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Resumen. 
Hoy en día se sabe que, en términos generales, la irradiación causa una degradación de 

las propiedades de los materiales ya sean físicas, ópticas o mecánicas. Desde el punto de vista 

de la fusión nuclear de confinamiento magnético, y más en concreto del de los materiales 

estructurales que formarán parte del futuro reactor de fusión se conoce que van a estar 

sometidos a un ambiente muy severo: altas temperaturas entre 250 y 550 oC (650 oC para el 

caso de los ODS), cargas cíclicas y sobre todo a la presencia de la irradiación neutrónica 

durante su vida en servicio. 

Dentro de la familia de los materiales candidatos para ser materiales estructurales, se 

encuentran los aceros ferríticos martensíticos de activación reducida (RAFM) en concreto los 

aceros estudiados en esta tesis doctoral denominados EUROFER97 y EU-ODS EUROFER. La 

selección de estos materiales como candidatos se basa principalmente en su reducido 

potencial de activación, su buena resistencia a la corrosión y especialmente a su baja tasa de 

transmutación de He e H. 

La irradiación neutrónica causará daño tanto por desplazamientos atómicos (dpa) como 

por los gases de transmutación (He e H), que modificarán la microestructura del material, 

degradando las propiedades del mismo. Se espera que debido a los neutrones de 14 MeV que 

se generarán por la reacción nuclear de fusión, se originen dentro del material en torno a 10-

15 appm de He/dpa y 40-50 appm H/dpa, con un daño por desplazamiento final de entre 50 y 

70 dpa, lo que equivale a una cantidad muy elevada de He e H que se encontrará presente en 

el interior de estos materiales. 

Debido a la degradación de propiedades mecánicas generada por el He, se han realizado 

numerosas investigaciones a lo largo de los últimos 50 años con el fin de ampliar 

conocimientos acerca de los mecanismos de nucleación y desarrollo de los defectos propios de 

este gas. Se sabe que el He es prácticamente insoluble en los metales y tiende a migrar y 

formar clústeres que pueden desarrollarse y formar burbujas cuyo tamaño, densidad, presión, 

lugar de nucleación etc. dependerá de muchas variables experimentales, como la forma de 

ƛƴǘǊƻŘǳŎƛǊ Ŝƭ IŜ Ŝƴ Ŝƭ ƳŀǘŜǊƛŀƭΣ ŜƴŜǊƎƝŀ ŘŜ ƭŀǎ ǇŀǊǘƝŎǳƭŀǎ ƛƴŎƛŘŜƴǘŜǎ όƛƻƴŜǎ ŘŜ IŜΣ ƴŜǳǘǊƻƴŜǎΧύΣ 

concentración atómica del He, temperatura, velocidad de generación, naturaleza del material, 

daño por desplazamiento producido, etc.  
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El estudio y entendimiento de los efectos del He en las propiedades de los materiales se 

caracteriza por la gran cantidad de variables con las que se puede abordar esta investigación lo 

que le infiere una gran complejidad.  Con el objetivo de contribuir a un mejor entendimiento 

de los efectos del He en las propiedades mecánicas y la microestructura de los materiales 

estructurales EUROFER97 y EU-ODS EUROFER, se diseñaron implantaciones con He bajo 

diferentes condiciones experimentales (temperatura, energía de los iones y forma de 

implantación), así como la aplicación de un tratamiento térmico de recocido a muestras 

previamente implantadas con el fin de estudiar la nucleación, crecimiento y destino de los 

defectos generados por la implantación. Además se pretendía validar la técnica de 

nanoindentación como técnica adecuada para el estudio de los efectos del He en las 

propiedades mecánicas, operando con los diferentes modos de análisis como son el método 

cuasi estático y el de medida continua de la rigidez, además de profundizar en los artefactos 

propios de la técnicas. 

Los resultados obtenidos es esta tesis doctoral se han dividido en cuatro capítulos. Lo 

cuales se describen a continuación: 

Capítulo 4: En este capítulo se presenta un estudio exhaustivo de los aceros EUROFER97 

y EU-ODS EUROFER en estado de recepción mediante nanoindentación, haciendo especial 

énfasis en entender los efectos como el de tamaño de la indentación o el de apilamiento. Se 

evaluaron los métodos de trabajo disponibles en el nanoindentador: cuasi estático y método 

de la medida continua de la rigidez. Los resultados reflejan una gran robustez de la técnica, 

siendo apropiada para utilizarla como herramienta de caracterización de materiales irradiados. 

Capítulo 5: En esta sección se muestran los resultados referentes a las implantaciones 

realizadas a temperatura ambiente a alta energía. Se implantaron muestras de acero 

EUROFER97 y EU-ODS EUROFER con una configuración denominada con perfil de escalera con 

energías de 2 a 15 MeV (en pasos de 1 MeV), alcanzando una concentración atómica final 

máxima de 750 appm  para la energía de 2 y mínima de 350 appm para la energía de 15 MeV. 

Los resultados han mostrado un mayor aumento de los valores de dureza en el acero 

EUROFER97 que en el acero EU-ODS EUROFER.  

Capítulo 6: Con el fin de estudiar el efecto de la temperatura en la evolución de las 

cavidades (burbujas), generadas por la implantación de He sin que haya de manera simultánea 

generación de daño por irradiación se aplicó un tratamiento térmico de recocido a 450 oC 

durante 100 h en muestras implantadas con el perfil de escalera (capítulo 5). Posteriormente 

se procedió a un análisis microestructural de ambos materiales, analizando dos lamelas de FIB 
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dividas en 3 zonas con concentración de He diferente. Del mismo modo se analizó mediante 

nanoindentación, los posibles cambios en los valores de dureza debidos a los cambios 

microestructurales observados en TEM. La evolución microestructural resultó ser muy 

diferente comparando ambos materiales: en el acero EU-ODS EUOFER se observó un 

crecimiento del tamaño de las cavidades en las zonas de máximo contenido en He, sin 

embargo el acero EUROFER97 experimentó un aumento de nucleación, manteniendo el 

diámetro de las cavidades muy similar. Respecto a los valores de dureza se midió un 

incremento de los valores de dureza en ambas aleaciones, siendo el del EUROFER97 mucho 

más pronunciado.  

Capítulo 7: Por último, con el objetivo de estudiar el efecto sinergético entre 

implantación de He y temperatura, se procedió a una serie de implantaciones de He a 

diferentes temperaturas (temperatura ambiente, 350, 450 y 550 oC respectivamente) con una 

energía de aceleración de los iones de 40 keV. En estos experimentos se implantó la misma 

concentración atómica máxima de He que la obtenida en las implantaciones con perfil de 

escalera (~750 appm). De modo análogo que en los capítulos anteriores se realizó un estudio 

microestructural mediante TEM utilizando lamelas de FIB de cada condición experimental para 

ambos aceros. Además se llevó a cabo un análisis nanomecánico mediante nanoindentación 

utilizando en este caso el método de la rigidez continua en la superficie normal a la 

implantación, cuyos resultados muestran un aumento de los valores de dureza con la 

temperatura en ambos materiales. 

A pesar de los importantes resultados que se derivan de esta Tesis doctoral, todavía 

queda mucho camino por delante para descifrar completamente los enigmas científicos que 

encierra el He en las propiedades de los materiales y cómo poder mitigarlos. 
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1 Introducción . 
 

 





Capítulo 1. 

3 

 Fusión nuclear  

Ante la realidad que supone la dependencia energética del estilo de vida occidental 

actual, la escasez a medio plazo de recursos geológicos para abastecer las actuales fuentes de 

energía (gas, carbón y petróleo), la baja eficiencia energética de los métodos de obtención de 

energía renovables y los problemas medioambientales que generan los desechos de las 

centrales de fisión suponen un serio problema a la humanidad. Por estos motivos la energía 

nuclear de fusión se erige como una fuente alternativa de obtención de energía: limpia, 

ilimitada y segura, pero debido a su complejidad y a su desarrollo actual requiere todavía de 

mucho esfuerzo por la comunidad científica internacional, para que en unos años se tenga 

disponible. 

Los fundamentos de las reacciones de fusión se explican a partir de la energía de enlace 

por nucleón (elementos que forman el núcleo atómico, protón y neutrón) en función del 

número másico del núcleo. En los procesos de fusión, dos átomos ligeros se fusionan para dar 

lugar a otro más pesado, liberando una considerable cantidad de energía que es igual a la 

masa de los productos finales con relación a los productos iniciales y cumpliéndose la ecuación 

de Einstein, donde ά  es la masa de los reactivos y ά  la de los productos, Ec. 1. 

 

╔ □░ □█╬                                                              Ec. 1 

 

Para que dos núcleos se fusionen deben superar las fuerzas de repulsión coulombiana y 

así poder acercarse lo suficiente para que entren en juego las fuerzas nucleares. Esta barrera 

energética es proporcional a la masa de los núcleos que interaccionan, por lo que los plasmas 

formados por isótopos del hidrógeno son los más adecuados para conseguir este proceso, ya 

que éstos muestran una energía de repulsión menor que por ejemplo núcleos de elementos 

más pesados. 

De todas las reacciones posibles para conseguir la fusión, la que está formada por los 

isótopos del hidrógeno, deuterio (2D) y el tritio (3T) es la que mayor sección eficaz tiene de 

todas. En el Sol, por ejemplo, se produce una reacción de fusión en cadena H+ - H+ de la cual se 

genera He. Aunque esta reacción libera una mayor cantidad de energía, es la que menor 

sección eficaz presenta y, por lo tanto, la más difícil de conseguir si se compara con otras 

reacciones posibles [1]. Comparando la liberación de energía y la probabilidad de conseguir la 
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reacción de fusión, la producida por los isótopos mencionados anteriormente es la elegida. De 

esta reacción se forman productos de reacción que son un neutrón de 14 MeV, una partícula a 

de 3,5 MeV que es estable y una liberación de energía de 17,6 MeV, representada en la Ec, 2: 

 

╓ ╣ ᴼ╗▄ ȟ ╜▄╥ ▪ ȟ ╜▄╥ Ȣ ╜▄╥                     Ec. 2 

 

Pero no sólo la eficiencia es el factor clave, la disponibilidad de los reactivos usados 

como combustible de la reacción es un aspecto crucial. El deuterio se generará directamente 

del agua mediante electrolisis [2] lo que supone una fuente inagotable. El tritio, por otro lado, 

es radiactivo y no se encuentra en la naturaleza tan fácilmente. Sin embargo, los neutrones 

generados por la reacción de fusión pueden ser utilizados para la producción tritio dentro del 

reactor, usando para ello el isótopo de litio 6Li. Este isótopo de Li es el menos abundante en la 

naturaleza, 7,5 %, frente al 92,5 % del 7Li, pero la reacción para producir tritio de este último, 

aunque es posible, es menos probable. La reacción de generación de tritio usando el 6Li se 

muestra en la Ec. 3: 

  

╛░ ▪ ᴼ ╗▄ ╗ ȟ ╜▄╥                                             Ec. 3 

 

Otro de los aspectos clave en la reacción de fusión nuclear es la temperatura. Se 

requieren temperaturas del orden de 109 oC para que sea posible separar los electrones del 

núcleo y se genere el plasma formado por los electrones y los iones moviéndose por separado 

y a gran velocidad. 

Existen hoy en día dos estrategias, ambas en desarrollo, para que se produzca la fusión 

nuclear: la fusión nuclear por confinamiento inercial y la fusión nuclear por confinamiento 

magnético, habiendo sido desarrollado este trabajo dentro del marco de esta última 

tecnología. 

La fusión nuclear por confinamiento magnético se basa en mantener un plasma caliente 

aislado de las paredes del reactor que lo confina mediante campos magnéticos que actúan 

creando una trampa magnética para las partículas cargadas del plasma. Se trata de un proceso 

continuo, en el que se pretende lograr la ignición del plasma mediante un único aporte de 

energía y mantenerlo durante un tiempo determinado.  
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Dentro de la fusión nuclear por confinamiento magnético se pueden encontrar dos tipos 

de configuraciones.  

¶ Abiertas: las líneas de campo no se cierran sobre sí mismas y el plasma está confinado 

en un espacio finito entre espejos magnéticos alimentados por una corriente eléctrica, 

Figura 1.1 a). 

¶ Cerradas: son de geometría toroidal de forma que el plasma está confinado en un 

volumen finito. En la Figura 1.1 b) se observa cómo las líneas de campo sí se cierran 

sobre ellas mismas. 

 

 

Figura 1.1: Esquema de los tipos de configuración de los reactores de fusión por confinamiento 

magnético en función de la forma del campo magnético. Pueden ser del tipo a) abierto o b) cerrado. 

 

Además existen dos conceptos diferentes de diseño del reactor considerados para el 

futuro reactor de fusión nuclear: los del tipo tokamak (toroidalnya kamera y magnetnaya 

katushka) y los del tipo stellerator. En ambos casos, el plasma caliente es confinado por 

campos magnéticos dentro de una vasija a ultra alto vacío. Para más detalle sobre las 

diferencias de ambos conceptos en cuanto a plasma, Helander et al. [3] lo describen con 

detalle. 

 Estado actual de la fusión nuclear  

1.2.1 ITER 

9ƭ ǇǊƻȅŜŎǘƻ L¢9w όάInternational Thermonuclear EȄǇŜǊƛƳŜƴǘŀƭ wŜŀŎǘƻǊέύ es el resultado 

de muchos años de investigación sobre fusión en muchos países del mundo [4]. Curiosamente 
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el acrónimo ITER significa en latín el camino, lo que se ajusta perfectamente a lo que se espera 

de este reactor. Se trata de un proyecto muy ambicioso que comenzó en 1992 con el objetivo 

de demostrar que la fusión nuclear por confinamiento magnético no sólo era posible, sino que 

sería la fuente energética del futuro. Por lo tanto, se espera que sea el vínculo de unión entre 

los estudios de la física del plasma y el desarrollo tecnológico necesario para la producción de 

energía eléctrica con fines comerciales. El objetivo de ITER no será generar energía eléctrica, 

únicamente producirá energía térmica de fusión que habrá que disipar. 

En el 2001 se presentó un primer diseño de ITER, Figura 1.2, realizado con la 

colaboración de numerosos países, entre ellos España. Este reactor del tipo Tokamak se está 

construyendo actualmente en Cadarache (Francia), y se espera que la generación del primer 

plasma sea en 2019 [5]. El tiempo de funcionamiento estimado será de unos 20 años, llegando 

a generar 500 MW de potencia procedente de la reacción de fusión nuclear durante 6 minutos, 

lo que requerirá un suministro adicional de 73 MW  de potencia auxiliar al plasma. 

 

 

Figura 1.2: Diseño de ITER presentado en 2001 [5]. 

 

En la Figura 1.3 se puede observar en detalle la sección transversal de la vasija de ITER 

Ŏƻƴ ƭŀǎ ǇŀǊǘŜǎ Ƴłǎ ǎƛƎƴƛŦƛŎŀǘƛǾŀǎ ǎŜƷŀƭŀŘŀǎΦ [ŀ ŜƴǾƻƭǘǳǊŀ ǊŜƎŜƴŜǊŀŘƻǊŀ όάōǊŜŜŘŜǊ ōƭŀƴƪŜǘέ) 

cubre la superficie interior de la vasija, proporcionando el blindaje de la vasija y protegiendo 

los imanes superconductores del calor y del flujo neutrónico. Tiene también la misión de frenar 
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los neutrones donde se transforma la energía cinética en calor que será recogido por los 

líquidos refrigerantes. Como se ha indicado anteriormente, en la futura planta energética de 

fusión, esta energía será utilizada para producir energía eléctrica.  

Para un mantenimiento óptimo del reactor, la pared de la envoltura estará compuesta 

de 440 módulos individuales, cada uno de 1 x 1.5 m y un peso de hasta 4.6 toneladas (Figura 

1.3 d). Cada segmento tendrá una primera pared desmontable, la cual estará directamente en 

contacto con el plasma y un escudo semipermanente de la envoltura dedicado al blindaje 

neutrónico. 

La envoltura de ITER es una de las partes más críticas y que presenta un mayor desafío 

tecnológico junto con el divertor. Se ha elegido Be como elemento para recubrir la primera 

pared debido principalmente a su resistencia a la activación neutrónica, por otro lado el resto 

del escudo de la envoltura se fabricará de Cu de alta resistencia y acero inoxidable. 

En la fase final del proyecto ITER, se pretende introducir los módulos de ensayo de la 

ŜƴǾƻƭǘǳǊŀ ǊŜƎŜƴŜǊŀŘƻǊŀ ŘŜ ǘǊƛǘƛƻ όάǘŜǎǘ ōƭŀƴƪŜǘ ƳƻŘǳƭŜǎέ ƻ ¢.a) candidatos a ser utilizados en 

el reactor DEMO (ά59ahƴǎǘǊŀǘƛƻƴ ǇƻǿŜǊ Ǉƭŀƴǘέ sección 1.2.2), con el fin de poder probar los 

materiales de los que están fabricados. Estos ensayos son críticos además de esenciales, ya 

que la futura planta necesitará autogenerar la cantidad de tritio necesaria para su correcto 

funcionamiento y esta misión será llevada a cabo por los módulos regeneradores. 

 

 

Figura 1.3: Sección transversal de la vasija de vacío de ITER [5]. 
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Para calentar el plasma se utilizarán diferentes sistemas como la inyección de un haz de 

neutros (que son partículas aceleradas pero sin carga eléctrica, como el hidrógeno) y dos tipos 

de ondas electromagnéticas de alta frecuencia. Este proceso se llevará a cabo a través de los 

puertos de acceso. Además de dichos puertos, habrá otros por donde se podrán realizar tareas 

de diagnóstico y manipulación remota (Figura 1.3 b).  

La última parte de la vasija de vacío es el divertor (Figura 1.3 c) que se encargará de 

limpiar el plasma de impurezas, como pueden ser las que se produzcan por la interacción entre 

el plasma y la primera pared. Esta parte del reactor es la que tendrá que aguantar la mayor 

carga energética de toda la vasija de vacío (Figura 1.3 a) y para ello se recubrirá de W [6]. 

Alrededor de la vasija se encontrarán imanes gigantes que mantendrán el plasma de 

fusión confinado y adecuadamente dirigido. Se espera que sea necesario un campo magnético 

de 12 T, por lo que se requerirán materiales superconductores. Finalmente, encerrando todo 

este sistema estará el criostato cuya misión es facilitar el aislamiento térmico necesario para 

mantener las bobinas magnéticas por debajo de su temperatura crítica [6]. 

En líneas generales se puede decir que los principales objetivos de ITER son: 

¶ Conseguir el calentamiento mantenido de un plasma formado por deuterio y tritio. 

¶ Conseguir a largo plazo una operación en estado estacionario. 

¶ Demostrar la viabilidad e integración de tecnologías de fusión esenciales. 

¶ Probar diversos componentes para el futuro reactor de fusión. 

¶ Probar el concepto de módulos de generación de tritio. 

1.2.1.1 Materiales para ITER.  

La elección de los materiales para la construcción de ITER ha estado marcada por la 

disponibilidad y la posibilidad de ser producidos de manera industrial, además de tener en 

cuenta las propiedades físicas, mecánicas, de mantenimiento, de fiabilidad y que cumplan 

determinadas condiciones de seguridad. Se puede dividir a los materiales en dos grupos: por 

un lado, los materiales estándar con tecnologías de fabricación bien conocidas y establecidas, 

que no requieren modificación alguna como los aceros austeníticos tipo 304L, 316L o 718 

entre otros. Y por otro lado, los materiales estándar que sí requieren alguna modificación, 

como pueden ser la restricción de concentración de aleantes o posibles cambios en las rutas 

de procesado.  
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Concretamente se ha desarrollado una escala conocida como grados de ITER (ITER 

grades) que busca dar una designación común y evitar cualquier confusión con aceros 

similares. Como ejemplo de esta escala, se presenta el acero 316L(N)-IGX, donde 316 indica el  

tipo de acero, L es bajo carbono, N contenido de nitrógeno controlado e IGX, ITER grade X, que 

es un número que indica si es necesario alguna especificación adicional en términos de 

contenido en impurezas radiológicamente indeseables por su elevada activación o si es el 

transporte requiere alguna característica especial. 

Debido a que ITER es una máquina extremadamente compleja, cada componente tendrá 

sus propios criterios de diseño, seguridad y, por supuesto, materiales. 

1.2.1.2 Módulos de ensayo de la envoltura (TBMs) 

ITER podría ser la única oportunidad de ensayar los módulos de la envoltura 

regeneradora de tritio en un ambiente similar de fusión antes de la construcción de DEMO. Sin 

embargo, existen limitaciones en el ensayo de estas envolturas en cuanto a la comparación de 

ambientes entre DEMO e ITER: la magnitud del flujo neutrónico, la densidad energética por 

unidad de volumen y la duración de los pulsos serán menores en este último [6]. La fluencia 

neutrónica es muy baja, alrededor de 3 dpa όάŘƛǎǇƭŀŎŜƳŜƴǘ ǇŜǊ ŀǘƻƳέ) en 20 años, 

comparándola con los 50 o 70 dpa que se conseguirán en DEMO en la fase II. Por lo tanto, los 

efectos de la irradiación a largo plazo no podrán ser estudiados en ITER sino que será necesaria 

otra instalación dedicada a ello como IFMIF (άInternational Fusion Materials Irradiation 

Facilityέύ o su versión reducida DONES όάDemo Oriented Neutron Early Sourceέύ ŀƳōŀǎ 

comentadas en la sección 1.2.3 de esta tesis doctoral. Sin embargo, será posible observar los 

efectos de la irradiación a baja dosis en prototipos de TBM bajo condiciones termomecánicas 

apropiadas por primera vez. 

Los objetivos generales de los ensayos de los TBM son [6]: 

¶ Validación de las predicciones teóricas sobre la integridad estructural bajo cargas 

térmicas, mecánicas y electromagnéticas relevantes y combinadas. 

¶ Validación de las predicciones de regeneración de tritio, eficiencia del proceso de 

recuperación de tritio e inventarios de tritio en los materiales de la envoltura. 

Verificación de la permeabilidad del tritio a través de los elementos de la envoltura y la 

eficiencia antipermeación de los recubrimientos. 

¶ Demostrar el rendimiento de las envolturas regeneradoras. 
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¶ Validación de las predicciones mecánicas, térmicas y termo mecánicas para envolturas 

regeneradoras muy heterogéneas con fuentes de calor volumétricas, incluyendo la 

temperatura máxima del material regenerador y la estabilidad estructural de los 

elementos de la envoltura regeneradora, con la determinación de los factores de 

seguridad que serán incluidos en el diseño de DEMO. 

Los TBM se instalarán en 3 puertos ecuatoriales directamente enfrentados al plasma. En 

cada puerto se pueden colocar 2 TBM, por lo que simultáneamente se pueden ensayar 6 TBM 

junto con sus sistemas independientes, que estarán separados entre sí para evitar cualquier 

interferencia que altere su rendimiento y funcionamiento. 

Los 6 TBM que se espera estudiar simultáneamente están descritos en la tabla que se 

presenta a continuación, Tabla 1.1. Para los TBM europeos [7] se ha establecido como material 

de construcción el acero de activación reducida EUROFER97 [8]. 
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TBM Regenerador 
Multiplicador  

neutrones 
Transporte de T Refrigerante 

Tª 

(entrada/salida) 
Presión 

HCLL (Helium cooled 

lithium lead) 
Metal líquido PbLi Helio 300 oC /500 oC 8 MPa 

HCPB (Helium cooled 

pebble bed) 

Lecho cerámico 

de Litio 

enriquecido 

(LCeLi) 

Lecho de 

Berilio (LBe) 

Circuito de He de 

purga a través del 

lecho cerámico 

Helio 300 oC /500 oC 8 MPa 

WCCB (Water cooled 

ceramic breeder) 
(LCeLi) (LBe) 

Circuito de He de 

purga a través del 

lecho cerámico 

Agua 280 oC/325 oC 15.5 MPa 

DCLL (Dual coolant 

lithium lead) 
Metal líquido PbLi 

Circuito secundario de 

He a través del PbLi 

Metal líquido PbLi + circuito 

secundario de He 
300 oC /500 oC 8 MPa 

LLCB (Lithium lead 

ceramic breeder) 
Metal líquido PbLi 

Circuito secundario de 

He a través del PbLi 

Metal líquido PbLi + circuito 

secundario de He 
300 oC /500 oC 8 MPa 

HCCB (Helium cooled 

ceramic breeder) 
(LCeLi) (LBe) 

Circuito de He de 

purga a través del 

lecho cerámico 

(LCeLi) 300 oC /500 oC 8 MPa 

Tabla 1.1: Tipos de los diseños de las envolturas regeneradoras.  
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1.2.2 DEMO 

59ahΣ Ŝǎ Ŝƭ Ǉŀǎƻ ǇǊŜǾƛƻ ŀ ƭŀ Ǉƭŀƴǘŀ ŎƻƳŜǊŎƛŀƭ ŘŜ Ŧǳǎƛƽƴ ƴǳŎƭŜŀǊ όάFirst Generation 

/ƻƳƳŜǊŎƛŀƭ Cǳǎƛƻƴ tƻǿŜǊ tƭŀƴǘέ ƻ Cttύ, que será construida una vez se realicen los avances 

necesarios y esperados en ITER con el programa de los TBM y con IFMIF (DONES). En el 

informe realizado por EFDA (ά9ǳǊƻǇŜŀƴ Cǳǎƛƻƴ 5ŜǾŜƭƻǇƳŜƴǘ !ƎǊŜŜƳŜƴǘέ actualmente 

EUROfusion) en 2012 sobre DEMO [9] se propuso que la construcción del reactor debe 

iniciarse a comienzos de 2030, para que después de 10 años de funcionamiento y pruebas, a 

mediados del siglo XXI, se pueda comercializar la energía procedente de la fusión. Para ello la 

estandarización de los métodos de ensayo, bases de datos de materiales y la validación de las 

propiedades que se obtendrán durante la operación de IFMIF (DONES) deberá ser coincidente 

con la fase de diseño de DEMO [10]. 

La hoja de ruta para DEMO no ha sido establecida formalmente en la actualidad y hay 

todavía muchas incógnitas sobre su diseño, pero sí se han definido los principales objetivos de 

esta máquina tan compleja serán: 

¶ Establecerse como la primera instalación después de ITER en conseguir una producción 

significativa de energía (< 100 MWe) conectada a la red durante el tiempo que dure su 

explotación científica. 

¶ Demostrar que el ciclo de tritio cerrado es autosuficiente. 

¶ Demostrar que el mantenimiento, la operación, la fiabilidad y la eficiencia son similares 

a cualquier planta energética convencional. 

DEMO se ha concebido como un reactor con dos fases de operación y requerimientos de 

los materiales bien diferenciados. Por lo que se podrán diseñar dos conceptos de envolturas 

dependiendo en qué fase se encuentre: 

¶ Envoltura inicial (fase I): Capaz de soportar hasta 20 dpa (aproximadamente 1.33 años a 

máximo rendimiento, para 4 años naturales). Además de soportar más de 5800 ciclos de 

fatiga de gran amplitud.  

¶ Envoltura avanzada (fase II): En este caso el daño será de 50 a 70 dpa (entre 3.3 a 4.8 

años a máximo rendimiento, equivalente a 11 a 16 años naturales). Deberá soportar 

también de 13000 a 20000 ciclos de fatiga de gran amplitud.  
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1.2.2.1 Materiales estructurales para las envolturas de DEMO 

Actualmente el desarrollo de los materiales estructurales para su aplicación en DEMO 

está centrado en la mejora de la resistencia a la activación neutrónica e impedir la degradación 

de las propiedades mecánicas en su aplicación a alta temperatura.  

El desarrollo de nuevos materiales se ha restringido, ya que se prefiere centrar los 

estudios de investigación y desarrollo en los materiales actuales disponibles desde el punto de 

vista de aplicaciones para fusión y detectar cuáles son las insuficiencias de mayor impacto en 

la disponibilidad tecnológica. Estos estudios deberán establecer las consecuencias para los 

parámetros operacionales de DEMO y, en el que caso de que estos efectos sean muy severos, 

se deberán establecer unas propuestas de desarrollo de un material de respaldo (άōŀŎƪ ǳǇ 

ƳŀǘŜǊƛŀƭέ) procedentes de otros campos como por ejemplo la aeronáutica o los materiales de 

aplicación nuclear de fisión. 

Uno de los puntos más críticos en el desarrollo de DEMO y que actualmente es una 

cuestión no resuelta, es la elección del tipo de refrigerante para las envolturas regeneradoras 

(Tabla 1.1). Este parámetro pertenece al grupo de los denominados parámetros clave o key 

parameter, y de él depende la eficiencia de la planta. De hecho dependiendo del rango de 

temperatura que se elija, es posible que no sean admisible su aplicación en el reactor DEMO 

algunas de las aleaciones actuales desde el punto de vista de propiedades mecánicas.  

Por otro lado es prácticamente inevitable que el refrigerante para el Divertor sea agua 

para poder garantizar que se podrá manejar la mayor cantidad de potencia que va a soportar 

esta parte del futuro reactor. Es posible que el diseño de DEMO también admita un segundo 

conjunto de componentes mejorados desde el punto de vista de materiales, pero siempre 

considerando la limitación asociada al balance termodinámico de la planta y, por lo tanto, al 

refrigerante. 

Se ha diseñado DEMO como un sistema pulsado, con una duración de cada pulso de al 

menos 2 h. La carga neutrónica máxima en la pared estará entre 1 y 1.5 MWm-2. Se ha 

calculado que una carga de 1.3 MWm-2 corresponde con aproximadamente un daño de 2 dpa 

en aceros por cada año a rendimiento máximo. Aplicando un margen de seguridad, se ha 

establecido como referencia 15 dpa/fpy (el cociente dpa/fpy relaciona el daño por 

desplazamiento atómico que se obtendrá en el reactor en un año trabajando a máximo 

rendimientoΣ άŦǳƭƭ ǇƻǿŜǊ ȅŜŀǊέ). Por otro lado, se ha calculado que la cantidad de He e H 

producido por transmutación en la primera pared al final de la vida del reactor será como 
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máximo de 10 a 15 appm He/dpa y de 40 a 50 appm H/dpa (con un daño estimado el acero 

desde 20 a 30 dpa en la fase I hasta incluso llegar a 70 dpa en la fase II) [11]. 

Los requisitos más importantes de los materiales en relación a DEMO son: 

¶ Se ha estimado que el Divertor deberá soportar cargas energéticas de aproximadamente 

13 MWm-2, por lo que se han considerado 3 recambios de este componente para toda la 

vida útil de DEMO, que será de 20 años. Por otro lado, los cálculos neutrónicos han 

predicho que deberá soportar 4 dpa por año a máximo rendimiento. 

¶ Pulsos de 2 h de duración corresponden con alrededor de 4400 ciclos por año a máximo 

rendimiento que es un parámetro clave para el cálculo de la resistencia a fatiga. 

¶ El recambio de las envolturas regeneradoras no puede ser llevado a cabo modificando el 

balance de la planta. Por lo que todos los diseños de envolturas que se prueben deberán 

usar el mismo refrigerante durante toda la vida útil del reactor. 

¶ Debido al estado actual del desarrollo de los sistemas de envolturas que usen He como 

refrigerante, DEMO deberá presentar la posibilidad de usar agua en dichos sistemas. La 

temperatura de entrada deberá ser menor de 300 oC, lo que aumentará la fragilización 

por radiación en los materiales ferríticos martensíticos actuales, como el EUROFER97. 

1.2.3 IFMIF 

Uno de los aspectos claves de la tecnología de fusión es conocer la respuesta de los 

materiales durante su vida en servicio (que tendrán que soportar altos niveles de daño por 

irradiación, elevadas cargas y temperaturas). Actualmente no hay información realista de los 

efectos que produce el ambiente de fusión en los materiales, ya que no existe ninguna 

instalación que lo emule hoy en día. 

Para evaluar el comportamiento de los materiales, se han utilizado hasta el momento 

otras fuentes de irradiación como son neutrones generados en centrales de fisión [12], fuentes 

de espalación [12] y aceleradores de iones [13]. Estas herramientas son válidas desde el punto 

de vista científico porque ayudan al avance en cuestiones relacionadas con el comportamiento 

de los materiales bajo irradiación, pero no son suficientes para tener una base de datos 

ingenieril válida para la construcción de DEMO. Debido a esto, la necesidad de una instalación 

dedicada únicamente a generar neutrones con el mismo espectro que los esperados en fusión 

nuclear ha sido ampliamente identificada por la comunidad de materiales para fusión desde 

hace más de 30 años y finalmente confirmada a lo largo del tiempo: IFMIF. 
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Uno de los principales objetivos de IFMIF es obtener los datos necesarios sobre los 

materiales estructurales para el diseño de DEMO, sección 1.2.2, es decir, poder cualificar los 

materiales y los componentes necesarios para dicho reactor. Para ello es necesario construir 

una fuente de neutrones especialmente adaptada a las necesidades de la fusión nuclear, que 

consiga emular el ambiente esperado en el futuro reactor de fusión: generar neutrones de alta 

energía, 14 MeV, con una intensidad suficiente que permita llegar a un nivel de daño por 

encima del esperado en la vida útil del reactor, en un volumen tal que permita la 

caracterización macroscópica de los materiales interesados en el diseño de DEMO. 

Un elevado flujo de neutrones, correlacionado en este caso con una corriente de 

deuterones incidiendo sobre un blanco de Li, también demanda una disponibilidad de la planta 

muy alta con el fin de generar una base de datos de los materiales de fusión en un tiempo 

consistente con las necesidades de las diferentes hojas de ruta sobre el desarrollo de la 

tecnología de Fusión. IFMIF puede cumplir estos objetivos usando dos aceleradores lineales de 

deuterones de 40 MeV, cada uno con una corriente de 125 mA. Ambos haces incidirán en un 

chorro de litio líquido como blanco, lo que generará un densidad de flujo de neutrones elevada 

como una energía cercana a los 14 MeV como se ve en la Figura 1.14. 

 

 

Figura 1.4: Espectro de neutrones esperado en DEMO, y en las secciones de alto y medio flujo de IFMIF 

[14]. 

 

El diseño y la validación ingenieril de la instalación IFMIF se ha ido desarrollando desde 

1990 contando con la participación de la Unión Europea [15], Japón, Rusia y Estados. Desde 



Introducción. 

16 

entonces se han desarrollado actividades de validación, así como un diseño intermedio que 

integre costes y los resultados de dichas validaciones.  

La hoja de ruta hacia la energía de Fusión desarrollada en diferentes países prevé 

normalmente la construcción de dos máquinas de fusión antes del prototipo industrial: ITER, 

sección 1.2.1, y DEMO, sección 1.2.2. También ha sido reconocido que el desarrollo de los 

materiales y la validación bajo irradiación no sólo son de la mayor importancia para el éxito 

económico y comercial sino también son el camino crítico para tener disponible la energía de 

Fusión lo antes posible. Como consecuencia, IFMIF, u otra fuente de neutrones equivalente se 

considera también un elemento indispensable dentro de la hoja de ruta internacional. Un 

tema clave que determina el calendario relativo de la operación de la fuente de neutrones y de 

DEMO es la disponibilidad de una base de datos exhaustiva para materiales estructurales 

irradiados. La disponibilidad oportuna de los datos de validación es esencial para el diseño 

final, evaluación de seguridad y, en general, para las bases de un funcionamiento y una 

evaluación del tiempo de vida de DEMO fiable.  

En los últimos años han aparecido nuevas hojas de ruta desarrolladas en diferentes 

países [16-19] cuya tendencia común es intentar acelerar el diseño y la construcción de DEMO, 

que para el caso de la Unión Europea está previsto que comience en la década de los 30. Al 

mismo tiempo se redujeron los requerimientos en términos de dosis neutrónica en los 

materiales: por ejemplo, en el caso de la Unión Europea está previsto un máximo de 20 dpa 

para ensayos de integración de componentes en una fase inicial de DEMO, y una segunda fase 

con un máximo de 50 dpa [10]. 

Este nuevo enfoque reduce los requerimientos para la fase inicial de la fuente de 

neutrones, manteniendo, sin embargo, los de largo plazo. Esto abre la posibilidad de 

desarrollar un diseño escalonado de IFMIF: 

¶ Una primera fase centrada en las necesidades de DEMO. Es decir, construir un 

ŀŎŜƭŜǊŀŘƻǊ ǉǳŜ ǎŀǘƛǎŦŀƎŀ ƭŀǎ ƴŜŎŜǎƛŘŀŘŜǎ ŘŜ 59ahΣ ƭƭŀƳŀŘƻ Ŝƴ ŜǎǘŜ Ŏŀǎƻ 5hb9{ όάDemo 

Oriented Neutron Sourceέ). 

¶ Una segunda fase orientada a las necesidades de la planta final de fusión que supondría 

una ampliación de la instalación anterior. 

Este enfoque permitirá una mejor distribución de las inversiones requeridas a lo largo 

del tiempo así como unas especificaciones menos severas en cuanto al diseño de la primera 

fase del acelerador. 
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1.2.3.1 DONES 

El objetivo de esta instalación es la generación de resultados procedentes de la 

irradiación de materiales para el diseño, licencia, construcción y operación segura del reactor 

de fusión DEMO, bajo un ambiente simulado de fusión relevante anticipando las necesidades 

en resistencia a la radiación para materiales estructurales que se utilizarán en la construcción 

de la fase inicial de DEMO. 

Por otro lado se pretende que se genere una base de datos de referencia sobre los efectos 

de la irradiación de los materiales compatible con la simulación computacional, con el fin de 

validar los modelos numéricos. 

Esta misión impone una serie de requerimientos en el diseño de la fuente, los cuales 

pueden ser resumidos de la siguiente manera: 

¶ El espectro de neutrones debe ser similar al que habrá en el reactor de fusión, ya que el 

efecto de la radiación neutrónica depende críticamente de la energía de los neutrones. 

Dependiendo de esta energía, por ejemplo, se producirán en mayor o medida elementos 

de transmutación dentro de los materiales y producirán más o menos cascadas de 

desplazamientos (dpa).  

¶ La fluencia neutrónica en la zona de alto flujo deberá ser de 20 a 30 dpa en menos de 

2.5 años para un volumen de 0.3 l y de 50 dpa en menos de 3 años en 0.1 l. Por otro lado 

la zona de alto flujo contará con módulos de ensayos con control de temperatura 

pudiendo cubrir desde 250 a 550 oC. Además, deberá permitir el acceso a la zona de 

irradiación, en caso de llevar a cabo medidas o experimentos in situ o contar con 

herramientas adecuadas que permitan la caracterización de los materiales en 

laboratorios externos. 

¶ La planta se ha diseñado para un tiempo de vida de más de 10 años asegurando la 

posibilidad de poder ser ampliada a lo largo de su vida útil a una instalación IFMIF 

completa. 

Como se ha comentado anteriormente, el diseño de DONES está basado en un diseño 

ingenieril intermedio de IFMIF, Figura 1.5: 

¶ DONES constará con un acelerador de IFMIF completo que producirá un haz intenso de 

deuterones acelerados hasta una energía de 40 MeV con una intensidad de 125 mA cuya 

área será de 100 x 50 o 200 x 50 mm2. 
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¶ El haz incidirá en una cortina líquida de litio con un espesor de 25 mm que fluirá a una 

velocidad de 15 m/s. Las dimensiones del blanco de litios son idénticas a las que tendría 

en IFMIF (1:1). 

¶ El acelerador DONES incidirá de manera angular con respecto al blanco de litio, 

permitiendo posteriormente ampliar a IFMIF añadiendo un segundo acelerador. 

¶ El área de ensayo es el lugar donde se colocarán las muestras mediante diferentes 

soportes, llamados módulos de ensayo (o ά¢Ŝǎǘǎ aƻŘǳƭŜǎέύ que serán colocados detrás 

del blanco de litio. Solo se usará el área de mayor flujo de irradiación para irradiar 

materiales estructurales en el módulo de ensayo de alto flujo (άIƛƎƘ ŦƭǳȄ ǘŜǎǘ ƳƻŘǳƭŜέ). 

¶ [ŀ ŎłƳŀǊŀ ŘŜ Ŝƴǎŀȅƻ όά¢Ŝǎǘ ŎŜƭƭέύ que albergará el blanco de litio y los módulos de 

ensayo será construido del mismo tamaño que sería para IFMIF. Las áreas de ensayo de 

bajo y medio flujo no serán ocupadas por módulos de ensayo. 

 

 

Figura 1.5: Esquema del acelerador y la cámara de ensayo de DONES [20]. 

 

1.2.3.2 Configuración de la planta DONES 

Los sistemas de DONES se han agrupado en diferentes instalaciones, cada una con un 

objetivo determinado.  

¶ Instalación del acelerador (Acceleratos Facility, AF): Dentro de esta instalación se 

pueden encontrar los sistemas dedicados a producir el haz de alta energía. 
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¶ Instalación del blanco de litio (Lithium Target Facility, LTF). Comprende los sistemas a 

cargo del mantenimiento del blanco de litio. 

¶ Instalaciones de prueba (Test Facilities, TF). Se encargan del manejo y mantenimiento de 

los módulos de irradiación. 

¶ Instalaciones convencionales (Conventional Facility, CF) que suministran energía, 

refrigeración y ventilación entre otros. 

En la Figura 1.6 se puede ver un esquema del diseño de la planta de DONES donde se 

indican las instalaciones mencionadas anteriormente. 

 

 

Figura 1.6: Esquema de la configuración de la planta de DONES [20]. 

 

1.2.3.3 Tecnología de ensayo de probetas miniatura 

El módulo de ensayo de alto flujo (High Flux Test Module o HFTM)  estará dedicado 

principalmente a la investigación de materiales ferríticos martensíticos de activación reducida 

(como el EUROFER97 o el EU-ODS EUROFER) que serán ensayados a temperaturas entre 250 y 

550 oC, con posibilidades de llegar incluso a 650 oC.  Las derivas en la temperatura  para el 80 % 

de las muestras son de ± 3 % sobre la temperatura nominal, además se pretende enfriar las 

muestras por debajo de 200 oC en menos de 15 min y mantener sin modificar los defectos 

producidos por la irradiación. 
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La colocación de las muestras en el módulo de alto flujo está adaptada al área del haz de 

neutrones que es de 200 x 50 mm2. Con el fin de transmitir el flujo de neutrones con las 

menores pérdidas posibles, la estructura del módulo de alto flujo debe ser delgada y evitar que 

la compongan materiales con una sección transversal de absorción neutrónica elevada. Un 

mínimo de 26 y posiblemente hasta un máximo de 40 muestras por aleación, podrán ser 

colocadas para una única posición de irradiación. Las estructuras del módulo de alto flujo 

estarán expuestas a un daño de 10 a 20 dpa/fpy. 

El diseño actual del ensamblaje del módulo de alto flujo y los empaquetamientos de 

muestras para irradiación se muestran en la Figura 1.7. En la zona de incidencia del haz el 

módulo de alto flujo está construido utilizando un contenedor con una pared muy fina, 

dividido en 8 compartimentos cada uno con 3 empaquetamientos. El haz cuenta con un área 

de 200 x 50 mm2 donde los gradientes y los niveles de flujo neutrónico son de óptima calidad, 

cubriendo de este modo los cuatro compartimientos centrales (360 cm3 por muestras). Los 

restantes 4 compartimentos de la periferia también se llenarán con empaquetamientos, pero 

su función será principalmente actuar como reflectores laterales de neutrones además de 

acomodar la instrumentación. 

 

 

Figura 1.7: Estructura del módulo de ensayo del alto flujo. a) Conjunto del módulo de ensayo del alto 

flujo. b) Conteiner del módulo de ensayo de alto flujo con 8x3 empaquetamientos. c) 3 

empaquetamientos para irradiación mostrando la envoltura del empaquetamiento, la cápsula y las 

muestras. Dimensiones expresadas en mm [20]. 
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Las muestras se colocarán en cápsulas de irradiación rectangulares equipadas con 

calentadores eléctricos, además estarán inmersas en un baño de NaK eutéctico con el fin de 

homogeneizar la temperatura. Para medir y controlar la temperatura de irradiación se 

colocarán de 3 a 6 termopares tipo K [21]. 

 

 Materiales para el futuro reactor de fusión.  

El desarrollo de los materiales estructurales es uno de los puntos críticos para la 

realización del futuro reactor de fusión tanto desde el punto de vista tecnológico, como de 

seguridad y de impacto medioambiental. Desde el punto de vista tecnológico los materiales 

estructurales de la primera pared y envoltura regeneradora deben presentar resistencia a la 

corrosión, tienen que soportar cargas a altas temperaturas y todo ello bajo un ambiente de 

radiación muy severo, por lo que su activación nuclear debe ser lo menor posible. Desde el 

punto de vista de seguridad y contaminación medioambiental, cuando se habla de activación 

nuclear reducida, se está haciendo referencia al tiempo que tardaría el material en 

desactivarse una vez que el reactor haya cumplido su tiempo de vida útil.  

Los neutrones de alta energía que se esperan en el futuro reactor de fusión incidirán en 

los materiales estructurales causando cascadas de desplazamientos atómicos y producirán la 

transmutación de los átomos que lo forman generando a su vez isótopos radiactivos, junto con 

átomos de elementos indeseables como He e H, de cuyos efectos se hablará posteriormente. 

Estos materiales activados con el tiempo volverán a su estado inicial pero este proceso vendrá 

acompañado de emisión b o radiación g. Dependiendo del elemento, la emisión podría 

continuar durante mucho tiempo después de que la irradiación haya cesado. 

Desde el punto de vista de manejo de residuos este factor cobra un importante valor, ya 

que se espera que la mayor parte de la radiactividad provenga de los materiales estructurales, 

y esto desde un punto de vista de seguridad en caso de accidente es, por supuesto, prioritario. 

Teniendo en cuenta cálculos de activación neutrónica se puede establecer que existen 

una limitada variedad de metales que pueden ser utilizados como base para aleaciones de 

activación reducida. Estos elementos pueden ser V, Cr, Ti o Fe entre otros. Sin embargo, no 

sólo la activación nuclear es el único factor decisivo a la hora de elegir el material, aspectos 

como las propiedades físicas y mecánicas, su respuesta a la radiación así como la producción 

industrial o las tecnologías de procesado son muy importantes. Es decir, se necesitarán 
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materiales estructurales con buenas propiedades mecánicas que se degraden lo menos posible 

con la radiación, que se activen lo menos posible y cuya fabricación a gran escala sea factible. 

1.3.1 Historia del desarrollo de los aceros RAFM. 

El desarrollo de los actuales aceros ferríticos martensíticos de activación reducida 

comenzó en la década de los 80 basándose en el conocimiento que se tenía sobre el desarrollo 

de materiales aplicados a la industria energética (química y petroquímica), así como 

posteriormente en el adquirido durante muchos años procedente de la fisión nuclear.  

En un primer momento se seleccionaron como materiales estructurales para 

aplicaciones a alta temperatura las aleaciones ferrítico martensíticas de Cr-Mo, desarrolladas 

para mejorar la eficiencia termodinámica de las centrales energéticas [22]. Un ejemplo es el 

acero 9Cr-1Mo conocido como T9 o T91 que fue introducido en los años 40 y aún se utiliza hoy 

en día en reactores de fisión [23]. Esta selección se hizo en base a que sus propiedades 

metalúrgicas, su tecnología de producción y procesado estaban bien establecidas por su 

aplicación durante décadas tanto en el mundo nuclear como en las plantas convencionales de 

generación de energía. 

Posteriormente se utilizó el conocimiento adquirido gracias a los reactores rápidos de 

fisión y a los de agua ligera para continuar su desarrollo. Estos materiales estructurales además 

de soportar altas temperaturas y mantener unas buenas propiedades mecánicas durante su 

vida útil, debían presentar baja activación radiológica. En estas aplicaciones los principales 

candidatos fueron los aceros austeníticos, los aceros ferríticos, además de las aleaciones de 

vanadio y los carburos de silicio [24]. 

Entre otros materiales, también se evaluó la aplicabilidad de los aceros austeníticos, en 

concreto el denominado AISI 316 (17Cr-13Ni-2Mo) como material estructural para aplicaciones 

de fusión nuclear. Estos materiales presentan buenas propiedades frente a la corrosión, así 

como resistencia a alta temperatura y buena soldabilidad [24]. Sin embargo tienen una 

peculiaridad y es su enorme hinchamiento cuando se encuentran bajo un ambiente 

neutrónico, junto con una vida limitada en cuanto a fragilización a alta temperatura [25] 

además de no cumplir los criterios de baja activación necesarios por la presencia de Ni y Mo 

[26]. En consecuencia, los aceros austeníticos fueron descartados para su aplicación en fusión 

nuclear.  
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En una etapa posterior, en el marco de los proyectos de Materiales de Fusión Europeos, 

se empezaron a desarrollar y caracterizar aleaciones para su aplicación en componentes 

ŜǎǘǊǳŎǘǳǊŀƭŜǎΦ [ŀ ǇǊƛƳŜǊŀ ŦǳŜ ƭŀ ŘŜƴƻƳƛƴŀŘŀ άNext European Torus, b9¢έ ŘŜƴƻƳƛƴŀŘŀ a!b9¢ 

I. Posteriormente se desarrolló una versión mejorada de esta aleación llamada MANET II que 

presentaba mejores propiedades de tenacidad y fluencia. La mayoría de los primeros trabajos 

llevados a cabo en estas aleaciones tenían como propósito conseguir las propiedades 

metalúrgicas deseadas para estos aceros mediante tratamientos térmicos. Sin embargo, no se 

tomaron en consideración aspectos como la activación reducida en el campo de la tecnología 

nuclear, cuyo objetivo fundamental era conseguir mediante un exhaustivo control de los 

elementos de aleación y de su concentración, materiales cuyos periodos de desactivación no 

fuesen superiores a 100 años. Para ello, se sustituyeron elementos de aleación no deseables 

desde el punto de vista radiológico por otros más beneficiosos pero siempre conservando el 

material las propiedades mecánicas requeridas para su aplicación en el reactor. Con este 

objetivo se sustituyó Mo por W, Nb por Ta y se eliminó el Ni. Los aceros ferríticos-

martensíticos de activación reducida presentan tiempos de desactivación mucho menores que 

los materiales estructurales actualmente utilizados en los reactores de agua ligera [27]. 

Basándose en criterios de activación reducida, se iniciaron varios programas nacionales 

ŎƻƻǊŘƛƴŀŘƻǎ ǇƻǊ ƭŀ L9! όάInternational Energy Agencyέύ ǇŀǊŀ ǇǊƻŘǳŎƛǊ ŀŎŜǊƻǎ ŘŜ ŀŎǘƛǾŀŎƛƽƴ 

reducida. Las investigaciones realizadas mostraron que los aceros que presentaban una mejor 

combinación de propiedades de resistencia, tenacidad y resistencia al daño por irradiación 

son: las aleaciones La12TaLC, 9Cr-2WVTa y los aceros EUROFER97, F-82-H, JLF-1. Por sus 

propiedades metalúrgicas el acero EUROFER97 ha sido seleccionado como material de 

referencia en los TBM europeos de ITER [5].  

1.3.2 Estado actual de los aceros RAFM 

Actualmente los materiales postulados como materiales candidatos estructurales del 

futuro reactor de fusión son los aceros ferríticos-martensíticos de activación reducida, 

conocidos normalmente como RAFMS (άwŜŘǳŎŜŘ !ŎǘƛǾŀǘƛƻƴ CŜǊǊƛǘƛŎ-aŀǊǘŜƴǎƛǘƛŎ {ǘŜŜƭǎέ). 

Basándose en la experiencia obtenida hasta ahora debida a tantos años de investigación 

en aceros similares, actualmente se está investigando en cómo mejorar las propiedades 

mecánicas de los RAFM para aplicaciones de alta temperatura, así como desarrollar nuevos 

ƳŀǘŜǊƛŀƭŜǎ ŎƻƳƻ ƭƻǎ ŀŎŜǊƻǎ ŜƴŘǳǊŜŎƛŘƻǎ ǇƻǊ ŘƛǎǇŜǊǎƛƽƴ ŘŜ ƽȄƛŘƻǎ όƻ άoxide dispersed 



Introducción. 

24 

strengthenedέ u ODS) o los ferríticos nanoestructurados, que aunque también pertenecen a la 

familia de los ODS merecen una mención aparte debido a sus peculiaridades. 

Respecto a los RAFM, lo que se pretende es por un lado conseguir aceros ferrítico-

martensíticos con base 9 Cr que posean una buenas propiedades de tenacidad de fractura y 

ductilidad tanto en estado de recepción como después de ser irradiados a baja temperatura 

(~350 oC). Estos materiales están enfocados para su aplicación como materiales estructurales 

en la fase inicial del reactor DEMO, en la cual se utilizará agua como refrigerante de la 

envoltura regeneradora y su temperatura máxima será de alrededor de 350 oC. Por otro lado, 

la comunidad de materiales de Fusión está investigando en la manera de mejorar las 

propiedades mecánicas de los RAFM para aplicaciones a alta temperatura, sobre todo en 

cuanto a resistencia mecánica, fluencia y fluencia-fatiga. 

En ambos casos, se está estudiando como pequeñas variaciones de composición de 

elementos como Ta, V, N o C, o aplicando tratamientos termo-mecánicos pueden dar lugar a 

una microestructura determinada (tamaño de grano fino, distribución homogénea de 

ǇǊŜŎƛǇƛǘŀŘƻǎΣ ƴǳŎƭŜŀŎƛƽƴ ǇǊŜŦŜǊŜƴŎƛŀƭ ŘŜ ǳƴ ŘŜǘŜǊƳƛƴŀŘƻ ǘƛǇƻ ŘŜ ǇǊŜŎƛǇƛǘŀŘƻǎΧύ ǉǳŜ ƻŦǊŜȊŎŀ 

las propiedades mecánicas requeridas. En la Figura 1.8 se muestra un esquema comparando 

dos posibles microestructuras, donde la microestructura b) tendrá mejor resistencia a fluencia 

que la microestructura a) debido a la mejor distribución y tamaño de precipitados, así como 

conteniendo únicamente precipitados estables con el tiempo. 

 

 

Figura 1.8: Esquema de la microestructura menos deseable (a) y más deseable (b) para tener buena 

resistencia a fluencia [28]. 
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En un intento de mejorar la resistencia a fluencia a alta temperatura de aceros ferríticos 

hasta 700 oC e incluso llegar a los 250 dpa, para aplicaciones en fisión, ha permitido que se 

reviva el concepto de endurecimiento del acero usando partículas de óxidos de itrio, liderado 

por los aceros ferríticos ODS. Estos aceros son candidatos potenciales para reactores rápidos 

enfriados por sodio, así como GenIV o como materiales estructurales en el futuro reactor de 

fusión. 

El diseño de los aceros ODS para reactores rápidos y de fusión está basado en Fe-Cr-W-

Ti-Y2O3, tanto para aceros martensíticos 9 o 12 Cr como para los ferríticos 12 Cr. Estos óxidos 

repartidos por la matriz le confieren al material mayor tiempo de vida en ensayos de fluencia a 

alta temperatura. Su tamaño normalmente oscila entre 5 y 20 nm y su fracción volumétrica es 

del orden de 0.3 %. 

Normalmente la ruta de procesado más ampliamente utilizada es la metalurgia de 

polvos utilizando polvos prealeados mecánicamente seguido de una extrusión en caliente y un 

proceso de HIP con tratamientos térmicos finales. Sin embargo estos materiales presentan 

varios problemas como son: la anisotropía de las propiedades mecánicas en aceros ODS cuyo 

contenido en Cr sea superior al 12 %, problemas de corrosión para los que tengan menos de 

9% Cr y en cuanto a los óxidos, no están homogéneamente distribuidos en la matriz, no son 

estables bajo irradiación y presentan dificultados en términos de soldadura. Para solucionar 

esta situación se están investigando otras rutas de procesado así como variaciones en 

composición y tratamientos térmicos que en un futuro solucionen estos problemas [28]. 

Dentro de los aceros ODS, se merecen una mención especial los aceros 

nanoestructurados. Estos aceros están basados en los aceros inoxidables ferríticos Fe-Cr que 

contienen una cantidad muy elevada de partículas de Y-Ti-O. Esto les confiere buenas 

propiedades mecánicas a elevada temperatura y una alta tolerancia a la irradiación en 

términos de daño por desplazamiento como por degradación por elementos de 

transmutación, He e H. En términos generales la alta densidad de partículas impide la 

movilidad de las dislocaciones, mejora la recombinación vacante-intersticial, y lo que 

posiblemente sea lo más importante, atrapa el He en forma de burbuja evitando que nucleen 

en bordes de grano o se desplacen hacia estas características microestructurales, inhibiendo la 

degradación de la tenacidad de fractura así como mitigando el hinchamiento [29]. Sin embargo 

se encuentran en una etapa inicial de desarrollo, ya que tienen algunos desafíos por delante 

como determinar la estructura y composición óptima de las partículas, demostrar y entender 

los mecanismos que rigen la estabilidad microestructural a alta temperatura y bajo irradiación, 
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desarrollar una tecnología de fabricación y de soldadura práctica y económicamente rentable y 

por último conferir una microestructura homogénea y sobre todo reproducible. 

1.3.3 Características metalúrgicas de los RAFM. 

Por las condiciones características a las que estarán sometidos los materiales 

estructurales de la primera pared y de la envoltura regeneradora del futuro reactor de fusión, 

estos materiales deberán cumplir que: 

¶ Debe tener buena resistencia a la corrosión, lográndose añadiendo Cr. 

¶ Buena estabilidad a alta temperatura mediante la precipitación de fases secundarias, 

principalmente del tipo MX [30]. 

¶ Tamaño de grano pequeño [31, 32]. 

Los elementos de aleación de los aceros de fusión son básicamente Cr, W, V, Ta, Mn, C y 

Fe, cuyos rango de concentración y su contribución metalúrgica al material puede verse en la 

Tabla 1.2.  

El desarrollo de este tipo de materiales experimentales para su aplicación en el futuro 

reactor de fusión está suponiendo realizar extensos estudios de sus propiedades, tanto 

microestructurales como físicas y mecánicas en los materiales en estado de recepción, como 

en condiciones simuladas de operación mediante tratamientos térmicos e irradiaciones. Es por 

esto que una vez conocidas sus características microestructurales, es necesario validar sus 

propiedades, fundamentalmente en el material irradiado/implantado, utilizando técnicas cuyo 

volumen de material sea el menor posible. Por ello, una de las técnicas potencialmente viables 

es la nanoindentación objeto de estudio de esta tesis doctoral, de la que se profundizará más 

adelante (sección 1.6). 
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Elemento 

Composición en 

aceros martensíticos 

[% en peso] 

Composición en 

RAFM [% en peso] 
Propiedad metalúrgica 

Fe 85-90 87,4 Base del acero 

Cr 07-12 9 
Resistencia a la oxidación y 

mejora del temple 

C 0,05-0,15 0,1 
Temple y formación de 

carburos 

W 0,5-2 0,15-0,2 
Prec. de carburos estables a 

alta temperatura 

V 0,15-0,4 0,15-0,2 
Formador de carburos a alta 

temperatura 

Ta 0,02-0,1 0,1 Afino de grano 

Mn 0,15-1 0,5 
Temple y formador de 

inclusiones de MnS 

Tabla 1.2: Composición básica de los aceros martensíticos y RAFM. 

 

 Efectos de la irradiación  neutrónica en los materiales 

estructurales . 

A continuación se expondrá qué se entiende por daño por irradiación y se profundizará 

en los efectos que la irradiación tiene en los aceros ferríticos martensíticos de activación 

reducida (como el EUROFER97 y el EU-ODS EUROFER), haciendo especial hincapié en los 

efectos del He. 

1.4.1 Activación nuclear. 

Uno de los aspectos más importantes dentro del desarrollo de la fusión nuclear, es el 

desarrollo de materiales que experimenten lo menos posible la activación nuclear. Existen 

diferentes reacciones: por ejemplo un neutrón causa la emisión de otro neutrón con diferente 
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energía cinética (n, n*), un protón (n, p) o incluso dos neutrones (n, 2p). Pero no sólo forman 

núcleos estables dentro del material, también forman isótopos radiactivos responsables de la 

activación nuclear con un tiempo de decaimiento determinado. La formación de estos isótopos 

está estrechamente ligada con los elementos de aleación, incluso aunque estén presentes en 

bajas concentraciones. Tomando como referencia las concentraciones atómicas del EUROFER, 

en la Figura 1.9 se observa como el 54Mn y el 60Co son responsables de alta tasa de dosis por un 

tiempo menor de 100 años. Por el contrario el 94Nb y el 26Al emiten menos radiación pero 

durante mucho más tiempo, aunque la dosis se encuentra dentro de los límites permitidos 

para reciclado, que es 10 mSvh-1. A su vez el límite para la manipulación manual de los residuos 

se ha estipulado en 10 mSvh-1, que se alcanzaría según estos cálculos tras 105 años (~ 9x109 

horas).  

 

 

Figura 1.9: Tiempo de decaimiento por isótopos y total del EUROFER97 después de 2.3 años siendo 

irradiado como material estructural de la primera pared en DEMO [33]. 

 

Debido a la activación nuclear, se ha sustituido el Ta por el Nb, El V y W por el Mo y el 

Mn por el Ni, los cuales producen un efecto similar en las propiedades metalúrgicas pero 

disminuyendo considerablemente el tiempo de decaimiento [34]. 

Esta optimización de la composición química tanto de elementos de aleación como de 

límites de concentración se ha realizado teniendo en cuenta la activación nuclear, las 

propiedades microestructurales y las mecánicas. Como resultado se han desarrollado 

diferentes tipos de RAFM como el OPTIFER, EUROFER97, F82H con sus variaciones como el 
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F82H-mod, EUROFER2 o 3, entre otros. Comparando algunas versiones RAFM con Fe puro, se 

observa en la Figura 1.10 cómo cambian los valores de tasa de dosis y el tiempo de 

decaimiento tras ser irradiados con 12.5 MWm-2 actuando como material estructural de la 

primera pared de DEMO [35]. Se observa que el acero EUROFER con la composición óptima es 

el que más rápido decae después del Fe puro. Sin embargo comparando el EUROFER ref. (en la 

figura) con el fabricado EUROFER97 se observa como aumenta el tiempo de desactivación, 

debido a elementos indeseables incluso en concentraciones muy bajas. 

 

 

Figura 1.10: Curvas de decaimiento de diferentes materiales [35]. 

 

1.4.2 Daño por irradiación. 

Cuando partículas de alta energía como electrones, protones o neutrones, inciden sobre 

un material y modifican su estructura interna causan lo que se denomina daño por irradiación. 

En los aceros cuando una partícula acelerada choca con los átomos de la red cristalina, éstos se 
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desplazan de su posición de equilibrio en la red atómica, formando una vacante y un 

intersticial. Este tipo de defecto es el más simple, conocido como par de Frenkel, a partir del 

cual se producen bajo irradiación defectos microestructurales mucho más complejos. 

Para cuantificar el grado de daño por desplazamiento atómico se utiliza un término que 

expresa con qué frecuencia un átomo es desplazado de su posición de equilibrio de la red 

atómica durante la irradiación, denominado dpa. 

De forma muy simplificada el daño por desplazamiento atómico se produce cuando una 

partícula de alta energía impacta con un átomo de un material transfiriéndole una energía tal, 

que es capaz de sacarle de su posición de equilibrio: este átomo se le conoce como PKA o 

άprimary knock-ƻƴ ŀǘƻƳέ. Como es capaz de moverse a través de la red atómica, se encuentra 

a su vez otros átomos vecinos a los que transferirle energía, si esta energía es suficientemente 

alta, puede desplazarlos de su posición de equilibrio, resultando 2 átomos en movimiento. Si 

esta secuencia de impactos continúa se produce una cascada de desplazamientos, hasta que la 

energía se disipa completamente. Una cascada de desplazamientos presenta un núcleo central 

de vacantes a lo largo de toda la trayectoria de la cascada con los intersticiales asociados 

expulsados a la periferia. En la Figura 1.11 se muestra un esquema del inicio del proceso. La 

partícula incidente choca con el PKA, moviéndolo y haciéndolo impactar con otro átomo. Por 

otro lado la partícula incidente con menor energía puede a su vez producir otras cascadas 

secundarias, siempre y cuando su energía sea suficientemente elevada.  

 

 

Figura 1.11: Esquema del inicio del proceso de la formación de una cascada de desplazamientos [36]. 
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La forma y el tamaño de la cascada dependerán: 

¶ Tipo de radiación ƛƴŎƛŘŜƴǘŜΥ ƛƻƴŜǎΣ ŜƭŜŎǘǊƻƴŜǎΣ ƴŜǳǘǊƻƴŜǎΧ 

¶ De la energía del primer átomo desplazado, que dependerá de la energía de la partícula 

que incide sobre el material.  

¶ Del número atómico de los átomos del material que van a ser desplazados. 

En la Figura 1.12 se observa como el daño atómico o dpa (en este caso para una sola 

partícula) es diferente según la naturaleza de la misma [37]. En el caso de los iones, el perfil de 

daño está caracterizado por tener un punto máximo llamado pico de Bragg, además su 

penetración en el material depende de su energía de aceleración y del peso atómico (tanto de 

la partícula incidente como del material sobre el que incide). En la figura se puede ver como el 

Ta o el Ni presentan el máximo de daño muy cerca de la superficie, en cambio el C o el H 

penetran mucho más. Por otro lado, los neutrones muestran un perfil plano debido a que al no 

tener carga no se ven afectados por la repulsión coulombiana de los núcleos, haciendo que se 

frenen únicamente a través de colisiones nucleares. 

 

 

Figura 1.12: Perfil de daño en función de la profundidad del material para diferentes radiaciones [37]. 
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En resumen, una cascada de desplazamientos es una aglomeración espacial de vacantes 

(átomos que dejan su posición de equilibrio en su red atómica) e intersticiales (átomos 

desplazados que se anclan en una posición intersticial), localizados en una zona determinada 

del material y ordenados también de forma especial según el tipo de defecto que produzca 

όǇǳƴǘǳŀƭΣ ōǳŎƭŜΣ ŎŀǾƛŘŀŘΧύΦ  

Durante la creación de la cascada de desplazamientos, aproximadamente 10 ps, muchos 

defectos se recombinan espontáneamente quedando al final una pequeña proporción de 

vacantes e intersticiales. Estos defectos pueden migrar por todo el material como defectos 

puntuales libres (freely migrating point defect) o como pequeños clústeres móviles (siendo los 

clústeres de intersticiales mucho más móviles que los de vacantes [38]). Durante la migración, 

si un intersticial se encuentra con una vacante se recombinan y ambos desaparecen. Por otro 

lado si un defecto se encuentra con otro de la misma naturaleza pueden unirse formando un 

dímero, trímero si se une un tercero y así sucesivamente. Esta tendencia es válida también 

para pequeños clústeres móviles que van uniéndose llegando a formar finalmente bucles de 

dislocaciones o cavidades. 

Dentro de un material se pueden encontrar diferentes características microestructurales 

que actúan como sumideros (άǎƛƴƪǎέ), es decir, atraen a los defectos aniquilándolos de la 

misma manera que una vacante se recombina con un intersticial. Pero los sumideros no atraen 

de igual manera a un intersticial (o clústeres de intersticiales) que a una vacante (o clústeres 

de vacantes), sino que presentan una afinidad según la naturaleza del defecto, también hay 

sumideros neutros que no tienen mayor afinidad por uno y otro. Algunos ejemplos de 

sumideros pueden ser bordes de grano o subgrano, intercaras matriz-precipitado o matriz-

partícula como el caso de los ODS [39], superficies libres, dislocaciones o cavidades ente otros 

[40]. 

Los clústeres de defectos producen diferentes tipos de defectos microestructurales como 

son: 

¶ Clúster de intersticiales que producen bucles de dislocación. En la Figura 1.13 se pueden 

observar algunos ejemplos de bucles de dislocación en diferentes materiales producidos 

al ser irradiados a alta temperatura (550 oC) y un daño por desplazamiento de 10 dpa. 
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Figura 1.13: Imágenes de TEM de bucles de dislocación en acero inoxidable, aluminio, cobre, níquel y 

hierro (de arriba abajo) irradiado a 10 dpa a 550 oC [36]. 

 

¶ Clúster de vacantes que pueden desarrollar bucles de vacantes o incluso dan lugar a 

cavidades. 

¶ Clúster de precipitados o de solutos que se pueden formar bajo condiciones muy 

particulares de concentración de aleantes del material e irradiación.. 

¶ Formación de nuevas fases. 

¶ Segregación en bordes de grano o de precipitados. 

Los defectos que se generan, son enormemente dependientes de la temperatura de 

irradiación: 

¶ Por debajo de πȟσ Ὕ , donde Tm es la temperatura de fusión del acero, los defectos 

intersticiales se mueven con respecto a los vacantes y se unen formando bucles de 

dislocaciones. Este hecho hace que aumenten la dureza y disminuyan la ductilidad en el 

material [39] produciendo fragilización por endurecimiento. 

¶ Por encima de πȟσ Ὕ , las vacantes aumentan mucho su movilidad formando una 

estructura de cavidades o de bucles dependiendo de la existencia o no de gases en el 

interior del material irradiado. En caso de que no haya átomos de gases como por 

ejemplo helio, las cavidades pueden unirse formando bucles de dislocaciones. En 
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cambio, en caso de que sí hubiera, se formarían cavidades (burbujas o voids) 

ǇǊƻŘǳŎƛŜƴŘƻ Ŝƭ ŘŜƴƻƳƛƴŀŘƻ ƘƛƴŎƘŀƳƛŜƴǘƻ όάǎǿŜƭƭƛƴƎέ) con el consiguiente aumento del 

volumen del material que conlleva una degradación de las propiedades mecánicas.  

¶ Con respecto a las cavidades se deben diferenciar dos tipos: 

o Burbujas: contienen átomos de gas a la presión de equilibrio con la tensión 

superficial o incluso sobrepresurizadas [41]. 

o άVoidsέ en su interior puede haber clústeres de vacantes con o sin átomos de gas, 

pero su presión es menor que la presión de equilibrio. 

Para que se produzca hinchamiento, la temperatura debe ser suficientemente alta para 

que las vacantes sean móviles, y suficientemente baja para que no haya supersaturación de 

vacantes [39]. 

¶ A altas temperaturas de irradiación entre πȟσυ Ὕ Ὕ πȟτ Ὕ , los clústeres de 

defectos son inestables, se produce una alta tasa de aniquilación de vacantes-

intersticiales debido a la rápida difusión, por lo que el daño por desplazamiento 

producido tendrá poco efecto. Sin embargo, cobran especial relevancia los efectos del 

He transmutado debido a que durante la irradiación a elevada temperatura puede 

producir severos problemas de fragilización y perdida de ductilidad y tenacidad [40, 42-

44]. 

Un reactor de fusión va a trabajar a temperaturas muy elevadas, y se prevé que los 

materiales estructurales trabajen entre 250 y 650 oC, por lo que los defectos 

microestructurales generados por los neutrones y su evolución en el tiempo dependerán de la 

temperatura de trabajo del material. 

1.4.3 Transmutación de He e H. 

Los neutrones de 14 MeV que se esperan en el futuro reactor de fusión producirán la 

transmutación de los átomos que forman las paredes de reactor, generando átomos de He e H 

en su interior, con la consiguiente degradación de las propiedades mecánicas.  

En el futuro reactor de fusión se producirá la reacción (n,a) que es la que produce un 

átomo de He. La Figura 1.14 muestra un esquema de la reacción producida cuando un neutrón 

térmico generado en el interior del reactor de fusión reacciona con el elemento X generando 

una partícula a (ion de He) y un elemŜƴǘƻ ·Ω Ŏƻƴ ƳŜƴƻǊ Ƴŀǎŀ ŀǘƽƳƛŎŀ ȅ ƴǵƳŜǊƻ ŀǘƽƳƛŎƻ. Los 
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átomos de He generados son los que provocan la nucleación de burbujas debido 

fundamentalmente a que la solubilidad del He en los metales es muy baja. 

 

 

Figura 1.14: Esquema de una reacción de transmutación. El elemento X transmuta ŀ ŜƭŜƳŜƴǘƻ ·Ω ǇƻǊ Ŝƭ 

impacto de un neutrón produciendo un átomo de ion de He. 

 

1.4.4 Efecto del He en los materiales. 

Al no existir la posibilidad de someter a los materiales que se desean estudiar a 

ambientes similares de los que se producirán en un reactor de fusión, los efectos producidos 

por el He se intentan emulan por medio de otros métodos. En la sección 1.4.5 se profundizará 

en las técnicas disponibles hasta el momento para el estudio del He en los aceros desde el 

punto de vista de la fusión nuclear.  

El problema fundamental sobre el efecto del He en las propiedades macroscópicas, es 

que se requiere un buen conocimiento de las cinéticas de nucleación y crecimiento así como 

de los mecanismos de difusión, los cuales, provocarán cambios microestructurales y en 

consecuencia cambios en las propiedades mecánicas. 

La nucleación y crecimiento de burbujas de He depende de su difusión en el material y 

en consecuencia de las características microestructurales. Dicha difusión se produce por saltos 

aleatorios de átomos de He que se encuentran en posiciones metaestables de la red cristalina 

[45]. En la Figura 1.15 se pueden observar los tipos de migración que tiene el He en metales 

con y sin irradiación. Las posiciones más favorables para los átomos de He son las vacantes, 

representadas con un cuadrado en dicha figura. Los procesos que describen son: a) migración 

de un intersticial, b) migración de una vacante, c) transformación de un átomo sustitucional en 

un intersticial por la disociación de la vacante mediante activación térmica, d) salto de un 
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átomo de He de una vacante a otra, e) transformación de un sustitucional a un intersticial, y 

d) el movimiento debido a colisión atómica [45]. 

 

 

Figura 1.15: Representación de los movimientos y defectos producidos por la difusión del He con y sin 

irradiación [45]. 

 

La posición preferente y el modo de migración dependen del tipo de material, de la 

temperatura, y de la presencia de otros defectos que actúen como sumideros, en particular los 

clústeres de vacantes (o HeV).  

1.4.4.1 Hinchamiento del material por efecto de la radiación. 

La formación y crecimiento de cavidades, tanto en su forma de void como de burbujas 

es un fenómeno crítico desde el punto de vista del rendimiento de los materiales para 

aplicaciones nucleares a elevada temperatura, ya que dependiendo de su tamaño y densidad 

pueden llegar a incrementar el volumen de los materiales drásticamente como se puede ver 

en la Figura 1.16. La primera observación fue publicada a finales de los 60 estudiando 

mediante TEM un acero 316 procedente de un reactor de fisión [46], a partir de entonces, se 

ha intentado entender los mecanismos que rigen la formación y el crecimiento tanto de las 

cavidades a través de numerosas investigaciones. 
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Figura 1.16: Ejemplo del fenómeno de hinchamiento producido en acero inoxidable 316 tras ser 

irradiado con neutrones [47]. 

 

Se estima que en el reactor de fusión DEMO, los componentes tanto de la primera pared 

como los de la envoltura regeneradora van a estar sometidos a temperaturas comprendidas 

entre πȟσὝ Ὕ πȟυὝ  y a dosis de neutrones altas, pudiéndose producir un aumento de 

volumen o fenómeno de hinchamiento, que está relacionado directamente con formación de 

voids, bucles de dislocación de vacantes y burbujas. 

Hasta el momento hay un consenso general sobre por qué los voids nuclean y crecen 

dentro de un rango muy particular y estrecho de temperaturas en  materiales exentos de 

carga. El hinchamiento producido por voids se debe a la producción de igual números de 

vacantes e intersticiales; aunque las dislocaciones tienen una ligera preferencia por los 

intersticiales, el exceso de vacantes migra y forman clústeres, los cuales se estabilizan como 

voids. Estos voids pueden contener átomos de gas, ya sea por el gas que había dentro del 

material o por el gas producido por la transmutación debido a la reacción (n, a), y en el caso 

particular del He dar lugar a la formación de burbujas. La formación de voids depende 

fuertemente de la temperatura, y éstos no se producirán si la temperatura del proceso, Ὕ, es: 
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¶ Ὕ πȟσ Ὕ : Predominio de clústers de intersticiales, que forman bucles de dislocación. 

La recombinación de intersticiales domina en ese momento además de haber una 

difusión muy lenta de las vacantes. 

¶ Ὕ πȟυ Ὕ : En este caso se inhibe la formación de voids, porque la concentración de 

vacantes producidos por la temperatura superan las inducidas por la radiación. 

En aceros ferríticos-martensíticos los valores de hinchamiento comunes, a grandes 

rasgos, son de alrededor de 0.1 %/dpa comparados con el 1 %/dpa de los aceros austeníticos 

[40]. 

Las características microestructurales de los materiales como composición, precipitados, 

tamaño de grano, defectos propios del procesado, etc. tienen un efecto muy importante sobre 

la nucleación y crecimiento de las cavidades, por lo que se debe ajustar de tal manera que se 

obtenga la relación óptima entre composición-microestructura-propiedades mecánicas.  

1.4.4.2 Efecto del helio en el endurecimiento por irradiación. 

Las propiedades mecánicas de los materiales irradiados se ven afectadas por el He 

debido a cambios microestructurales producidos por la interacción del gas con los defectos 

puntuales [48, 49]. De hecho se han identificado posibles tipos de defectos como pequeños 

clústeres de vacantes e intersticiales, cavidades dentro de la matriz, bucles de intersticiales y 

burbujas en los bordes de grano potenciados por la presencia de He [48, 49]. En los primeros 

estudios se había concluido que todos los defectos menos las burbujas en los bordes de grano 

producían endurecimiento porque anclaban las dislocaciones o inhibían los mecanismos de las 

fuentes de dislocación. Del mismo modo se pensaba que los bucles de dislocación producidos 

por el He tenían un papel importante en el endurecimiento a bajas dosis [49] 

Efectivamente el helio estabiliza los clústeres de vacantes, ya que se pueden asociar y 

formar clústeres de HeV, lo que conlleva que haya menos vacantes disponibles para 

recombinar con intersticiales. Es decir anclan las vacantes y reduce las recombinaciones 

vacantes-intersticiales. En consecuencia, los clústeres de intersticiales pueden evolucionar a 

bucles de dislocaciones originando incrementos significativos del límite elástico con pérdidas 

de ductilidad [50]. Además se ha observado que a alta temperatura los clústeres de vacantes 

se mantienen más en equilibrio en presencia de helio, que sin este elemento, lo que conlleva a 

aumentar el rango de temperaturas en el que se produce este aumento del límite elástico [48-

50]. 
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La migración del helio hacia los bordes de grano durante la irradiación para formar 

burbujas puede conllevar fractura intergranular y por lo tanto un aumento de la fragilización. 

Este efecto se ve incrementado por un endurecimiento dentro del grano y la formación de una 

zona adyacente a los bordes de grano libre de clústeres de defectos [49, 50]. Este fenómeno 

depende fuertemente de la temperatura, siendo a altas temperaturas crítico. 

1.4.4.3 Mecanismos fragilizantes no endurecedores. 

Los efectos de un contenido alto de He junto con el daño neutrónico en condiciones 

simuladas de operación y la fragilización por irradiación con neutrones son dos de los temas 

más importantes con los que se enfrenta el desarrollo de aceros martensíticos como el 

EUROFER97 para aplicaciones de fusión. Altos contenidos en He forman una densidad de 

burbujas significativa, cuyo tamaño y distribución espacial dependen fundamentalmente de la 

temperatura de irradiación y de la microestructura del material. 

Se ha confirmado que el He juega un papel dominante en la fragilización [51, 52], en 

algunos casos incluso mostrando una relación lineal entre la concentración de He y un 

aumento de la temperatura de transición dúctil-frágil [53]. 

La acumulación de helio e hidrógeno en los límites de granos de austenita primaria de 

los aceros ferríticos-martensíticos puede conllevar efectos de endurecimiento no fragilizantes, 

siendo la distribución de He en bordes de grano crítica [54]. A bajas temperaturas de 

irradiación las burbujas serán pequeñas, mientras que a altas temperaturas engrosarán y 

podría parecer que causan menos daño en los bordes de grano [44]. Por otro lado una 

cantidad significativa de burbujas en los bordes de grano en forma de burbujas pequeñas 

puede originar fragilización sin endurecimiento, sin embargo, si la distribución es homogénea 

en la matriz, esto contribuiría a un aumento del límite elástico y por la tanto se hablaría de 

efecto endurecedor [44]. No solo es importante la cantidad y el tamaño de las cavidades, sino 

donde han nucleado, ya que el efecto final en las propiedades mecánicas puede ser muy 

diferente. 

La temperatura de irradiación tiene un papel fundamental en estos efectos. Se ha 

demostrado que a temperaturas altas Ὕ ττπ ᴈ , no se produce endurecimiento, llegando 

incluso a producir pequeñas disminuciones de límite elástico, con un incremento de la 

temperatura de transición dúctil frágil y pérdidas de tenacidad [44]. Este proceso de 

fragilización no endurecedora incluye entre otros precipitación o aglomeración de fases 
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frágiles y segregación de solutos en bordes de grano en la subestructura de la martensita 

templada.  

1.4.5 Técnicas para simular el He transmutado. 

No existen instalaciones que puedan emular el ambiente de fusión que se espera en el 

futuro reactor de fusión por lo que es necesario utilizar otras técnicas que ayuden a 

comprender cómo evolucionan microestructuralmente los materiales bajo irradiación y qué 

consecuencias tiene esa evolución en las propiedades mecánicas. Desde el punto de vista de 

los efectos del He en los aceros se han utilizado diferentes técnicas con el objetivo de producir 

He hasta los niveles que se espera que se generen por transmutación en la primera pared de 

un reactor de fusión, o en algunos caso, incluso mayores. 

1.4.5.1 Dopado de los aceros con B y/o Ni. 

Añadiendo elementos de aleación que no se encuentran dentro del acero en su 

composición nominal es posible generar He por transmutación usando neutrones [55]. 

Normalmente se usa B o Ni que dan lugar a las siguientes reacciones: 58Ni(n,g) 59Ni(n,a)56Fe y 

10B(n,a)7Li.  

Ambos dopantes son muy receptivos a los neutrones, incluso a los térmicos que se 

producen en reactores de fisión pudiendo generar altas concentraciones de He. El problema de 

usar Ni es que además de activar el material debido a la producción de isótopos radiactivos, 

modifica la microestructura y por tanto, las propiedades mecánicas resultantes no son las 

mismas que las del material sin dopar [56]. Respecto a uso del B, éste no produce isótopos 

radiactivos pero puede formar precipitados o segregados en bordes de grano, lo que 

disminuiría la distribución homogénea de este elemento en la matriz y por la tanto la 

producción de He tampoco lo sería. Además el efecto del Li en la microestructura no está del 

todo claro, con lo que al utilizar este elemento como dopante se introducen más variables al 

estudio. 

1.4.5.2 Fuentes de fisión y espalación. 

En las fuentes de espalación se aceleran partículas a alta energía que inciden en un 

blanco (como por ejemplo protones sobre plomo), después de impactar, se producen 

neutrones de alta energía que son utilizados para irradiar muestras. Comparados con la tasa 
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He/dpa esperada en fusión las fuentes de espalación presentan tasas mucho mayores [57, 58], 

además de producir mucha más cantidad de H. Este es un punto crítico ya que al igual que el 

He, el H se producirá por transmutación dentro del acero de la primera pared, que también 

produce un aumento de la fragilización de este tipo de materiales como es el EUROFER97  [59, 

60] . 

Uno de los métodos más utilizados tradicionalmente para caracterizar los aceros 

estructurales para su aplicación en fusión nuclear ha sido mediante la irradiación de neutrones 

en reactores de fisión. Se han llevado a cabo muchas campañas de irradiación en diferentes 

reactores como High Flux Reactor HFR en Petten, Holanda o el BOR60 en Rusia, ambos muy 

conocidos por haber albergado campañas de irradiación del acero EUROFER97 hasta alta dosis 

[61, 62]. 

1.4.5.3 Recubrimientos generadores de He. 

Existe un método para introducir He en el material sin necesidad de alterar la 

concentración de elementos de aleación y se realiza recubriendo la superficie de la muestra 

con un elemento multiplicador de neutrones como aleaciones de Ni. Por ejemplo con un 

recubrimiento de una aleación de NiAl es posible estudiar el efecto del He en aceros ferríticos 

martensíticos como el EUROFER97 o como el ferrítico nano estructurado MA97 cuando se 

irradia con neutrones [63, 64]. Como punto positivo de esta técnica es que la tasa He/dpa es 

ajustable pero a diferencia de los experimentos en fisión o espalación, la zona implantada es 

muy superficial. 

1.4.5.4 Implantación de He. 

Por último, otra de las técnicas más ampliamente utilizada son los aceleradores de iones 

para introducir He en el material. Las energías de aceleración pueden ir desde keV hasta 

decenas de MeV. Es una herramienta muy versátil, ya que es posible utilizar dos o incluso tres 

aceleradores simultáneamente y estudiar la sinergia entre He, H y daño por desplazamiento al 

irradiar la muestra con iones de Fe (Jannus en Francia), o incluso realizar irradiaciones 

secuenciales lo que le confiere gran utilidad desde un punto de vista científico ya que se extrae 

información muy relevante. Desafortunadamente, la profundidad de implantación está 

supeditada a la energía del ion y normalmente varía del orden de cientos de nanómetros a 

decenas de micras. Además para una implantación homogénea se requiere el uso de 

degradadores de haz, ya que en caso contrario se obtienen picos discretos con He.  
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Esta ha sido la técnica elegida para el estudio del efecto del He en los aceros ferríticos 

martensíticos de activación reducida EUROFER97 y EU-ODS EUROFER. Debido a que la 

implantación es muy superficial se ha utilizado la técnica de nanoindentación para evaluar 

cómo han variado las propiedades mecánicas en términos de valores de dureza por el efecto 

del He. 

 Microscopía electrónica de transmisión (TEM) para la 

caracterización de los efectos del He.  

El microscopio electrónico de transmisión ha sido utilizado en esta tesis doctoral para 

obtener información de la estructura del material a escala micro y nanométrica, ya que se 

pueden localizar y caracterizar defectos dentro de la estructura cristalina de los materiales 

originados por la irradiación. 

Dado que existe abundante bibliografía sobre TEM desde sus bases [65, 66], modos de 

observación [67], uso en el campo de materiales [68] hasta temas mucho más específicos 

como su aplicación para la caracterización del daño por irradiación [54] sólo se va a introducir 

muy someramente las bases de un microscopio TEM genérico, para después describir con más 

detalle los modos utilizados para la caracterización del material implantado. 

En la Figura 1.17 se puede observar esquemáticamente la configuración de un TEM. El 

funcionamiento genérico se basa en un haz de electrones generado calentando un filamento 

de W o de LaB6, que hace la función de ánodo. En microscopios más modernos, tienen 

instalados un tipo de emisor diferente conocido como emisión de campo, siendo la cantidad 

de brillo hasta 100 veces mayor. Los electrones son acelerados desde 100 kV hasta incluso 

1 MV, aunque los valores típicos son de 200 y 300 kV. A continuación, una vez que el haz de 

electrones se ha formado, un conjunto de lentes electromagnéticas focalizan el haz en la 

muestra. Los electrones la atraviesan, y pasan a través de otro conjunto de lentes 

magnificadoras hasta que el haz incide sobre una pantalla fluorescente que genera la imagen.  
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Figura 1.17: Esquema del conjunto de lentes y aperturas del microscopio de transmisión de electrones 

en su modo a) difracción y b) campo claro [68]. 

 

1.5.1 Caracterización de defectos producidos por el He. 

Se ha comentado anteriormente que los defectos más típicos en materiales irradiados 

con He son los conocidos como cavidades, que como su nombre indica se trata de agujeros 

tridimensionales dentro de la microestructura del material. Anteriormente ya se comentó que 

estas cavidades pueden ser voids o burbujas [54].  
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Ambos defectos son estables, es decir, se mantienen invariantes con el paso del tiempo 

si no se les aporta energía en forma de temperatura. Existe abundante bibliografía sobre 

muchos tipos de materiales a los que se les han formado este tipo de defectos de diferentes 

formas: irradiación con neutrones rápidos en aceros inoxidables [69-71], irradiaciones dobles 

[72-75] o triples [76], fuentes de espalación [12], aceros dopados con B o Ni [51, 56, 77] o 

implantaciones con He [78-84]. En todos los casos dependiendo del tamaño y la distribución de 

estos defectos será más o menos fácil su localización y caracterización y habrá que utilizar 

diferentes formas de observación en el TEM.  

Para analizar los defectos producidos por la irradiación y en concreto la caracterización 

de las burbujas de He se utilizan diferentes tipos de contraste que surgen de la interacción de 

los electrones con el material y sus defectos. Estos son: 

¶ Contraste por difracción. 

Es la variación de intensidad de la difracción de electrones al atravesar la muestra. La 

forma más sencilla de observar este contraste es mediante la inserción de la apertura de 

objetivo. De esta manera las características microestructurales son más visibles tanto en 

campo claro (CC) como en campo oscuro (CO), es decir, las regiones que difractan se verán 

más oscuras en CC y más claras en CO. Esto es debido a que cuando hay mucha intensidad en 

el haz difractado hay una pérdida complementaria de intensidad en el haz transmitido, en 

cambio sin apertura la intensidad del haz difractado se recombina con el transmitido 

eliminando contraste [67]. 

Por otro lado, el contraste por difracción también surge cuando hay cambios en los 

campos de deformación de la muestra, en este caso se conoce como contraste por 

deformación. Es posiblemente el mecanismo de contraste más utilizado para materiales con 

daño por radiación. Es de aplicación compleja ya que existen varias configuraciones posibles 

según el defecto que se quiere observar como bucles de dislocación o fallos de apilamiento 

tetraédricos (SFT). Normalmente se utiliza condición de dos haces (dinámico y/o estático) [54] 

o de haz débil en campo oscuro [85]. 

¶ Contraste por factor de estructura. 

En este caso las zonas dañadas tienen diferente factor de estructura y por tanto diferente 

distancia de extinción en comparación con la matriz. Se puede entender fácilmente teniendo 

en cuenta la aproximación de columnas [65] donde el haz de electrones se puede dividir en 

columnas muy estrechas. El contraste surgirá, por tanto, de la diferencia de anchura entre las 

columnas que atraviesen la matriz en comparación con las que lo hagan a través de la cavidad, 
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y éste será máximo en los bordes de las cavidades donde la intensidad de la imagen cambia 

más rápidamente debido al cambio en espesor [54]. 

¶ Contraste de fase. 

La muestra introduce cambios locales en la fase de la onda de los electrones. Estas 

variaciones de fase son convertidas en variaciones de amplitud mediante el cambio de fase 

Scherzer [68] producido por el microscopio. El propio usuario tiene control sobre este cambio 

mediante la variación de foco. Es lo que se conoce como condición fuera de foco, muy utilizada 

en la observación de cavidades [54]. 

En el caso de esta tesis doctoral, para poder observar las cavidades se utilizó el contraste 

por factor de estructura y el contraste por fase explicados anteriormente. Normalmente las 

observaciones son realizadas en campo claro alejados del eje de zona y dependiendo del 

tamaño de la cavidad a veces se han podido observar en foco. Aunque como se verá más 

adelante el tamaño de la cavidad es un parámetro clave a la hora de su detección. 

¶ Cavidades mayores de 5 nm. 

Las cavidades con un diámetro mayor de 5 nm pueden ser observadas en foco, teniendo 

en cuenta el contraste de factor de estructura. Los bordes de las cavidades serán blancos u 

oscuros dependiendo del espesor de la lámina. Este efecto se describe perfectamente en 

Figura 1.18, donde se aprecia el cambio de contraste de las cavidades a medida que el espesor 

de la muestra va cambiando. Serán blancas cuando la intensidad aumente con el espesor y 

viceversa. 

 

Figura 1.18: Ejemplo del contraste de factor de estructura. Cavidades en Si debido a irradiación con Bi 

[86]. 
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¶ Cavidades menores de 5 nm. 

En este caso, además de la dificultad inherente de encontrar algo tan pequeño que en 

ocasiones roza la resolución del microscopio se debe tener en cuenta que posiblemente en 

foco no se aprecien. Esta técnica denominada through-focus series usa el contraste de fase 

citado anteriormente y depende de varios parámetros como son: la capacidad de las lentes del 

TEM para desenfocar la imagen tanto por encima (overfocus o sobre foco) y por debajo del 

foco (underfocus o sub foco) además de la distancia de la condición de Bragg (Sg > 0) para 

todas las reflexiones. Las cavidades aparecerán blancas rodeados por un halo de fresnel (o 

Fresnel fringe) oscuro cuando estén subfocalizadas y al contrario en sobre foco. Como 

referencia se ha demostrado que Voids con un diámetro menor de 1 nm son difícilmente 

visibles, aunque se han observado con esta técnica utilizando una variación de foco de ±1 mm 

[54].  

1.5.2 Determinación del tamaño de las cavidades. 

Para determinar correctamente el tamaño de las cavidades se debe tener en cuenta 

algunas consideraciones respecto a cómo las condiciones sub y sobre focalizadas pueden 

alterar estas medidas. Los cálculos de Rühle et. al [87] indicaron que el diámetro exterior de las 

cavidades observadas en foco corresponden bien con el valor real de la cavidad, pero por otro 

lado establecieron una relación donde el diámetro interior del primer halo de Fresnel es 

ligeramente mayor que el diámetro real de la cavidad en condición subfocalizada. Las 

conclusiones más importantes recogidas por Jenkins et al. [54] indican que cavidades menores 

de 5 nm son difíciles de medir y que aquellas menores de 2 nm directamente no pueden ser 

medidas con precisión. 

Debido al pequeño tamaño de las burbujas, normalmente menores de 5 nm, se debe 

realizar una serie de foco de ±0.5 a ±1 mm e intentar revelar el primer halo de Fresnel, 

disminuyendo en la medida de lo posible el error, ya que a medida que se aumenta la distancia 

del foco, el halo se ensancha y la medida del diámetro se aleja de la real. 
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 Nanoindentación . 

1.6.1 Fundamentos de la nanoindentación. 

La nanoindentación tiene sus orígenes en la escala de dureza de Mohs desarrollada en 

1822. Posteriormente se establecieron diferentes métodos de ensayo como pueden ser 

Brinnel, Knoop, Vickers y Rockwell, siendo evoluciones más refinadas del original pero 

manteniendo el mismo concepto. 

Aunque estas técnicas comparten algunas similitudes entre ellas, como el objetivo de 

obtener la dureza de los materiales ensayados, tienen a su vez diferencias notables. Una de 

ellas es la escala de aplicación, la nanoindentación difiere en varios órdenes de magnitud de 

las nombradas anteriormente. Normalmente con esta técnica se realizan ensayos de 

decenas/centenas de nanómetros  (10-9 m) o de pocos micrómetros (10-6m). Por otro lado, la 

forma de medir la huella dejada por el indentador es completamente diferente. En los ensayos 

convencionales, al área de contacto se mide directamente de la huella residual dejada en la 

superficie del indentador al retirar la carga. En los ensayos de nanoindentación, el tamaño de 

la huella es tan sumamente pequeño que dificulta una medida directa precisa. Por lo que 

mediante un aparataje matemático y una calibración rigurosa es posible calcular el área de la 

huella únicamente conociendo la profundidad de penetración del indentador. Sin embargo se 

realizan análisis por técnicas microscópicas para determinar con exactitud el tamaño y forma 

de la huella pudiendo identificar diferentes efectos característicos de estos ensayos.  

La nanoindentación es una técnica para medir propiedades mecánicas en los materiales, 

que se basa fundamentalmente en aplicar una fuerza o penetrar una profundidad determinada 

mediante un indentador con propiedades mecánicas conocidas tales como módulo elástico, Ὁ 

y dureza Ὄ, sobre un material cuyas propiedades son desconocidas. El objetivo de la mayoría 

de ensayos de nanoindentación es determinar el módulo elástico, E, y la dureza, H, del 

ƳŀǘŜǊƛŀƭ ŘƛǊŜŎǘŀƳŜƴǘŜ ŘŜ ƭŀ ŎǳǊǾŀ άŎŀǊƎŀ-ŘŜǎǇƭŀȊŀƳƛŜƴǘƻέ ƻōǘŜƴƛŘŀ ŘŜƭ ŜƴǎŀȅƻΦ 

La metodología más sencilla se basa en utilizar los valores de penetración junto con la 

geometría conocida del indentador para obtener de forma indirecta el área de contacto a una 

carga determinada.  

Dentro del campo de la ciencia de materiales es fundamental determinar con precisión 

la dureza (H), el módulo elástico (E), índice de endurecimiento por deformación, tenacidad de 

fractura (materiales frágiles o fragilizados) y propiedades viscoelásticas. De manera muy 
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concisa se darán unas indicaciones de cómo con esta técnica es posible obtener estas 

propiedades: 

¶ En la Figura 1.19 está representada una curva típica de nanoindentación, realizada con 

un indentador perteneciente al tipo afilado (sección 1.6.1.1) sobre una superficie sobre 

la que se ha aumentado paulatinamente la carga. La carga y la profundidad son 

almacenados por el equipo. Estos datos conducen a la obtención de la dureza y del 

módulo elástico del material mediante una serie de cálculos y consideraciones que se 

presentarán más adelante. 

 

 

Figura 1.19: /ǳǊǾŀ άŎŀǊƎŀ ŘŜǎǇƭŀȊŀƳƛŜƴǘƻέ ǘƝǇƛŎŀ ŘŜ ǳƴ ƳŀǘŜǊƛŀƭ Ŝƭŀǎǘƻ-plástico 

 

¶ Si el material presenta comportamiento visco elástico, la relación entre profundidad de 

penetración y carga no es lineal. Para una carga dada, la profundidad de penetración 

resultante podría depender de la velocidad de penetración [mN/s] o de la carga en sí 

misma. Estos materiales muestran un cambio de profundidad para una carga constante 

como se observa en la Figura 1.20, donde a una carga constante ὖ, la penetración 

aumenta de Ὤ a Ὤ. Es lo que se conoce como fluencia de nanoindentación [88, 89]. 
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Figura 1.20: /ǳǊǾŀ άŎŀǊƎŀ-ŘŜǎǇƭŀȊŀƳƛŜƴǘƻέ ǇŀǊŀ ǳƴ ƳŀǘŜǊƛŀl elasto-plástico. 

 

¶ En materiales frágiles, es posible que al realizar una indentación con las condiciones 

adecuadas de carga y velocidad de indentación, se produzcan grietas como se ve en la 

Figura 1.21, cuya longitud, ὰ, puede ser utilizada para calcular la tenacidad de fractura 

del material [90, 91]. Esta forma de calcular esta propiedad presenta ventajas frente a la 

medida convencional: no se necesita pre-grietas ni preparar una probeta especialmente 

diseñada para ello. Sí es necesario, en cambio, una medida directa de la longitud de la 

grieta mediante un dispositivo óptico.  

 

 

Figura 1.21: Grietas provenientes de una huella de indentación. 

 

¶ Por último indicar que también existen métodos para el estudio de tensiones residuales 

en películas delgadas, propiedades de los materiales a altas temperaturas, resistencia al 

rayado y adhesión de capas o incluso análisis de fuerzas superficiales de Van der Walls. 
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1.6.1.1 Tipos de indentadores. 

De toda la variedad de indentadores, los más comunes son los que tienen forma 

esférica, cónica o piramidal. En esta tesis doctoral se ha empleado una punta Berkovich, 

perteneciente al grupo de indentadores piramidales. 

Los indentadores se pueden clasificar de diferentes maneras, como indentadores 

afilados (άǎƘŀǊǇέ) o redondeados (άōƭǳƴǘέ), y dentro de los afilados se pueden clasificar según 

el número de caras que presente: 3 o 4 caras. No existe un consenso general sobre las 

características que debe cumplir un indentador para ser clasificado como afilado o redondeado 

aunque de forma general se puede decir que los piramidales y cónicos son afilados y los 

esféricos redondeados [92]. 

¶ Indentador esférico. 

Con este tipo de indentadores, Figura 1.22, se puede pasar de un contacto elástico a uno 

plástico con una transición suave, permitiendo la posibilidad de estudiar el límite elástico y el 

índice de endurecimiento. Están indicados especialmente para materiales blandos y para 

evaluar el daño generado [92]. 

 

 

Figura 1.22: Indentador esférico [93]. 

 

¶ Indentador cónico. 

Presentan la ventaja de tener simetría axial. Su parámetro característico es el ángulo 

que forma su eje de simetría con la generatriz. Genera plastificación completa rápidamente 

por acabar en punta, como se ve en la Figura 1.23. A diferencia del esférico, Figura 1.22, es 
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difícil observar el paso del comportamiento elástico al plástico. Por otro lado, al generar 

deformaciones permanentes a pequeñas profundidades no requiere mucho volumen de 

material a ensayar. 

 

 

Figura 1.23: Indentador cónico con diferentes radios. a) Radio menor de 3mm, b) radio mayor de 3mm 

[92]. 

 

¶ Indentador piramidal. 

Dentro de este grupo se pueden encontrar diferentes tipos de indentadores: los Vickers, 

Cube corner o Berkovich, siendo este último, el que se ha utilizado en este trabajo. 

El indentador Berkovich es una punta piramidal de sección triangular, diferenciándose 

de la Vickers en que es de sección cuadrada. La punta Berkovich  siempre presentará un punto 

de unión entre sus tres aristas, a diferencia de la Vickers en la que sus cuatro caras acaban en 

una línea. Al ser más fácil de mecanizar es la más indicada para ensayos a muy pequeña escala. 

El radio de la punta de un indentador Berkovich está entre 50 y 100 nm y va aumentando con 

el uso, debido al desgaste. 

El indentador Berkovich presenta similitudes con el indentador cónico, ambos acaban en 

punta, con lo que éste también genera plastificación rápida en pequeños espesores de 

muestra.  
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Figura 1.24: a) Imagen de microscopio de barrido de un indentador Berkovich [94],  b) Geometría del 

indentador Berkovich [95]. 

 

Estos indentadores no presentan simetría axial, pero en los ensayos de indentación se 

tratan como si fuesen indentadores cónicos con un ángulo tal que proporcione la misma 

relación entre el área proyectada y la profundidad de penetración que el primero. Esta 

equivalencia de las áreas proyectadas de contacto entre los indentadores piramidales y 

cónicos se obtiene igualando el área proyectada del indentador piramidal a una expresión de 

la geometría cónica y de la profundidad de contacto de la siguiente manera: 

 

═▬►▫ ╬▫▪▫Ⱬ▐╬ ◄╪▪♪                                                         Ec. 4 

 

Donde Ὤ es la profundidad de penetración medida desde el borde del área de contacto,  

como se observa en la Figura 1.25.  

 

 

Figura 1.25: Parámetros de indentación para una punta cónica y/o Berkovich 
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Para el caso de un indentador Berkovich, que tiene un ángulo — φυȟσπΞ, la relación 

entre el área proyectada de contacto,  ὃ   y la profundidad de contacto Ὤ es: 

 

═▬►▫ ║▄►▓▫ Ѝ ▐╬ἼἩἶⱣ Ѝ ▐╬ἼἩἶ ȟ ȟ▐╬                  Ec. 5 

 

Y por lo tanto el semiángulo ‌ para el que se obtiene la equivalencia de un indentador 

cónico se obtiene igualando ambas expresiones: 

 

ἼἩἶ♪░
Ѝ ἼἩἶ ȟ

Ⱬ
ȢЈ                                                  Ec. 6 

 

1.6.1.2 #ÕÒÖÁ ȰÃÁÒÇÁ-desplazamientÏȱ. 

En un ensayo de nanoindentación, el equipo mide y registra la profundidad de 

penetración del indentador en el material, junto con la estimación del tamaño del área de 

contacto a carga máxima, según la profundidad de penetración y la geometría del indentador 

que es conocida.  

Con esta técnica, el módulo elástico del material puede ser determinado con la 

ǇŜƴŘƛŜƴǘŜ ŘŜ ƭŀ ŎǳǊǾŀ ŘŜ ŘŜǎŎŀǊƎŀ ŘŜǎŘŜ ƭŀ ŎǳǊǾŀ άŎŀǊƎŀ-ŘŜǎǇƭŀȊŀƳƛŜƴǘƻέ ǉǳŜ ǎŜ ƻōǘƛŜƴŜ ŘŜƭ 

ensayo. El módulo medido de esta forma se le llama módulo de indentación del material EIT. 

Normalmente el módulo de indentación tiene el mismo significado que el módulo elástico o 

módulo de Young, aunque no es así en algunos materiales. El valor del EIT, se ve bastante 

afectado por algunos efectos como son el apilamiento (pile-up) o hundimiento (sink-in), que no 

ǎƻƴ ǘŜƴƛŘƻǎ Ŝƴ ŎǳŜƴǘŀ Ŝƴ Ŝƭ ŀƴłƭƛǎƛǎ ŘŜ ƭŀ ŎǳǊǾŀ άŎŀǊƎŀ-ŘŜǎǇƭŀȊŀƳƛŜƴǘƻέΦ 9ǎ ǇƻǊ Ŝǎǘŀ ǊŀȊƽƴ ǉǳŜ 

hay que extremar las precauciones al comparar valores de EIT con módulos elásticos obtenidos 

mediante otras técnicas [92]. 

{ŜƎǵƴ ǎŜŀ ƭŀ ŦƻǊƳŀ ŘŜ ƭŀ ŎǳǊǾŀ άŎŀǊƎŀ ς ŘŜǎǇƭŀȊŀƳƛŜƴǘƻέ ǊŜŦƭŜƧŀǊł Ŝƭ ŎƻƳǇƻǊǘŀƳƛŜƴǘƻ ŘŜ 

un material a ser deformado mediante nanoindentación. Es por tanto, un método para calcular 

las propiedades mecánicas del material pero además una forma de identificar fenómenos tales 

como transformaciones de fase por deformación, agrietamiento o decapado de películas. Esto 

es debido a las tensiones generadas por el contacto indentador-material, las cuales son 
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dependientes tanto de la carga aplicada como del área de contacto. En la Figura 1.26 se 

muestra de manera esquemática algunos de los fenómenos más comunes. 

 

 

Figura 1.26: Curva carga-desplazamiento para (a) material elástico, (b) material frágil,  (c) material 

dúctil, (d) material policristalino, (e) material frágil con fractura, (f) polímero exhibiendo fluencia de 

nanoindentación. 

 

Para el caso de los metales, de forma general se puede decir que en el momento que un 

indentador elástico entra en contacto con la superficie de un material caracterizado por un 

comportamiento elasto-plástico, ambos comienzan a sufrir deformaciones elásticas a medida 

que la carga sobre el material aumenta paulatinamente. En este caso los mecanismos de 

deformación que prevalecen son los puramente elásticos, las relaciones entre tensiones y 

deformaciones son lineales y obedecen a la ley de Hooke y las ecuaciones de Lamé: 

 

Ɑ░▒ ╖Ⱡ░▒ ⱦ░▒Ⱡ♪♪
╔

ⱨ
Ⱡ░▒

╔ⱨ

ⱨ ⱨ
ⱦ░▒Ⱡ♪♪                                    Ec. 7 

ⱦ ╚ ╖                                                                      Ec. 8 
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Siendo ‗ , la constante de Lamé, Ὃ es el módulo de elasticidad transversal o de cizalla, Ὁ 

es el módulo de elasticidad volumétrico y ’ es la constante de Poisson.   

Si se aumenta la carga normal sobre el material, el material comienza a deformarse 

plásticamente. El inicio de la deformación plástica se produce en aquel punto en el que se 

satisfaga el criterio de plastificación, y si la carga sigue aumentando la plastificación aumenta y 

se extiende, quedando desparejadas la rama de carga y descarga, Figura 1.26 c). Es en este 

punto cuando se ha superado el límite elástico „, y por la tanto el material ha sufrido 

deformaciones irreversibles.  

Para describir el endurecimiento por deformación plástica que sufre un metal, se utiliza 

una ley potencial, que se aproxima con bastante precisión al comportamiento observado 

experimentalmente.  

Para una tensión uniaxial, la curva tensión-deformación puede expresarse de la 

siguiente manera: 

 

Ɑ ╔Ⱡ      ▼░ Ⱡ
Ɑ◐

╔
                                                                   Ec. 9 

Ɑ ╒Ⱡ▪      ▼░ Ⱡ
Ɑ◐

╔
                                                               Ec. 10 

 

Siendo „ el límite elástico, ὅ el coeficiente de resistencia, ὲ es el denominado índice de 

endurecimiento, Ὁ, el módulo elástico y ‐ la deformación sufrida por el material.  

Existe además una condición de continuidad que es: 

 

╒ Ɑ◐
╔

Ɑ◐

▪

                                                                     Ec. 11 

 

Quedando descrita perfectamente la relación tensión deformación con estos 

parámetros.  

En consecuencia, para un material elasto-plástico como el acero EUROFER97 o el EU-

ODS EUROFER, su respuesta a un ensayo de nanoindentación dependerá tanto de sus 

propiedades mecánicas („ȟὲ ώ Ὁ), como de la geometría del indentador. 
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1.6.1.3 Análisis de los datos de nanoindentación. 

Una vez que se han introducido los tipos de curvas y los mecanismos de deformación 

inherentes al material, se presentan los métodos más comunes y aceptados para el cálculo del 

módulo elástico y dureza, utilizando los datos recogidos de carga y profundidad de 

penetración. Como se mencionó anteriormente, es fundamental la geometría del indentador, 

por lo que se enfocarán estos métodos al uso de una punta Berkovich (piramidal) que fue la 

seleccionada para este trabajo. 

 

Método de Oliver y Pharr 

Las bases de este método se han desarrollado basadas en el análisis de un indentador 

cilíndrico, para posteriormente aplicarlo a indentadores de geometría más compleja. 

¶ Bases del método: indentador cilíndrico plano 

En un ensayo de nanoindentación con un indentador cilíndrico plano que ejerce una 

fuerza sobre la superficie de un material elasto-plástico las curvas que se obtienen son las 

representadas en la Figura 1.27. En ellas se observa el esquema de la indentación (a), y la curva 

carga-desplazamiento correspondiente al ensayo (b). 

 

 

Figura 1.27: a) Indentación cilindro plano sobre superficie plana. b) Curva carga-desplazamiento 

característica de un indentador cilíndrico [92]. 
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Siendo ὥ el radio del círculo de contacto, que para este caso coincide con el radio del 

indentador, Ὤ el desplazamiento elástico y su valor máximo es Ὤ, Ὤ es la profundidad de la 

huella residual, Ὤ es la profundidad a máxima carga, que coincide con Ὤ que es la distancia 

desde el borde contacto a la superficie de contacto y Ὁᶻ  el módulo compuesto: 

 

╔z

ⱨ

╔

ⱨ

╔
                                            Ec. 12 

 

Se observa en la Figura 1.27 b) que la descarga es totalmente elástica, puesto que es una 

recta paralela la parte elástica de la carga. Por lo tanto para los desplazamientos elásticos se 

puede utilizar la siguiente expresión: 

 

╟ ╪╔ᶻ▐                                                                       Ec. 13 

 

La ecuación anterior fue desarrollada por Hertz y expresa el módulo elástico combinado 

entre el indentador (Ὁȟ’ ) y el del material a indentar (Ὁȟ’) [96, 97]. 

Se observa que el área de contacto permanece constante durante todo el proceso, 

Figura 1.26, por lo que ésta será: 

 

═ Ⱬ╪                                                                          Ec. 14 

 

Además se comprueba que el desplazamiento también es constante para  

ὶḺὥ, y es igual a Ὤ. Teniendo en cuenta la Ec. 13, y derivándola respecto Ὤ se llega a una 

expresión de la pendiente de la curva de descarga: 

 

▀╟

▀▐
╪╔ᶻ                                                                       Ec. 15 
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Utilizando la Ec. 14 para expresar la derivada en términos de área de contacto, se tiene 

que: 

 

▀╟

▀▐
╔ᶻ

═

Ⱬ
                                                                       Ec. 16 

 

De la ecuación se obtiene que la pendiente de la curva de descarga es proporcional al 

módulo elástico y podría ser calculado con el radio conocido del indentador. Teniendo en 

cuenta la Figura 1.27 se aprecia que Ὤ es el desplazamiento del indentador en la descarga y ὖ 

es la carga máxima, por lo que la pendiente de dicha curva se puede expresar también como: 

 

▀╟

▀▐

╟◄

▐▄
                                                                           Ec. 17 

 

Para el caso de indentadores cilíndricos planos sólo se necesita conocer la curva fuerza-

desplazamiento resultante, ὖ, Ὤ, y Ὤ para determinar Ὁᶻ. Este caso es el más sencillo, el área 

de contacto no varía con la profundidad, pero en el momento que se utilicen indentadores con 

los que esto sí ocurra, se convierte en un estudio más complejo, como se verá con el caso de la 

punta piramidal Berkovich [98], debido a que la descarga no es lineal, introduciendo nuevas 

variables para el cálculo del módulo y de la dureza del material [99]. 

 

Aplicación del método al indentador piramidal Berkovich 

El indentador piramidal Berkovich presenta geometría no axisimétrica, por lo que se le 

añade un factor de corrección ‍ al criterio para calcular la rigidez en la descarga. Este factor de 

corrección ha sido calculado por elementos finitos para un indentador plano de sección 

triangular [100], con un resultado de ‍ ρȟπστ. Por tanto la Ec. 16 modificada resulta de la 

siguiente manera: 

 

▀╟

▀▐
♫╔ᶻ

═

Ⱬ
                                                                Ec. 18  
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Una vez introducido este factor de corrección, a continuación se expone el método de 

Oliver y Pharr para un indentador Berkovich. Para ello es necesario en primer lugar definir las 

relaciones entre los parámetros característicos que definen el ensayo. Como se vio en la 

sección 1.6.1.1 se describió dicho indentador y se presentaron las Ec. 5 y Ec. 6 donde se 

relacionaron las áreas proyectadas del indentador cónico con el Berkovich por medio de un 

ángulo ‌ χπȢσЈ. 

Con este ángulo conocido, es conveniente desarrollar el método para un indentador 

cónico axisimétrico en vez del piramidal que es objeto de estudio, ya que el cónico sirve de 

base para el desarrollo posterior del piramidal.  

Como el contacto es elástico en el momento de la descarga, la relación entre la caga y la 

profundidad de un indentador cónico es: 

 

╟
Ⱬ
╔ᶻ▐▄ ἼἩἶ♪

                                                                 Ec. 19 

 

Donde ‌ es el ángulo de la huella residual, que es mayor que el ángulo del indentador.  

En la Figura 1.28, Ὤ representa la profundidad final de la huella, una vez que el material 

ha recuperado elásticamente, Ὤ  es la profundidad recuperada elásticamente, Ὤ  o Ὤ 

(dependiendo de la bibliografía) indican la profundidad del círculo de contacto, y Ὤ  es la 

profundidad del círculo de contacto desde la superficie libre de la muestra, y finalmente Ὤ es 

la profundida total. 

 

Figura 1.28: a) Esquema del indentador cónico penetrando en el material. b) Curva άŎŀǊƎŀ-

ŘŜǎǇƭŀȊŀƳƛŜƴǘƻέ ǘƝǇƛŎŀ ŘŜ ǳƴ ƛƴŘŜƴǘŀŘƻǊ ǇƛǊŀƳƛŘŀƭΦ 
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El desplazamiento normal Ὤ de la superficie del material bajo el indentador depende de 

la distancia radial desde el eje de simetría del cono hasta el punto de contacto con la 

superficie [92]. 

 

▐
Ⱬ ►

╪
╪◄╪▪♪   ▬╪►╪ ► ╪                                              Ec. 20 

 

Se observa en la Figura 1.28 que cuando el indentador se descarga, la punta del mismo 

ὶ  π se desplaza una distancia Ὤ, mientras que el extremo del círculo de contacto se 

mueve con respecto a la superficie de la muestra una distancia Ὤ. Usando la Ec. 20, se obtiene 

que: 

 

▐
Ⱬ ►

╪
╪◄╪▪♪

▬╪►╪ ► ᴼ▐
Ⱬ
╪◄╪▪♪ ▐▄

        ▬╪►╪ ► ╪ᴼ▐
Ⱬ

╪◄╪▪♪ ▐╪
     Ec. 21 

 

Y por tanto: 

 

▐╪
Ⱬ

Ⱬ
▐▄                                                              Ec. 22 

▐◄ ▐▬ ▐╪                                                               Ec. 23 

 

Una vez conocido estos parámetros, se presenta el método de análisis para un 

indentador Berkovich. Este método utiliza la pendiente de la tangente al punto inicial de la 

descarga para determinar los parámetros de interés. La pendiente de la descarga elástica se 

obtiene derivando la Ec. 19 y sustituyéndola de nuevo en la misma ecuación: 

 

▀╟

▀▐

╔zἼἩἶ♪

Ⱬ
▐▄ᴼ╟

▀╟

▀▐
▐▄                                               Ec. 24 
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Introduciendo la ecuación resultante en la Ec. 22: 

 

▐╪
Ⱬ

Ⱬ ▀╟

▀▐

╟◄                                                      Ec. 25 

 

Y finalmente Ὤ que indica la profundidad del círculo de contacto, el área proyectada ὃ 

y el módulo combinado Ὁᶻ pueden ser calculados de la siguiente manera: 

 

▐▬ ▐◄
Ⱬ

Ⱬ ▀╟

▀▐

╟◄                                                     Ec. 22 

═ ȟ▐▬                                                                  Ec. 5 

╔ᶻ ♫
Ⱬ

═

▀╟

▀▐╟◄
                                                        Ec. 26 

 

Siendo ‍, el factor de corrección anteriormente mencionado. 

Y por último, la dureza será finalmente: 

 

╗
╟

═ ╟◄
                                                                      Ec. 27 

 

Este método permite calcular tanto la dureza Ὄ, como el módulo elástico Ὁ del material 

sometido a ensayo a partir de 3 parámetros determinados directamente en la curva carga-

desplazamiento registrada durante el ensayo, y son ὖ, Ὤ y . 

 

Otros métodos de obtención de propiedades mecánicas mediante nanoindentación. 

Existen otros métodos de objetivos similares a los presentados anteriormente, que 

buscan determinar la dureza y el módulo elástico en el material, como son el método de Field y 

Swain [101] y el método de la energía [92]. 
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Además de estos, existen otros formas de usar la nanoindentación, pero con fines 

diferentes, como es el estudio de la tenacidad de fractura¸ mediante la creación de gritas en 

los vértices de la huella (Figura 1.21) o ensayos de rayado con los que se busca determinar 

mecanismos de deformación, desprendimiento del material, evaluar la resistencia de un 

material frente a la abrasión, o determinar el coeficiente de rozamiento entre otros. 

1.6.1.4 Factores que influyen en los resultados de nanoindentación. 

A diferencia de un ensayo de indentación convencional donde se mide la huella residual 

dejada por el indentador por considerarla igual que el área a la máxima carga, en la 

nanoindentación, en cambio, se mide la carga y la profundidad de penetración durante el 

ensayo debido al tamaño tan pequeño de la huella, para determinar, de esta forma, el área 

proyectada de contacto con el objetivo de calcular el módulo y la dureza del material 

ensayado. 

Estas medidas, sin embargo, tienen asociadas varios errores derivados del 

procedimiento utilizado. Estos errores están relacionados con la medida de la profundidad de 

penetración, al ambiente donde se realiza el experimento, la geometría del indentador, la 

sensibilidad del equipo o incluso inherentes a los materiales indentados. 

 

¶ Oscilaciones térmicas. 

Se caracteriza por un cambio de las dimensiones del equipo y/o material debido a 

dilataciones o contracciones térmicas. 

Esta corrección es aplicada a cada nanoindentación, y lo que se pretende es ajustar el 

desplazamiento medido y tener así en cuenta las pequeñas variaciones producidas por estos 

cambios de volumen. Está claro que cuanto menor sea la profundidad de penetración, más 

sensibilidad se requiere, y más importancia cobra este factor. 

 

¶ Profundidad inicial de penetración. 

Idealmente el ensayo de nanoindentación comienza desde la superficie libre del 

material y desde ahí comienza la aplicación de carga y la recogida de datos. Para que esto 

ocurra, el indentador primero debe desplazarse hasta encontrar dicha superficie y hacer 

contacto sin aplicar ninguna carga, ni deformación, situación que en la práctica no ocurre.  
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De la misma forma que la oscilación térmica, este factor será más importante cuando 

menor sea la profundidad de penetración y la sensibilidad del equipo. 

 

¶ Flexibilidad del equipo. 

En un ensayo de nanoindentación el equipo registra la profundidad de penetración del 

indentador en la muestra y cualquier desplazamiento del equipo debido a fuerzas de reacción 

durante la carga. Estos desplazamientos son directamente proporcionales a la carga. 

 

¶ Geometría del indentador. 

La teoría de nanoindentación se basa en que el área de contacto a una profundidad de 

penetración Ὤ depende de la geometría del indentador. En la práctica resulta imposible 

suponer que la geometría del indentador sea perfecta, básicamente por motivos de 

fabricación, aunque existen otros que también afectan, como la anisotropía de los cristales 

[100]. 

Este efecto es sumamente importante a penetraciones pequeñas, ya que la distorsión 

del área puede ser importante debido al radio de la punta. A mayores profundidades de 

penetración menor importancia tiene este efecto, siempre y cuando el resto del área del 

indentador esté en buenas condiciones.  

La punta Berkovich que fue la utilizada en este trabajo tiene la punta redondeada 

debido a su mecanizado, al contrario que lo que ocurre con la punta del indentador ideal. Por 

lo que a una penetración Ὤ, el área de contacto ὃ es mayor que el calculado para una 

geometría ideal  ὃ. Como se ve en la Figura 1.29. 

 

Figura 1.29: Esquema del efecto de la geometría de indentador con el redondeo de la punta [92]. 
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Se puede corregir este problema realizando indentaciones en un material de propiedades 

conocidas, tal como sílice amorfa, y obtener la relación ὃ
ὃ ὺί Ὤ. Despejando de la Ec. 18 el 

valor del área teórica: 

 

═ Ⱬ
▀╟

▀▐♫╔z
                                                              Ec. 28 

 

Y por último, una vez obtenido ese valor, se representaría, y se aplicaría sobre los 

valores de dureza y módulo modificando su valor. 

En otros casos se puede expresar el área como una función matemática de la 

profundidad de contacto Ὤ de varias maneras, siendo la más popular la siguiente: 

 

═ ╒▐▬ ╒▐▬ ╒▐▬
Ȣ ╒▐▬

Ȣ Ễ                            Ec. 29 

 

Sabiendo que ὅ correspondería a la función de área ideal del indentador, que en el caso 

del indentador Berkovich es 24.5. 

 

¶ Redondeo de la punta de indentación. 

La punta más común, es la Berkovich, cuyo radio de punta suele ser del orden de 

100 nm, por tanto en indentaciones menores de 50 nm, es esencial tener en cuenta el 

redondeo de la punta. 

Las medidas de las propiedades mecánicas, en caso de un redondeo exagerado de la 

punta, serían erróneas. A mayor redondeo, más respuesta elástica del material, ya que 

posiblemente no se haya desarrollado una zona totalmente plástica.  

 

¶ Estado de la superficie. 

La condición superficial afecta a las medidas de las propiedades mecánicas mediante 

nanoindentación, por lo que no es trivial la preparación previa de la muestra. 
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o Rugosidad: 

El efecto general que produce la rugosidad superficial es que provoca errores al 

determinar el área de contacto entre el indentador y la muestra, ya que dicho área se mide 

indirectamente a través de la profundidad de contacto.  

Al reducir la presión media de contacto disminuyendo el radio de contacto. Por lo que 

para una caga de indentación dada P, la profundidad de penetración disminuye y el módulo 

combinado obtenido Ὁᶻ se reduce al igual que la dureza. Este efecto es menos severo cuanto 

más superficial se trabaje [102, 103] . 

El método óptimo de preparación superficial se basa en un pulido mecánico hasta llegar 

a diamante y/o suspensión de partículas y posteriormente electropulir la muestra para 

eliminar los defectos causados por la propia preparación (en la sección 3.3.3.1 se muestra un 

ejemplo de la importancia de la preparación superficial). 

o Planitud: 

Se debe tener una superficie perpendicular al plano de indentación respecto a la línea 

de acción del indentador, en caso contrario la presión que ejerce el indentador sobre la 

muestra no es homogénea, y producirá fenómenos de plastificación no simétricos, lo que 

conllevará a errores en las propiedades mecánicas medidas [104]. 

 

¶ Tensiones residuales. 

En el desarrollo teórico presentado en la sección 1.6.1, se ha supuesto libre de tensiones 

superficiales en condiciones previas a las indentaciones. En muchos materiales debido a su 

preparación metalográfica o aumentos temperatura provocada por el procesado pueden 

presentarse tensiones. Se puede determinar por la forma del pile up en el borde del contacto, 

o analizando la carga con la que se inician grietas en materiales frágiles. 

 

¶ Características intrínsecas del material. 

o Heterogeneidades del material. 

Debido a que estos ensayos son a escala del orden de decenas de nanómetros, la 

presencia de distintas fases, precipitados, intercaras o cualquier defecto en sí próximo a la 

indentación modifica de manera pronunciada los valores de dureza y módulo.  Se recomienda 
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analizar a posteriori las huellas y determinar si alguno de estos factores ha modificado la 

medida. 

o Fluencia de nanoindentación.  

Este fenómeno se manifiesta como un cambio de profundidad de penetración 

manteniendo la carga durante un tiempo, normalmente a carga máxima [89, 92, 105]. 

o Formación de grietas durante la indentación.  

Este fenómeno está relacionado con la tenacidad de fractura del material. Durante la 

carga se producen tensiones de tracción a medida que aumenta el radio de la zona plástica con 

la profundidad de penetración. En la descarga, además, se le añaden tensiones adicionales 

cuando el material intenta recuperar su forma sin conseguirlo.  

 

¶ Efectos de plastificación: Apilamiento (pile up) y hundimiento (sink in). 

En el momento de realizar una indentación en la superficie de un material elasto-

plástico y las tensiones derivadas de la carga aplicada superan el límite elástico del mismo, 

aparecen unas deformaciones permanentes características. 

o En algunos casos, se observa un apilamiento del material alrededor del indentador, es 

lo que se conoce como apilamiento. 

o En otros, lo que ocurre es que se produce un hundimiento también en las 

inmediaciones de la punta, se le denomina hundimiento. 

Como se ha dicho, el método de Oliver y Pharr que se ha utilizado como base en el 

cálculo de las propiedades mecánicas no tiene en cuenta estos fenómenos, por lo que el área 

proyectada calculada difiere de la real con su consiguiente error en el cálculo de los valores de 

dureza y módulo elástico. 

Los fenómenos de plastificación dependen de las propiedades mecánicas del material, 

como son: 

¶ Módulo elástico Ὁ. 

¶ Límite elástico „ 

¶ Índice de endurecimiento ὲ, que indica en qué medida se endurece el material al ser 

deformado. 

En líneas generales se puede decir que: 



Capítulo 1. 

67 

¶ Presentará apilamiento un material con el cociente Ὁ
 „ alto. 

¶ Se producirá hundimiento si en cambio dicho cociente es bajo. 

Materiales con un índice de endurecimiento elevado, hará que a medida que se deforma 

aumente el límite elástico, produciendo una disminución del cociente Ὁ
 „, y por lo tanto, 

fomentando el proceso de hundimiento. 

Existen numerosas investigaciones acerca de cómo cuantificar y poder corregir estos 

efectos, y así obtener valores fiables de las propiedades mecánicas (módulo, límite elástico, 

índice de endurecimiento y dureza).  

1.6.2 Efecto del tamaño de la indentación (ETI) ɀ Método de Nix y Gao. 

Cuando se estudia un material homogéneo e isótropo, el resultado esperado es obtener 

sólo un valor de módulo elástico y dureza que caracterice a dicho material sin importar las 

variables del ensayo de nanoindentación (carga, penetración, velocidad de deformación, etc.). 

Esto es debido a que estas propiedades son inherentes al material. Sin embargo, se ha 

observado experimentalmente que, por diferentes razones, los resultados obtenidos muestran 

una variación de las propiedades mecánicas en función de las condiciones del ensayo. 

Entre los factores que pueden afectar a las medidas podemos encontrar desde una 

pequeña capa de óxido en la superficie del material, diferencias composicionales o de fases 

entre la superficie del material y el bulk que le confieran diferentes propiedades mecánicas, 

tensiones internas o endurecimiento por la preparación superficial. No obstante, debido a los 

factores mencionados anteriormente, a escala muy local (del orden de nanómetros) el 

material ha dejado de ser isótropo. 

En materiales que muestran este comportamiento, las condiciones de flujo plástico 

podrían depender no sólo de la deformación sino también de la magnitud del gradiente de 

deformación que podría presentar el material en una situación dada. Particularmente, en la 

cercanía de la punta de una grieta donde el campo de tensiones está cambiando rápidamente. 

En general, la dureza medida con nanoindentación aumenta con la disminución de la 

profundidad de penetración. A este fenómeno se le denomina efecto del tamaño de la 

indentación (ETI) y es debido a una alta nucleación de dislocaciones dentro de la zona plástica. 

Éstas se clasifican en dos grupos: 
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¶ Dislocaciones generadas por razonas estadísticas, conocidas como dislocaciones 

estadísticamente almacenadas, EDA (o en inglés stadistically stored dislocations, SSD). 

¶ Dislocaciones formadas por la geometría del indentador, y por el índice de 

endurecimiento del material, siendo estas las conocidas como dislocaciones 

geométricamente necesarias, DGN (o en inglés geometrically necessary dislocations, 

GND) [106]. 

En la Figura 1.30 se muestra el esquema presentado en el modelo de Nix y Gao [106] en 

el que se muestran las GND de un indentador cónico rígido, presentando la estructura de 

dislocaciones de una manera idealizada como bucles de dislocación circulares.  

 

 

Figura 1.30: Esquema presentado por el modelo de Nix y Gao que representan el ISE de un indentador 

cónico. 

 

En este modelo se calcula que la densidad de GND creadas en la zona plástica que rodea 

la punta del indentador aumenta con la disminución de la profundidad. 

 

ⱬ▌ ╫▐
◄╪▪Ᵽ                                                           Ec. 30 

 

Siendo ” la densidad de las GND, ὦ, el vector de Burgers, Ὤ la profundidad de 

penetración y — ángulo de la punta del indentador, en este caso un cono. 
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La presencia de dislocaciones hace que se incremente el límite elástico del material y 

por tanto que aumente el valor de la dureza [107]. 

Este efecto llega a ser bastante pronunciado en caso de estudiar películas delgadas o 

caracterización de pequeños volúmenes de material. Llegando a un valor donde los valores de 

Ὁ y Ὄ se mantiene constante aunque se siga aumentando la penetración.  

1.6.3 Aplicación de la nanoindentación a materiales implantados. 

El estudio de volúmenes reducidos de material irradiado es uno de los puntos débiles de 

las implantaciones iónicas. La nanoindentación es una de las posibles herramientas más 

ampliamente utilizadas hoy en día para poder estudiar dichos volúmenes y poder discernir 

entre material implantado y bulk. Como se ha comentado en secciones anteriores, es una 

técnica muy versátil y es posible extraer mucha información acerca de las variaciones de las 

propiedades mecánicas de los materiales irradiados. 

Desde los 80 es posible encontrar investigaciones sobre el uso de la indentación 

instrumentada para estudiar materiales irradiados [108] hasta la actualidad. Existen otras 

técnicas similares como la microindentación también aplicadas a estudiar los efectos de la 

irradiación [78, 109, 110] pero no llegan a la profundidad de nanómetros característica de la 

nanoindentación. 

Respecto a la aplicación de esta técnica a la fusión nuclear existen trabajos que 

investigan desde aleaciones modelo FeCr irradiadas con iones [111, 112], aceros como el 

EUROFER97 [113], o el F82H [114] o más complejas como ODS [115]. Además presenta la 

ventaja de no sólo estudiar la dureza, sino también el límite elástico [116] o incluso estudiar su 

comportamiento a alta temperatura [117]. 
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En esta tesis doctoral además de los objetivos puramente científicos, también se tuvo 

que situar al doctorando en el mundo de la Fusión Nuclear por confinamiento magnético. 

Conocer la hoja de ruta hacia su consecución final materializada en el reactor comercial de 

fusión nuclear, cuales son los pasos intermedios en forma de instalaciones, problemática 

dentro de los materiales y así sucesivamente hasta llegar a los objetivos más concretos. 

Dentro del campo de los materiales estructurales para el futuro reactor de fusión, o 

incluso para los reacǘƻǊŜǎ ƛƴǘŜǊƳŜŘƛƻǎ όL¢9wΣ 59ahΣ 5hb9{Χύ Ŝǎ ƴŜŎŜǎŀǊƛƻ ŎƻƴƻŎŜǊ Ŝƭ ŜǎǘŀŘƻ 

actual de investigación y desarrollo de dichos materiales, cuales son los requerimientos para su 

posible aplicación desde el punto de vista de sus propiedades mecánicas o físicas, de su 

evolución microestructural e incluso cómo poder mejorarlos. 

Por último y más concretamente, uno de los puntos críticos en el desarrollo de 

materiales estructurales para su posible aplicación en Fusión Nuclear es el efecto del He 

transmutado en las propiedades de los materiales sometidos al ambiente que se espera que 

haya en el futuro reactor de fusión, degradándolas hasta tal punto que impiden que los 

materiales con los que se cuenta hoy en día sean no puedan ser utilizados en toda la ventana 

operacional requerida.  

Por lo tanto, después de tener una visión global de un problema tecnológico muy 

específico, esta Tesis doctoral ha tenido como objetivos concretos, los siguientes: 

¶ Estudiar y evaluar el uso de aceleradores de iones como herramienta para introducir He 

en los materiales y emular el efecto de la transmutación producida por los neutrones de 

fusión. 

¶ Utilizar y evaluar la técnica de nanoindentación como posible herramienta de 

caracterización de materiales estructurales antes y después de ser implantados. 

Identificar los artefactos propios de la técnica, analizar su influencia en las medidas y 

desarrollar una metodología de ensayo que posibilite la comparación de los materiales 

según el tipo de experimento. 

¶ Optimizar la preparación de las muestras para la microscopía electrónica de transmisión, 

ya sea mediante electropulido, como utilizando lamelas de FIB. 

¶ Relacionar las observaciones microestructurales relacionadas con los defectos del He 

(nucleación, crecimiento y destino) con las variables experimentales de estudio: energía 

de los iones, daños por desplazamiento, temperatura, etc.  
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¶ Contribuir al entendimiento de los efectos del He en los materiales estructurales de 

aplicación en fusión nuclear. 

¶ Por último, aportar resultados a la generación de una base de datos de los efectos de la 

irradiación de aceros ferríticos martensíticos de activación reducida, que servirá en una 

primera fase para comprender y mitigar los efectos del He en materiales estructurales 

del reactor DEMO. 

Esta tesis doctoral fue desarrollada gracias a una colaboración entre la División de 

Tecnología de Materiales perteneciente al Laboratorio Nacional de Fusión del CIEMAT (Centro 

de Investigaciones Energéticas, Medioambientales y Tecnológicas) en Madrid y el 

Departamento de Matemática Aplicada, Ciencia e Ingeniería de Materiales y Tecnología 

Electrónica de la Universidad Rey Juan Carlos de Móstoles. 
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 Materiales.  

Los materiales que se han empleado para llevar a cabo esta tesis doctoral son los aceros 

de activación reducida, denominados EUROFER97 y EU-ODS EUROFER. Estos aceros son 

candidatos a ser utilizados en el futuro reactor de fusión además de servir como base de 

nuevas aleaciones con mejores propiedades mecánicas. 

3.1.1 Acero EUROFER97. 

El acero EUROFER97 fue desarrollado y producido en Europa a finales de la década de 

los años 90. De los extensos estudios de caracterización metalográfica realizados fue 

seleccionado como material estructural europeo para ser utilizado en la envoltura 

ǊŜƎŜƴŜǊŀŘƻǊŀ άōǊŜŜŘŜǊ ōƭŀƴƪŜǘέ de los módulos de ensayo de ITER (Test blanket modules, 

TBM)  [118-120] como se comentó en la introducción de esta tesis doctoral. 

La composición química del material se presenta en la Tabla 3.1. Los análisis químicos se 

han realizado en el CIEMAT y se han comparado con las especificaciones del fabricante.  

Este material fue suministrado con un tratamiento de normalizado a 980 oC durŀƴǘŜ нтΩ 

seguido de un revenido a 760 o/ ŘǳǊŀƴǘŜ флΩ Ŏƻƴ ŜƴŦǊƛŀƳƛŜƴǘƻ ŀƭ ŀƛǊŜΣ ŘŜƴƻƳƛƴŀŘƻ Ŝƴ Ŝǎǘŀ 

tesis doctoral como estado de recepción. 

3.1.1.1 Características microestructurales. 

Esta aleación en estado de recepción presenta un tamaño de austenita primaria ASTM 

de ρπρρȟυυ P φȟχ ρρ ‘ά .  Su estructura es martensítica con morfología de placas, cuyo 

tamaño es de πȟυ πȟς ‘ά, y está libre de ferrita d.   

Presenta abundante precipitación de fases secundarias en los límites de grano de la 

austenita primaria, en los límites de grano de martensita y en el interior de las mismas. El 

principal carburo, el más estable que se forma en este acero es el M23C6, formado 

principalmente de Cr. Tienen morfología variada, igual que su tamaño, formas globulares, 

alargadas o de placas, y con tamaños comprendidos entre 25 y 200 nm. Además presenta 

carbonitruros del tipo MX ricos en Ta y V, principalmente precipitados en el interior de las 

placas de martensita [27]. 

 

 



Procedimiento experimental. 

78 

 

Elementos Frabicante (%wt) CIEMAT (%wt) 

C 0,11 0,11 

Cr 8,82 8,7 

W 1,09 1 

Ta 0,13 0,19 

V 0,2 0,19 

Mn 0,47 0,44 

Si 0,04 0,041 

P 0,005 -- 

Si 0,004 0,004 

Mo <0,001 <0,002 

Ti 0,005 0,0035 

Ni 0,02 0,018 

Cu 0,0016 0,0051 

Co 0,006 <0,005 

Al 0,009 0,0015 

Nb 0,0016 <0,001 

B <0,001 -- 

As <0,005 -- 

Sn <0,005 <0,005 

Zr <0,005 <0,002 

Sb <0,005 <0,005 

O 0,001 0,001 

N 0,022 0,022 

Tabla 3.1: Composición química del acero de activación reducida EUROFER97 [18]. 
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3.1.1.2 Propiedades mecánicas. 

En estado de recepción el acero EUROFER97 presenta unos valores de dureza Vickers 

(HV10) de 210 ± 3 siendo estos valores bastante estables, incluso después de tratamientos de 

envejecimiento [121]. 

En cuanto a la resistencia a tracción, límite elástico, elongación total y reducción de área 

los valores del acero EUROFER97 en estado de recepción se presentan en la Figura 3.1. En 

estas condiciones el acero a temperatura ambiente tiene un límite elástico de 530 MPa y una 

resistencia mecánica de 662 MPa Tras ensayos de envejecimiento, el acero no muestra 

diferencias, lo que implica una gran estabilidad con la temperatura en cuanto a propiedades de 

tracción. 

 

 

Figura 3.1: Propiedades del acero EUROFER97 a tracción [121]. 
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Este acero presenta una temperatura de transición dúctil-frágil de 

aproximadamente  W 60 oC, con valores de energía en la zona dúctil de 266 J. La energía de la 

zona dúctil permanece prácticamente constante tras ensayos de envejecimiento a 500 y 600 oC 

hasta 10.000 h. A partir de ese tiempo a 600 oC el material experimenta un incremento del 

DBTT όάDuctile Brittle Transition Temperatureέ) es de 23 oC [121]. 

En cuanto a la tenacidad de fractura del acero EUROFER97, aplicando el concepto de 

Master Curve, presenta valores de To de -129 oC en estado de recepción [122]. 

3.1.2 Acero EU-ODS EUROFER. 

El acero EU-ODS EUROFER, al igual que el acero EUROFER97, pertenece a la familia de 

los aceros ferríticos martensíticos de activación reducida, pero a diferencia de este último se 

ha producido mediante metalurgia de polvos. Para la fabricación del EU-ODS EUROFER se ha 

utilizado como base la composición del acero EUROFER97, Tabla 3.1, pero añadiendo un 0.3 % 

de óxidos de itrio (Y2O3). Con esta adición de partículas de itria se ha mejorado la resistencia a 

alta temperatura, ya que su aplicación está pensada para ser utilizada en diseños de envoltura 

regeneradora más avanzados en el futuro reactor de fusión, teniendo que soportar 

temperaturas de hasta 650 oC [118, 119]. Este incremento de la resistencia a alta temperatura 

supone poder incrementar hasta 100 oC la ventana operacional con respecto al EUROFER97 

[123]. Respecto a la activación radiológica, la adición de itria no supone un incremento en el 

tiempo de desactivación [124]. 

3.1.2.1 Características microestructurales. 

A diferencia del EUROFER97, esta aleación presenta una matriz ferrítica con un tamaño 

de grano muy heterogéneo cuyo tamaño medio es de 0.98 ± 0.48 mm, aunque es posible 

encontrar granos mayores de 4 y menores de 0.5 mm. Debido a que no había sido realizado un 

estudio microestructural tan detallada como con el caso del acero EUROFER97, se hicieron 

análisis mediante la técnica de EBSD (ά9ƭŜŎǘǊƻƴ .ŀŎƪ-ScŀǘǘŜǊƛƴƎ 5ƛŦŦǊŀŎǘƛƻƴέ)  para obtener la 

distribución de los tamaños de grano como se muestra en la Figura 3.2 a). El acero EU-ODS 

EUROFER presenta, además, carburos de forma globular con tamaños menores de 200 nm 

distribuidos por toda la matriz. Los resultados de EBSD, Figura 3.2 b), indican que 

prácticamente la totalidad de los patrones de difracción, un 92%, coinciden con una ferrita 

BCC, siendo el resto posiblemente martensita, bordes de grano y/o precipitados. Se ha 

utilizado la técnica de EBSD para la determinación del tamaño de grano del acero EU-ODS 
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EUROFER debido a que presenta un tamaño muy pequeño de grano, no siendo necesaria la 

utilización de esta técnica para el acero EUROFER97 ya que mediante microscopía óptica es 

posible su cuantificación [125]. 

 

 

Figura 3.2: a) Microestructura del acero EU-ODS EUROFER obtenida mediante EBSD. b) Mapa de 

orientaciones cristalográficas del acero EU-ODS EUROFER en estado de recepción.  

 

Referente a la itria, el tamaño medio de las partículas añadidas es de alrededor de 

20 nm, pero se han encontrado evidencias de heterogeneidades en la distribución de estos 

óxidos a escala micro y nanométrica [126], encontrando zonas con pequeños clústeres y zonas 

relativamente grandes sin partículas [125]. 

3.1.2.2 Propiedades mecánicas. 

En estado de recepción el acero EU-ODS EUROFER presenta unos valores de dureza 

vickers (HV10) de 380 ± 3. Los primeros resultados del EU-ODS EUROFER producido mediante 

HIP son bastante prometedores con respecto a la fluencia [127]. Estos ensayos han sido 

realizados entre 600 y 700 oC en aire, alcanzando hasta 15000 h antes de la ruptura. Los 

resultados de la comparación entre el EUROFER97 y el EU-ODS EUROFER en forma de Larson-

Miller representados en la Figura 3.3 muestran una mayor resistencia del último. De hecho, 

para una carga aplicada de 100 MPa se necesitan 50000 h para llegar a la ruptura, mientras 

que para esa misma carga sólo se necesitan 500 h para el EUROFER97. 
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Figura 3.3: Comparación de las propiedades de fluencia entre el EUROFER97 y el EU-ODS 

EUROFER [127]. 

 

Por otro lado, el EU-ODS EUROFER muestra mayor resistencia a tracción y similar 

elongación a rotura que el EUROFER97 hasta llegar los 450 oC, sin embargo por encima de esta 

temperatura se produce una disminución de ductilidad para el primero. 

Con respecto a las propiedades de impacto, este acero presenta una temperatura de 

transición dúctil-frágil de aproximadamente 125 oC. Mientras los resultados del EU-ODS 

EUROFER para ensayos de fluencia presentan buenos valores, Figura 3.3, los medidos 

mediante ensayos Charpy, por el contrario, no son satisfactorios. En la Figura 3.5 se muestran 

los resultados del DBTT para el acero EU-ODS EUROFER fabricado de diferentes formas, cuyos 

valores están por encima de la temperatura ambiente salvo el caso en el que se ha aplicado un 

tratamiento termomecánico (TMT). A pesar de esto, se observa que tras tratamientos térmicos 

o termomecánico es posible mejorar algunas propiedades mecánicas, lo que abre nuevas 

posibilidades, como la versión HT o TMT. 
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Figura 3.4: Comparación de las propiedades de tracción entre el EUROFER97 y el EU-ODS EUROFER 

(resistencia mecánica y elongación a rotura) [128]. 

 

Figura 3.5: Temperatura de transición dúctil frágil de los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER [26]. 
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 Implantaciones iónicas.  

El dispositivo experimental que se ha utilizado para introducir el He en los aceros 

EUROFER97 y EU-ODS EUROFER y así poder evaluar sus efectos es la técnica de la implantación 

de iones mediante aceleradores. Para la realización de esta tesis doctoral se han utilizado dos 

aceleradores de iones diferentes cuyas características principales se describen a continuación. 

3.2.1 Implantación de iones de alta energía (línea estándar CMAM). 

Las implantaciones de iones de alta energía fueron realizadas en el CMAM (Centro de 

Microanálisis de Materiales) de Madrid, perteneciente a la Universidad Autónoma. 

El acelerador utilizado, Figura 3.6, es un acelerador electrostático tipo Tándem con una 

tensión entre terminales de 5 MV, siendo el primer acelerador tándetron coaxial de alta 

corriente capaz de alcanzar los 5 MV que utiliza un multiplicador de tensión Cockroft-Walton. 

 

 

Figura 3.6: Tanque del acelerador de iones de alta energía situado en el CMAM. 

 

El sistema de alimentación que tiene el acelerador garantiza una alta fiabilidad y 

estabilidad en la tensión en terminal con un rizado mínimo (50 V a una tensión de 5 MV). Esto 

permite una determinación óptima de la energía de los iones, y por tanto una calidad de haz 
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muy alta para los experimentos. Las características de este acelerador permiten la 

implantación de elementos a energías de hasta del orden de decenas de MeV, así como el uso 

de técnicas IBA o espectroscopía de masas con aceleradores (AMS). 

Para las implantaciones se mecanizaron muestras de EUROFER97 y EU-ODS EUROFER 

con unas dimensiones de 5 x 5 x 1 mm3. Posteriormente se sometieron a un proceso de 

desbaste con lijas desde 120 hasta 2500, pasando a un pulido con pasta de diamante de 3 y 1 

mm. Por último, se le dio un pulido final con una solución coloidal de alúmina en base acuosa 

de 0.5  mm, con el objetivo de obtener una superficie libre de defectos.  

El procedimiento experimental detallado a continuación es común en todas las 

implantaciones realizadas a alta energía. 

Las muestras a implantar se fijan al portamuestras con cinta de cobre que irá colocado 

dentro del acelerador. En la Figura 3.7 se puede observar dicho dispositivo con las 

diferementes muestras destinadas a ensayos de nanoindentación, así como los discos para 

microscopía de transmisión. 

En el centro del portamuestras se coloca un trozo de cuarzo que debajo lleva un papel 

milimetrado, utilizado para ajustar las dimensiones del haz a las dimensiones de la muestra a 

implantar, Figura 3.7 a). La razón de este montaje es revisar y confirmar la homogeneidad de 

dicho haz. Para ello, se irradia con los mismos iones que se van a implantar, en este caso He, 

antes de empezar la implantación, produciendose un efecto de ionoluminiscencia como 

muestra la Figura 3.7 b). De este modo se pueden modificar los parámetros del acelerador 

para ajustar las dimensiones del haz según el papel milimetrado. 

Una vez que el haz ha sido validado, se procede a posicionar la muestra exactamente en 

su trayectroria, asegurando que los parámetros del haz se mantienen controlados y constantes 

en todo momento.  

Durante la implantación, la muestra se calienta por la incidencia de los iones, por lo que 

es necesario controlar la temperatura mediante termopares o por cámara termográfica para 

tener un registro de la temperatura. En la Figura 3.8 a) se muestra un ejemplo del registro de 

la temperatura mediante el uso de cámara termográfica obteniendo las variaciones de 

temperatura en tiempo real, y en la Figura 3.8 b) se puede ver la instalación de termpores al 

portamuestras del acelerador. 

Una vez realizada la implantación, se comprueba si la muestra se ha activado. En el caso 

de que así sea se guarda en un contenedor de Pb hasta que se desactive.  
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Figura 3.7: a) Configuración de las muestras en el portamuestras del acelerador. b)  Control de 

homogeneidad del haz, confirmando la estabilidad y las dimensiones. 

 

 

Figura 3.8: a) Imagen de la cámara termográfica instalada en el acelerador. b) Termopares 

conectados a las muestras. 
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3.2.1.1 Implantaciones de He a energías individuales: 2, 9, y 15 MeV. 

En estos experimentos se implantó un área de 5x5 mm2 con iones de He2+ a 15 MeV, 

He2+ a 9MeV y He+ a 2 MeV. La fluencia fue la misma para cada energía con un valor de 

1,67x1015 iones He/cm2. 

El uso de un estado de carga u otro depende de la energía de los iones. Como se 

comentó anteriormente el voltaje del terminal del acelerador, ὠὝ , es de alrededor de 5 MV, 

aunque es algo menor ya que se debe tener en cuenta la tensión de la fuente Ὁ , de unos 

30 KeV. Conociendo esto, se puede calcular la energía con la que se podrá acelerar un ion: 

 

╔░▫▪ ╔█◊▄▪◄▄╥╣ ▪▲ ╥╣ ▪▲                                   Ec. 31 

 

Donde, ὲ es el estado de carga y ή la masa del electrón. Nótese, que para obtener 

energías altas de 7 a 15 MeV sólo es posible hacerlo con iones He2+. Para energías más bajas 

habrá más densidad de corriente utilizando He+ y, por lo tanto, el tiempo de irradiación se 

reducirá a la mitad.  

La temperatura es un factor crítico sobre los efectos de la irradiación, por lo que conocer 

este parámetro es fundamental a la hora de interpretar los resultados de la caracterización. 

Las irradiaciones llevadas a cabo en este acelerador fueron realizadas a temperatura ambiente 

con lo que resultaba fundamental monitorizar cualquier incremento de temperatura debido a 

la irradiación. Un aumento de corriente puede conllevar a un calentamiento de la muestra, sin 

embargo en la Figura 3.9 se puede observar cómo la temperatura aumentó en 

aproximadamente 10 oC, cuando la corriente se incrementó en prácticamente el doble al pasar 

de un estado iónico a otro. 
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Figura 3.9: Evolución de la temperatura con la corriente de implantación para dos estados de carga: 

He+ y He2+. 

 

3.2.1.2 Perfil escalera de He de 15 a 2 MeV. 

Se implantó un área de 5x5 mm2 con iones de He2+ desde una energía de 15 hasta 

6 MeV, y de 5 hasta 2 MeV con iones de He+. La fluencia se mantuvo constante para cada 

energía y su valor fue de 1,67x1015 iones He/cm2. 

Las irradiaciones se realizaron empezando por la de mayor energía, 15 MeV, a la menos 

energética, 2 MeV, obteniéndose así un perfil de concentración atómica de He variable con la 

profundidad de penetración desde 750 a 350 appm He aproximadamente. 

3.2.2 Implantación de iones de baja energía (CIEMAT). 

El implantador de iones situado en el Laboratorio Nacional del Fusión del CIEMAT, fue 

construido en 1982 por la compañía Danfysik. La energía máxima de aceleración es de 60 keV 

que es insuficiente para producir radiación que necesite sistemas de protección, a diferencia 

de la instalación de iones de alta energía, lo que facilita la manejabilidad tanto de la instalación 

como de las muestras implantadas. La línea y las cámaras de implantación así como los 

diversos dispositivos de medida se encuentran en el exterior, como se ve en la Figura 3.10. 
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Figura 3.10: Implantador de baja energía (CIEMAT). 

 

En la actualidad, la fuente de iones permite la obtención de iones a partir de sólidos y 

gases, aunque en las implantaciones llevadas a cabo en esta tesis doctoral se ha utilizado 

únicamente He gas. Dependiendo del ion elegido y de la tensión de aceleración, se pueden 

obtener haces con corrientes de hasta 200 nA. 

El portamuestras del implantador tiene una base calefactora que puede alcanzar una 

temperatura máxima de 800 oC. En la Figura 3.11 se observa el detalle del portamuestras de 

las muestras de TEM sujetado con 4 apoyos de wolframio a dicha base calefactora. En este 

implantador se pueden llevar a cabo enfriamientos en vacío o más rápidos introduciendo 

nitrógeno gas en la cámara. 

 

 

Figura 3.11: Detalle del horno y portamuestras del implantador de baja energía. 
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Para las implantaciones se adelgazaron láminas de EUROFER97 y EU-ODS EUROFER 

hasta menos de 100 mm de espesor, mediante un proceso de desbaste con lijas desde 120 

hasta 2500. Una de las caras se pulió con pasta de diamante de 3 y 1 mm. Por último se le dio 

un pulido final con una solución coloidal de alúmina en base acuosa de 0.5 mm, con el objetivo 

de obtener una superficie libre de defectos. Posteriormente se cortaron discos de 3 mm de 

diámetro que se colocaron en un portamuestras específicamente diseñado para el horno (o 

placa calefactora) del implantador y poder realizar las implantaciones a alta temperatura. De 

esta forma se irradiaron simultáneamente 4 discos de TEM, 2 de EUROFER97 y 2 de EU-ODS 

EUROFER.  

Se realizaron 4 implantaciones con una energía de aceleración de los iones de He de 

40 keV y una fluencia de 1x1015 iones He/cm2 a temperatura ambiente, 350, 450 y 550 oC 

respectivamente. Con estas condiciones experimentales se obtuvo una concentración atómica 

aproximada de 750 ς 800 appm de He, similar a la cantidad máxima implantada en el 

acelerador de alta energía, pero localizada más superficialmente, como se verá más adelante. 

Durante la implantación se monitorizó y registró la corriente y la temperatura por unidad de 

tiempo como medida de control. 

  Ensayos de nanoindentación.  

3.3.1 Nanoindentador. 

Los ensayos de nanoindentación fueron realizados en el departamento de Matemática 

Aplicada, Ciencia e Ingeniería de los Materiales y Tecnología Electrónica de la Universidad Rey 

Juan Carlos, en Móstoles.  

El equipo utilizado es un nanoindentador de la marca MTS modelo nano indenter XP. Los 

ensayos de nanoindentación se pueden realizar mediante dos métodos de trabajo: el 

denominado cuasi estático y el método de la medida continua de la rigidez MCR, (del inglés 

άŎƻƴǘƛƴǳƻǳǎ ǎǘƛŦŦƴŜǎǎ ƳŜŀǎǳǊŜƳŜƴǘǎέύ. El equipo tiene una gran versatilidad ya que es posible 

utilizar diferentes tipos de indentadores en cualquiera de los dos métodos. 

El  modo de ensayo cuasi estático es un sistema multipropósito, cuyas principales 

características son [129]: 

¶ Resolución del desplazamiento teórico <0,01 nm. 

¶ Resolución de carga 50 nN (5,1 mg). 
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¶ Máxima profundidad de indentación >500 mm. 

¶ Carga máxima 500 mN (50,8 g). 

El otro módulo de operación denominado medida continua de la rigidez o MCR consiste 

en la aplicación de una fuerza armónica, que va incrementando la fuerza media a medida que 

va penetrando en el material hasta una profundidad predeterminada. Las bases de su 

funcionamiento se pueden observar en la Figura 3.12.  

 

 

Figura 3.12: a) Esquema del ciclo de carga del ensayo CSM. b) Movimiento del indentador sobre una 

muestra con diferentes capas de materiales [130]. 

 

[ƻ ǉǳŜ ǎŜ ŎƻƴǎƛƎǳŜ ǎƻƴ ƳǳŎƘŀǎ άǇŜǉǳŜƷŀǎέ ƛƴŘŜƴǘŀŎƛƻƴŜǎ ǎǳǇŜǊǇǳŜǎǘŀǎΣ Ŝƴ ƭŀǎ ǉǳŜ ǎŜ 

calcula la rigidez de contacto y de ahí  se obtiene tanto el módulo como la dureza de cada una, 

obteniéndose un perfil continuo de las propiedades del material. 

Los desplazamientos provocados por el indentador debidos a la aplicación de una fuerza 

armónica, dependen tanto del equipo (parámetros de control), como de la interacción 

indentador-muestra.  

Este método tiene muchas aplicaciones como pueden ser: 

¶ Medidas de fluencia del material [89, 131, 132]. 

¶ Estudios de fricción y recubrimientos [133]. 

¶ Materiales estructurados por capas de diferentes propiedades mecánicas [134, 135]. 

¶ Propiedades mecánicas de películas delgadas [91, 136]. 
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3.3.2 Procedimiento de ensayos de nanoindentación. 

Previamente a la realización de los ensayos es necesaria una calibración del equipo ya 

que supone un factor crítico. Una mala calibración implica errores en la estimación del área de 

la huella, y en consecuencia una errónea determinación de los valores de dureza, módulo, etc. 

Las calibraciones se efectuaron semanalmente, cada vez que se iniciaba un ensayo. 

Para llevar a cabo la calibración se define una matriz de 7 x 7 indentaciones con el 

módulo MCR. La calibración utilizando esta forma de trabajo es mucho más precisa que con el 

módulo de indentación cuasi estático debido a su mayor sensibilidad y a la propia metodología 

de ensayo. Este método da una respuesta mucho más continua y homogénea, y es por eso que 

la calibración con este módulo conlleva mayor precisión [129]. Las indentaciones para la 

calibración se llevan a cabo sobre un patrón de sílice amorfa cuyas propiedades mecánicas son 

conocidas: Ὁ χσ ὋὖὥȟὌ ω Ὃὖὥ ώȟ‡ πȟστυ. El siguiente paso es determinar el área 

ὃ  ὪὬ, la cual relaciona el área transversal del indentador con la profundidad de 

penetración medida desde el extremo del indentador, Ὤ.  

Para obtener mayor precisión, se hicieron 2 calibraciones según la profundidad de la 

penetración del indentador: 

¶ Para profundidades de penetración ▐ Ⱨ□: 

En este caso, se debe tener muy en cuenta que la geometría piramidal de la punta 

Berkovich no es ideal, ya que presenta un redondeo inevitable. Para ello, se ajusta el área de la 

pirámide a la siguiente ecuación obtenida mediante el proceso de calibración, Ec. 32. 

 

═▐  ȟ ▐  ȟ ▐  ȟ ▐ȟ  ȟ ▐ȟ  ȟ ▐ȟ       

Ec. 32. 

 

¶ Para profundidades de penetración ▐ Ⱨ□: 

En cambio para profundidades mayores a ρ‘ά, se considera despreciable las posibles 

imperfecciones de la punta, por lo que se supone que la pirámide es ideal, ajustando la función 

a la Ec. 33: 

═▐ ȟ▐ ȟ ▐ 

Ec. 33. 
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En la Figura 3.13 se puede comparar los valores obtenidos en la calibración mediante el 

módulo de medida continua de la rigidez con los valores conocidos del patrón suministrados 

por el fabricante Ὁ χσ ὋὖὥȟὌ ω Ὃὖὥ. La línea negra que representa el módulo calculado 

en la calibración oscila en torno a los χπ Ὃὖὥ, y la línea roja que determina la dureza lo hace 

un poco por debajo de ω Ὃὖὥ. Comparando los valores teóricos con los experimentales se 

concluye que el equipo está calibrado. 
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Figura 3.13: Valores de dureza y módulo elástico de la sílica amorfa mediante el método de la rigidez 

continua utilizados para la calibración de la punta del indentador. 

 

3.3.2.1 Metodología de los ensayos de nanoindentación. 

En todos los ensayos, se estableció una metodología común: 

En primer lugar se corrige la posición del indentador con respecto a la posición del 

microscopio, es decir que el objetivo sitúe correctamente al indentador. Es fundamental que 

se indente en el lugar exacto programado. Con este paso además la punta se limpia de posibles 

restos de otros materiales ensayados. 



Procedimiento experimental. 

94 

El siguiente paso se procede a la calibración de la punta. Se realiza la programación del 

ensayo eligiendo el módulo de trabajo: cuasi estático o MCR. Se nombra el fichero y se definen 

los parámetros característicos del módulo elegido y del material para la adquisición de datos. 

Mediante el microscopio óptico se selecciona el área del material donde se van a 

realizar las indentaciones. Un parámetro fundamental es la separación entre huellas, ya que 

para que no haya interferencias entre ellas, se recomienda una separación de 3 veces el 

tamaño de la huella. Esto se ha optimizado, midiendo las huellas en diferentes ensayos a 

diferentes cargas hasta obtener la separación mínima óptima. Por último se analizan los 

resultados de cada huella individualmente, para discriminar cualquier posible error, ya que es 

posible identificar cada huella con las medidas obtenidas.  

3.3.3 Nanoindentación en muestras en estado de recepción. 

El material en estado de recepción es homogéneo desde un punto de vista 

macroscópico, por lo que no es relevante en qué parte de la superficie se realice el ensayo. 

Únicamente se deberá tener en cuenta el estado del equipo (variaciones térmicas, estado de la 

ǇǳƴǘŀΧύΣ ƭŀ ƽǇǘƛƳŀ ǇǊŜǇŀǊŀŎƛƽƴ ŘŜ ƭŀ ǎǳǇŜǊŦƛŎƛŜ ȅ ǎǳ ŎƻǊǊŜŎǘŀ ŎƻƭƻŎŀŎƛƽƴ Ŝƴ Ŝƭ ǇƻǊǘŀƳǳŜǎǘǊŀǎ 

del nanoindentador. 

Para la determinación de la dureza y el módulo elástico en cada ensayo se realizaron del 

orden de 50 indentaciones, distribuidas aleatoriamente por la superficie del material. En el 

caso de los ensayos para medir la fluencia de nanoindentación fueron programadas matrices 

de 3 x 3 huellas para cada carga (desde 0.5 a 50 mN) y cada tiempo de mantenimiento (desde 

5 hasta  80 s) respectivamente. 

3.3.3.1 Preparación superficial. Comparación electropulido ns. pulido mecánico: 

Ejemplo EUROFER97. 

La preparación superficial es un parámetro crítico, sobre todo en indentaciones muy 

superficiales, ya que un pulido mecánico sobre un material que presente endurecimiento por 

deformación puede dar medidas erróneas, o incluso la rugosidad de la superficie puede llevar 

a medidas falseadas del punto de inicio o del área de contacto. 

Todas las superficies de las distintas mueestras del acero EUROFER97 se han preparado 

empezando con un desbaste mecánico con papel de SiC (desde 120 a 2400 grit) seguido de un 

pulido con diamante hasta 1 micra. La diferencia entre ellas radica en el paso final: 3 min de 
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electropulido, Figura 3.14 a), OPA (suspensión ácida de partículas de alúmina de 0.5 mm) más 3 

minutos de electropulido Figura 3.14 b) y sin electropulido, únicamente OPA. Las imágenes 

mostradas muestran los pequeños defectos, conocidos como picaduras, debido al 

electropulido. Estas no interfieren en los ensayos de nanoindentación. El proceso de 

electropulido fue realizado con un electrolito hecho de un 20 % H2SO4 + 80 % metanol, 

temperatura de unos 10 oC y una tensión de 11 V. 

 

 

Figura 3.14: Micrografías ópticas del acero EUROFER97 tras a) 3min electropulido y b) OPA y 

posteriormente 3 min de electropulido. 

 

Posteriormente se realizó una matriz de indentaciones aleatoriamente colocadas en la 

superficie de cada una de las 3 muestras, utilizando el módulo de ensayo de MCR. El objetivo 

es analizar cómo varían los valores de dureza a medida que aumenta la penetración, haciendo 

especial hincapié en los primeros 100 ς 200 nm dependiendo de la preparación superficial. 
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Figura 3.15: Evolución de la dureza con la profundidad de penetración del acero EUROFER97 tras ser 

preparado superficialmente de tres formas diferentes (diamante + electropulido, diamante + OPA + 

electropulido, diamante + OPA). 

 

Se puede extraer de la figura anterior, que la muestra pulida únicamente con OPA, 

presenta un ligero aumento promedio en los primeros 200 nm, manteniéndose constante 

durante el resto del ensayo hasta los 1000 nm. Por otro lado las otras dos muestras tienen un 

resultado casi idéntico. Posiblemente la superficie electropulida tenga menor cantidad de 

deformación producida por el pulido mecánico ya que presenta menos desviación típica 

característica de resultados más homogéneos. No obstante, en términos generales las tres son 

igualmente válidas.  

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos, por facilidad a la hora de la preparación 

superficial se eligió como último paso, el pulido con una suspensión de alúmina coloidal, OPA. 

3.3.3.2 Redondeo de la punta del indentador. 

Idealmente, un indentador Berkovich es una pirámide perfecta, pero en la práctica estos 

indentadores no son perfectos, simplemente por límites en la fabricación, y suelen tener un 

redondeo del orden de 100 nm.  
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Este efecto se vuelve muy importante cuando las profundidades de indentación son 

menores  de 50 nm. Los valores de dureza obtenidos pueden tener un error, ya que la presión 

media de contacto podría no reflejar la condición de un volumen completamente plastificado 

en las primeras decenas de nanómetros, porque el indentador se parecería más a una esfera 

que a una pirámide. El módulo en cambio, no sufrirá dichas variaciones siempre y cuando el 

área del indentador esté bien caracterizada en función de la profundidad de penetración 

ὃ  ὪὬ. Para ello se hizo un análisis mediante perfilometría óptica con el fin de medir 

cualitativamente dicho redondeo de la punta, como se ve en la Figura 3.16. 

Se ha demostrado que el redondeo afectaría a indentaciones muy superficiales, del 

orden de decenas de nanómetros, en función del grado de desgaste. Sin embargo, el redondeo 

de la punta del indentador Berkovich utilizado en los ensayos de nanoindentación de esta tesis 

doctoral es prácticamente despreciable. Por otro lado, antes de realizar una matriz se efectúa 

una pequeña matriz en la sílice para comprobar el estado del indentador a través de la forma 

de la huella y limpiarlo de posibles restos de otros ensayos. 

 

 

Figura 3.16: Imagen del indentador Berkovich obtenida mediante perfilometría óptica. 
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3.3.4 Nanoindentación en muestras implantadas. 

Dependiendo del tipo de implantación (alta o baja energía) se desarrollaron diferentes 

metodologías de ensayos que se detallan a continuación. 

3.3.4.1 Muestras implantas a alta energía. 

En las muestras implantadas con iones de He a alta energía (orden de MeV), las 

indentaciones se realizaron en la superficie transversal a la implantación utilizando el método 

de ensayo de nanoindentación denominado cuasi estático.  

La metodología de ensayo fue la misma tanto para las muestras implantadas con 

energías individuales como para las implantadas con perfil de escalera (incluyendo las que 

fueron sometidas a un recocido post irradiación). 

El objetivo era analizar cómo varía la dureza respecto a la profundidad de implantación 

(distancia desde la superficie en la Figura 3.17). A medida que esta distancia aumenta el 

contenido en He implantado va disminuyendo. Dicha figura representa el esquema de una 

muestra implantada, indica qué superficie ha sido irradiada y cuál ha sido indentada. Se han 

incluido los picos de la implantación, cuya altura es proporcional al contenido de He 

implantado y van decreciendo a medida que se alejan de la superficie irradiada.  

Los picos más internos corresponden con las energías más altas. Particularmente los 

iones de He acelerados a 15 MeV se sitúan aproximadamente a 50 mm de la superficie 

implantada, y presentan un contenido de 350 appm He. A su vez los más superficiales son los 

que tienen las menores energías. El pico de los iones de 2 MeV se localizará aproximadamente 

a 2.5 mm de la superficie y su contenido de He será de 750 appm. En el caso de las 

implantaciones con energías individuales cada muestra presentaría un único pico 

(dependiendo de la energía de los iones) en lugar de los 14 picos mostrados en dicha imagen. 
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Figura 3.17: Esquema de una muestra de 5 x 5 x 1 mm3 implantada con perfil de escalera e indentada 

en la superficie transversal a la implantación. 

 

En la Figura 3.18 se presentan las dos formas en las que el indentador recorre la 

superficie a indentar, llamadas en esta tesis doctoral matriz inclinada (a) y matriz recta (b) 

respectivamente. En esta tesis doctoral se utilizó la matriz inclinada debido a que se analiza 

más área implantada que con respecto a la matriz recta. En esta última puede verse como las 

indentaciones pertenecientes a una fila son paralelas a la superficie por lo que todas las 

huellas se realizan a la misma distancia de la superficie implantada. Sin embargo con la matriz 

inclinada cada indentación avanza ligeramente con respecto a la anterior, por lo que, como se 

comentó, se cubre mayor superficie implantada y por la tanto la caracterización será más 

precisa. 
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Figura 3.18: Representación de las matrices de indentaciones a) inclinada y b) recta. 

 

Una vez que las muestras fueron indentadas, se introdujeron en el microscopio 

ŜƭŜŎǘǊƽƴƛŎƻ ŘŜ ōŀǊǊƛŘƻ ό{9a ƻ άscanning electron microscopeέύ ŀŘŜƳłǎ ŘŜ ǇŀǊŀ ŜǎǘǳŘƛŀǊ ƭŀ 

forma de las huellas para medir su distancia con respecto a la superficie de implantación como 

se ve en la Figura 3.19. Este análisis permitió asignar a cada valor de dureza su localización 

exacta con respecto a la superficie irradiada pudiendo correlacionarlo con el contenido en He 

presente en la muestra. 

 

 

Figura 3.19: Micrografía SEM de un matriz de indentaciones incluyendo las distancias. 
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3.3.5 Muestras implantadas a baja energía a diferentes temperaturas. 

Las indentaciones de las muestras implantadas a baja energía (orden de keV) se 

realizaron sobre la misma superficie de la muestra que fue implantada, utilizando para ello, el 

método de análisis de medida de la rigidez continua, Figura 3.20. Este método ha sido elegido 

puesto que se registra las variaciones de dureza en función de la profundidad de penetración. 

Este estudio fue posible debido a que el perfil de concentración de He es de tipo gaussiano 

cuyo máximo de aproximadamente 750 nm se encuentra a una profundidad de 150 nm. 

 

 

Figura 3.20: Esquema del procedimiento de análisis de una muestra implantada superficialmente e 

indentada por la superficie normal a la irradiación. 

 

  Caracterización superficial  y microestructural.  

3.4.1 Microscopía de fuerzas atómicas (AFM). 

Para conocer cómo las indentaciones han modificado la superficie, tener información 

sobre la topografía de la huella y sobre todo estudiar los efectos de apilamiento, se ha 

utilizado el microscopio de fuerzas atómicas Veeco Multimode SPM. 

Para los análisis llevados a cabo con este microscopio se ha elegido el modo de contacto, 

ya que al ser un material duro, no existe el riesgo de que la punta del microscopio produzca 
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defectos sobre la superficie. La puntas utilizadas son las denominadas CSC11 y CSC 21 de la 

marca mikromasch, Figura 3.21 a) y b), caracterizadas por tener un cantiléver triangular y uno 

recto respectivamente con frecuencias de resonancia y rigideces tales que para matrices de 

indentación de profundidades de penetración menores de 200 nm se utilizó la triangular y 

para mayores el recto. La elección de una u otra punta reside en la resolución vertical, que está 

directamente relacionada con la rigidez. 

 

 

Figura 3.21: Detalle de las puntas a) CSC11 y b) CSC21 utilizada en AFM en el momento que recorren 

sendas matrices de indentaciones.  

 

3.4.2 Microscopía electrónica de barrido (SEM). 

Los microscopios utilizados son un Hitachi S400N de 15 kV y un Auriga Compact de Zeiss 

de 30 kV. El objetivo principal del uso de este tipo de microscopio fue analizar las superficies 

indentadas, pudiendo así comparar los valores obtenidos del nanoindentador con las huellas 

ƎŜƴŜǊŀŘŀǎ όƎŜƻƳŜǘǊƝŀΣ ŘŜŦŜŎǘƻǎΧύ ȅΣ ŀŘŜƳłǎ ŎƻƳƻ ȅŀ ǎŜ ŎƻƳŜƴǘƽΣ ǇƻŘŜǊ ƳŜŘƛǊ ǘŀƴǘƻ Ŝƭ 

tamaño de las huellas como la distancia de las mismas a la superficie de implantación.  

Conociendo su localización ha sido posible correlacionar las propiedades mecánicas 

obtenidas en función de la profundidad en el material, microestructura, efectos relacionados 

con los ensayos, geometría del indentador... 
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Por otro lado, este microscopio ha sido de gran utilidad para correlacionar la 

penetración de los iones en la zona implantada con la simulación realizada con MARLOWE. Ya 

que mediante un ataque químico los picos de Bragg fueron revelados pudiendo ser medidos y 

comparados con dicha simulación.  

3.4.3 Microscopía electrónica de transmisión de electrones (TEM). 

El microscopio electrónico de transmisión es una herramienta fundamental para la 

caracterización microestructural de materiales implantados. En esta tesis doctoral se ha 

utilizado para estudiar las cavidades producidas por el He así como determinar su tamaño y 

densidad de distribución 

Las imágenes han sido tomadas en la mayoría de los casos en campo claro, orientando 

los cristales de tal manera que su eje de zona quedase alejado, evitando lo más posible el 

contraste de orientación. Para este estudio se utilizaron dos microscopios: uno de 200 kV, Jeol 

2100 HT, y otro a 300 kV, Jeol 3000F. 

3.4.3.1 Determinación del tamaño de las burbujas. 

En la introducción se ha hecho referencia de las dificultades que entraña medir las 

burbujas, ya que dependiendo de las condiciones del sistema (foco, tensión, preparación de la 

ƳǳŜǎǘǊŀΧύ ǇǳŜŘŜ ƘŀōŜǊ ƳŀȅƻǊ ƻ ƳŜƴƻǊ ŜǊǊƻǊ Ŝƴ ƭŀ ƳŜŘƛŎƛƽƴΦ 

En los casos en los que las burbujas son suficientemente claras y es posible determinar 

su diámetro se han utilizado las imágenes en condición sub focalizada (underfocus) donde las 

cavidades aparecen blancas y el software Digital Micrograph de Gatan para realizar las 

medidas de la forma más exacta.  

3.4.3.2 Medición del espesor de las muestras.  

Para poder cuantificar el posible aumento de volumen debido a la implantación, en 

primer lugar se debe conocer, con el menor error posible, el volumen de las cavidades a partir 

del diámetro medido experimentalmente, y el espesor de muestra del área analizada. 

Se debe tener en cuenta que cuando el material presente cavidades por debajo de 2 nm 

no se puede dar un valor de hinchamiento debido a la dificultad de una medición precisa. Al 

operar el microscopio fuera de foco (sub o sobre focalizado) para identificar las cavidades, las 

medidas se distorsionan, así que cuanto más fuera de foco se esté más error habrá. 
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Existen varias formas de medir el espesor de las zonas estudiadas por transmisión: 

mediante EELS (Electron Energy Loss Spectrosxopy) [137-139], utilizando los halos producidos 

por cambios en el espesor y sus distancias de extinción [68] o como en el caso del método 

utilizado en esta tesis mediante difracción de electrones de haz convergente (CBED) [68, 140-

142]. 

Procedimiento de cálculo de espesor de lámina delgada mediante CBED. 

Para medir el espesor de la muestra mediante la técnica de CBED se gira la zona de 

interés hasta que su orientación cristalográfica quede lejos del eje zona, consiguiendo 

establecer condición de dos haces con una reflexión hkl excitada más el origen (000). Una vez 

conseguido esto, se observará como los discos correspondientes a los dos planos excitados 

contienen líneas paralelas que los atraviesan como se observa en la Figura 3.22. 

 

 

Figura 3.22: Patrón de difracción obtenido mediante la técnica de CBED del acero EUROFER97. 

 

El halo central cumple exactamente la condición de Bragg, por lo que s=0, ya que este 

parámetro cuantifica la desviación de la condición de Bragg El espaciado entre halos 

ŎƻǊǊŜǎǇƻƴŘŜ Ŏƻƴ ɲʻi como se observa en la figura Figura 3.23. De estos espaciados se puede 

obtener el parámetro de desviación Si para el i-ésimo halo siendo i es un entero (aunque 

también puede ser decimal bajo ciertas condiciones [68]) de la Ec. 34: 

 

╢░ ⱦ
◕Ᵽ░

Ᵽ║▀
                                                            Ec. 34 
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Donde — es el ángulo de Bragg para el plano de difracción hkl, ς— es la distancia de 

separación entre los discos [000] y [hkl], Figura 3.23. Por último, Ὠ es el espaciado interplanar y 

˂ Ŝǎ ƭŀ ƭƻƴƎƛǘǳŘ ŘŜ ƻƴŘŀ ŘŜ ƭƻǎ ŜƭŜŎǘǊƻƴŜǎ ŀ нлл ƪ±Φ tŀǊŀ ƭƻǎ ŎłƭŎǳƭƻǎ ǎŜ Ƙŀ ŜƭŜƎƛŘƻ ˂ҐлΦллнрм 

nm correspondiente a la longitud de onda relativista debido a su mayor exactitud.  

 

 

Figura 3.23: Medidas realizadas sobre los patrones de CBED para obtener el espesor de muestra [68].  

 

A continuación se mide la distancia entre el punto medio del halo brillante central 

correspondiente a la mayor intensidad del plano hkl y los puntos medios de los halos oscuros 

paralelos al primero, como se observa en la Figura 3.24.  

 

 

Figura 3.24: Detalle de la medida de ◕Ᵽ░ entre halos utilizando el software digital micrograph. 
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Después de obtener todas las medidas necesarias sobre el patrón de CBED, se calcula Ὓ 

Ŏƻƴ ƭŀ 9ŎΦ оп ȅ ǎŜ ƭŜ ŀǎƛƎƴŀ ŀ ŎŀŘŀ ɲʻi un valor n entero comenzando con 1. Posteriormente se 

calcula  para cada n. Se construye la gráfica  frente a , si no se representa una recta 

como se observa en la Figura 3.25, se vuelven a recalcular Ὓ y  pero comenzando con n=2. 

El proceso se repite hasta conseguir una recta. Una vez obtenida, ya se puede determinar el 

espesor de la muestra con el valor del corte de dicha recta con el eje de ordenadas,   

 

 

Figura 3.25: Representación gráfica definitiva de los valores s2/n 2 vs. 1/n2 necesarios para determinar 

el espesor t de la muestra. 

 

  Preparación de muestras irradiadas para TEM.  

Se han utilizado dos procedimientos de preparación de las muestras para las 

observaciones microestructurales mediante TEM: electropulido y mediante microscopio de haz 

ŦƻŎŀƭƛȊŀŘƻ όCL.ΣέŦƻŎǳǎŜŘ ƛƻƴ ōŜŀƳέύΦ 

3.5.1 Electropulido. 

En esta tesis doctoral se han irradiado los materiales de estudio con iones de He, los 

cuales dependiendo de su energía, penetrarán más o menos en el material generando una 

zona modificada estructuralmente más o menos superficial. 

La observación de la zona implantada ha requerido la optimización del procedimiento de 

preparación de muestras delgadas implantadas mediante electropulido, debido a que hay que 
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conseguir que el volumen implantado se encuentre exactamente en la zona transparente a los 

electrones. 

Antes de la implantación, se pule hasta OPA una de las caras de los discos de 3 mm para 

TEM sobre la que incidirá el haz. La otra cara, en cambio, será preparada con un acabado de 

lija de SiC 1200. Siguiendo este procedimiento además de evitar posibles errores de 

identificación, se consigue un perfil de implantación a la misma distancia de la superficie, ya 

que especialmente en implantaciones muy superficiales, una superficie muy rugosa modifica la 

profundidad de implantación. Se recomienda, además, que los discos deben ser lo más 

planoparalelos posible y tener un espesor menor de 100 mm, con un óptimo de 70 mm. 

Una vez que los discos se han irradiado con He se procede al electropulido. Para 

garantizar que el electropulido se produzca en el centro de la muestra, los discos de 3 mm se 

adelgazan utilizando una pulidora cóncava (dimple grinder). De este modo se consiguen 

espesores en el punto de mayor penetración de la muela de hasta 5 mm, sin embargo lo 

recomendable es mantener un espesor de alrededor de 10 mm. Otro aspecto positivo de 

utilizar el dimple es la eliminación de material, que provoca una reducción del magnetismo y 

con ello una mejora del astigmatismo en TEM. 

Por último, se recubre la superficie implantada con una capa muy fina de LACOMIT que la 

protegerá en el proceso de electropulido, siendo la superficie con el pulido cóncavo la que se 

irá adelgazando hasta formar el agujero. 

Una vez la muestra está agujereada se procede con la limpieza. Lo recomendable es 

sumergir la muestra en metanol frío, etanol y de nuevo en metanol, siempre con el agujero de 

la muestra perpendicular al movimiento dentro de los baños. Esto es debido a que el 

movimiento del disco dentro de los baños puede estropear la zona transparente a los 

electrones debido a su espesor tan reducido. Posteriormente se retira la laca, sumergiendo la 

muestra en un disolvente específico para las lacas de electropulido y, de nuevo, se procede 

con la limpieza inicial en baños fríos.  

El almacenamiento hasta su análisis en TEM es otro factor muy importante, ya que se 

ǇǳŜŘŜ ƻȄƛŘŀǊΣ ŜƴǎǳŎƛŀǊΧ ǇƻǊ ƭƻ ǉǳŜ ǎŜ ŀƭƳŀŎŜƴŀǊƻƴ Ŝƴ ǾƛŀƭŜǎ Ŏƻƴ etanol puro. 

Una vez acabados los análisis y estudios en TEM se mide el perfil de la superficie 

agujereada mediante un microscopio interferométrico, para determinar dónde ha quedado el 

agujero del pulido electrolítico con respecto a la superficie del disco, y así correlacionar las 

observaciones en TEM con el perfil de implantación. 
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3.5.2 Microscopio de haz focalizado (FIB). 

La definición de la metodología para una correcta extracción mediante FIB de una 

lamela de material irradiado, ha sido uno de los objetivos llevados a cabo durante el desarrollo 

de esta tesis doctoral. El procedimiento definido es el siguiente: 

¶ En primer lugar se procede a crear una capa protectora de Pt, con un grosor de unas 3 

mm aproximadamente sobre la superficie de donde se quiere extraer la lamela, Figura 

3.26 a). El área dependerá del tamaño que tendrá la lamela. Normalmente se usan 

corrientes de 200 pA 

¶ Posteriormente se definen dos trapecios a ambos lados de la capa de platino con una 

corriente de 5nA y para el pulido grosero se utiliza una corriente de 1 nA, Figura 3.26 b). 

Seguidamente se elimina material a ambos lados de la capa de Pt inclinando para ello la 

muestra ±6o consiguiendo una trinchera plana.  

¶ Una vez que la lamela primitiva tiene un espesor de 1 mm, se inclina hasta 

aproximadamente -3.8 o para efectuar el corte inferior y otro a ambos lados, dejando un 

pequeño ligamento por el lado opuesto de la entrada del micromanipulador, Figura 3.26 

c).  

¶ El siguiente paso es soldar el micromanipulador a la lamela con Pt y el corte del 

ligamento quedando unida al micromanipulador para trasladarla a la rejilla de Cu del 

TEM, Figura 3.26 d). 

¶ Una vez soldada en la rejilla de TEM, se corta la soldadura de la punta y se retira el 

micromanipulador, Figura 3.26 e).  

¶ Finalmente se procede al adelgazamiento con corrientes bajas del orden de 100 o 

200 pA dependiendo del grosor de la lamela, hasta llegar a 20 o 50 nm. Este punto es 

crítico, ya que un adelgazamiento excesivo puede agujerear o amorfizar una parte de la 

lamela eliminando área de análisis o introduciendo artefactos que alteren las 

observaciones microestructurales. Se debe poder mover el haz a tiempo real 

rectificando posibles anomalías en el pulido. 

¶ Para eliminar la posible zona dañada de Ga se efectúa un pulido final con voltajes de 5 y 

2 kV respectivamente y un giro del rejilla de ±6o, Figura 3.26 f). En este paso el material 

eliminado es casi despreciable. En la bibliografía se pueden encontrar procedimientos de 

pulido electrolítico a la lamela en lugar de pulidos con muy bajo voltaje [143], sin 
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embargo se ha preferido un pulido iónico por considerar la eliminación de espesor 

mucho más controlable. 

 

Figura 3.26: Fases de la fabricación de una lamela por FIB: a) Pt protector, b) Trincheras groseras, c) 

cortes inferior y lateral, d) micromanipulador soldado a la lamela e) soldadura a la rejilla de TEM, f) 

lamela con una ventana pulida. 

 

Una vez que la lamela es extraída, es almacenada en una caja de membrana dentro un 

desecador a vacío hasta su posterior análisis en TEM. 

Una vez que la lamela está colocada en el portamuestras de TEM, antes de iniciar los 

estudios se procedió a una limpieza por plasma para eliminar posibles restos orgánicos 

depositados en la lamela [144, 145]. 
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 Caracterización nanomecánica de los materiales en estado de 

recepción.  

Se ha procedido a la caracterización nanomecánica de los materiales estructurales 

EUROFER97 y EU-ODS EUROFER mediante la utilización de la técnica de nanoindentación. 

Como se indicó en la sección 1.6, se trata de una técnica que tiene una compleja 

interpretación de los resultados, ya que existen numerosos factores que pueden alterar los 

resultados. Por lo tanto, antes de estudiar el material irradiado con iones es imprescindible 

conocer la respuesta del material en estado de recepción, así como ganar experiencia en la 

identificación de los posibles artefactos propios de la técnica de nanoindentación con el fin de 

obtener unos resultados válidos y reproducibles. 

 Módul o de ensayo cuasi estático. 

Para estudiar los materiales en estado de recepción mediante este método de ensayo se 

realizaron diferentes matrices de indentaciones distribuidas aleatoriamente en la superficie de 

la muestra de cada material. Con el objetivo de tener una buena estadística y reducir la 

dispersión de resultados, se propuso que en total para cada carga hubiera al menos 50 

indentaciones. En la Figura 4.1 se muestra una micrografía de SEM de una matriz de huellas de 

nanoindentación similar a la utilizadas para estudiar las propiedades nanomecánicas de los 

aceros en estado de recepción. Dicha matriz fue realizada con una carga de 10 mN generando 

unas huellas triangulares con una longitud de arista de aproximadamente 3 mm. 

 

 

Figura 4.1: Matriz de indentaciones realizada sobre el acero EUROFER97 en estado de recepción. 
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Los resultados obtenidos en estos ensayos para el EUROFER97 se muestran en la Figura 

4.2 a). En ella se pueden ver las curvas promedio de carga frente a profundidad de penetración 

adquiridas al analizar todas los resultados procedentes de las indentaciones realizadas para 

cada carga. Las curvas representativas de las menores cargas (1, 5 y 10 mN) se presentan en la 

Figura 4.2 b). 
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Figura 4.2: a) Curvas de carga frente a profundidad de penetración del acero EUROFER97 en estado de 

recepción obtenidas mediante nanoindentación. b) Curvas de carga frente a profundidad de 

penetración del acero EUROFER97 en estado de recepción a las menores cargas estudiadas, 1, 5 y 

10 mN. 

 

De modo análogo, en la Figura 4.3 (a) se presentan las curvas de carga frente a 

profundidad de penetración obtenidas al estudiar al acero EU-ODS EUROFER. Al igual que en el 
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caso del EUROFER97, cuando se disminuye la carga los resultados oscilan ligeramente, Figura 

4.3 (b). 
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Figura 4.3: a) Curvas de carga frente a profundidad de penetración del acero EU-ODS EUROFER en 

estado de recepción obtenidas mediante nanoindentación. b) Curvas de carga frente a profundidad de 

penetración del acero EU-ODS EUROFER en estado de recepción a las menores cargas estudiadas, 1, 5 

y 10 mN. 

 

Estos ensayos son utilizados para evaluar la respuesta del material frente a una 

deformación elasto-plástica producida por una indentación a diferentes cargas. Se observa que 

la forma de la curvas es prácticamente idéntica independientemente de la carga aplicada. Sin 

embargo, como se comentó anteriormente, a medida que la carga disminuye, las curvas 

promedio se separan ligeramente además de experimentar ligeras oscilaciones. Este 
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comportamiento es debido a que al disminuir la carga el volumen de plastificación de la huella 

disminuye y es mayor el efecto de la microestructura: placas de martensita, fases secundarias 

e incluso dislocaciones presentes en el material, ya que lo que mide el indentador es un 

promedio de la interacción de todas características microestructurales con las dislocaciones 

generadas en el volumen plastificado producido por la indentación. 

En la Figura 4.4 se muestran todas las curvas de carga frente a profundidad de 

penetración de dos matrices de 9 indentaciones cada una para las cargas de 1 y 150 mN 

respectivamente, que corresponden con las cargas mínima y máxima estudiadas mediante el 

método cuasi estático, para los aceros EUROFER97 (a) y EU-ODS EUROFER (b). Las matrices 

representadas de 9 indentaciones pertenecen a las diferentes matrices que se hicieron 

aleatoriamente repartidas por la superficie de las materiales en estado de recepción.  

Para una carga de 1 mN el indentador penetra aproximadamente entre 80 y 90 nm, en 

cambio para una carga de 150 mN la profundidad es del orden de 1500 nm. El volumen de 

plastificación generado resultó ser muy diferente para ambas cargas, lo que provoca que a 

mayor volumen de plastificación mayor contribución tendrán en promedio el efecto de las 

ŎŀǊŀŎǘŜǊƝǎǘƛŎŀǎ ƳƛŎǊƻŜǎǘǊǳŎǘǳǊŀƭŜǎ όŦŀǎŜǎΣ ǇǊŜŎƛǇƛǘŀŘƻǎΣ ŘƛǎƭƻŎŀŎƛƻƴŜǎΧύ Ƴłǎ ŀōǳƴŘŀƴǘŜǎΦ hǘǊƻ 

factor a tener en cuenta en este caso es el tiempo de carga, es decir, el tiempo que se define 

para que el nanoindentador llegue a su carga máxima. En este trabajo se ha mantenido 

constante este parámetro con un valor de 15 s, lo que provoca una velocidad de carga 

diferente. Es decir, el indentador tarda 15 s en llegar tanto a 1 como a 150 mN de carga, 

generando unas velocidades de carga muy diferentes: 0.06 y 10 mN/s respectivamente. Al 

tardar más el nanoindentador en alcanzar la carga programada es más susceptible de sufrir 

derivas térmicas. Ambos factores (velocidad de carga e interacción microestructural de los 

volúmenes de plastificación) pueden explicar las oscilaciones registradas en los ensayos de 

menores cargas. 

En el caso del EUROFER97, excepto una indentación a 1 mN que dio como resultado una 

curva que se alejó del resto, se observa que a pesar de la complejidad del material, a cargas 

muy bajas la respuesta fue muy homogénea. Por otro lado, el EU-ODS EUROFER sí que muestra 

un poco más de dispersión en los resultados cuando se realizan experimentos a cargas bajas, 

en comparación con el EUROFER97. Sin embargo, la tendencia de la curva que es la que da 

información acerca del comportamiento elasto plástico del material es prácticamente la misma 

si comparamos los resultados entre las cargas máxima y mínima empleadas. 



Capítulo 4. 

117 

Se puede observar que dichas curvas de carga frente a profundidad de penetración 

terminan en diferentes puntos del tramo de descarga. Para el acero EUROFER97 se estableció 

como valor de referencia el 90 % de la curva de descarga como el punto para corregir las 

oscilaciones térmicas, en cambio para el EU-ODS EUROFER se definió el punto de corrección 

cuando prácticamente la carga había sido eliminada (indicado en la Figura 4.4). Ambas 

condiciones son válidas y corrigen el efecto de manera satisfactoria para el caso de aceros 

como los estudiados en esta tesis doctoral. No obstante, si los materiales de estudio 

presentasen comportamientos viscoelásticos habría que estudiarlo con más detenimiento, ya 

que al mantener una carga durante cierto tiempo se producen deformaciones que pueden 

alterar la corrección de las oscilaciones debidas a cambios de temperatura.  
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Figura 4.4: Comparación de las curvas carga frente a desplazamiento a 1 mN (curvas azules) y 150 mN 

(curvas negras) de los aceros en estado de recepción a) EUROFER97 y b) EU-ODS EUROFER. 
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A partir de los resultados obtenidos del análisis de todas las matrices de 

nanoindentación realizadas para cada carga respectivamente, se calcularon los valores de 

profundidad de penetración y los valores de dureza medios. Los resultados tanto para el acero 

EUROFER97 como para el acero EU-ODS EUROFER se presentan en la Tabla 4.1. 

 

EUROFER97 EU-ODS EUROFER  

Carga 

[mN] 

Profundidad de 

penetración 

[nm] 

Dureza 

[GPa] 

Profundidad de 

penetración [nm] 

Dureza 

[GPa] 

1 98.59 ± 4.24 4.44 ± 0.43 87.12 ± 4.96 5.01 ± 0.59 

5 255.30 ± 6.19 3.44 ± 0.26 209.07 ± 4.18 4.58 ± 0.29 

10 375.71 ± 6.58 3.03 ± 0.21 355.64 ± 6.67 4.46 ± 0.26 

20 560.87 ± 9.61 2.87 ± 0.18 447.12 ± 24.72 4.27 ± 0.32 

50 915.03 ± 20.01 2.66 ± 0.13 726.61 ± 17.03 4.02 ± 0.21 

70 1101.56 ± 30.49 2.60 ± 0.11 888.97 ± 23.17 3.78 ± 0.25 

100 1339.07 ± 13.80 2.55 ± 0.05 1060.08 ± 16.13 3.67 ± 0.12 

150 1621.93 ± 10.67 2.54 ± 0.04 1312.98 ± 15.96 3.68 ± 0.10 

Tabla 4.1: Valores de dureza de los aceros en estado de recepción EUROFER97 y EU-ODS EUROFER 

obtenidos mediante nanoindentación utilizando el método cuasi estático. 

 

Con el fin de evaluar cómo varían los valores de dureza con la profundidad de 

penetración en función de la carga máxima aplicada en los aceros EUROFER97 (a) y EU-ODS 

EUROFER (b) se ha construido la Figura 4.5. En ella se observa claramente, que la profundidad 

de penetración aumenta de forma de raíz cuadrada y que a su vez, la dureza decrece de 

manera exponencial negativa a medida que la carga aumenta hasta llegar un valor en el que se 

mantiene constante. Es decir, a partir de ese punto no importa con qué carga se realice el 

ensayo, ya que la relación entre carga y dureza será lineal. 
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Comparando los resultados de dureza obtenidos a la máxima y mínima carga se obtiene 

que para el acero EUROFER97 a 150 mN, la dureza es de 2.54 ± 0.04 GPa, en cambio a la 

mínima carga, 1 mN, el valor es de 4.44 ± 0.43 GPa, lo que resulta un aumento del 75 % 

aproximadamente. Por otro lado, realizando la misma comparación para el acero EU-ODS 

EUROFER a 150 mN, la dureza es de 3.68 ± 0.1 GPa, y para 1 mN, el resultado es de 5.01 ± 0.59 

GPa, lo que implica un aumento del 36 % aproximadamente. Ambos materiales muestran 

grandes variaciones en los resultados de dureza únicamente por variar la carga de trabajo, a 

pesar de que son homogéneos desde un punto de vista macroscópico, pero al reducir la escala 

de observación se observa que son muy complejos.  

Este comportamiento se atribuye al efecto del tamaño de indentación, el cual ha sido 

estudiado en detalle en ambas aleaciones y cuyos resultados se presentan en la sección 4.5.  
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Figura 4.5: Variación de la dureza y de la profundidad de penetración de los aceros en estado de 

recepción a) EUROFER97 y b) EU-ODS EUROFER en función de la carga aplicada. 
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En la figura presentada anteriormente se observa que a partir de una profundidad de 

penetración de aproximadamente 700 - 750 nm para ambos aceros, la relación entre la carga y 

la dureza comienza a ser linear. En la Figura 4.5 a) se han incluido dos rectas que indican a que 

profundidad aproximadamente corresponde el comienza de la parte lineal de la curva de la 

dureza. Teniendo en cuenta estos resultados, se ha considerado las profundidades de 

penetración mencionadas anteriormente como límites del efecto de tamaño de indentación, 

es decir, a partir de estas profundidades los valores de dureza se mantendrán constantes 

independientemente de la carga aplicada. 

4.2.1 Estudio analítico de las curvas de nanoindentación para el acero 

EUROFER97: Ajuste de la curva de descarga. 

A partir de las curvas experimentales de carga frente a profundidad de penetración se 

pueden obtener propiedades mecánicas como la dureza o módulo elástico. En particular, la 

curva de descarga se puede ajustar a un modelo con el que posteriormente obtener los valores 

de propiedades mecánicas características para poder realizar simulaciones con elementos 

finitos e incluso prever el comportamiento de los materiales. El modelo de ajuste más 

ampliamente aceptado es el caracterizado por una función exponencial como ὖ ὅὬ Ὤ  

[92]. Donde ὖ es la carga aplicada, Ὤ es la profundidad de penetración del indentador, ὅ ώ ά 

son unas constantes que dependen de las propiedades mecánicas del material y de la 

geometría de contacto del indentador y Ὤ es la profundidad de la huella residual. En las Figura 

4.2 a) y Figura 4.3 a), se muestran las curvas en estado de recepción de los aceros EUROFER97 

y EU-ODS EUROFER en estado de recepción. Dicha curvas presentan un comportamiento elasto 

plástico muy similar independientemente de la carga de trabajo (primera parte de la curva de 

carga vs. profundidad de penetración). No obstante se trata de curvas promedio, lo que 

implica que también se observasen pequeñas desviaciones normales con respecto a un 

comportamiento ideal debido a muchos factores: microestructura compleja, oscilaciones 

térmicas, velocidad de carga, etc. como se vio en la Figura 4.4. 

En la Figura 4.6 se presentan las curvas de descarga promedio del acero EUROFER97 en 

estado de recepción, obtenidas al analizar todas curvas de carga vs. profundidad de 

penetración de todas las indentaciones realizadas a una misma carga, junto con las 

correspondientes curvas ajustadas según el modelo exponencial mencionado anteriormente. 

Mediante un método numérico de ajuste por mínimos cuadrados, se aplicó dicho modelo 

individualmente a cada curva.  
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Figura 4.6: Curvas de descarga experimental y ajustada del acero EUROFER97 en estado de recepción 

para cargas desde 5 mN hasta 150 mN. 

 

Una vez realizado el ajuste para cada curva promedio de carga frente a profundidad de 

penetración, se observó que el comportamiento no es similar, siendo la única variable 

modificada la carga de indentación. Por lo tanto, las constantes C y m que caracterizan las 

propiedades mecánicas del material en el ajuste no resultan ser constantes, ya que cambian en 

cada carga.  

Simplificando el estudio, y acotándolo únicamente a una sola carga para eliminar el 

efecto del tamaño de indentación, se analizaron las curvas de carga y descarga del acero 

EUROFER97 y EU-ODS EUROFER obtenidas para una carga de trabajo de 5 mN. Se ha elegido 

esta carga concretamente puesto que ha sido una carga de referencia en el estudio de material 

irradiado como se verá en capítulos posteriores. En la Figura 4.7 se representan las curvas de 

descarga de una matriz de 8 indentaciones con una carga de 5 mN con las curvas procedentes 

del ajuste matemático del modelo exponencial para el acero EUROFER97 a) y EU-ODS 

EUROFER b).  

 



Caracterización nanomecánica de los materiales en estado de recepción. 

122 

160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5

5.0

Profundidad de penetración [mN]

C
a
rg

a
 [

m
N

]

 Curva experimental

 Curva ajustada

a) EUROFER97

160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.5

5.0

 Curva experimental

 Curva ajustada

C
a

rg
a

 [
m

N
]

Profundidad de penetración [mN]

b) EU-ODS EUROFER

 

Figura 4.7: Curvas de descarga experimental y ajustada de los aceros en estado de recepción a) 

EUROFER97 y b) EU-ODS EUFOER a 5 mN. 

 

En la Tabla 4.2 se presentan los valores de ὅ y ά obtenidos al ajustar todas las curvas de 

descarga realizadas para una carga de 5 mN del acero EUROFER97 y EU-ODS EUROFER, 

respectivamente.  

Para un ajuste más preciso, se han realizado los ajustes de las oscilaciones provocadas 

por las derivas térmicas al finalizar el ensayo, así se ha asegurado tener el 100 % de los puntos 

de la curva de descarga en ambos materiales. Se comentó anteriormente que en la Figura 4.6 

no están representados todos los puntos de la curva de descarga para el acero EUROFER97, ya 

que con el 80 % de la curva ya hay suficientes puntos para calcular las propiedades mecánicas.  
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En términos generales, los resultados experimentales tienen una dispersión resultante 

de las características microestructurales del material y de la técnica en sí. El problema de 

extrapolar el ajuste obtenido para ensayos realizados con una carga a todo el material, es que 

la respuesta mecánica varía con la carga y, por lo tanto, su curva de descarga también, con lo 

que habría que analizar con más detenimiento si el modelo exponencial aplicado es demasiado 

simple y no tiene en cuenta efectos como el tamaño de la indentación y/o características 

microestructurales tales como fases secundarias, alta densidad de dislocaciones, bordes de 

subgrano, etc. 

A pesar de lo expuesto, los resultados obtenidos muestran que ambos materiales 

presentan una curva de descarga bastante similar para ensayos de nanoindentación a 5 mN, 

con lo que es posible realizar estudios analíticos y simulaciones pudiendo comparar ambos 

materiales. 

 

Test 1 2 3 4 5 6 7 8  

╒EU97 0.04 0.028 0.031 0.037 0.041 0.045 0.037 0.032 0.036 ± 0.005 

□EU97 1.3 1.38 1.36 1.33 1.3 1.26 1.3 1.34 1.32 ± 0.036 

╒ODS 0.037 0.044 0.045 0.057 0.041 0.069 0.074 0.045 0.051 ± 0.013 

□ODS 1.41 1.39 1.38 1.31 1.3 1.27 1.25 1.29 1.325 ± 0.056 

Tabla 4.2: Valores de C y m extraídos del ajuste de las curvas de descarga de los aceros en estado de 

recepción EUROFER97 (EU97) y EU-ODS EUROFER (ODS) para una carga de 5 mN. 

 Módulo de ensayo de medida continua de la rigidez  (MCR). 

Otro método de ensayo disponible en el equipo de nanoindentación, es el que se conoce 

como medida continua de la rigidez, cuyos detalles de operación y aplicaciones ya han sido 

descritos previamente en la sección 1.6. Con el fin de realizar un estudio más completo de los 

aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER en estado de recepción se ha utilizado este método y 

se han comparado los resultados presentados anteriormente en la sección 4.2. Además, estos 

resultados complementaron a los que se obtuvieron aplicando este método para caracterizar 

el efecto de la irradiación de He en estos materiales (capítulo 7). 

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos por el método cuasi estático en referencia 

al efecto de tamaño de la indentación, se observó que a partir de 700 nm aproximadamente, 

los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER dejan de experimentar dicho efecto. Utilizando el 
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método de medida continua de la rigidez se consigue una medida de la dureza del material en 

función de la profundidad de penetración, pudiéndose establecer por otro método el valor 

límite del ETI y compararlo con el obtenido mediante el módulo cuasi estático.  

Para ello se han realizado varias matrices de indentaciones aleatoriamente distribuidas 

por la superficie de ambos materiales y se definió 700 nm como profundidad máxima de 

estudio. 

En la Figura 4.8 se muestra la variación de los valores de dureza frente a la profundidad 

de penetración de los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER, además de los resultados de la 

sílice amorfa utilizada para la calibración del equipo.  

Son dos materiales microestructuralmente diferentes, y por lo tanto su respuesta 

nanomecánica también lo es. Comparando las tendencias de las curvas, sin tener en cuenta el 

valor de dureza, se observa que la sílice amorfa a partir de los primeros 50 nm mantiene los 

valores de dureza constantes, en cambio en el acero EU-ODS EUROFER los valores de dureza 

varían hasta aproximadamente 600 nm, y en el caso del EUROFER97 se necesita llegar hasta 

casi los 700 nm.  
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Figura 4.8: Curvas de dureza vs. profundidad de penetración de la sílice amorfa y de los aceros en 

estado de recepción EUROFER97 y EU-ODS EUROFER usando el módulo de medición continua de la 

rigidez. 
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Teniendo en cuenta los valores de dureza y profundidad de penetración mostrados en la 

Tabla 4.1, obtenidos mediante el método cuasi estático, se pueden extrapolar de manera 

aproximada los valores de dureza correspondientes a las profundidades de penetración 

denominadas límite de ETI. Para el acero EUROFER97 la carga a la cual se alcanza una 

profundidad de penetración de 700 nm está entre 20 mN (560 nm) y 50 mN (915 nm) cuyos 

valores de dureza son 2.87 y 2.66 GPa, Tabla 4.1, lo que resulta un valor medio en torno a 2.7 

GPa medidos mediante cuasi estático. Para el acero EU-ODS EUROFER los 700 nm se consiguen 

cerca de los 50 mN (726 nm) y una dureza de 4 GPa. De la Figura 4.8, se extrae que en la 

profundidad considerada como límite del ETI medida mediante MCR para el acero EUROFER97 

el valor de dureza es de 2.4 GPa y para el EU-ODS EUROFER es de 3.5 GPa. Las posibles 

discrepancias entre ambos métodos pueden ser debidas a la interacción de los volúmenes de 

plastificación con la microestructura, mientras que en el cuasi estático es una interacción 

global, en el MCR se generan tantos volúmenes como oscilaciones realiza el indentador al 

aumentar la carga.  

Estos resultados de nuevo, indican la gran robustez de la técnica de nanoindentación a 

pesar de la complejidad de los materiales estudiados. 

 Estudio del tiempo de mantenimiento de la carga . 

Otra de las variables que influyen en la respuesta mecánica del material mediante nano 

indentación es el tiempo de aplicación de la carga cuando se utiliza el método cuasi estático. 

Este parámetro es muy importante sobre todo cuando se estudian materiales viscoplásticos, 

los cuales presentan procesos de relajación que varían según el tiempo de aplicación de carga, 

velocidad de deformación, etc. modificando la respuesta mecánica y alterando los valores de 

dureza finales medidos mediante nanoindentación. 

En los aceros estructurales EUROFER97 y EU-ODS EUROFER se ha observado 

experimentalmente que variando el tiempo de mantenimiento de la carga máxima en un 

ensayo cuasi estático, la profundidad de penetración aumenta. A este comportamiento se lo 

conoce como fluencia de nanoindentación (o άƴŀƴƻƛƴŘŜƴǘŀǘƛƻƴ ŎǊŜŜǇέ). Tradicionalmente se 

ha definido el comportamiento a fluencia como la deformación plástica lenta de un sólido 

producida bajo la influencia de una tensión mecánica en función del tiempo (que pueden llegar 

a ser de meses e incluso años dependiendo de las condiciones) y de la temperatura 

(normalmente temperaturas homólogas elevadas, mayores de 0.4 Tm, siendo Tm la 

temperatura de fusión del material). En cambio, en el caso de la fluencia de nanoindentación 
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los tiempos de ensayo son mucho más cortos, normalmente estos tiempos varían desde 

segundos a pocos minutos. Respecto a la temperatura también hay diferencias, ya que 

normalmente los ensayos de fluencia de nanoindentación son realizados a temperatura 

ambiente, aunque actualmente, es posible hacerlos también a alta temperatura, si se dispone 

del equipo apropiado. 

Para estudiar la fluencia de nanoindentación mediante la variación del tiempo de 

mantenimiento de la carga máxima, se realizaron varias matrices de ensayo aleatoriamente 

distribuidas sobre la superficie de los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER en estado de 

recepción. Las cargas máximas utilizadas en este estudio fueron de 0.5, 1, 10, 20 y 50 mN con 

tiempos de mantenimiento de 5, 10, 20, 40 y 80 s, respectivamente para cada una de las 

cargas indicadas anteriormente. La elección de 50 mN como carga límite se basó en dos 

premisas: en primer lugar se quería estudiar la fluencia de nanoindentación en volúmenes 

pequeños de material deformado plásticamente y, en segundo lugar, el material debería 

presentar efecto del tamaño de la indentación con las cargas elegidas. En cuanto al tiempo de 

mantenimiento de la carga máxima, se tomó como el mínimo valor el que por defecto aparece 

en el software del nanoindentador que es de 5 s. Algunos autores tratan de equiparar los 

resultados de un ensayo convencional de fluencia con los que se obtienen mediante los 

experimentos de fluencia de nanoindentación, e indican que, 80 s es un tiempo suficiente para 

el estudio de esta propiedad en el estado secundario [146]. 

En la Figura 4.9 se observa como a medida que se realizan indentaciones con mayor 

tiempo de mantenimiento de la carga máxima, la profundidad de penetración aumenta y que 

en el caso del EUROFER97 a) es incluso más acuciado que para el EU-ODS EUROFER b). 

El estudio de la fluencia de nanoindentación es un análisis complejo que requiere 

estudiar diferentes variables: carga máxima, velocidad de deformación, temperatura de 

ensayo y tiempo de mantenimiento de la carga máxima. Una vez que se analizan todos los 

resultados es posible encontrar un modelo mecánico que se represente el comportamiento 

viscoplástico del material (modelos de Maxwell, Kelvin-Voigt o Burgers, e incluso mucho más 

complejos [147]) mediante ajustes numéricos que en algunos casos resultan bastante 

complicados.  

 



Capítulo 4. 

127 

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

0

2

4

6

8

10
 5 s

 10 s

 20 s

 40 s

 80 s

C
a
rg

a
 [

m
N

]

Profundidad de penetracion [nm]

a) EUROFER97

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

0

2

4

6

8

10
b) EU-ODS EUROFER

 5 s

 10 s

 20 s

 40 s

 80 s

C
a
rg

a
 [

m
N

]

Profundidad de penetración [nm]

 

Figura 4.9: Variación de la profundidad de penetración en función de la carga de los aceros en estado 

de recepción a) EUROFER97 y b) EU-ODS EUROFER, para una carga máxima de 10 mN con diferentes 

tiempos de mantenimiento de carga máxima ensayados a temperatura ambiente. 

 

El objetivo este estudio no ha sido el análisis en detalle de esta propiedad, sino evaluar 

de forma semi cuantitativa si los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER presentan fluencia de 

nanoindentación, cuál de los dos es más susceptible y de qué forma se pueden comparar. Por 

lo tanto, son unos resultados preliminares que dejan la posibilidad de concluirse en un futuro, 

incluyendo en este posible estudio cómo afecta el daño por irradiación a esta propiedad. 

En la Figura 4.10 se puede observar como los valores de dureza medidos por 

nanoindentación del acero EUROFER97 (a) y del acero EU-ODS EUROFER (b) varían con la carga 

máxima. En ambos materiales dichos valores de dureza disminuyen a medida que el tiempo de 

mantenimiento aumenta prácticamente en todos los casos, lo que demuestra que el material 
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sigue deformándose aun cuando la carga máxima se mantiene. Al aumentar la deformación 

plástica, la profundidad de penetración del indentador también aumenta en el material y por 

tanto los valores de dureza disminuyen. Para cargas de indentación superiores a 10 mN, 

parece que ambos materiales comienzan a experimentar la transición a un estado 

estacionario, en el cual, se mantienen los valores de dureza prácticamente constantes o sufren 

muchas menos variaciones en comparación con otras cargas menores para todos los tiempos 

de mantenimiento estudiados. 
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Figura 4.10: Variación de la dureza de los aceros en estado de recepción a) EUROFER97 y b) EU-ODS 

EUROFER con diferentes cargas máximas desde 0.5 mN hasta 50 mN y tiempos de mantenimiento 

desde 5 hasta 80 segundos. 
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Con el fin de comparar la resistencia a fluencia de nanoindentación con un ensayo 

tradicional de fluencia mecánico, se ha calculado la tensión que genera la indentación en el 

material y se ha representado frente a la velocidad de deformación obtenida a partir de los 

valores de profundidad de penetración y tiempo en el momento en el que se aplica la carga 

máxima. La Figura 4.11 muestra en la parte izquierda una curva típica de carga frente a 

profundidad de penetración (nótese que se han invertido los ejes). Se ha representado una 

indentación realizada en el acero EU-ODS EUROFER en estado de recepción con una carga de 

10 mN mantenida durante 80 s. En la parte derecha de dicha figura se ha representado el 

aumento de la profundidad de penetración en el momento en el que se mantiene la carga en 

función del tiempo de mantenimiento. 

 

 

Figura 4.11: Incremento de la profundidad de penetración del EU-ODS EUROFER a 10 mN y 80 s de 

mantenimiento de carga. 

 

El método de la carga constante es el método más utilizado para estudiar la fluencia de 

nanoindentación ya que simplifica la adquisición de datos y los análisis posteriores. Fue 

propuesto por primera vez en 1990 [148] y en él se recomienda extender los tiempos de 

mantenimiento al menos durante 50 s, en los cuales se debía adquirir la variación de la 

profundidad de penetración en función del tiempo. La Figura 4.12 muestra el incremento de la 

profundidad de penetración promedio para cada uno de los tiempos de mantenimiento 

estudiados con una carga máxima aplicada de 10 mN para el acero EUROFER97 (a) y EU-ODS 

EUROFER (b) en estado de recepción. Se ha elegido esta carga en concreto, ya que se 

determinó en los resultados mostrados en la Figura 4.10 que a partir dicha carga el efecto de 
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los tiempos de mantenimiento comienza a disminuir, estableciéndose por tanto, como carga 

límite. En estas figuras se aprecia con claridad como al incrementar los tiempos de 

mantenimiento de la carga máxima, la profundidad de penetración aumenta, con la 

consiguiente disminución de los valores de dureza. La dureza es inversamente proporcional al 

área de contacto, que será mayor cuanto mayor sea la profundidad de penetración.  

La pendiente de las rectas, Figura 4.12, reflejan de un modo cualitativo la propensión de 

cada material a deformarse mediante fluencia de nanoindentación: cuanto más cercana sea a 

0, menor será la deformación que experimente, y por lo tanto menos susceptible será el 

material a presentar fluencia de nanoindentación.  
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Figura 4.12: Variación de la profundidad de penetración para una carga máxima de 10 mN con 

tiempos de mantenimiento de carga de 5, 10, 20, 40 y 80 s para los aceros en estado de recepción 

a) EUROFER97 y b) EU-ODS EUROFER. 
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Para este estudio se tuvo en cuenta únicamente los datos experimentales recogidos para un 

tiempo de mantenimiento de 80 s, ya que como se vio en la Figura 4.12, la curva 

representativa del ensayo a 80 s contiene todos los resultados de los ensayos a tiempos 

menores. A continuación se realizó un estudio asemejando la fluencia de nanoindentación a un 

estudio de fluencia en estado estacionario, uniaxial y a temperatura ambiente. Los parámetros 

calculados son la tensión uniaxial generada por el indentador „  Ὂὃ. Para este cálculo se 

utilizó la función de área de contacto, ὃ, obtenida al calibrar el indentador para indentaciones 

a profundidades de penetración menores de 1 mm como se explicó en la sección 3.3.2. El valor 

de este parámetro obtenido en la calibración del indentador realizada en el momento de llevar 

a cabo las indentaciones para este estudio fue la siguiente, Ec. 35: 

 

═╬  Ȣ  ▐  Ȣ ▐  Ȣ ▐ Ȣ ▐ Ȣ ▐  

 Ec. 35 

 

Por otro lado, para calcular la velocidad de deformación de fluencia se utilizó la 

siguiente expresión ‐ .  

Al calcular estos parámetros y representarlos en escala logarítmica se obtuvieron los 

resultados representados en la Figura 4.13. Posteriormente se realizó un ajuste a una recta 

intentando que incluyera la mayor cantidad de puntos experimentales posibles. La pendiente 

de dicha recta representaría el exponente de tensión, n, que resultó tener un valor de 6.67 

para el acero EUROFER97 y de 6.7 para el acero EU-ODS EUROFER. Este parámetro 

proporciona información de qué mecanismos de deformación y acomodación gobiernan. 
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Figura 4.13: Velocidad de deformación a fluencia de nanoindentación en función de la tensión 

generada por la indentación para los aceros en estado de recepción a) EUROFER97 y b) EU-ODS 

EUROFER. 

 

Los resultados obtenidos anteriormente ponen de manifiesto que dicho parámetro es 

muy similar para los dos materiales, sin embargo, los resultados de fluencia de 

nanoindentación indican que sí hay un comportamiento claramente diferenciado cuando se 

indentan los aceros en estado de recepción EUROFER97 y EU-ODS EUROFER durante 80 s a 

10 mN. Es decir, la metodología seguida no es válida cuando se pretende comparar el 

comportamiento a fluencia de nanoindentación a temperatura ambiente de ambas aleaciones 

mediante el método de carga constante a través del parámetro n. Se utilizó por tanto, otra 
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metodología para analizar este comportamiento y poder comparar ambas aleaciones: el 

estándar ISO 14577, a través del parámetro C [149], que resulta ser un método bastante 

conservativo, además de no incluir ningún análisis para obtener el parámetro, n.  

Representando la profundidad de penetración frente al tiempo de mantenimiento para 

un ensayo de 10 mN y un tiempo de 80 s se construyó la Figura 4.14 para los aceros 

EUROFER97 y EU-ODS EUROFER, en la que se observa la profundidad máxima y mínima de 

penetración con la que calcular C según la siguiente ecuación, Ec. 36: 

 

╒Ɑȟ◄ȟ╣
▐ ▐

▐
●                                                               Ec. 36 

 

Siendo Ὤ y Ὤ las profundidades de penetración en el punto inicial y final del 

mantenimiento de la carga máxima respectivamente. Finalmente, se obtiene un valor de 

10.89 % para el acero EU-ODS EUROFER y de 15.24 % para el acero EUROFER97.  
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Figura 4.14: Incremento de profundidad de penetración en función del tiempo de aplicación de la 

carga máxima 10 mN durante 80 s a temperatura ambiente de los aceros en estado de recepción 

EUROFER97 y EU-ODS EUROFER. 

 

Demostrando, según los resultados anteriores, que el acero EUROFER97 es más 

susceptible de sufrir fluencia de nanoindentación. 



Caracterización nanomecánica de los materiales en estado de recepción. 

134 

Nótese que el parámetro C depende de unas condiciones experimentales concretas: 

carga máxima, tiempo de mantenimiento de la carga y temperatura que deben ser indicadas 

para realizar comparaciones entre diferentes materiales. Para este caso en concreto, se 

definiría de la siguiente forma ╒  □╝ȟ  ▼ȟ ᴈ . 

 Efecto del tamaño de la indentación . 

Se presentó anteriormente la demostración experimental que los aceros en estado de 

recepción EUROFER97 y EU-ODS EUROFER presentan efecto del tamaño de la indentación 

(ETI). Este efecto es uno de los puntos más importantes dentro del campo de la 

nanoindentación como ya se indicó en el capítulo de la introducción. Una forma de cuantificar 

este efecto es mediante el modelo de Nix y Gao [106], el cual se caracteriza por la siguiente 

ecuación, Ec. 37: 

 

╗

╗

▐z

▐
                                                               Ec. 37 

 

Donde Ὄ es el valor de dureza para una profundidad de penetración determinada,  Ὤ. Ὄ  

es el valor de dureza al que no le influye el ETI y Ὤᶻ es una profundidad de penetración que 

depende de la forma del indentador, del módulo de elasticidad transversal o cizalladura y del 

valor de dureza, definido anteriormente, Ὄ . 

Aplicando el modelo mencionado, se construye la curva de Ὄ ὺίȢὬ , Figura 4.15 para 

los aceros en estado de recepción EUROFER97 (a) y EU-ODS EUROFER (b). Se observa 

claramente que ninguna de las dos curvas representativas de cada material es lineal, cómo 

propone el modelo, por lo que se realizaron dos ajustes lineales diferentes: uno para 

profundidades de penetración grandes (valores de h-1pequeños) y otro para profundidades 

pequeñas (valores de h-1 grandes). 

La observación anterior indica que el modelo de Nix y Gao no se ajusta a estos 

materiales cuando las indentaciones tienen una profundidad de penetración menor que hNG, la 

cual, se denominó como la profundidad límite en la que la relación lineal propuesta por el 

modelo de Nix y Gao para profundidades menores deja de cumplirse. En ambos materiales se 

obtiene que esta profundidad se encuentra alrededor de 2.44 mm-1 (410 nm) en el acero 

EUROFER97 y de 2.2 mm-1  (454 nm) en el acero EU-ODS EUROFER. Además se puede observar 
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que ambos materiales presentan una zona de transición entre la zona 1 y la 2, mayor en el 

caso del EUROFER97, posiblemente relacionada con la forma de acomodar la deformación 

producida por la nanoindentación.  
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Figura 4.15: Variación del cuadrado de la dureza (H2) de los aceros en estado de recepción 

a) EUROFER97 y b) EU-ODS EUROFER con la inversa de la profundidad (h-1)según el modelo de Nix y 

Gao para un indentador Berkovich. 

 

 Efecto de apilamiento.  

Uno de los efectos más comunes dentro del campo de la nanoindentación es el 

fenómeno de apilamiento (o hundimiento), ya que en caso de producirse alterará los valores 
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de las propiedades mecánicas resultantes medidos mediante nanoindentación. Con el fin de 

caracterizar de manera más exhaustiva los aceros estructurales en estado de recepción 

EUROFER97 y EU-ODS EUROFER, se han realizado análisis de la topografía de la huella de 

indentación mediante microscopía de fuerzas atómicas (AFM) para estudiar si se produce 

alguno de estos efectos, cuantificarlo, evaluar su efecto en los valores de dureza medidos y 

finalmente comparar cómo se comportan ambos materiales al respecto.  

La Figura 4.16 (a y b) muestra el apilamiento alrededor de la huella que se produce para 

huellas a bajas profundidades, 200 nm, y la (b y d) para altas profundidades (700 nm). Las 

flechas señalan el sentido en el que se realizó el barrido de la sección transversal de la 

superficie. 

 

 

Figura 4.16: Imágenes de AFM de una  huella perteneciente a una matriz a una profundidad de (a) 200 

nm (c) 700 nm, con sus perfiles correspondientes (b y d). 
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La Figura 4.17 (a y b) muestra, del mismo modo,  el apilamiento alrededor de la huella 

que se produce para una profundidad de 200 nm, y otra para una huella definida para alcanzar 

los 400 nm. Las líneas señalan el barrido de la topografía igual que para el caso anterior. La 

Figura 4.17 (c y d) muestra la topografía de la huella y de la superficie del material alrededor 

de la misma. Es importante medir alrededor de la huella, para establecer si el planoparalelismo 

o la rugosidad de la superficie pueden afectar las medidas. 

 

 

Figura 4.17: Imágenes de AFM de una  huella perteneciente a una matriz a una profundidad de (a) 200 

nm (c) 400 nm, con sus perfiles correspondientes (b y d). 

 

Tanto el apilamiento como el hundimiento pueden ser cuantificados por el parámetro 

de apilamiento dado por el cociente entre la profundidad de contacto Ὤ frente a la 

penetración residual, Ὤ [150], Figura 4.18. Se debe tener en cuenta que Ὤ no siempre es 

mayor que Ὤ, únicamente cuando se produce el fenómeno de apilamiento. Si el fenómeno 

fuese el contrario, hundimiento, sería menor. Por ello se llama de contacto, porque define al 

material que envuelve al indentador. 
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Figura 4.18: Definición del parámetro de apilamiento hc/h r.  

 

Para hacer este estudio se realizaron matrices de 9 indentaciones, por lo que los valores 

presentados corresponden con los valores de apilamiento promedio medidos tras los análisis 

de todas las huellas. Aun así es importante recalcar que los resultados de nanoindentación 

presentados en secciones anteriores respecto a las curvas de carga frente a desplazamiento y, 

por lo tanto a los valores de dureza, muestran variaciones propias de un material heterogéneo 

desde un punto de vista microscópico, y esto también se ve reflejado en el apilamiento. En la 

Figura 4.19, se muestran una matriz donde se puede observar esta característica. Como es 

posible que haya huellas que muestren un apilamiento más pronunciado, mientras otras se 

mantengan en el promedio. 

 

 

Figura 4.19: Matriz de indentaciones del acero EU-ODS EUROFER medida con AFM a) Topografía b) 

fase. 
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A partir de los resultados de topografía medidos mediante AFM, para el acero 

EUROFER97, Figura 4.16 (c-d), aplicando el criterio de Bolshakov y Pharr [150] se puede 

cuantificar el fenómeno de apilamiento. Como se dijo anteriormente, aplicar este criterio 

supone afirmar que las propiedades del material no cambian con la profundidad de 

penetración que en estado de recepción, esta suposición resulta aceptable. 

 

ὓὥὸὶὭᾀ ὥ ςππ ὲά O
Ὤ

Ὤ

ςςπ ὲά

ρψπ ὲά
ρȢςς 

ὓὥὸὶὭᾀ ὥ χππ ὲά O
Ὤ

Ὤ

υωπ ὲά

τψπ ὲά
ρȢςσ 

 

En el caso del acero EU-ODS EUROFER, el fenómeno es el mismo, a medida que aumenta 

la carga, aumenta el apilamiento, pero de una manera proporcional. En este caso en vez de 

tomar una matriz indentada a 200 nm, se utilizó una matriz cuya profundidad límite fue 

definida a 700 nm. 

 

ὓὥὸὶὭᾀ ὥ ςππ ὲά O
Ὤ

Ὤ

ρωυ ὲά

ρσυ ὲά
ρȢτπ 

ὓὥὸὶὭᾀ ὥ χππ ὲά O
Ὤ

Ὤ

ττπ ὲά

σςπ ὲά
ρȢσχυ 

 

 Discusión.  

Para comparar los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER se deben tener muy presentes 

las diferencias respecto a las microestructuras de ambas aleaciones (descritas anteriormente 

en la sección 3.1), ya que su comportamiento mecánico dependerá completamente de éstas.  

Comparando los resultados de dureza de ambos materiales a través de las curvas de 

carga frente a desplazamiento como resultado de aplicar el método de Oliver y Pharr [98, 151] 

y por lo tanto, utilizando el método cuasi estático, se observa que el acero EU-ODS EUROFER 

tiene valores de dureza mayores que el acero EUROFER97 a las mismas cargas, Figura 4.5. 

Además, cuando el método de estudio es el de la medida continua de la rigidez y se establecen 

las mismas profundidades de penetración, los resultados son similares, los valores de dureza 
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del acero EU-ODS EUROFER son en todo momento superiores a los del acero EUROFER97, 

Figura 4.8  

Ando et al. [152], investigaron cómo la diferente densidad de dislocaciones pueden 

afectar a la microdureza antes y después de la irradiación. Cuanto mayor sea la densidad de 

dislocaciones dentro de una placa de martensIta, mayores serán los valores de microdureza 

medidos. Siendo posible afirmar que la diferencia de los valores de dureza medidos con 

nanoindentación pueden ser debidos a la mayor densidad de dislocaciones dentro de la matriz 

de EU-ODS EUROFER en comparación con EUROFER97. 

Barnoush et al. [153] demostraron mediante el modelizado de experimentos con 

elementos finitos, además de utilizar la geometría de diferentes indentadores, como el flujo 

plástico es diferente dependiendo de las dislocaciones que se encuentran en el material.  Lo 

relacionan con los fenómenos de apilamiento alrededor de las huellas, los cuales están muy 

relacionados con cómo es el flujo del movimiento de dislocaciones a medida que aumenta el 

volumen plastificado dentro del material. Este flujo plástico puede avanzar a través de la 

activación de dislocaciones móviles ya presentes en el material o por creación de nuevas 

dislocaciones en zonas libre de ellas [153]. El primer caso ocurre a tensiones bajas que 

dependen de la naturaleza de los mecanismos de endurecimiento propios de cada material, 

mientras que los segundos requieren tensiones muy altas llegando incluso a aproximarse a la 

resistencia del material. La diferencia en la densidad de dislocaciones de las muestras influye 

en la zona de carga de la curva carga frente a desplazamiento. En los aceros estudiados en esta 

tesis doctoral, se observa claramente la diferencia de la respuesta mecánica entre ambos. El 

acero EU-ODS EUROFER presenta más resistencia a ser indentado que el EUROFER97, y este 

comportamiento se achaca principalmente a la gran cantidad de dislocaciones inherentes 

presentes en el acero EU-ODS EUROFER en comparación con el acero EUROFER97 y a una 

mayor dificultad de movimiento de las mismas. Así mismo se ha supuesto que el desgaste de la 

punta del indentador es despreciable, ya que un aumento en el radio de la misma, implica 

necesitar mayor tensión para producir el mismo volumen de plastificación. En la Figura 4.4 se 

puede apreciar el fenómeno descrito anteriormente: Para cargas pequeñas (0.1 mN) el 

volumen indentado es muy pequeño y, en consecuencia, está mucho más localizado. Este 

hecho provoca que la interacción del volumen de plastificación con los defectos (o barreras 

presentes al movimiento de dislocaciones) sea mayor que si el volumen plastificado es más 

grande, ya que el promedio de interacción entre las dislocaciones producidas por la 

indentación y las barreras presentes en el material será mucho menor. Por ende, con una 

carga de 0.1 mN la reproducibilidad en los resultados será menor, así como la diferencia en las 



Capítulo 4. 

141 

curvas elastoplásticas comparándolos con experimentos con cargas de 150 mN. Esto es debido 

a que la densidad de dislocaciones totales encontradas en el volumen de plastificación que es 

función de la profundidad de indentación, Ὤ, es una superposición lineal de las dislocaciones 

estadísticamente almacenadas (DEA) y las dislocaciones geométricamente necesarias (DGN) 

que dependen de la carga y de la geometría de la disposición de las dislocaciones tanto 

generadas como de las presentes en el material [154].  

La explicación de la diferencia de dureza a partir de las dislocaciones inherentes en el 

material en estado de recepción resulta la más plausible, incluso aun presentando fases muy 

diferentes en cuanto a propiedades mecánicas entre sí como son la ferrita (EU-ODS EUROFER) 

y la martensita (EUROFER97). Altuna et. al [155] analizaron aceros complejos con diferentes 

fases (martensIta, perlita y ferrita) y mediante nanoindentación y EBSD demostraron que la 

fase martensítica al estar deformada (y tener mayor desorientación entre las placas y los 

granos de austenita primarios) presenta claramente mayor dureza. De forma análoga Choi et 

al. [156] estudiaron la variación de valores de dureza en aceros multifásicos con tamaño de 

grano muy pequeño, observando un comportamiento similar al observado por Altuna. A 

diferencia que en este caso, el material ferrítico fue más duro que el martensítico. En 

consecuencia, un mayor número de bordes de grano y mayor densidad de dislocaciones 

provoca un aumento en los valores de dureza medidos mediante nanoindentación como los 

observados en el acero EUROFER97 y EU-ODS EUROFER en estado de recepción. 

Experimentalmente se han observado y explicado las diferencias detectadas en los 

valores de dureza en estado de recepción. Pero además se ha intentado hacerlo 

analíticamente, ajustando la curva de descarga a un modelo exponencial. Se sabe que tras 

alcanzar la máxima carga (o tras un período de mantenimiento de la misma) la carga aplicada 

se reduce así como la profundidad de penetración. Durante la descarga el material 

experimenta en mayor o menor medida una recuperación elástica, debido a que el volumen de 

material deformado elásticamente alrededor de la zona deformada plásticamente intenta 

volver a su forma original. En la curva carga frente a desplazamiento, la recuperación elástica 

es observada por la disminución de la profundidad de penetración a medida que disminuye la 

carga. En el caso ideal de un material completamente elástico, la parte de la curva que 

representa a la carga sería idéntica a la de la descarga en una representación de la carga frente 

a profundidad de penetración. Se ha observado experimentalmente en numerosos trabajos 

que la parte inicial de la  curva de descarga dependerá de la naturaleza del material y de la 

recuperación elástica del mismo [98, 99, 157, 158]. En estos trabajos la curva de descarga 

experimental se ajusta a un polinomio de grado 2, dando un aceptable valor de ajuste. Para 
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realizar dicho ajuste se utiliza la siguiente ecuación, ὖ ὅὬ Ὤ . Donde ὖ es la carga 

aplicada, Ὤ es la profundidad de penetración del indentador, ὅ ώ ά son una constante que 

depende da las propiedades mecánicas del material y de la geometría de contacto del 

indentador, y Ὤὶ es la profundidad de la huella residual. El ajuste se realiza mediante mínimos 

cuadrados. Según la bibliografía ά debe variar entre 1.1 y 1.8 [158, 159] dependiendo del 

material. Los resultados obtenidos mediante elementos finitos muestran que las curvas de 

descarga de los materiales analizados con un indentador cónico (o auto similar como el 

indentador Berkovich) se ajustan bien mediante una relación exponencial como la ya 

mencionada. El hecho de que el valor del exponente sea menor que 2 (ά = 2 idealmente se 

obtendría para un indentador cónico y ά = 1 para uno plano) es una consecuencia de la 

compleja deformación elasto-plástica que ocurre en un ensayo de nanoindentación. 

Posiblemente debido al redondeo de punta del indentador, como ya se comentó 

anteriormente [99]. 

Los valores obtenidos del ajuste de las curvas de descarga de los aceros EUROFER97 y 

EU-ODS EUROFER, Tabla 4.2, están en concordancia con los valores analizados en la 

bibliografía. Aunque posiblemente debido a su complejidad microestructural y al diferente 

tamaño del volumen de interacción proporcional a la caga el ajuste cambie a medida que varía 

este parámetro. 

La importancia de los estudios de fluencia de nanoindentación radica en poder evaluar 

cuánto va a variar un valor de dureza si se modifica el tiempo de mantenimiento de la carga 

máxima. Ha quedado patente con los resultados expuestos que en nanoindentación no sólo es 

importante indicar a qué carga se han realizados los ensayos sino también el tiempo que se 

mantuvo la carga, ya que dependiendo del material los resultados pueden diferir bastante, 

haciendo imposible una comparación. Por otro lado, el poder tener una noción del 

comportamiento de fluencia en estado estacionario de un material (ya que nunca se llegará 

mediante nanoindentación al estado terciario obtenido mediante un ensayo normal de 

fluencia debido a que no se alcanza la rotura) de forma más rápida y sencilla que tras haber 

realizado ensayos de fluencia tradicional es muy atractivo, no sólo por obtener el exponente 

de tensión, n sino poder calcular incluso la energía de activación, Q, en caso de realizar 

ensayos a diferentes temperaturas. Sin embargo se debe ser muy precavido al comparar 

resultados obtenidos a través de los dos procedimientos experimentales debido a las 

diferencias evidentes en ambos ensayos: por un lado los mecanismos microestructurales de 

fluencia que actúan no son los mismos y, por otro, en un ensayo de fluencia de 

nanoindentación a medida que la zona plástica aumenta, el volumen de material sin deformar 
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comienza a entrar en la fase de fluencia primaria, con lo que no es un proceso a volumen 

constante y la influencia de este fenómeno no está muy clara en el comportamiento general 

del material. 

No obstante, a pesar de lo expuesto anteriormente, se calculó a partir de los ensayos de 

nanoindentación a temperatura ambiente el parámetro n, que representa el exponente de 

tensión a fluencia. Los valores obtenidos del parámetro n, para los aceros EUROFER97 y EU-

ODS EUROFER, que resultaron ser 6.67 y 6.7 respectivamente. Los cuales concuerdan 

aproximadamente con los valores que se encuentran en la bibliografía para materiales 

similares ensayados a alta temperatura, como un acero inoxidable 304 con un índice de 7.5, un 

316 con valor de 7.9 o un hierro alfa de 6.9 [160], o con los propios del acero EUROFER97, 

Figura 4.20. Estos valores de exponente de tensión sugieren que la deformación ha sido 

dirigida por el mecanismo de fluencia de dislocaciones.  

Los valores del exponente de tensión, n, calculados para el acero EUROFER97 y el EU-

ODS EUROFER resultaron ser muy similares, lo que indicaría que ambos se comportan de la 

misma manera. Sin embargo se ha demostrado experimentalmente que ambos presentan 

diferencias claras en cuanto a comportamiento a fluencia, Figura 3.3. Además el efecto de la 

temperatura en la influencia de los mecanismos de acomodación y movimiento de 

dislocaciones en un ensayo de fluencia es crítico, por lo que el estudio de la fluencia de 

nanoindentación a temperatura ambiente mediante este método no resulta sencilla.  

Para ello, se utilizó el método propuesto por el estándar ISO 14577-1:2002 [149] a través 

del cálculo del parámetro C. Sin embargo este método tiene una deficiencia potencial, ya que 

es posible que materiales con un comportamiento bastante diferente puedan producir el 

mismo resultado. De hecho, materiales con una curva muy diferente pueden llegar a dar el 

mismo valor si al finalizar el experimento los valores de profundidad de penetración iniciales y 

finales son iguales.  
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Figura 4.20: Velocidad mínima de fluencia en función de la tensión aplicada del acero EUROFER97 

[27]. 

 

Con los materiales que se estudian en esta tesis doctoral no ocurrió este problema como 

se vio en la Figura 4.13 y se pudo corroborar al calcular el parámetro C de cada material. Sin 

embargo, Goodall et al. [105] propusieron un método que elimina el problema indicado 

anteriormente y además aporta mayor información sobre la tendencia de un material a 

deformar bajo fluencia de nanoindentación cuando se aplica una carga constante. Para unas 

condiciones determinadas de temperatura, carga y tiempo de mantenimiento, mediante el 

producto del incremento de la profundidad de penetración durante una indentación a carga 

constante y el gradiente de la parte final de la curva profundidad de penetración frente a 

tiempo de mantenimiento se puede calcular el parámetro P [m2/s], el cual nada tiene que ver 

con P de la carga aplicada en un ensayo de nanoindentación. En la Figura 4.21, se describe 

gráficamente cómo dos materiales pueden presentar mismo C, pero no así P, siempre y 

cuando su comportamiento a fluencia de nanoindentación sea diferente. 
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Figura 4.21: Esquema representativo de la curva de fluencia de nanoindentación de dos materiales 

que tienen el mismo C calculado mediante la ISO [149], pero diferente P según [105]. 

 

Si el valor de este parámetro P es pequeño el grado de deformación ha sido hasta ese 

punto (y debería seguir siendo si se sigue manteniendo la carga) bajo y viceversa. Calculando 

este parámetro para los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER resultó que: 

 

ὖ ЎὬ
ὨὬ

Ὠὸ
ςψȢωχ ά Ⱦί 

ὖ  ЎὬ
ὨὬ

Ὠὸ
φȢψφφ ά Ⱦί 

 

De este modo queda claro que el acero EUROFER97 presenta una fluencia de 

nanoindentación mucho más acuciada que el acero EU-ODS EUROFER bajo similares 

condiciones de ensayo.  

Estos resultados posibilitan el estudio de cómo influye el daño por irradiación a esta 

propiedad mecánica [161], e incluso pudiendo en el futuro hacer obtener entre resultados 

mediante nanoindentación que concuerden con los resultados de ensayos de fluencia 

macroscópicos a una temperatura determinada. 
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A escalas relativamente grandes, del orden de mm, las propiedades mecánicas de la 

mayoría de los materiales son bien conocidas y están bien establecidas. Esto es debido a que 

los modelos clásicos de plasticidad son independientes del tamaño en su mayoría, pero existen 

otros fenómenos dependientes del tamaño muy conocidos como son: el efecto de tamaño de 

grano Hall-Petch, el mayor endurecimiento observado en metales cuando las partículas 

añadidas o precipitados son pequeños o en mecánica de fractura cuanto menor sea el espesor 

del espécimen mayor será la resistencia del material.  

Uno de los efectos típicos dentro del mundo de la nanoindentación, es el conocido como 

efecto del tamaño de la indentación (ETI). Este efecto se caracteriza por un aumento en los 

valores de dureza a medida que disminuye la profundidad de penetración, es decir, a medida 

que la carga aplicada disminuye, los valores de dureza aumentan. Este comportamiento 

dependiente del tamaño es observado cuando la distancia media de las dislocaciones 

generadas es comparable con el volumen de indentación analizado hasta que se llega a una 

profundidad determinada en el que la dureza en este caso permanece constante, la cual 

dependerá del material. Por lo tanto, se puede resumir que los fenómenos dependientes del 

tamaño aparecen cuando la deformación plástica es controlada por un número limitado de 

defectos.  

Ashby et. al [162] fueron los primeros en hacer la distinción entre dos tipos de 

dislocaciones, y propuso que la densidad de dislocaciones total es la suma de las dislocaciones 

acumuladas aleatoriamente en el material, conocidas como las dislocaciones estadísticamente 

almacenadas DEA, y las dislocaciones geométricamente necesarias, DGN. Las primeras son 

función de la deformación uniforme total de la muestra y con indentadores piramidales se 

supone que son independientes del tamaño de huella, y al contrario las últimas resultan del 

gradiente de flujo plástico y sí dependen de la variable de profundidad. 

El modelo más aceptado para cuantificar el ETI en nanoindentación es el modelo de Nix 

y Gao [106]. Este modelo es aplicado a indentadores cónicos (válido también para 

indentadores Berkovich) y asume que las dislocaciones geométricamente necesarias 

requeridas para acomodar la formación de la huella están almacenadas en una semiesfera de 

radio igual que el radio de contacto. Dicho modelo se caracteriza por la ecuación ya 

presentada anteriormente, Ec. 37: 

 

╗

╗

▐z

▐
                                                                Ec. 37 
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Donde Ὄ es el valor de dureza para una profundidad de penetración determinada  Ὤ. Ὄ  

es el valor de dureza que ya se mantiene constante, es decir no le influye el ETI y Ὤᶻ es la 

profundidad de penetración que depende de la forma del indentador. 

La curva de Ὄ ὺίȢὬ , Figura 4.22, para los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER, 

muestra que se pueden hacer dos ajustes lineales diferentes: uno para profundidades de 

penetración grandes (valores de 1/h pequeños) y otro para profundidades pequeñas. Por 

tanto, este modelo no puede ser aplicado a ninguno de los aceros estudiados en esta tesis 

doctoral. Esto es debido a que el modelo de Nix y Gao propone que la relación entre el 

cuadrado de la dureza y la inversa de la profundidad debe ser lineal como se observa en lo que 

se denomina zona 1. 

El comportamiento observado en los aceros objeto de estudio, es conocido como 

bilineal y se caracteriza por presentar 2 regiones lineales diferentes y ha sido observado en 

otros materiales [163-165]. En la zona 1 de la curva, que concuerda con el modelo de Nix y Gao 

basado en las DGN, las cargas aplicadas son grandes produciendo grandes volúmenes de 

plastificación, coincidiendo, de hecho, con las observaciones experimentales de los ensayos de 

microdureza. En cambio, la zona 2, muestra una discrepancia con dicho método. Esto puede 

ser explicado considerando que las DGN no se distribuyen homogéneamente dentro del 

volumen alrededor del indentador, como sugieren Elmustafa y Stone [163, 165]. 

En la Figura 4.15, se puede observar que la dispersión de datos disminuye mucho al 

aumentar la profundidad de penetración. Los datos obtenidos para profundidades muy 

pequeñas (menores de 100 nm - 10 mm-1) no han sido incluidos en las Figura 4.15, ni tampoco 

tenidos en cuenta en los cálculos dado su excesiva dispersión sobre todo en el caso del EU-ODS 

EUROFERΦ tƻǎƛōƭŜƳŜƴǘŜΣ ŜǎǘŜ ŜŦŜŎǘƻ ǇǳŜŘŀ ǎŜǊ ǇǊƻŘǳŎƛŘƻ ǇƻǊ ǳƴ ŦŜƴƽƳŜƴƻ ƭƭŀƳŀŘƻ άǘŀǇǇƛƴƎ 

ŜŦŦŜŎǘέ, característico de este método de ensayo [165] asociado con el módulo MCR. Se sabe 

que cuanto más superficial es la indentación más afectan variables como la preparación 

superficial, o el redondeo de la punta, como ya se ha comentado con anterioridad. En 

cualquier caso, no tener en cuenta estos valores no afecta a los resultados de la aplicación del 

modelo, puesto que, como se comentó, al ser mayores de 10 mm-1 no afecta a las 

profundidades de penetración donde se produce la transición entre la zona 1 y la zona 2 se 

encuentra a mayores profundidades. 

Comparando ambos materiales, es posible afirmar que la zona que se ajusta con el 

modelo de Nix y Gao empieza prácticamente a la misma profundidad, alrededor de 500 nm,  

llamada hNG, aunque los valores de dureza son significativamente mayores en el caso del EU-



Caracterización nanomecánica de los materiales en estado de recepción. 

148 

ODS EUROFER que en el del EUROFER97. En cambio, la profundidad de penetración donde 

comienza la zona 2 cambia radicalmente como se ve en la Figura 4.22.  
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Figura 4.22: Modelo de Nix y Gao aplicado al acero EUROFER97 y EU-ODS EUROFER. 

 

El modelo de Nix y Gao por lo tanto no puede explicar el ETI de estos materiales por sí 

sólo. Sin embargo, se puede explicar el comportamiento observado si se asume que la 

densidad de dislocaciones geométricamente necesarias saturan [166] y que éstas no están 

distribuidas homogéneamente dentro del volumen hemisférico alrededor del indentador [163, 

165]. De hecho, se ha comentado que en la Figura 4.22 se produce una zona de transición 

entre ambas zonas, donde es posible que comienza la saturación de las GND. Esta zona es 

mucho mayor en el caso del EU-ODS EUROFER, posiblemente atribuida a tener una 

microestructura más compleja y mecanismos de acomodación de dislocaciones diferentes al 

caso del EUROFER97. 

En la bibliografía podemos encontrar como aplican el modelo de Nix y Gao en aceros 

martensíticos entre otros materiales, donde aseguran que este modelo es válido y se cumple. 

No obstante también indican que dicha aplicación, no está exenta de un cierto error [167]. 

Esto es debido a que utilizan el modelo cuasi estático para realizar los experimentos de 
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nanoindentación y, por consiguiente, sólo tienen valores de dureza puntuales, lo que les lleva a 

una suposición errónea. Es muy probable que si hubiesen utilizado el método de MCR 

conseguirían una curva similar a las mostradas en la Figura 4.15 y hubiesen obtenido el mismo 

resultado (en términos relativos de tendencia) que los presentados en esta Tesis doctoral para 

los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER. 

La caracterización del ETI se complica ya que se ha observado experimentalmente que 

hay que tener en cuenta diferentes aspectos propios de la técnica antes de analizar este 

efecto. Es posible medir mediante nanoindentación el ETI si la punta del indentador está muy 

roma. Esto es debido a que la punta del indentador pierde la geometría y puede actuar más 

como una esfera que como un indentador afilado. En indentaciones con un indentador 

esférico, la transición de un contacto elástico a un contacto completamente plástico implica un 

cambio en el comportamiento mecánico que es inherente al material [168] y esto produce un 

ETI inducido por la geometría, en lugar de uno debido al comportamiento del material [169, 

170]. En consecuencia, es necesario analizar la punta del indentador mediante perfilometría 

óptica como se mostró en la Figura 3.16, y en el caso estudiado, poder descartar el redondeo 

de la punta como posible efecto de un incremento del ETI. 

Otro posible factor que afecta al ETI es la colocación del punto cero [171], que es 

exactamente el comienzo de la superficie del material y el instante en el que el 

nanoindentador comienza a registrar una carga. Un indicativo de que este efecto se está 

produciendo es que la carga no comienza en 0 sino que, para h=0, ya se ha comenzado a 

registrar carga. Este efecto no fue observado en las matrices de indentaciones realizadas en los 

aceros en estado de recepción EUROFER97 y EU-ODS EUROFER, posiblemente debido a que las 

superficies están perfectamente pulidas y que la rugosidad es mínima.  

Dependiendo de las propiedades mecánicas del material la respuesta frente a una 

indentación será diferente. Un material elástico, presentará un fenómeno de hundimiento 

όάǎƛƴƪ ƛƴέύ ŀƭǊŜŘŜŘƻǊ ŘŜ ƭŀ ƘǳŜƭƭŀ ŘŜ ƴŀƴƻƛƴŘŜƴǘŀŎƛƽƴΦ 5Ŝƭ ƳƛǎƳƻ ƳƻŘƻ ǉǳŜ ǳƴ ƳŀǘŜǊƛŀƭ 

plástico podrá sufrir este mismo fenómeno, o por el contrario mostrar un efecto de 

ŀǇƛƭŀƳƛŜƴǘƻ όάǇƛƭŜ ǳǇέύΦ {Ŝ Ƙŀ ƻōǎŜǊǾŀŘƻ ǉǳŜ ƭŀ ŀǇŀǊƛŎƛƽƴ ŘŜ ǳƴ ŦŜƴƽƳŜƴƻ ǳ ƻǘǊƻΣ ȅ Ŝƴ ǉǳŞ 

ƳŜŘƛŘŀΣ ǾƛŜƴŜ ŘŜǘŜǊƳƛƴŀŘŀ ǇƻǊ Ŝƭ ŎƻŎƛŜƴǘŜ 9κˋy (sección 1.6.1.4) y por la capacidad de 

endurecimiento por deformación [172]. 

La desventaja de usar el método del parámetro de apilamiento para cuantificar este 

feómeno, mostrado en la sección 4.6, es que se asume que las propiedades mecánicas de la 

muestra son las mismas a la profundidad de penetración máxima que a la residual. Existen 
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otros métodos para cuantificar y corregir el apilamiento [100] pero esto se aleja del objetivo 

de este estudio, que es averiguar cuánto afecta este fenómeno a los valores de 

nanoindentación obtenidos y saber si ambos materiales son comparables. Esto es importante 

ya que análisis con elementos finitos han demostrado que el área de contacto aumenta con el 

apilamiento, y puede llegar a suponer un incremento del 60 % del área  de contacto con la 

consiguiente infraestimación de los valores de dureza [150, 159]. 

Se ha observado anteriormente que para profundidades de penetración de cerca de 700 

nm, el efecto de tamaño de indentación no afecta a los valores de dureza de nanoindentación. 

Por esta razón se va a realizar el análisis del apilamiento para huellas realizadas a esa 

profundidad, y compararlas con otra profundidad para analizar la autosimilaridad de las 

mismas y posteriormente realizar una comparación entre ambos materiales.  

Para el EUROFER97, ambas imágenes tienen diferente profundidad de penetración, 

Figura 4.16 (a y c), y muestran que el apilamiento crece proporcionalmente a medida que la 

carga aumenta, por lo tanto se puede afirmar que son autosimilares. Dicho de otra manera, 

proporcionales con la profundidad de penetración. Esto indica que el efecto de apilamiento no 

está relacionado con el ETI observado y no afecta, por ende, a cualquier comparación con otro 

material siempre y cuando muestra propiedades similares [173, 174]. En el caso del acero EU-

ODS EUROFER, el fenómeno es el mismo, a medida que aumenta la carga, aumenta el 

apilamiento, pero de una manera proporcional.  

Se demuestra que ambos materiales presentan huellas autosimilares en promedio, lo 

que las hace comparables. Por otro lado, se observa cómo el acero EU-ODS EUROFER presenta 

más predisposición en términos general a presentar apilamiento. Esto es debido a la dificultad 

que tiene este material a acomodar las dislocaciones  dentro del volumen de plastificación 

generado por la indentación. 

Se ha observado en otros materiales como cobre monocristalino que la orientación 

cristalina juega un papel importante en el desarrollo de los apilamientos [175]. De producirse 

apilamiento en los 3 lados del triángulo, a observarse 4 lóbulos o incluso solo 1. Es decir este 

fenómeno, además de tener una relación con las propiedades mecánicas del material, también 

presenta una dependencia a la orientación, y es de suponer que a la facilidad de acomodar 

dislocaciones. 

Por último hacer de nuevo mención a la importancia de la preparación superficial a la 

hora de que aparezcan estos fenómenos. Chuah et al. [176] demostraron mediante 
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modelización que cuanto mayor sea la rugosidad de la superficie mayor será el apilamiento (si 

el material es susceptible de experimentarlo). 
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 Simulación de las implantaciones.  

Una herramienta imprescindible al desarrollar nuevos experimentos con aceleradores 

de iones es la simulación de dichos experimentos mediante códigos bien establecidos. El uso 

de esta herramienta nos ofrece la posibilidad de ajustar los parámetros de la implantación 

hasta obtener las condiciones adecuadas para una determinada aplicación. Para simular tanto 

las implantaciones con He con energías individuales como las realizadas con el perfil de 

escalera fue utilizado el código MARLOWE. 

Este código fue desarrollado por Robinson and Torrens [177-179] y simula las colisiones 

atómicas en blancos amorfos, cristalinos y semicristalinos utilizando la aproximación de 

colisión binaria (BCA). El programa simula y sigue la trayectoria de un proyectil dentro de un 

blanco que puede tener diferentes zonas de material, cada una con sus propias estructuras 

cristalinas y tipos de átomos.  

Este código además, sigue el frenado de la partícula primaria y también en caso de que 

se quiera, sigue la trayectoria de aquellas partículas desplazadas de su red atómica hasta que 

alcanza un determinado umbral de energía. A medida que se están frenando los iones de alta 

energía de He, se produce la transición del régimen de Linhard al de Berthe pero ésta no es 

tenida en cuenta por MARLOWE. Sin embargo se ha implementado un módulo específico que 

incluye todo el rango de velocidades y masas [180] con el fin de obtener simulaciones mucho 

más precisas y próximas a la realidad.  

Es importante recordar que para las condiciones de irradiación consideradas en las 

irradiaciones presentadas en este capítulo (implantación de iones de He a alta energía) si se 

utilizase el código SRIM [181, 182] también muy utilizado dentro de la comunidad de fusión, 

éste avisaría de que podría haber picos anómalos. Este fenómeno se explica en la 

documentación del código, y es debido al concepto de camino de vuelo libre (free flight path) 

usado en SRIM para simular la interacción de los proyectiles con la matriz. Esta aproximación 

no se usa en MARLOWE y en estas condiciones los perfiles en profundidad obtenidos con este 

último son asimétricos y exhiben una caída abrupta en el pico de Bragg al contrario que SRIM 

que muestra un perfil curvo, tipo gaussiano. Además, se ha comprobado experimentalmente 

que en algunos materiales las profundidades de penetración con MARLOWE son más exactas 

que las previstas por SRIM. 
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 Implantaciones de He con energías individuales : EUROFER97. 

Después de la caracterización de los aceros en estado de recepción EUROFER97 y EU-

ODS EUROFER, el siguiente paso fue estudiar cómo varían las propiedades mecánicas en 

términos de dureza y en qué grado ocurren en dichos materiales cuando se implanta con He a 

través de estudios nanomecánicos realizados mediante nanoindentación. 

En primer lugar se realizaron tres experimentos para el acero EUROFER97 en los cuales 

se implantaron 3 muestras con He a temperatura ambiente, cada una de las cuales con una 

energía diferente. En la Figura 5.1 se muestra la simulación mediante MARLOWE de la 

concentración atómica de He en los diferentes picos de Bragg, las líneas discontinuas de la 

figura separan la implantación de una muestra a otra. Como se dijo, cada muestra fue 

implantada con una energía diferente (2, 9 y 15 Mev respectivamente), sin embargo se 

mantuvo constante la dosis en las tres implantaciones, cuyo valor fue de 1.67x1015 iones 

He/cm2. La muestra implantada con la menor energía, 2 MeV, presenta su máximo de 

concentración de 750 appm He aproximadamente a las 3 mm de distancia de la superficie. La 

muestra implantada con la energía intermedia 9 MeV a su vez tiene su máximo a las 22 mm con 

un valor de 525 appm He y por último la muestra implantada a la mayor energía, cuyo valor 

era 15 MeV tiene su máximo de concentración de He a las 49 mm con un valor de 350 appm 

He. 

Previamente al estudio mediante nanoindentación se analizó la microestructura de la 

superficie transversal de las muestras implantadas revelándola  mediante ataque químico. 

Utilizando un microscopio SEM se localizó la zona de implantación y se pudo medir 

experimentalmente tanto la anchura de los picos de implantación como su posición con 

respecto a la superficie implantada, con el fin de comprobar si la profundidad del pico de Bragg 

simulado mediante MARLOWE coincide con el obtenido en la implantación. Este análisis inicial 

de la microestructura tenía como objetivo la selección de una carga de nanoindentación 

adecuada, tal que la huella residual producida por la deformación plástica no fuese mayor que 

la anchura del pico de Bragg medida experimentalmente con el SEM.  
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Figura 5.1: Simulación mediante MARLOWE de la concentración de He de cada muestra implantada 

con una única energía. 

 

En la Figura 5.2 se puede ver la microestructura del acero EUROFER97 tras ser 

implantado con He a 15 MeV, correspondiente con la superficie transversal a la irradiación 

sobre la cual se realizarían los ensayos de nanoindentación (después de haber sido pulida 

nuevamente para eliminar la rugosidad creada por el ataque químico). Obsérvese como la 

banda de implantación se encuentra aproximadamente a 50 mm como predecía la simulación, 

y cuya anchura es de aproximadamente 1 mm. Los picos de la implantación para las 

implantaciones de 2 y 9 MeV presentan una anchura similar aunque ligeramente inferior, lo 

que concuerda de nuevo con los resultados de la simulación mediante MARLOWE. 

Una vez analizadas las bandas de implantación y en base a los resultados obtenidos 

mediante nanoindentación en el material en estado de recepción, se decidió utilizar para el 

material implantado con He a energías individuales el método cuasi estático, con una carga de 

5 mN sobre la superficie transversal a la implantación. La elección de esta carga se basa en que 

la huella residual tenía una longitud de arista de alrededor de 1 mm, siendo óptima para este 

estudio.  
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Figura 5.2: a) Micrografía de SEM del acero EUROFER97 implantado con He a 15 MeV. b) Micrografía 

de SEM que muestra en detalle la anchura del pico de implantación. 

 

Se realizaron matrices de indentación desde la intercara de la muestra hasta una 

distancia mayor de 50 mm en las tres muestras. En la Figura 5.3 se puede ver un ejemplo de 

una matriz de indentaciones utilizada para este estudio sobre la superficie transversal a la 

implantación de 15 MeV del acero EUROFER97. Las flechas azules indican la dirección de los 

iones de He y la línea blanca sitúa aproximadamente donde se encontraría el pico de 

implantación (~50 mm). 
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Figura 5.3: Micrografía de SEM de una matriz de 10 x 10 indentaciones sobre la superficie transversal 

a la implantación de 15 MeV del acero EUROFER97. La línea blanca indica aproximadamente donde se 

encuentra el pico de la implantación. 

 

En la Figura 5.4 se presentan los valores de dureza en función de la distancia desde la 

superficie implantada medidos mediante nanoindentación con una carga de 5 mN en las 

muestras implantadas a 2 MeV (Figura 5.4 a), 9  MeV (Figura 5.4 b) y 15 MeV (Figura 5.4 c) 

respectivamente. Los puntos negros representan los valores de dureza y la curva en rojo 

muestra el perfil de la concentración atómica de He situado a la distancia medida 

experimentalmente.  

Como puede observarse no se detectaron variaciones significativas en los valores de 

dureza en las proximidades de los picos de implantación de He que indicaran que la muestra 

ha sufrido alguna variación microestructural. Para las tres implantaciones, todas las 

indentaciones realizadas dan como resultado valores de dureza que son similares a las del 

acero EUROFER97 en estado de recepción para una carga de 5 mN, que resultó ser de 3.44 ± 

0.26 GPa.  
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Figura 5.4: Valores de dureza frente a distancia desde la superficie del acero EUROFER97 implantado 

con He a una energía de a) 2 MeV, b) 9 MeV y c) 15 MeV. 

 

Debido a estos resultados no se implantaron muestras del acero EU-ODS EUROFER con 

energías individuales. Sin embargo, se desarrolló otra configuración de implantación de He con 
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el fin de medir el efecto del He en la dureza medida mediante nanoindentación. A este tipo de 

implantación se le denominó en esta tesis doctoral implantación con perfil de escalera. 

 Implantación con He con la configuración perfil de escalera.  

5.3.1 Simulación de las implantaciones. 

Con el objetivo de evaluar el efecto del He en la dureza del material, y observando que 

con las implantaciones individuales de energía no fue posible llevarlo a cabo, se diseñó una 

configuración de implantación de He con la cual se obtuviese mayor área implantada, además 

de presentar una concentración diferente de He. 

De forma análoga al caso de las implantaciones individuales presentadas anteriormente, 

la implantación con perfil de escalera fue simulada también mediante MARLOWE. En la Figura 

5.5 se muestra el perfil de la concentración de He en función de la penetración de los iones 

con respecto de la superficie irradiada de la muestra. Cada pico representa una energía 

implantada: la primera energía utilizada corresponde con el ion más energético y por tanto el 

que más ha penetrado, 15 MeV. Se fue disminuyendo la energía en pasos de 1 MeV 

sucesivamente hasta llegar a 2 MeV, que es el más superficial. La fluencia fue la misma que la 

utilizada en las implantaciones de energía individual, 1.67x1015 iones He/cm2. 

Otra variable importante en el estudio del efecto de la implantación de He es el daño 

por desplazamiento producido en las muestras (dpa). Mediante MARLOWE también se calculó 

el perfil de daño por desplazamiento que como se ve en la Figura 5.6 es como máximo 

0.13 dpa en el pico correspondiente a los 2 MeV. Que resulta ser la suma del daño propio por 

la irradiación de los 2 MeV con el daño generado por las colas de las implantaciones desde 15 a 

3 MeV. Además se observa que el daño entre los picos va disminuyendo gradualmente 

también debido a este efecto de adición de las colas. 
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Figura 5.5: Perfil de concentraciones de He desde 2 a 15 MeV  calculadas mediante MARLOWE. 
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Figura 5.6: Daño por desplazamiento total debido a todas las energías de implantación mediante 

SRIM. 
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Una vez implantadas las muestras de los aceros EUROFER97 y EU-ODS EUROFER se 

preparó la superficie transversal a la implantación para estudiar el perfil de implantación 

mediante SEM, con el objetivo de poder localizar los picos de Bragg de forma similar que la 

llevada a cabo con las implantaciones individuales. El resultado se puede observar en la Figura 

5.7 donde es posible distinguir el daño producido por la implantación de He representado por 

varias líneas que corresponden cada una con una energía de implantación.  

 

 

Figura 5.7: Micrografía de SEM de la superficie atacada del acero EUROFER97 mostrando las bandas 

de implantación de He de 2 a 15 MeV. 

 

Para las condiciones experimentales utilizadas, la simulación indica que la concentración 

máxima de He es de 750 appm He correspondiente al pico de 2 MeV y tiene una anchura de 

pico aproximada entre 0.5 y 0.7 mm. Para mayores energías, el contenido de He de cada pico 

disminuye mientras que su anchura y la profundidad de penetración aumentan, hasta llegar a 

un mínimo de 350 appm He a 50 mm (15 MeV) cuya anchura es ligeramente mayor a 1 mm. 

Experimentalmente se ha observado que la zona dañada más profunda se encuentra a 

51 mm, coincidiendo perfectamente con la distancia del pico de Bragg del perfil simulado 

mediante MARLOWE para la energía de 15 MeV. Por otro lado, la profundidad a la que se 

encuentra el pico de menor energía, 2 MeV, ha sido medido aproximadamente a 4 mm, 

mientras que la simulación sitúa al punto de mayor contenido en He a 3.3 mm. Estos resultados 
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validan la simulación y confirman que son una herramienta indispensable para este tipo de 

experimentos. 

5.3.2 Convolución. 

La implantación con perfil de escalera, como ya se ha visto, alberga 14 picos de Bragg 

correspondientes a las energías de 2 a 15 MeV en un espesor de aproximadamente 50 mm. Sin 

embargo, entre los picos también hay material que ha sufrido daño debido a la implantación, 

aunque este daño es mucho menor comparado con el producido justo en los picos, como se 

vio en la Figura 5.6. Durante los ensayos de nanoindentación, probablemente habrá muchas 

huellas que indenten en una zona que esté formada tanto por material con alto contenido en 

He como por material situado entre los picos con un daño menor, Figura 5.6. Para simular este 

efecto y obtener un contenido homogéneo de He se efectuó una convolución gaussiana 

utilizando los resultados de la simulación de MARLOWE (concentración atómica, daño por 

desplazamiento y profundidad de penetración de los iones de He) y un tamaño de huella de 

1 mm. Se obtuvo como resultado un perfil continuo de concentración atómica de He utilizado 

para evaluar la variación de la dureza con dicha concentración. Este perfil se ha representado 

en la Figura 5.8. 

Las concentraciones atómicas de He obtenidas, no son las concentraciones reales sino 

las calculadas mediante la convolución teniendo en cuenta las zonas con menor daño entre los 

picos de Bragg. La relación entre la concentración real y la convolucionada es de 

aproximadamente, 100 appm He convolucionado, corresponderían con 750 appm He reales 

implantados. 
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Figura 5.8: Convolución gaussiana realizada con los resultados de las simulaciones: concentración de 

He implantado, daño atómico  y tamaño de huella promedio (~1 mm). 

 

 Efecto de la implantación  con perfil de esc alera: EUROFER97. 

5.4.1 Ensayos de nanoindentación. 

A pesar de determinar que la anchura de pico promedio era de alrededor de 1 mm y que 

esa anchura correspondía con una arista de una huella de nanoindentación a 5 mN, las 

muestras de acero EUROFER97 implantadas con He mediante la configuración de perfil de 

escalera fueron analizadas a 5, 10 y 20 mN. Estos resultados se utilizarían para evaluar el 

efecto del tamaño de la huella a la hora de analizar mediante nanoindentación materiales 

irradiados mediante implantaciones secuenciales como la denominada de perfil de escalera. 

Se utilizó el módulo de ensayo cuasi estático para evaluar los efectos del He a través de 

cambios en los valores de dureza. La Figura 5.9 a) muestra varias curvas obtenidas en 

diferentes posiciones dentro de la zona implantada. Se observa claramente que el 

comportamiento elasto-plástico del material es diferente, y por lo tanto también lo son las 
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propiedades mecánicas, que dependerán de la distancia de la superficie, ya que el contenido 

en He también cambia.  
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Figura 5.9: a) Curvas de carga frente a profundidad de penetración que caracterizan diferentes huellas 

dentro la zona implantada del acero EUROFER97.b) Micrografía de SEM de la matriz de indentaciones 

indicando las huellas cuyas curvas han sido representadas en la imagen anterior. 

 

Las indentaciones realizadas más próximas a la intercara (o superficie de implantación), 

que son las que tienen mayor contenido en He, experimentan mayor resistencia a ser 

penetradas por el indentador, con el consiguiente resultado de mayores valores de dureza. A 

medida que las huellas se alejan de dicha superficie, la profundidad de penetración aumenta 

produciendo una disminución en los valores de dureza hasta alcanzar los mismos valores que 

los obtenidos en el acero EUROFER97 en estado de recepción. En la figura anterior, la huella 14 

se encontraría dentro de la zona con mayor contenido en He y se observa como en 

comparación con la huella 70, la profundidad de penetración de la indentación ha aumentado 

considerablemente debido a la disminución de la concentración atómica de He. 
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La dureza en función de la profundidad de implantación (o distancia a la superficie de 

implantación) utilizando las cargas de 5, 10 y 20 mN está representada en la Figura 5.10 (a ς c) 

respectivamente. En dicha figura también se ha incluido el límite entre la zona implantada y la 

no implantada, indicado con una línea discontinua negra, junto con los valores de dureza 

promedio obtenidos en estado de recepción, representados mediante una línea discontinua 

roja. De estas tres figuras puede deducirse que independientemente de la carga la tendencia 

es similar: el material experimenta un incremento notable de los valores de dureza en los 

primeros micrómetros de distancia de la superficie de implantación donde el contenido 

atómico de He es mayor y a medida que las indentaciones se van alejando de dicha superficie 

el material muestra una reducción continua de los valores de dureza hasta alcanzar los valores 

del material en estado de recepción a partir de 50 mm. 

Tomando como referencia los valores medios de dureza obtenidos en el material en 

estado de recepción a 5, 10 y 20 mN con respecto a los valores máximos de dureza obtenidos 

en la zona implantada con He, se ha calculado que el incremento máximo de dureza fue del 

41 %, 37.5 % y 27.5 % para las cargas de 5, 10 y 20 mN respectivamente. 

El análisis de los resultados de nanoindentación en el acero implantado con la 

configuración de tipo escalera resulta ser muy complicado debido a que el perfil de 

implantación no es continuo como se pudo ver en la Figura 5.5. 
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Figura 5.10: Valores de dureza frente a la distancia desde la superficie de implantación medidos 

mediante nanoindentación en el acero EUROFER97 implantado con He de 2 a 15 MeV con una carga 

de a) 5 mN, b) 10 mN, c) 20 mN. 
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Por otro lado, se sabe que el tamaño de las huellas de indentación para las cargas 

utilizadas (5, 10 y 20 Ƴbύ Ŝǎ Ŝƴ ǘƻŘƻǎ ƭƻǎ Ŏŀǎƻǎ җ 1 mm. Por lo que durante cada indentación, se 

va a medir propiedades combinadas entre el/los picos de Bragg y de las zonas entre picos. Sin 

embargo, cualquier cambio detectado en los valores de dureza después de la implantación 

indicaría que el He introducido en la red del acero EUROFER97 está afectando al material. 

Además sería posible afirmar que el material exhibe un incremento de dureza dentro de un 

rango de concentraciones, pero sería prácticamente imposible discernir cuánto de ese 

incremento es debido a qué pico en concreto. Esto es debido a que en el volumen afectado por 

las indentaciones, la respuesta mecánica en términos de valores de dureza es una mezcla del 

comportamiento de diferentes microestructuras. De hecho es posible afirmar de acuerdo con 

Kiener et al. [183] que las medidas de dureza convolucionan sobre ciertas concentraciones 

teniendo en cuenta un tamaño de huella dado, que en este caso fue de menos de 1 mm. Para 

hacer esta evaluación es necesario considerar que el volumen de material afectado por la 

indentación es de aproximadamente 3 veces el de la huella residual generada. 

En base a los estudios realizados mediante nanoindentación sobre el acero EUROFER97 

implantado con He con cargas de 5, 10 y 20 mN respectivamente, se eligió la de 5 mN como la 

más adecuada ya que, como se puede observar en la Figura 5.11 la tendencia que siguen los 

valores de dureza medidos mediante nanoindentación a 5 mN encajan perfectamente con el 

perfil de la convolución gaussiana. Aumentando el tamaño de la huella, es decir considerando 

el efecto de mayores cargas no se modifica la forma de la curva sino que la haría más suave, 

debido a que el volumen de plastificación de la indentación aumenta y el efecto de la 

implantación disminuye ya que se estaría analizando mayor cantidad de material sin implantar. 

Aunque no es posible determinar una correlación estrictamente numérica entre dureza y 

concentración de He, los resultados obtenidos en este trabajo sugieren que concentraciones 

mayores de 500 appm parecen promover un aumento de dureza significativo. Sin embargo lo 

que sí se ha demostrado mediante la implantación de perfil de tipo escalera junto con la 

nanoindentación en la sección transversal es que es posible detectar pequeños incrementos de 

dureza incluso para concentraciones de He de alrededor de 350 appm en el acero EUROFER97. 
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Figura 5.11: Valores de dureza en el acero EUROFER97 implantado con la configuración de perfil de 

escalera representado con la convolución gaussiana. 

 

La investigación llevada a cabo en las muestras de EUROFER97 implantadas a 

temperatura ambiente indica que el He implantado contribuye al aumento de la dureza, y 

cuanto mayor es dicha concentración, mayores serán los valores de dureza. 

Por otro lado es posible afirmar que los valores de dureza medidos mediante 

nanoindentación en la zona implantada dependen de las cargas utilizadas para los 

experimentos, siendo la diferencia más drástica en las zonas con mayor concentración de He 

cuando se comparan los resultados entre 5 y 10 mN que entre 10 y 20 mN como se observa en 

la Figura 5.12. 

En los estudios sobre el material en estado de recepción se comentó que este material 

presenta efecto del tamaño de la indentación, siendo este fenómeno uno de los responsables 

de los diferentes incrementos en los valores de dureza obtenidos al estudiar la zona 

implantada cuando se comparan los resultados de las 3 cargas utilizadas. Además como se dijo 

anteriormente cuando mayor sea la carga utilizada, mayor será la huella y por lo tanto mayor 

será el volumen de plastificación por lo que en ese volumen habrá tanto material implantado 

como no implantado, obteniendo como resultado una contribución promedio de ambos 

estados del material que será mayor o menor dependiendo de la localización de la 
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indentación. Este efecto junto con el ETI dan lugar a una variación significativa de los 

incrementos de dureza cuando se comparan los resultados de las 3 cargas estudiadas. 

A pesar de establecer una correlación semicuantitativa entre concentración atómica de 

He e incremento en los valores de dureza, con estos ensayos no ha sido posible establecer una 

relación formal entre el ETI y la concentración de He como proponen Hosemann et al. [184] 

mediante el uso de la regla de mezclas, utilizada para determinar propiedades mecánicas en 

materiales multicapas, realizando indentaciones paralelas a la irradiación y no en la superficie 

transversal, como es la metodología de ensayo seguida para el estudio del material implantado 

con He a temperatura ambiente en esta Tesis doctoral. 
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Figura 5.12: Comparación de los valores de dureza del acero EUROFER97 implantado de 2 a 15 MeV 

indentado con 5, 10 y 20 mN. 

5.4.2 Caracterización microestructural mediante TEM. 

Una vez que se ha demostrado experimentalmente que la implantación de He genera un 

incremento en los valores de dureza en el acero EUROFER97, el siguiente paso fue estudiar su 

microestructura para poder discernir qué cambios microestructurales han generado dichos 

cambios en las propiedades mecánicas.. 

Para el estudio de estos cambios microestructurales originados por la implantación de 

He, se fabricó una lamela mediante FIB. En ella se adelgazaron dos áreas (llamadas en adelante 
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ventanas) hasta hacerlas transparente a los electrones del microscopio, cuyo espesor fue en 

todos los casos menor de 100 nm. Una de las ventanas contenía los picos de 2 a 5 MeV cuyo 

contenido de He era aproximadamente de 760 a 650 appm. La segunda, más alejada 

comprendía las energías de 13 a 15 MeV con un contenido de He entre 390 y 340 appm He de 

acuerdo con la simulación de MARLOWE.  

La Figura 5.13 muestra una micrografía del momento previo a la extracción y 

adelgazamiento de las ventanas de la lamela, donde se observa que la lamela contiene las 

bandas de implantación (picos de Bragg). En esta figura, además se indica qué energías 

(representados por los picos y bandas) atraviesan cada ventana utilizando para ello la 

simulación de MARLOWE mostrada en la parte derecha de dicha figura.  

 

 

Figura 5.13: Micrografía de SEM previa a la extracción de la lamela indicando a partir en la simulación 

de MARLOWE qué picos de Bragg contienen las dos ventanas transparentes a los electrones. Entre 

líneas rojas se encuentran las energías 2 a 5 MeV correspondientes a la primera ventana y entre líneas 

azules las energías de 13 a 15 MeV que atraviesan la segunda. 

 

Los defectos producidos por la implantación de He a temperatura ambiente consisten en 

su mayoría en agregados tridimensionales de vacantes y átomos de He, denominados 

cavidades, los cuales pueden ser tanto voids como burbujas. Se han realizado observaciones 

tanto en la ventana de alto contenido en He como en la de bajo contenido en He con el 

objetivo de detectar dichos defectos y poder descubrir si nuclean en alguna característica  






















































































































































































































































































