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Resumen

Palabras clave

El objetivo de este trabajo ha sido valorar el deterioro inducido por la entrada de hidrégeno
en la microestructura y en las propiedades mecénicas de dos familias de aceros microaleados
API (grados X-52 y X-65). La caracterizacion se ha realizado en estado bruto de laminacién
y tras someter al acero al ensayo NACE TM284/87, en un medio de pH 3,5. Se ha evaluado
la microestructura de los aceros, sus propiedades mecénicas y su comportamiento a fractura
y, también, se ha cuantificado el agrietamiento inducido por la entrada de hidrégeno, la
localizacién de estas grietas en relacién con la geometria de la chapa y el modo como se

propagan a través de la microestructura de los aceros.

Fragilizacién inducida por hidrégeno (FIH). Aceros microaleados.
Propiedades mecénicas. Mecanica de la fractura.

Properties of microalloyed steels used for sour gas transportation

Abstract

Keywords

The aim of this work was to evaluate the hydrogen induced demage on the microstructure
and mechanical properties of API steels (X-52 and X-65 grades). Both steels were
characterized in the as-rolled state and after being submitted to NACE TM284/87, pH 3.5,
test. Microstructure, mechanical properties and fracture behaviour have been determined
along with the internal cracking due to hydrogen. The appearence of these cracks were
located in reference to the geometry of the plate and the way they propagate through the
steel microstructures was aldo assessed.

Hydrogen induced cracking (HIC). Microalloyed steels. Mechanical
properties. Fracture mechanics.

1. INTRODUCCION

En la actualidad, los oleoductos y gaseoductos des-
tinados al transporte de crudos con contenidos
apreciables de gas 4cido (H,S) se construyen a
partir de chapas de aceros microaleados. Estos ma-
teriales, se fabrican aplicando técnicas de lamina-
cién controlada, lo que permite obtener unos nive-
les de resistencia adecuada (grados APl X-52,
X-65 y X-70), con alta tenacidad, buena soldabi-
lidad y, especialmente, con unas microestructuras
que ofrezcan la maxima resistencia a la fragiliza-
cién por hidrégeno. A este dltimo respecto, es bien
conocido que la entrada de hidrégeno y su interac-
cién con la microestructura del acero induce el de-
terioro de las propiedades mecdnicas de los mis-

mos. Este fenémeno, denominado fragilizacién in-
ducida por el hidrégeno (FIH), se manifiesta de
muy diversas formas, siendo cada manifestacién
FIH el resultado de complejas interacciones de
miiltiples variables, tales como la composicién qui-
mica, microestructura, contenido y distribucién de
inclusiones, practicas de fabricacion, dureza, grado
de deformacién, estado tensional, etc!!l.

En afios recientes, la adopcién, por parte de la
industria, de aceros con un mayor grado de resis-
tencia mecdnica ha venido acompafiada de un au-
mento de la susceptibilidad al FIH. Por esta razén,
la comprensién de la interaccion de los factores
antes mencionados es de vital importancia para
abordar el desarrollo de familias de aceros con una
susceptibilidad al FIH reducida, que puedan ser
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utilizados en este tipo de aplicaciones con la mdxi-

ma fiabilidad.
2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1. Materiales

Este trabajo ha sido realizado sobre dos muestras
de acero API: uno de grado X-52 y otro de grado
X-65. Los materiales han sido caracterizados y en-
sayados en estado bruto de laminacién vy tras fragi-
lizacién por hidrégeno en un medio NACE 4cido.
La tabla I muestra las composiciones quimicas de
los dos aceros. Nétese, principalmente, el ligero
incremento en el contenido de carbono, mangane-
so y molibdeno del acero 3A con objeto de lograr
la mayor resistencia mecénica que exige el grado

X-65.
2.2. Analisis metalogrifico

Se han utilizado técnicas de microscopia Optica y
electrénica de barrido para determinar el tamafio
medio del grano de ferrita (ASTM E112), la frac-
cién volumétrica de perlita (ASTM E562), el es-
paciado interlaminar perlitico y, también, se ha
procedido al recuento de inclusiones (ASTM
E45). La probetas fueron pulidas hasta 1 pm y ata-
cadas con una solucién de Nital al 3%. Estos ana-
lisis se han realizado sobre una muestra tomada del
centro de la chapa.

2.3. Ensayo NACE TM284/87

Este ensayol! consiste en la inmersién de las pro-
betas en agua de mar sintética, libre de oxigeno
(medio de ensayo NACE TM0177%). Durante to-
do el ensayo se hace burbujear gas H;S, de manera
que se alcanza la saturacién y se mantiene un pH
igual a 3,5 durante las 96 h que dura el ensayo. Se
ensayaron 3 probetas de cada acero, extraidas de
tres zonas diferentes de la chapa, correspondientes

al centro, a la posicién 1/4 y al borde de la misma.
Las probetas, una vez ensayadas, se examinan en
busca de ampollas superficiales, siendo, posterior-
mente, seccionadas y pulidas metalograficamente.
La superficies obtenidas se examinan en busca de
grietas, determindndose los indices de susceptibili-
dad al hidrégeno, FIH, de acuerdo con las expre-
siones que se presentan a continuacion.

CTR=% CLR=22 o = Z{axbh)

ETC = max(b)
T WxT

Dado que este tipo de ensayo estd sujeto a una
gran variabilidad'¥, el recuento del agrietamiento
y el cdlculo de los indices citados se ha realizado
sobre 9 secciones por probeta (la norma NACE
exige realizar el recuento sobre 3 secciones por
probeta), extraidas deposiciones situadas en el bor-
de, un cuarto del ancho y centro de la chapa. Asf
mismo, se decidié evaluar la situacién de las grie-
tas, con relacién al espesor de cada probeta, mos-
trandose el resultado en la figura 1, donde

a es la longitud de la grieta,

b es el espesor de la grieta,

W es el ancho de la seccién y
T es el espesor de la chapa.
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Figura 1. Evaluacién de la fisuracién inducida por el
hidrégeno.

Figure 1. Hydrogen induced cracking evaluation.

Tabla I. Composicién quimica de los aceros

Table I. Chemical analysis of the steels

Material C Si Mn Cr Ni Cu Ti

Mo Nb Sn P S Al As N

3A X65 0,066 0,285 10,31 0,044 0,022 0,320 0,006 0,065 0,082 0,047 0,002 0,011 0,002 0,036 0,002 0,0061
9A X52 0,061 0,236 10,05 0,020 0,012 0,257 0,011 0,049 0,002 0,042 0,006 0,014 0,001 0,033 0,001 0,0055
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2.4. Ensayos mecanicos

Se ejecutaron ensayos de dureza Vickers, con carga
de 30 kg y ensayos de traccién sobre probeta cilin-
drica, de acuerdo con la norma UNE 7-474-92, bajo
una velocidad de 5 mm/min y ensayos de fractura,
con objeto de determinar las curvas de resistencia
(curvas J-R), sobre probeta compacta (tipo CT),
con un tamafio de grieta relativo al ancho de la
probeta, a/W=0,6, de acuerdo con la norma ESIS
P2-92. Se utiliz6 una velocidad de ensayo de
5-10°m/s. Todos estos ensayos se han realizado a
temperatura ambiente, en dos condiciones: en es-
tado bruto de laminacién, al aire, y, tras someter
las probetas al ensayo NACE, durante 96 h.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La tabla II muestra los resultados del anilisis
metalografico realizado sobre ambos aceros. La
microestructura de los dos aceros era ferrito-perli-
tica de grano fino y, también, se observaba con ni-
tidez una cierta segregacién central, especialmente
en el caso del acero 3A. En ambos casos, se habfa
procedido a la inyeccién de calcio antes de la cola-
da del acero, con el propédsito de modificar la for-
ma de las inclusiones. El contenido inclusionario
es muy bajo, en virtud del bajo contenido final de
azufre de los dos aceros.

La tabla III muestra el valor del pardmetro
CLR, evaluado en los dos aceros, en las probetas
extraidas del centro, 1/4 y borde de las chapas. La
figura 2 muestra el aspecto caracteristico de las
grietas de hidrégeno inducidas en este ensayo. Se
hace notar que estas grietas se generan en ausencia
de tensiones aplicadas, es decir, son debidas a la
propia presion interna local que genera el hidrége-
no al acumularse en determinadas regiones especi-
ficas de la microestructura del acero. Se pone de
manifiesto que las grietas tienden a propagarse, de
manera escalonada, a través de las colonias de per-
lita. La figura 3 muestra el tamafio y la situacién,

E. SALDANA, H. CasTRO, C. RODRIGUEZ Y ]. BELZUNCE

Tabla Il Resultados del ensayo NACE TM284/90, pH 3.5
Table Ill. Results of NACE TM284/90, pH 3.5, test

Aceros CLR CLR CLR
(centro) (posicion 1/4) (borde)
3A X65 17,6 12,4 4,2
9A X52 0,3 0,2 2,4
0.2mm

B
ETSIIG 11C-2 ( 54 X)

Figura 2. Fisuracién inducida por el hidrégeno en el ensayo
NACE (acero 3A, Centro).

Figure 2. HIC after NACE test (steel 3A, center).
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Figura 3. Localizacién de la situacién de las grietas en
relacion al espesor (acero 3A, centro).

Figure 3. Crack’s localization along the thickness of coupons
(steel 3A, center).

Tabla II. Parémetros metalograficos

Table I. Metalographics parameters

Material Tamario de grano  Fraccion volumétrica  Fraccion volumétrica Morfologia Tipo

ASTM de perlita (%) de inclusiones (%)
3A X65 9,5 4,5 0,0734 Esférica (Al, Ca, Mg)s, (Ca, A)O
9A X52 9,6 5 0,0560 Esférica Cas, (Ca, Al)O, (Ca, Mg)S
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en relacion al espesor de las chapas, de las grietas
individuales detectadas en secciones especificas.
Se pone de manifiesto que el acero 3A presenta un
agrietamiento localizado en el centro del espesor
de la chapa, es decir, est4 ligado a la segregacién
central, lo que, también, justifica el inferior indice
CLR determinado en la probeta del bordel® v ¢
(Tabla II).

La tabla IV muestra los resultados de los ensa-
yos de dureza, traccién (lfmite eldstico, resistencia
mecdnica, alargamiento y estriccién) y fractura
(Jic, valor de ] para el inicio de la propagacién es-
table de la grieta) realizados en las dos condiciones
de ensayo: al aire y tras 96 h de exposicién en el
medio NACE de pH 3,5. La resistencia mecénica
de los aceros no se modifica sensiblemente con la
inmersién en el medio fragilizante, a pesar de que,
en el caso del acero 3A, se puso de manifiesto la
existencia de una grieta central claramente visible
a simple vista en la seccién de fractura, asociada a
la segregacién presente en estas chapas. Por otro
lado, el acero 9A tiene una resistencia mecdnica
inferior y una tenacidad apreciablemente mayor
que las del acero 3A, y esa es la razén que justifica
los menores indices de agrietamiento que se habi-
an registrado en el ensayo NACE (Tabla II).

La figura 4 expone las curvas J-R obtenidas con
ambos aceros en estado bruto de laminacién (ensa-
yos al aire) y tras inmersién en el medio NACE. Es
especialmente interesante destacar que la inmer-
sién durante 96 h en el medio NACE, a pesar de
inducir un agrietamiento interno que, en el caso
del acero 3A, es importante, no modifica sensible-
mente el comportamiento general a fractura ni los
pardmetros especificos de fractura caracteristicos
de este acero. En el caso del acero 9A que, de en-
tre los dos, era el acero menos sensible a la fragili-
zacién por hidrégeno, la inmersién en el medio
NACE ha provocado una cierta pérdida de tenaci-
dad (pardmetro Jj. y curva J-R) aunque, de cual-
quier manera, ésta sigue siendo superior a la del
acero 3A.
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Figura 4. Curvas J-R de los aceros en ensayos al aire y tras
exposicién en el medio NACE.

Figure 4. J-R curves of tested coupons, as rolled and after
NACE conditions.

4. CONCLUSIONES

Mientras que, en los aceros de resistencia media
(API X-52), el control inclusionario y microes-
tructural (grano fino) permiten obtener aceros de
alta tenacidad con una reducida susceptibilidad al
agrietamiento por hidrégeno, el incremento de
aleantes (especialmente Mn) que es preciso intro-
ducir en el caso de los aceros més resistentes (API
X-65), promueve la segregacién central v, estas re-
giones, son ya susceptibles al agrietamiento por hi-
drégeno.

Por otro lado, se ha puesto de manifiesto que,
ni la presencia de hidrégeno atrapado en el inte-
rior de la microestructura ni siquiera la existencia
de grietas internas afectan, de una manera impor-
tante, a las propiedades mecdnicas y a los pardme-
tros de fractura de los aceros estudiados, al menos
en la gama de velocidades de aplicacién de carga
utilizada en esta experimentacién (5:10° m/s).
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