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RESUMEN

Se analizé el comportamiento cinético de la coalescencia de grietas generadas
por Agrietamiento Inducido por Hidrogeno por medio de la técnica de cargado
catodico en una solucion de H2SO4, a un pH de 1.3, durante 468 horas a una
densidad de corriente de 10 mA/cm?2. Las pruebas fueron realizadas por
triplicado en tres distintos aceros bajo carbono especificacion API-5L; el
monitoreo de la coalescencia de grietas se realiz6 mediante inspecciones por

ultrasonido de haz recto cada 12 horas.

Los mapeos ultrasénicos permitieron distinguir tres distintos
comportamientos en la etapa de coalescencia: la interconexidén secuencial, el
crecimiento acelerado y la estabilizacion, las cuales revelan tres cinéticas

distintas.

La correlacién de la cinética con las caracteristicas metalurgicas de los
aceros indica que el tamafio de grano influye sobre los planos en los que
aparecen las grietas. A mayor tamafio de grano ASTM se presenta
predominantemente la coalescencia de grietas no coplanares, que generan una
velocidad de agrietamiento promedio mayor con una dispersion en los
resultados del 72%, comparadas con las muestras con menor tamafio de grano
ASTM, las cuales presentan coalescencia de grietas coplanares. Asimismo,
en la segunda etapa, la velocidad promedio de agrietamiento disminuye, y se
tiene una dispersion de datos del 80%. Finalmente, para la tercera etapa el

comportamiento es constante en cada caso.

Adicionalmente, se obtuvo evidencia de que la cinética de coalescencia
de grietas por AIH no se ve afectada por el tiempo de nucleacion, por lo que,
aunque las subetapas de interconexidén ocurran a tiempos distintos, su

comportamiento es similar.
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ABSTRACT

Hydrogen-Induced Cracking (HIC) phenomenon was promoted to analyze its
coalescence kinetics behavior by a cathodic charging test for 468 hours in
nine samples obtained from three different APl 5L low carbon steels, the
supplied current density was 10 mA/cm? using H,SO4 as electrolytic solution
with an average pH value of 1.3. For the cracks tracking, inspections were

performed by an ultrasonic imaging flaw detector every 12 hours.

The study of the kinetics behavior led us to confirm that the HIC
phenomenon occurs in two general stages, 1) Nucleation and Growth and 2)
Cracks Coalescence; by comparing this behavior with the images obtained by
ultrasound, it is possible to conclude that cracks coalescence is divided in
three different substages, which were identified as: Sequential
Interconnection, Accelerated Growth and Stabilization.

The correlation between the metallurgical properties and the kinetics
substages shows that grain size has an influence on cracks occurring in
different planes, which generates the coalescence of non-coplanar cracks that
accelerate the cracking rate, this causes the cracks coalescence to have an
unstable behavior with a variation of 72% at the sequential interconnection
substage and 80% at the growth substage. Even with these variations, the
general behavior with three substages proposed on this work is still visible.

Furthermore, obtained evidence shows that HIC phenomenon develops from
the origination of the first nucleus, and not from the first moment of hydrogen
supply. Although, the interconnection substages in each sample take place at

different times, their behavior will be similar.
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INTRODUCCION

El Agrietamiento Inducido por Hidrégeno es un mecanismo de dafio por
corrosion que se presenta en metales expuestos a un medio amargo, el cual
consiste en la nucleacidn, propagacion e interconexién de grietas, las cuales
disminuyen la integridad mecéanica del componente [1]. La mayor parte de las
investigaciones con respecto al AIH, se han enfocado al desarrollo de
materiales resistentes a este tipo de dafio; sin embargo, la cinética aun no ha
sido estudiada y comprendida completamente, al grado que los estandares de

evaluacion del AIH la consideran impredecible [1-3].

Se han desarrollado modelos cinéticos a partir de criterios como las
propiedades  mecanicas, difusion de hidrégeno 'y  parametros
microestructurales apoyandose en herramientas como el elemento finito o
ajustes empiricos [3-7]. Sin embargo, aun no se cuenta con un modelo cinético
extendido de AIH. Investigaciones anteriores han permitido identificar que
el fendbmeno de AIH presenta dos etapas; la nucleacidon y crecimiento de
grietas individuales y posteriormente la coalescencia de grietas, donde los

fendmenos fisicos ocurren en cada una de estas son distintos [5, 8, 9].

Este trabajo investiga la coalescencia de grietas, la cual consiste en la
interconexion de grietas cercanas entre si, ubicadas en el mismo o distintos
planos de propagacion, lo que da lugar a las areas extendidas de agrietamiento
identificadas como delaminaciones o ampollas [10]. Los resultados buscan
mejorar la modelacion cinética del AIH a través de la recoleccion relativa a
esta etapa. Finalmente, se analiza la relacion de las caracteristicas
microestructurales y mecanicas de aceros bajo carbono con respecto a dicho
fenémeno [5, 8-11].
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CAPITULO I: CONSIDERACIONES TEORICAS

1.1 Dafio Inducido por Hidrégeno (HID)
Las interacciones Hidrégeno-Metal pueden ocurrir a altas temperaturas,

indicado como HT-HID (High Temperature Hydrogen-Induced Damage) y a
bajas temperaturas LT-HID (Low Temperature Hydrogen-Induced Damage),

cuando la temperatura estd por debajo de los 200°C.

En aceros al carbono, la interaccidon a bajas temperaturas del hidrégeno
con el metal ocurre de diferentes maneras, se produce hidrogeno atomico por
medio de reacciones quimicas o electroquimicas por procesos catdédicos en
fluidos altamente corrosivos, también Ilamados venenos catddicos (Cathodic
poisons en Ingles), como el H:S, los cuales inhiben la formacion de
Hidrogeno molecular y promueven la difusion de Hidrégeno en el metal. Una
vez que el Hidrogeno atomico entra en el metal, interactia con la estructura
produciendo dafio que llevan a la fractura; el agrietamiento inducido por
hidrogeno (AIH), el ampollamiento y la fragilizacion por hidrégeno son
ejemplos de ellos. Para altas temperaturas (T > 200°C) el hidrégeno reacciona
con el carbono del acero generando metano. Este fendmeno ocurre
principalmente cerca de la superficie del metal, lo cual genera
descarburacidn; si ocurre de manera interna, el metano queda atrapado como
en AlIH, generando grietas internas y ampollamiento, reduciendo su tenacidad
a la fractura, fatiga y termofluencia. La Figura 1 muestra una clasificacién

general de los mecanismos de HID reportados en la literatura [12].

1.1.1 Adsorcion, Disolucién y Atrapamiento
El hidrégeno es el elemento con el radio atdbmico méas pequefio, debido a que

se compone solamente por un protén y un electrén. Su tamafio es tan pequefio
que le es posible disolverse y difundirse en los metales, ambos fendmenos
dependen de la red de la estructura cristalina del metal y el tamafio de su

celda unitaria.
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El hidrogeno atomico interactta con el metal como se muestra en la Figura
2. Primero, el hidrogeno se adsorbe en la superficie del metal alcanzando

altos valores de concentracion.

Daiio Inducido por
Hidrégeno (HID)

Ampollamiento Descarburacién HE HIC Ampollamiento Fractura
(Metano) Retardada
SSC SCC SCC
(Sulfuro de Hidrégeno) (Soluciones Acidas) (Formacion de Hidruros)

Figura 1. Clasificacion de los mecanismos de dafio inducido por hidrégeno.

Adsorcion en la Superficie

Huecos

Limites de Grano Dislocaciones

Figura 2. Representacion de la interaccion del hidrégeno atémico con la red del metal.
En aceros al carbono y en otros materiales con estructura BCC, las trampas
de hidrégeno, que son los sitios en los que el hidrogeno se almacena dentro

de la estructura, pueden dividirse en dos tipos diferentes: trampas reversibles
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y trampas irreversibles. En la Figura 2 se pueden observar las trampas de
tipo reversible mas comunes: dislocaciones, limites de grano y vacancias.
Este tipo de trampas son Ilamadas reversibles debido a que el hidrégeno que
entra en ellas puede salir facilmente al detener la produccion de hidrégeno o

al calentar el acero.

Las trampas irreversibles son producto de la coalescencia de micro-
huecos, generadas mayormente por las interfases de metal-inclusion, siendo
las mas comunes de sulfuro de manganeso (MnS), como se muestra en la
Figura 3. Para eliminar el hidrogeno de este tipo de trampas es necesario
calentar el acero a més de 400°C; sin embargo, si el tamafio de la trampa es

lo suficientemente grande, el hidrogeno atémico formara hidrogeno

molecular haciendo imposible su salida, causando AIH o ampollamiento.

Figura 3. Micrografia a altas magnificaciones en MEB de una inclusion de MnS
parcialmente disuelta dentro de una grieta intergranular.

Para hierros y aceros, la Tabla 1 reporta los tipos de trampas de hidrégeno y
su energia de union asociada en conjunto con la temperatura requerida para
su desgasificacion, podemos observar que a mayor energia de unién del sitio
de atrapamiento se requiere una temperatura de calentamiento mayor para
expulsar el Hidrogeno de ella [12].
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Tabla 1. Propiedades de trampas de hidrogeno reversibles que existen en el hierro y el
acero.

Temperatura de

Metal Tipo de E-nergl'a ae Desgasificacion
Trampa Union (kJ/mol)
(°C)
Matriz 7 25
Limite de 17 110
Grano
Fe Dislocacion 20 — 26 200 — 215
Micro-huecos 35— 48 305
Interfases de 97 725
Carburos
Acero al Carbono  Micro-huecos 35 - 48 480
(0.47% C)
Dislocaciones 20 — 26 270
AISI 4340 Micro-huecos 35— 48 340
Inclusiones de 72 495
MnS

1.1.2 Difusion de Hidrdégeno
El hidrogeno atomico tiene diferente solubilidad en el acero, la cual depende

de la estructura cristalina. Una vez que se disuelve en la capa superficial del
material, el hidrégeno puede difundirse dentro del volumen interno del
material fluyendo desde las zonas con alta concentracion hacia las zonas de
baja concentracion. Asimismo, la difusividad en la red depende de la
estructura cristalina. La difusion es el mecanismo prevaleciente que lleva a
la interaccion y el metal que explica la aparicion de HID. La Tabla 2 nos
muestra los coeficientes de difusion reportados en la literatura de metales

comunmente utilizados en la industria [12].
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Tabla 2. Coeficientes de difusion de hidrégeno en diferentes materiales a temperatura
ambiente.

Material D (m?/s)
Acero al Carbono 2.5x10°10
Acero Inoxidable Ferritico 10711
Acero Inoxidable Austenitico 2.15x10°16
Acero Inoxidable Martensitico 2x10°13
Acero Inoxidable Duplex 107 a 1014

1.1.3 Produccion de Hidrogeno Atomico a Partir de un Proceso

Cataddico
Durante los procesos que involucran reacciones quimicas, electroquimicas,

proteccidn catdédica o corrosidn en soluciones acidas, se puede llevar a cabo
la reduccion del hidrogeno sobre la superficie del metal, el mecanismo se

sigue dos etapas, siendo la intermedia la formacidén de hidrégeno:

-2

2H++Ze_
2H - H,

Cada una de estas etapas ocurre a su propia velocidad, generalmente muy
una de la otra, y puede darse la situacion en el que la segunda reaccion sea

mas rdpida o lenta que la primera, los dos casos son posibles:

e Segunda reaccion mas rapida que la primera. Tan pronto como el
hidrogeno atomico se produce, se forma hidrégeno molecular y
evoluciona en la solucién, por lo tanto, el hidrégeno atémico no tiene
tiempo de entrar al metal, para darse una idea, el 99% del hidrdgeno
atébmico producido se combina y forma hidrégeno molecular y menos
del 1% esta disponible para entrar al metal.

e Segunda reaccion mas lenta que la primera. Esto ocurre cuando
algunas especies quimicas, llamadas venenos catédicos, que inhiben

la formacion de hidrogeno molecular, estan presentes. Los venenos

16



CAPITULO I: CONSIDERACIONES TEORICAS Tesis M. en C. en Ingenieria Metalurgica
Carlos E. Adame Jaramillo

catodicos pueden ser: azufre, arsénico, antimonio en fase metalica, y
cianuros, sulfuros y sustancias orgdnicas que contienen azufre en el
electrolito. Solo una pequefia parte del hidrégeno atémico se
recombina y forma hidrégeno molecular, mientras que el resto se
concentra en la superficie del metal. En este caso, alrededor del 10%
de hidrégeno atémico se combina en la solucion mientras que el resto
entra en el metal. La Tabla 3 muestra el porcentaje de hidrégeno que
entra en el acero en presencia de diferentes concentraciones de azufre

en la solucion [12].

Tabla 3. Porcentaje de hidrogeno que entra en el acero en presencia de diferentes
contenidos de sulfuro en la solucion.

. PH2S en el gas en % de hidrogeno
[S?-] en solucion S o
equilibrio con la atémico que penetra
(ppm) .
solucion (bar) en el acero

0.035 16
0.35 0.0001 (=0.0014 psi) 33
1 0.0003 (=0.004 psi) 40
13 0.0036 (0.05 psi) 60
100 0.028 (=0.39 psi) 75
1000 0.28 (=3.9 psi) 90
10,000 2.8 (=39 psi) 100

Ecuacidn extrapolada: Hab % = 40 + 16 « log (H2S, ppm) [15]

1.2 Agrietamiento Inducido por Hidrégeno (AlH)

Cuando el hidrégeno atémico, que se difunde a través de la red del acero, se
encuentra con un micro-hueco, queda atrapado; en el momento en el que otro
atomo de hidrégeno llega al mismo lugar, los dos se combinan para formar
hidrégeno molecular que genera un extraordinario incremento en la presion
interna de la cavidad. La presion se incrementa tanto que el acero no puede
soportarlo, asi que se agrieta o se deforma. Se estima que el hidrégeno

molecular en forma de amollas puede alcanzar presiones tan atas como 104
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bar, por esta razon, si una burbuja de hidréogeno se forma alrededor de una
inclusion alargada de MnS el incremento de presion genera en la punta de la
inclusion un incremento del campo de esfuerzos, que supera facilmente los

valores de tenacidad a la fractura en esa zona, causando la falla del material.

Cuando ocurre agrietamiento por el mecanismo anterior, el fendmeno
recibe el nombre de Agrietamiento Inducido por Hidrogeno (AlH), cuando
aparece cerca de la superficie se Ilama ampollamiento por AIH, este tipo de

dafio se muestra en la Figura 4 [12].

Figura 4. a) Laminacion por AlH contenida a mitad del espesor [16] b) Ampollamiento por
AlH en la superficie del material [17]
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1.2.1 Nucleacion de Grietas por AIH
Como se ha mencionado, los fendmenos corrosivos en la superficie de los

aceros producen hidrogeno atomico, el cual se puede combinar para formar

hidrégeno gaseoso o puede entrar en la red del acero. La representacién del

mecanismo de corrosion se muestra en la Figura 5, el cual ocurre mediante

las siguientes reacciones:

O Hidrogeno Atomico
. Hidrégeno Gas
O lones de Hidrogeno
O lones de Fe

. Hidrogeno Difusible

Fe N F€2++Ze_
Reaccion Anédica

HZS N H++HS_

Reacciones de Disociacion
SpH+S?T

HS™

2 H++2e-*2H(*”2>—> Reaccion Catodica

Metal

NN
v - o

Solucién Acida

®
o ol ©

! #

I .
A ! Catodo
I 1

N 0 o

Flujo de Electrones \\\ (0]

Figura 5. Mecanismo de corrosion para la formacion de hidrégeno [18].
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El pequefio tamafio de los &tomos de hidrogeno le permite difundirse a traves
de los sitios intersticiales y en algunos defectos microestructurales, como las
inclusiones no metalicas o precipitados alargados, este hidrogeno atémico
queda atrapado, se recombina para formar hidrogeno molecular el cual
incrementa la presion en el volumen entre la discontinuidad y el metal
produciendo la nucleacién de microgrietas, lo que da origen al AIH, Figura
6 [18].

O Hidrégeno Atémico
. Hidrégeno Gas @ @ @ @@ @ Solucién Acida
O lones de Hidrogeno
1 | 1 | 1 1
P Presion 1 1 1 1 1 1
s |nclusion de MnS :$ :‘ ‘ ‘ ‘ ‘
- - 1 e 1e 1 e e
1 :e : € 1 1 I I
* ‘ Grieta por HIC ‘ ‘ ‘ ‘
- A ‘.-' -‘ 4
| OO T bl
= 0000 o o
1 1
3 I I A~ ..-——5. . \N
> ' h 0 © 00 00
| o6 L
« v v v v
w
1 1
v L L Metal
4 4
Y 4
A Y /
N/

Figura 6. Mecanismo de nucleacion de grietas por AlH.

1.2.2 Crecimiento e Interconexion de Grietas por AIH
Una vez que una grieta por AIH nuclea en un sitio de atrapamiento, si el flujo

de hidrogeno se mantiene constante, la grieta crece, cuando dos 0 mas grietas
crecen lo suficiente para unirse y crear una grieta de mayor tamafio se dice
que el fenomeno ha alcanzado la etapa de coalescencia de grietas. La
coalescencia de grietas es una forma avanzada de AIH que en algiun punto
Ileva a la falla del componente, esta puede darse de dos maneras distintas: a)

Interconexidn coplanar (Figura 7), que se origina cuando dos grietas en un
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mismo plano se interconectan generando una grieta de mayor tamafo; b)
Interconexion No Coplanar (Stepwise Cracking), ocurre cuando dos grietas
en diferentes planos se interconectan formando un escalon. De acuerdo con
algunas investigaciones la interconexion de grietas no coplanares tiene un
mayor impacto en la perdida de la resistencia mecanica del material debido a
los altos valores del campo de esfuerzos producto de la interacciéon de las

grietas, Figura 8 [10].

Campos de Esfuerzos

\

Figura 7. Representacién de Interconexion de grietas de tipo coplanar.

Campos de Esfuerzos

Figura 8. Representacion de Interconexién de grietas de tipo no coplanar.
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1.2.3 Prevencion del AIH
La prevencion de AIH en aceros se concentra en las siguientes dos

estrategias:

e Reduccion de la velocidad de produccién de hidrogeno mediante el uso
de inhibidores de la corrosion (En la préactica, el tiempo incrementa
proporcionalmente con la eficiencia del inhibidor, por lo tanto, una
eficiencia del 90% incrementa el tiempo necesario para la falla en diez
veces).

e Utilizar aceros resistentes al AIH, también llamados aceros para
servicio amargo, los cuales se manufactura considerando la reduccién
0 prevencion de la formacién de sulfuro de manganeso por medio de la
adicion de elementos mas reactivos con el azufre que con el
manganeso, como calcio o cesio los cuales forman sulfuros duros, los
cuales no se deforman durante el proceso de deformacidn en caliente,
o disminuyendo el contenido de azufre en el acero por debajo de las 20
ppm [1, 12].

1.3 Evaluacién a la Susceptibilidad del AIH

1.3.1 El Estandar Internacional NACE TM 0284
Propuesto por la National Association of Corrrosion Engineers (NACE), el

estdndar internacional NACE TM 0284 proporciona una metodologia para la
evaluacion de la resistencia al agrietamiento inducido por hidrégeno en
aceros para tuberias y recipientes a presion, consiste en sumergir las muestras

de acero, en ausencia d carga, en una de las soluciones estandar:

e Solucion A) Solucién de Cloruro de Sodio (NaCl) y Acido Acético
(CH3COOH en una atmosfera saturada con Acido Sulfhidrico (H2S) a
temperatura ambiente y presion atmosférica.

e Solucién B) Solucién sintética de agua de mar saturada con Acido

Sulfhidrico (H2S) a temperatura ambiente y presidén atmosférica.
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El tiempo de exposicidon de las muestras es durante 96 horas, después de este
tiempo son removidas para continuar con la evaluacién. El estandar no
pretende simular las condiciones de una muestra en servicio que sufre AlH,
sino promover el mecanismo de manera reproducible para evaluar la
susceptibilidad de AIH en diferentes muestras de acero en tiempos cortos. La
Figura 9 muestra el esquema del arreglo experimental que se utiliza para

realizar la prueba.

Medidor de Flujo

Y B '
[ ) |
\ J

| S—
Cilindro de H,S Trampa

Trampa Solucion 10%
de NaOH

Muestras de Acero a Evaluar

Figura 9. Arreglo Experimental para llevar a cabo la prueba NACE TM 0284.

El estandar especifica las caracteristicas que debe tener la muestra en
funciéon de la configuracién y dimensiones de esta, las superficies de la
muestra deben tener un acabado en lija 329 y estar previamente desengrasadas
y enjuagadas. Al terminar el tiempo de exposicidn, la muestra debe limpiarse
para remover cualquier deposito sobre su superficie, realizar pulido en
acabado espejo y finalmente atacadas para distinguir claramente las grietas
generadas y realizar su medicidn, la Figura 10 muestra el procedimiento para

realizar la medicion de las grietas, asi como sus consideraciones [19].
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Figura 10. Metodologia para dimensionar las grietas segun lo descrito en el estandar.
Donde a = Longitud de la grieta, b = Espesor de la grieta, W = Ancho de la muestra

y T = Espesor de la muestra

Una vez dimensionadas las grietas se procede a realizar el céalculo de
los parametros: Crack Sensivity Ratio (CSR), Crack Length Ratio (CLR) y

Crack Thickness Ratio (CTR), utilizando las férmulas dadas en la norma.

1.3.2 El Estandar Internacional ISO/FDIS 17081
Mediante este estandar es posible medir la permeacidn de hidrogeno y evaluar

la difusividad efectiva de los &tomos de hidrdgeno, este estandar es de gran
utilidad para determinar los sitios de atrapamiento reversibles e irreversibles
en un material, la técnica hace uso de una técnica electroquimica en la cual
se coloca una muestra metalica de un espesor delgado entre la celda de
cargado, que contiene un medio ambiente en el que se genera la formacidn de
atomos de hidréogeno por medio de reacciones electroquimicas, y una celda
de oxidacion, en la que se expulsan estos atomos de hidrégeno que hayan
permeado la lamina del metal, la configuracion de este sistema se muestra en

la Figura 11.
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|
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Figura 11. Celda para la medicion de permeacion de hidrégeno de acuerdo con la norma
ISO/FDIS 17081.

Donde A = Celda de carga, B = Celda de Oxidacion, 1 = Electrodo de Referencia,

2 = Contraelectrodo, 3 = Muestra a evaluar, a = Entrada de Gas y b = Salida de
Gas.

Para la evaluacion de muestras de acero al carbono, la norma
recomienda en el apéndice A el uso de una solucion de NaOH con
concentracion de 0.1 a 1 mol/L para la celda de oxidacién, un potencial de
+300 mV, un electrodo de referencia de calomel saturado. Como se ha
mencionado, los defectos microestructurales actian como sitios de
atrapamiento de hidrégeno, lo cual retarda la difusion de hidrdégeno a través

del material. Al realizar una prueba de permeacion de hidrégeno, la cantidad
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de hidrogeno que no es expulsada del material puede ser usada para evaluar

sitios de atrapamiento irreversibles [20].
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CAPITULO Il: ESTADO DEL ARTE

En 1997, Gonzalez et al. Propusieron una ecuacion para el calculo de la
velocidad de crecimiento de grietas por AIH basandose en criterios de
mecénica de fractura lineal elastica considerando que las grietas generadas
por AIH tienen forma de un disco paralelo a la pared localizada de la placa,
un flujo de hidréogeno constante y un material solido lineal-elastico e
isotropico, sin embargo no considera una gran variedad de factores como la
forma de la grieta, la microestructura, la difusion de hidrégeno de la cavidad
a la red, etc., aun asi la concordancia del modelo y los resultados

experimentales son aceptables [11].

A. Morales et al. Analizaron grietas de tipo planar formadas a
diferentes profundidades del espesor del tubo, como las ocasionadas por AlH.
Utilizando el método de elemento finito, modelaron la interaccion de grietas
presurizadas en la pared del tubo antes de su coalescencia, consideraron
condiciones no lineales del material bajo la ley de endurecimiento isotropico
con las propiedades mecanicas de un acero grado APl 5L-X52. Encontraron
gue existe una presién critica de tipo potencial que produce la interaccion
que plastifica la regién entre las grietas, lo que ocasiona la interconexion

escalonada [21].

En 2004, Serebrinsky et al. Presentaron un modelo de fragilizacion por
hidrégeno basdndose en una ley cohesiva dependiente, una ecuaciéon de
difusion asistida por esfuerzos y un analisis estacionario continuo de
crecimiento de grietas incluyendo plasticidad. Consideraron un factor de
agrietamiento intermitente el cual atribuyeron al tiempo de la difusion de
hidrégeno a través de la zona cohesiva. Las predicciones del modelo tienen

un buen ajuste con las mediciones realizadas [22].

Gonzalez y Morales estudiaron los campos de interaccién de
laminaciones presurizadas no coplanares en la pared de una tuberia bajo
presion utilizando meétodo de elemento finito con condiciones no lineales,

considerando una ley de endurecimiento isotrépico y propiedades mecanicas
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de tensidn reales de un acero APl 5L-X52. Sus resultados muestran que, para
dos laminaciones no coplanares, la presion critica sigue la tendencia de una
ley de tipo hiperbdlica, este esfuerzo critico causa plastificacion en la zona
interlaminar, lo que genera un escalon que interconecta las dos grietas [23,
24].

Ahn et al. Por su parte, usando método de elemento finito estudiaron
el efecto del hidrogeno en la propagacién ductil en aleaciones metalicas
ligando efectos de nivel microestructural como lo es el crecimiento de huecos
y su coalescencia con efectos a nivel macroscopico con el propésito de
generar una metodologia para simular las condiciones bajo las cuales la
plasticidad generada por la presencia de hidrogeno lleva a una fractura que
macroscOpicamente parece fragil. Los resultados numéricos muestran que, en
un acero A533B, la aceleracion de la nucleacién y coalescencia de huecos
promueve la propagacion de grietas al ligarse multiples huecos en la punta

de la grieta [6].

Olden et al. Generaron una recopilacidon de literatura publicada sobre
difusién de hidrogeno y agrietamiento asistido por hidrégeno en aceros
inoxidable. La mayoria de la literatura consultada se relaciona con
microestructuras super martensiticas, duplex y super daplex, los modelos
para la difusion de hidrogeno y para el agrietamiento asistido por hidrégeno
fueron presentados y revisados como un posible método para construir un
puente entre la modelacion de micro mecanismos de fractura en la zona de

proceso y para la respuesta global de la fractura [7].

Mohtadi-Bonab et al. Realizaron un estudio comparativo del
comportamiento de aceros APl 5L X60 y X70 que sufren HIC usando analisis
de permeacion de hidrogeno, técnicas de microimpresion para medir la
descarga de hidrogeno, pruebas estandar de AIH y su correlacion con la
microestructura, tipo y morfologia de inclusiones. Establecieron que en este
tipo de aceros las inclusiones no tienen una influencia notoria en la

generacion de AIH como lo tienen los limites de grano donde encontraron
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altas concentraciones de hidrogeno. Encontraron una importante relacién
entre la velocidad de agrietamiento y la susceptibilidad al AIH con la

reversibilidad de los sitios de atrapamiento de hidrdégeno [25].

En 2014, Perla Vazquez en su tesis de maestria del Instituto Politécnico
Nacional promovié el fendmeno de AIH en tres diferentes muestras de acero
grado API 5L por medio de cargado catodico, sus resultados experimentales
mostraron que, durante las primeras horas de exposicion, la cinética
propagacién del agrietamiento es rdpida y con un crecimiento lineal, y
después de un tiempo determinado comienza una disminucion en la velocidad

de agrietamiento [9].

Dadfarnia y colaboradores, en 2014 proponen un modelo de
propagacién de grietas por AIH en el que consideran que el hidréogeno reduce
la tenacidad a la fractura del material y que la propagacion toma lugar cuando
el esfuerzo en la punta de la grieta sobrepasa el valor local de tenacidad a la
fractura. EI modelo utiliza una simulacién por método de elemento finito de
propagacién de grietas en simultaneo con una modelacion de difusion de
hidrogeno en el material, los resultados muestran la existencia de dos etapas
con diferente velocidad de propagacion, sin embargo, no se realiza una

comparacion del modelo con resultados experimentales [4].

En 2015, se desarroll6 un modelo matematico que describe el area total
agrietada en una placa de acero en funcién del tiempo de exposicion a tres
diferentes densidades de corriente aplicadas en un cargado catédico, el
modelo muestra un buen ajuste con respecto a los datos experimentales y se
realizd una relacion entre las constantes de ajuste obtenidas mediante la

parametrizacion del modelo con respecto a sus caracteristicas metallrgicas

[5]

Nardo et al. Presentaron el disefio y desarrollo de una técnica
optimizada de ultrasonido de arreglo de fases para la deteccion y medicion
de fallas generadas por AlH, los materiales evaluados contenian defectos de
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operacion y fueron inspeccionados en condiciones de servicio. Sus resultados
muestran una mejora significativa usando su metodologia en comparacion a
las técnicas tradicionales de inspeccion en términos de sensibilidad y
resolucion para este tipo de dafio en especifico. Sefialan que la posibilidad
de reconstruir la geometria del componente a partir de los escaneos,
incluyendo defectos presentes en su volumen, representan la solucién ideal
para un proceso viable de transferencia de datos para una subsecuente

evaluacion de aptitud para el servicio [16].

En 2017, se introdujo una nueva ecuacién para modelar la presion de
equilibrio en cavidades de presion interna generadas por hidrogeno a alta
presién. La ecuacion propuesta muestra que, para una fugacidad dada,
impuesta por wuna ley de Sievert, la presion correspondiente es
significativamente mayor. Las presiones calculadas por medio de este
modelo dependen de la solubilidad del hidrogeno, el cual difiere entre la
matriz y las bandas de segregacion y tienden a valores de equilibrio obtenidos

de una aproximacion de balance de masa [26].

Otro estudio importante para la detecciéon del AIH por medio de
ultrasonido fue desarrollado por Baik et al. En 2018, utilizaron una unidad
controlada de tres ejes la cual fue disefiada para el estudio de una muestra de
acero APl 5L-X80 a la cual se le generaron grietas por AIH al sumergirlo en
una solucion estdndar durante 24 horas, los resultados de la inspeccidn
indican que la iniciacién de AIH se relaciona a las inclusiones de 6xido de

silicio y aluminio [27].

A. Tradia et al., uno de los investigadores que mas se ha dedicado al
estudio de AIH publicé una recopilacion de algunos modelos de agrietamiento
asistido por hidrégeno para la aplicacidn en prediccién de la vida remanente,
asi como los desafios en la industria del petréleo y gas natural para su
implementacion. Comparo los modelos en términos de su habilidad para
prevenir el limite del factor de intensidad de esfuerzos y la cinética de

agrietamiento, la fragilizacion por hidrogeno y la subsecuente fractura [3].
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Una de las ultimas investigaciones realizadas para la evaluacion de
AlH fue publicada por Shiraiwa et al. En 2020, analizaron el comportamiento
de AIH un acero compuesto principalmente por una microestructura
martensitica. Usando la técnica de emision acustica detectaron la iniciacion
de AIH y por medio de método de elemento finito simularon el tiempo de
evolucién y la difusion de hidrogeno. Los resultados mostraron que el criterio
de agrietamiento generado por emisién acustica y método de elemento finito
es util para predecir el comportamiento de agrietamiento y para determinar

una temperatura de precalentamiento para asi prevenir la formacion de AIH

[28].
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CAPITULO IIl: METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 Matriz Experimental
Para el desarrollo experimental de este trabajo se analizaron tres aceros con

diferente especificacion API 5L, se obtuvieron tres placas de cada uno con el
proposito de estudiar la cinética de crecimiento e interconexién de grietas
generadas por el fenémeno de Agrietamiento Inducido por Hidrdgeno. La
Tabla 4 muestra la matriz experimental de las variables para el cargado

catodico.

Tabla 4. Matriz experimental para cargado catodico.

Identificacion Aicl Aic2 Aic3
Acero API 5L X46 X56 X52
Espesor 0.9in  0.75in  0.94in
Diametro del Tubo 18 in 24 in 18 in
Densidad de Corriente para Cargado 10 mA/cm?
Intervalos de Inspeccion Ultrasdnica 12 horas
Tiempo de Exposicion 468 horas
NUumero de Muestras 3

3.2 Materiales
Los materiales utilizados en esta experimentacién son secciones de tuberia

retirada de servicio y fueron identificados como Aicl, Aic2 y Aic3, estas
secciones de tuberia satisfacen la especificacion API 5L y corresponden a los
grados: X46, X56 y X52 respectivamente y se obtuvieron tres muestras para

cargado catédico de cada uno.

Para obtener las muestras se realiz6 un primer corte por medio de
oxiacetileno, posteriormente se llevd a cabo un corte mecanico de una
pulgada de cada lado de la placa para remover la zona afectada por el calor
(HAZ), las dimensiones finales de las placas para cargado catodico fueron de
12 cm en la direccion longitudinal y 18 cm en la direccion radial (Figura 12)
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y recibieron una preparacion metalografica a grado 600 para asegurar una

superficie uniforme.

Con el fin de representar los resultados de las muestras se dibujé una
cuadricula en la superficie externa de las muestras de 17 X 8 con un
espaciamiento entre cuadros de 1 cm. Para descartar la presencia de
discontinuidades que pudieran afectar los resultados de la prueba, cada una
de las muestras recibié una inspeccion inicial utilizando un equipo de

ultrasonido de haz recto.

Q Seccion de Tuberia
‘ Muestra

Figura 12. Isométrico de la seccion de tuberia con respecto a las muestras utilizadas para
el cargado catddico.
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3.3 Caracterizacion de los Aceros a Evaluar

3.3.1 Analisis Quimico
Para la determinacion de los elementos presentes en cada una de las muestras

se utiliz6 un equipo de espectrometria de emision por chispa de argon, el
equipo genera un arco eléctrico o chispa cuando se pone en contacto con la
muestra, lo que la calienta hasta 10,000 K para excitar los &tomos, los cuales

emiten luz en diferentes longitudes de onda que son analizadas por el equipo.

La preparacidon de la muestra para esta prueba se realizd utilizando
secciones de 5 cm x 5 cm del material, la superficie fue rectificada y

desbastada en seco utilizando lija de 6xido de aluminio hasta grado 600.

El equipo fue calibrado utilizando patrones estandar de acuerdo con el
manual de operacion y es capaz de identificar los siguientes elementos:
Carbono, Silicio. Manganeso, Fosforo, Azufre, Cobre, Aluminio, Cromo,

Molibdeno, Niquel, Vanadio, Cobalto, Tungsteno. Boro y Hierro.

3.3.2 Analisis Metalografico
Se evaluaron las superficies longitudinal, transversal, superficial interna y

superficial externa de cada uno de los aceros utilizados con la finalidad de
caracterizarlos e identificar sus variables microestructurales. La preparacién
de muestras se llevo a cabo de acuerdo con lo establecido en el estadndar
internacional ASTM E3, en la que se proporciona la metodologia adecuada
para la seleccion, limpieza, corte, montaje, desbaste y pulido de la muestra
[29].

La determinacion del porcentaje de inclusiones no metdlicas y
cuantificacién del contenido de segundas fases se realizd de acuerdo con lo
descrito en la norma ASTM E1245, mientras que la determinacidn del tamafio
de grano se realizo tomando en cuenta las consideraciones del estandar ASTM
E1382. Para revelar la microestructura de las superficies pulida, una vez
realizada la preparacion metalografica, se sumergieron 15 segundos en
reactivo Nital 3%, el cual estd constituido por 3 ml de acido nitrico disuelto

en 97 ml de alcohol etilico. El reactivo Nital 3 es uno de los mas comunes
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para llevar a cabo el ataque quimico de aceros al carbono y de baja aleaciodn,
este reactivo se designa con el nimero 74 en el estdndar internacional ASTM
E 407 [30-32].

El andlisis metalografico se llevo a cabo con la ayuda de un microscopio
optico el cual se apoya en el software de andlisis de imé&genes.

3.3.3 Prueba de Tension Uniaxial
Para la obtencion de las propiedades mecénicas en tensidén uniaxial se

utilizaron probetas planas reducidas de las direcciones longitudinal y
trasversal de los aceros a evaluar, tomando en consideracion las dimensiones
establecidas en el estdndar ASTM EB8/E8M, la prueba fue realizada por
triplicado en cada uno de los aceros para despreciar cualquier error y se llevd

a cabo a temperatura ambiente [33].

Se empledé una maquina universal modelo “Shimadzu AGS-X" con
capacidad de carga de 300 kN, la cual ejerce una carga uniaxial sobre la
muestra y registra los valores mediante un software, el cual proporciona un
grafico de esfuerzo vs porcentaje de deformacion, estos resultados permiten
obtener los valores de esfuerzo de cedencia y esfuerzo maximo a la tensién,
con estos valores fue posible obtener la denominacidn del grado API 5L de
los aceros ya que al momento de la seleccion de los materiales no se contaba

con la hoja de especificaciones del fabricante.

3.3.4 Prueba de Impacto Charpy
Se obtuvieron los valores de energia de impacto absorbida de los tres aceros

mediante la metodologia descrita en el estandar internacional ASTM E23, en
esta norma se describen los requerimientos para las muestras y el
procedimiento general de la prueba, la configuracion de las muestras fue de
10 mm x 10 mm con una entalla tipo A con radio de 0.25 mm con abertura de
45°, la prueba se realiz6 a 0°C y el equipo utilizado consta de un péndulo

Charpy conectado a un equipo de codmputo con un software para la medicién
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de resultados, el cual se encuentra en el Laboratorio de Pruebas Fisicas del

Departamento de Ingenieria en Metalurgia y Materiales [34].

3.3.5 Prueba de Dureza
Para obtener una caracterizaciéon mecanica completa se realizé una prueba de

dureza a los tres aceros mediante lo establecido en la norma ASTM E18, se
obtuvieron muestras de 5 cm x 5 cm de cada uno de los aceros y se

desbastaron en seco con lija de 6xido de aluminio hasta grado 600 [35].

El equipo utilizado fue un durémetro analogo marca Wilson, con una
carga de 100 kgf y un identador esférico de acero de 1/16” para dureza
Rockwell B, el equipo contaba con la calibracion vigente al momento de las
pruebas y se encuentra dentro del Laboratorio de Pruebas Mecénicas del
Grupo de Anélisis de Integridad de Ductos.

3.4 Metodologia para Cargado Catodico

3.4.1 Solucion Electrolitica
Como se mencion6 en las consideraciones teodricas, el Agrietamiento Inducido

por Hidrogeno se produce cuando el acero esta expuesto a ambientes amargos,
es decir, con presencia de acido sulfhidrico (H2S) y humedad; sin embargo,
la manipulacién de este tipo de acidos requiere una manipulacion compleja
debido a sus altos niveles de toxicidad, como alternativa para este
experimento se consider6 una solucidn de acido sulfurico (H2S04) disuelto
en agua con un pH de 1.3, para el control del pH se utilizé un pH-metro marca
OATON modelo pH700.

El uso de H2SO4 ha sido reportado en numerosos trabajos como una
alternativa viable para reproducir el fendmeno de Agrietamiento Inducido por
Hidrogeno, por lo que a pesar de que a condiciones de operacién el fenomeno
se lleva a cabo en medios con H2S, el objetivo de este trabajo no es simular
condiciones de uso industrial, sino generar la cantidad de hidrégeno necesaria

para que el fendmeno se desarrolle en el material a evaluar.
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Se llevdé a cabo un monitoreo de pH de la solucion cada 12 horas y
debido a que la matriz experimental plantea la exposicidén durante 468 horas,
la solucion fue renovada cada 120 horas, esto con el objetivo de evitar

cambios drasticos en las condiciones experimentales.

3.4.2 Solucion Veneno
Para que se desarrolle el fendmeno de AIH en un material, es necesario que

exista hidréogeno atomico disponible en la solucién para que se adsorba y
difunda en el material; sin embargo, como se mencioné en el apartado 1.1.3
para evitar que la reaccion recombinacion de hidrogeno atémico a hidrégeno
molecular sea instantdnea se necesita la presencia de un veneno catodico, al
no utilizar una solucién de H2S para el desarrollo de este experimento, no
habia una produccion de iones sulfuro que fungieran como el veneno
catodico, por lo que para solucionar esta situacion se planted el uso de una

“Solucién Veneno”.

La solucion veneno consiste en 2g de fésforo rojo (P) diluidos en 40
ml de bisulfuro de carbono (CS2), de la cual se aplicaron 20 gotas cada 12
horas durante todo el proceso de cagado catédico, el uso de estos compuestos
como solucion veneno se debe a su produccion de iones sulfuro y fésforo, los

cuales han sido reportados por diversos autores como venenos catdédicos.

3.4.3 Montaje de Celda
Para la construccion de la celda para cargado catddico se utilizé un recipiente

con paredes de acrilico y una pared compuesta por una placa de acero API 5L
con la preparaciéon descrita en la seccion 3.2 para contener la solucion
electrolitica (Figura 13). Para realizar la unién de la placa de acero con el
acrilico se utilizé un sellador elastico de poliuretano, el correcto desempefio
de este sellador para contener la solucién fue probado durante 168 horas para

asegurar que la celda no presentara fugas durante el cagado catodico.
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La Figura 14 muestra una vista superior y lateral del disefio propuesto
para llevar a cabo la prueba de cargado catodico para las muestras de los tres

aceros.

Figura 13. Isométrico de la Celda para Cargado Catddico.
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Figura 14. Dimensiones de la Celda para Cargado Catddico.

3.4.4 Electrodos de Grafito
Para cerrar el circuito de la celda de cargado se seleccion6 el uso de grafito

como contraelectrodo, el cual realizard la funcién de anodo en la celda, el

uso de este material se debe a que el gradito es inerte dentro del sistema.

La construccion de este electrodo consta de 3 placas de grafito con
dimensiones de 15 cm de alto, 5 cm de ancho y 1.5 cm de espesor, las cuales
fueron perforadas con la ayuda de un tornillo de banco con un espaciamiento
de 1 cm entre cada perforacién con la intencién de incrementar la relacion
anodo/céatodo e incrementar la eficiencia de la produccién de hidrégeno
atébmico, las tres placas se conectaron entre si con la ayuda de un cable de

cobre de calibre 10 y la conexidn fue aislada usando tubo termo contractil.

3.4.5 Diagrama Eléctrico y Reacciones en la Celda
La Figura 15 muestra el diagrama eléctrico que se sigui6 para llevar a cabo

el cagado catdédico, se suministro corriente directa por medio de una fuente

de poder la cual cuenta con modo de corriente constante, la placa de acero
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fue conectada al polo negativo de la fuente para que actuara como catodo a
su vez se realizé una conexion en serie de un amperimetro para monitorear la
corriente de salida de cada celda para monitorear posibles fallas en el sistema
y los electrodos de grafito fueron conectados al polo positivo tomando el rol
de anodo en el sistema, debido a que el area de exposicion era diferente para
cada celda se realiz6 el célculo correspondiente para cada una con la
intencion de que todas estuvieran expuestas a una densidad de corriente de

10 mA/cm? esta informacion se muestra en la Tabla 5.

Debido a que la placa de acero realiza la accion de catodo dentro del
sistema, el material se encuentra sometido a una proteccion catédica por lo
gue su reaccion de oxidacion no puede llevarse a cabo, los electrodos de
grafito, al ser de un material inerte en el sistema tampoco tienen participacion
en el mismo, por lo tanto, la Gnica reaccién producto del cargado catddico es

la reaccidn de disociacion del H2SOq4, la cual es la siguiente:

H,S0, » HSO; *H"

CELDA

GRAFITO

PLACA DE
ACERO

Figura 15. Diagrama Eléctrico para Celda de Cagado Catodico.
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Tabla 5. Consideraciones para Corriente de Celdas de Cargado Catddico.

Aicl Aic2 Aic3
Prueba 1.1 1.2 13 21 22 23 31 3.2 33
Area de Exposicion 80.5 68.25 66 79.3 63 65 75 71.5 60
(cm2)
Corriente Aplicada 800 680 660 800 630 650 750 710 600
(mA)
Densidad de Corriente 10 mA/cm?

3.5 Metodologia para Inspeccion Ultrasonica
3.5.1 Barrido Tipo “A” con equipo “Raptor Imaging Flaw

Detector”
Se realizdé una inspeccion de todas las placas usadas para cargado catddico

en periodos de 12 horas durante todo el experimento para la deteccion y
seguimiento del crecimiento de las grietas generadas por AIH con el equipo
“Raptor Imaging Flaw Detector” de la marca NDTS Systems, se selecciond
esta técnica basadndose en las recomendaciones de Inspeccion de AIH del
estdndar NACE S0296-2010.

Para llevar a cabo la inspeccion se coloc6 un transductor de 5 MHz y
diametro de 0.5 pulgadas sobre la superficie externa de la placa de acero a la
cual se le aplicé una pelicula de acoplante de goma de celulosa en cada una
de las mediciones y se desplazd sin perder contacto a lo largo de la cuadricula
dibujada sobre la muestra. La respuesta proporcionada por el equipo de
ultrasonido al encontrar una discontinuidad consiste en la presentacién de un
eco que interrumpe el trayecto del haz, al contar con la funcion de deteccidn
de falla lineal el equipo marcaba con un punto el eco correspondiente a la
falla y su porcentaje de amplitud, mediante estas funciones es posible
determinar la profundidad a la que se encontraban las grietas, asi como su

magnitud.
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El equipo fue calibrado antes de cada una de las inspecciones utilizando
patrones estandar y la metodologia propuesta por el fabricante. Es importante
sefialar que el uso de esta técnica de inspeccion por contacto tiene la limitante
de que al existir una grieta en un plano superior a otra el equipo no sera capaz
de identificar de manera adecuada el eco producido por la grieta en el plano
inferior o mostrard ruido, lo cual dificulta su interpretacion, esto genera

posibles resultados no uniformes (Figura 16).

. Muestra Acero
. Transductor

. Grieta Plano A
. Grieta Plano B
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g

Figura 16. Representacion Grdfica de Limitantes de Deteccion para Ultrasonido Tipo
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CAPITULO IV: RESULTADOS

4.1 Caracterizacion Metallurgica de los Aceros
4.1.1 Analisis Quimico

Las Tablas 6 — 8 corresponden a los resultados del analisis quimico realizado
a los aceros Aicl, Aic2 y Aic3, respectivamente y fueron comparados con los
requerimientos en composicion quimica establecidos en el estandar API 5L.

Tabla 6. Analisis Quimico del Acero ldentificado Como AIC1.

Contenido de Elementos de Aleacion (% Peso)
C Sl Mn P S Cu Al Cr
0.209 0.341 1.04 0.01 0.023 0.082 0 0.142

Ni \ Ti Nb Co W B Fe
0.029 0.029 0.002 0.01 0.009 0.006 0 98

Tabla 7. Analisis Quimico del Acero Identificado Como AIC2.

Contenido de Elementos de Aleacion (% Peso)
C Sl Mn P S Cu Al Cr
0.1577 0.279 0.863 0.017 0.02 0.246 0 0.024

Ni \% Ti Nb Co W B Fe
0.005 0 0.003 0.034 0.008 0.008 0 98.3

Tabla 8. Analisis Quimico del Acero ldentificado Como AIC3.

Contenido de Elementos de Aleacion (% Peso)
C Sl Mn P S Cu Al Cr
0.258 0.381 1.066 0.011 0.023 0.093 0 0.112

Ni \ Ti Nb Co W B Fe
0.044 0.027 0.003 0.01 0.01 0.01 0 97.9
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4.1.2 Analisis Metalogréfico

Las Figuras 17 — 19 muestran las micrografias obtenidas en el andlisis
metalografico de inclusiones y microestructura de los aceros Aicl, Aic2 Y
Aic3.

a)

SE

‘ i ; 300 pm
=4 '

b)

Figura 17. Micrografias del Acero AIC1: a) Inclusiones b) Microestructura.

Donde G = Longitudinal, F = Transversal, A = Superficial Interna y SE =
Superficial Externa
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Figura 18. Micrografias del Acero AIC2: a) Inclusiones b) Microestructura.

Donde G = Longitudinal, F = Transversal, A = Superficial Interna y SE =
Superficial Externa
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Figura 19. Micrografias del Acero AIC3: a) Inclusiones b) Microestructura.

Donde G = Longitudinal, F = Transversal, A = Superficial Interna y SE =
Superficial Externa
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4.1.2.1 Conteo de Inclusiones

Las Tablas 9 — 11 muestran los resultados del conteo de inclusiones, analisis
de porcentaje de fases y tamafio de grano ASTM de los aceros Aicl, Aic2 y
Aic3.

Tabla 9. Resultados del analisis microestructural para el Acero AIC1.

Donde F = Longitudinal, T = Transversal, A = Superficial Internay SE =
Superficial Externa

Direccion Analisis de Inclusiones Analisis Microestructural
Inclusiones Matriz Perlita Ferrita Tamaifio
(%) (%) (%) (%) de Grano
ASTM
A 0.2524 99.7475 16.4570 83.5429 8.25
F 0.0857 99.9142 17.8568 82.1431 8.3
G 0.1262 99.8737 19.3766 80.6233 8.2667
SE 0.0805 99.9194 20.2820 79.7129 7.85

Tabla 10. Resultados del andlisis microestructural para el Acero AIC2.

Donde F = Longitudinal, T = Transversal, A = Superficial Internay SE =
Superficial Externa

Direccion Analisis de Inclusiones Analisis Microestructural

Inclusiones Matriz Perlita Ferrita Tamaifio
(%) (%) (%) (%) de Grano

ASTM

A 0.1413 99.857 10.7666 83.2307 11.7

F 0.1853 99.8147 8.3413 91.6587 11.5

G 0.1380 99.8620 10.8509 89.1491 11.7

SE 0.3677 99.6323 13.1317 86.8483 12.1

Tabla 11. Resultados del analisis microestructural para el Acero AIC3.

Donde F = Longitudinal, T = Transversal, A = Superficial Internay SE =
Superficial Externa

Direccion Analisis de Inclusiones Analisis Microestructural
Inclusiones Matriz Perlita Ferrita Tamafo
(%) (%) (%) (%) de Grano
ASTM
A 0.15 99.85
F 0.0968 99.9032
G 0.0983 99.8917
SE 0.0936 99.9064
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4.1.3 Pruebas Mecanicas
4.1.3.1 Prueba de Tension Uniaxial

Para las direcciones longitudinal y transversal se muestran los valores de
esfuerzo de cedencia y esfuerzo maximo obtenidos mediante la prueba de
tensiéon uniaxial, Tabla 12.

Tabla 12. Resultados de la Prueba de Tension Uniaxial de los Aceros.

DIRECCION DIRECCION
LONGITUDINAL TRANSVERSAL
ACERO CEDENCIA uUTs CEDENCIA uUTsS
[kN] = [Mpa] [kN] [Mpa] [kN] [Mpa] [kN] = [Mpa]
AIC1 20.13 328.45 30.88 503.72 21.05 345.19 31.33 513.67
AIC2 27.34 450.34 30.45 501.45 27.19 447.57 30.01 493.92
AIC3 21.57 356.26 30.94 510.99 21.62 354.60 31.73 520.27

4.1.3.2 Prueba de Impacto Charpy

La Tabla 13 muestra los resultados para la prueba de impacto Charpy de los
tres aceros, realizada a 0°C en las direcciones longitudinal (L), transversal
(T) y circunferencial radial (CR).

Tabla 13. Resultados de la Prueba de Impacto Charpy para los Aceros.

ACERO DIRECCION ENERGIA MEDIDA
(JOULES)

L 263
AlIC1 T 265.5
CR 259.5
L 223.7
AIC2 T 221.2
CR 249.8
L 218.8
AIC 3 T 224.6
CR 245.7

4.1.3.3 Prueba de Dureza
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La Tabla 14 muestra los resultados de la prueba de dureza mediante la escala
Rockwell B.

Tabla 14. Resultados de la Prueba de Dureza para los Aceros AIC1, AIC2 y AIC3.

ACERO Dureza HRB
Aicl 79.2
Aic2 81.1
Aic3 78.6
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4.2 Cargado Catodico para Agrietamiento Inducido por
Hidrogeno

4.2.1 Inspeccion con equipo Raptor Imaging Flaw Detector
4.2.1.1 Evaluacion de AIH en Acero Aicl

Los resultados del mapeo de las tres pruebas de cargado catédico para el
acero AIC1, se muestran en las Figuras 20 — 22 donde las indicaciones en
color azul representan grietas cerca del final del espesor y las indicaciones

en amarillo grietas contenidas a mitad del espesor.
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Figura 20. Resultados del mapeo de la primera prueba de cargado catédico en el acero
AICL.
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Figura 21. Resultados del mapeo de la segunda prueba de cargado catddico en el acero

AICL.
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Figura 22. Resultados del mapeo de la tercera prueba de cargado catddico en el acero

AICL.
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acero AIC1, se muestran en las Figuras 23 — 25, donde las indicaciones en

color rojo representan grietas contenidas a mitad del espesor, las

indicaciones en amarillo se encuentran a % del espesor y las indicaciones en

azul grietas cerca del final del espesor.
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Figura 23. Resultados del mapeo de la primera prueba de cargado catddico en el acero
AlC2.
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Figura 24. Resultados del mapeo de la segunda prueba de cargado catodico en el acero

AIC2.

59




CAPITULO IV: RESULTADOS Tesis M. en C. en Ingenieria Metallrgica

Carlos E. Adame Jaramillo

A B CDEFGH.I

A B CDETFGH I

AB CDETFGH I

A B CDETFGH.I

A B CDETFGH I

1 1 1 1 1

2 2 2 2 2

3 3 3 3 3

4 4 4 4 4 -

5 5 . . 5 - . 5 - . 5 -
6 — 6 _— 6 _— 6 — b ——
7 — _ [ S [ S P ——— T e p—
B = ——— i = 5 . —— 8 . ——— 8 - ———
9 e 9 _— 9 _— 9 —— 9 —
10 - —_— 10 — 10 —— 10 - 10 - —
11— 1 — 11— 11— 1 ———
2 — G —— 12 e —— e —
13 — = 13 _— —— 13 _— —— 13 —_— —— 13 —_— ——
1 . 14 - - - 14 - 14 - 14 -
15 15 15 15 15
16 16 16 16 16
17 17 17 17 17
18 18 18 18 18

48 horas 60 horas 72 horas 84 horas 96 horas
ABCDEFGH.I ABCDEGFGH.I A B CDEFGH.I ABCDEFGH.I ABCDEFGH.I

1 1 1

2 2 2

3 3 3

4 - 4 4

5 - 5 - 5

. — ¢ e :

B 7 c———— 7

8 — 3 CE——- 8

9 e— 9 eo— 9

10 e — 10 A — 10
11— 1 c——— 1

13 —_— 13 ——_— 13

14 e - - 1 ® = . 14 * -——
15 15 15 15 15

16 16 16 16 16

17 17 17 17 17

18 13 18 18

108 horas

120 horas

132 horas

144 horas

156 horas

A B CDETFGH I

A B CDEFGH I

A B CDETFGH I

A B CDETFGH I

A B CDEFGHI

1
2
3
4 —_—
5
6
7
8
9
10
11
12
13
® = o

168 horas

180 horas

192 horas

204 horas

216 horas

A B CDETFGH I

A B CDETFGH.I

A B CDETFGH I

A B CDETFGH I

A B CDEFGHI

1 1

2 2

3 3

4 4

5 5 .
6 6

7 7

8 8

9 9

10 10

11 11

12 12

13 13

14 14 @ -
15 15

16 16

17 17

18 18

228 horas

240 horas

252 horas

264 horas

276 horas




CAPITULO IV: RESULTADOS

Tesis M. en C. en Ingenieria Metallrgica
Carlos E. Adame Jaramillo

A B CDETFGH.I

N D W B W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

N D W B W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

A B CDETFGH.I

N D W B W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

AB CDETFGH I

AB CDETFGH I

N D W B W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

A B CDETFGH I

W N D W B W N e

10
11
12
13
14
15
16
17
18

288 horas

300 horas

312 horas

324 horas

336 horas

A B CDETFGH.I

N D W B W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

® N W e W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

A B CDETFGH I

N D W B W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

AB CDETFGH I

A B CDETFGH.I

N D W B W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

A B CDETFGH I

W N D W B W N e

10
11
12
13
14
15
16
17
18

348 horas

360 horas

372 horas

384 horas

396 horas

A B CDETFGH.I

® N DU R W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

® N W e W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

A B CDETFGH.I

A B CDETFGH I

m N e W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

AB CDETFGH I

N UM E W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

A B CDETFGH.I

N UM E W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

380 horas

420 horas

432 horas

444 horas

456 horas

A B CDETFGH.I

® N M BE W N e

10
1
12
13
14
15
16
17
18

468 horas

Figura 25. Resultados del mapeo de la tercera prueba de cargado catddico en el acero

AIC2.
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4.2.1.2 Evaluacion de AIH en Acero Aic3
Los resultados del mapeo de las tres pruebas de cargado catédico para el
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acero AIC1, se muestran en las Figuras 26 — 28, donde las indicaciones en

color azul representan grietas cerca del final del espesor y las indicaciones

en amarillo grietas contenidas a mitad del espesor.
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Figura 26. Resultados del mapeo de la primera prueba de cargado catodico en el acero
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Figura 27. Resultados del mapeo de la segunda prueba de cargado catddico en el acero
AIC3.
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Figura 28. Resultados del mapeo de la tercera prueba de cargado catddico en el acero

AIC3.
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4.4 Porcentaje de Area Agrietada vs Tiempo
Las Figuras 29 — 31 muestran los graficos de los datos obtenidos de area de

agrietamiento con respecto al tiempo en cada una de las pruebas de cargado

catodico.
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Figura 29. Grdfico de Porcentaje de Area Agrietada en cada una de las pruebas en el Acero
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CAPITULO V: ANALISIS DE RESULTADOS

5.1 Caracterizaciéon Metallrgica

5.1.1 Analisis Quimico de los Aceros
Los resultados del analisis quimico realizado a cada uno de los aceros

utilizados: AIC1, AIC2 y AIC3 fue comparado de acuerdo con los
lineamientos establecidos en el estandar internacional API 5L y se encontré
qgue cumplen satisfactoriamente con los rangos en porcentaje elementos de

elementos de aleacidn requeridos.

5.1.2 Caracterizacion Metalografica
La microestructura en cada uno de los aceros estd conformada por granos

equiaxiales con una matriz de ferrita-perlita en cada uno de los tres aceros,
con variaciones en cuanto al tamafio de grano ASTM entre cada uno de ellos.
El acero AICL1 el que presenta el menor tamafio de grano con tamafio de grano
ASTM promedio de 8, seguido por el acero AIC3 con 9 y finalmente el acero
con el mayor tamafio de grano es el acero AIC2 con un tamafio de grano
ASTM promedio de 11.

En cuanto al porcentaje de inclusiones el acero AIC2 presenta la mayor
cantidad con un 0.208%, seguido del acero AIC1 con un 0.1362% y el menor

porcentaje de inclusiones se observo en el acero AIC3 con un 0.1096%.

5.1.3 Ensayo de Tension Uniaxial
Para definir el grado de acero de acuerdo con la especificacién API 5L se

tomaron como referencia los valores de resistencia a la cedencia y esfuerzo
maximo a la tension obtenidos de las pruebas de tension uniaxial de los
aceros AIC, AIC2 y AIC3, los cuales corresponden a un grado X46, X56 y

X52, respectivamente.
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5.1 Interconexion de Grietas

5.1.1 Analisis de Tiempo de Inicio de Interconexion de Grietas
La Tabla 15 muestra los datos del tiempo de aparicion de la primera
interconexion de grietas.

Tabla 15. Comparacion de Inicio de Tiempo de Interconexion de Grietas en Cada uno de
los Aceros Evaluados.

Acero Aicl Aic?2 Aic3
Muestra 1.1 1.2 1.3 2.1 2.2 2.3 3.1 3.2 3.3
Primera
Interconexion  ,,.. gapn  84n  84h 36h 48h 180h 84h 120h
de Grietas

por AIH

Gonzalez et al. Establecieron que la interconexién de grietas no
coplanares tiene un mayor impacto en la perdida de la resistencia mecanica
del material debido a los altos valores del campo de esfuerzos producto de la
interaccion de las grietas, la Figura 32 muestra los mapeos de la inspeccion
ultrasénica en el tiempo de aparicion de la interconexidn de grietas en cada
uno de los aceros, en las cuales es posible observar que solamente en las
pruebas realizadas en el acero Aic2 existe interconexion de grietas no
coplanares, lo que explica que el tiempo de inicio de interconexion después

de la aparicidn del primer nicleo de AIH sea menor [21].
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Figura 32. Mapeo de inspeccion ultrasonica al tiempo de aparicion de la primera
interconexion de grietas en cada uno de los aceros evaluados.
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Como se menciono en el Capitulo I, el fendmeno de AIH consta de dos etapas
cinéticas, la primera etapa correspondiente a nucleacion y crecimiento de
grietas y una segunda etapa de interconexion de grietas, sin embargo, los
mapeos del cargado catédico en la Figura 32 muestran grietas en etapa de
interconexion aun cuando existen otras que aun no se han interconectado,
para futuras referencias se mencionara a este punto como Punto de
Interconexién Inicial (PIl), al analizar los resultados a tiempos posteriores
del experimento se observo que cada una de las grietas comienzan a
interconectarse unas con otras hasta formar una sola grieta, la Figura 33
muestra los mapeos al tiempo en el que todas las grietas de la etapa inicial
se han interconectado, al cual se le dar& el nombre de Punto de Interconexion
General (PIG).
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Figura 33. Mapeo de inspeccion ultrasonica en el Punto de Interconexion General.
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La Tabla 16 muestra la comparaciéon del tiempo de la aparicion del primer
nlcleo de grietas por AIH con respecto al Punto de Interconexion General, al
igual que los datos de la Tabla 15, se observa que el efecto de la velocidad
de interconexion influenciada por el campo de esfuerzos de grietas no
coplanares se mantiene dado que el tiempo de interconexidn en el acero Aic2

es menor en comparacion a los otros dos aceros.

Tabla 16. Comparacion de Inicio de Tiempo de Interconexion de Grietas en Cada uno de
los Aceros Evaluados.

Acero Aicl Aic?2 Aic3
Muestra 1.1 1.2 1.3 2.1 2.2 2.3 3.1 3.2 3.3
Punto de

Interconexién 324h 204h 144h 108h 108h  120h 324h 168h 204h
General

Al ubicar el Punto de interconexién Inicial y el Punto de Interconexion
General en los graficos de porcentaje de area agrietada de los experimentos
de cargado catodico (Figuras 41 — 43) se muestra una primera evidencia que
la interconexion de grietas no ocurre en un solo paso, si no que esta
conformada de varias subetapas, donde la primera ocurre desde el Punto de
interconexion Inicial al Punto de Interconexion General, a esta subetapa se

le dard en nombre de Interconexién Secuencial.
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Figura 34. Punto de interconexion Inicial y el Punto de Interconexion General en los

grdficos de porcentaje de drea en acero AIC1.
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Figura 35. Punto de interconexion Inicial y el Punto de Interconexion General en los grdficos
de porcentaje de drea en acero AlIC2.
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Figura 36. Punto de interconexion Inicial y el Punto de Interconexion General en los

grdficos de porcentaje de drea en acero AIC3.
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5.1.2 Subetapas de Interconexion de Grietas.

5.1.2.1 Primera Subetapa, La Interconexién Secuencial

Los datos de comparacion del tiempo de inicio del Punto de Interconexion
Inicial con el Punto de Interconexion General y su respectivo porcentaje de
area agrietada se muestran en la Tabla 17, la representacion en la grafica de
los valores de area agrietada durante el intervalo entre estos puntos se

observa en las Figuras 37 — 39.

Tesis M. en C. en Ingenieria Metallrgica
Carlos E. Adame Jaramillo

Tabla 17. Datos de porcentaje de area agrietada y tiempo, al inicio de la primera
interconexion y al tiempo de interconexion en todas las grietas.

Acero Muestra

1.1
AIC1 1.2
1.3
2.1
AIC2 2.2
2.3
3.1
AIC3 3.2
3.3

Pl

204h
84h
84h
84h
36h
48h
180h
84h
120h

% Area

Agrietada

8.15%
7.06%
3.70%
7.68%
13.78%
3.52%
7.89%
6.37%
4.66%

PIG

324h
204h
156h
108h
108h
144h
288h
168h
204h

80

% Area

Agrietada

26.64%
21.61%
14.52%
13.06%
27.11%
26.32%
23.73%
24.12%
17.19%
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Figura 37. Etapa de Interconexion Secuencial en Acero AIC1.
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Figura 38. Etapa de Interconexion Secuencial en Acero AIC2.
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Subetapa de Interconexion Secuencial Acero A3
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Figura 39. Etapa de Interconexion Secuencial en Acero AIC3.
Tabla 18. Datos de subetapa de interconexion Secuencial.
Acero Muestra Pendiente R? Duracién de Etapa de Interconexion
Inicial
1.1 0.1473 0.9458 120 h
AIC1 1.2 0.1208 0.985 120 h
1.3 0.148 0.9647 72 h
2.1 0.224 0.9872 24 h
AIC2 2.2 0.2055 0.9593 72 h
2.3 0.1348 0.9538 96 h
3.1 0.1327 0.9378 108 h
AIC3 3.2 0.2079  0.9448 84 h
3.3 0.15 0.9938 84 h
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La Tabla 18 muestra los valores de la pendiente en la subetapa de
interconexion secuencial, los resultados indican un comportamiento
coincidente en cuanto a porcentaje de &rea y el tiempo de duracion de la
subetapa de interconexién inicial en cada una de las muestras en los aceros
Aicl y Aic3, sin embargo, para el acero Ai;c2 aunque en dos de ellos la
velocidad de agrietamiento tiene un comportamiento similar, pero el
porcentaje de area agrietada y la duracion de la subetapa es totalmente
distinta, esta inestabilidad de la subetapa de interconexion temprana de igual
manera puede atribuirse a la presencia de grietas en diferentes planos debido
a que la interconexion no coplanar estuvo solo presente en este acero, la
comparacion de la variacion de la velocidad de agrietamiento se muestra en
la Figura 40. La influencia de la presencia de grietas no coplanares en el
acero AIC2 genera una variacion promedio del 72% con respecto a los datos
de los aceros AIC1 y AIC3

Variacion de Velocidad de Agrietamiento en Interconexion

Secuencial
0.25
0.2
o —a— ===
0.1
0.05

B act @ ac2 Oac3

Figura 40. Variacién de Velocidad de Agrietamiento en Interconexion Secuencial.
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5.1.1.2 Segunda Subetapa, Crecimiento de Grietas Interconectadas

Al analizar los graficos de porcentaje de area de cada una de las muestras de
los tres aceros, es posible apreciar que, al terminar la etapa de interconexion
inicial, el comportamiento cinético continua de forma lineal hasta alcanzar
un Punto de Interconexion Critico (PIC), este punto se obtiene trazando una
linea recta a partir de los valores posteriores al Punto de Interconexidn
General, durante este intervalo las grietas ya interconectadas comienzan a
crecer en las zonas intermedias del punto de su interconexién, La
representacién en el gréafico de porcentaje de area agrietada en la zona de esta

subetapa se muestra en las Figuras 41 — 43.
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Figura 41. Subetapa de Crecimiento Acelerado en grafico de porcentaje de drea en acero AIC1.
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Figura 42. Subetapa de Crecimiento Acelerado en grafico de porcentaje de drea en acero
AlC2.
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Figura 43. Subetapa de Crecimiento Acelerado en grafico de porcentaje de drea en acero
AlC3.
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Los datos de la pendiente y su ajuste durante la subetapa de crecimiento se
muestran en la Tabla 19, donde es posible observar que en este caso la
duracion del tiempo en esta subetapa es similar en cada uno de los aceros
(Figuras 44 — 46) sin embargo, la variaciéon en los valores de la pendiente
incrementa aun mas en el acero AIC2 en comparacion con la etapa de
interconexion secuencial, esta variacion incrementa en un 8% con respecto a
la etapa de interconexion secuencial y se representa graficamente en la

Figura 47.

Tabla 19. Datos de subetapa de crecimiento.

Duracién de Etapa de Interconexién

Acero Muestra Pendiente R? Inicial
1.1 0.1548 0.9246 60 h
AlIC1 1.2 0.2375 0.9881 48 h
1.3 0.2132  0.9739 84 h
2.1 0.1497  0.9167 60 h
AIC?2 2.2 0.0424 0.9074 72 h
2.3 0.3265 0.9701 36 h
3.1 0.143 0.9538 72 h
AIC3 3.2 0.1591 0.9561 60 h
3.3 0.1297  0.9707 48 h

88



CAPITULO V: ANALISIS DE RESULTADOS Tesis M. en C. en Ingenieria Metallrgica
Carlos E. Adame Jaramillo
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Figura 44. Subetapa de Crecimiento Acelerado en Acero AICL.
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Figura 45. Subetapa de Crecimiento Acelerado en Acero AIC2.
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Figura 46. Subetapa de Crecimiento Acelerado en Acero AIC3.
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Figura 47. Variacion de Velocidad de Agrietamiento en la subetapa de Crecimiento de
Interconexion.
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5.1.2.2 Tercera Subetapa, Estabilizacion de la Interconexion

Una vez que se llega al Punto de Interconexidn Critico, el comportamiento
cinético de AIH comienza a desacelerar, tomando un comportamiento
exponencial en lugar de lineal hasta alcanzar un punto de estabilidad en el
que el area agrietada ya no aumenta. Al realizar una comparacidn de los datos
de aparicion del inicio del fendmeno de AIH con respecto al comienzo de la
etapa de estabilizacion (Al alcanzar el Punto de Interconexidn Critico) en los
graficos generales de area agrietada, es posible observar que, en el caso de
La muestra 1.1 del acero Aicl las 468 horas de experimentacidon no fueron
suficientes para mostrar completamente la estabilizacién de la muestra,
mientras que en el resto de las muestras esta cantidad de tiempo si fue
suficiente para mostrarlo, esto da a entender que el comportamiento cinético
no es dependiente del momento en el que se comienza a difundir el hidrogeno
en la muestra, si no que comienza a partir de la aparicion del primer ndcleo
de AIH, el cual debe tomarse como el tiempo 0, de acuerdo con los resultados
obtenidos en este trabajo, el comportamiento cinético ideal en la etapa de

interconexion de grietas se muestra en la Figura 48.

% Area

Interconexion
Secuencial

Nucleacion y
Crecimiento

Tiempo

Figura 48. Grafico General de las Subetapas de Interconexion.
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5.2 Correlacion de las Propiedades Metalurgicas con la

Interconexidon de Grietas
En el apartado anterior, se observo que la presencia de grietas no coplanares

disminuye el tiempo de duracion de las subetapas ya que el agrietamiento se

ve acelerado.

Al comparar las propiedades metallrgicas de los aceros, el acero AIC2
cuenta con las mejores propiedades mecénicas de los tres aceros en cuanto a
resistencia a la tension por lo que se esperaba que este acero se desempefiara
de una mejor manera en cuanto a resistencia al AlIH, sin embargo, su
desempefio fue el menor de los tres aceros evaluados, esto se debe a que de
los tres aceros es el que cuenta con un menor tamafio de grano lo que
incrementa la cantidad de sitios disponibles para el atrapamiento de
hidrogeno lo que ocasiono que este acero presentara agrietamiento en planos
distintos. Por otro lado, el acero AICL1 al tener un tamafio de grano mayor,
mostré un mejor desempefio durante la primera subetapa de interconexién
secuencial, pero al pasar a la etapa de crecimiento la velocidad de
agrietamiento incremento considerablemente, siendo el acero AIC3 el que
obtuvo un mejor desempefio en esta etapa. Tanto el acero AIC1 como AIC3
presentaron solamente grietas cerca de la superficie, por lo que sus subetapas

de interconexion pudieron apreciarse mejor.
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CONCLUSIONES

Los resultados y analisis de los experimentos de comportamiento cinético de
la interconexion de grietas por AIH en aceros API 5L, permite establecer las

siguientes conclusiones:

1. Los mapeos ultrasénicos revelan tres cinéticas distintas en la etapa de
coalescencia: la interconexidn secuencial, el crecimiento acelerado y
la estabilizacidn.

2. Lacorrelacion de la cinética con las caracteristicas metaltrgicas de los
aceros indica que el tamafio de grano influye sobre la cinética a traves
de la alteracion de los planos en los que aparecen las grietas. A mayor
tamafio de grano ASTM se presenta predominantemente la coalescencia
de grietas no coplanares, que generan una velocidad de agrietamiento
promedio mayor con una dispersion en los resultados del 72%,
comparadas con las muestras con menor tamafio de grano ASTM, las
cuales presentan coalescencia de grietas coplanares. Asimismo, en la
segunda etapa, la velocidad promedio de agrietamiento disminuye, y se
tiene una dispersién de datos del 80%.

3. Lacinética de coalescencia de grietas por AIH no se ve afectada por el
tiempo de nucleacion, por lo que, aunque las subetapas de
interconexion ocurran a tiempos distintos, su comportamiento es
similar.

4. A pesar de las variaciones en las subetapas de interconexién, el
fendmeno de AIH siempre tendrd una zona de comportamiento lineal
que incluye la etapa de nucleacion y crecimiento y las subetapas de
interconexion temprana y crecimiento de acelerado, hasta alcanzar un
punto critico en el que comienza a desacelerar y finalmente se

estabiliza.
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