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En el presente trabajo de investigacién se evalia la influencia del acabado superficial, tanto
en la corrosién generalizada como en la permeacién de hidrégeno del acero API 5L-X52 en
solucién de Na,SO, 0,1M, a pH=2. El comportamiento electroquimico del acero se estudié
mediante las curvas de polarizacién potenciodindmicas, mientras que la susceptibilidad al
dafio por hidrégeno se evalué6 mediante la técnica de permeacién de Devanathan-
Stachurski. Ademds, se determinaron los pardmetros de rugosidad a las muestras de acero
con diferentes acabados superficiales, para luego correlacionarlos con los cambios en las
corrientes de permeacién de hidrégeno. Los resultados obtenidos demuestran, claramente,
que, cuando la rugosidad superficial del acero aumenta, la corriente catédica de evolucién
de hidrégeno se incrementa, pero hay una menor absorcién de hidrégeno en el interior del
material metélico. Este efecto pudiera atribuirse a la presencia de algunos defectos
microestructurales, inducidos por deformacién en la superficie metdlica durante su
preparacién mecdnica, tales como dislocaciones, y que incrementan la actividad catalitica
del hidrégeno atémico favoreciendo su recombjnacién. En consecuencia, hay una menor
difusién de hidrégeno hacia el interior del material metélico y, por tanto, una menor
susceptibilidad al dafio por hidrégeno.

Corrosién. Permeacién de hidrégeno. Rugosidad superficial. Acero API
5L-X52. Agrietamiento inducido por hidrégeno.

The influence of surface roughness on the hydrogen permeation of type API 5L-X52 steel

Abstract

Keywords

The influence of surface roughness on the corrosion and hydrogen permeation behaviour
was evaluated on a type APl 5L-X52 steel in deaerated 0.IM Na,SO; at pH=2.
Potentiodynamic polarization curves were employed to determine the electrochemical
behaviour of the steel, while the Devanathan-Stachurski technique was used to estimate
the hydrogen permeation rate. Additionally, the surface roughness profiles were obtained
in order to correlate the changes in the hydrogen permeation rate with different metal
surface finishings. The obtained results clearly demonstrate that when the roughness
parameters have larger values, the cathodic current of hydrogen evolution increases while
the hydrogen entry rate decreases. This effect can be attributed to the microstructural
defects induced at the steel surface, such as dislocations, which increase the catalytic
activity of the atomic hydrogen favouring its recombination. Also, these defects could
allow the atomic hydrogen to remain adsorbed on the steel surface. Both effects could
hinder the hydrogen diffusion into the metal since the possibility for this atom of becoming
absorbed has been reduced.

Corrosion. Hydrogen permeation. Surface roughness. APl 5L-X52 steel.
Hydrogen induced cracking.
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Influencia del acabado superficial en la permeacién de hidrégeno del acero API 5L-X52

1. INTRODUCCION

Los materiales metédlicos pueden absorber cantida-
des considerables de hidrégeno en condiciones
pricticas como, por ejemplo, en procesos de elec-
trodeposicién, proteccién catédica, celdas de com-
bustible, corrosién y, especialmente, en procesos
petroquimicos que involucran la extraccién, trans-
porte y refinacién de crudo, en los cuales, las con-
centraciones de sulfuro de hidrégeno tienden a ser
muy elevadas y altamente dafiinas para el metal.
En su forma molecular, el hidrégeno no puede di-
fundir a través de la red metdlica debido a su gran
tamafio. Sin embargo, en su forma atémica, el hi-
drégeno puede difundir y llegar a recombinarse en
algunos sitios colectores potenciales, tales como
inclusiones, dislocaciones, limites de grano, micro-
grietas y porosidades, entre otros, dando lugar a la
formacién de ampollas y/o grietas en el interior del
material metdlico. Por otra parte, el atrampamien-
to irreversible del hidrégeno atémico dentro de la
red metélica puede conducir a una disminucién
progresiva de algunas propiedades mecénicas tales
como ductilidad y tenacidad. Este fenémeno, co-
nocido como “fragilizacién por hidrégeno”, ocurre
como resultado de la adsorcién de hidrégeno sobre
la superficie metdlica, con su consecuente absor-
cién dentro de la red, lo que aumenta la probabili-
dad de una falla por agrietamiento del materiall'®.
La permeacién de hidrégeno en metales y alea-
ciones es un fenémeno complejo que comprende
varias etapas sucesivas: adsorcién y absorcién de
hidrégeno en la supertficie, difusién a través de la
membrana y desorcién del hidrégeno que ha difun-
dido!®®l. Cada una de estas etapas puede ser ca-
racterizada mediante sus respectivas resistencias,
esto es: resistencia a la entrada del hidrégeno (R;),
resistencia a la difusién (R;) y resistencia a la sali-
da del hidrégeno (R3). La resistencia a la difusién
se define como el cociente entre el espesor de la
membrana y el coeficiente de difusién (L/D). Bajo
condiciones de estado estacionario, el flujo de hi-
drégeno a través del metal es proporcional al in-
verso de la suma de estas resistencias, es decir,

1
HR R AR v

Si las condiciones experimentales son tales que
puede asegurarse que R;>>R; y Rj, entonces, el
flujo de hidrégeno estard determinado dnicamente
por la difusién a través de la membrana, tal y como
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lo establece la segunda Ley de Fick. Sin embargo,
para membranas con espesores muy finos, la resis-
tencia a la difusién podria ser pequefia en compa-
racién con la resistencia a la entrada del hidrégeno
(R,<R;). Entonces, el flujo de hidrégeno seria in-
dependiente del espesor de la membrana y estaria
determinado, Gnicamente, por las reacciones que
ocurren en la superficie metélical' ¥ 7). En este caso,
el acabado superficial del material tendrfa una in-
fluencia significativa en el proceso de difusién ya
que, dependiendo de las caracteristicas topografi-
cas de la superficie, la entrada del hidrégeno até-
mico hacia el interior del metal pudiera verse favo-
recida o impedida!”.

El objetivo de este trabajo es correlacionar los
cambios en la velocidad de permeacién de hidrége-
no con el acabado superficial del acero API 5L-X52,
el cual se utiliza por la industria petrolera en la fa-
bricacién de tuberfas para transmisién de gas natu-
ral y crudo. Para ello, se realizaron ensayos electro-
quimicos, tales como curvas de polarizacién
potenciodindmicas y ensayos de permeacién de hi-
drégeno, a las muestras de acero, considerando tres
acabados superficiales diferentes, a saber: rectifica-
do, desbastado con papel de SiC N° 320 y pulido
con alimina de 0,3 um. Ademds, se determinaron
los perfiles de rugosidad para cada condicién de
trabajo, antes y después de los ensayos de permea-
cién de hidrégeno. Finalmente, se realizaron ensa-
yos de dureza y un andlisis de superficie a las mues-
tras ensayadas, mediante microscopia &ptica,
microscopia electrénica de barrido y espectrosco-
pia de rayos X por dispersién en la energia (E.D.S).

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
2.1. Material metalico

El material metdlico empleado en la presente in-
vestigacién corresponde a un acero de bajo carbo-
no con denominacién API 5L-X52, el cual se utili-
za por la industria petrolera en la elaboracién de
tuberias para lineas de transmisién de gas natural y
crudo. La composicién quimica de este material se
determiné mediante el método de absorcién até-
mica y los resultados se muestran en la tabla I.

Las probetas metalicas utilizadas en los ensayos
electroquimicos se obtuvieron a partir de una sec-
cién de tuberfa, de 11 mm de espesor, que se cortd
longitudinalmente en secciones de dimensiones 2
cm de ancho o 15 cm de largo. Cada seccién se
rectificé hasta un espesor de 8 mm (para eliminar
la curvatura propia de la tuberia), se laminé a un
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Tabla 1. Composicién quimica del acero API 5L-X52
Table I. Chemical composition of the API 5L-X52 steel

Concentracién en peso (w/o)

Material C Si Mn S

API 5L-X52 0,14 £0,01 0,30+0,01 1,2+0,1 0,004 +0,0001

espesor de 1.4 mm y, nuevamente, se rectificé has-
ta lograr un espesor final de 1 mm. El proceso de
laminacién se llevé a cabo en varias etapas, entre
las cuales se realizaron recocidos de recristalizacién
a 600 °C, por 60 min, en un horno marca Lind-
berg, en atmésfera controlada en nitrégeno de alta
pureza. La intencion de estos tratamientos térmi-
cos fue aliviar las tensiones generadas durante el
proceso de laminacién, evitar la fragilizacién del
material y mantener en la medida de lo posible la
microestructura original. Para los ensayos de pola-
rizacién, se cortaron muestras de 1 cm oo 1 cm a
partir de las l4minas rectangulares, mientras que
para los ensayos de permeacién de hidrégeno se
utilizaron probetas de dimensiones 2 cm de ancho
© 5 cm de largo.

2.2. Polarizacion

Las curvas de polarizacién potenciodindmicas se
realizaron segin especificaciones de la norma
ASTM G5-87, en una celda electroquimica de
cinco entradas. Las muestras de acero, con un drea
de exposicién de 1 cm?, se utilizaron como electro-
dos de trabajo, mientras que un electrodo de calo-
melano saturado (E.C.S.) y dos electrodos de plati-
no se utilizaron como electrodo de referencia y
contraelectrodos, respectivamente. Dependiendo
del acabado superficial que se querfa estudiar (rec-
tificado, SiC N° 320 y pulido), algunos electrodos
de trabajo se prepararon mediante desbaste fino
con papel esmeril y pulido con altimina de alta pu-
reza, de 1 um y 0,3 um, mientras que otros se man-
tuvieron en su condicién original de rectificado.
Antes de cada experimento, todas las probetas se
desengrasaron mediante inmersién en un equipo
de ultrasonido con Xileno grado analitico, durante
15 min, se limpiaron con acetona y agua bidestila-
da y finalmente se secaron con aire caliente. Todos
los ensayos se realizaron en una solucién de
Na,SO4 0,IM, a pH=2 ajustado con H,SO4 con-
centrado, la cual se preparé a partir de reactivos de
grado analitico y agua bidestilada. Para mantener
el sistema libre de oxigeno disuelto se burbujed ni-
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trégeno de alta pureza a través del electrolito, an-
tes y durante los experimentos.

Para obtener las curvas de polarizacién, se reali-
z6 un barrido de potencial en forma dindmica, des-
de —1.000 mV vs. E.C.S. en direccién anddica has-
ta 200 mV por encima del potencial de corrosidn,
a una velocidad de avance de 0,1667 mV/s y una
velocidad de adquisicién de 1 muestra/s. Para ello,
se utilizé un potenciostato marca Gamry PC4 750.
Todos los experimentos se realizaron a temperatura
ambiente.

2.3. Permeacion de hidrégeno

Para medir el flujo de hidrégeno a través del acero
API 5L-X52, se utiliz6 la técnica electroquimica
desarrollada por Devanathan-Stachurski®® ¥ 1%, To-
dos los experimentos se desarrollaron en una celda
electrolitica de dos compartimientos, especialmen-
te disefiada y construida y que esté separada por la
muestra del material metdlico. El ajuste de las pro-
betas metélicas dentro de la celda se realizé utili-
zando dos portaprobetas circulares de teflén a los
que se colocaron sendas empacaduras de goma fir-
memente ajustadas, de modo que se evitaran pro-
blemas de corrosién por hendidura.

Los electrolitos, tanto en el lado anédico como
catédico de la celda, fueron NaOH 0,IM vy
Na,SO4 0,IM, con un pH=2 ajustado con H,SO4
concentrado, respectivamente. Ambas soluciones
se prepararon a partir de reactivos de grado analiti-
co y agua bidestilada. Adem4s, para descomponer
algunas impurezas que pudieran afectar los resulta-
dos, las soluciones se electrolizaron, previamente,
en una celda electroquimica, imponiendo una co-
rriente de 3 mA, durante 3 h. Por otra parte, los
electrolitos fueron desaireados con hidrégeno du-
rante 20 min, antes de ser introducidos en sus res-
pectivos compartimientos y la carga de las solucio-
nes se realiz6 de forma tal, de evitar el contacto
con el aire.

El lado anddico de las membranas metdlicas se
prepard metalogrdficamente mediante desbaste fi-
no con papel esmeril N° 180, 240, 320 y 600 vy,
luego, se pulié con alimina de 1 pm hasta lograr
una superficie especular. Por su parte, las superfi-
cies catédicas se prepararon mediante desbaste
convencional y pulido, dependiendo del acabado
superficial a estudiar. Algunas probetas se mantu-
vieron en su condicién rectificada, otras, se prepa-
raron mediante desbaste fino con papel esmeril
N° 320y, un dltimo grupo, se preparé mediante des-
baste y pulido con alimina de 0,3 pm hasta lograr
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una superficie especular. Seguidamente, todas las
muestras se desengrasaron en un bafio ultrasénico
con Xileno, durante 15 min, se lavaron con aceto-
na y agua bidestilada y, finalmente, se secaron. Pa-
ra favorecer la oxidacién del hidrégeno atémico,
que difunde a través de la membrana, y evitar la
pasivacién del acero, el lado anédico se recubrié
con una fina pelicula de paladio (éste actta como
catalizador de la reaccién de hidrégeno); esto, se
logré utilizando una solucién comercial de Palla-
merse. El drea efectiva de las probetas de acero ex-
puesta a las soluciones fue de 0,9 cm?.

Una vez realizadas todas las conexiones, se pro-
cedi6 a polarizar el lado anédico de la celda a un
valor de potencial de +150 mV vs. E.C.S., utilizan-
do un potenciostato/galvanostato marca EG&G
PARC, modelo 363. Este valor de potencial se se-
leccioné de tal forma que garantizara la completa
oxidacién del hidrégeno atémico que difunde a tra-
vés del material. Después de 12 h de polarizacion,
cuando la corriente anédica habia alcanzado un va-
lor cercano a 300nA/cm?, se procedi6 a llenar el la-
do catédico de la celda con la solucién 4cida y se
polariz6 a un potencial catédico constante de
-800mV ws. E.C.S,, con el cual se favorece la re-
duccién de hidrégeno sobre la superficie metélica.
Para ello, se utilizé un potenciostato marca Micros-
tat, modelo 1503. Los cambios en la corriente ané-
dica, proporcionales al flujo de hidrégeno a través
de la membrana, se registraron como funcién del
tiempo, mediante un adquisidor de datos DakBook
K/216 conectado a un computador. Por su parte, la
corriente de reduccién de hidrégeno se determiné
a partir de las curvas de polarizacién a las que se
alude en el apartado 3.2. Todos los ensayos de per-
meacion se realizaron a temperatura ambiente.

2.4. Rugosidad

Con la finalidad de relacionar los cambios en las
corrientes de permeacién de hidrégeno con el aca-
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bado superficial del acero, se realiz6 un estudio de
rugosidad a todas las muestras que se ensayaron
mediante la técnica de Devanathan-Stachurski.
Para ello, se utilizé un Rugosimetro Mitutoyo, mo-
delo SJ-301, que fue manejado siguiendo el proce-
dimiento especificado en la norma JIS1994. Los
pertfiles de rugosidad se determinaron en aquellas
regiones del material que, luego, serian expuestas
al hidrégeno, utilizando una longitud de barrido
Ac = 0,8mm y una misma magnificacién del perfil.
También, se obtuvieron los perfiles de rugosidad
después de la permeacién de hidrégeno, a fin de
determinar los cambios ocurridos en la superficie
del material metélico durante los ensayos. A partir
de estos resultados se obtuvieron los parametros de
rugosidad Ra, Ry y Rz, donde, Ra viene a ser la ru-
gosidad media aritmética, Ry es la distancia entre
las lineas de perfil de picos y valles, y Rz es el pro-
medio de las alturas de pico a valle (Fig. 1). Todos
los ensayos se realizaron por triplicado.

2.5. Analisis superficial

Las superficies de todas las muestras se observaron
y analizaron empleando microscopia electrénica
de barrido. El estudio se realiz6 en un microscopio
electrénico, marca Philips, modelo XL-30, que est4
acoplado a un espectrémetro de rayos X por disper-
sién de la energfa, marca EDAX, modelo DX-4.
Este equipo se operé a un voltaje de aceleracién
de 20 kV vy las fotos se tomaron en modo de imagen
de electrones secundarios. También se desarrollé
un andlisis mediante espectroscopia de rayos X
por dispersién de la energfa, para determinar algu-
nos elementos quimicos presentes en ciertas regio-
nes de interés. Por su parte, los ensayos de dureza
Rockwell se realizaron en un equipo marca
Willson, al cual se acoplé un identador tipo bola,
de 1/16 de pulgada, y se le aplic6 una precarga de
100 Kg. - '

m
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Figura 1. Parémetros tedricos de rugosidad: a) Ra, b) Ry y c) Rz.

Figure 1. Theoretical roughness parameters: a) Ra, b) Ry and c) Rz.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Analisis microestructural

La microestructura del acero API 5L-X52 en con-
dicién de entrega se observé mediante microscopfa
ptica y los resultados se muestran en la figura 2a.
Como puede observarse, esta microestructura estd
compuesta por granos de ferrita y perlita alineados
en forma de bandas, producto de la segregacién de
algunos elementos aleantes como, por ejemplo, C
y Mn. Se observaron numerosas inclusiones con
morfologfa laminar y esferoidal, principalmente
sulfuros de manganeso. Adicionalmente, se detec-
t6 la presencia de algunos aluminatos, silicatos y
particulas de calcio dentro del material. Después
de los tratamientos de laminado y recocido, las
muestras de acero presentan una microestructura
constituida principalmente por ferrita, perlita y ce-
mentita fragmentada esferoidizada, distribuida ho-
mogéneamente en la matriz, tal y como se muestra
en la figura 2b.

3.2. Polarizacién

En la figura 3 se muestran las curvas de polariza-
cién potenciodindmicas para las probetas de acero
ensayadas con tres diferentes acabados superficia-
les. Como puede observarse, el potencial de corro-
sién tiende a desplazarse hacia valores mas nobles
a medida que la rugosidad aumenta. Ademss, la
forma de las curvas es muy similar, tanto en el lado
catédico como en el anédico, lo que indica que el
mecanismo de reduccién de hidrégeno y disolu-
cién del hierro permanece inalterado, indepen-
dientemente del acabado superficial que tenga el
material metélico.

La principal diferencia en las curvas antes men-
cionadas se puede apreciar en los valores de densi-
dad de corriente. Nétese que para un mismo po-
tencial de electrodo, las muestras con superficies
rectificadas presentan una densidad de corriente
catédica mayor que aquellas probetas con acaba-
dos superficiales m4s finos. De hecho, la densidad
de corriente aumenta a medida que la rugosidad
del acero se incrementa. Este efecto se debe a que
las superficies mds rugosas tienen una mayor drea
efectiva sobre la cual pueden ocutrir las reacciones
electroquimicas de reduccién de hidrégeno y diso-
lucién del hierro, lo que trae como consecuencia
un incremento en la velocidad de corrosién del
acero. Por otro lado, cuando el potencial de elec-
trodo estd por encima de =500 mV, vs. E.C.S, las
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Figura 2. Microestructura del acero APl 5L-X52: a) en
condicién de entrega, b) laminado y recocido.

Figure 2. Microstructure of the APl 5L-X52 steel in:
a) as-received condition, b) cold rolled and annealed.
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Figura 3. Curvas de polarizacién potenciodindmicas para
el acero con diferentes acabados superficiales en solucion
de NaSO4 0,1 M, a pH=2y 25 °C.

Figure 3. Potentiodynamic polarization curves for the steel

with different surface finishings in deareated 0.1M Na,SO,
at pH=2 and 25°C.

curvas de polarizacién tienden a solaparse, lo que
parece indicar que el acabado superficial no tiene
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mucha influencia sobre la velocidad de corrosién
del acero a potenciales muy nobles.

3.3. Permeacién de hidrégeno

La corriente anddica asociada al flujo de hidrége-
no para el acero API 5L-X52 con diferentes acaba-
dos superficiales, se registr6 como funcién del
tiempo y los resultados se muestran en la figura 4.
Como puede apreciarse, todas las curvas obtenidas
experimentalmente presentan el comportamiento
clasico reportado en la literatura! ¥ 7. Es decir, que
hay un incremento en la densidad de corriente de
permeacién de hidrégeno durante las primeras ho-
ras de exposicion, hasta que finalmente se alcanza
un estado estacionario. También puede observarse
como la densidad de corriente de permeacién dis-
minuye a medida que la rugosidad del acero au-
menta. Mds aun, las muestras rectificadas presen-
tan corrientes de permeacién dos veces menores
que aquellas probetas que fueron preparadas me-
diante desbaste y pulido hasta lograr una superficie
especular. Contrariamente a lo que se esperaba, las
superficies menos rugosas favorecen la absorcién
de hidrégeno hacia el interior del material, a pesar
de que hay menos hidrégeno atémico adsorbido en
la superficie metdlica (hay menos érea efectiva pa-
ra que ocurra la reaccién de reduccién de hidrége-
no).

Las variaciones en las corrientes de permeacién
de hidrégeno observadas experimentalmente pu-
dieran estar relacionadas con la deformacién su-
perficial producida en el material durante su pre-
paracién mecédnica. Las muestras rectificadas

—&— Rectificada
08 -&- SiC 320 grit
- 0.31m

02

t Gu:m)

Figura 4. Curvas de permeacién de hidrégeno para las
muestras de acero de 1T mm de espesor en solucién de
NaySO,0,1 M, a pH=2 y 25 °C.

Figure 4. Hydrogen permeation curves for 1 mm thick

membranes with different surface finishings, in deareated
0.1M NapSOy at pH=2 and 25 °C.
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poseen una alta energia de deformacién en la su-
perficie que estd asociada con la generacién de de-
fectos microestructurales, tales como dislocacio-
nes. Estos defectos superficiales pudieran servir
como trampas activas para el hidrégeno atémico
adsorbido!!!l, el cual, lejos de absorberse hacia el in-
terior del metal, tiende a recombinarse para formar
hidrégeno molecular. Dicho de otro modo, los de-
fectos inducidos en la superficie durante los trata-
mientos mecdnicos no solo sirven como anclas pa-
ra el hidrégeno atémico sino que, ademds, podrian
incrementar su actividad catalitica favoreciendo,
asi, la reaccién de recombinacién. Adicionalmen-
te, si el hidrégeno molecular queda atrapado en las
irregularidades de la superficie hay, entonces, una
mayor drea superficial que estd bloqueada para fu-
turas reacciones; por tanto, el drea efectiva donde
puede ocurrir finalmente la absorcién de hidrége-
no es mucho menor'?. Durante las operaciones de
desbaste y pulido algunas regiones con alta energia
de deformacién, como por ejemplo las crestas de
las irregularidades, se eliminan. Por consiguiente,
al haber menos irregularidades hay menos posibili-
dad de que el hidrégeno quede inmovilizado en la
superficie del material, favoreciéndose, de esta for-
ma, la difusién a través de la red metslica. De alli
que las muestras con acabados mds finos presenten
densidades de corriente de permeacién mayores.
El coeficiente de difusién de hidrégeno para el
acero API 5L-X52 se determiné mediante los ajus-
tes de Laplace y de Fourier y el método del Time
Lag!"® y los resultados se muestran en la tabla II.
Los valores obtenidos en esta investigacién son
comparables con algunos obtenidos, previamente,
por otros investigadores para aceros del mismo ti-
pol? ¥ 14 Sin embargo, también se han reportado
en la literatura coeficientes de difusién de hidrége-
no un orden de magnitud superior’®.. Posiblemen-
te, el conformado del acero mediante el laminado

Tabla II. Coeficientes de difusién de hidrégeno para el
acero APl 5L-X52 en solucién de NapSO4 0,1M a pH=2,
calculados mediante diferentes métodos analiticos

Table Il. Hydrogen diffusion coefficients attained by
different analytical techniques for the APl 51-X52 steel in
deareated 0, 1M Na,SO,

Método D(cm?s)
Time Lag 1,93x107
Fourier 2,24x107
Laplace 3,48x107
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y los tratamientos de recocido hayan modificado
ligeramente la difusividad del hidrégeno en el ace-
ro, produciendo esta variacién en los resultados.

3.4. Rugosidad

En la figura 5 se muestran los perfiles de rugosidad
de las probetas de acero con diferentes acabados
superficiales, justo, antes de los ensayos de permea-
cién de hidrégeno. A partir de estos perfiles se ob-
tuvieron los pardmetros de rugosidad, Ra, Ry y Rz,
los cuales se muestran en la tabla III. Como cabia
esperar, las muestras rectificadas presentan superfi-
cies mucho mds irregulares que las muestras puli-
das. Ademds, los parametros de rugosidad son un
orden de magnitud superior, lo que indica que el
drea efectiva para que ocurra la reaccién de evolu-
cién de hidrégeno, también, es mucho mayor; de
ahi, el aumento en la corriente catédica de evolu-
cién de hidrégeno como funcién de la rugosidad.
En aquellas probetas que se prepararon con aldmi-
na de 0,3 mm, las irregularidades son poco profun-
das (Fig. 5¢), asf que la posibilidad de que el hidré-
geno atémico quede inmovilizado en la superficie

Tabla lll. Parémetros de rugosidad de las muestras de
acero APl 5L-X52 con diferentes acabados superficiales,
antes de los ensayos de permeacién de hidrégeno

Table Ill. Roughness parameters for the APl 5L-X52 steel
with different surface finishings, before the hydrogen
permeation tests

Acabado superficial Ra (um) Ry (um) Rz (um)

Rectificado 0,97 +£0,03 6,98+0,03 6,02+0,03
SiICN° 320 0,15+0,03 2,71+0,03 1,57+0,03
Pulido 0,3 pm 0,06 +0,03 195+003 0,85+0,03

para luego recombinare es menor. En consecuen-
cia, habrd una mayor absorcién de hidrégeno en la
matriz y por tanto una mayor corriente de permea-
cién, tal y como se menciond anteriormente.

Los perfiles de rugosidad para las muestras de
acero, después de los ensayos de permeacién de hi-
drégeno, se presentan en la figura 6 y sus respecti-
vos pardmetros de rugosidad se muestran en la ta-
bla IV. Como puede observarse, después que las
muestras han sido polarizadas catédicamente du-
rante varias horas, las irregularidades de la: superfi-
cie se vuelven mas pronunciadas. Es decir, que los
valles son m4s profundos y los picos més agudos, lo
que se traduce en un aumento neto de la rugosi-
dad, independientemente del acabado superficial
que se haya dado al material metdlico. Segin Flis
y Zakroczymskil'®, este incremento en la rugosidad
de la superficie durante la polarizacién se debe,
posiblemente, a la reduccién parcial de algunas pe-
liculas de 6xido que pudieran formarse como pro-
ducto de la interaccién del metal con el aire o,
bien, por deposicién de hierro u otros 6xidos de
hierro sobre los picos de las irregularidades.

3.5. Andlisis superficial

El andlisis microestructural realizado a las muestras
metdlicas, una vez que fueron expuestas a la solu-
cién de Na;SO4 0,1M, con un pH=2, no muestra
evidencia de que haya ocurrido algin tipo de dafio
por hidrégeno, ni en la superficie, ni en el interior
del material. Estos resultados parecen indicar que,
bajo estas condiciones experimentales, la concen-
tracién de hidrégeno dentro del metal no fue sufi-
cientemente alta como para promover la for-
macién de ampollas o el crecimiento de grietas,
lo cual es consistente con las bajas corrientes de
permeacion registradas. En la figura 7 se muestran-

Figura 5. Perfiles de rugosidad del acero API 5L-X52 con diferentes acabados superficiales, antes de la permeacién de
hidrogeno: a) rectificado, b) desbastado con papel de SiC N° 320 y ¢) pulido con alumina de 0,3 um.

Figure 5. Roughness profiles for the APl 5L-X52 steel with different surface finishings, before the hydrogen permeation
test: a) machined, b) abraded with SiC paper 320 grit and c) polished with 0,3 um alumina.
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Figura 6. Perfiles de rugosidad del acero API 5L-X52 con diferentes acabados superficiales, después de la permeacion
de hidrégeno: a) rectificado, b) desbastado con papel de SiC N° 320 y ¢) pulido con alumina de 0,3 pm.

Figure 6. Roughness profiles for the APl 5L-X52 steel with different surface finishings, after the hydrogen permeation fest:
a) machined, b} abraded with SiC 320 grit and c) polished with 0,3 um alumina.

Tabla IV. Parémetros de rugosidad de las muestras de
acero APl 5L-X52 con diferentes acabados superficiales,
después de los ensayos de permeacién de hidrégeno

Table IV. Roughness parameters for the API 5L-X52 steel
with different surface finishings, after the hydrogen
permeation fests

Acabado superficial Ra (um) Ry (um) Rz (um)

Rectificado 1,06+003 858+003 7,16+0,03
SiCN° 320 024 +0,03 397+0,03 253+0,03
Pulido 0,3 um 0,09+0,03 3,64+003 160003

algunas fotomicrograffas obtenidas por M.E.B. para
las muestras ensayadas. En ellas, se evidencian
nuevamente las diferencias morfolégicas entre las
muestras con diferentes acabados superficiales, las
cuales originaron los cambios en las corrientes de
permeacién. Por su parte, los ensayos por E.D.S.
mostrados en la figura 8, indican la presencia de
oxigeno en la superficie metdlica, lo que confirma
la existencia de algin producto de corrosién (for-

mado posiblemente durante la interaccién del ma-
terial con el aire), que pudo reducirse durante la
polarizacién, incrementando la rugosidad del ma-
terial. Ademds, tal y como se menciond anterior-
mente, en los espectros por E.D.S. resalta la pre-
sencia de azufre, manganeso, silicio, aluminio y
calcio, indicando la existencia de inclusiones de
sulfuro de manganeso, aluminatos, silicatos y parti-
culas de calcio.

En la tabla V se muestran los valores de dureza
Rockwell para las muestras de acero con diferentes
acabados superficiales. Como puede observarse, la
dureza disminuye ligeramente conforme el acabado
de la superficie se hace mds fino, lo que parece in-
dicar que durante las operaciones de desbaste fino
y pulido, algunos planos de deformacién se elimi-
nan de la superficie. En consecuencia, las muestras
pulidas tienen una menor densidad de defectos in-
ducidos por deformacién, lo que reduce posibilidad
de que el hidrégeno quede atrapado en la superfi-
cie. Esto, explicaria el aumento en la densidad de
corriente de permeacion.

Figura 7. Fotomicrografias por MEB de las muestras de acero expuestas a la solucién de Na;SO4 0,1M: a) rectificada,
b) desbastada con papel de SiC N° 320 y ¢) pulida con alumina de 0,3 pm.

Figure 7. SEM micrographs of the steel samples exposed to 0.1M Na,SO, solution: a) machined, b) abraded with SiC

paper 320 grit and polished with 0,3 um alumina.
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Figura 8. EDS general de la superficie de las muestras de acero con diferentes acabados superficiales: a) rectificado, b)
desbastado con papel de SiC N° 320 y ¢) pulido con alumina de 0,3 pm.

Figure 8. Energy dispersive X ray andlysis of the steel samples with different surface finishings: a) machine, b) abraded with

SiC paper 320 grit and c) polished with 0.3 um alumina.

Tabla V. Valores promedio de dureza para las muestras
ensayadas

Table V. Hardness values for the steel samples

Acabado superficial Dureza (HRB)
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