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A B S T R A C T

Hydrogen damage resistance of a pipeline (API 5L X70) has been 

evaluated.

M icrostructural characterization showed a very fine mixed acicular-equiaxed 

ferrite structure, w ith spherical carbides.

Hydrogen induced cracking (HIC) and Hydrogen em brittlem ent (HE) tests 

were perform ed in this steel. HIC test showed severe cracking up to 71% for 

the U ltrasonic Attenuation Rate parameter. This is attributed to a strong H 

absorption as a consequence of localized corrosion at the m iddle-thickness 

región and the presence of Ti-Nb (C-N) in this zone.

HE levels were low, 18% for the conventional F% test and 21% for the Slow 

Stress Rate (SSR) test. HE fractures were mainly ductile, in both tests, 

although some fragile features were present. In the F test these appeared 

uniform ly distributed. For the SSR test fragile zone were exclusively 

localised at specimen surface.



R E S U M E N

Se evaluó la susceptibilidad al daño por hidrógeno de un acero para gasoductos, que 

cumple con la especificación AP I 5L  X7U. La caracterización microestructural realizada 

en el acero, reveló una estructura muy fina de ferrita acicular y ferrita equiaxial, con 

carburos redondeados. Se realizaron ensayos de fisuración inducida por hidrógeno y de 

fragilización por hidrógeno. Los resultados obtenidos en el ensayo de fisuración inducida 

por hidrógeno, mostraron que el acero sufrió una fuerte fisuración, de hasta 71 % en la 

lasa de atenuación ultrasónica. Este alto grado de fisuración se atribuye principalmente a 

la fuerte entrada de hidrógeno que se produjo por el efecto de la corrosión preferenciai en 

la parte media del espesor (zona de segregación), y a la presencia de partículas de T i-Nb  

(C .N )  localizadas en esta zona segregada. El grado de fragilización encontrado en los 

ensayos de fragilización por hidrógeno, fue relativamente bajo, con un 18 % para el 

ensayo de tracción convencional, y un 21% para el ensayo de tracción lenta. Las zonas 

frágiles encontradas en el ensayo de tracción convencional estuvieron asociadas a 

inclusiones de sulfuros redondeados. F.n el ensayo de tracción lenta se encontró una 

superficie de fractura de matriz principalmente dúctil, con pequeñas regiones frágiles 

ubicadas cerca de los bordes de las probetas.



IN TR O D U C C IO N

El objetivo de esta tesis es caracterizar el comportam iento frente al daño 

por hidrógeno de un caño con costura, construido a partir de una chapa 

de acero de especificación API 5L X70 y correlacionar este comporta­

m iento con las características m icroestructurales y metalúrgicas del mate­

rial.

Los aceros empleados en la construcción de oleoductos y gasoductos, 

son usados en ambientes cada vez más agresivos, que promueven el da­

ño por hidrógeno. Los tipos de daño por hidrógeno que com únmente se 

encuentran en los aceros de lineas de conducción de gas y petróleo son: 

la fisuración inducida por hidrógeno (Hidrogen induced cracking H.I.C., 

Blistering, Am pollado) y la fisuración bajo tensión en medio H2S (Sulfide 

stress cracking S.S C ), la cual es un caso particular de la fragilización por 

hidrógeno ( H.E.), donde el hidrógeno que entra al material proviene de 

una reacción de corrosión, en presencia de H2S, sobre la superficie del 

material.

La fisuración inducida por hidrógeno es un tipo de daño irreversible, que 

en muchos casos puede ser detectado por ensayos no destructivos antes 

que se produzca la rotura catastrófica. La fragilización por hidrógeno, pro­

duce un daño que puede ser reversible, si es elim inado el hidrógeno en el 

acero (por tratam iento térm ico) antes que aparezcan fisuras. Este tipo de 

daño es muy peligroso ya que tiende a producir rotura catastrófica sin dar 

tiempo a ser detectada por ensayos no destructivos.



1. DAÑO PO R  H ID R Ó G EN O

1.1. F U N D A M E N T O S  DEL DAÑO  POR H ID R Ó G EN O

1.1.1. S O LU B IL ID A D  DEL H ID R Ó G E N O

La concentración en equilibrio del hidrógeno en los m etales (Cu), es pro­

porcional a la raíz cuadrada de la presión de gas con el que esta en con­

tacto (PH 2). Esta relación es expresada por la ley de Sievert, CH = 

K(PH2)1/2. Donde K es una constante.

Además de este efecto de presión, la solubilidad del hidrógeno en el hie­

rro es afectada por la tem peratura y la estructura del cristal, como se ilus­

tra en la figura 1. La cual es un diagrama de equilibrio del sistema hierro -

hidrógeno, basado en medidas de solubilidad a una presión de 1 atm de
/

hidrógeno gaseoso, a temperaturas arriba de 400 °C. Las isóbaras que se 

muestran para las otras tres presiones son calculadas a partir de la ley de 

Sievert. El com portam iento a bajas temperaturas es una extrapolación de 

valores m edidos [1, Z ].

La figura 1 indica que la solubilidad del hidrógeno en hierro liquido es mu­

cho mayor que en las fases sólidas; la solubilidad sólida en el hierro 

gamma (fcc) es mucho mayor que en el hierro alfa (bcc).

En ambos casos, hierro gamma e hierro alfa, la solubilidad decrece con el 

descenso de la temperatura, pero la diferencia en concentración se hace 

más grande a medida que la tem peratura decrece

A tem peraturas por encima de 400 °C (figura 1), el hidrógeno disuelto se 

encuentra como hidrógeno atóm ico en los intersticios de la red del metal,



y los valores extrapolados a bajas temperaturas son representativos de la 

solubilidad de la red y no de la concentración en defectos del material. 

Cuando se mide la solubilidad del hidrógeno en hierro a tem peraturas in­

feriores a 400 °C, los valores observados son generalmente mucho mayo­

res que los predichos de una extrapolación de valores m edidos a mayo­

res tem peraturas (figura 2 ).
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Figura I. Diagrama de equilibrio para sistema I lierro - I lidrógeno



4
i?oo 901) zoo

1 4 0 0  1 10 00 1 « 0 0  I 6 0 0  5 0 0  4 0 0  3 0  
---- ■— t- i ■■ i” r ■ • -  r — ~T-------1--------- r

tOO MT W  2V

t 4

1.3 ■ 

12 
1.0 - 

09  

08 

O 7 

0.6

05  - 

0 .4

0.3 

0 2  ■ 

0 1 - 

00  - 

-0 1 

-0  2 

-O 3 

-0 4 

O 5

06  

0 7

- 0.8

Te»*®of aturo. *C 
200 100

--------H n l f» («•atcApolnlnd Ir ínn  1 a lm )

--------  R »( 4 (exporuTv^nial d a la  (o» 100 a lm
w ilh  9 5 " -  eo n flito n ca  ttmils ind icalnd)

im e rsx iln l and  
U nppod  hyrirogon

W N
\  X \\ \ X\ \ \  \ \

\
*. \  E x trap ó la te ^  va lúes  

\  ^  ,of viiubülty

\  X \ \\ \
*. \\ \\ \\ \\ \

100
90
80
7.0

6.0 

5 0 
4 0

3  0  9-

5
o
6 a

1 0  
09 
0 8 
0 7 

0.6 

0 5

£
i<ü

..1_____l ----- 1.

Figura 2. Solubilidad del hidrógeno en hierro alfa ?. 100 atm de hidrógeno

Este com portam iento se debe a que a temperaturas bajas, el exceso de 

hidrógeno que no es soluble intersticialmente, es retenido en el acero en 

otros sitios com únmente conocidos como trampas. Así, el contenido de 

hidrógeno, solubilidad aparente o medida, puede ser mayor que el limite 

de solubilidad de la red, y la cantidad en exceso de hidrógeno es atrapada 

en varios sitios que aparentemente no afectan la solubilidad a altas tem­

peraturas. Mas aún, a temperatura ambiente, el hidrógeno disuelto en los



intersticios puede ser sólo una pequeña fracción del contenido total de 

hidrógeno.

Defectos en el material como dislocaciones, precipitados, bordes de grano 

y la presencia de inclusiones no metálicas, actúan como tram pas e incre­

mentan marcadamente la solubilidad aparente

La concentración de saturación y el porcentaje de adsorción de hidrógeno 

pueden ser fuertem ente afectados por el PH del medio acuoso de carga.

1.1.2. D IFU SIV ID A D  DEL H ID R Ó G EN O

El m ovim iento del hidrógeno en aceros se produce por la m igración de

átomos a través de la red. Las moléculas de hidrógeno son relativamente
/

grandes y sólo la forma atómica, más pequeña, puede difundir efectiva­

mente a través de la red.

La fuerza im pulsora para la difusión del hidrógeno es un gradiente de po­

tencial quím ico que resulta de un gradiente en la concentración de hidró­

geno en la red o de un gradiente en la componente hidrostática de un 

campo de tensión elástico. La difusión de hidrógeno puede también ser 

motivada por un gradiente en un campo eléctrico o por un gradiente en 

temperatura. El hidrógeno difunde desde una región de alto potencial 

químico, hacia una región de bajo potencial químico, hasta que el poten­

cial químico del hidrógeno se uniformiza.

La fuerza impulsora provista por gradientes de concentración o tensión, 

actúa independientemente. La localización del hidrógeno en regiones 

traccionadas triaxialmente se conoce como un factor im portante en las



características del comportam iento a la rotura de aceros que contienen 

hidrógeno. El hidrógeno difunde hacia un campo de esfuerzos elásticos 

de tensión. Así, los gradientes de esfuerzo como los que producen las 

entallas, los defectos agudos (inclusiones o grietas), los momentos flecto- 

res, o el campo de esfuerzos elásticos de una dislocación, pueden ser 

una fuerza de empuje para la difusión.

En una región de triaxialidad, cuando se aplica un esfuerzo, el potencial 

quím ico del hidrógeno puede ser temporariamente más bajo que el valor 

de equilibrio. Porque, como un resultado del esfuerzo de tensión, la solu­

bilidad es incrementada localmente en dicho sitio, por lo tanto los átomos 

de hidrógeno difunden dentro de estas regiones.

La difusividad de la red, D, y la solubilidad, S, varían con la temperatura 

de forma sim ilar y pueden ser expresadas por la usual expresión de 

Arrhenius. La ecuación para la difusividad es D=Do exp(-Q/RT), donde 

Do es el term ino preexponencial, Q es la energía de activación, R la 

constante universal de los gases y T es la temperatura absoluta.

La difusividad efectiva D* puede ser diferente de la difusividad verdadera, 

D. La gráfica 3 de log (D) vs 1/T para el hierro puro, ilustra unas medidas 

hechas por Johnson y Hill, en la cual los valores de D* están de acuerdo 

con la ecuación D = Do exp(-Q/RT), sin embargo la energía de activación 

para la difusión representada por la pendiente de los 2 segmentos de lí­

nea recta, a temperaturas arriba y debajo de 200°C, son significativa­

mente diferentes.



Los valores bajos de difusividad efectiva, medidos a bajas temperaturas y 

la mucha mayor energía de activación para la difusión a tem peraturas de­

bajo de 200°C, son explicables sobre la base que la difusión insterticial es 

obstaculizada a estas bajas tem peraturas por la presencia de trampas 

que capturan y posponen la m igración de átomos de hidrógeno.
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Figura 3 DiIlisíviciad para el hierro



1.1.3. TR A M P A S  DE H ID R Ó G E N O

La tendencia del hidrógeno a ser atrapado es gobernada por la energía de 

movim iento del átomo de hidrógeno y la naturaleza de las trampas, las 

cuales dan las posibilidades de salto para abandonar la trampa.

En la figura 4 la línea en forma de onda representa la energía como una 

función de la posición del átomo de hidrógeno, en el entorno de diferentes 

tipos de trampas. La amplitud (Ed) de cada cresta es proporcional a la 

energía de activación de la difusión, (Q).

En la figura 4-a, la fuerza de empuje, impulsa al átomo de hidrógeno en 

una dirección preferencial. Esta fuerza hace que le sea fácil al átomo pa­

sar del sitio B al s¡tio A y no al sitio C. Entonces se puede decir que el
y

átomo fue atrapado por el sitio A. Las fuerzas de este tipo son las fuerzas 

para la difusión.

En la figura 4-b, existe un gradiente de coeficiente de difusión, como pue­

de ocurrir cuando la red esta distorsionada. El promedio de altura de salto 

cambia de un sitio a otro y la frecuencia de salto es afectada de acuerdo a 

esto. En este caso el salto a A, se hace fácil por la red que esta siendo 

tensionada.

La tendencia de una trampa a sostener hidrógeno esta relacionada a la 

energía de la trampa (ET) y la naturaleza de la trampa, donde toma una 

de las siguientes 2 formas.
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a) T ra m p a  a trac tiva : Una región de red del cristal donde los átomos de 

hidrógeno están sujetos a una fuerza de empuje, la cual impulsa los 

átomos hacia el centro de la región, figura 4-c.

b) T ra m p a  fís ica : Una modificación de la red del cristal ideal, resultando 

en un sitio energéticamente más favorable para que el hidrógeno per­

manezca allí. A lgunos ejemplos pueden ser bordes de grano de alto 

ángulo, interfaces matriz-particulas incoherentes, cavidades.

Figura 4. Esquema de los pasos sucesivos para la difusión de los átomos de hi­
drógeno a través de la red del metal, a) La fuerza de empuje actúa sobre el átomo, 
b) Gradiente del coeficiente de difusión causa la diferencia en la altura efectiva de 
la barrera, c) Trampa atractiva, d) Trampa física. (D i) es la dimensión de la red 
donde los átomos de hidrógeno están sujetos a las fuerzas atractivas.

(<=)



Es más fácil para un átomo de hidrógeno, dejar la trampa atractiva que la 

trampa física, para la misma profundidad (ET). Porque sólo son necesa­

rios pequeños saltos para escapar de una trampa atractiva, m ientras se 

necesita un gran salto para dejar una trampa física. Por lo tanto las tram­

pas atractivas son más reversibles que las trampas físicas, siendo una 

trampa reversib le aquella donde el hidrógeno puede fácilm ente entrar y 

posteriorm ente salir.

1.1.4. FU E N T E S  DE H ID R Ó G E N O  EN LOS A C ER O S

Las fuentes de hidrógeno en los aceros son muchas, la más común es el 

hidrógeno atóm ico liberado por la reacción agua -h ie rro .

xFe + yH20 o  FexOy + 2yH +

Esta reacción puede ocurrir cuándo la superficie del acero este en con­

tacto con un ambiente acuoso.

La carga de hidrógeno que acompaña los procesos electrolíticos y de co­

rrosión es de mayor significancia en los ambientes que trabajan com ún­

mente los aceros, donde los átomos de hidrógeno son liberados sobre la 

superficie catódica del acero.

H (solución acuosa) + e' <=> H (adsorbido)



El hidrógeno adsorbido, puede ser adsorbido por el acero o recombinarse 

para form ar hidrógeno molecular.

2H (adsorbido) <-> H2

La concentración de saturación en aceros puede increm entarse desde 1 

ppm a un PH de 8 a cerca de 30 ppm a un PH de 1,4. Esto tipifica el 

com portam iento de aceros cuando son expuestos a am bientes ácidos 

acuosos efectivos en promover !a adsorción de hidrógeno.

1.2. T IP O S  DE DAÑO  POR H ID R Ó G E N O

El daño por hidrógeno en los aceros, se puede dividir en dos grupos de 

acuerdo a la form a como se presenta el hidrógeno en el material para 

deteriorarlo: hidrógeno combinado, e hidrógeno en solución.

1.2.1. H ID R Ó G E N O  C O M B IN A D O

Dentro de este grupo podemos citar el ataque por hidrógeno y a la fisura- 

ción inducida por hidrógeno (HIC). Las características fundamentales que 

encontram os en este grupo son que el daño es irreversible y que no ne­

cesita la presencia de tensiones para producirse. Sin embargo, si hay ten­

siones se acentúa el daño.

1.2.1.1. A T A Q U E  POR H ID R Ó G E N O

Se denom ina habitualmente ataque por hidrógeno (o ataque por hidróge­

no de alta temperatura), al tipo de daño que se presenta a temperaturas
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superiores a 200°C, bajo presión y con la presencia de hidrógeno gaseo­

so. Los aceros que presentan este daño, sufren una fuerte descarburiza- 

ción con reducción de su ductilidad y de su resistencia mecánica.

1.2.1.1.1. M E C A N IS M O

El hidrógeno presente en el acero, a temperaturas y presiones elevadas, 

puede reaccionar con el carbono, descarburizando el material y formando 

metano [3 ,4 - ] .  Estas burbujas de metano se alojan preferencialm ente en 

los lim ites de grano, ocasionando fisuración intergranular.

1.2.1.2. F ISU R A C IO N  IN D U C ID A  POR H ID R Ó G EN O
/

Este fenómeno tam bién se conoce como HIC, blistering o ampollado. Esta 

forma de daño se encuentra muy frecuentem ente en aceros de baja re­

sistencia que trabajan en medios que promueven una fuerte entrada de 

hidrógeno al material. Las fases o constituyentes más duros son los más 

susceptibles a este fenómeno [ j , 5,6  ], las inclusiones alargadas juegan 

un papel im portante en el HIC, en especial los sulfuras de manganeso, 

cadenas de alúmina y cadenas de óxidos, ya que generan m icrocavida- 

des en las interfaces inclusión-matriz, facilitando la recombinación del hi­

drógeno en estos sitios.

Las fisuras que se producen encuentran un camino de propagación más 

fácil en bandas duras, cerca de 300 Hv, asociadas a la segregación de 

elementos como P, Mn, Si (en aceros con porcentajes de carbono entre 

0.05 y 0.15 %).
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La segregación de estos elementos provoca la formación de estructuras 

aciculares(bainita-m artensita), con lo cual se reduce la capacidad del 

acero de resistir al HIC.

1.2.1.2.1. M E C A N IS M O

El hidrógeno que se produce en la superficie del acero, producto de una 

reacción de corrosión, penetra en el material en forma de hidrógeno ató­

mico [1,5,6]. Este hidrógeno atóm ico se rc-combina, en los lugares más 

susceptibles para ello, interfaces matriz-inclusión, matriz-carburos, cavi­

dades, bordes de grano. Ocasionando en ese sitio un aumento de presión 

interna, descohesión de los granos y finalmente la aparición y crecim iento 

de fisuras, que se propagan en un plano paralelo a la dirección de lam ina­

ción de la chapa.

1.2.2. H ID R Ó G E N O  EN SO LU C IÓ N

El hidrógeno en solución produce un tipo de daño que puede ser reversi­

ble, sí es removido del material antes que aparezcan fisuras. Se presenta 

en diversos aceros, tanto de baja como de alta resistencia. La fragilización 

por hidrógeno es el principal problema que ocasiona el h idrógeno en solu­

ción y como caso particular de esta fragilización por hidrógeno se en­

cuentra la fisuración bajo tensión en medio H2S (SSC), en la cual el hidró­

geno que entra al material es producto de una corrosión sobre la superfi­

cie del material.



1.2.2.1. FR A G IL IZA C IÓ N  POR H ID R Ó G E N O

La fragilización por hidrógeno en los aceros, produce una alteración de las 

principales propiedades mecánicas del materia!. La ductilidad sufre una 

notable reducción, al igual que se empobrece la fractotenacidad 

[ j  t g q ] p ara que se de la fragilización por hidrógeno es necesario la 

presencia de tres elementos sim ultáneamente : estructura susceptible, 

hidrógeno en solución y tensiones.

1.2.2.2. M EC A N ISM O .

Desde que se evidenció este problema se han propuesto diversos meca­

nismos para tratar de darle una explicación. Los principales mecanismos 

que se han propuesto son los siguientes:

• Precipitación del hidrógeno en forma de gas, en los defectos internos. 

La presión desarrollada por esta precipitación, se suma a la tensión y 

de esta manera dism inuye el esfuerzo a fractura aparente. Este meca­

nismo fue inicialmente propuesto por Zapffe y Sims [io  ].

• Interacción del hidrógeno disuelto para reducir la resistencia cohesiva 

de la red. Este modelo fue propuesto por Troiano [/1 ] y modificado por 

Oriani [ 12].

• Adsorción de hidrógeno para reducir ia energía superficial requerida 

para form ar una fisura y así bajar la tensión de fractura. Esta teoría fue 

propuesta por Petch [ f?, iw ].



• Absorción de hidrógeno para incrementar el fácil movim iento o gene­

ración de dislocaciones, o ambas. Este mecanismo fue propuesto por 

Beachem [ is ] ,  y difiere en general del modelo previo en que se supo­

ne que el hidrógeno aumenta localmente la plasticidad en vez de fragi- 

lizar el metal.

• Form ación de una fase frágil, rica en hidrógeno, en la cual difieren las 

propiedades mecánicas de esta fase a la matriz. Este modelo fue ge­

neralizado por W estlake [ 16 ] y es asociado a hidruros, metano o frag i­

lización por vapor.

• Asociación de hidrógeno con dislocaciones para reducir el movim iento 

de las dislocaciones o para proveer la acum ulación localizada de h i­

drógeno y por lo tanto fragilización de la red. La asociación de disloca­

ciones e hidrógeno fue propuesta por Bastien [ i> ]  y Azou, y refinada 

por Tien [ í 8 ]

1.3. IN FLU E N C IA  DE LAS C A R A C TE R IS T IC A S  DE LOS A C E R O S  EN 

EL DAÑO  PO R H ID R Ó G EN O

1.3.1. IN FLU E N C IA  DE LA M IC R O E S T R U C T U R A

La m icroestructura tiene una gran influencia sobre la susceptibilidad del 

acero al daño por hidrógeno. Siendo las estructuras más duras y de forma 

acicular, las más perjudiciales. En forma general esta aceptada la s i­

guiente relación de las estructuras en referencia a su susceptibilidad al 

daño por hidrógeno. De mayor a menor grado de susceptibilidad se tiene.



Martensita no revenida > Bainita no revenida > Perlita > Martensita
revenida 
a alta T

Hay que tener en cuenta que para estructuras similares, las más acicula­

res tendrán mayor susceptibilidad que las más globulares.

1.3.2. IN F L U E N C IA  DE LOS E L E M E N T O S  A L E A N TE S

1.3.2.1. C A R B O N O

En general un carbono bajo otorga más resistencia al HIC y SSC [ i9 ], ya 

que evita la form ación de estructuras duras como la perlita, que pueden 

actuar como iniciadores de fisuras. Un contenido bajo de carbono se tra ­

duce en una menor dureza, mayor tenacidad y menor susceptibilidad al 

SSC.

1.3.2.2. M A N G A N E S O

El manganeso es un elemento am pliam ente conocido como promotor pa­

ra la aparición de estructuras duras, además de refinador del tamaño de 

grano. La utilización de aceros de extrabajo carbono, perm ite trabajar con 

menores contenidos de manganeso (evitando los problemas de segrega­

ción y endurecim iento que ocasiona un alto contenido de manganeso), 

manteniendo una alta relación manganeso-carbono [i<?].

1.3.2.3. A Z U FR E

El azufre puede facilitar la descohesión en los bordes de grano [zo], si es 

que se encuentra segregado en ese punto, con lo cual facilita la propaga-
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ción de fisuras producidas por el hidrógeno. Por otro lado, combinado con 

el manganeso, forman el sulfuro de manganeso, la cual es la inclusión 

más estudiada en referente a ser promotora de fisuras por HIC. Se debe 

reducir el contenido de azufre tanto como sea posible.

1.3.2.4. FO S FO R O

El fósforo es un elemento fuertem ente endurecedor, tiene el efecto de 

promover segregación severa [2-1 ] y la formación de bandas duras de 

bainita y martensita. La hom ogeneización del fósforo en el acero es muy 

difícil y con frecuencia se encuentra en una línea de segregación central 

con coeficientes de segregación que pueden llegar hasta 8 veces.

1.3.2.5. S ILIC IO

El silicio tiene la capacidad de promover la segregación del fósforo, con lo 

cual se produciría un aumento en la dureza y habría mayor susceptibilidad 

al daño por hidrógeno [21 ],

1.3.2.6. C O B R E

El cobre es un elemento que com únm ente es adicionado a los aceros pa­

ra mejorar su resistencia al HIC [¡ Í .2 '] Este beneficio del cobre es atribui­

do a que reduce la cantidad de hidrógeno difusible cuando el acero esta 

expuesto a ambientes ácidos. En aceros m icroaleados comúnmente se 

tienen de 0,2 a 0,3 % de cobre, e! cual ofrece buenos resultados trabajan­



do en PH entre 4 y 6 . En SSC es extremadamente favorable la presencia 

de Cu, cuando el acero trabaja a PH mayores de 4,5.

1.3.2.7. N IQ UEL

Niveles altos de níquel (1 ó 2%) pueden afectar la resistencia al SSC del 

acero. Por el contrario, niveles bajos de níquel inferiores a 0.5% (como los 

usuales en los aceros m icroaledos), no son perjudiciales y ofrecen un pe­

queño mejoram iento en la resistencia al daño por hidrógeno [ |3 , 7.a  J,

1.3.2.8. C R O M O

El cromo se agrega a los aceros HSLA para proveer resistencia a la co­

rrosión [/<?]. Como el cromo produce endurecim iento por solución sólida 

[zo\ y aumenta la templabilidad. se recomienda tenerlo bajo para evitarla 

form ación de estructuras duras.

1.3.2.9. NIOBIO

El niobio es un elemento agregado a los aceros m icroaleados para produ­

cir un fino tamaño de grano con algún endurecim iento por precipitación 

[23.2V.Z5].

Los m icroprecipitados de niobio que se obtienen normalmente es esos 

aceros, se conocen como benéficos para e! HIC y el SSC, ya que actúan 

como tram pas irreversibles [ 7o, 2é ], dism inuyendo el hidrógeno difusible 

en el acero. Sin embargo, cuando se encuentran precipitados masivos de 

niobio, pueden actuar en forma dañina sobre el acero, provocando inicio
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de fisuras bajo la influencia del hidrógeno [2? ,28 ,2?,3°]. A lgunos autores 

han relacionado la presencia de precipitados masivos de niobio (alrededor 

de 8 m icrones de espesor), como catalizadores de la recom binación del 

hidrógeno, ocasionando un fuerte daño al acero [2?].

1.3.2.10. TITANIO

El titanio posee características muy sim ilares al niobio en cuanto a su in­

fluencia en el daño por hidrógeno. El titanio también se usa como un 

fuerte refinador de grano. M icroprecipitados de Ti mejoran la resistencia al 

daño por hidrógeno [Z é  ]. Partículas de nitruros de titanio de mayor ta­

maño, a lrededor de 5 m icrones, son encontradas como iniciadores de fi­

suras en presencia de hidrógeno, sobre todo en ausencia de sulfuros de 

manganeso alargados [ 3 ] ,  Es común encontrar ligados el Ti y el Nb en 

forma de TiNb(C,N). siendo su efecto cooperativo [25].

1.3.3. IN FLU EN C IA  DE LAS INCLUSIONES

Las inclusiones no metálicas juegan un papel fundamental en la suscepti­

bilidad de los aceros frente al daño por hidrógeno. Las inclusiones más 

peligrosas son sin lugar a dudas los sulfuros de manganeso alargados, 

los cuales han sido estudiados ampliamente [3 í ]. Las cadenas de alúmina 

también están relacionadas como iniciadoras de fisuras al igual que las 

cadenas de óxidos.

En aceros que poseen control de tamaño y forma de inclusiones y conte­

nidos muy bajos de azufre, las inclusiones anteriores toman un rol secun­
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dario y entran a jugar un papel importante, como en el caso de los aceros 

m icroaleados al Nb-Ti, otras inclusiones como TiN y Ti-Nb (C,N) [32,33],

La forma en que las inclusiones afectan el daño por hidrógeno en los ace­

ros dependen de sus características: tamaño, forma, coherencia, d istribu­

ción, densidad.

1.3.3.1. TA M A Ñ O

Las inclusiones de menor tamaño se prefieren a las grandes ya que ofre­

cen menor interferencia con la matriz, menor limite de grano atravesado 

por ellas y menor interacción con el hidrógeno [26,3VJ.

1.3.3.2. FO RM A

Las formas alargadas son muy perjudiciales, los extremos de estas inclu­

siones actúan como concentradores de tensión. Por esto se prefieren las 

form as redondeadas [?¿, 3V].

1.3.3.3. C O H E R E N C IA

Las partículas incoherentes tienden a atrapar el hidrógeno de forma apre- 

ciable y lo dejan escapar posteriormente, con lo cual en ese instante se 

tendrá mayor hidrógeno difusible. Al contrario, las partículas coherentes 

retienen menos hidrógeno y no lo dejan escapar [ 26 J.
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1.3.3.4. D ISTRIBUC IÓ N

Una distribución homogénea de inclusiones sobre toda la matriz es más 

conveniente, ya que de esta manera se obtiene una distribución uniforme 

de hidrógeno y no una distribución inhomogénea con picos altos en la 

concentración de hidrógeno.

1.3.3.5. D E NSID AD

La influencia de la densidad esta muy relacionada con las características 

de la inclusión [zé,34]. Si es una inclusión que tiende a ser iniciadora de 

fisuras (ejemplo: sulfuros de manganeso alargados), se debe dism inuir al 

mínimo su densidad. Si por el contrario se tienen óxidos muy finos cohe­

rentes, se puede desear una alta densidad, para que esa alta densidad 

sea capaz de retener bastante hidrógeno y evitar que haya gran cantidad 

de hidrógeno difusible en la matriz, que pueda ir e lugares peligrosos que 

tiendan a iniciar fisuras.

En los aceros m icroaleados es muy común que se realice un tratam iento 

de control de tamaño y forma de inclusiones [£], con la adición de Ca-Si o 

tierras raras, con lo cual se obtiene inclusiones finas y redondeadas. La 

utilización de aceros de extrabajo azufre, también es una" practica reco­

mendable para evitar presencia de sulfuros de gran tamaño.



1.3.4. IN FLU E N C IA  DE LA SE G R E G A C IÓ N

El problema de la segregación es muy común en los aceros fabricados 

por colada continua y lam inación controlada ["55], Este es uno de los in­

convenientes que aún no han sido resueltos totalmente. Esta segregación 

juega un papel importante en el comportam iento del acero frente al daño 

por hidrógeno.

Los elementos más comúnmente encontrados segregados en bandas, 

son el manganeso, el fósforo y el carbono [3  6,37]. Estos elementos pro­

ducen un aumento de la dureza sobre la zona segregada y favorecen la 

posibilidad de encontrar estructuras más susceptibles al daño por h idró­

geno (bainita, martensita). 
i

1.3.5. IN FLU E N C IA  DE LA TE X TU R A

El proceso de lam inado en los aceros conduce también a crear una textu­

ra cristalográfica [ 2_], La textura puede jugar un rol importante en la sus­

ceptibilidad del acero al daño por hidrógeno, dependiendo de la severidad 

del proceso m ecánico empleado en el trabajado del acero. Sin embargo, 

aún no ha sido lo suficientemente estudiado y se espera conocer mucho 

más en el futuro.



1.4. DA ÑO  POR H ID R Ó G E N O  EN AC ER O S U S A D O S  EN LINEAS DE 

C O N D U C C IO N  DE G AS Y PE TR O LE O

El desarrollo en los aceros para tuberías, en la búsqueda de materiales de 

alta resistencia con buena tenacidad y soldabilidad, condujo a la aparición 

de aceros de muy bajo carbono, con pequeñas cantidades de elementos 

m icroaleantes y muy bajo nivel de impurezas, P y S El bajo contenido de 

carbono produce una mejora en la ductilidad, tenacidad y soldabilidad, 

m ientras que las pequeñas cantidades de elementos aleantes común­

mente adicionados (Nb, Al, Ti y V), le otorgan al acero su alta resistencia, 

por medio del refinam iento de grano y el endurecim iento por precipitación. 

Además, el Ni y el Mn son particularmente efectivos en reducir la tempe­

ratura de transformación de austenita a ferrita [2"3,Z£], contribuyendo así a 

una reducción adicional del tamaño de grano ferrítico y al mejoramiento 

de la tenacidad.

El refinam iento de los procesos en las acerías, particularmente en las 

áreas de desoxidación, desulfuración y desfosforación, fueron esenciales 

en el procesam iento de estos aceros m icroaleados, para obtener aceros 

de un nivel muy bajo de impurezas, con un aumento de tenacidad.

Los aceros usados en las líneas de conducción de gas y petróleo pre­

sentan su principal problema frente al daño por hidrógeno, cuando traba­

jan en un ambiente ácido con la presencia de H2S [ 2 i , Z 2 ], El HIC y el 

SSC son los dos mecanismos de daño más comunes en estos aceros.
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2. D E S A R R O LLO  E X P E R IM E N TA L

2.1. SE LEC C IÓ N  DEL M A TE R IA L

El material de estudio en el presente trabajo fue un acero m icroaleado al 

Ti-Nb, dentro de la especificación y grado API 5L X70. Se eligió este ma­

terial, para seguir la continuidad en el estudio frente al daño por hidróge­

no de aceros para cañerías de conducción. Los aceros que se habían 

estudiado previamente eran un API 5L X52 y API 5L X60.

La composición quím ica del acero sum inistrada por el fabricante del caño, 

se presenta en la tabla 2 .
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Composición Química (% en peso)

c Mn P S Si Al Cr Ni Mo V Cu Ti Nb

0,06 1,44 0,013 0,001 0,27 0,033 0,03 0,01 0,005 0,03 0,02 0,025 0,04

l abia 2. Composición química promedio del metal base.

Las propiedades mecánicas del acero son las siguientes:

Rp0,2 = 600 MPa 

Rm = 703 MPa 

A largam iento = 27 %

Dureza = 229 Hv

Tenacidad (Charpy) = 45 Joules



2.2. C A R A C TE R IZA C IÓ N  M IC R O E S T R U C T U R A L  DEL M A TER IA L

2.2.1. AN ÁLIS IS  M E TA LO G R Á FIC O

El análisis metalográfico que se realizó, tuvo como propósito determ inar 

las características m icroestructurales del metal base, conocer su estructu­

ra, identificar las zonas bandeadas (segregación), nivel de inclusiones y 

medir el tamaño de grano del material. Para realizar este análisis metalo- 

gráfico se prepararon probetas de 20X10x7 mm, de las diferentes zonas 

en que se dividió el caño (ver figura 10). El pulido realizado fue hasta 1 

(im con pasta de diamante, y se atacaron con nital, picral y nital-picral, 

observándose la sección longitudinal y transversal de las muestras, en un 

m icroscopio óptico. El tamaño de grano promedio se determ inó utilizando 

el método de intercepción circular de la norma ASTM E 112-87 

Se prepararon réplicas m e ta log ra fías , directas e indirectas de 2 etapas, 

de la zona G y zona A del caño, sobre el acero atacado con nital, picral y 

nital + picral, observándolas en un m icroscopio electrónico de transmisión, 

a 80KV.

Se obtuvieron láminas delgadas de la zona G y A del caño, preparadas 

por el grupo de m icroscopía electrónica del Departamento de Materiales 

del C.A.C. Estas se observaron en un m icroscopio electrónico de transm i­

sión a 100 KV.
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2.2.2. AN ÁLIS IS  DE IN C LU SIO N ES

La clasificación y cuantificación de las inclusiones se realizó sobre 3 pro­

betas tomadas de la zona G y 3 probetas de la zona A del caño, (Centro 

y borde respectivamente, de la chapa con la que se fabricó el caño), so­

bre la sección longitudinal. Además se identificaron por espectroscopia de 

rayos X, las inclusiones encontradas tanto en las probetas fisuradas por 

HIC, como en las superficies de fractura obtenidas del ensayo de frag ili­

zación por hidrógeno. La cuantificación de las inclusiones se llevo a cabo 

según la norma ASTM E 45. Se utilizo el método D, para bajo nivel de in­

clusiones y se clasificaron inclusiones tipo A (sulfuros), tipo D (óxidos) y 

Ti-Nb (C,N). La cuantificación de las inclusiones de Ti-Nb (C,N) no esta 

especificada en la norma ASTM E 45, y se las cuantifico de la misma fo r­

ma que a los óxidos. El conteo de las inclusiones se realizó en las zonas 

A y G del caño, diferenciando la región del medio del espesor y el resto 

del material, debido a la gran variación encontrada en la distribución de 

inclusiones en dichas regiones. La cuantificación de inclusiones se realizó 

sobre áreas de 0.5 mm2 en un aumento de 500X. Para ello se trabajó con 

un m icroscopio óptico.

2.3. EN SA YO  DE F ISU RAC IO N IN D U C ID A  POR H ID R Ó G E N O  (HIC)

El ensayo de HIC se realizó siguiendo los lineamientos de la norma 

ANSI/NACE Standard TM -0284  -96 . "Evaluation o f pipeline and pressure  

vessel steels for resistance to liydroge ii-induced craking”.
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Este ensayo consiste en exponer probetas no traccionadas, del material a 

ensayar, a la acción directa de una solución, ver figura 5. Esta solución 

puede ser una solución de cloruro de sodio y ácido acético, saturada con 

H2S o  una solución sintética de agua de mar saturada con H2S. El ensayo 

se realiza a tem peratura y presión ambiente, durante 96 horas. Luego se 

sacan las probetas para ser evaluadas por el método ultrasónico o el 

método metalográfico.

Se ensayaron 8 probetas (2 por cada zona) del tipo mostrado en la figura

6 , ubicadas en las zonas A, D, J y G del caño (figura 7). Estas probetas 

se extrajeron del caño según lo indica la norma ANSI/NACE TM 0284-96, 

para aceros de cañerías, ver figuras 8 y 9. Las probetas estaban term ina­

das con un pulido de papel abrasivo # 320.

Las condiciones del ensayo fueron las siguientes:

• Solución NACE TM 01-77, saturada con H2S

• PH inicial de la solución = 3.15

• PH final de la solución = 3.20

• Tem peratura de ensayo = 15 -  20°C

• Tiempo de ensayo = 96 horas
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F IG U R E  1
S c iie m a tic  d iagram  o f ty p ic il  test a ss e m b ly

Figura 5. Esquema del ensayo de H IC

100 inm

20 inm

Y '
6mm

Figura 6 Probetas de HIC.
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Soldadura

Figura 7. Zonas en que se dividió el caño para el estudio

FIGURE 2
S e a m l e s s  p i pe  and p a r e n t  met al  of l on g i t ud l n a l l y  w e l d e d  pipe  

(all  d i m e n s l o n s  In mm )

Longitudinal

Figura 8. Probetas ubicadas en el material base
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F I G U R E  3
Wel d ares of  l o n g i t u d i n a l l y  w e l d e d  pipe  

(all  d i m e n s i ó n *  in m m )

Figura 9. Probeta ubicada en la zona de la soldadura longitudinal del caño.

2.3.1. E V A LU A C IO N  DEL EN SA YO  DE HIC

Después de someter las probetas a la acción de la solución, estas fueron 

evaluadas por 2 métodos: metalográfico (a 100X) y ultrasónico (con pal- 

pador de 10 MHz). Los cuales se explican a continuación.

2.3.1.1. M É TO D O  M ETA LO G R Á FIC O

El método metalográfico consiste en medir, con la ayuda de un m icrosco­

pio óptico a 100X, el largo (a) y ancho (b) de las fisuras que se generaron 

en el ensayo de HIC, sobre tres secciones de cada probeta ensayada (ver 

figura 10). Se considera como una única fisura, aquellas fisuras separa­

das menos de 0,5 mm. Con estos valores se calculan los índices CLR



(porcentaje del largo de fisuras), CTR (porcentaje de espesor de fisuras), 

CSR (porcentaje de sensibilidad a fisurar)

Figura 10. Medición del largo (a) y ancho (b) de Fisuras formulas para el calculo
de los índices de atenuación.

a = Longitud de fisura CLR = a X 100
W

b = Ancho de fisura CTR = b X 100
T

W  = Ancho de la probeta CSR = (a X b) X100
W X  T

T = Espesor de la probeta



2.3.1.2. M ÉTO D O  U LTR A SO N IC O

El método ultrasónico consiste en hacer pasar a través de la probeta a 

evaluar un haz ultrasónico, él cual a medida que encuentra en su camino 

fisuras, se va atenuando [3 Í  ,*/£>■,*//■ J. De esta manera se obtiene un indicio 

del agrietam iento de la muestra a través del nivel de atenuación sufrida 

por el haz u ltrasónico (figura 11). Dependiendo del nivel de atenuación, se 

puede clasificar los resultados en 3 niveles de TAU (Tasa de Atenuación 

Ultrasónica) Tabla 1. Para esto, se marca sobre una de las caras de la 

probeta una grilla de 5X5 mm, y en cada punto de intersección de la grilla 

marcada, se realiza una medida. Cada medida realizada se clasifica se­

gún su nivel de atenuación y se determ ina el porcentaje total para cada 

nivel de atenuación con relación al numero de puntos medidos.
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TAU ATENUACION GRADO DE FISURACION

0 6 db No hay fisuras visibles a 100X

1 6 a 12 db Fisuras finas visibles a 600X

2 12 db Fisuras gruesas visibles a 100X

'lab ia  1. Nivel de atenuación ultrasónica

El método ultrasónico ofrece algunas ventajas frente al método metalo- 

gráfico, ya que la evaluación que se realiza es volum étrica y en toda la



probeta, a diferencia del metalográfico que se evalúan sólo 3 secciones 

de la probeta.
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Fisuras

Palpador

Lico de entrada

T A U  > 12 db

T A U  6 - 12 db

T A U  0 <' 6 
db

b)

Figura 11 Medida de la atenuación ultrasónica, a) Haz ultrasónico atravesando 
zonas con fisuras y zonas sin fisuras b) Nivel de atenuación, c) F.squema del eco 
inicial atenuado



2.4. EN SA YO S DE HIC NO C O N V E N C IO N A LE S

Algunas evidencias obtenidas en ios ensayos de HIC indicaban la posibi­

lidad de una entrada preferencial e intensa del hidrógeno en el medio del 

espesor de las probetas. Esto podría deberse a una corrosión localizada 

en esa zona. Para descartar este efecto, se realizaron dos ensayos de 

HIC no convencionales. El primero, introduciendo el h idrógeno al material 

por medio de carga catódica y el segundo igual al convencional pero re­

cubriendo las superficies laterales de la probeta con un polímero (Araldít).

2.4.1. HIC CON C A R G A  C A TÓ D IC A  DE H ID R Ó G E N O

El ensayo de HIC introduciendo el hidrógeno a las probetas por carga
y

catódica, se realizó sobre 4 probetas del sector G del caño. Se cargaron 

con hidrógeno estas cuatro probetas, a intervalos de 1, 2, 3 y 4 días, con 

el objeto de determ inar el inicio de la fisuración.

Las condiciones del ensayo fueron las siguientes:

• 4 Probetas prism áticas de 20X10X7 mm, term inadas con pulido de 

papel abrasivo # 320

• Solución 1 N de H2SO4

• T iempo de carga de hidrógeno : 1, 2, 3 y 4 días respectivamente para 

cada probeta.

• Densidad de carga: 20 Ma/cm2
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Las probetas luego de ensayadas fueron evaluadas en un m icroscopio 

óptico a 100X y por ultrasonido, utilizando un palpador de 10 MHz.

2.4.2. HIC CO N PR O B ETA S DE S E C C IO N  LA TER AL R E C U B IE R TA

Para este ensayo de HIC, se utilizaron probetas de 100X20X7 mm, del 

sector G del caño, con las 4 caras laterales recubiertas con un polímero 

(Araldit), como se ilustra en la Figura12. Las otras condiciones del ensa­

yo, así como los métodos de evaluación, fueron iguales al ensayo de HIC 

convencional.
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Su per II cíes I a t era les 
recubiertas con A R A L D IT

Figura 12. Probeta de HIC con las caras laterales recubiertas

2.5. E N SA YO  DE FR A G IL IZA C IÓ N  POR H ID R Ó G EN O

La fragilización por hidrógeno se evaluó a través de dos ensayos: el de 

tracción convencional y el de tracción lenta.



2.5.1. T R A C C IÓ N  C O N V E N C IO N A L

El ensayo de fragilización por tracción convencional se realizó en probe­

tas ASTM cilindricas y transversales, de 2.5 mm de diámetro, ver figura 

13, del sector G del caño. Se fraccionaron 2 probetas sin hidrogeno y 3 

probetas cargadas con hidrógeno. La carga de hidrógeno se realizó por 

medio de carga catódica durante 48 horas, en una solución 1 N de H2S 0 4. 

Después de la carga, las probetas se cobrearon para evitar que el h idró­

geno se escapara al ambiente, sumergiéndolas en una solución de sulfato 

de cobre y se llevaron luego a fraccionarlas.
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I 5mm 20 mm

b—  -I l- —

0  2.5mm

Figura 13. Probeta de tracción utilizada en el ensayo.

Las condiciones del ensayo de tracción fueron las siguientes:

• M aquina de tracción a tornillo Instron de 5000 N de capacidad

• Velocidad de deformación: 2x10 '3 s '1

• Tem peratura : ambiente



Después que las probetas fueron fraccionadas, se m idió su diámetro final 

en un m icroscopio con platina m icrometrica, a 50X, y se calculo el índice 

de fragilización (F), utilizando la siguiente formula

F (%) = Zh -  Zo X 100 
Zo

Donde

F (%) = Indice de fragilización

Zh = Estricción de las probetas hidrogenadas

Zo = Estricción de las probetas sin hidrógeno

Luego se analizó la superficie de fractura y los cortes longitudinales (ver 

figura 14) de las probetas, con la ayuda del m icroscopio óptico Olympus 

BX60M y el m icroscopio electrónico de barrido.
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Figura 14 Cortes longitudinales de las probetas de tracción



2.5.2. TR A C C IÓ N  LENTA

El ensayo de tracción lenta se llevo a cabo en probetas ASTM cilindricas 

y transversales de 2.5 mm de diám etro, ver figura 15, fabricadas a partir 

de material del sector G del caño. Se fraccionaron probetas sumergidas 

en solución NACE saturada con H2S y probetas al aire. Los ensayos se 

realizaron en una maquina de tracción lenta de tipo peso suspendido que 

impone la fuerza aplicada sobre la probeta (figura 15). Esta maquina con­

siste de un brazo de palanca de relación 10:1 que tienen en su extremo 

corto una barra solidaria a la mordaza de la probeta y en el otro un tanque 

que se llena con agua. Esta fluye desde un nivel fijo a caudal constante y 

ajustable por una válvula aguja.
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15inm 20mm

I- H h-----H

Figura 15. Probetas de tracción lenta

Las condiciones del ensayo fueron las siguientes:

• Maquina de tracción lenta del tipo peso suspendido (figura 16)

• Velocidad de aplicación de la carga: 8 -1 0  Kg/min

• Tem peratura de ensayo: ambiente
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p 
k í j í
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r v

x r

Figura 16. Maquina de tracción lenta

Después que las probetas fueron traccionadas, se analizaron y se obtuvo 

el Índice de fragilización (F) de igual forma como las probetas de tracción 

convencional.



3. R E S U LTA D O S

3.1. A N Á LIS IS  M E TA LO G R Á FIC O  DEL M E TA L  BASE

Las m etalografías realizadas en el material base del sector G del caño, en 

las secciones longitudinales y transversales, mostraron una m icroestructu­

ra de granos muy finos de ferrita y carburos principalmente globulares 

(ver fotos 1, 2, 3, y 4). La ferrita presenta una mayor proporción, no cuan- 

tificada, de granos no equiaxiales que corresponde a lo que se denomina 

ferrita acicular en este tipo de aceros, y el resto con granos finos equia­

xiales de ferrita. El tamaño de grano promedio medido sobre la sección 

longitudinal del metal base fue de 13,5 ASTM, equivalente a 3,3 |.im, en­

contrándose en algunas regiones granos de hasta 2 jim , ver foto 5. A lo 

largo de la zona media del espesor de las muestras se evidencio una lí­

nea central de segregación muy fina de 5 |.tm de espesor, con una mayor 

proporción de carburos (Ver fotos 6 , 7, 8 y 9) Los resultados de los barri­

dos hechos con la m icrosonda indican que existe segregación de Mn y P 

en dicha banda, ver figuras 17, 18, 19 y 20. La presencia de inclusiones 

del tipo Ti-Nb (C,N) sobre las bandas de segregación, localizadas en el 

medio del espesor, fue una característica encontrada en este acero (ver

foto 10 ).

En la zona afectada por el calor de la soldadura longitudinal se observo 

solo ferrita equiaxial (ver foto 1 1 ), con mayor presencia de zonas bandea­

das, no solo en la línea central espesor, sino también en todo su ancho.
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Foto 1. Sección longitudinal del metal base, zona G del caño. Granos aciculares y
equiaxiales de ferrita. 1000X.

Foto 2. Sección transversal del metal base, zona G del caño. Granos aciculares y
equiaxiales de ferrita. 1000X.
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Foto 3. SEM. Sección longitudinal del metal base, zona G del caño. Granos aci­
culares y equiaxiales de ferrita. 1600X.

Foto 4. SEivl. Sección longitudinal del metal base, zona G del caño. Granos aci­
culares y equiaxiales de ferrita.3200X.
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Foto 6. Sector del medio del espesor. Zona G del caño. Línea central bandeada
i n n o x .
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Foto 7. Sector del medio del espesor. Zona G del caño. Línea central bandeada.
1000X.

Foto 8. Replica. Banda de segregación. Sector G del caño. 4500X.
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Fulo 9. Replica. Banda de segregación con presencia de carburos Zona C¡ del
caño. I8.800X.
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P o s ic ió n  relativa

Figura 17. Segregación de Mn en la zona central del espesor de la muestra. Zona
G del caño.

0
1 7 13 19 25 31 37 43 49 55 61 67 73 79 85 

Pos ic ión  relativa

F ig u rá is . Segregación de P en la zona central del espesor de la muestra. Zona G
del caño
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P o s i c i ó n  r e l at i va

Figura 19. Segregación de Mu en la zona central del espesor de la muestra. Zona
A  del caño.

¡

P o s i c i ó n  r e l a t i v a

Figura 20. Segregación de P en la zona centr?.! del espesor de la muestra. Zona A
del caño
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Foto 10. Inclusión de T i-Nb sobre banda de segregación en el medio del espesor.
Zona A  del caño. 1000X

Foto 11. Zona bandeada del sector A del caño. Zona afectada por el calor. Granos
ferriticos equiaxiales.500X



3.2. A N Á LIS IS  DE IN C LU SIO N ES

La clasificación y cuantificación de las inclusiones se realizó sobre 3 pro­

betas tom adas del sector G y 3 probetas del sector A del caño (Centro y 

borde respectivam ente, de la chapa con la que se fabricó el caño). Para lo 

cual se trabajó sobre la sección longitudinal.

3.2.1. C L A S IF IC A C IÓ N

Las inclusiones que se observaron en el material fueron principalmente de 

tres clases diferentes: Ti-Nb (C,N), (ver fotos 13,14,15 y 18, y espectros 

en las figuras 21, 22 y 23), de color amarillo-naranja. Sus tamaños estu­

vieron alrededor de 8 (.im de espesor y su forma rectangular. Las inclusio­

nes de sulfuros modificados (ver fotos 15,16 y 17), débilmente alargados 

en la dirección de laminación. Su color fue gris claro y de longitud entre 4 

y 10 (.im. Los óxidos (ver fotos 12 y 13) presentaron forma redondeada y 

de color negro oscuro. Su tamaño fue muy pequeño, menores de 8 |.im.

Una característica importante que se observo fue la distribución de las 

inclusiones. En las muestras del sector G del caño, los óxidos se presen­

taron hom ogéneam ente distribuidos por toda la m atriz (ver tabla2), m ien­

tras que los T i-Nb (C,N) y los sulfuros modificados se encontraron prefe- 

rencialm ente en la zona media del espesor de las muestras (ver tabla 3 y 

4). En las muestras del sector A del caño se encontró los óxidos d istribu i­

dos hom ogéneam ente en toda la matriz (ver tabla 5), y muy poca a ningu­

na presencia de sulfuros modificados y Ti-Nb (C,N) (ver tablas 6 y 7).
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3.2.2. CUANT1F1CACIÓN

La cuantificación de las inclusiones se llevo a cabo según la norma ASTM 

E 45. Se utilizo el método D, para bajo nivel de inclusiones y se clasifica­

ron inclusiones tipo A (sulfuras), tipo D (óxidos) y Ti-Nb (C,N). La cuantifi­

cación de las inclusiones de Ti-Nb (C,N) no esta especificada en la norma 

ASTM E 45, y se les cuantifico de la misma forma como a los óxidos.

El conteo de las inclusiones se realizó en las zonas A y G del caño, d ife­

renciando la región del medio del espesor y el resto de la matriz, debido a 

la gran variación encontrada en la distribución de inclusiones en dichas 

regiones.

La zona G presentó un bajo contenido de inclusiones de óxidos, con ni­

veles entre 2 y 3 (ver tabla 2) distribuidos hom ogéneamente en toda la 

muestra. Los Ti-Nb (C,N) se encontraron preferencialmente en el medio 

del espesor de la muestra, 67% de los campos medidos, con un nivel de 1 

(ver tabla 3), m ientras que en el resto de la matriz aparecieran muy poco 

(ver tabla 3). Los sulfuras modificados se encontraron solo en el centro 

del espesor con un nivel entre 0.5 y 1, (ver tabla 4). En el resto de la ma­

triz no se encontraron sulfuras.

El conteo de inclusiones en la zona A del caño mostró bajo nivel de óxi­

dos, entre 2 y 3.5, distribuidos en toda la muestra (ver tabla 5). Los Ti-Nb 

(C,N) se presentaron muy poco a ninguno, solo ei 7 % de los campos me­

didos, ubicados en la zona media del espesor de la probeta, con un Nivel 

de 0.5. En el resto de la muestra no se encontraron Ti-Nb(C.N) (ver tabla
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6). No se encontraron sulfuras en ningún sector de la muestra (ver tabla

7).

Foto 12. Óxidos globulares de color negro oscuro. 1000X

Foto 13. Óxidos (color oscuro), y T i-Nb (C\N) (color amarillo). I000X

COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA i 
CENTRO DE INFORMACION C A C I
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Foto 14. Inclusión mixta de Nitruro de Titanio con un sulfuro en el medio. I000X

Fotol?. Sulfuras alargados (gris). Ó xidos globulares (negro), T i-N b  (C',N) (A ina-
rillo -N aran ja). 1000X.
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Foto 16. Sulfuros alargados (gris). Óxidos (negros) y T i-Nb (C ,N ) (Amarillo-
Naranja). 1000X.

Foto 17. Sulfuro de manganeso alargado. 1000X.



Foto 18. Inclusión de Ti-Nb (C,N).16000X.

(^\dx4\ecls\usuarios\l¡nclu9.spc

Label A: I¡ndu9 

Prst31L

N&La

Lscc:31
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2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 
FS : 1898 CPS : 2480 Cnts : 49 KcV : 5.03

Figura 21. Espectro de la inclusión Ti-Nb (C ,N), de la Foto 18.
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Figura 22. Espectro de la inclusión T i-Nb (C ,N).
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Figura 23. Espectro de la inclusión de su lfuro
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C O N T líO  DE IN C LU S IO N E S

M U E S T R A  G 
(centro de la chapa original)

Óxidos tipo (D ), serie lina 2-8 microncs
Nivel Numero de Cam 3 0 S Promedio de 

Campos
Porcentaje 
de camposProbeta 1 Probeta 2 Probeta 3

2 5 3 3 3,7 24,5 %

2.5 7 7 9 3,7 5 1 %

3 3 5 3 3,7 24,5 %

Tabla 2. Conteo de inclusiones. Óxidos. Zona G

Nitruros de Titanio, serie fina 2-8 micrones
Nivel Numero de Campos Promedio de 

Campos
Porcentaje 
de camposProbeta 1 Probeta 2 Probeta 3

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

0.5 < 1 8 I 10 0 9 i 0,7 9 7 90

0.5 2 2 1 0 4 1 2,3 1 23 10

1 7 0 8 0 5 0 6,7 0 67 0

1.5 0 0 0 0 1 0 0,3 0 3 0

Tabla  3. C onteo de inclusiones. Nitruros de titanio. Zona G

Su furos tipo (A ) ,  serie fina 2-8 micrones
Nivel Numero de Campos Promedio de 

Campos
Porcentaje 
de camposProbeta 1 Probeta 2 Probeta 3

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

0.5 < 2 10 1 10 2 10 1,7 10 17 100

0.5 7 0 7

2

0 6 0 6,7 0 67 0

1 1 0 0 2 0 1,7 0 17 0

1.5 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

Tabla 4. Conteo de Inclusiones. Sulfuros
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M U E S T R A  A

Óxidos tipo (A ) ,  serie fina 2-8 micrones
Nivel Numero de Cam ios Promedio de 

Campos
Porcentaje 
de camposProbeta 1 Probeta 2 Probeta 3

2 1 0 0 0,3 2

2.5 4 0 3 2,3 15,3

3 10 14 1 1 1 1,7 78

3.5 0 1 1 0,7 4,7

Tabla  5. Conteo de inclusiones. Óxidos. Zona A

Nivel umero de Campos Promedio de 
Campos

Porcentaje 
De camposProbeta 1 Probeta 2 Probeta 3

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

0.5 < 9 10 10 10 9 10 9,3 10 93 100

0.5 I 0 0 0 1 0 0,7 0 7 0

1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

1.5 0 0 0 0 L._o___ 0 0 0 0 0

Tabla  6. Conteo de inclusiones. Nitairos de titanio. Zona A

Nivel Numero de Campos Promedio de 
Campos

Porcentaje 
de camposProbeta 1 Probeta 2 Probeta 3

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

Medio Super­
ficie

0.5 < 10 10 10 10 10 10 10 10 100 100

0.5 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

1 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

1.5 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

Tabla 7. Conteo de Inclusiones. Sulfuros. Zona A



3.3. A N Á LIS IS  Q UIM ICO

La composición quím ica del acero m icroaleado al Nb-Ti estudiado, se 

puede ver en la tabla 8. Las características quím icas principales de este 

acero son, su muy bajo contenido de carbono 0,06 % y extrabajo azufre

0,001 %, además de la presencia de los microaleantes: Ti y Nb.
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Com posición Química (% en peso)

C Mn P S Si Al Cr Ni Mo V Cu Ti Nb

0,06 1,44 0,013 0,001 0,27 0,033 0,03 0,01 0,005 0,03 0,02 0,025 0,04

Tabla 8. Composición química promedio del metal base

3.4. EN SA YO  DE HIC

Los resultados del ensayo de HIC se muestran en la tabla 9, donde se 

puede apreciar que el material sufrió una fuerte fisuración en los sectores 

J y G del caño, a lrededor de 65 % de CLR. Se obtuvo una menor fisura­

ción en el sector D, 13% de CLR, y ninguna fisuración en el sector A del 

caño. No se presentaron ampollas superficiales en ninguna de las probe­

tas ensayadas. Las fisuras encontradas en todos los casos estaban sobre 

la línea de segregación de las probetas (ver fotos 19 y 20), ubicadas en 

la mitad del espesor. Estas fisuras se presentaron en forma trasgranular e 

intergranular (ver fotos 21 y 22) Las partes más abiertas de las fisuras se 

encontraron en los extremos laterales de las probetas, con evidencia de



corrosión superficial en esos puntos, ya que se encontró productos de 

corrosión (FeS) en los extremos de las fisuras a diferencia de la parte 

central de las mismas, (ver fotos 23 y 24 y figuras 24 y 25), con lo cual la 

propagación de las fisuras fue de los extremos de las probetas hacia el 

centro. Durante el ensayo se observo un intenso burbujeo en el medio del 

espesor de las probetas. En algunos casos se encontraron los inicios de 

fisuras asociados a partículas de Ti-Nb (C,N), de tamaños a lrededor de 8 

(.im. Dichas inclusiones se encontraron también en el camino de las fisu­

ras. (ver fotos 25, 26, 27 y 28, y figuras 26 y 27). La forma de las fisuras 

fue esencialm ente lineal con presencia de pequeños escalones (ver fotos 

29 y 30)

SECTOR T A U  (1+2) T A U  (2 ) C L R C TR

A 0 0 0 0

D 28 7 13 1

J 64 57 68 5

G1 71 71 59 1 1

G2 67 67 47 8

G3 53 50 42 5

Tabla 9. Resultados del ensayo de MIC: CLR, CTR, T A U  ( 1) y T A U  ( 1 +2)
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Foto 19. Fisuras ubicadas sobre la linea de segregación. Zona G del caño.500X

Foto 20. Fisuras ubicadas sobre la línea de segregación. Zona ( ¡  del caño. 1000X
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Foto 21. Fisura intergranular. Zona G del caño. I600X.

t

Foto 22. Fisuras intergranular y trasgranular. Zona G del caño 3200X.
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Foto 23. Extremo de fisura en la cara lateral de la probeta Parte más abierta de la
Fisura. Zona Cí del caño. '/X.

Foto 24. Extremo de fisura en la cara lateral de la probeta. Parte más abierta de la
fisura Zona ( i  del caño I4X.
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Figura 24. Espectro del producto de corrosión (FeS), encontrado en el extremo de
la Fisura. Zona G del caño.

i O 2 i O 4 | O 6 1̂0 8

A ........... .............
L A .........................

S M F
N E

10

CURSOR ( K E V ) = 0 5 . 0 4 0 EDAX

Figura 25. Espectro en la mitad de- la Usura. No hay presencia de producto de 
corrosión por HiS. Zona ( i  del caño.
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Foto 25. Inclusión de T i-Nb (C ,N ),  asociada a la fisura por MIC. Zona G del caño.
1000X.

Folo 26. Inclusión de T i-Nb (C ,N ),  asociada a la fisura por MIC. Zona G del caño.
I000X.
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Foto 27. Inclusiones de T i-Nb  (C ,N ), asociadas a la fisura por HIC. Zona G del
caño. I600X.

c :\ (lx4 \ ed s\ u su n r io s\ l¡n c !u 7 .sp c
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Figura 26. Espectro de una inclusión de T i-Nb (C ,N ),  foto 27, asociada a la fisu­
ra por IIIC. Zona G del caño.



Foto 28. Inclusión de Ti-Nb (C ,N ),  asociada a la fisura por HIC. Zona G del caño.
3200X.
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Figura 27. Espectro de la inclusión de T i-Nb (C,N), foto 28, asociada a la fisura
por HIC. Zona G del caño.



Foto 29. Fisuras ubicadas sobre la linea de segregación, en forma de escalones.
Zona G del caño. 500X

Foto 30. Fisuras ubicadas sobre la linea de segregación, en forma de escalones.
Zona G del caño. 500X
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3.5. E N S A Y O S  DE HIC NO C O N V E N C IO N A LE S

3.5.1. EN SA YO  DE HIC CO N C A R G A  C A TÓ D IC A  DE H ID R Ó G E N O

El ensayo de HIC con carga catódica de hidrógeno no produjo ninguna 

físuración sobre las cuatro probetas del sector G ensayadas. Ninguno de 

los dos métodos de evaluación, ultrasónico y m etalcgráfico, detectaron 

fisuras.

3.5.2. EN SA YO  DE HIC CON LAS PR O B ETA S DE C A R A S  LA TER A LE S  

R E C U B IER TA S

Este ensayo no produjo fisuras sobre las probetas ensayadas. Ninguno de 

los dos métodos de evaluación, ultrasónico y metalográfico, detectaron 

fisuras.

3.6. EN SA YO  DE FR A G IL IZA C IÓ N

3.6.1. TR A C C IÓ N  C O N V E N C IO N A L

Los resultados del ensayo de tracción se pueden apreciar en la tabla 10

Probeta
Rp0,2
(M Pa )

Rm
(M P a ) s Z

(% )

Z(%)
Promedio

FU
(% )

Al aire
1 679 755 0.18 77,5
2 647 751 0,15 77,5
3 673 744 0,19 63,7 77,5 17.8

Con H 4 677 756 0,15 67,8
65,8

5 589 751 0,13 66,0

Tab la  10. Resultados del ensayo de fragilización. Tracción convencional
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Como se ve en la figura 28, este acero no presenta pico de fluencia en 

ninguno de los casos. La probeta cargada con hidrogeno pierde alarga­

miento, sin que se altere la resistencia mecánica.

Curvas de Tracción

Deformación

Figura 28. Curva de tracción de ensayo de frauilización. Tracción convencional.

El índice de fragilización que se obtuvo fue de 17.3 % (ver tabla 9).

La superficie de fractura de las probetas fraccionadas al aire fue de ca­

racterísticas dúctil en toda su área, con presencia de hoyuelos asociadas 

a inclusiones de sulfuras (ver fotos 31 y 32). Estas probetas fraccionadas 

al aire presentaron una característica particular, que no apareció en las 

probetas fraccionadas cargadas con hidrógeno. Esta fue la presencia de



fisuras paralelas al plano de laminación, que atraviesan toda la superficie 

de fractura (ver fotos 33, 34, 35 y 36). Los cortes longitudinales en las 

probetas de tracción permitió observar que estas fisuras estaban conteni­

das en la zona de estricción, y su profundidad esta entre 2 y 3 mm (ver 

fotos 37 y 38). Dichas fisuras se presentaron en forma lineal y en algunas 

partes en escalones (ver fotos 39 y 40). Se observó anisotropía en la zona 

de estricción, tanto para las probetas traccionadas al aire como las frac­

cionadas cargadas con hidrógeno.

Las probetas tracc'onadas cargadas con hidrógeno, presentaron una su­

perficie de fractura mayoritariamente, (ver fotos 41 y 42), con algunas zo­

nas de clivaje de forma circular (ver fotos 43 y 44). Dichas zonas de cli-
/

vaje estuvieron asociadas a inclusiones de sulfuras y Ti-Nb (C,N) (ver 

fotos 45 y 46). Las inclusiones que se observaran con mayor frecuencia 

sobre la superficie de fractura, tanto en las probetas cargadas con hidró­

geno como las sin carga de hidrógeno, fueron sulfuras (ver fotos 47 y 48, 

y figuras 29 y 30).

En la zona del cuello de la probeta, cercana a la fractura, donde esta la 

mayor deform ación plástica, se puede observar la presencia de cavidades 

características de fractura dúctil, (ver fotos 49 y 50 para las probetas sin 

carga de hidrógeno, 51 y 52 para las probetas cargadas con hidrógeno). 

Las probetas traccionadas cargadas con hidrógeno, no presentaron fisu­

ras apreciables por delam inación (ver fotos 53 y 54),

70



J

71

Foto 31. Superficie de fractura de probeta fraccionada sin carga de hidrógeno. 
Fractura dúctil. Presencia de delaminación. 60X.

Foto 32. Superficie de fractura de probeta fraccionada sin carga de hidrógeno 
Fractura dúctil. Presencia de delaminación. 60X
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Foto 33. Delaminación y superficie de fractura de la probeta fraccionada sin car­
ga de hidrogeno. 1600X.

Foto 34. Pared interna de la delaminación. 3200X.



Foto 35. Delam inación en probeta fraccionada sin carga de hidrógeno. 800X.

Foto 36. Pared interna de delaminación. 3200X.
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Foto 38. Profundidad de la lisura de dclaminacion 50X
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Foto 40. Fisuras de delaminaeión en lumia lineal y de escalones 500X
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Foto 41. Superficie de fractura de probeta traccionada con carga de hidrógeno. 
Matriz dúctil, con presencia de rosetas de clivaje. 60X.

Foto 42. Superficie de fractura de probeta traccionada con carga de hidrógeno 
Matriz dúctil, con presencia de rosetas de clivaje 60X
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Foto 43. Rosetas de clivaje en probeta fraccionada con carga de hidrógeno. 800X.

Foto 44. Rosetas de cliva je  en probeta fraccionada con carga de hidrógeno. 400X.



Foto 45. Inclusiones de óxidos asociados a las rosetas de clivaje.. 1600X.

Foto 46. Inclusión de T i-Nb (C',N) asociada a las rosetas de clivaje. I600X.
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Foto 47. Inclusión de sulfuro sobre la superficie de fractura. Probeta traccionada
sin carga de hidrógeno. 3200X.

c:\dx4 \e (Js\u su «r¡os\ in c4 x .spc

L n lie l A: in c 4 x

Pr< ;i:N n n r I s r r r l  1 1 14:10:1*1 R 7

CbKa

Figura 29. Espectro de la inclusión de su lfuro  de la foto 47.
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Foto 48. Inclusión de sulfuro sobre la superficie de fractura. Probeta fraccionada
con carga de hidrógeno. 3200X.

c:\dx4\cdB\ii8uarios\inc6x.spr:

L a b e l A: in c fix
P rs U N o n c  L s e c:97  14 :40 :09  0-27 99

1.00 2 .no 3.00 -i.00 S .00  6.00 7.00 0 .00 9 .00 10 .00 11 .00 12. 
FS : 373 C P S  : 320 C n lc : 1 5 K eV  : 4.54

F ig u ra  30. Espectro de la inclus ión  de su lfuro de la foto  48.
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Foto 49. Presencia de cavidades típicas de la fractura dúctil. Probetas traccionadas
sin carga de hidrógeno.2500X.

Foto 50. Presencia de cavidades típicas de la fractura dúctil. Probetas traccionadas
sin carga de hidrógeno. 20000X.
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Foto 51. Presencia de cavidades típicas de la fractura dúctil. Probetas fraccionadas
con carga de hidrógeno. 2400X.

Foto 52. Presencia de cavidades típicas de la fractura dúctil. Probetas traccionadas
con carga de hidrógeno. 5000X.
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Foto 53. Ausencia de delaminación en las probetas fraccionadas con carga de hi­
drógeno. 1000X.

Foto 54. Ausencia de delaminación en las probetas traccionadas con carga de hi­
drógeno IOOOX.



3.6.2. TRACCIÓN LENTA

Los resultados del ensayo de fragilización por tracción lenta en medio 

acuoso saturado con H2S se pueden observar en la tabla 11. El índice de 

fragilización para este ensayo fue de 21,4. Las superficies de fractura de 

las probetas traccionadas en aire presentaron características dúctiles, con 

forma de fractura de copa y cono, y presencia de hoyuelos (ver foto 55 y 

56). No se presentó delaminación. La zona de estricción presentó aniso- 

tropía para los dos casos, las probetas ensayadas al aire y las ensayadas 

en H2S.

Las probetas traccionadas en medio H2S presentaron una matriz dúctil,

con pequeñas regiones frágiles ubicadas en los bordes de la superficie de
/

fractura (ver fotos 57, 58, y 59). Estas probetas también presentaron fisu­

ras secundarias superficiales, de muy poca profundidad (ver fo to 60). Los 

cortes longitudinales de las probetas de tracción permite observar la poca 

profundidad de las fisuras secundarias (ver fotos 61 y 62)

Probeta
Rp0,2
(M Pa )

Rm
(M Pa)

Z
(.%)

Z  (% ) 
Promedio

FU
(% )

Al aire
1 640 756 71,89

72,4 21.42 641 753 72.86

Con H 2S
3 643 728 56,55

56,8
4 642 743 57,20

Velocidad de aplicación de carga 8 -  10 Kg/min

Tab la  11. Resultados del ensayo de fragilización por tracción lenta.
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Foto 55. Superficie de fractura de probeta fraccionada al aire. Fractura dúctil, tipo
copa y cono. 40X.

Foto 56. Superficie de fractura de probeta traccionada al aire. Presencia de ho­
yuelos. 400X.
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Foto 57. Superficie de fractura de probeta traccionada en medio H2S, Fractura de 
matriz dúctil con algunas regiones frágiles en los bordes. Fisuras secundarias su­

perficiales. 40X.

Foto 5S. Superficie de fractura de probeta traccionada en medio H2S. Fractura 
dúctil y algunas regiones frágiles. I50X.
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Foto 59. Superficie de fractura de probeta traccionada en medio I l2S. Fractura 
dúctil y algunas regiones frágiles. 40X.

Foto 60. Fisuras secundarias en los bordes de probeta traccionada en medio I I2S
40X.
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Foto 61. Fisuras secundarias en los bordes de una probeta traccionada con carga 
de hidrógeno. Corte longitudinal. 2000X.

Foto 62. Fisuras secundarias en los bordes de probeta traccionada con carga de 
hidrógeno Corte longitudinal. 1000X.
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4. ANÁLISIS DE RESULTADOS

4.1. ANÁLISIS METALOGRÁFICO DEL METAL BASE

La m icroestructura encontrada es la esperable de acuerdo a la composi­

ción quím ica y tratam iento term om ecánico que ha recibido el acero. Se 

trata de un acero m icroaleado en el que se ha reducido el contenido de C 

para que sea posible la obtención de una estructura de ferrita  muy fina no 

equiaxial con una subestructura de una alta densidad de dislocaciones. 

Esta ferrita recibe el nombre de ferrita acicular y por extensión este tipo de 

aceros m icroaleados se denomina de ferrita acicular. Como es frecuente

en la mayoría de este tipo de aceros, la proporción de este tipo de ferrita
/

no llega al 100%, puesto que se ha demostrado que en ese caso la tena­

cidad no sería óptima; en consecuencia se la suele com binar con un por­

centaje de ferrita fina equiaxial.

En el caso de este acero, el contenido de Mn no es muy alto y tampoco se 

encuentra Mo, estos dos elementos son los que tienden a promover con 

facilidad este tipo de ferrita no equiaxial. Se desprende entonces que en 

este caso fue la velocidad de enfriam iento luego de la ultima pasada de 

lam inación la que promovió esta estructura, esta velocidad estaría con­

trolada por la temperatura de bobinado de la chapa. Lam entablem ente no 

disponemos de detalles del proceso de fabricación que ha sufrido la cha­

pa ni el caño.

Los carburos de hierro tienen todos morfología fina y globular, no habién­

dose encontrado constituyentes como la perlita y la o bainita, esto esta de 

acuerdo con la estructura que se presenta habitualmente. Sin embargo,



no puede descartarse la posibilidad de que existan m icrofases de marten- 

sita o m artensita/austenita (constituyente M/A) que se reportan frecuen- 

temente en estos aceros.

La zona central del espesor, en todo el diámetro del caño, presentó una 

banda fina de segregación, de 5 jim  aproximadamente. Este tipo de ban­

das de segregación, es característica de los aceros fabricados por colada 

continua y lam inación controlada. No se detectaron m icroconstituyentes 

duros en la zona segregada, aunque en este tipo de aceros es común en­

contrar islas muy finas y duras en la zona segregada. Las inclusiones de 

Ti-Nb (C,N) de tamaños alrededor de 8 |.im, se localizaron preferencial- 

mente sobre  la línea central bandeada, en la mitad del espesor de las 

muestras. Las inclusiones de Ti-Nb y sulfuros débilmente alargados se 

presentaron preferencialmente en el medio del espesor, como producto 

del proceso general de colada y lam inación controlada que tuvo el acero. 

El tamaño pequeño de las inclusiones y su forma no muy larga en el caso 

de los sulfuros, se debió principalmente al bajo contenido de azufre (0,001 

%) y a la presencia en el material del calcio como contro lador de forma y 

tamaño de las inclusiones.

El nivel de inclusiones en general fue muy bajo, debido a la limpieza del 

acero y su control de inclusiones.

La zona afectada por el calor de la costura longitudinal del caño presentó 

granos equiaxiales, a diferencia de la estructura com binada entre granos 

de ferrita acicular y equiaxial encontrada en el resto del material. La d ife­

rencia de estructura respecto del material base se explica en términos del

90



ciclo térm ico que sufre la zona afectada por el calor (ZAC) a causa de la 

soldadura y tam bién debido al probable tratamiento térm ico de norm aliza- 

do que se suele realizar luego de la soldadura.

Estos ciclos térm icos destruyen la estructura acicular, pueden agrandar 

levem ente el tamaño de grano ferritico y además pueden tener incidencia 

en la aparición del bandeado que se ha observado.

4.2. ENSAYO DE HIC

En la evaluación del acero frente al HIC, se encontró la más alta sensibili­

dad, 71% de CLR, en el medio del ancho de la chapa de donde se fabricó

el caño (zona G del caño, opuesta a la soldadura longitudinal), y la más
t

baja sensib ilidad al HIC, 0 %de CLR, en el borde de la chapa (zona A del 

caño, que contenía la soldadura longitudinal). No se presentaron ampollas 

superficia les en ninguna de las probetas ensayadas. Las fisuras encon­

tradas en todos los casos estaban sobre la línea de segregación de las 

probetas, ubicadas en la mitad del espesor. Las partes más abiertas de 

las fisuras se encontraron en los extremos laterales de las probetas, con 

evidencia de corrosión superficial en esos puntos, ya que se encontró 

productos de corrosión (FeS) en los extremos de las fisuras a diferencia 

de su parte central, (ver fotos 19 y 20 y figuras 22 y 23), donde no se en­

contraron estos productos de corrosión. La form ación de rendijas en los 

laterales de las probetas, el modo de propagación de las fisuras de HIC 

desde los laterales hada el centro, y la presencia de productos de corro­

sión en los laterales de las probetas, implicarían que hubo una fuerte en-
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trada de hidrógeno al material (producido en la reacción de corrosión del 

H2s  y el acero), en la zona media del espesor de las probetas, con lo cual 

se obtuvo un aumento bastante importante del hidrógeno difusible que 

podría ser atrapado por las trampas (inclusiones principalmente) y formar 

ampollas. El hecho de que no se encontraran fisuras en los ensayos de 

HIC no convencionales confirma esta hipótesis.

Los inicios de fisuras se encontraron asociados a inclusiones del tipo Ti- 

Nb (C,N), de tam años alrededor de 8 j.im (ver fotos 21, 22, 23 y 24 y figu­

ras 24 y 25). Estos T i-Nb (C,N) masivos, de forma rectangular, se pre­

sentaron esencialm ente en la zona de la mitad del espesor y en la región 

media del ancho de la chapa con la que se fabricó el caño (sector G del 

caño). Se puede deducir que las altas concentraciones de hidrógeno difu­

sible, producto de la corrosión del acero en H2S, y la presencia de inclu­

siones de Ti-Nb, de tamaños alrededor de 8 ¡.im y form a rectangular (la 

cual favorece el HIC, por ser fuerte concentrador de tensiones [2?,2?■]), 

produjo el am biente propicio para que el material se fisurara de esta ma­

nera. La form a de las fisuras fue esencialmente lineal con presencia de 

escalones (ver fotos 25, 26, 27 y 28). Dichas fisuras ya formadas, encon­

traron un cam ino fácil de propagación en las bandas de segregación.

4.3. ENSAYO DE FRAGILIZACIÓN

4.3.1. TRACCIÓN CONVENCIONAL

El ensayo de fragilización por tracción convencional dio como resultado 

un índice de fragilización de 17,8 %, siendo un índice relativam ente bajo,
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ya que los criterios internacionales de aceptación están en un índice de 

hasta 30%.

La delamínación observada en las probetas traccionadas sin carga de hi­

drógeno, se ha encontrado con frecuencia en esta clase de aceros 

[3£.,3-<7]. Este tipo de fractura generalmente sigue el criterio del esfuerzo 

de tensión crítico ] en el cual se dispara la fisura. En esta clase

de aceros de muy bajo azufre, m icroestructura de ferrita acicular y fuerte 

laminado, la anisotropía plástica y las inclusiones no metálicas alargadas 

no se encuentran como causales directas de la dism inución de este es­

fuerzo crítico para producirse la delaminación. Sin embargo, si existen,

facilitan la ocurrencia de este fenómeno. La anisotropía dimensional [?£,,
t

H2] en la microestructura, como es el caso de los granos de ferrita acicu­

lar, se encuentra como fuente importante de este fenómeno. Este tipo de 

fractura, ha sido reconocida generalmente de naturaleza frágil (clivaje in­

tergranular o transgranular) [ iF] ,  diferente de la decohesión en placas 

ocasionada por la presencia de inclusiones no metálicas alargadas, co­

munes en los aceros normalizados de contenidos altos en sulfuro. Entre 

los diferentes mecanismos propuestos [ ts ]  para explicar este fenómeno 

están: clivaje transgranular, el cual puede estar favorecido por la textura, 

clivaje de granos grandes arreglados en capas delgadas, decohesión de 

inclusiones planas alargadas y crecimiento inicial de la fisura a lo largo de 

los bordes de grano, y otros.

En el material estudiado se presentaron algunas de estas condiciones en 

particular la presencia de una fuerte anisotropía dimensional, producto de



los granos de ferrita  acicular. El hecho de haber encontrado fractura por 

delam inación indica que durante el ensayo se alcanzó la condición de 

tensión crítica de la tensión de tracción normal al plano de laminación. 

Esta dirección es perpendicular al eje de la probeta (que es la dirección 

de la tensión principal). En el único momento de! ensayo donde puede 

aparecer una tensión que no uniaxial es durante la estricción. Esta tensión 

es proporcional a la tensión remota y, sobre la región del m ínimo radio de 

la probeta a (en fondo de la estricción) es aproximadamente:

sigma_xx= sigm a_rem ota (In 1+ (a2 - p-) /  2aR )

siendo r  la d istancia al eje y R  el radio de la estricción. Esta tensión nor­

mal al eje de tracción aumenta a medida que se desarrolla la estricción 

hasta la fractura final. Se propone entonces que esta tensión alcanzó el 

valor crítico para la delam inación de este acero.

La superficie de fractura de las probetas traccionadas sin carga de hidró­

geno fue de características dúctil, con presencia de hoyuelos asociadas a 

inclusiones de óxidos y sulfuros.

Las probetas traccionadas cargadas con hidrógeno, presentaron una su­

perficie de fractura en su mayoría dúctil, con algunas zonas localizadas de 

rosetas de clivaje. Dichas zonas de clivaje estuvieron asociadas a inclu­

siones de sulfuros redondeados y Ti-Nb (C,N), las cuales han sido obser­

vadas por varios autores [ 3  .39J. Las inclusiones que se observaron con 

mayor frecuencia sobre la superficie de fractura, tanto en las probetas
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cargadas con hidrógeno como las sin carga de hidrógeno, fueron sulfuros 

redondeados.

Los cortes longitudinales en las probetas de tracción al aire permitieron 

observar la profundidad de las fisuras de delaminación, esta fue entre 2 y 

3 mm. Dichas fisuras se presentaron en forma lineal y en algunas partes 

en escalones. En la zona del cuello de la probeta, cercana a la fractura, 

donde esta la m ayor deformación plástica, se puede observar la presencia 

de cavidades características de fractura dúctil.

Las probetas fraccionadas cargadas con hidrógeno, no presentaron fisu­

ras apreciables por delaminación. Esto indica que no se alcanzo la ten­

sión critica para la delam inación en el centro de la probeta. No podemos 

probar porqué no se presentó este fenómeno. Entre las causas posibles 

para que la tensión sobre la zona central no alcance los valores que para 

el ensayo sin H está el hecho de que la estricción es menor (no se alcan­

za un nivel tan alto de tensión no uniaxial) y que se produzcan las rosetas 

de clivaje. Estas rosetas pueden tener dos efectos diferentes. Primero, 

pueden haber disparado la rotura final de la probeta (antes de la form a­

ción de la fisura) o pueden provocar la reducción del efecto de la entalla 

en aum entar la tensión no uniaxial.



4.3.2. TRACCIÓN LENTA

El índice de fragilización por tracción lenta fue de 21,4. El cual es un índi­

ce bajo, en térm inos relativos a los aceros HSLA.

Las superficies de fractura de las probetas traccionadas sin hidrógeno 

presentaron características dúctiles, con forma de fractura de copa y co­

no. No presentaron delaminación.

Las probetas traccionadas cargadas con hidrógeno, presentaron una su­

perficie de fractura de matriz dúctil, con muy pocas regiones frágiles ubi­

cadas en los bordes de la superficie de fractura, debido a que en esa re­

gión es donde se encuentra la mayor presencia de hidrógeno como con­

secuencia de la corrosión del medio sobre la superficie del acero. Estas 
t

probetas tam bién presentaron fisuras secundarias superficiales de muy 

poca profundidad, ubicadas en la región del cuello. Las cuales se genera­

ron por efecto de la alta concentración de H y el material fuertem ente ten­

sionado en la región del cuello.
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5. LINEAS DE TRABAJO FUTURAS

Las lineas de trabajo futuras que se abren a partir de la presente tesis

pueden ser:

• Estudio de la corrosión del acero en la región media del espesor, que 

prom ueve la fuerte entrada de hidrógeno al acero.

• Anális is del fenómeno de delam inación observado en las probetas 

traccionadas sin carga de hidrógeno.

• Estudio de la influencia de la textura en el daño por hidrógeno de este 

acero. Puede aportar información muy valiosa que contribuya a obte­

ner una mayor com prensión de la susceptibilidad del acero a fisurarse 

en presencia de hidrógeno.



CONCLUSIONES

El acero estudiado presentó una estructura compuesta por granos muy 

finos de ferrita acicular y ferrita equiaxial, con la presencia de carburos 

de Fe globulares ubicados preferencialmente sobre una banda central 

en el espesor.

Este acero presentó una banda de segregación muy fina, alrededor de 

5 |.im, esencialm ente de Mn, C y P. Ubicada en la parte media del es­

pesor

Las inclusiones encontradas en el acero fueron esencialmente de 3 

tipos: óxidos, Ti-Nb (C,N) y sulfuros.

El nivel de inclusiones encontrado en el acero fue bastante bajo, con 

un nivel máximo de 3.5 para los óxidos, 1.5 para los Ti-Nb (C,N) y de 1 

para los sulfuros.

La distribución de inclusiones en el acero fue homogénea para los óxi­

dos, m ientras los sulfuros y Ti-Nb (C,N) se presentaron esencialmente 

sobre la línea central segregada de la mitad del espesor.

La alta sensibilidad del acero al HIC, TAU 2 = 71 % máximo, tuvo co­

mo origen principal, la fuerte entrada de hidrógeno al acero, producto 

de la corrosión de este en la mitad del espesor de las probetas, y a la 

presencia de Ti-Nb (C,N) sobre esta zona.

El acero presentó un bajo nivel de sensibilidad frente a la fragilización 

por hidrógeno, de 17,8 % para tracción convencional y de 21,4 % para 

la tracción lenta.



Las pocas zonas de fractura frágil que se encontraron en los ensayos 

de tracción con carga catódica están asociadas a inclusiones de sulfu­

ros m odificados y a partículas de Ti-Nb (C,N). Las mismas han actua­

do como tram pas de acum ulación de hidrógeno y han promovido la 

fractura frágil generando zonas de clivaje de form a circular a su alre­

dedor.

En los ensayos de tracción lenta en medio acuoso saturado con H2S 

la fractura fue mayoritariam ente dúctil y solo se presentaron pequeñas 

zonas de clivaje en los bordes de las probetas a causa de la mayor 

concentración de hidrógeno en dichas zonas.

La delam inación encontrada en el ensayo de tracción con probetas sin 

carga de hidrógeno, se puede atribuir a la anisotropía dimensional, 

producto de la presencia de granos de ferrita aciculares, sumado a la 

textura, frecuente en estos aceros del tipo HSLA.
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