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Resumen

Se estudia el comportamiento de un mismo acero moldeado inoxidable diiplex austeno-ferritico (48-
52 %) del tipo 22Cr5NiMoN (UNS-J9.22.05) frente al daiiado por hidrégeno generado por corrosién
en medio H,S, tanto en condiciones estéticas, mecanismo de dafiado conocido como HIC (Hydrogen
Induced Cracking), como bajo carga de traccién, mecanismo de dafiado conocido como SSC (Sulfide
Stress Cracking).

Palabras clave: Acero moldeado diiplex 22Cr5NiMoN. Dafiado por hidrégeno (HIC). Corrosion
bajo tension en medio sulfhidrico (SSC).

Study of the susceptibility of a 22CrSNiMoN-type duplex
stainless steel to hydrogen damage under static conditions

(HIC) and under sustained load (SSC)

Abstract

The behavior to hydrogen damage caused by corrosion in a H,S medium is studied in a molded ferri-
te-austenite (52-48 %) duplex stainless steel 22Cr5NiMoN type (UNS-J9.22.05) under both, static
(damaging mechanism called Hydrogen Induced Cracking (HIC)) and sustained load (damaging me-
chanism called Sulfide Stress Cracking (SSC)), conditions.

Keywords: Molded 22Cr5NiMoN duplex stainless steel. Hydrogen induced cracking (HIC).
Sulfide stress cracking (SSC).

1. INTRODUCCION

Se estudia el comportamiento de un acero inoxi-
dable diplex austeno-ferritico con una fraccién de
volumen de ferrita del 52 % frente al dafiado por hi-
drégeno generado durante la corrosién en medio
H,S, tanto en condiciones estdticas o sin esfuerzo
aplicado (Hydrogen Induced Cracking, HIC) como
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bajo carga de traccién uniaxial (Sulfide Stress Crac-
king, SSC). La reaccién global de corrosién que tie-
ne lugar es: H,S + Fe (del acero) — FeS + H° (at6-
mico). A continuacion, el hidrégeno generado en la
superficie metdlica se absorbe y difunde a través
del material mediante mecanismos cuasificknianos
y se recombina para formar hidrégeno molecular en
trampas tales como inclusiones (MnS), precipita-
dos, particulas de segunda fase, cavidades. De este
modo, se alcanzan altas presiones locales de H, que
dan lugar a la fractura del material (1-4).

2. MATERIALES
El material utilizado es un acero inoxidable du-

plex austeno-ferritico del tipo UNS-J9.22.05 (ACI-
CD-3MN) moldeado, que cumple con el documento
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TaBLA I.— Composicién quimica del material estudiado (Indice PREN = Cr + 3,3 Mo + 16 N)
TABLE I.— Chemical composition of the studied material (PREN = Cr + 3,3 Moy 16 N)

Composicién, % en masa

Material . . N
C Mn Si P S Cr Ni Mo Cu PREN
(total)
019C-A/B 0,028 | 0,65 | 0,70 | 0,020 | 0,001 | 22,78 | 5,57 | 3,38 | 0,11 | 0,16 | 36,5
(Probetas)
S/i%gl(q) /éi"&v[ < < < < < 21,0 4;5 2;5 < O,j 0] 3 1_0
(22Cr5NiMoN) 0,03 | 1,50 | 1,00 | 0,040 { 0,020 23,5 6,5 35 1,00 020 | 380

estdndar A890-94 de la norma ASTM (5) para su
grado Gr 4A (22Cr5SNiMoN). La composicién qui-
mica determinada por técnicas analiticas instrumen-
tales de espectrometria de emision atomica por des-
carga eléctrica en alto vacio (AES) y por plasma de
acoplamiento inductivo (ICP), se muestra en la ta-
bla I. El estudio de la microestructura puso de ma-
nifiesto la presencia de dos fases: austenita-ferrita,
en una fraccion de volumen del 48 y 52 %, respecti-
vamente (Fig. 1). Asi mismo, se observé la presen-
cia de carburos preferentemente en borde de gano
austenitico (Fig. 2). La dureza es de 98 HRB, que
se corresponde con una resistencia a la traccion del
orden de 80 kg/mm?.

FiG. 1.— Acero moldeado duplex 22Cr5SNiMoN.
Austenita-Ferrita (48-52 %). (x 100).

Fi1G. 1.— 22Cr5NiMoN duplex molded steel.
Austenite-Ferrite (48-52%). (x 100).
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3. PARTE EXPERIMENTAL
3.1. Daiiado por hidrégeno (HIC)

La metodologia experimental que se aplica para
evaluar el dafiado por hidrégeno se corresponde con
lo expuesto por NACE en su documento normaliza-
do de referencia TM.02.84-87 (6).

3.1.1. Probetas
Se mecanizaron dos probetas prismdticas de 100

+ 1 mm de longitud, 20 + 1 mm de anchuray 15 +
1 mm, haciendo coincidir la direccién longitudinal

F1G. 2.— Acero moldeado duples 22Cr5SNiMoN.
Austenita-Ferrita. Precipitacién de carburos.
(x 500).

FiG. 2.— 22Cr5NiMoN duplex molded steel.
Austenite-Ferrite. Carbides precipitation. (x 500).
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de la probeta con la direccién de solidificacion. Las
seis caras de la probeta se lijaron y pulieron hasta
grano 320 6 més fino. A continuacion, las seis caras
se limpiaron con acetona o similar.

3.1.2. Solucion de ensayo

Se utiliz6 agua de mar sintética purgada con ni-
trégeno y saturada de sulfuro de hidrégeno (H,S). El
agua de mar sintética se prepara cumpliendo lo ex-
puesto por ASTM en el documento normalizado de
referencia D 1141-90 (7). El agua utilizada para di-
solver las diferentes sales es de grado reactivo tipo
IT de acuerdo con ASTM D1193 (8) y la solucién
0,1 N de NaOH utilizada para ajustar el pH cumple
con ASTM E200 (9). El agua de mar sintética que
se utilizé tiene la siguiente composicion, en g/L:
24,53 NaCl + 5,20 MgCl, + 4,09 Na, SO, + 1,16
CaCl, + 0,695 KCI + 0,201 NaHCO; + 0,101 KBr +
0,027 H3;BO; + 0,025 SrCl, + 0,003 NaF. Presenta,
por tanto, un indice de clorabilidad de 19,38 y un
pH de 8,2 después de ajustar con NaOH 0,1 N.

3.1.3. Purgay saturacion

El aire disuelto en la solucién de agua de mar
sintética se elimind haciendo circular un caudal de
nitrégeno de 100 cm3/min (6 L/h) por litro de solu-
cién. A continuacién se saturd la solucién con un
caudal de H,S de 200 cm*/min (12 L/h) por litro de
solucidn, durante 1 h. Para asegurar la saturacién de
H,S durante las 96 h de ensayo, se mantuvo un bur-
bujeo de dicho gas de 10 cm3/min (0,6 L/h) y por li-
tro de disolucidn.

3.1.4. Pardmetros de ensayo

Segtin lo expuesto en las normas usadas, el pH
del agua de mar sintética, inicialmente preparada,
estard entre 8,1 y 8,3 (en nuestro caso, pH = 8,2) y
al finalizar el ensayo estara entre 4,8 y 5,4 (en nues-
tro caso, pH = 5,0). El ensayo se realizé bajo pre-
sién atmosférica a 25 + 2 °C durante 96 h.

3.1.5. Evaluacion

Después de permanecer 96 h inmersas en la so-
lucién de ensayo, se sacaron las probetas del reac-
tor, se limpiaron y secaron. A continuacién, se pro-
cedid a la evaluacion macroscdpica de las superfi-
cies expuestas para detectar la presencia de
ampollas (blistering). Posteriormente, las probetas
se seccionaron transversalmente, cada 25 mm. Las
superficies obtenidas se lijaron, pulieron metalogra-
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ficamente y atacaron ligeramente con un reactivo
especifico, a fin de evaluar la presencia de grietas.
Se evaluaron los siguientes pardmetros de dafiado:
a) tamafio, localizacién y morfologia de la ampolla;
b) relacién de longitud de agrietamiento (CLR = £
alw), anchura del agrietamiento (CTR = X b/w) y
sensibilidad al agrietamiento (CSR = X (a - b)/(w -
7)), donde a es la longitud y b la anchura de cada
grieta, w, la anchura y T el espesor de la probeta, y
e) morfologia de la grieta.

3.2. Corrosion bajo tension en medio
sulfhidrico (SSC)

La metodologia experimental aplicada para eva-
luar el dafiado por hidrégeno se ajusta a lo expuesto
por NACE en su documento normalizado de refe-
rencia TM.01.77-90 (10).

3.2.1. Probetas

Se mecanizaron dos probetas de traccién cilin-
dricas de cabezas roscadas haciendo coincidir la di-
reccién longitudinal de la probeta con la direccién
de solidificacién. Su configuracién geométrica y
sus dimensiones se muestran en la figura 3. Se hizo
un acabado final de la probeta hasta una rugosidad
de 0,81 um o inferior. Antes del ensayo, la probeta
se desengrasé con 1,1,1 tricloroetano o similar y se
lavé con acetona.

3.2.2. Solucion de ensayo

Se utiliz6 una solucién acuosa acidificada satura-
da de H,S. La acidificacién se realizé preparando
50,0 g de NaCl + 5,0 g de 4cido acético glacial en
945 g de agua destilada (5,0 % en masa de NaCl y
0,5 % en peso de 4cido acético glacial). Al igual que
en los ensayos de dafiado por hidrégeno, se eliminé
el aire disuelto en la disolucién con un caudal de ni-
trégeno y se saturé con H,S. El NaCl y el dcido acé-
tico son de Merck y de grado reactivo (pureza = 99,5
%). La calidad del agua destilada utilizada cumple
con lo expuesto en el documento normalizado D
1193 de ASTM (8). La relacién volumen de solu-
cién/superficie de la probeta es de 30 + 5 mL/cm?.

3.2.3. Pardmetros de ensayo

La solucién de ensayo preparada, como se ha
comentado anteriormente, presenta un pH = 3,0.
Durante el ensayo, el pH se incrementa a pH = 4,0.
El ensayo se realiz bajo la presién atmésférica du-
rante 720 h (si la probeta no rompe antes). Durante
el ensayo, la probeta permanecié inmersa en la
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FIG. 3.— Probeta para estudio del SSC.
FiG. 3.— Samples of SSC study.

solucién de ensayo, que se mantuvo a una tempera-
tura de 25 + 2 °C.

3.2.4. Secuencia de experimentacion

La probeta de traccién se monté con sus extre-
mos roscados acoplados a un anillo dinamométrico,
mientras que el resto de la probeta permanecié in-
mersa en la solucién de ensayo. A continuacion, se
cargé la probeta uniaxialmente en traccion, flexio-
nando el anillo dinamométrico con un dispositivo al
efecto. El desplazamiento por flexion del anillo estd
relacionado linealmente con la carga aplicada, que
corresponde a un determinado porcentaje del valor
de la tensién del limite eldstico del material investi-
gado (en nuestro caso, 80 %). A continuacidn, y
con el reactor sellado, se purgé la disolucién con un
caudal de nitrégeno de 100 mL/min (6 L/h) durante
1 h/L de solucién. Seguidamente, se saturé con un
caudal de H,S de 200 mL/min (12 L/h) durante 1
h/L de solucién. El mantenimiento de la saturacién
durante todo el ensayo se aseguré mediante burbu-
jeo de H,S arazdén de 10 mL/min (0,6 L/h).

3.2.5. Evaluacion

Para la medicion del tiempo de rotura, se dispu-
so de unos microsensores de limitacién de recorrido
en contacto con el anillo dinamométrico. Si trans-
curridas las 720 h de ensayo, la probeta no rompe,
se evalda la presencia de grietas, fisura o cualquier
tipo de anomalia presente sobre la superficie de la
probeta.
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4. RESULTADOS
4.1. Daiiado por hidrégeno (HIC)

La superficie de las probetas ensayadas no pre-
senté ni ampollas (blisters), ni grietas, como se ob-
serva tanto en las superficies laterales (Fig. 4),
como en las secciones metalograficas transversales
(Fig. 5). Por esta razoén, se deduce que los pardame-
tros CLR, CTR y CSR son 0,00 %.

4.2. Corrosion bajo tension en medio
sulfhidrico (SSC)

Las dos probetas ensayadas rompieron a las 82 y
99 h de ensayo, respectivamente. La superficie de
fractura es casi perpendicular a la direccién de trac-
cién, como se observa en la figura 6. En la figura 7
se presenta un detalle de una de las superficies de
fractura.

5. CONCLUSIONES

— El acero duplex 22Cr5NiMoN moldeado no es
susceptible al dafio por hidrégeno (HIC).

— El acero diplex 22CrSNiMoN moldeado es sus-
ceptible a la corrosién bajo tensién en medio
sulfhidrico (SSC) cuando se somete en traccién
a una carga correspondiente al 80 % del valor de
su limite eldstico. La superficie de fractura de la
probeta es practicamente perpendicular a la di-
reccién de traccién. La fractura del material se
asocia a la gran cantidad de carburos presentes
en la microestructura.

FiG. 4— HIC. Probetas después del ensayo. (x 1)
FiG. 4.— HIC. Samples after test (X I).
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FiG.

5.— HIC. Secciones metalogréficas transversa-
les. (X 1).

Fi1G. 5.— HIC. Metallographical cross sections.

(x1).
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PROBETAS DESPUES DEL ENSAYO
019C- A 019C-B
(roturat=82h) (roturat=99 h)

FiG. 6.— SSC. Probetas con rotura total. (X 1).

FIG. 6.— SSC. Samples with total cracking. (X 1).
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FI1G. 7.— SSC. Superficie de fractura. (x 14).
Fi1G. 7— SSC. Fracture Surface. (X 14).
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