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RESUMEN

Los mecanismos de falla en materiales estructurales se encuentran bajo constante investigacion. Hoy en dia, la implementacién de
sofisticados experimentos in situ en microscopia electronica ha generado nuevo conocimiento en diferentes campos como la quimica,
fisica y la ciencia de los materiales, al permitir la observacion directa de una amplia variedad de fenémenos a escalas de micrones o
inclusive atémica. Estos experimentos pueden envolver el control de la temperatura y la atmdsfera, la aplicacion de esfuerzos
mecanicos, campos eléctricos y/o magnéticos, entre otras condiciones, las cuales son impuestas sobre la muestra, mientras la respuesta o
evolucion del sistema es registrado. Un novedoso sistema para la realizacién de ensayos de deformacién y calentamiento in situ en un
microscopio electrénico de barrido (MEB) hace posible la observacién en tiempo real de fendmenos con resolucion de 5 pm,
produciendo datos tanto cualitativos como cuantitativos. Esta infraestructura fue usada para el estudio del mecanismo asociado al
deslizamiento de contorno de grano (DCG) y su efecto en el fendémeno de agrietamiento a alta temperatura conocido como fractura por
pérdida de ductilidad (Ductility-Dip Cracking, DDC). Esta metodologia fue aplicada al estudio del comportamiento mecéanico de los
metales de aporte ERNiCrFe-7 y ERNiCr-3, usados para soldadura de aleaciones de Ni, cuando son deformados entre 700 y 1000 °C. La
susceptibilidad al DDC (limite de deformacion, ¢,) fue cuantificada para ambas aleaciones. Los valores de gy, para el ERNiCrFe-7 y
el ERNiCr-3 fueron de 7,5 % y 16,5 %, respectivamente, confirmando la mayor resistencia del ERNiCr-3.

Palabras Claves: Detector de electrones, micro deformacion, aleaciones de Ni, DDC.

CHALLENGES TO THE IMPLEMENTATION OF HIGH TEMPERATURE AND STRAIN
INSTRUMENTATION FOR IN SITU TESTING IN THE SCANNING ELECTRON MICROSCOPE

ABSTRACT

Failure mechanisms in structural materials have been under investigation for several years. Nowadays, the implementation of
sophisticated in situ electron microscopy tests is providing new insights in several fields of chemistry, physics, and materials science by
allowing direct observation of a wide variety of phenomena at submicron and even atomic scale. These experiments may involve
controlled temperature and atmosphere, mechanical loading, magnetic and/or electric field among other conditions that are imposed to
the sample while its response or evolution is registered. A novel in situ high temperature-strain test into a Scanning Electron Microscope
(SEM) makes possible the real-time observation of phenomena with resolution of 5 um, providing qualitative and quantitative data. This
setup was used to study the Grain Boundary Sliding (GBS) mechanism and its effect on the high temperature cracking phenomenon
known as Ductility-Dip Cracking (DDC). This methodology was applied to study the mechanical behavior of Ni-base filler metal alloys
ERNIiCrFe-7 and ERNIiCr-3, which were evaluated between 700 and 1000 °C. The DDC susceptibility (threshold strain, €n;,) for both
alloys was quantified. The ¢y, of ERNiCrFe-7 and ERNICr-3 alloys was 7.5 % and 16.5 %, respectively, confirming the better
resistance of ERNiCr-3 to DDC.
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1. INTRODUCCION

El estudio de materiales y sistemas bioldgicos se
realiza generalmente de forma ex situ, es decir, el
material es analizado antes y después de ser
sometido a una condicibn externa, como
temperatura, humedad, carga, etc. Actualmente es
necesario el estudio de los fenémenos al momento
gue estos ocurren para resolver las interrogantes
abiertas. Este tipo de investigaciones requiere la
obtencidn de datos en tiempo real, lo que obliga a la
construccion de sistemas de observacion y medida
dinamicos, los cuales son conocidos como in situ.

Paraddjicamente, por muchos afios, este tipo de
experiencias fueron impulsadas por los desarrollos
obtenidos en microscopia electronica de transmision
(Transmission Electron Microscopy, TEM) [1].
Recientemente, ha surgido una nueva generacion de
microscopios electrénicos de barrido (Scanning
Electron  Microscope, SEM), con mejoras
estructurales, nuevos sistemas computacionales y de
medida [2], dando nuevo protagonismo a la
microscopia electronica de barrido.

Al comparar ambas técnicas se considera que TEM
es la tecnologia mas adecuada para el estudio de la
materia y la observacion de algin fendmeno. Sin
embargo, es importante resaltar que los fenémenos
ocurren a escalas diferentes y la resolucion del
instrumento de observacion no necesariamente es el
factor principal para la realizacién de un estudio
usando TEM o SEM. Muchos fendémenos solo
pueden ser observados a escala macroscopica, otros
a escala micro y sin duda existen fenémenos cuya
ocurrencia se da a nivel nano [3-5]. Por lo tanto,
para ser observado y registrado cada fendémeno,
debe ser empleado el equipo adecuado, sea este una
camara de video, un microscopio 6ptico, electronico
de barrido o de transmision.

Los fendmenos de agrietamiento son fendmenos
macroscopicos cuyo origen se sienta en mecanismos
activados a nivel micro, como la formacién de micro
grietas, la acumulacién de deformacion en puntos
criticos, el deslizamiento intergranular, entre otros.
El tipo de agrietamiento esta definido de acuerdo
con la temperatura en la que acontece [6-7];
particularmente, la fractura por pérdida de la
ductilidad (DDC, por sus siglas en inglés) ocurre a
una temperatura entre 0,5 y 0,8 la temperatura de
fusion del metal [8-9], y afecta materiales como los
aceros inoxidables auteniticos, las aleaciones de

niquel, cobre y titanio.

Diferentes técnicas han sido utilizadas para la
evaluacion de este fendbmeno como ensayos de
ductilidad a alta temperatura, ensayos de doblado en
soldaduras, el ensayo de deformacion hasta la
fractura (strain-to-fracture, STF), entre otros [12].
Sin embargo los resultados presentan deficiencias,
principalmente para diferenciar entre los diferentes
mecanismos de agrietamiento a alta temperatura, en
la cuantificacion del fenémeno y en Ila
reproducibilidad del ensayo [13-15].

Trabajos recientemente publicados, resaltan la
importancia de la aplicacion de ensayos in situ en
SEM para el estudio a nivel micro de fendmenos
gue se manifiestan a nivel macroscopico,
principalmente relacionados con fractura a
temperaturas diferentes, efecto de compuestos
intermetalicos en la deformacion y fractura de
materiales, recuperacién y recristalizacion de
metales, solidificacion y cinética de crecimiento de
fases [16,18].

El trabajo presentado a continuacion describe los
pasos dados para la construccion de un sistema para
el estudio in situ en el SEM de fendmenos que
involucren deformaciéon y/o calentamiento de la
muestra. El sistema fue puesto a prueba mediante
ensayos de fusion, adquisicion de imagenes a alta
temperatura, deformacion de metales a temperatura
ambiente y finalmente el sistema fue utilizado para
la evaluacién del DDC en niquel puro, metales de
aporte AWS A5.14 ERNICr-3 y ERNiCrFe-7, y
modificaciones del ERNiCrFe-7 con adiciones de
molibdeno, niobio, hafnio.

2. DESAFIOS EN INSTRUMENTACION IN
SITU EN SEM

La instrumentacion para la implementacion de
experimentos in situ puede ser dividida en tres
sistemas, como muestra el esquema de la Figura 1:
1) El sistema para observar y registrar el fendmeno
de interés, 2) el dispositivo para simular las
condiciones en las cuales el fendbmeno ocurre y 3)
los instrumentos para la realizacion de las medidas
[19]. Cada uno con caracteristicas propias, pero, en
gran medida, restringidos por las caracteristicas del
sistema de observacion, en este caso, el microscopio
electronico de barrido.

El microscopio electronico es el responsable de
registrar el fendmeno y albergar el sistema de
simulacién, y en algunos casos, los de medida. El
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dispositivo de simulacion contiene la muestra y es
responsable de reproducir sobre la muestra las
condiciones en las cuales el fendbmeno de interés
ocurre. Estas condiciones pueden ser deformacion,
temperatura, diferentes atmdsferas o combinaciones
de todas ellas. Los sistemas de medida recolectan
los datos, tanto para controlar el dispositivo de
simulacién como los relacionados con el fenémeno
de interés.

1
Instrumento para
observar el
SEM fendémeno
Dispositivo de
simulacion
|— Muestra |
-  E—

Instrumento
de medida

Figura 1. Esquema de un sistema para la ejecucion de
experimentos in situ dentro de un microscopio electrénico
de barrido.

En ocasiones se considera que la construccion de los
diferentes sistemas contribuye al aumento en el
grado de dificultad del proyecto. Sin embargo,
muchos de los dispositivos ya son comerciales, lo
que implica que en muchos casos el desafio
principal recae en la creacion de los sistemas o
mecanismos que permitan la integracion de los
diferentes elementos. Inclusive se puede dar el caso
donde la mejor opcion es la creacion de un cerebro
qgue permita coordinar, ejecutar las diferentes
acciones y recolectar los datos desde un centro de
comando.

En consecuencia, se puede afirmar que los desafios
relacionados con la construccion e implementacion
de instrumentos para experimentos in situ, dentro de
un microscopio de barrido, son resumidos en el
esquema de la Figura 2: 1) Los relacionados con las
caracteristicas del microscopio, 2) los problemas de
compatibilidad entre los diferentes equipos del
sistema, 3) las dificultades inherentes a las
caracteristicas del fenémeno a estudiar.

Figura 2. Cuadro resumen de los desafios asociados a la implementacion de la instrumentacion in situ en microscopia

electrénica de barrido.

2.1 Desafios debido al microscopio electrénico
de barrido

Las caracteristicas y los principios fisicos con los
cuales operan los microscopios electrnicos,
restringen tanto los materiales que pueden ser
observados, asi como el tipo de experimento que
puede ser realizado. Con relacién al microscopio
electronico de barrido algunas de las limitaciones
que impone para la realizacion de experimentos
in situ son:

a. El microscopio trabaja en su interior con un
ambiente de vacio, lo que dificulta la
trasferencia de calor, la insercion de
material con alto contenido de gases o agua,
la introduccion de sistemas con cables,
soldaduras con estafio y elementos de
geometria muy pequefia e intrincada, pues
en su interior pueden contener gas que es
liberado paulatinamente en la camara del
SEM, contaminéandola, dificultando el vacio
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y reduciendo la resolucion en la imagen, a
medida que el gas es liberado.

b. EIl haz de electrones y las sefiales emitidas
por la muestra son presa facil de campos
eléctricos y magnéticos, ademéas de la
presencia de gases, lo que restringe el uso
de algunos sistemas eléctricos en los
instrumentos de simulacion y medida, y
obliga a la implementacion de blindajes
magnéticos en los mismos. Los gases
interactlan tanto con el haz de electrones
como con las sefiales emitidas por la
muestra, dispersando los electrones vy
reduciendo la resolucion, como se menciond
en el item anterior.

C. Los detectores de electrones del
microscopio, los cuales captan las sefiales
emitidas por la muestra, son instrumentos
sensibles a cambios de temperatura y
humedad; particularmente los detectores
con base en semiconductores, como el
detector de electrones retrodispersados, y
los detectores con campos eléctricos para
atraer o repeler los electrones secundarios,
como el caso del detector de electrones
secundarios.

d. La camara del microscopio ofrece un
espacio limitado, lo que restringe el uso de
instrumentos de gran porte, la introduccién
de muchos dispositivos, o la observacion de
muestras voluminosas.

e. Los SEM poseen varias velocidades de
adquisicion de la imagen, la cual al
aumentar disminuye notoriamente la nitidez
de la imagen. Algunos fendmenos ocurren a
velocidades tales que solo son registrados a
tasas de adquisicion iguales a superiores a
60 cuadros.s™, por ende, la calidad de las
imagenes se verd seriamente afectada. A
tasas de adquisicion més bajas el haz de
electrones podrd incidir en una mayor
cantidad de puntos sobre la superficie de la
muestra, generando mas sefial, la cual
permitira la reconstruccion mas precisa y
nitida de la superficie.

2.2 Problemas de
instrumentos

compatibilidad  entre

En esta se encuentra uno de los desafios mas
exigentes, pues requiere la construccion e

implementacion de dispositivos que intervengan en
la operacion e interaccion entre los tres sistemas
mencionados  anteriormente: el sistema de
observacion (SEM), el dispositivo de simulacion y
los instrumentos de medida. Por esto, deben ser
considerados los siguientes puntos:

a. Los sistemas de simulacion y medida (en el
caso que este Gltimo este dentro del SEM)
deben ser construidos de forma que sean
compatibles con el vacio del microscopio.
Por lo tanto, se recomienda evitar el uso de
cable recubiertos, la aplicacién de soldadura
de estafio y el uso de materiales porosos.

b. Los dispositivos deben ser disefiados de
forma tal que disminuyan la generacion de
campos eléctricos y magnéticos que
interfieran con el haz de electrones. En el
caso de calentamiento de muestras
conductoras, no es recomendable el
calentamiento inducido por efecto Joule, ya
gue la circulacion de corriente eléctrica,
ademas de calentamiento genera un campo
electromagnético que puede evitar la llegada
de los electrones a la muestra.

c. En el caso de experimentos a alta
temperatura, es recomendable el disefio de
sistemas de enfriamiento, aislamiento
térmico y radiacion, ademas de un control
rigido del tiempo de permanencia a alta
temperatura, evitando que dentro de la
camara la temperatura aumente 1 °C. Otra
medida importante es el uso de una
distancia de trabajo méaxima, tal que la luz
generada por la muestra, asi como la fuente
de calor, permanezcan distantes del detector
de electrones retrodispersados.

d. Cuando el experimento requiera el uso de
gases o liquidos para enfriamiento o para
simular un ambiente especifico, se debe
eliminar completamente el riesgo de fugas
dentro de la camara, pues atenta contra la
integridad del SEM.

2.3 Desafios inherentes al fendmeno a ser
estudiado

Para estudiar cada fendémeno deben ser
reproducidas, de la mejor forma, las caracteristicas
gue lo originan. Para esto se debe tener en cuenta:

a. El disefio de fuentes de calor, cuando estos
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sean por efecto Joule, debe considerar el uso
de resistencia dobles invertidas, para anular
el campo electromagnético generado en
cada una.

b. La determinacién de una geometria de
cuerpo de prueba adecuada que permita la
observacion de una region lo mas amplia
posible, que aumente la posibilidad de
generacién y observacién del fenémeno. En
este sentido, el empleo de distancias de
trabajo grandes favorece el aumento en el
campo de vision, pero torna el haz de
electrones mas sensible a efectos externos
ademas de disminuir la resolucion.

c. La construccién de sistemas de monitoreo y
control que permitan la verificacion de la
temperatura en la muestra y no en la fuente
de calor, pues es la muestra la que debe
mantenerse a una temperatura constante
para considerar valido el ensayo. En la
fuente de calor debe determinarse el
mecanismo mediante el cual se controlara la
potencia  eléctrica  suministrada  para
mantener la temperatura constante.

d. El disefio, fabricacion o adquisicion de
sistemas de medida, control y aplicacion de
pequefias deformaciones y cargas, sobre la
muestra. En el caso de deformacion, para
garantizar que la muestra serd deformada y
fracturada en la region que estd siendo
observada, es necesario el uso de cambios
de seccion localizados, evitando, que a su
vez, estos actlen como concentradores de
esfuerzos.

Adicional a los desafios  anteriormente
mencionados, durante el experimento pueden
igualmente presentarse:

a. Cambios en el contraste y brillo en la
imagen como consecuencia de aumento de
la  temperatura y  aparicion  de
irregularidades en la superficie de la
muestra por efecto de deformacion.

b. Imagen inestable debido al desplazamiento
de la muestra en el caso particular de
ensayos con deformacion.

c. Descomposicion de la muestra 'y generacion
de gases durante ensayos a alta temperatura.

d. La disminucion en la relacién sefial/ruido

durante la realizacion de experimentos a
temperatura superior a 1000 °C, como
consecuencia del aumento significativo en
la emision de electrones termoionicos.

3. INSTRUMENTACION CONSTRUIDA

En primer lugar se construyé un sistema para la
ejecucién de experimentos in situ a alta temperatura,
el cual se muestra en la Figura 3a. El dispositivo
permite la realizacion de experimentos en la franja
de temperatura de 25 °C a 1000 °C, en un periodo
de tiempo que oscila entre 60 y 15 min,
respectivamente. Este sistema permite el estudio de
material particulado o muestras de didmetro de 8,0
mm por 3,0 mm de espesor.

En segundo lugar se instal6 un dispositivo de
calentamiento y deformacion Ernest F. Fullam,
mostrado en la Figura 3b, con sistema de control de
carga Admet, Inc., y sistema de adquisicion de datos
MTESTW wversiébn F 8.8e. EIl dispositivo fue
modificado  haciéndolo  compatible con el
microscopio de barrido, para lo cual fue necesaria la
instalacion de varios sistemas de aislamiento
térmico y eléctrico. El dispositivo permite la
ejecucion de ensayos a temperaturas de hasta 1000
°C, a una carga de 4,4 kN, en cuerpos de prueba de
hasta 60 mm de largo por 3 mm de espesor.

Para atenuar los efectos de la alta temperatura en la
imagen, durante la realizacion de experimentos por
encima de los 1000 °C, se construyé un sistema que
permite la adquisicion de imagenes en esta
condicion. El dispositivo, mostrado
esguematicamente en la Figura 4a, recolecta toda la
sefial proveniente de la muestra e identifica la sefal
de electrones secundarios (ES) filtrando el ruido de
fondo generado por los electrones termoidnicos
[20].

Finalmente, como parte del sistema de control y
medida, se instalé un pirémetro infrarrojo two-color
para la medida de la temperatura en la muestra. Los
pirémetros infrarrojo two-color permiten medir la
temperatura de un elemento sin necesidad de
registrar previamente, en el pirometro, el coeficiente
de emision térmica; por lo tanto, con este pirometro
se puede registrar la temperatura sin importar el tipo
de material de la muestra.

Todos estos son sistemas integrados a un sistema
Gnico de control (Sistema de controle para
aquecimento in situ - SCAIS) que permite la
administracion simultanea de todos los dispositivos.
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Todos los sistemas se muestran en la Figura 4b.
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Figura 3. a) Dispositivo para la realizacion de experimentos a alta temperatura, b) plataforma de deformacién y
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Figura 4. a) Esquema de sefiales e instrumentacion desarrollada para la realizacién de experimentos in situ en un
microscopio electrénico de barrido, b) fotografia de la infraestructura para la realizacion de los ensayos.

4. RESULTADOS

El primer ensayo llevado a cabo fue para la
calibracion de los sistemas de calentamiento y
medida donde se fundieron aluminio, germanio,
indio y estafio, puros, para determinar la diferencia
entra la temperatura registrada por el sistema de
medida y la temperatura real correspondiente al
momento exacto de la fusion. La secuencia
mostrada en la Figura 5 presenta diferentes instantes
durante la fusion de estafio puro.

Una vez calibrado el sistema de calentamiento y

medida de temperatura se realizaron dos ensayos
para comparar el funcionamiento y calidad de las
imégenes a baja y alta temperatura. En primer lugar
se obtuvieron imagenes a temperatura ambiente
usando tres detectores diferentes: el detector
convencional de electrones secundarios (CES), un
detector comercial para alta temperatura basado en
electrones retro-dispersados (high temperature
backscattering electrons, HT-BSE) y el nuevo
sistema de deteccion basado en ES (high
temperature secondary electrons, HT-SE), mostrado
en la Figura 4a. Las medidas fueron realizadas en
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muestras de acero inoxidable con depoésitos de oro
(patrén rectangular sobre la matriz austenitica) para
mejorar el contraste. Las imagenes presentadas en la
Figura 6 son claras en evidenciar la superioridad del
nuevo sistema HT-SE en comparacion con el
sistema comercial HT-BSE, cuya sefial y contraste,
tanto morfolégico como quimico, son relativamente
pobres. La diferencia entre el nuevo sistema (HT-

SE) y el detector convencional (CSE) radica
principalmente en la nitidez de la imagen, la cual
depende directamente de la intensidad de la sefial
recibida y procesada por el detector. En este caso el
aspecto granular de la imagen de HT-SE estd
relacionado con la menor cantidad de sefial obtenida
en cada punto de la imagen.

Figura 5. Secuencia de imagenes del proceso de fusion de estafio puro a 232 °C, para calibracion de la temperatura en la
plataforma de deformacion y alta temperatura.

= A

Figura 6. Imagenes a temperatura ambiente usando diferentes detectores de una muestra de acero inoxidable 316L con un
arreglo de puntos de oro: a) detector convencional de CES, b) detector comercial HT-BSE y ¢) nuevo sistema HT-SE.

Verificado el mejor comportamiento de los
detectores CSE y HT-SE, la segunda serie de
ensayos fue realizada a temperatura arriba de 1000
°C para comprobar la eficiencia del sistema de
deteccion en esta condicion. La Figura 7
corresponde a dos imagenes tomadas a temperatura
ambiente y a alta temperatura, tanto con el CES
como con el HT-SE. La Figura 7b fue adquirida a
1250 °C, en la parte superior con el detector CSE y
en la inferior con el HT-SE; en la imagen es
evidente, en la parte superior, la presencia de ruido

generado por el efecto termoidnico. En la parte
inferior de la figura, la imagen adquirida con el
sistema HT-SE, ademas de eliminar el ruido,
mantiene el contraste topografico tipico del modo de
formacion de imégenes con ES; pero, a pesar de los
buenos resultados, cuenta con una limitante: la
velocidad de adquisicion de imagenes, la cual
permite la obtencion de imagenes adecuadas a partir
de 4 cuadros.s™.
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Con los sistemas de calentamiento y adquisicion de
iméagenes probados, el paso a seguir fue la
realizacion de ensayos de deformacién a
: e temperatura ambiente. Un ejemplo representativo de
?:::Z?cri;m‘ o los resm_JItados que pueden ser o_btenidos se pregenta
en la Figura 8, en la cual se exhibe una secuencia de
imagenes obtenidas a partir del video durante el
ensayo de traccidn. Las micrografias corresponden a
un grano en tres condiciones de deformacion,
determinada a partir de dos puntos en la imagen,
donde L, es la distancia entre los puntos sin
deformacién y L; la distancia con la muestra
deformada.

Figura 7. Iméagenes de alambre de tungsteno obtenidas
por microscopia electronica de barrido: a) obtenida a
temperatura ambiente (25 °C) con el detector
convencional de ES, b) a alta temperatura (1250 °C)
obtenida con el detector convencional de ES (parte
superior) y con el nuevo sistema de deteccién (parte
inferior).
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Figura 8. Ensayo de deformacidn in situ a temperatura ambiente (25 °C) de una muestra de acero inoxidable austenitico
AISI 316L. Las flechas rojas corresponden a la direccion de aplicacion de la carga. Los puntos 1, 2 y 3 corresponden a los
estados de la muestra: sin deformacion, con 27 % de deformacion y con 41 % de deformacion. Estos estados también son
ilustrados en la curva de esfuerzo contra deformacion, donde la linea roja indica la linea de deformacion eléstica.

El sistema permite la adquisicion de la curva Recientemente, sistemas similares se han empleado
esfuerzo contra deformacion, ademas de otras con éxito para el estudio de los mecanismos de
informaciones como limite el&stico, modulo de deformacion, fractura y propagacion de grietas en
elasticidad, modulo de rigidez, resistencia a la compuestos [21] y metales de alta resistencia [22].

traccion, coeficiente de endurecimiento, médulo de

Poisson, etc. La secuencia de imagenes evidencia la deformacion en el intervalo de temperaturas de 600

posibilidad de estudiar los mecanismos de °C a 1000 °C, simulando las condiciones para la
deformacidn, nucleacién y propagacion de grietas en aparicién del fendmeno de agrietamiento por

diferente§ tipos de materiales. En el caso.particular pérdida de ductilidad (Ductility Dip Cracking,
de la Figura 8 se observa como el sistema de DDC) [23]. Para esto se utilizaron niquel puro, dos

deslizamiento por ma}(zlas es predominante sobre el aleaciones comerciales de niquel y dos aleaciones de
sistema de deformacion por dislocaciones. Para el niquel modificadas.

calculo de la deformacion se emple6 la ecuacion de La Fi 9 | . de |
deformacion verdadera mostrada en la Figura 8. a Figura 9a muestra la microestructura de la

Para finalizar, se realizaron ensayos in situ de
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aleacion de niquel ERNICr-3 antes de ser
deformada, mientras que la Figura 9b presenta la
microestructura, en el mismo punto, justo en el
momento de inicio del agrietamiento, cuando la
muestra es deformada a una temperatura de 927 °C
[24]. Este ensayo fue repetido en el niquel puro y en
las aleaciones NiCrFe comerciales y modificadas.
La Figura 9c resume todos los resultados de estos
ensayos en la curva de deformacion contra
temperatura construida a partir de los datos de
deformacién antes del inicio del agrietamiento. El

S
o

Deformacién «,, (%)

[
o

o

P = S50

Figura 9. Cuantificacién de la susceptibilidad al DDC en Ni puro, en una aleacién NiCrFe, la aleacion comercial
ERNICrFe-7, y dos versiones de ésta modificadas con Mo, Nb, y Hf [24].

Igualmente el sistema permitio determinar la
importancia de algunos elementos de aleacion en el
aumento de la resistencia al DDC, como se puede
observar en la Figura 9c. El niquel puro presenta
uno de los menores valores de resistencia, siendo
que la combinacion de Cr y Fe actdan en detrimento
de la misma, mientras que combinaciones de Ni, Cr,
Fe, Mo y Nb producen una mejora sensible frente al
DDC.

Fang et al. [25] utilizaron un sistema similar para
estudiar los mecanismos de falla a alta temperatura
en molibdeno puro, evidenciando como un sistema
de estas caracteristicas puede ser empleado
ampliamente. Los resultados permitieron identificar
el cambio del mecanismo de fractura en este metal,
dependiendo de la temperatura a la que esté
sometido; igualmente observaron como a pesar que
la fractura presenta un micromecanismo de clivaje,
las muestras sufren deformacion significativa antes

500

600

punto inferior de esta curva representa la
susceptibilidad al DDC de cada material, conocida
como el limite de deformacion (enin). Este valor
indica la temperatura critica y la deformacién
maxima que soporta el metal antes de iniciar su
agrietamiento a esa temperatura. Para las aleaciones
ERNIiCrFe-7 y el ERNICr-3 los valores de gmin
fueron de 75% vy 16,5%, respectivamente,
confirmando la mayor resistencia del ERNiCr-3
[9,11,14].

¢)
= Ni
*NiCrFe
¢ ERNICrFe-7
) AERNICIFe-7+Mo+Nb
o ERNIiCrFe-7+Nb+Hf+Mo

700

Temperatura
(°C)

800 900 1000 1100

de su falla.

Ademas de determinar la susceptibilidad al DDC de
cada material, el sistema in situ desarrollado permite
identificar los sitios preferenciales para el inicio del
agrietamiento, asi como el efecto de los precipitados
y los contornos de granos en los fendmenos de
acumulacion de deformacién y deslizamiento de
contornos de grano. Como complemento se
implementd un sistema de analisis de imagenes para
la medida y mapeo de la deformacion en las
imagenes. Este sistema permite identificar los
puntos criticos en los cuales la deformacion se
acumula, asi como la evolucion de esta deformacion
con el tiempo. La aplicacion, desarrollada bajo el
entorno de imagen de Matlab®, fue construida a
partir de modulos que permiten el procesamiento de
los videos, la extraccion, tratamiento, alineacion y
correlacion digital de imagenes (DIC), asi como el
calculo de las deformaciones y la representacion

©2015 Universidad Simén Bolivar

11

Rev. LatinAm. Metal. Mat. 2015; 35 (1): 3-14



Rev, LatinAm, Metal, Mat.

Articulo Regular,

www.rimm.org

grafica de los resultados. El proceso inicia con la
extraccion de las imagenes a partir del video; a estas
imagenes se le aplican filtros del tipo Gaussiano,
correccién de contraste; el procesamiento requiere la
subdivision de la imagen en n X m subregiones
rectangulares. Para el DIC, a pesar que hormalmente
para la medida de deformaciones se usan algoritmos
para el analisis de imagen basado en el método de
correlacion de primer orden, segun la optimizacion

Newton-Rapson, la aplicacion desarrollada utiliza
correlaciones no lineales para la resolucion de
polinomios de orden n. Como resultado durante el
ensayo se generan mapas Yy videos de la evolucion
de la deformacion. Un ejemplo de esto se muestra
en la Figura 10, donde se construyé el mapa de
deformacion de una muestra deformada a alta
temperatura.

25 pm

Figura 10. Mapa de deformacion efectiva calculado para una muestra de la aleacion de niquel ERNiCrFe-7 deformada a
970 °C. a) Imagen de referencia, b) imagen deformada, ¢) mapa de deformacidn efectiva.

Dichos mapas presentan la distribucion de la
deformacién en las imagenes capturadas a lo largo
del ensayo in situ. Los mapas pueden ser
superpuestos a las micrografias lo que permite
mostrar como se acumula la deformacién en puntos
criticos como precipitados, contornos de grano y
puntos triples. Con esta herramienta es posible
obtener evidencias sobre el efecto de anclaje que
realizan los precipitados sobre la matriz reduciendo
su deformacion, lo que lleva al aumento del
deslizamiento entre granos, fendmeno que se
acentua a alta temperatura, donde el DDC ocurre.

Al igual que la fractura por pérdida de ductilidad,
actualmente el desarrollo de sistemas in situ esta
siendo aplicado tanto a fendmenos biol6gicos,
fisicos, mecanicos y metalGrgicos, como al
desarrollo de  sistemas  micro-estructurados.
Ejemplos de esto son los trabajos desarrollados por
Karbakhsh y Nishida [26], Heinrichs et al. [27] y
Jensen et al. [28].

Karbakhsh y Nishida [26] lograron estudiar la
transformacion martensitica en aleaciones de Ti-Ni,
determinando la secuencia para alcanzar la
formacion de martensita, por medio de
transformaciones intermedias denominadas
trasformaciones multiestado. En este trabajo se
destaca que el estudio utiliza para el enfriamiento un

sistema  tipo  peltier, para promover la
transformacion martensitica; el peltier permite un
control mas fino de la temperatura a ser alcanzada,
pero no es eficiente para el control de la tasa de
enfriamiento, semejante a lo que sucede con el
sistema SCAIS, ya que el calentamiento o
enfriamiento de la muestra es indirecto.

En el trabajo desarrollado por Heinrichs et al. [27]
se estudiaron los mecanismos de adherencia de
material durante los procesos de conformacion
mecanica, con especial interés en la conformacién
del aluminio. El dispositivo desarrollado permite
simular la adherencia del aluminio mediante el
desplazamiento de una pieza de aluminio sobre una
lamina de acero de alta resistencia; con esta
experiencia se pudo establecer como la topografia y
la composicion quimica del acero son
preponderantes en la trasferencia de aluminio sobre
el acero. En la parte experimental se resalta la
implementacion de un sistema de manipulacion
dentro del SEM convencional; sin embargo, el
dispositivo permite ejecutar varias pruebas con el
mismo montaje, lo cual reduce significativamente el
nimero de muestras, pero no permite controlar la
fuerza ejercida sobre el aluminio, la cual es un
pardmetro importante durante el procesamiento de
los materiales. La enorme dificultad en la
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implementacion de un sistema con control fino de la
carga ha llevado al desarrollo de sistemas donde la
carga no es el resultado directo del control sobre una
variable, sino que se desprende de la deformacién
inducida sobre un elemento o mecanismo. La
aplicacion de carga de forma controlada es viable
mediante sistemas piezoeléctricos, en el caso de
cargas pequefias, o hidrdulicos para cargas grandes,
con el riesgo, en el segundo caso, que implica la
presencia de un fluido presurizado dentro de la
camara del microscopio.

Finalmente en el trabajo presentado por
Jensen et al. [28] los procesos de fabricacion vy
correccion de defectos son implementados a escala
microscopica, lo que ha potenciado la utilizacion de
estudios in situ principalmente en la industria
electronica. Dicho trabajo aborda la fabricacién de
microchips mediante reacciones electro-quimicas
dentro de una cdmara especialmente disefiada para
este fin, denominada celda electro-quimica para
SEM (Electrochemical-SEM Cell, EC-SEM CElI),
lo que permite la manipulacion de liquidos dentro de
la cdmara de vacio del SEM.

Es claro que los sistemas in situ permiten el estudio

del fendémeno en tiempo real, y que su
implementacion en sistemas de observacion
avanzados, como lo son los microscopios

electrénicos, tanto en transmision como barrido,
aportan informacion fundamental que permite
desvelar los mecanismos de fenémenos que acttan
entre los 100 nm y 50 um, y que se manifiestan
macroscépicamente.

5. CONCLUSIONES

Se construyeron y probaron instrumentos para la
realizacion de ensayos in situ de calentamiento y
deformacién a alta temperatura, dentro de un
microscopio electronico de barrido. Se identificaron
tres desafios para la implementacion de
instrumentacion para ensayos in situ: 1) Desafios
propios del instrumento de observacion, 2)
Problemas de compatibilidad entre los diferentes
equipos, 3) Dificultades propias del fendmeno que
se pretende estudiar. Los desafios mas significativos
a la hora de la implementacion de un ensayo in situ
estan relacionados con el tipo de fuente de calor, la
generacion  de  campos  magnéticos, la
compatibilidad con el vacio, la aplicaciéon y medida
de deformaciones pequefias. También, se construyo
y probd un nuevo sistema para la formacion de

imégenes de muestras sometidas a alta temperatura.
El denominado HT-SE permite la adquisicion de
imagenes con las caracteristicas de una sistema de
electrones secundarios, pero suprimiendo el ruido
termoidnico generado por el calentamiento de la
muestra. El sistema in situ, en general, fue probado
con éxito, siendo posible la obtencion de videos e
imégenes durante la fusion de varios elementos
puros, la obtencion de iméagenes a alta temperatura,
la realizaciobn de ensayos de deformacion a
temperatura ambiente y la realizacién de ensayos de
traccion a alta temperatura. Finalmente, el
dispositivo in situ permitio el estudio del fenémeno
de alta temperatura denominado fractura por pérdida
de ductilidad (DDC) en metal de aporte. Se pudo
confirmar la mayor resistencia de la aleacion
comercial de niguel ERNICr-3 frente a la
ERNIiCrFe-7, con valores de emi, de 16,5y 7,5%,
respectivamente. Igualmente se verificd la mejora en
la resistencia al DDC de las aleaciones modificadas
con molibdeno, niobio y hafnio.
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