.



Capitulo 2

Antecedentes

2.1. Perovskitas

Las perovskitas corresponden a aquellos 6xidos ceramicos que poseen una estructura cris-
talografica particular y comparten una férmula quimica basica de la forma AB X3, donde A
es un catiéon de mayor tamano, B es un catién de tamafio medio, y X representa un anién de
oxigeno al cual estan unidos. Es importante resaltar que las posiciones de los cationes pueden
ser sustituidas por otros metales o metaloides.

La estructura cristalografica mencionada corresponde a una estructura pseudoctbica, don-
de los cationes A se alojan en las esquinas en la posicién (0, 0, 0). Por otro lado, los cationes
B se ubican en el centro de la celda en la posicién (%, %, %), mientras que los atomos de
oxigeno se sitian en el centro de las caras de la celda, o equivalentemente, en la posicion (%,
%, 0). La estructura descrita se representa en la figura2.1

o = =

Figura 2.1: Estructura ctbica de perovskita ideal [3]

Estos materiales presentan numerosas propiedades particulares relacionadas con su natu-
raleza quimica, tales como la piezoelectricidad, ferroelectricidad, ferroelasticidad, fotoluminis-
cencia, propiedades dieléctricas y superconductividad. Dichas propiedades resultan favorables
para su utilizacién como Conductores Iénicos Mixtos Electrénicos (MIEC) en el contexto de
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las Celdas de Combustible de Oxido Sélido (SOFC, por sus siglas en inglés).

Finalmente, es importante destacar la alta estabilidad térmica a altas temperaturas de
estos materiales, una propiedad necesaria debido a las elevadas temperaturas de operacién
tipicas de las Celdas de Combustible de Oxido Sélido (SOFC). La razén de esta propiedad
se relaciona con la presencia de atomos A en la estructura cristalina de las perovskitas.

2.2. BaFeOs_s

Un caso particular de estudio corresponde a la perovskita BaFeOs o BFO, ya que cumple
una amplia gama de funciones, como actuar como membrana de transporte de oxigeno, ca-
todo en las celdas de combustible, y sensor de oxigeno, entre otros. Esta perovskita presenta
una alta actividad catalitica hacia la reduccion de oxigeno, debido a su elevada densidad de
potencia méaxima (870 [?ﬂg} a 700°C por celda). E1 BFO también presenta una alta estabi-
lidad estructural a altas temperaturas. Sin embargo, sufre degradacion estructural en este
rango de temperaturas (500-800°C) que coincide con el rango de operacion de las SOFC y

las membranas de transporte de oxigeno. [4].

El BFO puede adoptar diversas estructuras cristalograficas, como la cibica, triclinica, te-
tragonal, hexagonal u ortorrémbica. La estructura resultante varia en funciéon del método de
sintesis empleado, los tratamientos térmicos aplicados, la temperatura y la atmédsfera en la
que se desarrolla. El tipo de estructura del BFO tendra un impacto directo en la distribucion
de las vacantes de oxigeno en su red cristalina, asi como en la concentracién de estas vacantes
de oxigeno (0). Esto, a su vez, influird en la capacidad de permeacién de oxigeno y en las
reacciones de reduccion de oxigeno que ocurren en el material.

2.3. BaFeOs;_; dopado con Nb y La

El 6xido de BFO en su forma cubica, que se estabiliza a 800°C, exhibe los mejores resulta-
dos en comparaciéon con otras estructuras en términos de permeaciéon de oxigeno y reacciones
de reduccién de oxigeno, especialmente para su implementacion en catodos de SOFC y mem-
branas de transporte de oxigeno [4]. Debido a esta favorable propiedad, existe un interés en
mantener la estructura cibica de este 6xido en un rango de temperatura mas amplio. Esto se
busca con el objetivo de prevenir la degradacién de la potencia de salida al funcionar como
catodo en aplicaciones de SOFC y membranas de transporte de oxigeno.

Para abordar esta problemética, varios estudios [4] han intentado resolverla a través del
dopaje de BaFeOs_s con otros elementos. Este enfoque tiene como objetivo incrementar el
factor de tolerancia, aumentando asi la estabilidad estructural en el rango de temperatura de
25 a 800 °C. Basandose en la ecuacién del factor de tolerancia 7 (ecuacién 2.1), investigaciones
previas [6][7] lograron aumentar dicho factor mediante la sustitucion parcial del catién Ba**
(A) con La** (A’) en una proporcién de 0.05 (x). Esta sustitucién se realiz6 con un elemento
que tiene una diferencia de radios atémicos menor en comparacién con el Fe3t/4t. Ademés, se
determiné que este dopaje exhibe una alta permeabilidad al oxigeno y una notable estabilidad
en condiciones de reduccion a altas temperaturas.
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Nuevo factor de tolerancia para dopaje en el sitio A [5]:

1— o
o (1—a)ra+x-ra+rx (2.1)
V2[rp +7rx]

donde:

r4: Radio i6nico del cation de sitio A

ra: Radio i6nico del catién de sitio A’

rg: Radio iénico del catién de sitio B

rx: Radio iénico del anién X

Estudios posteriores [8] demostraron que la sustitucién de Fe*™ con Nb>* en una pro-
porcién de 0.1 (y) da lugar a la formacion de Bag.gsLagos Nbo1Fep9Os—s (BLENO). Este
compuesto presenta una particularidad interesante: mantiene su estructura cibica incluso en
condiciones de reduccién en presencia de hidrogeno hiimedo. Esto se debe a que los enlaces
Nb-O tienen una energia de enlace superior a la de los enlaces Fe-O. Sin embargo, el dopaje
con este material falla en estabilizar la fase cubica de este material a temperaturas inferiores,
lo que resulta en una no-linealidad e histérisis (valores distintos para carga y descarga) en
las curvas de esfuerzo y deformacion.

Adicionalmente, al investigacién de Akbari et al. [9] determino que el proceso de dopaje
del BFO con La tiene la capacidad de estabilizar su estructura ctubica simétrica a altas tem-
peraturas, lo que resulta en un comportamiento paraelastico a temperatura ambiente con un
modulo elastico superior. Ademas, se precisé que el dopaje de este mismo compuesto con
niobio Nb interfiere con el crecimiento de los granos durante el proceso de sinterizacion. Sin
embargo, este dopaje resulta menos efectivo en términos de estabilizar la estructura cibica
y se observa un comportamiento ferroelastico no lineal a temperatura ambiente. El mismo
estudio concluyd que el dopaje del BFO con La y Nb puede incrementar la resistencia al
fenomeno de creep a altas temperaturas.

Las caracteristicas presentadas por el BLFNO implica que este tiene el potencial de de-
sempenar roles tanto de catodo como de anodo en una misma SOFC. A este tipo de celdas se
les conoce como Celdas de Combustible de Oxido Sélido Simétricas (S-SOFC). Las S-SOFC
presentan notables ventajas en comparacion con las SOFC convencionales. Las dos ventajas
principales son la simplificacion en la linea de produccion, lo cual conlleva a ahorros en tiem-
po y costos de produccion, y la capacidad de prevenir el envenenamiento por azufre mediante
la inversiéon de la direccién en la que los gases son alimentados al sistema. El envenenamiento
por azufre reduce la eficiencia del sistema de manera significativa.



Nuevo factor de tolerancia para dopeajes en el sitio A y B [10]:

[ =2)ratxra)+rx
T V2((1 = y)rp +y-rplrx (22)

e r4: Radio iénico del catién de sitio A

e r4: Radio i6nico del catién de sitio A’
* rg: Radio i6nico del cation de sitio B
e rg: Radio iénico del catién de sitio B’

* rx: Radio iénico del anién X

2.4. Sistema de correlacién de correlacién de imagenes
digitales (DIC) para medicién de deformaciones

Se trata de una técnica 6ptica que emplea métodos de registro y seguimiento de imagenes
con el proposito de medir con precisiéon cambios en dos y tres dimensiones en una imagen.
Este enfoque se aplica a la representacion visual de un material sometido a pruebas mecani-
cas. Con base en esta técnica, es posible determinar un campo tridimensional completo de
desplazamientos, deformaciones y amplitudes de vibraciones.

A diferencia de las técnicas de medicién convencionales, la Técnica de Correlacién Digital
de Imégenes (DIC, por sus siglas en inglés) no requiere la colocacién de sensores directamente
sobre el material. Debido a esto, no se encuentra limitada por la rugosidad superficial ni por
las dimensiones de la muestra. Esto simplifica su aplicacion y expande el rango de deforma-
ciones que puede medir de manera efectiva

La técnica DIC se fundamenta en la comparacion de patrones de motas o marcas en la
superficie de un material, tanto antes como después de su deformacién. Inicialmente, se cap-
turan los patrones de motas presentes en la superficie, las cuales suelen ser resaltadas con
pintura de contraste. Estas capturas se realizan mediante una camara de carga acoplada
(CCD). Posteriormente, se lleva a cabo una serie de capturas con la misma cdmara para
registrar las nuevas posiciones de las motas, que han sido alteradas debido a la deformacién
del material.

Luego de las capturas, se analizan utilizando software especializado que emplea subcon-
juntos de pixeles en las imagenes para medir las variaciones en sus posiciones pre y post
deformacién. Utilizando estas alteraciones de posicion, el software calcula los valores de des-
plazamiento de los pixeles desde los centros de los subconjuntos. Este proceso proporciona
un campo completo de deformacion del material..

Este campo de deformaciones obtenido mediante DIC puede ser posteriormente utiliza-
do para calcular un campo de esfuerzos del material. Para esto es necesario proporcionar
informacion detallada sobre cémo el material responde a las fuerzas aplicadas y a las defor-
maciones experimentadas. De esta forma, conociendo la carga aplicada y el comportamiento
del material frente la aplicacion de es esta carga, se puede establecer un campo de esfuerzos.
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Celda x,y Campo de vectores Campo de
de deformacion esfuerzos

Figura 2.2: Imagen referencial de la técnica DIC [11]

En la figura 2.2 se observa una representacion de la medicion de un campo de deformaciones
en base a la captura de imagenes antes y después de un ensayo de deformacién mecéanica

2.5. Moébdulo elastico aparente

Cuando las curvas de esfuerzo-deformacion de los materiales presentan comportamientos
lineales, la rigidez puede determinarse a partir de la pendiente de estas curvas, también
conocida como médulo eldstico. Sin embargo, en presencia de no-linealidades y/o histéresis
en estas curvas, las pendientes pueden experimentar variaciones, tanto dentro de las mismas
curvas como en funcion de la fase del ciclo en la que se encuentren. Por esta razon, resulta
util recurrir al médulo elastico aparente, el cual representa una medida de la rigidez global
del material y se obtiene como un valor intermedio de las pendientes obtenidas, lo que facilita
su aplicacion con un nivel de seguridad adecuado.



Capitulo 3

Metodologia

En esta seccion se detallara la metodologia necesaria para lograr los objetivos propuestos
en el presente informe.

3.1. Sintesis de polvos de BLFNO

A través del método sol-gel se produce BLENO. El proceso comienza con la disolucién en
agua destilada de cantidades especificas de nitratos metalicos, como se muestra en la Tabla
3.1, utilizando un agitador magnético. Luego de disolver un nitrato, se procede a diluir el
acido citrico asociado a dicho nitrato (ubicado inmediatamente debajo de los nitratos en
la tabla 3.1). Una vez que todos los nitratos han sido disueltos, se combinan en un mismo
recipiente y se contintia con el proceso.

En el caso del BLFNO, de manera andloga al paso anterior, se diluye la cantidad especifica
de CyH4N Nbyx HoO y su respectivo acido citrico. A continuacién, se anade etilenglicol tanto
en el recipiente de nitratos como en el de CyH4N Nbgx HyO, a una velocidad de pocas gotas
por segundo mediante una jeringa. Es importante en este punto alternar peridédicamente entre
los recipientes a los que se estd aplicando etilenglicol para evitar la formacién de precipitados.
Una vez completado este proceso, los contenidos de ambos recipientes se combinan en uno
solo y se mantienen a una temperatura de 90°C durante 10 h.

Tabla 3.1: Precursores para sintesis de BLFNO

Precursor Razon molar | Cantidad [gr]
Ba(NO3), 0.95 12.4132
Acido citrico (CsHgOr) 0.95 9.1259
Fe(NOs)s9Hy0 0.9 18.1799
Acido citrico(Cs HgOr) 0.9 8.6456
La(NOs)s.6HyO 0.05 1.0825
Acido citrico (CsHgOr) 0.05 0.4803
CyH 4N Nbygz HyO 0.1 1.5149
Acido citrico (CsHgOr) 0.1000 0.9606
Etilenglicol 24.8




Los productos resultantes son sometidos a un proceso de horneado en un horno de alta
temperatura a 250°C durante 10 h. Después de esta etapa, se procede a moler el material en
un mortero, con el objetivo de obtener un polvo de particulas lo méas finas posible. Luego de
la molienda, se procede a la calcinacion de la cantidad de polvo necesaria para muestras o
ensayos, dependiendo de los requerimientos especificos.

Este ultimo proceso involucra los siguientes pasos: en primer lugar, se incrementa la tem-
peratura a una tasa de 200 {OTC] hasta alcanzar los 350°C, y luego se mantiene constante a
esta temperatura durante | hora. Transcurrido este periodo, se aumenta nuevamente la tem-
peratura a una tasa de 100 [OTC} hasta llegar a 700°C, donde se mantiene durante 5 horas.

Finalmente, se inicia el proceso de reduccion de la temperatura a una tasa de 200 [OTC} hasta
alcanzar la temperatura ambiente, obteniendo asi el polvo calcinado.

3.2. Fabricacién y sinterizado de muestras

Se preparan muestras de BLFNO destinadas a los ensayos de caracterizacion mecanica.
Esto se logra mediante la compactacién de los polvos en una matriz rectangular (figura 3.1)
utilizando la maquina de ensayos ZwickRoell Z100. Este proceso permite obtener barras con
dimensiones de 6x6x35 [mm].

Figura 3.1: Matriz destinada a la geometria de barra

Una vez que las muestras han sido compactadas, se colocan en un horno de alta tempe-
ratura para someterlas a un proceso de sinterizacion a una temperatura de 1300°C durante
10 horas. Durante este proceso, la tasa de calentamiento es de 60 [OTC}, y posteriormente las

’ (o)
muestras se enfrian a una tasa de 30 {TC}



Luego de finalizar la etapa de sinterizacion, las muestras son sometidas a un post-tratamiento
con el objetivo de eliminar rebabas u otros defectos que puedan influir en los ensayos subsi-
guientes. Cada barra compactada es reducida a tres barras con dimensiones de 5x5x10 [mm].
Estas barras también pasan por un proceso de pulido en la cual se buscar rectificar las caras
de esta de manera de que sean los mas paralelas posible. En esta tltima etapa, es necesario
calcular la densidad aparente de acuerdo con la siguiente ecuacion:

pa= L] (3.1)

V Lem?
e m: Masa de la muestra [g]

o V: Volumen de la muestra [cm?]

3.3. Caracterizacion mecanica

El calculo del modulo eléstico aparente se basa en los resultados de un ensayo de compre-
sion ciclica realizado en muestras con geometria de barra. El procedimiento implica situar
una muestra de BLFNO, a la cual se adhiere una semiesfera de circonio en la parte superior
para lograr una distribucién uniforme de cargas, encima de una base cilindrica de caras lisas
y paralelas. Este conjunto posteriormente se coloca en una maquina de ensayos de compresion.

—

(a) (b)

Figura 3.2: (a) Conjunto muestra/esfera/base, (b) Posicionamiento de con-
junto

En el ensayo, la muestra se posiciona entre dos barras de alimina, las cuales se encuen-
tran contenidas en un horno eléctrico. El disefio del horno permite el libre desplazamiento
de las barras y proporciona una abertura para la captura de imagenes. Utilizando una celda
de carga Xforce HP de 5 kN, la muestra se somete a dos ciclos de cargas. El primer ciclo
alcanza una carga maxima de 15 MPa. Luego de completar este ciclo, se lleva a cabo un

segundo ciclo, en el cual la carga maxima alcanza los 30 MPa (C),,.), para posteriormente

retornar a la posicion inicial. Todo este proceso se realiza con un incremento de carga de 2 [%} .
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Para la realizacion de estos ensayos se ocupan distintas configuraciones los cuales se con-
forman mediante la combinacién de una de dos maquinas de ensayos (ZwickRoell Z100 y
ZwickRoell Z5) y dos hornos eléctricos, donde la tnica diferencia de estos es su nivel de
hermetismo.

Las mediciones de las deformaciones resultantes del ensayo de compresiones ciclicas se
llevan a cabo mediante la la técnica de Correlacion Digital de Imagenes (DIC) detallada en
la seccion 2.4. Para facilitar la identificacion de puntos en la superficie de la barra, se aplica
pintura blanca de alta resistencia a la temperatura, Pyro-Paint”™ 634-AL, en una de las
caras laterales de la barra. La preparacion de la pintura implica mezclar polvo y liquido en
una proporciéon de 3:1 en peso. Posteriormente, esta mezcla se aplica en forma de patron de
motas sobre las muestras. Una vez aplicada, se deja secar a temperatura ambiente durante 2
horas, seguido de un proceso de curado a 93°C durante 2 horas. Este enfoque permite crear
un patron de referencia para el seguimiento de deformaciones durante el ensayo.

Para llevar a cabo la mediciéon de deformaciones utilizando la técnica DIC, se establece
un montaje especifico. Este montaje incluye la disposicion de un foco de luz blanca que se
dirige hacia la muestra. Ademas, se utiliza una cdmara Phantom de Dantec Dynamics con
el software ISTRA 4D configurado para capturar imagenes a una velocidad de 5 imagenes
por segundo (f). La cantidad total de imagenes capturadas estd determinada por la siguiente
ecuacion:

Nng = [+ Chaz - Ac - 1.5+ 100 (3.2)
donde:
* f= Tasa de captura de imagenes = 5 fps
* (e = Carga maxima aplicada sobre la muestra = 30 MPa

« A, = Area de cara de la muestra [mm?]

Luego, se procede a calibrar y enfocar la camara para obtener una visualizacién nitida del
patron de puntos en el area de interés de la muestra. Esta visualizacion se logra a través de
la abertura del horno eléctrico, como se ilustra en la figura 3.3. Una vez obtenida la visuali-
zacion adecuada, se capturan las imagenes que documentan el desarrollo del ensayo.
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Figura 3.3: Posicionamiento de cdmara

Posteriormente, las imagenes capturadas son sometidas a un proceso de evaluacién. A
cada imagen se le aplica una mascara que delimita la zona de estudio. Esta méascara se di-
vide en subconjuntos, cada uno compuesto por un nimero determinado de pixeles. Se toma
precaucién de que cada subconjunto abarque tanto una seccién oscura (correspondiente a la
superficie de la muestra) como una seccién clara (correspondiente a la pintura Pyro-Paint™?).
Una vez completada esta etapa, los datos obtenidos en forma de matrices de desplazamientos
de los subconjuntos se exportan desde el software ISTRA 4D hacia Matlab, donde se realiza
el procesamiento de los datos.

Los ensayos previamente mencionados se llevan a cabo para cada muestra en un rango de
temperaturas que incluye aproximadamente 25, 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700 y 800°C.
La realizacion de los ensayos esta sujeta tanto a la disponibilidad de la muestra como de la
disponibilidad del equipo. El proceso comienza a temperatura ambiente, y después de cada
ensayo, la temperatura interior del horno se aumenta al valor més cercano dentro del rango
especificado.

Este aumento de temperatura se realiza a una tasa aproximada de 3 a 8 [%] con el pro-
posito de prevenir fracturas debidas a la expansion térmica del material. Una vez alcanzada
la temperatura objetivo, el material se deja reposar a esa temperatura con el fin de permitir
que finalice su proceso de expansion térmica antes de realizar los ensayos correspondientes.
Este enfoque garantiza condiciones controladas y estables para la realizacion de los ensayos

a diferentes temperaturas.
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3.3.1. Calculo de médulo Elastico aparente

Para calcular el modulo elastico aparente, se sigue un proceso que involucra varias eta-
pas. En primer lugar, se realiza un ajuste ("fitting") mediante el software MATLAB, donde
se busca un polinomio de grado 1 que mejor represente los datos obtenidos de los graficos
curvas de esfuerzo-deformacion para cada ciclo de carga y descarga.

Luego, se registra la pendiente de los polinomios para cada ciclo (carga 1, descarga 1,
carga 2 y descarga 2) a lo largo de las diferentes temperaturas. Finalmente, se realiza un
promedio simple de los médulos o pendientes obtenidos en los cuatro ciclos segtin la siguiente
ecuacion:

5o En+ Eu+ Eip + Ey
ap —
4
donde Eyi, Ey1, E;p v Eyo representan los modulos elasticos correspondientes a cada uno
de los cuatro ciclos mencionados. Este enfoque permite obtener un moédulo elastico aparente
representativo de las propiedades del material a diferentes temperaturas.

(3.3)
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Capitulo 4

Resultados

4.1. Fabricacion de muestras

A continuacion, la tabla detalla las dimensiones, masa y densidad aparente de cada una
de las 8 muestras finales denominadas con la letra M y su numero.

Tabla 4.1: Informacion muestras finales

Muestra | Ancho x Alto x Largo [mm]| | masa [g] | Densidad aparente [#} %
M1 4.872 x 5.294 x 10.189 1.096 4,170
M2 4.86 x 4.920 x 0.899 0.8946 4,162
M5 4.880 x 4.820 x 8.993 0.8502 4,151
M7 5.200 x 4.830 x 8.201 0.8536 4,144
M8 4.930 x 4.870 x 7.330 0.7308 4,153
M9 4.882 x 5.095 x 8.234 0.8463 4,132
M10 5.096 x 5.000 x 8.207 0.8651 4,137
M12 4.733 x 4.470 x 8.482 0.7499 4,179

Figura 4.1: Muestras luego de ser pintadas
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4.2. Compresiones ciclicas

4.2.1. Curvas esfuerzo-deformacion

El ensayo de compresiones ciclicas se llevd a cabo en tres muestras distintas utilizando
dos configuraciones diferentes de méquinas y hornos. El objetivo era registrar la deformaciéon
de las muestras a lo largo de dos ciclos de cargas maximas, uno de 15 MPa y otro de 30
MPa, para temperaturas aproximadas de 25, 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700 y 800 °C. Los
resultados se presentan en forma de curvas de correlacion entre el esfuerzo de compresion y
la deformacion porcentual observada en la barra.

Las curvas de M5 se presentan de manera individual antes y después de ser ajustadas en
las secciones de anexos F y G respectivamente, mientras que las curvas de M8 antes y después
de su ajustes se encuentran en las secciones H e 1.

La muestra M8 tenia el proposito especifico de complementar las temperaturas que no
fueron registradas por la muestra M5. Esto condujo a la omisién intencional de ciertas tem-
peraturas en los ensayos en donde las temperaturas de 21, 200, 300, 500 y 700[°C ] fueron
omitidas. Por otro lado, para la temperatura de 800[°C], la muestra presenté un despren-
dimiento de la semiesfera de circonio que estaba destinada a proporcionar una distribucion
uniforme de las cargas donde no se contaba con el tiempo necesario para reposicionar ade-
cuadamente esta semiesfera.

Por otro lado, los resultados de M2 se muestran, pero no se consideran debido a que la
méaquina de ensayos utilizada para llevar a cabo los ensayos de M2 (ZwickRoell Z5) experi-
mentd fallos en su funcionamiento y, por consiguiente, en la obtencién de resultados precisos.
Especificamente, el soporte del equipo, que alberga el mecanismo de distribucion de fuerzas y
sostiene el cabezal superior de la maquina, presentaba una inclinacién con respecto a su base.
Esto resulté en una aplicacion de carga ineficiente, considerando que el programa Istra 4D
presupone una aplicacién de carga a una taza constante (en este caso, 2 [g]), lo que implicé
que los valores del modulo elastico de M2 fueran excesivos para temperaturas superiores.
Es importante recalcar que ensayos realizados por otras personas presentaron alteraciones
similares en sus resultados.

4.2.1.1. Comparacion de curvas esfuerzo-deformaciéon

En las figuras 4.2 y 4.3 se presentan comparaciones entre las curvas de esfuerzo-deformacion
de M5 y M8. . Los resultados de las muestras M5 y M8 se agruparon en los mismos gréaficos
debido a que, en conjunto, abarcan el rango de temperatura objetivo. Por otro lado, la
muestra M2 se presenta comparaciones separadas en la seccion de anexos D. Para cada
grupo de datos, se proporciona una version que incluye ambos ciclos de carga y otra que
unicamente contempla el segundo ciclo de carga, donde los ciclos de carga se muestran en
azul y los de descarga en rojo.
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4.2.2. Moébdulo elastico aparente

De acuerdo a lo expuesto en la seccion 3.3.1 se obtuvieron los siguientes resultados.
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4.2.2.1. Resultados de muestra M2
Tabla 4.2: Mddulos elasticos aparentes en carga 1, descarga 1, carga 2 y
descarga 2 para M2
E GPa
T[°] | Cargal | Descarga 1 | Carga 2 | Descarga 2 | Promedio | Desviacién estandar
21 36,11714 37,93181 36,07347 38,76876 37,222795 1
100 - - - - - -
200 66,93862 58,83224 65,26614 55,51323 61,6375575 5
300 61,6927 69,36663 65,55132 60,04043 64,16277 4
400 59,21469 67,79677 57,45433 56,08666 61,941715 5
500 48,10228 68,17796 46,36078 59,22632 55,466835 9
600 48,41374 49,91519 45,42855 55,33168 49,77229 4
700 24.52254 47,37524 40,92449 54,08181 47,4605133 11
800 44,43346 56,66875 49,09141 50,75492 50,237135 4
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Figura 4.4: Mo6dulo elastico aparente de cargas y descargas de M2 GPa en
funcién de la temperatura [°C]
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4.2.2.2. Resultados de muestra M5
Tabla 4.3: Mdédulos elasticos aparentes en carga 1, descarga 1, carga 2 y
descarga 2 para Mb
E GPa
T[°] | Carga 1l | Descarga 1 | Carga 2 | Descarga 2 | Promedio | Desviacién estandar
21 69,73854 66,43002 66,28551 68,96941 67,85587 2
100 - - - - - -
200 | 20,48486 34,00584 14,7587 31,3181 25,141875 8
300 15,01386 46,70012 46,11712 49,57067 47,4626367 15
400 - - - - - -
500 | 30,64988 41,74055 32,24302 46,47133 37,776195 7
600 - - - - - -
700 17,51526 32,32663 25,34316 35,19897 27,596005 7
800 - - - - - -
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4.2.2.3. Resultados de muestra M8
Tabla 4.4: Mdédulos elasticos aparentes en carga 1, descarga 1, carga 2 y
descarga 2 para M8
E GPa
T[°] | Cargal | Descarga 1 | Carga 2 | Descarga 2 | Promedio | Desviacién estandar
21 - - - - - -
100 65,41395 55,42518 64,81303 56,23118 60,470835 5
200 . - - . - -
300 - - - - -
400 34,59859 52,66578 35,32463 59,93893 45,6319825 11
500 - - _ - - -
600 35,9782 41,89224 35,80828 47,16667 40,2113475 5
700 - - - - - -
800 - - - - - -
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Figura 4.8: Mo6dulo elastico de cargas y descargas de M8 GPa en funcién de
la temperatura °C
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4.2.2.4. Comparacion de Mddulos elasticos aparentes

En la figura 4.10 se observa el modulo elastico aparente en GPa para el rango de tem-
peraturas objetivo de las muestras M2, M5 y M8. Este modulo se obtuvo al promediar de
manera simple el valor de los médulos de carga 1, descarga 1, carga 2 y descarga 2 para cada
temperatura y muestra.
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Figura 4.10: Comparacién de médulo elastico aparente GPa de M2, M5 y
MS8 en funcién de la temperatura °C
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Capitulo 5
Discusion

5.1. Compresiones Ciclicas

En la siguiente seccion se abordaran los resultados obtenidos en los ensayos de compre-
sion ciclica. En primer lugar, se realizard un analisis por segmentos donde se discutiran los
modulos aparentes correspondientes a las diferentes muestras, especificando la temperatura
correspondiente o agrupandolas segin sea necesario. Posteriormente, se llevard a cabo un
andlisis de los comportamientos, diferencias y similitudes observadas en las curvas de modulo
elastico aparente en relaciéon con la temperatura de cada muestra y se proporcionaran las
razones subyacentes. Finalmente, se abordaran puntos de relevancia de manera mas general.

Es importante resaltar que los resultados obtenidos de los ensayos M5 y M8 se comple-
mentan de manera reciproca, mientras que los resultados de M2, en su mayoria, se excluyen
debido a las razones detalladas en la secciéon 4.2.1. Una cuarta serie de ensayos fue progra-
mada con el objetivo de validar los hallazgos de M5 y M8. Sin embargo, debido a un mal
funcionamiento de la maquina ZwickRoell Z5.0, asi como a problemas de disponibilidad y
restricciones en el calendario, no fue viable llevar a cabo esta serie en el plazo previsto para
la entrega de este informe.

5.1.1. Temperatura ambiente

Unicamente los resultados de M5 son perceptibles a esta temperatura (ver figura G.1.a).
El valor del médulo elastico aparente obtenido es aproximadamente 30 GPa mayor que el
informado en la investigacién realizada por Akbari et al. La principal hipétesis que podria
explicar este fenémeno radica en la diferencia de temperatura a la que fueron calcinados los
polvos en este estudio (700°C) en comparacién con la investigacién mencionada (900°C), lo
cual podria haber inducido cambios en la microestructura del material. Otras posibles cau-
sas de esta discrepancia podrian ser la acumulacion excesiva de polvo en la superficie de la
muestra, lo que podria haber incrementado su rigidez, o potenciales fallos en el equipo de
medicién que pudieron haber generado resultados atipicos a esta temperatura. Se recomienda
en futuras experimentaciones eliminar cualquier exceso de polvo de las muestras utilizando
métodos como vibraciones u otros similares, con el fin de confirmar o descartar estas hipotesis.
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Adicionalmente, se observa deformacién plastica inicamente después del primer ciclo de
carga. Esto también podria atribuirse a la presencia de polvo, el cual se desprende o se
recomienda parcialmente durante el transcurso del primer ciclo de carga. Otra posible razon
podria ser la presencia de microgrietas debido a un manejo pobre de la muestra que pudiesen
favorecer la deformacion pléstica, esta hipotesis es nuevamente analizada en la seccion 5.1.6.
Se descarta la fatiga del material y/o creep debido al bajo ntimero de repeticiones y la corta
duracién de los ensayos.

5.1.2.  100[°C]

La tnica muestra que arrojé resultados fue M8 (ver figura I.1.a), debido a problemas en
el sistema con Mb. Los resultados de M8 concuerdan con la prediccion de la no linealidad a
bajas temperaturas realizada por Akbari et al. y no presenta deformacion plastica observable.

Se sugiere llevar a cabo un ensayo en una muestra que haya sido previamente sometida a
este mismo procedimiento a temperatura ambiente. De esta manera, se podria investigar el
posible efecto de la deformacion plastica observada en la secciéon anterior en relacion con los
resultados obtenidos en este andlisis. Adicionalmente la ejecucién de andlisis de microscopia
electrénica de transmision (TEM), difraccién de rayos X o similares podrian resaltar en mayor
medida posibles discrepancias

5.1.3.  200[°C]

Solo los resultados de M5 son discernibles a esta temperatura, aunque se observa un nivel
de ruido significativo. Esto se atribuye al disefio del horno empleado en el ensayo de M5, el
cual presenta un mayor nimero y tamano de aberturas, permitiendo la entrada de corrientes
de conveccién. Esto, a su vez, provoca perturbaciones en la captura de imagenes por parte
de la cdmara Phantom de Dantec Dynamics, lo que afecta los resultados. Se sugiere consi-
derar el uso de un horno con un menor niimero y tamano de aberturas, similar al utilizado
en el ensayo de M2, con el propésito de minimizar el nivel de ruido. Cabe destacar que el
efecto de la entrada de aire en los hornos tiende a disminuir a medida que se incrementa la
temperatura, dado que la evaporacion de la humedad del aire entrante ocurre en las zonas
periféricas del horno.

En cuanto a las curvas de esfuerzo-deformacion, es importante mencionar que la presencia
de ruido dificulta la evaluacién de la deformacién plastica y la determinacion de las pendien-
tes. Por esta razon, se ha optado por utilizar el grafico post-fitting mostrado en la figura
G.1.b. En este grafico, se puede apreciar deformacion plastica inicamente después de la se-
gunda descarga, asi como una no-linealidad en este mismo tramo. Estos comportamientos
se atribuyen a la histéresis asociada a la microestructura asimétrica del material, donde la
aplicacion de cargas provoca un reordenamiento de fases. Esto significa que el movimiento de
dislocaciones durante la carga podria no retornar completamente a su estado original durante
la descarga.

5.1.4.  300[°C]

A partir de esta temperatura, se observa una diferencia constante de aproximadamente
~ 16.7 GPa en los valores del médulo elastico aparente entre M5 y M2. Esto ilustra como
el malfuncionamiento de la maquina ZwickRoell Z5 ha afectado los resultados. Las posibles
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razones de estas discrepancias fueron discutidas en la seccién 4.2.1.

Por otro lado, se puede observar una clara deformacion pléstica después del primer ciclo
de carga y una deformaciéon menos evidente después del segundo ciclo de descarga. La defor-
macion plastica en el primer ciclo se asocia a las mismas razones mencionadas en la seccion
, mientras que la deformacion en el segundo ciclo se relaciona con las razones abordadas en
la seccién 5.1.3.

5.1.5. 400, 500, 600 y 700[°C]

Las temperaturas mencionadas no mostraron avances significativos en relacién a los 300°C
cuando se analizan de manera aislada. Sin embargo, al considerar el rango de temperaturas
en el contexto del médulo elastico aparente, se destaca una clara tendencia a la disminucion.
Las curvas correspondientes a M2, M5 y M8 muestran pendientes practicamente idénticas,
aunque la curva de M2 esta ligeramente desplazada hacia valores superiores debido a las
razones previamente mencionadas. Por otro lado, las curvas de M5 y M8 practicamente se
superponen. Se descarta la influencia notable del ingreso de aire a los hornos, ya que los
niveles de ruido en las curvas de esfuerzo-deformaciéon y la desviaciéon estdandar para cada
curva se mantuvieron dentro de rangos aceptables.

De acuerdo a los resultados presentados en la seccién 4.2.1, se observa un incremento en la
linealidad de los resultados para M5 y M8, lo cual es coherente con la investigaciéon de Akbari
et al. Esto se evidencia en las curvas de carga 1, descarga 1 y carga 2. Sin embargo, las curvas
de descarga 2 aiin muestran histéresis. Segiin lo reportado en dicha investigacion, se deberia
esperar un cambio de fase a una estructura ctbica simétrica, en la cual no se presentaria
histéresis debido a la ausencia de reordenamiento de fases, dada su simetria.

La razén de esta diferencia significativa radica en el hecho de que los polvos utilizados en
el presente ensayo fueron calcinados a 700°C, a diferencia de los polvos de la investigacion
mencionada, que fueron calcinados a 900°C. En base a esto, se propone como hipotesis
que la calcinaciéon de los polvos a 700°C no logra estabilizar exitosamente la estructura
cubica simétrica en este rango de temperatura. Para corroborar esto, se sugiere llevar a
cabo un analisis directo de la microestructura de las muestras empleadas. Alternativamente,
se propone realizar ensayos sobre muestras fabricadas con polvos calcinados a 900°C para
confirmar esta hipotesis.

5.1.6. 800[°C]

Para esta temperatura no se presentan resultados de manera oficial por las razones men-
cionadas a continuacién. En el caso de M5, la muestra se fracturé durante el ensayo a esta
temperatura, lo que sugiere que pudo haber experimentado un aumento en su modulo elés-
tico debido a un posible cambio de fase a una estructura cubica en la cual el movimiento
de dislocaciones pudo haberse restringido debido a la homogeneidad de la estructura. Por
otro lado, otra explicaciéon podria ser que las microgrietas mencionadas en la seccion 5.1.4
pudieron haberse propagado debido a los continuos ciclos aplicados y la expansién térmica
debido a los cambios de temperatura.

En cuanto a M8 no se pudo realizar el ensayo debido a que la semiesfera de circonio se
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despego de la cara superior de M8, lo que imposibilito la ejecucion del ensayo debido al alto
consumo de tiempo que conllevaba restablecer las condiciones iniciales.

Por otro lado, a pesar que los resultados de M2 no son considerados de manera oficial,
se destaca que el valor del médulo elastico aparente de M2 aumenta para esta temperatura
en relacién al valor obtenido en la temperatura anterior. Suponiendo que las alteraciones
de la maquina ZwickRoell Z5 se representan inicamente como un desplazamiento constante
(mencionado en la seccién 5.1.5) significaria que el médulo eldstico de la muestra aumento.
Bajo esta suposicion, lo experimentado por M2 seria concordante con una de las hipétesis de
falla de M5. Esto es solo un caso hipotético y no se considera como una hipotesis oficial, un
eventual cuarto ensayo seria capaz de confirmar o rechazar la validez de esta.

5.1.7. Analisis

Existe una notable disparidad en los comportamientos exhibidos por las muestras M5 y
MS. En las curvas de esfuerzo-deformacion de M5, se aprecia una clara incidencia de de-
formacion plastica en su primer ciclo de carga, para todas las temperaturas excepto 200°C
y 500°C. Contrariamente, en el caso de M8, no se aprecia una deformacion plastica de tal
magnitud en su primer ciclo de carga en ninguno de los ensayos. A continuacién se daran
posibles explicaciones de este fenémeno

Primero, es importante destacar que ambas muestras, M5 y M8, provienen de los mismos
polvos y fueron procesadas en barras siguiendo la misma metodologia. Aunque provienen
de barras diferentes, se ha utilizado el mismo equipo de medicién en ambos ensayos, lo que
descarta una influencia significativa de este equipo en los resultados.

Se ha senalado en las secciones 5.1.5 y 5.1.6 la posible presencia de microgrietas que po-
drian haber afectado el comportamiento de M5. Sin embargo, estas microgrietas por si solas
no explicarian por qué no se observa deformacion plastica en las figuras F.1.b y G.1.d para las
temperaturas de 200°C y 500°C, respectivamente. Se sugiere que estas microgrietas podrian
haberse originado debido a un manejo deficiente de la muestra M5.

Se plantea una hipétesis alternativa que sugiere que una posible anisotropia presente en
las barras, resultante de la fase asimétrica, podria haber inducido la deformacion plastica en
M5 durante su primer ciclo de carga. Posteriormente, en los ciclos subsiguientes, el reajuste
interno de las fases podria haber limitado esta deformacién al aumentar el valor del médulo
elastico. La tabla 4.3 confirma el aumento del moédulo después de los primeros ciclos de car-
ga. En el caso de M8, es posible que la barra presente su méxima resistencia en la direccion
axial, lo que evitaria el comportamiento observado en Mb5. No obstante, esta hipdtesis no
proporciona una explicacion satisfactoria, ya que no se observa deformacion plastica en M5
a 200°C y 500°C.

La cantidad de datos recopilados en este informe resulta insuficiente para proporcionar
una respuesta concluyente respecto los comportamientos observados. Se reitera la sugerencia
de llevar a cabo un nuevo ensayo siguiendo la misma metodologia, con el fin de validar
los resultados obtenidos y, por ende, las hipotesis planteadas. Asimismo, se recomienda la
realizacién de un ensayo utilizando muestras que hayan sido calcinadas a 900°C.
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Capitulo 6

Conclusion

Se ha alcanzado de manera parcial el objetivo general de este estudio, que radicaba en
determinar el impacto de la temperatura el rango de 25, 100, 200, 300, 400, 500, 600, 700
y 800°C en las propiedades mecanicas del material Bag.gsLag osF'egoNby103_s. Para ello, se
recurrié al método de sintesis sol-gel, seguido de la calcinacion de los polvos resultantes a
700°C. Acto seguido, se procedi6 a la formacién de barras sinterizadas a 1300°C, proceso que
demandé un tiempo de 10 horas. Estas barras se sometieron a ensayos de compresiones cicli-
cas, lo que permitié la obtencién de los valores del modulo elastico aparente para un rango
de temperaturas que se extendié desde 25°C hasta 700°C. Cabe senalar que no fue posible
obtener resultados para la temperatura de 800°C debido a inconvenientes con el equipo de
pruebas, asi como a fracturas en algunas muestras y restricciones de tiempo. Las muestras

exhibieron una densidad promedio de 4.13[-%;].

Se realizan los ensayos de compresiones ciclicas en los laboratorios de la Universidad de
Chile para 3 muestras distintas. Se utilizan dos configuraciones de hornos eléctricos y ma-
quinas de testeo. Uno de estos ensayos tuvo que ser desechado debido al mal funcionamiento
del equipo de pruebas ZwickRoell Z5. Un cuarto ensayo fue planeado, pero omitido debido a
dificultades de tiempo producto de mal funcionamiento del equipo de pruebas y problemas
de disponibilidad de equipos.

Mediante DIC, se obtuvieron y analizaron las curvas esfuerzo-deformacion usando MATLAB.
Estas curvas muestran histéresis en todo el rango estudiado. Se plantea como hipotesis que la
calcinacion a 700°C en lugar de 900°C dificulto la estabilizacion de la fase ctibica simétrica,
lo que gener6 este comportamiento de histéresis. Asimismo, se le atribuye a este cambio en la
temperatura de calcinacion la deformacion plastica en la mayoria de los resultados obtenidos.

Se sugiere para futuras investigaciones la eliminacién del exceso de particulas o cualquier
sustancia ajena en la superficie de las muestras, que pudiera influir en el médulo elastico,
empleando métodos como vibraciones u otros procedimientos similares. Asimismo, se reco-
mienda llevar a cabo una nueva serie de ensayos bajo las mismas condiciones para validar los
resultados obtenidos. Seria pertinente también realizar ensayos con muestras cuyos polvos
hayan sido calcinados a 900°C, y efectuar pruebas directamente a temperaturas elevadas con
muestras que no hayan sido sometidas previamente a ensayos, con el proposito de evaluar
el posible efecto de la deformacion plastica acumulada sobre las muestras, especialmente a
300°C.

26



Bibliografia

[1] Global electricity review, Maciej Zieliniski; Jeremy Fletcher; Matt Ewen; Nicolas Fulghum;
Pete Tunbridge Ember, 2022.
https://ember-climate.org/app/uploads/2022/03/SP_ Report-GER22.pdf. [Consultado
13/11/22]

[2] Shahjadi Hisan Farjana, Nazmul Huda, M.A. Parvez Mahmud, Life cycle assessment of
cobalt extraction process, Journal of Sustainable Mining, Volume 18, Issue 3, 2019, Pages
150-161, ISSN 2300-3960, https://doi.org/10.1016/j.jsm.2019.03.002.

[3] Modelo para compuestos piezoeléctricos utilizados en control activo. Guennem,Ahmad;
THES; 2005/08/100.
https://www.researchgate.net /publication/309907001_Modelo_ para_ Compuestos_ Piez
oelectricos  Utilizados en Control Activo/citation/download. [Consultado 13/11/22]

[4] H. Liu, K. Zhu, Y. Liu, W. Li, L. Cai, X. Zhu, M. Cheng, W. Yang. Struc-
ture and electrochemical properties of cobaltfree perovskite cathode materials for
intermediate-temperature solid oxide fuel cells. Electrochimica Acta. 279 (2018) 224-230.
DOI:10.1016/j.electacta.2018.05.086

[5] Jian Wang, Mattia Saccoccio, Dengjie Chen, Yang Gao, Chi Chen, Francesco Ciucci, The
effect of A-site and B-site substitution on BaFeO3-d: An investigation as a cathode material
for intermediate-temperature solid oxide fuel cells, Journal of Power Sources, Volume 297,
2015,Pages 511-518, ISSN 0378-7753,
https://doi.org/10.1016/j.jpowsour.2015.08.016

[6] T. Kida, D. Takauchi, K. Watanabe, M. Yuasa, K. Shimanoe, Y. Teraoka and N. Yamazoe,
J. Oxygen Permeation Properties of Partially A-Site Substituted BaFeO3-§ Perovskites
Electrochem. Soc., 2009, 156, E187
https://doi.org/10.1149/1.3231690

[7] Watenabe, K., Yuasa, M., Kida, T., Teraoka, Y., Yamazoe, N. and Shimanoe, K. (2010),
High-Performance Oxygen-Permeable Membranes with an Asymmetric Structure Using
Ba0.95La0.05Fe03-6 Perovskite-Type Oxide. Adv. Mater., 22: 2367-2370.
https://doi.org/10.1002/adma.200903953

[8] Zhongbiao Li, Jinpeng Wang, Jiangpeng Zhu, Yanjun Sun, Zhihao Wang, Yujun Zhao,
Zhaoling Wei, Zhiwen Zhu and Qiuju Zheng, A novelBag.gs5Lag o5 Nbg1FegoOs3_s ceramic
electrode for symmetrical solid oxide fuel cells. Sustainable Energy Fuels, 2021, 5, 5975
https://doi.org/10.1039/d1se01291f. [Consultado 13/11/22]

[9] Ali Akbari-Fakhrabadi, Gaspar Fabrega, Paul Ochoa, Viviana Meruane, Paulina Valen-
zuela, William Gacitua, Effect of La3+ and Nb5+ on structural and mechanical properties
of BaFeO3-9, Journal of the European Ceramic Society, Volume 43, Issue 14, 2023, Pages

27


https://ember-climate.org/app/uploads/2022/03/SP_Report-GER22.pdf
https://doi.org/10.1016/j.jsm.2019.03.002.
https://www.researchgate.net/publication/309907001_Modelo_para_Compuestos_Piezoelectricos_Utilizados_en_Control_Activo/citation/download
https://www.researchgate.net/publication/309907001_Modelo_para_Compuestos_Piezoelectricos_Utilizados_en_Control_Activo/citation/download
https://doi.org/10.1016/j.jpowsour.2015.08.016
https://doi.org/10.1149/1.3231690
https://doi.org/10.1002/adma.200903953
https://doi.org/10.1039/d1se01291f

6162-6169, ISSN 0955-2219, https://doi.org/10.1016/j.jeurceramsoc.2023.05.017.

[10] Rajesh, R. Ethilton, S. Ramachandran, K. Giridharan, N. Kumar, Ramesh Vadla, Sam-
ba. (2018). Studies on multiferroic properties of single phasic Bi0.85H00.05Sm0.1FeO 3
ceramics. International Journal of Modern Physics B. 32. 1850277. https://doi.org/10.114
2/50217979218502776

[11] Digital Image Correlation (DIC), LaVision. https://www.lavision.de/en/techniques/di
c-dve/

[12] Difraccién de rayos X en muestra policristalina [DRXP], Caracterizacién de Materiales
Cristalinos Practica Guiada.
https://www.ehu.eus/imacris/PIE06 /web/directorio.htm

[13] Difraccion de Bragg. AA
http://www.fis.puc.cl/~serv-fis /rayosx/teoria.html

28


https://doi.org/10.1016/j.jeurceramsoc.2023.05.017.
https://doi.org/10.1142/S0217979218502776
https://doi.org/10.1142/S0217979218502776
https://www.lavision.de/en/techniques/dic-dvc/
https://www.lavision.de/en/techniques/dic-dvc/
https://www.ehu.eus/imacris/PIE06/web/directorio.htm
http://www.fis.puc.cl/~serv-fis/rayosx/teoria.html

Anexo A

Cdédigo para analisis de datos
esfuerzo-deformacion

clear
cle
close all

% Data from Camsra, sampls and
testing ————mmmmmmm

load ("M2_ 200 _DATA.mat');

% esxcel test
info —————————— -
testinfo = xlsread('testinfo', 'MSRT", 'cl:cl0");

a = testinfo (1); % sample dimension: a (mm)
b = testinfo (2); % b (mm)
h = testinfo (3); % h (mm)
Fc2 = testinfo (4); % Maximum applied load(N)
creepTime = testinfo (5); % Holding time at maximum load
{=econds)
LR = testinfo (€); % Loading rate (N/S)
Fs = testinfo (7); % Shut fregusncy
CN = testinfo (8); % Number of Cycles
Fcl = testinfo (9); % Increas load per cycle
%%
tGraficar
PUNEOS .. it snsasennsnssssssassnnsnnssnssassansnnansnsnassnsosnnas
figure

subplot(1,2,1);

set (gcf, 'Position', [100 100 500 700]) % gcf: graphical current
figurs

for i=1l:length(cx)

plot(cx(i),cy(i),'.")

hold on

text (cx(i),cy (i), [num2str(i)], 'Fontsize',7, 'FontWeight', 'bold");
end

axis squal

set (gca, "Xtick', [1);

set (gca, "Ytick"', [1);

box off

axis off

NaNf = isnan(¥);

NaN_sum = sum(NaNf, 2);

Nanx = (1:1);

Nanx = Nanx';

subplot (1,2,2);

plot (Nanx, NaM_ sum) ;
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shutsize =size(t);
shutsize=shutsize (2);

5%

gridinfo = struct ();

gizeX = zize (X);

gridinfo.gridsize = size (Ix); % grid size (axial , lateral)
gridinfo.shutnum = sizeX (2); % the numbker of total shuts
gridinfo.gleft = l:gridinfo.gridsize(l); % points at
left side

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

right =ide

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

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

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

end

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

shuti = 1; % test start

shutf = gridinfo.shutnum; % test finished

shutiLl = shuti; % initiation of Loading
shutfLl = (Fcl/LR)*Fs + shuti; % final of Loading

shutiHl = shutfLl; % initiation of Holding
shutfHl = shutiHl + crespTime*F=; % final of Holding
shutiUl = shutfHl; % initiation of
Unloading

shutfUl = shutiUl + (Fcl/LR) *Fs; % final of Unloading
shutilL2 = shutful; % initiation of
Loading

shutfl2 = ((Fc2)/LR)*F= + shutfUl; % final of Loading
shutiH2 = shutflZ; % initiation of Holding
shutfH2 = shutiH2 + creepTime*Fs; % final of Holding
shutiU2 = shutfH2; % initiation of
Unloading

shutfu2 = shutivu2 + ((Fc2)/LR)*Fs; % final of Unloading

stressLl = (t{((l):{(Fcl/LR)*Fs + 1))*LR)/{(a*k); % MPa
stres=sUl = (t((l):{(Fcl/LE)*F= + 1))*LE)/{a*k) ; % MPa
stressUl = fliplr{stressul);

stressL2 = (t{{l):
stressT2 = (t{{(l):

(Fe2) /LR)*Fs + 1)) *LR)/ (a*k); % MPa

(1
(((Fe2)/LR)*Fs + 1))*LR}/(a*b) ; % MPa
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stressU2 = fliplr(stressuz2);

%
% strain
T - T S
straink = zeros{gridinfo.gridsize(2), gridinfo.shutnum);
for k = l:gridinfo.gridsizs(2)
strain(k, :) = —(Y{gridinfo.gtop(k),shuti:shutf)-

Y (gridinfo.gbottom(k), ...
shuti:shutf) )/ (cy{gridinfo.gtop(k))-

cy (gridinfo.gbottom (k) ) ) *100;

end

strainhxifAv = (mean(strainfi{:,:)));
MA = mean(strainfxiv (1:20));
stralnfxilv = stralnkxilv - M&;

% =strain

lateral ... i sttt e s em s e e e a e a e
strainlat = zeros(gridinfo.gridsize(l), gridinfo.shutnum);
for p = l:gridinfo.gridsizs (1)

strainlat(p, :) = —(X{gridinfo.gright (p), shuti:shutf)-

¥ (gridinfo.gleft{p),shuti:shutf) ),/ (cx(gridinfo.gright{p))-
cx (gridinfo.gleft(p)))*100;
end

strainLathv = (mean(strainlLat(:,:)));
ML = mean (strainbativ (1:20));
strainhatlhv = stralinbLatlv — ML;

strainkxill = strainbkxifv (shutill:shutfLl);
strainLatll = strainlativ (shutilLl:shutfLl);

strainfxill strainbkxilAv (shutiUl:shutfUl);

strainLatUl strainbathAv (shutiUl:shutful);

stralinkxil?2 = strainkxi®v (shutil2:shutflL2);
strainLatl? = strainlatliv (shutilZ:shutflLZ);

strainhxiU2 = strainhxilv (shutiU2:shutfu2);
strainLatlU2 = strainlLatlv (shutilU2:shutfU2);
5%
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figure

hold on

plot (straink(l, :), 'b");
plot (straink (3, :}, "g");
plot (straink(5, :), "r'");
legend ("left', "middle', "right")
box on

figure
hold on

plot (strainLat(l,
plot (strainLat (5, , gt ;

% plot (strainLat(9, :), 'r'):
legend ("top', 'middle', "buttom')
box on

be TRY);
)

%

figure

plot (strainfxill, stressLl, 'k");
hold ong;

plot (=strainfhwilZ, stressLZ, 'b'):;

plot (strainfxziUl, stressULl, 'r');
hold on;
plot (strainh=ziUZ2, stressU2, "'g');

plot (strainLatll, stressLl, "r");
hold ong;
plot (=strainlLatlLi, stressLZ, 'b');

plot (strainLatUl, stressULl, 'r');
hold on;
plot (strainlLatUZ, stressU2, 'b");

L I

xlakel ("Strain (%) ');

vlabel ('Compression Stress (MPa) ');

legend ("Cycle 1", 'Cycle 2', '"Location','SE' );
title ('MS5-300&°C")

%% Extracting data ....
M2T200 = struct ();
M2T200.strainkxiL]l = strainfxzill;
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M2T200.=straindxiL2 strainfxil2;

M2T200.strainf=xi1U1 strainBhxilTl;
M2T200.strainkxiU2 = strainfxilU2;

M2T200.strainLatlh]l = strainLatll;
M2T200.strainLatlL?2 = strainLatLZ;

M2T200.=strainLatUl = strainLatUl;
M2T200.=strainLatlU2 = strainLatU2;

M2T200.straink = stralnlfxilv;
M2T200.strainLat = strainbathv;
M2Z2TZ200.=stressL]l = stressLl;
M2Z2TZ200.stressL2 stressLZ;

M2Z2TZ200.=stressUl = stressUl;
MZT200.stressU2 = stressUZ;
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Anexo B

Cdédigo para ajustes de curvas de
Esfuerzo-Deformacion

clear
cle
close all

load ("M2_200_S.mat"™);

%%

stressLl M2T200.stressLl;
stressLZz = M2T200.stressLZ;

stressUl = MZTZ00.stressUl;
stressUZ = M2ZTZ00.stressU2;

strainLl= M2T200.strainfxiLl;
strainUl= M2T200.strainfxiUl;

straink2= M2T200.strainfhxil2;
strainU2= M2T200.strainfhxilU2;
strainLatLl= M2T200.strainLatLl;

strainLatUl= M2T200.strainLatUl;

strainLatL2= M2T200.strainLatL2;
strainLatU2= M2T200.strainLatU2;

%%
%locading Axi cyclel....
nc = 0.08;
pl = 1.3307e-04
p2 = -0.0013
3 = 0;
®x = stressLl;
strainLlfit =pl*x.*2+ p2*x + p3;
noiselLl = strainLl - strainLlfit;
strainLlm = strainLlfit +noiselLl*nc;

% Unloading Axi cyclel....
pl = 3.181l1le-05
p2 = 8.5050e—-04
p3 = -0.0140+0.0043;
X = =tressUl;
strainUlfit =pl*x."*2+ p2*x + p3;
noiseUl = strainUl - strainUlfit;
strainUlm = strainUlfit +noiseUl*nc;

%locading Axi cycle2....
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$loading Zxi cycle2....

pl = 4.8718e-05
p2 = -2.1524=-04
p3 = —0.0042-0.0065;

¥ = stressLi
strainL2fit =pl¥*=x."2+ p2¥*x + p3;

S

noisel? = strainl? - strainLZfit;
strainlim = strainlLi2fit +nolseL2*nc;

% Unloading Axi cycleZ....

pl = 5.165%5=-05
p2 = —-5.59933e-05
p3= -0.0091-0.008B&;
x = stressUZ;
strainU2fit = pl*x."2+ p2*x + p3;
nolselU2 = strainU2 - strainU2fit;
strainU2m = strainU2fit +noilssU2%nc;

% % loading Lat cyclel....

pl = -0.00053731 %{(-0.000&818, —-0.0004c44)
p2 = —0.002632+ 0.002632 %(-0.003838, -0.001425)
x = stressLl;

strainLatLlfit =pl*x+ p2;
noiseLatlh]l = strainbhatLl — strainhatLlfit;
strainhatlLlm = strainlLatLlfit +noiselatLl*nc;

% % Uloading Lat cyclel....

pl = T7.0782-05 %(5.855=-05, B.302=-05)
P2 = -0.003575 %(-0.0037&5, -0.003388)
P32 = 0.02775 %({0.02714, 0.02837)
x = stressUl;

strainLatUlfit = pl*x."2 + p2*x + p3;
nolseLatlUl = strainlLatUl - strainlLatUlfit;
strainLatUlm = =strainLatUlfit +noiselLatUl*nc;

% % loading Lat cycleZ....
pl = 1.713e-07 %(1.335=-07, 2.0%2=-07)

p2 = -1.434=-05 %({-1.663=-05, -1.205=-03)
p3 = 0.00035%44 %(0.0003488, 0.0004355)
e = -0.004711 %(-0.005047, -0.004375)
P> = 0.02637+0.002 %(0.02565, 0.0271)
¥ = stressLi;
strainLatlLiZfit = pl*x."4 + p2+x."*3 + p3+*x."2 + pd*x + p5;
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nolseLatLz
strainLatLZm
k-
% Ulocading Lat cycleZ....
pl = l.6e-0¢6
P2 -4.%981le-05 %(-
P32 -0.002276  %(-
pé 0.06372 %0
¥ = stresslUZ;
strainLatU2fit =
nolselLatlU2 = strainLatlU2 - s
strainLatU2m strainLatU2fi

figqure

hold on

plot (strainllm,

% scatter (strainkLl,

plot (=strainlim, stressLZ,
scatter (strainlLZ,

stressLl,

%
£ 5%
plot (strainUlm, stressUl,
% scatter (strainlUl,
plot (strainU2m, stressUZ,
scatter (strainuUZz,
%
plot

plot

(strainLatLlm,
(strainLatUlm,

plot
plot

(strainLatLZm,
(strainLatU2m,

L I

xlakel ("Strain (%) ");

vlabel ('Compression Stress

% xlim ([0 0.24]);

ylim ([0 23]);
legend { "eyecle 17 'eyele
annotation("textbox', [0.6,

%(1.255e-06,

stressLl,

stressL2,

stressUl,
stressU2,

stressLl,
stresslUl,

stressLZ,
stressU2,

strainLatlL? - strainlLatL2fit;
strainLatlLZfit +noiselLatLZ*nc;

1.945=-06)
£.557=-05, -3.364=-05)
0.002454, -0.002037)
06292, 0.06452)

pl*x."*3 + p2*x."2 + p3*x + p4;

trainLatU2fit;
t +noisseLatU2%nc;

k') ;

v

r

m")
TbT}

= E

TmT} :
k') ;

T

m') ;

'B');

TmT};

(MFa) ") ;

2T
0.26,

) ;
'String',

, "Iiocation®, "SE"
0.1, 0.1],

"BFLN-300[A°C] ", FontSize=15)

box on

%% Lparent E calculation from loading

w = 1;

[2l, =22] = =size (stre=ssLl):;
for 1 = 1l:s32-1;

Ell{i) =0.l*stressLl (i) /
end

Ells = smoothdata{ El1,

'movmean',

{strainLlm (i)-strainLlm(l));

w);
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[51l, =2] = size (stressL2);

for 1 = 1l:52-1;

El2 (1) =0.l*stressLZ2(1) / (strainlLZm (i)-strainLZm(l));
end

ElZzs = smoothdata{ E1l2Z, 'movmean', w);

= =1;

figure

scatter (strainlLlm(s:end-1), Ells (s:end), "k");
hold on

scatter (strainlZmis:end-1), El2s (s:end), 'kB");

xlakel ("Strain (%) ');
ylakel ('ZApparent E. Modulus (GPa)');
legend { "Cycle l-loading' , 'Cycle 2-loading' ,
"Location', "NE" );
vlim ([0 100]);

x1lim ([0 0.25]1);
box on;

annotation('textbox', [0.65, 0.2&, 0.1, 0.1], '"String",

'"BFZOG/24A°C", FontSize=15)

%% Aparent E calculation from unloading .......

[2l, =22] = size (stressUl);

for 1 = 1:82-2;

EUl (1) =0.l1l*stressUl(i+l) / (strainUlm (i+l)-strainUlmiend));
end

EUls = smoothdata( EUL, "movmean"', w);

[sl, 32] = size (stressuz);

for 1 = 1l:52-2;

EU2 (1) =0.l1l*stressU2(1i+l) / (strainUZm (i1+1l)-strainUZmiend));
end

EUZs = smoothdata( EUZ, "movmean"', w);

figure

scatter (strainUlm{l:end-2), EUls (l:end), "k");
hold on

scatter (strainUZm(l:end-2), EU2=s (l:end), 'b"):;

xlakel ("Strain (%) ');

vlakel ('"Apparent E. Modulus (GPa)');
legend ('Cycle 1-Unloading', "Cycle 2-Unloading' ,
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"Location', "HE' );
vlim ([0 1001} ;
xlim{[D 0.25]);
annotation({'textbox', [0.65, 0.6, 0.1, 0.1], '"String",
'"BFZOG/24A°C", FontSize=15)

box on;
% poisson Ratio ...eewu..
w = 1;
[51l, 2] = size (stressLl);
for 1 = 1l:52-1;
PRl11{1i) =-(strainlLatlLlm (i1)-strainLatLlm(l)) / (strainLlm ({(1)-
strainLlm(l)) ;
end

PREls = smoothdata( PRll, '"movmsan', w);

PRlc = rmmissing (PRls);
[spl sp2] = size (PRlc);
PR1Av = mean (PRlcispZ/2: end));

[2l, =22] = =ize (stressL2);

for 1 = 1l:82-1;

PR2 (1) =—(strainLatlLZm (i)-strainLatLZm(l)) / (strainLZm (i)-
strainL2m(l)) ;

end

FEZ=s = smoothdata{ PRZ, "'movmsan', w);

PRZc = rmmissing (FRZs);

[spl =p2] = =ize (PRZcC);
PR2ZAv = mean (PR2c(sp2/2: end));

= =1;

figqure
scatter (strainblm{s:end-1), PRls (s:end), "k"});
hold on

scatter (strainlZmis:end-1), PE2s (s:end), 'b");

xlabel ("Strain (%) ");
vlabel ('Rpparent Elastic Modulus (GPa)');
annotation('textbox"', [0.&, 0.6, 0.1, 0.1], '"String"',
"BFLN-300[&°C] ", FontSize=15)
xlakel ('Strain (%) ");
yvlabel ("Poisson's ratio");
legend { "Cycle l-loading' , 'Cycle 2-loading' ,
'"Location', "NE" );
x1lim ([0 O.0&]1);
ylim{ [0 1]});
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box on

% Extracting data ....
CYCM2T200 = struct () ;
CYCMZTZ200.3tressL]l = =stressLl;
CYCMZTZ00.3tressL2 = stressLi;

CYCMZTZ00.3tressUl = stressUl;
CYCMZT200.3tressU2 = stressU2;

CYOM2T200.strainLl = strainLlm;
CYCM2T200.strainl?2 = strainklm;

CYCM2T200.strainUl = strainUlm;
CYCM2T200.=strainlU2 = strainUZm;



Anexo C

Cdédigo para comparacion de curvas
Esfuerzo-Deformacion

clear
clc
clo=ese all

load ("CYCMSTRT.mat"); load ("CYCM8T100.mat™);
load ("CYCMSTZ200.mat"); load ( "CY¥CMST3I00.mat™);
load ("CYCMEBT400.mat"); load ("CYCMSTS00.mat");
load ("CYCMBT&00.mat"); load ( "CY¥CMST700.mat™);
5%

stressLl =CYCMSTRT.stressLl
stressL2= CYCMSTRT.=tre=ssL2
stressUl= CYCMSTRT.stressUl;
stressUZ = CYCMSTRT.stressUZ;

t= length(CYCMSTRT.=strainl2) ;

figure
hold on
plot (CYCMSTRT.strainL2+0.00688, stressL2, 'b');
plot (CYCMSTRT.strainU2+0.0068, stressUZ, r');
plot (CYCMBT100.strainL2 (l:t)+0.1-0.0166, stressLZ, 'b');
plot (CYCMBT100.strainU2(1l:t)+0.1-0.0183 , stressu2, "r");

plot (CYCMST200.strainl2+0.2-0.003, stressL2, 'b'
plot (CYCMST200.strainU2+40.2-0.003, stressuU2, 'r

plot (CYCMST300.strainL2+0.3-0.0364, stressLZ, 'b"
plot (CYCMST300.strainU2+0.3-0.0364, stressU2, "r°'

et

ETERT

plot (CYCMBT400.strainl2(1l:t)+0.4-0.003, stressLZ, 'b");
plot (CYCMBT400.strainU2(1l:t)+0.4-0.0032, stressu2, "r'");

plot (CYCMSTS00.strainl2+0.5-0.0063, stressLZ, 'b")
plot (CYCMS5TS00.strainU2+0.5-0.0063, stressuZ, r")

=8 ma

plot (CYCMBTEDD.strainL2 (1l:t)+0.6, stressL2, 'b');
plot (CYCMBTE00.strainU2(1l:t)+0.6-0.002, stressUZ, 'r');

plot (CYCMST700.strainl2+0.7-0.037, stressL2, 'b'")
plot (CYCMS5T700.strainU2+0.7-0.037, stressU2, r')

r
r
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xlakel ('Strain (%) ");
vlabel ('Compression Stress (MPa) ');
x1im([-0.02 0.871);
ylim ([0 331);
% legend ( "25 &°c" , '100 &A°c* , '200 A°c* , 300 A°c" , '400
A°c* , '500 A°c' , '&00 A®c , '700 A®C' , 'Location', 'SE' );
% annotation(', "T00A°C', FontSize=15)
text (0.745, 31, "700 A°C'); text (0.64, 31, "600 A°C"); text
{(0.54, 31, '"500 &A°C');
text (0.43, 31, '400 A®C'); text (0.33, 31, "300 A°C"); text
(0.22, 31, '200 &°c");
text (0.1, 31, '100 &°Cc'); text (0.03-0.0068, 31, '25 &°C");
box on

%%
figure
hold on

plot (CYCMSTRT.strainlLl, stressLl, 'kb');
plot (CYCMSTRT.strainUl, stressuUul, 'r');

plot (CYCMBT100.strainLl (1:883)+0.098, stressLl, 'b");
plot (CYCMBT100.strainUl (1:883)+0.0%8 , stressUl, 'r');

plot (CYCMST200.strainLl+0.2-0.003, stressLl, 'b'")
plot (CYCMST200.strainUl+0.2-0.003, stressUl, r')

T ] |

plot (CYCMSTI00.strainLl+0.3, stressLl, 'b");
plot (CYCMST3I00.strainUl+0.29%8, stressul, "r');

plot (CYCMEBT400.strainLl (1:883)+0.4, stressLl, 'h');
plot (CYCMBT400.strainUl (1:883)+0.4, stressUl, 'r');
plot (CYCMSTS00.strainLl+0.5, stressLl, "'b");

plot (CYCMSTSO0.strainUl+0.5, stressul, "r'");

plot (CYCMBTE00.strainLl (1:883)+0.6, stressLl, 'b");
plot (CYCMBTEOD.strainUl (1:883)+0.6, stressUl, 'r');

plot (CYCMST700.strainLl+0.7, stressLl, 'b");
plot (CYCMST700.strainUl+0.7, stressUl, r");
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% cycle 2

plot (CYCMSTRT.strainL2, stressL2, 'b'
IT

plot (CYCMSTRT.strainU2, stressUZ,

Vi
Vi

plot (CYCMBTLOO0.strainL2(l:t)+0.1-0.003,
plot (CYCMBT100.strainU2(l:t)+0.1-0.006 ,

plot (CYCMST200.strainL2+0.2-0.003, stresslL2,
plot (CYCMST200.strainU2+0.2-0.003, stressUZ,

plot (CYCMST300.strainL2+0.29%8, stressLZ,
plot (CYCMST300.strainU2+0.298, stressUzZ,

plot (CYCMET400.=strainLZ(l:t)+0.4, =stressLZ,
plot (CYCMET400.=strainU2(l:t)+0.4, stressUZ,

plot (CYCMSTS500.strainl2+0.5, stressLZ,
plot (CYCMSTS00.strainU2+0.5, stressUZ,

plot (CYCMBTEOD.strainL2 (l:t)+0.6, stressL2,
plot (CYCMBTEOOD.strainU2(l:t)+0.6-0.002,

plot (CYCMST700.strainL2+0.7, stressL2, '

plot (CYCMSTT700.strainU2+0.7, stressUZ,

xlakel ("Strain (%) ');
vlabel ('Compression Stress (MPa) ');
x1lim([-0.02 0.87]);
vlim ([0 33]);
% legend ( "25 A°C"
A®C" , '500 AtC 600 A°pr 700 A°C
% annotation(', '700&°C', FontSize=15)
text (0.78, 31, '700 A°C'); text (0.64,
(0.54, 31, 'S00 A°c");
text (0.43, 31, '400 &
(0.22, 31, '200 A°c’

oo

C
')y text (0.33,

)
text (0.1, 31, "100 A°C"):; text (0.03-0.00&8, 31, '25 A°

box on
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100 A®cr , 200 A

stressLZ, "'k");
stressUZ, 'r'):
'B');
r');
'b');
'r');
'B');
TIT};
"B');
r');
Tbl’};
stressUZ, 'r'):
b');
r');
o', Y300 A°c' , '400
;, "Location', "SE" );
31, '600 A®C'); text
31, "300 A°C"); text
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Anexo D

Comparacion curvas de
esfuerzo-deformacion post-fitting M2
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Figura D.1: Comparacién curvas de esfuerzo-deformacién para ambos ciclos
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Figura D.2: Comparacion curvas de esfuerzo-deformacién para segundo ciclo
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Anexo E

Curvas de esfuerzo-deformacion

post-fitting M2
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Figura E.1: Curvas de esfuerzo [MPa]-deformacién [ %]
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Anexo F

Curvas de esfuerzo-deformacion de

M5 pre-fitting
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Figura F.1: Curvas de esfuerzo [MPal-deformacién [ %]



M5-700°C
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Anexo G

Curvas de esfuerzo-deformacion de
M5 post-fitting
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Figura G.1: Curvas de Esfuerzo [MPa]-Deformacion [ %]
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Anexo H

Curvas de esfuerzo-deformacion de

MS8 pre-fitting

Mg-100°C M8-400°C
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Figura H.1: Curvas de Esfuerzo [MPa]-Deformacion [ %]
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Anexo 1

Curvas de esfuerzo-deformacion de
MS8 post-fitting
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Figura I.1: Curvas de Esfuerzo [MPa]-Deformacion [ %]
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