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RESUMEN

En este trabajo se aplica al ensayo Small Punch, la técnica de carga por escalones para medir el umbral de fragilizacion
en aceros definida en la noma ASTM F1624. Para ello se utiliza un acero de media resistencia, simulando el ambiente
fragilizante mediante una polarizacion catddica a través de la aplicacién de una corriente de SmA/cm? en una solucidn
acida principalmente 1N de H.SO4 en H,O. En una tarea paralela se llevaron a cabo ensayos normalizados sobre probetas
de traccion segiin la norma ASTM F1624, observandose las mismas tendencias en ambos casos, lo que valida la
metodologia propuesta. Para adaptar la citada norma al ensayo Small Punch se modificé la duracién de los escalones de
carga, proponiendo su reduccidn en base a las dimensiones de las probetas Small Punch, asi como la velocidad de
punzonado que tiene lugar en este tipo de escenarios ambientales segiin la bibliografia. Esta propuesta permite obtener
un umbral de carga mediante el empleo de, al menos, 3 probetas en un tiempo total de una semana aproximadamente.

PALABRAS CLAVE: Fisuracion inducida por el ambiente, Small Punch, Técnica de Carga por Escalones.

ABSTRACT

In this work, the incremental step loading technique to measure hydrogen embrittlement threshold in steels from ASTM
F1624 standard is applied to the Small Punch test technique. For the experimental program, a medium strength steel is
employed, simulating the hydrogen embrittlement environment by a cathodic polarization of 5 mA/cm?in an acid
electrolyte mainly consisting of 1IN H>SO, in H-O. Regular standard tests on cylindrical tensile specimens were carried
out under the same environment following the ASTM F1624 standard, observing the same trends in both cases, which
validates the methodology proposed. In order to adapt the aforementioned standard to small punch testing, the duration
of the loading steps had to be modified, proposing much shorter ones according to the Small Punch specimen dimensions
and the punch rate taking place in these scenarios, which is pointed in bibliography. This proposal allowsto obtain a
threshold load by using at least 3 specimens in a total time of around a week.

KEYWORDS: Environmental Assisted Cracking, Small Punch, Step Loading Technique.

1. INTRODUCCION
Por ello, se hace necesaria la evaluacién de los

La creciente demanda energética ha provocado un componentes expuestos ambientes agresivos. Las
importante desarrollo en las infraestructuras de los normativas ISO 7539 [4] y ASTM E1681 [5], entre otras,
sectores off-shore y oil&gas, lo que ha propiciado el recogen gran parte de las recomendaciones a tener en
disefio de aceros cada vez mas resistentes, para reducir cuenta en lo referente a geometrias de ensayo,
costes. La contrapartida del empleo de aceros de media y velocidades de solicitacién y exposicién al ambiente.
alta resistencia en este tipo de ambientes y su necesidad Uno de los ensayos mas internacionalmente empleados
de proteccion frente a la corrosion, con sistemas como la es el ensayo de traccion a baja velocidad de deformacion,
protecciéon  catddica, radica en fenémenos de SSRT [4,5], el cual consiste en la exposicion al ambiente
fragilizacién por hidrégeno, que conllevan a la de un set de probetas de tipo traccion bajo cargas
degradacion de las propiedades mecanicas de los aceros uniaxiales constantes atendiendo a su rotura, aplicadas de
[1,2], produciendo procesos de fallo subcriticos a una en una de forma decreciente hasta encontrar aquella
velocidades de solicitacion bajas [3]. carga, o tension, por debajo de la cual esta no tiene lugar,
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es decit la carga o tension umbral. Esta técnica puede
requerir 12 & 14 probetas y llegar a alcanzar mas de
10.000 horas de exposicion [5], lo que supone su
principal incoveniente.

Para soslayar estas dificultades, se publico en la
normativa ASTM F1624 [6] una metodologia consistente
en la aplicacion de escalones de carga crecientes sobre
probetas expuestas al ambiente hasta conseguir un fallo
de la probeta gobernado por la interaccion material-
ambiente. Este método permite entrar el umbral de fallo
para aceros en ambientes agresivos mediante el empleo
de una tnica maquina y, al menos, 3 probetas en un
tiempo cercano a la semana.

En este trabajo se aborda la aplicacion de este
procedimiento contrastado a nuevas situaciones donde no
es posible obtener las probetas para llevar a cabo ensayos
convencionales. En este ambito el ensayo Small Punch,
proximamente regulado por una normativa europea [7],
ha demostrado grandes capacidades especialmente en
caracterizaciones en ambientes agresivos [8-12]. En este
trabajo se propone la aplicacién de la normativa al ensayo
Small Punch en la caracterizacion del umbral en
ambiente agresivo.

2. LA NORMATIVA ASTM F1624

Este ensayo consiste en la media del tiempo para la
iniciacién del agrietamiento subcritico en aceros
expuestos a ambientes agresivos mediante la imposicion
progresiva de escalones de carga mantenidos que son
aumentados tras un cierto periodo de tiempo (definido en
funcién de acero) hasta la rotura de la probeta.

DEFINICION DE Pggs: Como se presenta en la Figura 1,
el primer paso consiste en el ensayo de una probeta de
traccion al aire segin la normativa ASTM E8 [13], cuya
carga maxima definira la carga Pers, un limite superior a
partir del que el perfil de los escalones de carga serd
definido.
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Figura 1. Ejemplo de perfil de escalones para obtener
Py en aceros entre 45y 54 HRC [6].
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DEFINICION DE Py: Como recoge la Tabla 1, se define
para cada una de las probetas a ensayar una secuencia de
20 escalones hasta una carga maxima anticipada cuyas
magnitudes y duraciones son funcion de la dureza del
acero objeto de estudio. En el primer ensayo la carga
méxima anticipada es directamente la carga Prrs obtenida
en el ensayo al aire, mientras que en el resto se obtiene
como la carga de rotura de la secuencia anterior
incrementada en el 10%. Se van ensayando las sucesivas
probetas bajo sus respectivos perfiles de escalones hasta
el momento en que la diferencia entre las cargas de fallo
arrojadas por dos sucesivas difiera menos del 5%,
identificando dicha carga, o tension si es el caso, como el
umbral Py. En cada probeta, al verse disminuida la carga
méaxima también lo hard la velocidad de solicitacion.

Tabla 1. Perfil de escalones en funcién del acero.

(HRC) | Escalén | (YoPmax) | T (h) Perfil
33a 1al0 5 2
<54 11a20 5 4 (10/3/2,4)
>45a 1a10 5 1
54 11a20 5 2 (L2
>54 1a20 5 1 (20/5/1)

3. MATERIAL Y METODOLOGIA
3.1. Material

El material empleado en este trabajo es un acero
TMCR420 [14], empleado principalmente en la
fabricacién de componentes off-shore y vasijas a presion,
por lo que su estudio frente a fendmenos ambientales
radica de interés. Presenta una estructura ferritico-
perlitica (Figura 2) con un tamafio de grano entre 5y25
pum. En las Tablas 2 y 3 se presenta su composicidn
quimica y sus principales propiedades mecanicas.

Figura 2. Microestructura del acero TMCR420.
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Tabla 2. Composicion quimica del acero TMCR420.

C Si S P Mn | Ni Cr | Mo | Cu
0.08| 0.28 |0.001|0.012| 1.44 | 0.03 | 0.02 [0.003[0.015
Sn | Al Vv Ti Co | Nb B N | Ceq
- 10.036{0.005]0.015] - [0.031] - [0.004]0329

Tabla 3. Propiedades mecénicas del acero TMCR420).

E@GPa) | T | coMPa) | eo(es) | RO
206 448 547 0.217 35

3.2. Simulacién del ambiente agresivo

Para reproducir las condiciones ambientales acontecidas
en los procesos industriales, donde la fragilizacién por
hidrégeno generalizada, o ya bien su intensidad en zonas
locales, provocan dafic desde el punto de vista
metaliirgico [15] se ha empleado un sistema de
polarizacién catédica. El electrolito empleado ha
consistido en una disolucién de 1IN de H2SO4 en H.O
destilada, la cual ha sido preparada segiin el método
propueste por Pressouyre empleado en [11,16,17],
conteniendo ademas 10mg de As203 y 10 gotas de CS2
por litro de disolucién. El ph fue controlado en el rango
0,65 - 0,80 y la temperatura entre 20°C y 25°C. En la
Figura 3 se presenta un esquema del sistema empleado,
donde la probeta (acero) opera como electrodo de trabajo,
un electrodo saturado de calomel como referencia y una
rejilla de platino el contraelectrodo. La disolucién acuosa
se mantuvo en constante agitacién para evitar burbujas
de Ha o depdsitos locales.
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Figura 3. Sistema de polarizacion catédica empleado.

3.3. Programa experimental de probetas tipo traccion

Como herramienta de validacién de los resultados de
ensayos Small Punch, inicialmente se aplicé la
metodologia ASTM F1624 en probetas de traccion del
acero TMCR420 en las condiciones ambientales
anteriormente descritas. Probetas cilindricas de 6mm de
diametro fueron obtenidas de una chapa de 30mm de
espesor en la orientacion TL.
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Se realizé un primer ensayo de traccién al aire para
determinar la carga Prrs, a partir de la cual, para este
acero de 35HRC se programaron los 20 escalones de
carga para la primera probeta segiin el perfil (10/5/2,4).
En esayo en las condiciones ambientales descritas se
llevé a cabo en una celda electrolitica dentro de la cual
quedaba la parte central, convenientemente aislada del
exterior mediante una laca con propiedades no
conductoras (Figura 4). Las probetas se sometieron a una
exposicion al ambiente durante 24 horas, tras las cuales
se dio inicio a la secuencia de escalones. Las mismas
fueron analizadas segin ASTM F1624 de cara a la
obtencidn de la tensién umbral, o,

Figura 4. Detalle de ensayo sobre probeta de traccién
3.4. Programa experimental Small Punch

Para la realizacion de los ensayos Small Punch se
obtuvieron probetas de 0,5+0,00lmm de espesor y
10x10mm? de seccién en sus caras, como se propone en
la bibliografia [9,11]. Como se muestra en la Figura 5, la
orientacion elegida, para poder comparar los resultados a
los de las probetas de traccion, fue aquella que permitiera
la estimacion de pardmetros en la orientacion TL de la
chapa (misma que las probetas de traccién), es decir con
el espesor de la probeta Small Punch en direccién.

Figura 5. Esquema de las probetas Small Punch
empleadas, su orientacidn respecto a las de traccion.
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De cara a la aplicacion de la metodologia de la norma
ASTM F1624, se preservo la idea global de la misma. En
primer lugar, se llevé a cabo un ensayo Small Punch al
aire de acuerdo al borrador de la normativa europea [7],
con el que se defini6 la carga Prrsspr, a partir del cual se
estableci6 la carga mixima anticipada, Pumacspr, para los
20 escalones de la primera probeta ensayada en ambiente.

Las probetas ensayadas en ambiente fueron expuestas al
mismo durante un tiempo de 2 en un dispositivo disefiado
para tal fin (Figura 6), tras el cual se les fue aplicando los
sucesivos escalones de carga. Sin embargo, se considerd
apropiado proponer algunos ajustes de cara a la
implementacién de ASTM F1624 en la técnica Small
Punch; para el material estudiado, de 35HRC, se
propusieron duraciones de los escalones de 20 y 40
minutos. El objetivo fue la obtencién de la carga umbral,
Pinspr.
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Figura 6. Esquema del dispositivo Small Punch usado.

4. RESULTADOS Y DISCUSSION

En laFigura 7 y en la Tabla 4 se presentan los resultados
de los ensayos realizados segin ASTM F1624 sobre las
probetas de traccion. Como puede apreciarse se
emplearon 4 probetas: la primera ensayada segin ASTM
E8 y los otras 3 segin la técnica escalonada; los
resultados se expresan en términos de tension. Como
resultado se obtuvo un valor de tensién umbral para el
acero TMCR420 en el ambiente estudiado de 294 MPa,
a partir de la tercera de las probetas en ambiente, de cuya
zona periférica se presenta una imagen SEM en la Figura
8, donde puede apreciarse un mecanismo semi-fragil con
quasi-clivajes y grietas radiales.

536

Stress (MPa)

ASTM EB
Testl
Test 2
Test 3

0 100000
Time (s)

200000

Figura 7. Resultados de probetas tipo traccion.

Tabla 4. Resultados de probetas tipo traccién.

Test o (MPa)
ASTM ES8 547

Test 1 329

Test 2 297

Test 3 294 (Umbral)

Aperure Sizs = 100.0 ym
| Prabe= 600 pA

Signal A= SEY
Mag= 100X

EHT = 15.00 kV
WD= B0 mm

Figura 8. Imagen SEM de probeta tipo traccion.

En la Figura 9 y en la Tabla 5 se presentan los resultados
de los ensayos realizados sobre las probetas de SPT.
Como puede apreciarse se emplearon 4 probetas: la
primera ensayada segiin el borrador de norma europea [7]
y los otras 3 segin la técnica escalonada propuesta. Como
resultado se obtuvo un valor de carga SPT umbral para el
acero TMCR420 en el ambiente estudiado de 640MPa, a
partir de la tercera de las probetas en ambiente. de cuyo
espesor se presenta una imagen SEM en la Figura 10,
donde puede apreciarse un mecanismo semi-fragil con
quasi-clivajes y grietas hacia el interior.
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Figura 9. Resultados de probetas SPT.

Tabla 5. Resultados de probetas SPT.

Test P (N)
SPT aire 1510
Test 1 680
Test 2 642
Test 3 640 (Umbral)

N S
EHT = 1500 kY

Aperture Size = 100.0 ym
‘ WD=120mm

| Probe= 400pA

Signat A = SET
Msg= 200X

Figura 10. Imagen SEM de probeta tipo traccidn.

De la comparacién de los resultados de ambas técnicas
pueden obtenerse similitudes. En ambos casos fueron
necesarias 3 probetas en ambiente para obtener el umbral,
teniendo ademds una evolucién bastante similar: en
ambos casos la primera probeta duré entorno a la mitad
de los escalones, y la segunda y la tercera tuvieron una
escasa diferencia (297-294MPa para las de traccidn y
642-640N para las SPT). En la Tabla 6 se presenta la
comparacién de la sensibilidad (ratio de fragilizacion)
obtenido por ambas técnicas segin las ecuaciones (1) y

. . ¥ a' h
(2) siguientes: S miens = ri-
P u_aire (1)
SSPT ) P th=SPT
SPT _aire 2)
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Tabla 6. Sensibilidad por ambas técnicas.

SF1624 SSPT
Gih (MPa) | Oyaire (MPa) | Puspr (N) | Psprar (N)
294 547 640 1510
53,75% 42,38%

Puede observarse que, en ambos casos, la sensibilidad
estuvo en torno al 50% (53,75% para probetas de traccién
¥ 42,38% para SPT), por lo que puede concluirse que la
técnica propuesta tiene la posibilidad de estimar este
parametro. Ademds, de la similitud de las imagenes SEM
(Figuras 8 y 10) puede afirmarse que el micromecanismo
de fallo suberitico semi-fragil con cuasi-clivajes
acontecido en los ensayos SPT reprodujo el obtenido en
las probetas ensayadas segiin la norma ASTM F1624,
con lo que la técnica SPT alternativa propuesta es
representativa.

5. CONCLUSIONES Y TRABAJO FUTURO

En este trabajo se ha propuesto una nueva metodologia
para obtener la carga umbral en ambientes agresivos a
partir del empleo del ensayo Small Punch; la misma esta
basada en la normativa ASTM F1624 [6] “Standard Test
Method for Measurement of Hydrogen Embrittlement
Threshold in Steel by the Incremental Step Loading
Technique”.

Para adaptar la citada normativa al ensayo Small Punch
se ha propuesto la modificacién de la duracién de los
escalones de carga en funcion de la geometria y tasa de
punzonado del ensayo SPT en ambientes adversos [11].
Para el acero de media resistencia y 35HRC empleado se
han propuesto usar 20 y 40 minutos para los escalones 1
a 10y 11 a 20 respectivamente, es decir, 6 veces menores
que los recogidos en ASTM F1624; en primer lugar, un
ensayo SPT al aire segin las recomendaciones del
borrador de la norma europea [7] es llevado a cabo. A
partir de ello puede obtenerse el umbral a partir del
ensayo de 3 probetas en un tiempo de una semana,
claramente inferior al requerido en la técnica SSRT [4,5].

El programa experimental ha sido desarrollado
empleando un acero TMCR420 de media resistencia,
simulando un ambiente agresivo basado en una
polarizacién catédica en una disolucién electrolitica
acida IN de H,SOs en agua bajo una intensidad de
corriente deSmA/cm?®. Se realizaron ensayos segin la
normativa ASTM F1624 [6] sobre probetas de traccion
para contrastar los resultados. Ambos ensayos mostraron
las mismas tendencias. La sensibilidad a la fragilizacién
del acero y ambiente estudiados estuvo en torno al 50%,
lo que implica que la técnica escalonada aplicada a
ensayos SPT propuesta es capaz de reflejar este
pardametro. Mediante el uso de fractografia SEM se
comprobo que los micromecansimos de fallo acontecidos
en ambos casos también fueron semejantes; mecanismos
semi-fragiles conteniendo cuasi-clivajes.
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Todo ello permite afirmar que la metodologia propuesta,
de ensayo por escalones basada en la norma ASTM
F1624 y modificada para su empleo en Small Punch
representa un comportamiento prometedor en la
evaluacion de procesos de fragilizacion por hidrégeno
[11] que tienen lugar en este tipo de procesos subcriticos.

Como trabajo futuro en este campo se propone la
validacion y afinacion de la metodologia propuesta en
una rango mas amplio de materiales y ambientes, para, si
fuera el caso, estar en condiciones de proponer
correlaciones o medelos que permitan estimar la tension
umbral, oy, a partir de ensayos Small Punch.
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