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ABSTRACT

Hydrogen damage resistance of a pipeline (APl 5L X70) has been
evaluated.

Microstructural characterization showed a very fine mixed acicular-equiaxed
ferrite structure, with spherical carbides.

Hydrogen induced cracking (HIC) and Hydrogen embrittlement (HE) tests
were performed in this steel. HIC test showed severe cracking up to 71% for
the Ultrasonic Attenuation Rate parameter. This is attributed to a strong H
absorption as a consequence of localized corrosion at the middle-thickness
region and the presence of Ti-Nb (C-N) in this zone.

HE levels were low, 18% for the conventional F% tast 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
uniformly distributed. For the SSR test fragile zone were exclusively

localised at specimen surface.



RESUMEN

Se evalud la susceptibilidad al dafio por hidrogeno de un acero para gasoductos, que
cumple con la especificacion AP1 SL X70. La caracterizacion microestructural realizada
en el acero, reveld una estructura muy fina de ferrita acicular y ferrita equiaxial, con
carburos redondeados. Se realizaron ensayos de fisuracion inducida por hidrégeno y de
[ragilizacion por hidrogeno. Los resultados obtenidos en el ensayo de fisuracion inducida
por hidrogeno, mostraron que el acero sufrié una fuerte fisuracion, de hasta 71 % en la
tasa de atenuacion ultrasonica. Este alto grado de fisuracion se atribuye principalmente a
Ia fuerte entrada de hidrégeno que se produjo por el efecto de la corrosion preferencial en
la parte media del espesor (zona de segregacion), y a la presencia de particulas de Ti-Nb
(C.N) loecalizadas en esta zona segregada. El grado de fragilizacion encontrado en los
ensayos de fragilizacion por hidrogeno. fue relativamente bajo, con un I8 % para el
ensayo de traccién convencional, y un 21% para el ensayo de traccion lenta. Las zonas
fragiles encontradas en el ensayo de traccién convencional estuvieron asociadas a
inclusiones de sulfuros redondeados. En el ensayo de traccion lenta se encontré una
superficie de fractura de matriz principalmente ddctil, con pequeias regiones fragiles

ubicadas cerca de los bordes de las probeias.



INTRODUCCION

El objetivo de esta tesis es caracterizar el comportamiento frente al dafo
por hidrégeno de un cafo con costura, construido a partir de una chapa
de acero de especificacion APl 5L X70 y correlacionar este comporta-
miento con las caracteristicas microestructurales y melalurgicas del mate-
rial.

Los aceros empleados en la construccion de oleoductos y gasoductos,
son usados en ambientes cada vez mas agresivos, que promueven el da-
fio por hidrogeno. Los tipos de dafo por hidrogeno que comunmente se
encuentran en los aceros de lineas de conduccion de gas y petroleo son:
la fisuracion inducida por hidrégeno (Hidrogen induced cracking H.1.C.,
Blistering, Ampollado) y la fisuracion bajo tension en medio H.S (Sulfide
stress cracking $.S C.), la cual es un caso particular de |a fragilizacion por
hidrégeno ( H.E.), donde el hidrégeno que entra al material proviene de
una reaccion de corrosion, en presencia de H.S, sobre la superficie del
material

La fisuracion inducida por hidrégeno es un tipo de dafio irreversible, que
en muchos casos puede ser detectado por ensayos no destructivos antes
que se produzca la rotura catastrofica. La fragilizacion por hidrogeno, pro-
duce un dafio que puede ser reversible, si es eliminado el hidrogeno en el
acero (por tratamiento lérmico) antes que aparezcan fisuras. Este tipo de
dafio es muy peligrose ya gue tiende a producir rotura catastréfica sin dar

tiempo a ser detectada por ensayos no destructivos



1. DANO POR HIDROGENO

1.1. FUNDAMENTOS DEL DANO POR HIDROGENO

1.1.1. SOLUBILIDAD DEL HIDROGENO

La concentracion en equilibrio del hidrégeno en los metales (Cy). es pro-
porcional a la raiz cuadrada de la presion de gas con el que esta en con-
tacto (PH.) Esta relacion es expresada por la ley de Sieverl, Cy =
K(PH2)'?, Donde K es una constante.

Ademas de este efecto de presion, la solubilidad del hidrogeno en el hie-
rro es afectada por la temperatura y la estructura del cristal, como se ilus-
tra en la figura 1. La cual es un diagrama de equilibrio del sistema hierro -
hidrogeno, basado en medidas de solubilidad a una presion de 1 atm de
hidrégeno gaseoso, a temperaturas arriba de 400 °C. Las isobaras que se
muestran para las otras tres presiones son calculadas a partir de la ley de
Sievert. El comportamiento a bajas temperaturas es una extrapolacion de
valores medidos [1, £ ]

La figura 1 indica que la solubilidad del hidrégeno en hierro liquido es mu-
cho mayor que en las fases solidas, la solubilidad solida en el hierro
gamma (fcc) es mucho mayor que en el hierro alfa (bec).

En ambos casos, hierro gamma e hierro alfa, la solubilidad decrece con el
descenso de la temperatura, pero la diferencia en concentracion se hace
mas grande a medida que la temperatura decrece.

A temperaturas por encima de 400 °C (figura 1), el hidrogeno disuelto se

encuentra como hidrogeno atomico 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 concentracion en defectos del material.

Cuando se mide la solubilidad del hidrégeno en hierro a temperaluras in-

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

res que los predichos de una extrapolacién de valores medidos a mayo-

res temperaturas (figura 2).
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Figura 2. Solubilidad del hidrogeno en hierro alfa 2 100 atm de hidrogeno

Este comportamiento se debe a que a temperaturas bajas, el exceso de
hidrégeno que no es soluble intersticiaimente, es retenido en el acero en
otros sitios comunmente conocidos como trampas. Asi, el contenido de
hidrogeno. solubilidad aparente o medida, puede ser mayor que el limite
de solubilidad de la red, y la cantidad en exceso d2 hidrégeno es atrapada
en varios sitios que aparentemente no afectan la solubilidad a altas tem-

peraturas. Mas aun, a temperatura ambiente, el hidrogeno disuelto en los



intersticios puede ser sélo una pequena fraccion del contenido total de
hidrogeno.

Defectos en el material como dislocaciones, precipitados, bordes de grano
y la presencia de inclusiones no metalicas, actian como trampas e incre-
mentan marcadamente la solubilidad aparente

La concentracion de saturacion y el porcentaje de adsorcion de hidrogeno

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

1.1.2. DIFUSIVIDAD DEL HIDROGENO

El movimiento del hidrégeno en aceros se produce por la migracion de
atomos a través de la red. Las moléculas de hidrogeno son relativamente
grandes y solo la forma atémica, mas pequena, puede difundir efectiva-
mente a traves de la red

La fuerza impulsora para la difusion del hidrogeno es un gradiente de po-
tercial quimico que resulta de un gradiente en la concentracion de hidré-
geno en la red o de un gradiente en la componente hidrostatica de un
campo de tension elastico, La difusion de hidrogeno puede también ser
motivada por un gradiente en un campo eléctrico o por un gradiente en
temperatura. El hidrogeno difunde desde una ragion de alto potencial
quimico, hacia una region de bajo potencial quimico, hasta que el poten-
cial quimico del hidrégeno se uniformiza.

La fuerza impulsora provista por gradientes de concentracion o tension,
acttia independientemente. La localizacion del hidrogeno en regiones

traccionadas triaxialmente se conoce como un factor importante en las



O
caracteristicas del comportamiento a la rotura de aceros que contienen
hidrégeno. El hidrégeno difunde hacia un campo de esfuerzos elasticos
de tension. Asi, 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 elasticos de una dislocacion, pueden ser
una fuerza de empuje para la difusion.

En una region de triaxialidad, cuando se aplica un esfuerzo, el potencial
quimico del hidrogeno puede ser temporariamente mas bajo que el valor
de equilibrio. Porque, como un resultado del esfuerzo de tension, la solu-
bilidad es incrementada localmente en dicho sitio, por lo tanto los atomos
de hidrogeno difunden dentro de estas regiones.

La difusividad de la red, D, y la solubilidad, S, varian con la temperatura
de forma similar vy pueden ser expresadas por la usual expresion de
Arrhenius. La ecuacion para la difusividad es D=Do exp(-Q/RT), donde
Do es el termino preexponencial, Q es |la energia de activacion, R la
constante universal de los gases v T es la temperatura absoluta.

La difusividad efectiva D* puede ser diferente de la difusividad verdadera,
D. La grafica 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* estan de acuerdo
con la ecuacion D = Do exp(-Q/RT), sin embarge la energia de activacién
para la difusion reprasentada por la pendiente de los 2 segmentos de lj-
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 energia de activacion para la difusion a temperaturas de-
bajo de 200°C, son explicables sobre |la base que la difusion insterticial es
obstaculizada a estas bajas temperaturas por la presencia de trampas

que capturan y posponen la migracion de atomos de hidrogeno.
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1.1.3. TRAMPAS DE HIDROGENO

La tendencia del hidrégeno a ser atrapado es gobernada por la energia de
movimiento del atomo de hidrogeno vy la naturaleza de las trampas, las
cuales dan las posibilidades de salto para abandonar la trampa.

En la figura 4 la linea en forma de onda representa la energia como una
funcién de la posicion del atomo de hidrégeno, en el entorno de diferentes
tipos de trampas. La amplitud (Ed) de cada cresla es proporcional a la
energia de activacion de la difusion, (Q).

En la figura 4-a, la fuerza de empuje, impulsa al atomo de hidrogeno en
una direccion preferencial. Esta fuerza hace que le sea facil al atomo pa-
sar del sitio EI al sitio A y no al sitio C. Entonces se puede decir que el
atomo fue atrapado por el sitio A. Las fuerzas de este lipo son las fuerzas
para la difusion.

En la figura 4-b, existe un gradiente de coeficiente de difusion, 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 facil por la red que esta siendo
tensionada.

La tendencia de una trampa a sostener hidrogeno esta relacionada a la
energia de la trampa (ET) y la naturaleza de la trampa, donde toma una

de las siguientes 2 formas.



a) Trampa atractiva: Una region de red del cristal donde los atomos de
hidrogeno estan sujetos a una fuerza de empue, la cual impulsa los
atomos hacia el centro de |a region, figura 4-c.

b) Trampa fisica: Una modificacion de la red del cristal ideal, resultando
en un sitio energéticamente mas favorable para que el hidrégeno per-
manezca alli. Algunos ejemplos pueden ser bordes de granc de alto

angulo, interfaces matriz-particulas incoherentes, cavidades.

)

Figura 4. Esquema de los pasos sucesivos para la dilus:on de los dlomos de hi-
drogeno a través de la red del metal. a) La fuerza de empuje actua sobre el atomo.
b) Gradiente del coeliciente de difusion causa la diferencia en la altura efectiva de
la barrera. ¢) Trampa atractiva. d) Trampa fisica. (Di) es la dimension de la red
donde los atomos de hidrogeno estan sujetos a las lucrzas atractivas



Es mas facil para un atomo de hidrégeno, dejar |a trampa atractiva que la
trampa fisica, para la misma profundidad (ET). Porque sélo son necesa-
rios pequefios saltos para escapar de una irampa atractiva, mientras se
necesita un gran salto para dejar una trampa fisica. Por lo tanto las tram-
pas atractivas son mas reversibles que las trampas fisicas, siendo una
trampa reversible aquella donde el hidrégeno puade facilmente entrar y

posteriormente saliv.

1.1.4. FUENTES DE HIDROGENO EN LOS ACEROS
Las fuentes de hidrégeno en los aceros son muchas, la mas comun es el

hidrégeno atomico liberado por la reaccion agua —hierro.

xFe + yH.0 < Fe,0, + 2yH’

Esta reaccion puede ocurrir cuando la superficie del acero este en con-
tacto con un ambiente acuoso

La carga de hidrégeno que acomparna los procesos electroliticos y de co-
rrosion es de mayor significancia en los ambientes que trabajan comun-
mente los aceros, donde los atomos de hidrogeno son liberados sobre la

superficie catodica del acero.

H (solucion acuosa) + e <> H (adsorbido)

10



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

para formar hidrogeno molecular.

2H (adsorbido) <> Ha

La concentracion de saturacion en aceros puede incrementarse desde 1
ppm a un PH de 8 a cerca de 30 ppm a un PH de 1,4. Esto tipifica el
comportamiento de aceros cuando son expuestos a ambientes acidos

acuosos efectivos en promover la adsorcion de hidrogeno.

1.2. TIPOS DE DANO POR HIDROGENO
El dafio por hidrogeno en los aceros, se puede dvidir en dos grupos de
acuerdo a la forma como se presenta el hidrogeno en el material para

deteriorario: hidrégeno combinado, e hidrégeno en solucion.

1.2.1. HIDROGENO COMBINADO

Dentro de este grupo podemas citar el ataque por hidrogeno y a la fisura-
cién inducida por hidrogeno (HIC). Las caracterislicas fundamentales que
encontramos en este grupo son que el dafo es irreversible y que no ne-
cesita la presencia de tensiones para producirse. Sin embargo, si hay ten-

siones se acentua el dano.

1.2.1.1. ATAQUE POR HIDROGENO
Se denomina habilualmente ataque por hidrégeno (o ataque por hidrége-

no de alta temperatura), al tipo de dano que se presenta a temperaluras

11



superiores a 200°C, bajo presion y con la presencia de hidrogeno gaseo-
so. Los aceros que presentan este dafo, sufren una fuerte descarburiza-

cién con reduccién de su ductilidad y de su resistencia mecanica.

1.2.1.1.1. MECANISMO

El hidrégeno 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 preferencialmente en

los limites de grano, ocasionando fisuracion intergranular.

1.2.1.2. FISURACION INDUCIDA POR HIDROGENO

Este fenomeno también se conoce como HIC, blistering o ampollado. Esta
forma de dafo se encuentra muy frecuentemente en aceros de baja re-
sistencia que trabajan en medios que promueven una fuerte entrada de
hidrogeno al material. Las fases o constituyentes mas duros son los mas
susceptibles a este fendmeno [3,5.6 ], las inclusiones alargadas juegan
un papel importante en el HIC, en especial los sulfuros de manganeso,
cadenas de alumina y cadenas de oxidos, ya que generan microcavida-
des en las interfaces inclusién-matriz, facilitando la recombinacion del hi-
drégeno en estos sitios.

Las fisuras que se producen encuentran un camino de propagacion mas
facil en bandas duras, cerca de 300 Hv, asociadas a la segregacion de
elementos como P, Mn, Si (en aceros con porcentajes de carbono entre

0.05y 0.15 %).



La segregacion de estos elementos provoca la formacion de estructuras
aciculares(bainita—martensita), con lo cual se reduce la capacidad del

acero de resistir al HIC.

1.2.1.2.1. MECANISMO

El hidrégeno que se produce en la superficie del acero, producto de una
reaccion de corrosion, penetra en el material en forma de hidrégeno ato-
mico [1,5,6]. Este hidrégeno atémico se recombina, en los lugares mas
susceplibles para ello, interfaces matriz-inclusion, matriz-carburos, cavi-
dades, bordes de grano. Ocasionando en ese sitio un aumento de presion
interna, descohesion de los granos y finalmente la aparicion y crecimiento
de fisuras, que se propagan en un plano paralelo a |a direccion de lamina-

cion de la chapa.

1.2.2. HIDROGENO EN SOLUCION

El hidrégeno en solucion produce un tipo de dafio que puede ser reversi-
ble, si es removido del material antes que aparezcan fisuras. Se presenta
en diversos aceros, tanto de baja como de alta resistencia. La fragilizacion
por hidrégeno es el principal problema que ocasiona el hidrogeno en solu-
cion y como caso particular de esta fragilizacion por hidrogeno se en-
cuentra la fisuracion bajo tension en medio H2S (SSC), en la cual el hidré-
geno que entra al material es producto de una corrosion sobre la superfi-

cie del material
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1.2.2.1. FRAGILIZACION POR HIDROGENO

La fragilizacion por hidrogeno en los aceros, produce una alteracion de las
principales propiedades mecéanicas del material. La ductilidad sufre una
notable reduccion, al igual gue se empobrece la fractotenacidad
[#, B, 9] Para que se de la fragilizacion por hidrégeno es necesario la
presencia de tres elementos simultaneamente : estructura susceptible,

hidrégeno en solucion y lensiones

1.2.2.2. MECANISMO.
Desde que se evidencio este problema se han propuesto diversos meca-
nismos para tratar de darle una explicacion. Los principales mecanismos

que se han propuesto son los siguientes:

« Precipitacion del hidrégeno en forma de gas, en los defectos internos.
La presion desarrollada por esta precipitacion, se suma a la tension y
de esta manera disminuye el esfuerzo a fractura aparente. Este meca-
nismo fue inicialmente propuesto por Zapffe y Sims [io].

« Interaccion del hidrégeno disuelto para reduciv la resistencia cohesiva
de la red. Este modelo fue propuesto por Troiano [11 ] y modificado por
Oriani [12].

« Adsorcion de hidrogeno para reducir ia energia superficial requerida
para formar una fisura y asi bajar la tension de fractura. Esta teoria fue

propuesta por Petch [ 13,14 ]



« Absorcion de hidrégeno para incrementar el facil movimiento o gene-
racian de dislocaciones, o ambas. Este mecanismo fue propuesto por
Beachem [15], y difiere en general del modelo previo en que se Supo-
ne que el hidrogeno aumenta localmente la plasticidad en vez de fragi-
hzar el metal

« Formacion de una fase fragil, rica en hidrégeno, en la cual difieren las
propiedades mecanicas de esta fase a la matriz. Este modelo fue ge-
neralizado por Westlake [16] y es asociado a hidruros, metano o fragi-
lizacion por vapor.

« Asociacion d.e hidrégena con dislocaciones para reducir el mavimiento
de las dislocaciones o para proveer la acumulacion localizada de hi-
drogena y por lo tanto fragilizacion de la red. La asociacion de disloca-
ciones e hidrégeno fue propuesta por Bastien [17] y Azou, ¥ refinada

por Tien [18]

1.3. INFLUENCIA DE LAS CARACTERISTICAS DE LOS ACEROS EN
EL DANO POR HIDROGENO

1.3.1. INFLUENCIA DE LA MICROESTRUCTURA

La microestructura tiene una gran influencia sobre la susceptibilidad del

acero al dafo por hidrégeno. Siendo las estructuras mas duras y de forma

acicular, las mas perjudiciales, En forma general esta aceptada la si-

guiente relacion de las estructuras en referencia a su susceptibilidad al

daro por hidrogeno. De mayor a menor grado de susceptibilidad se tiene:
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Martensita no revenida > Bainita no revenida > Perlita > Martensita
revenida
aaltaT

Hay que tener en cuenta que para estructuras similares, las mas acicula-

res tendran mayor susceptibilidad que las mas globulares.

1.3.2. INFLUENCIA DE LOS ELEMENTOS ALEANTES

1.3.2.1. CARBONO

En general un carbono bajo otorga mas resistencia al HIC y SSC [19], ya
que evita la formacion 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. MANGANESO

El manganeso es un elemento ampliamente conocido como promotor pa-
ra la aparicion de estructuras duras, ademas de refinador del tamano de
grano. La utilizacicn de aceros de extrabajo carbono, permite trabajar con
menores contenidos de manganeso (evitando los problemas de segrega-
cion y endurecimiento que ocasiona un aito contenido de manganeso),

manteniendo una alta relacion manganeso-carbono [19].

1.3.2.3. AZUFRE
E! azufre puede facilitar la descohesion en los bordes de grano [z0], si es

que se encuentra segregado en ese punto, con lo cual facilita la propaga-



cion de fisuras producidas por el hidrogeno. Por otro lado, combinado con
el manganeso, forman el sulfuro de manganeso, la cual es la inclusion
mas estudiada en referente a ser promotara de fisuras por HIC. Se debe

reducir el contenido de azufre tanto como sea posible.

1.3.2.4. FOSFORO

El fosforo es un elemento fuertemente endurecedor, tiene el efecto de
promover segregaciéon severa [Z1] y la formacién de bandas duras de
bainita y martensita. La homogeneizacion del fosforo en el acero es muy
dificil y con frecuencia se encuentra en una linea de segregacion central

con coeficientes de segregacion que pueden llegar hasta 8 veces.

1.3.2.5. SILICIO
El silicio tiene la capacidad de promover la segregacion del fosforo, con lo

cual se produciria un aumento en la dureza y habria mayor susceptibilidad

al dafio por hidrégeno [21].

1.3.2.6. COBRE

El cobre es un elemento que comunmente es adicionado a los aceros pa-
ra mejorar su resistencia al HIC [i19.2t]. Este beneficio del cobre es atribui-
do a que reduce la cantidad de hidrogeno difusible cuando el acero esta
expuesto a ambientes acidos En aceros microaleados comunmente se

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

Niveles altos de niquel (1 6 2%) pueden afectar la resistencia al SSC del
acero. Por el contrario, niveles bajos de niquel inferiores a 0.5% (como los
usuales en los aceros microaledos), no son perjudiciales y ofrecen un pe-

quefio mejoramiento en |a resistencia al dafo por hidrogeno [ 19, 20 |

1.3.2.8. CROMO

El cromo se agrega a los aceros HSLA para proveer resistencia a la co-
rrosién [4]. Como el cromo produce endurecimiento por solucion solida
[ze] y aumenta la templabilidad, se recomienda tenerlo bajo para evitarla

formacicn de estrucluras duras.

1.3.2.9. NIOBIO

El niobio es un elemento agregado a los aceros microaleados para produ-
cir un fino tamario de grano con algun endurecimiento por precipitacion
[23.2¥ 28]

Los microprecipitados de niobio que se obtienen normalmente es esos
aceros, se conocen como benéficos para el HIC v el SSC, ya que actuan
como trampas irreversibles | Ze, 2¢ |, disminuyendo el hidrogeno difusible
en el acero. Sin embargo, cuando se encuentran precipitados masivos de

niobio, pueden actuar en forma danina sobre el acero, provocando inicio
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de fisuras bajo la influencia del hidrogeno [2# 2§ 29,32]. Algunos aulores
han relacionado la presencia de precipitados masivos de niobio (alrededor
de 8 micrones de espesor), como calalizadores de la recombinacion del

hidrogeno, ocasionando un fuerte dafio al acero [27].

1.3.2.10. TITANIO

El titanio posee caracteristicas muy similares al niobio en cuanto a su in-
fluencia en el dafo por hidrogeno. El titanio también se usa como un
fuerte refinador de grano. Microprecipitados de Ti mejoran la resistencia al
dafio por hidrageno [ 24 ). Particulas de nitruros de titanio de mayor ta-
mafo, alrededor de 5 micrones, son encontradas como iniciadores de fi-
suras en presencia de hidrogeno. sobre todo en ausencia de sulfuros de
manganeso alargados (3 ]. Es comun encontrar ligados el Ti y el Nb en

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

1.3.3. INFLUENCIA DE LAS INCLUSIONES

Las inclusiones no metalicas juegan un papel fundamental en la suscepti-
bilidad de los aceros frente al dafio por hidrégeno. Las inclusiones mas
peligrosas son sin lugar a dudas los sulfuros de manganeso alargados,
los cuales han sido estudiados ampliamente |2i]. Las cadenas de alumina
también estan relacionadas como iniciadoras de fisuras al igual que las
cadenas de oxidos.

En aceros que paseen control de tamarno y forma de inclusiones y conte-

nidos muy bajos de azufre, las inclusiones anteriores toman un rol secun-

19



dario y entran a jugar un papel importante, como en el caso de los aceros
microaleados al Nb-Ti, otras inclusiones como TiN y Ti-Nb (C.N) [3Z,33].

La forma en que las inclusiones afectan el dafio por hidrogeno en los ace-
ros dependen de sus caracteristicas: tamano, forma, coherencia, distribu-

cion, densidad.

1.3.3.1. TAMANO
Las inclusiones de menor tamano se prefieren a las grandes ya que ofre-
cen menor interferencia con la matriz, menor limite de grano atravesado

por ellas y menor interaccion con el hidrogeno [26,39].

1.3.3.2. FORMA
Las formas alargadas son muy perjudiciales, los extremos de estas inclu-
siones actuan cono concentradores de tension. Por esto se prefieren las

formas redondeadas [2¢,34].

1.3.3.3. COHERENCIA

Las particulas incoherentes tienden a atrapar el hidrogeno de forma apre-
ciable y lo dejan escapar posteriormente, con lo cual en ese instante se
tendra mayor hidrégeno difusible. Al contrario. las particulas coherentes

retienen menos hidrogeno y no |lo dejan escapar [ Zé |.
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1.3.3.4. DISTRIBUCION

Una distribucion homogénea de inclusiones sobre toda la matriz es mas
conveniente, ya que de esta manera se obtiene una distribucion uniforme
de hidrdgeno y no una distribucién inhomogenea con picos altos en la

concentracion de hidrogeno.

1.3.3.5. DENSIDAD

La influencia de la densidad esta muy relacionada con las caracteristicas
de la inclusién [2¢,34). Si es una inclusion que liende a ser iniciadora de
fisuras (ejemplo: sulfuros de manganeso alargados), se debe disminuir al
minimo su densidad. Si por el contrario se tienen oxidos muy finos cohe-
rentes, se puede desear una alta densidad, para que esa alta densidad
sea capaz de retener bastante hidrogeno y evitar que haya gran cantidad
de hidrogeno difusible en la matriz, que pueda ir & lugares peligrosos que

tiendan a iniciar fisuras.

En los aceros microaleados es muy comun que se realice un tratamiento
de control de tamano y forma de inclusiones [£], con la adicion de Ca-Si o
tierras raras, con lo cual se obtiene inclusiones finas y redondeadas. La
utilizacion de aceros de extrabajo azufre, tambien es una praclica reco-

mendable para evitar presencia de sulfuros de gran tamano
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1.3.4. INFLUENCIA DE LA SEGREGACION

El problema de la segregacion es muy comun en los aceros fabricados
por colada continua y laminacion controlada [35]. Este es uno de los in-
convenientes que aun no han sido resueltos totaimente. Esta segregacion
juega un papel importante en el comportamiento dal acero frente al dano
por hidrogeno.

Los elementos mas comunmente encontrados segregados en bandas,
son el manganeso, el fosforo y el carbono |36, 3'?], Estos elementos pro-
ducen un aumenta de la dureza sobre la zona segregada y favorecen la
posibilidad de encontrar estructuras mas susceptibles al dano por hidro-

geno (bainita, martensita).

1.3.5. INFLUENCIA DE LA TEXTURA

El proceso de laminado en los aceros conduce también a crear una textu-
ra cristalografica [ 2 |. La textura puede jugar un rol importante en la sus-
ceptibilidad del acero al dafio por hidrégeno, dependiendo de la severidad
del proceso mecanico empleado en el trabajado del acero. Sin embargo,
aun no ha sido lo suficientemente estudiado y se espera conocer mucho

mas en &l futuro.
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1.4. DANO POR HIDROGENO EN ACEROS USADOS EN LINEAS DE
CONDUCCION DE GAS Y PETROLEO

El desarrollo en los aceros para tuberias, én la busqueda de materiales de
alta resistencia con buena tenacidad y soldabilidad, condujo a la aparicion
de aceros de muy bajo carbono, con pequenas cantidades de elementos
microaleantes y muy bajo nivel de impurezas, P y S El bajo contenido de
carbono produce una mejora en la ductilidad, tenacidad y soldabilidad,
mientras que las pequenas cantidades de elementos aleantes comun-
mente adicionados (Nb, Al, Ti y V), le otorgan al acero su alta resistencia,
por medio del refinamiento de grano y el endurecimiento por precipitacion.
Ademas, el Ni y el Mn son particularmente efectivos en reducir la tempe-
ratura de transformacion de austenita a ferrita [23,28], contribuyendo asi a
una reduccion adicional del tamano de grano ferritico y al mejoramiento
de la tenacidad.

El refinamiento de los procesos en las acerias, particularmente en las
areas de desoxidacion, desulfuracion y desfosforacion, fueron esenciales
en el procesamiento de estos aceros microaleados, para obtener aceros
de un nivel muy bajo de impurezas, con un aumento de tenacidad.

Los aceros usados en las lineas de conduccion de gas y pelticleo pre-
sentan su principzl problema frente al dafio por hidrogeno, cuando traba-
jan en un ambienie acido con la presencia de H:S [2+, 22 ] El HIC y el

SSC son los dos mecanismos de darfio mas comunes en estos aceros.
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2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

2.1. SELECCION DEL MATERIAL

El material de estudio en el presente trabajo fue un acero microaleado al
Ti-Nb, dentro de la especificacion y grado APl 5L X70. Se eligio este ma-
terial, para sequir la continuidad en el estudio frente al dafio por hidroge-
no de aceros para caferias de conduccion. Los aceros que se habian
estudiado previamente eran un APl 5L X52 y AP| 5L X60.

La composicion quimica del acero suministrada por el fabricante del cano,

se presenta en la tabla 2.

Composicion Quimica (% en paso)

C [Mn| P S Si| Al | Cr | Ni | Mo v‘cu Ti | Nb

0,06 |1,44|0,013|0,0C1 (0,27 |0,033 |0,03|0,01 0,005 D.DB‘QUE 0,025 0,04

Tabla 2. Composicion guimica promedio del metal base

Las propiedades mecanicas del acero son las siguientes:

Rp0,2 = 600 MPa
Rm =703 MPa
Alargamiento = 27 %
Dureza = 229 Hv

Tenacidad (Charpy) = 45 Joules



2.2. CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL DEL MATERIAL
2.2.1. ANALISIS METALOGRAFICO

El analisis metalografico que se realizo, tuvo como proposito determinar
las caracteristicas microestructurales del metal base, conocer su estructu-
ra, identificar las zonas bandeadas (segregacion), nivel de inclusiones y
medir el tamano de grano del material. Para realizar este analisis metalo-
grafico se prepararon probetas de 20X10x7 mm, de las diferentes zonas
en que se dividid el cano (ver figura 10). El pulido realizado fue hasta 1
pm con pasté de diamante, y se atacaron con nital, picral y nital-picral,
observandose la seccion longitudinal y transversal de las muestras, en un
microscopio optico. El tamano de grano promedio se determiné utilizando
el método de intercepcion circular de la norma ASTM E112-87

Se prepararon réplicas metalograficas, directas e indirectas de 2 etapas,
de la zona G y zona A del caio, sobre el acero atacado con nital, picral y
nital + picral, observandolas en un microscopio electronico de transmision,
a BOKV

Se aobtuvieron laminas delgadas de la zona G y A del cafo, preparadas
por el grupo de microscopia electronica del Departamento de Materiales
del C.A.C. Estas se observaron en un microscopio electronico de transmi-

sion a 100 KV,



2.2.2. ANALISIS DE INCLUSIONES

La clasificacion y cuantificacién de las inclusiones se realizo sobre 3 pro-
betas tomadas de la zona G y 3 probetas de la zona A del cafio, (Centro
y borde respectivamente, de la chapa con la que se fabricod el cano), so-
bre la seccion longitudinal. Ademas 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 fragili-
zacién por hidrégeno. La cuantificacion de las inclusiones se llevo a cabo
seguin la norma ASTM E 45. Se ulilizo el método D, para bajo nivel de in-
clusiones y se clasificaron inclusiones tipo A (sulturos), tipo D (oxidos) y
Ti-Nb (C.N). La cuantificacion de las inclusiones de Ti-Nb (C,N) no esta
especificada en la norma ASTM E 45, y se las cuantifico de la misma for-
ma que a los oxidos. El conteo de las inclusiones se realizo en las zonas
A y G del cafio, diferenciando la region del medio del espesor y el resto
del material, debido a la gran variacion encontrada en la distribucion de
inclusiones en dichas regiones. La cuantificacion de inclusiones se realizd
sobre areas de 0.5 mm? en un aumento de 500X. Para ello se trabajo con

un microscopio ophico.

2.3. ENSAYO DE FISURACION INDUCIDA POR HIDROGENO (HIC)
El ensayo de HIC se realizé siguiendo los lineamientos de la norma
ANSI/NACE Standard TM —0284 -96. "Evaluation of pipeline and pressure

vessel steels for resistance to hydrogen-induced craking”



Este ensayo consiste en exponer probetas no traccionadas, del material a
ensayar, a la accion directa de una solucion, ver figura 5 Esta solucion
puede ser una solucién de cloruro de sodic y acido acético, saturada con
H,S o una solucién sintética de agua de mar saturada con HzS. El ensayo
se realiza a temperatura y presion ambiente, durante 96 horas. Luego se
sacan las probetas para ser evaluadas por el metodo ultrasonico o el
método metalografico.

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 cafo (figura 7). Estas prabetas
se extrajeron del cafo segun lo indica la norma ANSI/NACE TM 0284-86,
para aceros de caferias, ver figuras 8 y 9. Las probetas estaban termina-

das con un pulido de papel abrasivo # 320.

Las condiciones del ensayo fueron las siguientes:

Solucion NACE TM 01-77, saturada con HzS
e PH inicial de la solucion = 3.15

« PH final de la solucion = 3.20

« Temperatura de ensayo = 15 -20°C

« Tiempo de ensayo = 96 horas

27



= i3
Fa

L &
E

Trop 16% NabH
Boluticn

FIGURE 1
Schematic diagram ol typical test assembly

Figura 5. Esquema del ensayo de HIC
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Figura 6. Probetas de HIC
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Soldadura Longitudinal D

Figura 7. Zonas en que se dividio el caiio para el estudio
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FIGURE 2
Seamless pipe and parent metal of longitudinally welded pipe
(all dimenslons In mm)

Fizura 8. Probetas ubicadas en el material base
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Pips oxis and rofling dirsction
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FIGURE 3
Waeld area of longitudinally welded pipe
(all dimensions In mm)

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

2.3.1. EVALUACION DEL ENSAYO DE HIC
Después de someter las probetas a la accion de la solucion, estas fueron
evaluadas por 2 mélodos: metalografico (a 100X) y ultrasonico (con pal-

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

2.3.1.1. METODO METALOGRAFICO

El método metalografico consiste en medir, con la ayuda de un microsco-
pio optico a 100X, el largo (a) v 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 unica fisura, aquellas fisuras separa-

das menos de 0.5 mm. Con estos valores se calculan los indices CLR



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

CSR (porcentaje de sensibilidad a fisurar)

- W
— 0
e — l
A [

Figura 10, Medicion del largo (a) y ancho (b) de fisuras formulas para el caleulo
de los indices de atenuacion

a = Longitud de fisura

b = Ancho de fisura
W = Ancho de la probeta

T = Espesor de la probeta

CLR = X 100

-
w

CTR=_b X 100
T

CSR = (a X b) X100
WXT
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2.3.1.2. METODO ULTRASONICO

El método ultrasénico consiste en hacer pasar a través de la probeta a
evaluar un haz ultrasonico, él cual a medida que encuentra en su camino
fisuras, se va atenuando [39 40,4/ |. De esta manera se obtiene un indicio
del agrietamiento de la muestra a traves del nivel de atenuacion sufrida
por el haz ultrasénico (figura 11). Dependiendo del nivel de alenuacion, se
puede clasificar los resultados en 3 niveles de TAU (Tasa de Atenuacion
Ultrasonica) Tabla 1. Para esto, se marca sobre una de las caras de la
probeta una grilla da 5X5 mm, y en cada punto de interseccion de la grilla
marcada, se realiza una medida Cada medida realizada se clasifica se-
gun su nivel de atenuacion y se determina el porcentaje total para cada

nivel de atenuacion con relacian al numero de puntos medidos.

" TAU | ATENUACION | GRADO DE FISURACION |
0 6 db No hay fisuras visibles a 100X
1 6al12db Fisuras finas visibles a 600X
2 12 db Fisuras gruesas visibles a 100X
Tabla L. Nivel de atenuacion ultrasanica

El metodo ultrasénico ofrece algunas ventajas frente al método metalo-

grafico, ya que la evaluacion que se realiza es volumétrica y en toda la



probeta, a diferencia del metalografico que se evaluan solo 3 secciones

de la probeta.
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Figura 11 Medida de la atenuacion uitrasonica. a) Haz ultrasonico atravesando

zonas con lisuras y zonas sin fisuras b) Nivel de atenuacion. ¢) Esquema del eco
inicial atenvado



2.4. ENSAYOS DE HIC NO CONVENCIONALES

Algunas evidencias obtenidas en ios ensayos de HIC indicaban la posibi-
lidad de una entrada preferencial e intensa del hidrégeno en el medio del
espesor de las probetas. Esto podria deberse a una corrosion localizada
en esa zona. Para descartar este efecto, se realizaron dos ensayos de
HIC no convencionales, El primero, introduciendo el hidrogeno al material
por medio de carga catédica y el segundo igual al convencional pero re-

cubriendo las superficies laterales de la probeta con un polimero (Araldit).

2.4.1. HIC CON CARGA CATODICA DE HIDROGENO
El ensayo de HIC introduciendo el hidrogeno a las probetas por carga
catédica, se realizd sobre 4 probetas del sector G del cafo. Se cargaron

con hidrégeno estas cuatro probetas, a intervalos de 1, 2, 3 y 4 dias, con

el objeto de determinar el inicio de la fisuracion.

Las condiciones del ensayo fueraon las siguientes:

4 Probetas prismaticas de 20X10X7 mm, terminadas con pulido de
papel abrasivo # 320

e Solucion 1N de H,S04

« Tiempo de carga de hidrégeno : 1, 2, 3 y 4 dias respectivamente para
cada probeta.

» Densidad de carga: 20 Ma/cm®

34
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Las probetas luego de ensayadas fueron evaluadas en un microscopio

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

2.4.2. HIC CON PROBETAS DE SECCION LATERAL RECUBIERTA

Para este ensayo de HIC, se utilizaron probetas de 100X20X7 mm, del
sector G del cafo, con las 4 caras laterales recubiertas con un polimero
(Araldit), como se ilustra en la Figura12. Las ofras condiciones del ensa-
yo, asi como los métodos de evaluacion, fueron iguales al ensayo de HIC

convencional,

Probeta .

xxxxxx

Superlicies laterales

recubiertas con ARALDIT

Figura 12. Probeta de HIC con las caras laterales recubiertas

2.5. ENSAYO DE FRAGILIZACION POR HIDROGENO
La fragilizacion por hidrogeno se evaluo a traves de dos ensayos el de

traccién convencional y el de traccion lenta.
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2 5.1. TRACCION CONVENCIONAL

El ensayo de fragilizacion por raccion convencional se realizo en probe-
tas ASTM cilindricas y transversales, de 2.5 mm de diametro, ver figura
13, del sector G del cano. Se traccionarén 2 probetas sin hidrogeno y 3
probetas cargadas con hidrégeno. La carga de hidrégeno se realizo por
medio de carga catodica durante 48 horas, en una solucion 1N de H>S0.
Después de la carga, las probetas se cobrearon para evitar que el hidro-
geno se escapara al ambiente, sumergiéndolas en una solucion de sulfato

de cobre y se llevaron luego a traccionarlas.

15mm 20 mm

=

*_ 1 dmm

& 2.5mm

Figura 13 Probeta de traccion utilizada en el ensayo

Las condiciones del ensayo de traccion fueron las siguientes:

« Maquina de traccion a tornillo Instron de 5000 N de capacidad

« Velocidad de deformacion: 2x107 s

» Temperatura . ambiente
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Después que las probetas fueron traccionadas, se midid su diametro final
en un microscopio con platina micrometrica, a 50X, y se calculo el indice

de fragilizacion (F), utilizando la siguiente formula

F(%)=2Zh—Zo X 100
Zo
Donde
F (%) = Indice de fragilizacion
Zh = Estriccion de las probetas hidrogenadas

Zo = Estriccion de las probetas sin hidrogeno

Luego se analizé la superficie de fractura y los cortes longitudinales (ver
figura 14) de las probetas, con la ayuda del microscopio optico Olympus

BX60M y el microscopio electronico de barrido.

Superficie longitudinal
analizada

Superficie de
fractura

Figura 14 Cortes longitudinales de las probetas de traceion



2.5.2. TRACCION LENTA

El ensayo de traccion lenta se llevo a cabo en probetas ASTM cilindricas
y transversales de 2.5 mm de diametro, ver figura 15, fabricadas a partir
de material del sector G del cano. Se traccionaron probetas sumergidas
en solucion NACE saturada con H.;S y probetas al aire. Los ensayos se
realizaron en una maquina de traccion lenta de tipo peso suspendido gue
impone la fuerza aplicada sobre la probeta (figura 15). Esta maquina con-
siste de un brazo de palanca de relacion 10:1 que tienen en su extremo
carto una barra solidaria a la mordaza de la probeta y en el otro un tangue
que se llena con agua. Esta fluye desde un nivel fijo a caudal constante y

ajustable por una valvula aguja

| Smm 20 mm

b

. & dmm

12 5mm

Figura 15. Probetas de traccion lenta

Las condiciones del ensayo fueron las siguientes:
« Maquina de traccion lenta del tipo peso suspendido (figura 16)
« Velocidad de aplicacion de la carga: 8 —-10 Kg/min

« Temperatura de ensayo: ambiente
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Figura 16. Maquina de traccion lenta

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

el indice de fragilizacién (F) de igual forma como las probetas de traccion
convencional,
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3. RESULTADOS

3.1. ANALISIS METALOGRAFICO DEL METAL BASE

Las metalografias realizadas en el material base del sector G del cano, en
las secciones longitudinales y transversales, mostraron una microestructu-
ra de granos muy finos de ferrita y carburos principalmente globulares
(ver fotos 1, 2,3,y 4). La ferrita presenta una mayor proporcion, 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 tamarfio de grano promedio medido sobre la seccion

longitudinal del metal base fue de 13,5 ASTM, equivalente a 3,3 ym, en-

contrandose en algunas regiones granos de hasta 2 ym, ver foto 5. A lo
largo de la zona media del espesor de las muesiras se evidencio una li-
nea central de segregacion muy fina de 5 pm de espesor, con una mayor
proporcion de carburos (Ver fotos 6, 7, 8 y 9) Los resultados de los barri-
dos hechas con la microsonda indican que existe segregacion 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 segregacion, localizadas en el
medio del espesor, fue una caracteristica 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 11), con mayor presencia de zonas bandea-

das. no solo en la linea central espesor, sino también en todo su ancho.
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o

ranos aciculares y

Foto 1. Seccion longitudinal del metal base, zona G del caiio. (

equiaxiales de ferrita. 1000X

Foto 2. Seccion transversal del metal base, zona G del caio. Granos aciculares y

equinxiales de ferrita, 000X
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Foto 3. SEM. Seccion longitudinal del metal base, zona G del cafio. Granos aci-
culares y equiaxiales de ferrita [600X

Foto 4. SEM. Seccion longitudinal del metal base, zona G del cailo. Granos aci-
culares y equiaxiales de ferrita. 3200X,
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Foto 6. Sector del medio del espesor. Zona G del cafio. Linea central bandeada
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Foto 7. Sector del medio del espesor. Zona G del cafio. Linea central bandeada
100X,
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Foto 8. Replica Banda de segregacion. Sector G del caio 4500 X.
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Fota 9. Replica, Banda de segregacion con presencia de carburos Zona G del
caiio, 18.BOOX.
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Figura 17. Segregacion de Mn en la zona central del espesor de la muestra. Zona
G del cano
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Figural8. Segregacion de P en la zona central del espesor de la muestra. Zona G
del caiio
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Figura 19, Segregacion de Mn en la zona central del espesor de la muestra. Zona
A del cafio
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Figura 20 Segregacion de P en la zona centra! del espesor de la muestra. Zona A
del caio
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Foto 10. Inclusion de Ti-Nb sobre banda de segregacion en el medio del espesor
Zona A del cafio. 1000X
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Foto 11. Zona bandeada del sector A del caiio. Zona afectada por el calor. Granos
ferriticos equiaxiales. 500X
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3.2. ANALISIS DE INCLUSIONES

La clasificacion y cuantificacion de las inclusiones se realizo sobre 3 pro-
betas tomadas del sector G y 3 probetas del sector A del cafo (Centro y
borde respectivamente, de la chapa con la que se fabrico el cano). Para lo

cual se trabajo sobre la seccién longitudinal.

3.2.1. CLASIFICACION

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 tamanos estu-
vieron alrededor de 8 um de espesor y su forma rectangular. Las inclusio-
nes de sulfuros modificados (ver fotos 15,16 y 17), débilmente alargados
en la direccion de laminacién. Su color fue gris claro y de longitud entre 4
y 10 um. Los oxidos (ver fotos 12 y 13) presentaron forma redondeada y

de color negro oscuro, Su tamaro fue muy pequerno, menores de 8 um.

Una caracteristica importante que se observo fue la distribucion de las
inclusiones. En las muestras del sector G del cano, los oxidos se presen-
taron homogéneamente distribuidos por toda la matriz (ver tablaZ), mien-
tras que los Ti-Nb (C,N) y los sulfuros modificados se encontraron prefe-
rencialmente en la zona media del espesor de las muestras (ver tabla 3 y
4). En las muestras del sector A del caro se encontrd los oxidos distribui-
dos homogéneamente en toda la matriz (ver tabla 5), y muy poca a ningu-

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



3.2.2. CUANTIFICACION

La cuantificacién de las inclusiones se llevo a cabo segun la norma ASTM
E 45. Se utilizo el método D, para bajo nivel de inclusiones y se clasifica-
ron inclusiones tipo A (sulfuros), tipo D (6xidos) y Ti-Nb (C,N). La cuantifi-
cacién 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 oxidos.

El conteo de las inclusiones se realizé en las zonas A y G del cafio, dife-
renciando la region del medio del espesor y el resto de la matriz, debido a
la gran variacién encontrada en la distribucion de inclusiones en dichas
regiones.

La zona G presentd un bajo contenido de inclusiones de oxidos, con ni-
veles entre 2 y 3 (ver tabla 2) distribuidos homogeneamente 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), mientras que en el resto de la matriz aparecieron muy poco
(ver tabla 3). Los sulfuros 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 sulfuros.

El conteo de inclusiones en la zona A del cafo mostrd bajo nivel de oxi-
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 ::a;'npc:-s me-
didos, ubicados en la zona media del espesor de |a probeta, con un Nivel

de 0.5. En el resto de la muestra no se encontraron Ti-Nb(C ,N) (ver tabla

50



6). No se encontraron sulfuros en ningun sector de |la muestra (ver tabla

7).

Foto 13. Oxidos (color oscura), v Ti-Nb (C,N) (color amarillo). 1000X

COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICH |
CENTRO DE INFORMACION C AC
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Fotol3. Sulfuros alargados (gris). Oxidos globulares (negro), Ti-Nb (C,N) (Ama-
rillo-Maranja). 1000X.
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Foto 16. Sulfuros alargados (gris). Oxidos (negros) v Ti-Nb (C.N) (Amarillo-
Naranja) [000X.

Fote 17. Sulfure de manganeso alargado 000X,
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Foto 18. Inclusion de Ti-Nb (C.N). 16000X.
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Figura 21. Espectro de la inclusion Ti-Nb (C,N), de la Foto 18.
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Figura 22. Espectro de la inclusion Ti-Nb (C.N).
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CONTEQ DE INCLUSIONES

MUESTRA G
{centro de la chapa original)

Oxidos tipo (D), serie lina 2-8 micrones

56

Nivel MNumero de Campos Promedio de Porcentaje
| Probetal | Probeta2 | Probeta3 | Campos | decampos
2 5 k) 3 1.7 245 %
25 7 7 o 37 |__S51%
3 3 3 3 3.7 24.5 %
Tabla 2. Conteo de inclusiones. Oxidos. Zona G
Nitruros de Titanio, serie fina 2-8 micrones
Nivel Numero de Campos Promedio de Porcentaje
Probeta | Probeta 2 Probeta 3 Campos de campos
Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super-
ficie ficie ficie ! ficie ficie
0.5 < : 8 | 10 0 9 | 07 Y 7 90
0.5 2 2 ¥ i 0 4 1 2.3 | 23 10
[ 7 0o . 8 0 5 0 6,7 0 67 0
1.5 0 g° 148 0 [ 0 0.3 0 3 0

Tabla 3. Conteo de inclusiones. Nitruros de titanio. Zona G

Sulfuros tipo (A), serie fina 2-8 micrones

MNivel Numero de Campos Promedio de Porcentaje
Probeta | Probeta 2 Probeta 3 Campos de campos
Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super-

ficie ficie ficie ficie ficie

05< 2 10 1 10 2 10 1.7 10 17 100
0.5 7 0 7 B 46 0 6.7 0 67 0
I I 0 A 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. Sulluros
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ESTRA A

Oxidos tipo (A), serie fina 2-8 micrones
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Nivel Numero de Campos Promedio de Porcentaje
Probeta | Probeta 2 Probeta 3 Campos de campos
2 | 0 0 N 2
205 4 0 3 2.3 15,3
3 10 14 N 1.7 T s
3.5 0 I I 0.7 4.7

Tabla 5. Conteo de inclusiones. Oxidos. Zona A

Nitruros de Titanio, serie [ina 2-8 micrones

" Promedio de

Nivel Numere de Campos Porcentaje
Probeta | Probeta 2 Probeta 3 Campos De campos
Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super-
ficie ficie ficie ficie ficie
0.5 < 9 10 10 10 9 10 9.3 10 93 100
05 ! 0 0 0 t 0 0.7 0 7 0
| 0 0 0 0 0 0 ] 0 0
i 1 o o | b {6 o | b ol e | o [Fo |
Tabla 6. Conteo de inclusiones. Nitruros de titanio. Zona A
Sulfuros tipo (A), serie fina 2-8 micrones
Nivel Numero de Campos Promedio de Porcentaje
Probeta | Probeta 2 Probeta 3 Campos de campos
Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super- | Medio | Super-
ficie ficie ficie ficie ficie
0.5 < 10 10 10 10 10 10 1D 10 100 Loo
0.5 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
| 0 0 0 I 0 0 0 0 0
1.5 ] 4] 0 (4] 0 0 ] 0 0 0

Tabla 7. Conteo de Inclusiones. Sulfures. Zona A




3.3. ANALISIS QUIMICO

5

La composicién quimica del acero microaleado al Nb-Ti estudiado, se

puede ver en la tabla 8. Las caracteristicas guimicas principales de este

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

0,001 %, ademas de la presencia de los microaleantes: Ti y Nb.

Compasicion Quimica (% en peso)

—

8

Cc Mn P S Si Al Cr Hi Mo \" Cu Ti Nb
006 | 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. Composicion quimica promedio del metal base

3.4. ENSAYO DE HIC

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

puede apreciar que el material sufrio una fuerte fisuracion en los sectores

J y G del cafo, alrededor de 65 % de CLR. Se obtuvo una menor fisura-

cion en el sector D, 13% de CLR, y ninguna fisuracion en el sector A del

cafio. No se presentaron ampollas superficiales en ninguna de las probe-

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

la linea de segregacion 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 méas abiertas de las fisuras se

encontraron en los extremos laterales de las probetas, con evidencia de
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corrosion superficial en esos puntos, ya que se encontré productos de
corrosion (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
propagacién 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 particulas de Ti-Nb (C,N), de tamanos airededor de 8
um. 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 esencialmente lineal con presencia de pequefios escalones (ver fotos

29 y 30)

T SECTOR | TAU(1+2) . TAU (2) e CLR o] CTR
A 0 0 0 0
D 28 7 13 [

! J 64 57 68 5

3 Gl 71 71 59 1l

} G2 67 o7 47 8

.r G3 53 50 42 5

Tabla 9. Resultados del ensayo de HIC: CLR, CTR, TAU (1) y TAU (1+2)
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Foto 19. Fisuras ubicadas sobre la linea de segregacion. Zona G del caio 500X

Foto 20. Fisuras ubicadas sobre la linea de segregacion. Zona G del cafio. 1000X



Foto 21. Fisura intergranular. Zona G del caiio, 1600X

Foto 22. Fisuras intergranular v trasgranular. Zona G del caiio 3200X.

6l



Foto 23. Extremo de [isura en la cara lateral de la probeta. Parte mas abi

erta de la
fisura. Zona G del cafio. X
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Foto 24. Extremo de fisura en la cara lateral de la probeta. Parte mas abierta de la
[Tsura Zong Codel canfn, 14X
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Figura 24. Espectro del producto de corrosion (FeS), encontrado en el extremo de
la fisura. Zona G del caiio.
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Figura 25, Espectro en la mitad de la fisura. No hay presencia de producto de
corrasion por H:S Zona G del cano,
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Foto 25. Inclusion de Ti-Nb (C.N). asociada a la fisura por HIC. Zona G del cafio
1000X

Foto 26. Inclusion de Ti-Nb (C,N), asociada a la fisura por HIC. Zona G del cafio
000X
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Foto 27. Inclusiones de Ti-Nb (C.N). asociadas a la fisura por HIC. Zona G del
caiv. 600X
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Figura 26. Espectio de una inclusion de Ti-Nb (C,N), fote 27, asociada a la fisu-
ra por HIC. Zona G del caio



Foto 28. Inclusion de Ti-Nb (C,N), asociada a la fisura por HIC. Zona G del cafio.
3200X.
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Figura 27. Espectro de la inclusion de Ti-Nb (C,N), foto 28, asociada a la fisura
por HIC. Zona G del cafio.
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Foto 29. Fisuras ubicadas sobre la linea de segregacian, en forma de escalones

Zona G del cafo. S00X

Foto 30. Fisuras ubicadas sobre la linea de segregacion, en forma de escalones
Zona G del caiio. 500X
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3.5. ENSAYOS DE HIC NO CONVENCIONALES

3.5.1. ENSAYO DE HIC CON CARGA CATODICA DE HIDROGENO

El ensayo de HIC con carga catadica de hidrégeno no produjo ninguna
fisuracion sobre las cuatro probetas del sector G ensayadas. Ninguno de
los dos métodos de evaluacion, ultrasénico y metalegrafico, detectaron

fisuras,

3.5.2. ENSAYO DE HIC CON LAS PROBETAS DE CARAS LATERALES
RECUEBIERTAS

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

los dos métodos de evaluacién, ultrasénico y metalografico, detectaron

fisuras.

3.6. ENSAYO DE FRAGILIZACION
3.6.1. TRACCION CONVENCIONAL

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

W :‘}.;; 1EMg]'ﬂ S
ay | . é]‘ .
i >k oo e (%} : Pﬁ)“
Alidirs I 679 755 0,18 7.5

2 647 751 0,15 77.5

3 673 744 0.19 63,7 77.5 17.8
Con H 4 aT7 750 0.15 67.8 -

3 589 751 0,13 66,0 s

Tabla 10. Resultados del ensayo de fragilizacion. Traccion convencional
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Como se ve en la figura 28, este acero no presenta pico de fluencia en

ningunc de los casos. La probeta cargada con hidrogeno pierde alarga-

miento, sin que se altere la resistencia mecanica.

Curvas de Traccion

AlX} f

e | e s

L ] 602 04 .08 a.08 a1 013 R oe oE 02
Delormacion

Figura 28. Curva de traccion de ensayo de fragilizacion. Traccion convencional

El indice de fragilizacion gue se obtuvo fue de 17.8 % (ver tabla 9).

La superficie de fractura de las probetas traccionadas al aire fue de ca-
racteristicas ductil en toda su area, con presencia de hoyuelos asociadas
a inclusiones de sulfuros (ver fotos 31 y 32). Estas probetas traccionadas
al aire presentaron una caracteristica particular, que no aparecic en las

probetas traccionadas cargadas con hidrégeno. Esta fue la presencia de
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fisuras paralelas al plano de laminacion, que atravizsan toda la superficie
de fractura (ver fotos 33, 34, 35 y 36). Los cortes longitudinales en las
probetas de traccion permitié observar que estas fisuras estaban conteni-
das en la zona de estriccion, 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 38 y 40). Se observd anisotropia en la zona
de estriccion, tanto para las probetas traccionadas al aire como las trac-
cionadas cargadas con hidrégeno.

Las probetas traccionadas cargadas con hidrogeno, 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 sulfuros y Ti-Nb (C,N) (ver
fotos 45 y 46). Las inclusiones que se observaron con mayor frecuencia
sobre |la superficie de fractura, tanto en las probetas cargadas con hidro-
geno como las sin carga de hidrogeno, 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 deformacion plastica, se puede observar la presencia de cavidades
caracteristicas de fractura ductil. (ver fotos 49 y 50 para las probetas sin
carga de hidrogeno, 51 y 52 para las probetas cargadas con hidrogeno).
Las probetas traccionadas cargadas con hidrogeno, no presentaron fisu-

ras apreciables por delaminacion (ver fotos 53 y 54),



Foto 31. Superficie de fractura de probeta traccionada sin carga de hidrogeno

Fractura ductil. Presencia de delaminacion. 60X

Foto 32. Superlicie de fractura de probeta tracoionada sin carga de lndrogeno

Froctura duetil. Presencia de delaminacion. 60X
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Foto 33. Delaminacion vy superficie de fractura de la probeta troccionada sin car-

wa de hidrogenoy. 1600X
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Foto 34. Pared interna de Ia delaminacion. 3200X



Foto 35. Delaminacion en probeta traccionada sin carga de hidrogeno. BOOX

Foto 36. Pared interna de delaminacion. 3200X.
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Foto 37. Profundidad de la hsur

Foto 38, Profundidad de Ta Dsurn de




Fota 40, Fisuras de delaminacion en forma hneal v de escalones S00X
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Foto 41. Superficie de fractura de probeta traccionada con carga de hidrogeno
Matriz dictil, con presencia de rosetas de clivaje. 60X

Foto 42. Superficie de fractura de probeta traceionada con carga de hidrogeno
Matriz ductil, con presencia de rosetas de clivaje 60X
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Foto 44. Rosetas de clivaje en probeta traccionad
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Foto 45. Inclusiones de oxidos asociados a las rosetas de clivaje. 1600X

M) asociada a las rosetas de clhivaje

Inclusion de Ti-Nb (C

Foto 46.
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Foto 47. Inclusion de sulfuro sobre la superficie de fractura. Probeta traccionada
sin carga de hidrogeno. 3200X
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Figura 29. Espectro de la inclusion de sulfuro de la foto 47.



Foto 48. Inclusion de sulfuro sobre la superficie de fractura. Probeta traccionada
con carga de hidrogeno. 3200X.
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Figura 30. Espectro de la inclusion de sulfuro de la foto 48,
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Foto 49. Presencia de cavidades tipicas de la fractura ductil. Probetas traccionadas

sin carga de hidrogeno 2500X
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Foto 50. Presencia de cavidades tipicas de la fractura ductil Probetas traccionadas
sin carga de hidrogeno. 20000X
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Foto 51. Presencia de cavidades tipicas de la fractura ductil. Probetas traccionadas
con carga de hidrogeno. 2400X

Foto 52. Presencia de cavidades tipicas de la fractura ductil. Probetas traccionadas
con carga de hidrogeno. 5000X



Foto 53. Ausencia de delaminacion en

drogena, 1000X
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3.6.2. TRACCION LENTA

Los resultados del ensayo de fragi!iz_acifm por traccién lenta en medio
acuoso saturado con H.S se pueden observar en la tabla 11. El indice de
fragilizacion para este ensayo fue de 21,4. Las superficies de fractura de
las probetas traccionadas en aire presentaron caracteristicas ddctiles, con
forma de fractura de copa y cono, y presencia de hoyuelos (ver foto 55 y
56). No se presentd delaminacion. La zona de estriccién presentd aniso-
tropia para los dos casos, las probetas ensayadas al aire y las ensayadas
en H3S.

Las probetas traccionadas en medio H:S presentaron una matriz ductil,
con pequefias regiones fragiles ubicadas en los bordes de |la superficie de
fractura {uerrfctns 57, 58, y 59). Estas probetas tambien presentaron fisu-
ras secundarias superficiales, de muy poca profundidad (ver foto 80). Los
cortes longitudinales de las probetas de traccion permite observar la poca

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

. | 756

Al aire 2 641 753
3 643 728

Con HS 4 642 743

Tabla 11, Resultados del ensayo de fragilizacion por traccion lenta.

Velocidad de aplicacion de carga 8 — 10 Kg/min
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Foto 53, Superficie de fractura de probeta traccionada al aire. Fractura d

copa v cono. 40X
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Foto 56. Superficie de fractura de probeta traccionada al aire. Presencia de ho-

vitelos, 400X
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Foto 37. Superficie de fractura de probeta traccionada en medio H:S Fractura de

matriz ductil con algunas regiones fragiles en los bordes. Fisuras secundarias su-
perficiales, 40X

Foto 58. Superficie de fractura de probeta traccionada en medio H:S. Fractura
ductil y algunas regiones fragiles 150X
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Faoto 39, Superficie de fractura de wrabeta traceionada en medio HeS Fractura
|
ductil y algunas regiones 11;15111._‘5 40X
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Foto G0. Fisuras secundarias en los bordes de probeta traccionada en medio 1135

30X
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Foto 61. Fisuras secundarias en los bordes de una probeta traccionada con carga
de hidrogeno. Corte longitudinal. 2000X
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Foto 62. Fisuras secundarias en los bordes de probeta traccionada con carga de

hidrogene Corte longitudinal  1000X
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4. ANALISIS DE RESULTADOS

4.1. ANALISIS METALOGRAFICO DEL METAL BASE

La microestructura encontrada es la esperable de acuerdo a la composi-
cién quimica y tratamiento termomecanico que ha recibido el acero. Se
trata de un acero microaleado en el que se ha reducido el contenido de C
para que sea posible la obtencién 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 extension este tipo de
aceros microaleados se denomina de ferrita acicular. Como es frecuente
en la mayoria de este tipo de aceros, la proporcion de este tipo de ferrita
no llega al 1bU%, puesto que se ha demostrado que en ese caso la tena-
cidad no seria 6ptima; en consecuencia se la suele combinar 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 ‘ienden a promover con
facilidad este tipo de ferrita no equiaxial. Se desprende entonces que en
este caso fue la velocidad de enfriamiento luego de la ultima pasada de
laminacion la que promovid esta estructura, esta velocidad estaria con-
trolada por la temperatura de bobinado de la chapa. Lamentablemente no
disponemos de detalles del proceso de fabricacion que ha sufrido la cha-
pa ni el cano

Los carburos de hierro tienen todos morfologia fina y globular, no habien-
dose encontrado constituyentes como la perlita y la o bainita, esto esta de

acuerdo con la estructura que se presenta habitualmente. Sin embargo,
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no puede descartarse la posibilidad de que existan microfases de marten-
sita o martensita/austenita (constituyente M/A) que se reportan frecuen-
temente en estos aceros.

La zona central del espesor, en todo el diametro del cafio, presentd una
banda fina de segregacion, de 5 pm aproximadamente. Este tipo de ban-
das de segregacion, es caracteristica de los aceros fabricados por colada
continua y laminacién controlada. No se detectaron microconstituyentes
duros en la zona segregada, aunque en este tipo de aceros es comun en-
contrar islas muy finas y duras en la zona segregada. Las inclusiones de
Ti-Nb (C.N) de tamafios alrededor de 8 um, se localizaron preferencial-
mente sobre la linea 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 laminacién controlada que tuvo el acero.
El tamafio pequefio de las inclusiones y su forma no muy larga en el caso
de los sulfuros, se debid principalmente al bajo contenido de azufre (0,001
%) y a la presencia en el material del calcio como controlador de forma y
tamano 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 cafio presento
granos equiaxiales, a diferencia de la estructura combinada entre granos
de ferrita acicular y equiaxial encontrada en el resto del material. La dife-

rencia de estructura respecto del material base se explica en términes del
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ciclo térmico que sufre la zona afectada por el calor (ZAC) a causa de la
soldadura y también debido al probable tratamiento térmico de normaliza-
do que se suele realizar luego de la soldadura.

Estos ciclos térmices destruyen la estruciura acicular, pueden agrandar
levemente el tamano de grano ferritico y ademas pueden tener incidencia

en la aparicion del bandeado que se ha observado.

4.2. ENSAYO DE HIC

En la evaluacién del acero frente al HIC, se encontrd la mas alta sensibili-
dad, 71% de CLR, en el medio del ancho de la chapa de donde se fabrico
el cafio (zona G del cafio, opuesta a la soldadura longitudinal), y la mas
baja sensibilidad al HIC, 0 %de CLR, en el borde de la chapa (zona A del
cano, que contenia la soldadura longitudinal). No se presentaron ampollas
superficiales en ninguna de las probetas ensayadas. Las fisuras encon-
tradas en todos los casos estaban sobre la linea de segregacion de las
probetas, ubicadas en la mitad del espesor. Las partes mas abiertas de
las fisuras se encontraron en los extremos laterales de las probetas, con
evidencia de corrosion superficial en esos puntos, ya que se encontro
productos de corrosion (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 corrosion. La formacion de rendijas en los
laterales de las probetas, el modo de propagacion de las fisuras de HIC
desde los laterales hacia el centro, y la presencia de productos de corro-

sion en los laterales de las probetas, implicarian que hubo una fuerte en-
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trada de hidrégeno al material (producido en la reaccion de corrosion del
H.S y el acero), en la zona media del espesor de las probetas, con lo cual
se abtuvo un aumento bastante importante del hidrégeno difusible que
podria 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 hipotesis.

Los inicios de fisuras se encontraron asociados a inclusiones del tipo Ti-
Nb (C,N), de tamarios alrededor de 8 um (ver fotos 21, 22, 23 y 24 y figu-
ras 24 y 25). Estos Ti-Nb (C,N) masivos, de forma rectangular, se pre-
sentaron esencialmente en la zona de la mitad del espesor y en la region
media del arjchc: de la chapa con la que se fabrico el cano (sector G del
cafio). Se puede deducir que las altas concentraciones de hidrogeno difu-
sible, producto de la corrosion del acero en H28, y la presencia de inclu-
siones de Ti-Nb, de tamafios alrededor de 8 yum y forma rectangular (la
cual favorece el HIC, por ser fuerte concentrador de tensiones [27 2%]),
produjo el ambiente propicio para que el material se fisurara de esta ma-
nera. La forma de las fisuras fue esencialmente lineal con presencia de
escalones (ver fotos 25, 26, 27 y 28). Dichas fisuras ya formadas, encon-

traron un camino facil de propagacion en las bandas de segregacion.

4.3. ENSAYO DE FRAGILIZACION
4.3.1. TRACCION CONVENCIONAL
El ensayo de fragilizacion por traccion convencional dio como resultado

un indice de fragilizacién de 17,8 %, siendo un indice relativamente bajo,



ya que los criterios internacionales de aceptacion estan en un indice de
hasta 30%.

La delaminacién observada en las probetas traccionadas sin carga de hi-
drogeno, se ha encontrado con frecuencia en esta clase de aceros
[3%.,39]. Este tipo de fractura generalmente sigue el criterio del esfuerzo
de tensidn critico [38,40 %2 ] en el cual se dispara la fisura. En esta clase
de aceros de muy bajo azufre, microestructura de ferrita acicular y fuerte
laminado, la anisotropia plastica y las inclusiones no metalicas alargadas
no se encuentran como causales directas de la disminucién de este es-
fuerzo critico para producirse la delaminacion. Sin embargo, si existen,
facilitan la ocurrencia de este fenémeno. La anisotropia dimensional [3£,,
42] en la microestructura, como es el caso de los granos de ferrita acicu-
lar, se encuentra como fuente importante de este fenémeno. Este tipo de
fractura, ha sido reconocida generalmente de naturaleza fragil (clivaje in-
tergranular o transgranular) [38]. diferente de la decohesion en placas
ocasionada por la presencia de inclusiones no metalicas alargadas, co-
munes en los aceros normalizados de contenidos altos en sulfuro. Entre
los diferentes mecanismos propuestos [33] para explicar este fenémeno
estan: clivaje transgranular, el cual puede estar favorecido por la textura,
clivaje de granos grandes arreglados en capas delgadas, decohesion de
inclusiones planas alargadas y crecimiento inicial de |a 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 anisotropia dimensional, producto de
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los granos de ferrita acicular. El hecho de haber encontrado fractura por
delaminacion indica que durante el ensayo se alcanzo la condicién de
tensién critica de la tension de traccién normal al plano de laminacion.
Esta direccién es perpendicular al eje de la probeta (que es la direccion
de la tensién principal). En el anico momento dei ensayo donde puede
aparecer una tensién que no uniaxial es durante la estriccion. Esta tensién
es proparcional a la tension remota y, sobre la region del minimo radio de

la probéta a (en fondo de la estriccion) es aproximadamente:

sigma_xx= sigma_remota (In 1+ [az - r2} / 2aR)

siendo r la distancia al eje y R el radio de la estriccion. Esta tension nor-
mal al eje de traccién aumenta a medida gue se desarrolla la estriccion
hasta la fractura final. Se propone entonces que esta tension alcanzo el

valor critico para la delaminacién de este acero.

La superficie de fractura de las probetas traccionadas sin carga de hidro-
geno fue de caracteristicas ductil, con presencia de hoyuelos asociadas a
inclusiones de oxidos y sulfuros.

Las probetas traccionadas cargadas con hidrogeno, presentaron una su-
perficie de fractura en su mayoria ductil, 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 [3,39] Las inclusiones que se observaron con

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

Los cortes longitudinales en las probetas de traccion al aire permitieron
observar la profundidad de las fisuras de delaminacidn, esta fue entre 2 y
3 mm. Dichas fisuras se presentaron en forma lineal y en algunas partes
en ascaloﬁes. En la zona del cuello de la probeta, cercana a la fractura,
donde esta la mayor deformacién plastica, se puede observar la presencia
de cavidades caracteristicas de fractura ductil.

Las probetas traccionadas cargadas con hidrogeno, no presentaron fisu-
ras apreciables por delaminacién. Esto indica gue no se alcanzo la ten-
sion critica para la delaminacion en el centro de la probeta. No podemos
probar porqué no se presento este fenémeno. Entre las causas posibles
para que la tensién scbre la zona central no alcance los valores que para
el ensayo sin H esta el hecho de que la estriccion es menor (no se aican-
za un nivel tan alto de tension 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 forma-
cion de la fisura) o pueden provocar la reduccion del efecto de la entalla

en aumentar la tension no uniaxial.



4.3.2. TRACCION LENTA

El indice de fragilizacién por traccion lenta fue de 21,4. El cual es un indi-
ce bajo, en términos relativos a los aceros HSLA.

Las superficies de fractura de las probetas traccionadas sin hidrogeno
presentaron caracteristicas ductiles, con forma de fractura de copa y co-
no. No presentaron delaminacion.

Las probetas traccionadas cargadas con hidrégeno, presentaron una su-
perficie de fractura de matriz ductil, con muy pocas regiones fragiles ubi-
cadas en los bordes de |la superficie de fractura, debido a que en esa re-
gion es donde se encuentra la mayor presencia de hidrdgeno como con-
secuencia cig la corrosion del medio sobre la superficie del acero. Estas
probetas también presentaron fisuras secundarias superficiales de muy
poca profundidad, ubicadas en la region del cuello. Las cuales se genera-
ron por efecto de la alta concentracion de H y el material fuertemente ten-

sionado en la region 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 corrosion del acero en la region media del espesor, que
promueve la fuerte entrada de hidrégeno al acero.

Analisis del fenomeno de delaminacidon observado en las probetas
traccionadas sin carga de hidrogeno.

Estudio de la influencia de la textura en el dafin por hidrogeno de esle
acero. Puede sportar informacion muy valiosa que contribuya a obte-
ner una mayor comprension de la susceptibilidad del acero a fisurarse

en presencia de hidrogeno.

o7
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CONCLUSIONES

El acero estudiado presentd 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 presentd una banda de segregacion muy fina, alrededor de
5 um, esencialmente de Mn, C y P. Ubicada en la parte media del es-
pesor

Las inclusiones encontradas en el acero fueron esencialmente de 3
tipos: oxidos, Ti-Nb (C,N) y sulfuros.

El nivel de inclusiones encontrado en el acero fue bastante bajo, con
un nivel maximo de 3.5 para los oxidos, 1.5 para los Ti-Nb (C,N) y de 1
para los sulfuros.

La distribucion de inclusiones en el acero fue homogénea para los oxi-
dos. mientras los sulfuros y Ti-Nb (C,N) se presentaron esencialmente
sobre la linea central segregada de la mitad del espesor.

La alta sensibilidad del acero al HIC, TAU 2 = 71 % maximo, tuvo co-
mo origen principal, la fuerte entrada de hidrégeno al acero, producto
de la corrosién de este en la mitad del espesor de las probetas, y a la
presencia de Ti-Nb (C,N) sobre esta zona.

El acero presenté un bajo nivel de sensibilidad frente a la fragilizacién
por hidrogeno, de 17,8 % para traccion convencional y de 21,4 % para

la traccion lenta.



Las pocas zonas de fractura fragil que se encontraron en los ensayos
de traccion con carga catodica estan asociadas a inclusiones de sulfu-
ros modificados y a particulas de Ti-Nb (C,N). Las mismas han actua-
do como trampas de acumulacion de hidrogeno y han promovido la
fractura fragil generando zonas de clivaje de forma circular a su alre-
dedor.

En los ensayos de traccion lenta en medio acuoso saturado con HzS
la fractura fue mayoritariamente ductil y solo se presentaron pequenas
zonas de clivaje en los bordes de las probetas a causa de la mayor
concentracion de hidrégeno en dichas zonas.

La delaminacion encontrada en el ensayo de traccion con probetas sin
carga de hidrégeno, se puede atribuir a la anisotropia dimensional,
producto de la presencia de granos de ferrita aciculares, sumado a la

textura, frecuente en estos aceros del tipo HSLA.

09
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