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1 Introduccion

1.1 Motivacion y objetivo del trabajo

En la actualidad, el mundo va en camino a reducir las emisiones de diéxido de carbono (CO,) debido
al fuerte impacto ambiental que representa. En este sentido, el desarrollo de nuevas tecnologias en
el sector de la energia ha encontrado en el hidrégeno un combustible que puede ayudar a mejorar
la situacion actual. Uno de los beneficios que posee el hidrégeno como combustible es el hecho de
ser muy liviano. Por ende, al llenar un tanque con unos pocos kilogramos (en comparacion a otros
combustibles) se puede recorrer grandes distancias. Esta propiedad se Illama gran densidad
energética por unidad masica. Ees lo que lo hace ideal para vehiculos que requieren realizar grandes
distancias con una sola recarga y tienen como factor limitante el peso que pueden cargar.

Al igual que el almacenamiento, el transporte de hidrégeno es una parte fundamental de la cadena
de suministro debido al desafio tecnoldgico y a las dificultades en la manipulacion de este elemento.
En la actualidad las dos formas de transporte terrestre utilizadas son a través de camiones con
hidrogeno comprimido y a través de ductos. En el presente estudio se hard foco al transporte de
ductos y especificamente al comportamiento de los materiales frente al mismo.

El uso de ductos es analogo al transporte de gas natural. Aproximadamente existen actualmente
2.000 km de cafierias que transportan exclusivamente hidrégeno en Estados Unidos, cuyos duefios
son los fabricantes del gas. Las cafierias se usan para transportar a grandes usuarios, como refinerias
y plantas petroquimicas. Se trata de una opcidn de elevado costo pero que adquiere atractivo
cuando se trata con voliumenes de produccién muy grandes. Requiere de una gran inversion inicial
de capital siendo esto una limitante a la hora de decidir en invertir en este tipo de infraestructura.
Actualmente, se investiga en el poder del hidrégeno para penetrar el acero y las soldaduras debido
a su alta difusividad, ademds de su capacidad de fragilizarlo a partir del fenédmeno de Embrittlement
(fragilizacidon) [1]. El problema que se ha comentado es lo que motiva el siguiente estudio sobre un
el comportamiento de los aceros existentes de las lineas de transporte de gas en Argentina y su
viabilidad para el transporte de hidrégeno.

El objetivo del trabajo es poder determinar el comportamiento de un acero de baja aleacidn
fabricado por Grupo Techint S.A. en un ambiente de hidrégeno presurizado haciendo foco al
comportamiento de una fisura inducida mediante fatiga en un ensayo controlado. Una vez que el
acero en cuestion es expuesto al ambiente mencionado por un periodo de tiempo determinado (en
nuestro caso sera de 1000hs) se estudiaran las variaciones que presenten las fisuras en las distintas
probetas ensayadas. Para realizar el estudio se comenzd analizando las normas técnicas
involucradas y una vez terminada su lectura se desarrollé un método para obtener la fisura deseada
que cumpla con los requisitos impuestos por estas. Se han disefiado y fabricado los dispositivos
necesarios para vincular las probetas a la maquina de ensayo y luego se comenzé la puesta a punto
de este. En principio, se fabricaron las primeras probetas para poder lograr un mejor manejo de la
maquina, y a su vez, para lograr la puesta a punto de los pardmetros del ensayo. Una vez que se han
obtenido los resultados buscados en las probetas de prueba, se fijan los valores de los parametros
y los pasos a seguir del ensayo. Por otro lado, se ha realizado un exhaustivo estudio metalurgico del
material para poder determinar la composicion del mismo, sus propiedades mecdnicas vy el tipo de
inclusiones no metalicas presentes.



1.2 CONTEXTO

El presente estudio se encuentra enmarcado en un trabajo multidisciplinario realizado en conjunto
por Grupo Techint S.A. y el Instituto Tecnoldgico de Buenos Aires. El mismo, nace de la necesidad
de obtener informacién fehaciente sobre el comportamiento de un acero de baja aleacién al
someterse a un ambiente de hidrogeno a alta presidn. En paralelo a los ensayos que se trataran en
este trabajo otro grupo de estudiantes del ITBA ha desarrollado una cdmara con la instalacién
correspondiente para poder realizar ensayos de exposicion a presidon de hidrégeno de manera
segura y monitoreando en tiempo real cualquier variacién en el mismo.

Se ha trabajado en forma paralela con los integrantes del laboratorio de ensayos especiales que
tiene sede en campana y se ha logrado fortalecer el vinculo ya existente entre ambas instituciones.
Para Grupo Techint S.A. este trabajo significa un area nueva de negocios y para el ITBA formar
profesionales que estén al tanto de los desafios tecnoldgicos actuales es parte de su mision como
Universidad. Con el fin de que el trabajo tenga la dindmica suficiente para poder realizarse en un
tiempo prudente se han celebrado reuniones virtuales semanales como también reuniones
presenciales con miembros del centro de ensayos especiales de Ternium que han sido de gran ayuda
para desarrollo y finalizacion de los ensayos.

El finalizar la puesta a punto de las técnicas y las campafiias de ensayos presentadas en este trabajo,
se ha desarrollado una cadmara de alta presidon que permitiria realizar un ensayo analogo, pero en
una situacién aun mas critica que la estudiada. Por otro lado, el mundo tiende cada vez mas a
ampliar los usos de hidrogeno como fuente de energia y esto genera la necesidad de una
comprension mas profunda del comportamiento de los materiales existentes para su transporte y
almacenamiento.

1.3 Estructura del trabajo

En primer lugar, se realizé la revision bibliografica y evaluacion de la microestructura que involucra
el estudio metalografico del material en cuestion. Para la misma se ha hecho hincapié en el estudio
de los materiales mediante el uso de un microscopio dptico metalografico y la utilizacion del SEM
para poder estudiar la composicidon del material base y sus inclusiones no metdlicas. Para esto se ha



desarrollado la teoria base de la microscopia y el contenido inclusionario, que cuentan con una
amplia bibliografia dado su importancia en diversos campos de la ciencia.

Por otro lado, se ha revisado la bibliografia que involucra el proceso de fisuracion por fatiga y se ha
mencionado brevemente la teoria existente de fractotenacidad donde se ha estudiado en particular
la teoria que se utiliza en el ensayo. En el caso de la teoria de mecdnica de fractura la bibliografia no
es igual de amplia que en el resto de los campos de estudio ya que es un area que data de menos
afios de estudio pero que en la actualidad ha tomado un interés muy importante en la evaluacion
de disefos, integridad estructural y seguridad.

En segundo lugar, se ha realizado la lectura de las distintas normas involucradas en el ensayo para
luego poder comenzar con el desarrollo de los primeros prototipos y probetas de prueba. Una vez
realizado un estudio mas exhaustivo de los mismo se dio marcha a la fabricacién de la morceteria
gue se ha utilizado en los ensayos y en paralelo a las primeras probetas para lograr una correcta
puesta a punto de los parametros del ensayo para obtener los resultados buscados.

Una vez obtenidos los paramentos del ensayo mediante las probetas de prueba fabricadas en el
CIDIM se comienza a trabajar con las probetas oficiales provistas por Terchint para realizar los
ensayos oficiales. Luego de obtener un set de probetas prefisuradas, se ha realizado la medicidn de
estas para luego mediante el uso de la norma poder calcular los valores de tensiones a los que
finalmente se han sumergido a las probetas en la atmosfera de hidrogeno.

Por dltimo, una vez transcurrido el tiempo del ensayo, se vuelven a realizar las mediciones
pertinentes con el fin de poder evaluar el efecto que ha tenido el hidrégeno en las probetas.



2 Marco tedrico

2.1 Microscopia

2.1.1 Origenes de la microscopia

La invencidén de la microscopia es considerada una sucesién de eventos mds que un hito realizado
por una persona en particular. Desde los primeros lentes utilizados en la antigua Roma hasta las
imagenes con gran aumento y resolucién de la actualidad han sido muchas las personas que
realizaron contribuciones en este tema. A finales del siglo XVI, en Holanda, el fabricante de anteojos
Zacharias Jannsen descubrié la forma de conseguir ampliacidon en una imagen alargando el tubo de
los ya existentes telescopios sin obtener buena resolucidn. Su utilizacién en la microscopia no era
posible. Recién a mediados del siglo XVII se consiguieron lentes con la calidad suficiente para ser
utilizados en biologia y anatomia. Estos microscopios constaban de varios lentes con distintos
aumentos que no obtenian gran definicidn, pero si aumentos de hasta 100 veces, por lo que se
necesitaba gran agudeza y poder descriptivo por parte del usuario. En el siglo XIIX no se lograron
avances significativos, pero en el siglo XIX se constituyd un modelo que ya presentaba caracteristicas
muy similares al de la actualidad. El mismo ya contaba con 3 o 4 lentes con una capacidad de
aumentos de 100 veces, un sistema eléctrico para la iluminacién del objeto con posibilidad de variar
la misma; esto ultimo hacia posible variar la cantidad de luz necesaria segun la opacidad o
transparencia del objeto con el fin de lograr un aumento en la zona de nitidez. Por ultimo en el siglo
XX se desarrollé el primer microscopio electrénico con un poder de resolucién del orden de los
nanémetros [2].

Durante este periodo de tiempo, el uso de estos instrumentos estuvo ligado a la biologia, aunque el
considerado padre de la metalografia, Henry Clifton Sorby, logré examinar correctamente muestras
metadlicas en el afo 1863. Esto ocurrié dos siglos después de los primeros usos en la biologia debido
a que las muestras metalicas deben tener una cuidadosa preparacion de la superficie. Ademas, a
diferencia de las muestras bioldgicas que son translucidas, las muestras metalicas son opacas y por
lo tanto requieren microscopia de luz reflejada en lugar de transmitida. Esto generd que las
superficies lizas y brillantes se hayan podido ver correctamente en un microscopio de luz reflejada,
pero la dificultad radicaba en cémo distinguir las distintas fases de los componentes. Este problema
fue superado gracias al desarrollo de la técnica que tiene mas aceptacion y uso en la actualidad: el
ataque quimico.

2.1.2 Introduccion a la metalografia

La metalografia es una rama de la ciencia que consiste en examinar y determinar la constitucién y
estructura de los componentes de los metales y sus aleaciones. El examen de la estructura puede
realizarse en distintos niveles de aumento, que van desde un examen visual o de bajo aumento
como 20x hasta aumentos superiores a 1.000.000x con microscopios electrénicos. La metalografia
también puede incluir el estudio de estructura cristalina mediante técnicas como la difraccion de
rayos X. Sin embargo, la herramienta mas conocida de la metalografia es el microscopio éptico, con
la capacidad de resolver caracteristicas microestructurales de 0,2 um o mas. La otra herramienta
principal de estudio en metalografia es el microscopio electrénico de barrido (SEM). En comparacion
con el microscopio 6ptico, el SEM amplia el rango de resoluciéon en mas de dos 6rdenes de magnitud
hasta aproximadamente 4 nm [3].

Sin embargo, incluso con la llegada de la microscopia electrdnica, el microscopio dptico sigue siendo
el primer y mas importante dispositivo de estudio en la metalografia. A veces, el contraste de una
microestructura es inadecuado con un SEM de menos de 500x%, mientras que es muy visible con un
microscopio de luz bdsico y una muestra debidamente preparada. El contraste entre los



componentes microestructurales en la microscopia dptica dependen en gran medida de la
preparacion de la muestra y la experiencia del técnico laboratorista.

El conocimiento de la microestructura y sus caracteristicas como tamafo de grano y el tamano,
forma y distribucién de las segundas fases son importantes para determinar el comportamiento de
los metales. Por lo tanto, la caracterizacion de estos empleando el método de la microscopia 6ptica
es esencial. Teniendo en cuenta que el aumento Util de estos equipos es de aproximadamente
1500x, los mismos presentan limitaciones a la hora de examinar algunas caracteristicas como las
dislocaciones, los numerosos tipos de particulas de segunda fase y algunas caracteristicas de
determinadas estructuras cristalinas, como por ejemplo la martensita. Para analizar estas cualidades
representativas se debe avanzar con el método de microscopia electrénica. Otro uso importante de
estas técnicas se da en el andlisis de fallas debido a fractura, desgaste y/o corrosion.

La caracterizacidn 6ptica de las microestructuras de los metales y aleaciones implica la identificacidn
y medicién de fases, precipitados y constituyentes, y la determinacion del tamafio y la forma de los
granos, la extension de la macla, y algunas de las caracteristicas de los limites de grano y otros
defectos observables. La anisotropia de la orientacidn del grano también es importante a la hora de
caracterizar la microestructura de un material. Las caracteristicas microestructurales existen en tres
dimensiones, mientras que la observacién metalogréfica suele representar sélo dos dimensiones.
Por lo tanto, la microscopia efectiva requiere frecuentemente observaciones microestructurales en
dos o mas direcciones.

2.1.3  Microscopio dptico metalografico

El microscopio dptico es el mas utilizado para el analisis metalografico. Su funcionamiento estd
basado en la reflexiéon de un haz de luz horizontal que proviene de una fuente artificial al impactar
con un reflector de vidrio plano a través del objetivo del microscopio sobre la superficie de la
muestra. Parte de la luz incidente, reflejada desde la superficie de la muestra, se amplificara al pasar
a través del sistema inferior de lentes, llegara al objetivo y continuara hacia arriba a través del
reflector de vidrio plano. El aumento de la imagen se da gracias a la combinacion de varios lentes
que logran obtener aumentos de hasta 1500x [4].

Las partes esenciales de cualquier sistema de iluminacién son una fuente de luz y un sistema de
condensadores. El condensador es necesario para recoger la luz que se desvia de la fuente y dirigirla
a la pequefia zona de la muestra que se va a examinar. Esto sirve para dos propdsitos: Hace que el
objeto aparezca mas brillante para que pueda ser visto mas facilmente (mejorando también su
contraste), y también permite al usuario controlar el angulo en el que la iluminacion llega a la
muestra. El haz puede hacerse converger en la muestra o puede iluminarla con rayos paralelos. En
la microscopia electrdnica, los conceptos de contraste y angulo de convergencia son importantes.
Con la adicion de dos aberturas variables cerca de la lente condensadora y el lente objetivo, es
posible controlar el drea de la muestra que se ilumina y la dispersién angular de la luz recogida de
la muestra. En la figura 1 se puede observar un microscopio 6ptico metalografico y en la figura 2 un
esquema general del funcionamiento de los mismos [5].



Figura 1. Microscopio éptico metalogrdfico ZEISS Axio Observer [5].
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Figura 2. Esquema bdsico de funcionamiento de un microscopio dptico metalogrdfico.

Ala hora de fabricar un microscopio dptico se debe considerar que mientras mas compacto y menos
ajustes se hagan mas comodo de usar se vuelve. Esa es la razén de fabricarse varios lentes con
distintas distancias focales para lograr varios niveles de aumento fijos. La alternativa seria variar la
distancia entre los componentes del microscopio, lo cual no seria nada practico. Este problema no
se plantea en los microscopios electrénicos, donde todos los pardmetros son mas faciles de ajustar.
Generalmente, la cantidad de lentes a utilizar para estos equipos es de dos debido a una simple
razén: los detalles utiles mas pequefios (200 nm) se pueden distinguir con un aumento del orden de
x1000, obteniendo la minima resolucion del ojo humano (0,2 mm). Por lo tanto, un aumento de la
imagen solo provocaria aumentar las aberraciones del sistema. Cabe destacar que el microscopio
electrénico de barrido tiene una resolucién mejor y en este caso tiene sentido utilizar mayores
aumentos [3].



Las mencionadas aberraciones que existen en una imagen son la cromatica y la monocromatica. La
primera ocurre dada la combinacion de distintas longitudes de onda en la luz, mientras que la
segunda se da en luz con una sola longitud de onda. Los efectos que producen son los de distorsionar
la imagen en cada punto y por lo tanto hacen que esta baje su calidad de resolucién. La aberraciéon
cromatica se genera por el desvio de la luz que se produce al atravesar un lente y que depende
directamente de la longitud de onda. En el microscopio dptico, hay dos maneras de mejorar las
aberraciones cromaticas: combinando lentes de diferentes formas e indices de refraccién o
eliminando la variacion de la longitud de onda de la fuente de luz mediante el uso de filtros o
[dmparas especiales. Las aberraciones monocromaticas surgen debido a las diferentes longitudes de
recorrido de los distintos rayos desde un punto del objeto hasta el punto de la imagen. La parte de
la lente mas alejada del eje dptico enfoca los rayos mas cerca de la lente que la parte central de la
misma. Todas las aberraciones monocromaticas se reducen si sélo se utiliza la parte central del
objetivo, es decir, si se reduce la apertura del mismo. Como se mencioné anteriormente esto limita
la resolucion del microscopio, por lo que debe analizarse el compromiso entre ambos factores [3].

La resolucién puede definirse como el espacio mas cercano de dos puntos que pueden verse
claramente a través del microscopio como entidades separadas. Esto no es necesariamente lo
mismo que el punto mas pequefio que puede verse, que a menudo serd menor que el limite de
resolucion. Aunque todas las lentes del microscopio fueran perfectas y no introdujeran distorsiones
en la imagen, la resoluciéon siempre estd limitada por el efecto de difraccion. En cualquier
microscopio, la luz debe pasar por una serie de aberturas restringidas (como los lentes) lo cual
produce difraccion, de modo que un haz de luz paralelo (que se veria como un punto) se transforma
en una serie de conos, que se ven como circulos y se conocen como anillos de Airy. Se puede
demostrar que menor sea la apertura, mayor sera el punto central del disco de Airy. El efecto de
difraccidn limita la resolucion de un microscopio, porque la luz de cada punto pequefio del objeto
sufre difraccién. Para que este disco sea lo mds pequefio posible, la apertura debe ser lo mas grande
posible. Otra opcién es utilizar luz verde o, si es posible, luz ultravioleta; esto debido a que la
longitud de onda es inversamente proporcional a la resolucién y estas dos son las que menores
valores presentan [3].

Existen diversos microscopios dpticos metalograficos, todo incluyen las siguientes caracteristicas:
una fuente de iluminacién de alta intensidad, un microscopio y la capacidad de examinar la
superficie de las muestras utilizando luz polarizada, contraste de fase, iluminacion de campo oscuro
o de campo claro.

e Campo oscuroy campo claro

La iluminacion por campo claro es el modo predominante para examinar microestructuras. La
imagen en campo oscuro es muy utilizada cuando se necesita mayor contraste que el que otorga
campo claro.

En las imagenes de campo claro, la muestra es iluminada uniformemente por una fuente de luz. El
campo oscuro requiere que la muestra sea iluminada por rayos de luz oblicuos o cizallantes. Hay un
tope central que bloquea la parte central de los rayos de luz para que no iluminen la muestra
directamente. Asi, el angulo de los rayos de luz que iluminan la muestra es tan grande que la luz de
la muestra no puede entrar en la lente del objetivo a menos que sea dispersada por objetos
microscopicos. El campo oscuro en la iluminacidn reflejada se realiza utilizando un tope central en
la trayectoria de la luz. Los rayos de luz en forma de anillo son reflejados para iluminar la superficie
de la muestra con un angulo oblicuo. La figura 3 muestra la comparacién entre las imagenes de



campo claro y oscuro de un campo idéntico en una muestra de acero de alto carbono bajo un
microscopio de luz reflejada [3].

v
Vo
Figura 3. Se observa un acero AlSI 1080 mediante campo claro (izquierda) y campo oscuro (derecha) [3].

e Contraste de fase

Esta técnica es utilizada principalmente en polimeros debido al poco contraste que se observa en el
modo de campo claro. En esta, un cambio de fase debido a la difraccién de la luz por un objeto se
convierte en un cambio de amplitud. Esta conversidn se basa en el fendmeno de interferencia de
las ondas luminosas. La interferencia constructiva se produce cuando se combinan dos ondas de la
misma longitud de onda que no tienen una diferencia de fase entre ellas. Sin embargo, la
interferencia completamente destructiva se produce cuando se combinan dos ondas con una
diferencia de fase de media longitud de onda. Se espera una imagen oscura del objeto en la
microscopia de contraste de fase. La variacion en el retardo de fase a través de la muestra produce
variaciones en el contraste. La figura 4 muestra las diferencias de imagen entre las imagenes de
campo claro y las imagenes de contraste de fase para una fibra de vidrio reforzada [3].



Figura 4. Comparacion usando como muestra una fibra de vidrio reforzada entre: a) campo claro; b) contraste de fase [3].

e Luz polarizada

Esta técnica se utiliza para examinar muestras que presentan anisotropia dptica. Esta anisotropia se
produce cuando los materiales transmiten o reflejan la luz con diferentes velocidades en distintas
direcciones. Esta particularidad se da principalmente en aquellos materiales con una estructura
cristalina no cubica. Su funcionamiento, en forma resumida se debe a que, si las ondas de luz pasan
a través de un filtro polarizador, la onda transmitida vibrara en un solo plano. Dicha luz se denomina
luz polarizada plana. Cuando la luz polarizada es transmitida o reflejada por un material anisétropo,
la luz polarizada vibra en un plano diferente al plano incidente. Estos cambios de polarizacion
generan el contraste asociado a los materiales anisétropos. En la figura 5 se puede observar un
analisis con microscopio dptico para titanio puro utilizando campo claro y luz polarizada. Se puede
observar como en el caso de utilizar luz polarizada se obtiene una imagen mas Util ya que se pueden
observar muy facilmente los distintos granos [3].



Figura 5. Comparacion de dos microscopias para una muestra de titanio: a)campo claro; b)luz polarizada. [3]

2.1.4 Microscopio metalografico utilizado y sus caracteristicas

El CIDIM (centro integrado de desarrollo en ingenieria mecdnica) posee un microscopio
metalografico ZEISS Axio Oberver. Este posee grandes prestaciones que permiten trabajar con un
gran nimero de muestras en poco tiempo. No es necesario volver a enfocar o cambiar el aumento
o la muestras ya que este equipo presenta componentes automatizados gracias a varios modulos
de software que permiten analizar, por ejemplo, inclusiones no metadlicas, tamafios de grano y fases,
todo automdticamente.

Este equipo presenta varias ventajas respecto a versiones anteriores. Este puede reducir el tiempo
de preparacién de las muestras como el de investigacidn. Esto se debe a que su diseio facilita la
alineacién paralela a la lente de los objetivos. Una vez que se logra enfocar una muestra, este
enfoque se guarda para todos los aumentos y muestras futuras. Los resultados fiables y las
imagenes brillantes dependen de varias variables, pero la estabilidad de la imagen y la iluminacién
homogénea son fundamentales, especialmente a grandes aumentos. Por eso este microscopio
cuenta con la posibilidad de iluminar de forma homogénea el campo entero de visidn produciendo
imagenes brillantes. Ademas, gracias a la incorporacion de un sistema de control complejo los
resultados van a ser reproducibles en cada muestra. Otra caracteristica interesante del microscopio
es la posibilidad de adquirir distintos accesorios segun las necesidades y el tipo de muestras con los
gue se trabaja. Posee una distinta gama de insertos que varian la apertura del microscopio, desde
tamanios estandar hasta mas de 10mm de apertura para muestras muy pequefias. Por ultimo, brinda
la posibilidad de analizar muestras con contraste polarizado usando un analizador fijo, otro que rota
3609 y una placa giratoria de onda completa. Esto nos permite variar la direccion de incidencia de
la luz polarizada hacer bireflexién la cual es muy util para analizar muestras anisotrdpicas [5].
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2.1.5 Método para la realizacion del ensayo

La preparacion de las muestras tiene un orden practico para asegurarse obtener buenos resultados
al momento de observarla a través del microscopio, para esto ASTM tiene una norma especifica
donde se analizan todos los pasos a seguir [6].

a) Seleccidn de la muestra

La importancia en la seleccién de la muestra u espécimen es que para obtener resultados finales
validos la misma debe ser representativa del material estudiado. Dependiente de la causa del
analisis, las consideraciones en su eleccidn varian. Por ejemplo, el caso del andlisis metalografico en
un estudio de fallas, la muestra se debe obtener lo mds cerca posible de la fractura o de la iniciacion
de la falla. Es criterio del encargado de realizar el ensayo que esto se cumpla, el entendimiento de
la situacidn en particular y la experiencia son los factores mds importantes.

b) Tamafio de la muestra

Las muestras no deben tener un tamafio mayor a 25 mm de lado (para muestras rectangulares) y
de 25 mm de didmetro (en muestras cilindricas). La altura debe ser la justa para una manipulacién

r s

sencilla durante el pulido, en caso de que las muestras sean pequefias se realizard la etapa e
c) Corte de la muestra

El corte debe ser con mucho cuidado para minimizar la alteracion de la estructura del metal. Lo mas
general es utilizar un disco especial de corte por abrasién mientras se suministra una alta cantidad
de refrigerante, evitar el calentamiento de la muestra es de vital importancia para que no sufra
transformaciones que lleven a mediciones invalidas.

d) Limpieza de la superficie

Se debe realizar una limpieza para eliminar grasas, aceites y residuos provenientes del corte de la
probeta con algun solvente organico. También se puede utilizar ultrasonido, el cual es muy efectivo
removiendo los Ultimos residuos de la probeta.

e) Montaje de las muestras

El montaje en necesario en muestras pequefias o de forma compleja para tener un mejor manejo
de la misma. Existen diversos métodos para realizar el montaje, en general se utiliza una matriz
polimérica que puede ser incluida en caliente o frio bajo la aplicacién de presion. Se recomienda
utilizar incluidoras en caliente ya que se logra una calidad y dureza optima en el polimero final.

f) Esmerilado y pulido

Primero se procede a realizar el esmerilado, donde se busca obtener una superficie plana con un
dafio minimo que sea facilmente eliminable en la etapa de pulido. EL mismo se va a hacer utilizando
distintas telas de esmeril de material abrasivo aplicadas en etapas sucesivas, comenzando con la de
grano mas grueso hasta la que nos dé el mejor acabado posible entre todas. Una vez finalizado el
esmerilado se va a utilizar una pulidora con el fin de obtener una superficie espejo donde se han
eliminado todas las marcas de dafio generadas en las etapas anteriores, especialmente en la de
corte de la probeta. Este paso se aplica con pulidoras especiales y junto a la aplicacién de un liquido
(en general agua) con el fin de actuar como refrigerante. Esto Ultimo tiene el objetivo de evitar el
calentamiento para evitar las transformaciones de la microestructura, al igual que en la etapa de
corte.

g) Ataque quimico
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El ataque quimico consiste en la utilizacion de algun tipo de reactivo (lo mas frecuente es utilizar
nital) [7] para generar un cambio de color en los granos de la muestra. Lo que se va a lograr es que
los granos de las distintas microestructuras obtengan distintos tipos de coloracién u de intensidad
de la misma segun su composicién. Esto se debe a que varia la velocidad a la que reacciona cada
microconstituyente con el acido, el que reacciona mds rapido se ataca mds rapido y se ve mas
oscuro; el menos atacable refleja mas luz y se ve mas claro.
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2.2 Contenido Inclusionario

2.2.1 Inclusiones no metalicas

Las inclusiones no metdlicas estan presentes en todos los metales, indiferentemente del tipo o
proceso de conformado para su obtencién. Estas tienen una importante influencia en las
propiedades y caracteristicas de los materiales por lo que su estudio y entendimiento son
fundamentales. Influyen directamente en la formabilidad, maquinabilidad, soldabilidad, resistencia
a la fatiga, resistencia a la fractura, resistencia a las cargas dinamicas, corrosién y tenacidad [8]. Las
inclusiones pueden ser catalogadas de varias formas, por ejemplo, dependiendo de su origen,
pueden llamarse enddgenas o exdgenas. Las inclusiones enddgenas son aquellas que provienen de
una fuente interna como pueden ser productos de la desoxidacidn o precipitados como sulfitos; las
inclusiones exégenas provienen del exterior como por ejemplo los refractarios del horno o
materiales de molde para colada. Los sulfitos o productos de desoxidacién son considerados como
fases no metadlicas a pesar de muchas veces tener presentes elementos metalicos. Las inclusiones
enddgenas se subdividen en dxidos y sulfitos, los nitruros y carburos que son visibles en el
microscopio O6ptico no son considerados inclusiones debido a que usualmente poseen
caracteristicas similares al metal que lo acompafian que a su componente no metalico. Las
inclusiones también se clasifican segin su tamano, pudiéndose encontrar inclusiones de 100 um
como usuales y de hasta 30-40 nm como las mas pequefias. En general las exdgenas se analizan con
macrografias ya que su tamafio suele ser mayor a las enddgenas, las cuales suelen analizarse con
microscopia [3].

La distribucion de las inclusiones varia de acuerdo a su origen y tipo. Las exdgenas no se distribuyen
uniformemente, por lo que las probabilidades de encontrarlas analizando un plano aleatorio es baja.
La inspeccidon macroscopica debe usarse para localizar estas particulas antes de realizar un estudio
microscopico. En cambio, las inclusiones enddgenas suelen estar mas uniformemente distribuidas,
aunque su concentracion varia segun la locacion. Por ejemplo, en la colada por lingotes, los sulfitos
suelen segregar hacia el centro y la parte superior, mientras que los éxidos lo hacen hacia el centro
y la parte inferior.

La formacién de las inclusiones puede dividirse en tres etapas: nucleacién, crecimiento vy
coalescencia o aglomeracion. En la nucleacion, los nucleos de la nueva fase se forman como
resultado de la sobresaturacion de la solucidon que puede darse por su enfriamiento (el equilibrio
depende de la temperatura) o por la desilusién de aditivos. Este proceso depende de la tensidon
superficial liquido frontera, cuanto menor sea esta se requiere menor sobresaturacion para la
formacién de nuevos nucleos. La etapa de crecimiento de una inclusidn separada continta hasta
que el equilibrio quimico se consigue, es decir, hasta que no hay sobresaturacién. Pero al ser un
proceso lento, un cierto nivel de sobresaturacién fuera del equilibrio puede ser retenido. La
coalescencia o aglomeracién ocurre cuando por activacion térmica o agitacion forzada la movilidad
se ve aumentada y hace que se encuentren cara a cara dos inclusiones. La coalescencia ocurre en
caso de que estemos en una fase liquida, mientras que la aglomeracién ocurre en estado sdlido.

Existen diversos métodos para detectar inclusiones donde destacan los métodos macrograficos
como ultrasonido o particulas magnéticas, los métodos micrograficos como microscopia dptica o
SEM o el método quimico como la aislacién de residuos [3]. Contrario a lo que se puede pensar en
primera instancia, el método quimico para el analisis inclusionario es el menos utilizado, en cambio,
obtener resultados con un microscopio dptico para luego compararlos con los resultados de la
bibliografia existente se considera la forma mas eficiente para realizar el andlisis.
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2.2.2 Métodos macrograficos

Estos métodos son muy utiles para analizar en forma general las inclusiones, pero no permiten
determinar con detalle la composicion y forma de las mismas, por eso siempre debe recurrirse a un
analisis micrografico que nos puede brindar mas detalles sobre las mismas. Dentro de las ventajas
gue presentan destacan que facilitan el examen de probetas con grandes superficies y que el tiempo
de preparacién de la muestra es menor al no requerirse un pulido del mismo grado que en el analisis
micrografico. La ventaja de analizar probetas con grandes superficies radica en que las inclusiones
mas grandes en el acero, que son las mas daiinas, no se distribuyen uniformemente por lo que al
analizar una muestra mas grande aumenta la probabilidad de encontrarlas. Las desventajas que
presentan son la imposibilidad de distinguir entre distintas formas de las inclusiones y que no se
pueden detectar las mds pequefias. Dentro de estos métodos destacan los siguientes [3]:

e Macro-etch Test

Se utiliza para obtener el contenido inclusionario y su distribucidn, usualmente en la seccién
transversal o transversalmente a la direccién de rolado u forjado. Esta se ataca quimicamente con
una solucién acida (en general agua con acido clorhidrico) para revelar las inclusiones que se ven a
simple vista o con pequefios aumentos utilizando instrumentos como lupas.

e Método de fractura

Este método se usa para determinar la presencia y localizacién de las inclusiones. Se utiliza para
aceros con una dureza aproximada de 60 HRC y un tamaiio de grano 7 o menor. La muestra no debe
presentar excesivas identaciones externas o concentradores que guien a la fisura. Se busca que la
fractura se de en forma longitudinal y a través del centro de la muestra. Una vez que se procede a
examinar la superficie de la fisura, se puede utilizar un aumento de hasta 10 diametros; ademas,
existen métodos como el tintado térmico que aumentan la visibilidad del cordén de éxido. La norma
ISO 3763 proporciona una guia para la clasificacién de las inclusiones por este método, pudiéndose
registrar indicaciones de hasta 0,4mm de longitud.

e Método Step-Down

El método de ensayo por etapas se utiliza para determinar la presencia de inclusiones en las
superficies mecanizadas de aceros laminados o forjados. La muestra de ensayo se mecaniza a
didmetros especificados por debajo de la superficie y se inspecciona en busca de las inclusiones bajo
una buena iluminacion a simple vista o con poco aumento. Esta prueba se utiliza esencialmente para
determinar la presencia de inclusiones de 3 mm de longitud y mas.

e  Particulas magnéticas

El método de las particulas magnéticas es una variacién del método de reducciéon de pasos para
materiales ferromagnéticos en el que la muestra de ensayo se mecaniza, se magnetiza y se le aplica
polvo magnético. Las discontinuidades pequefias, como 0,40 mm de longitud, crean campos de fuga
magnéticos que atraen el polvo magnético, mostrando la inclusion. La utilizaciéon de este método
no es sencilla, puede conducir a una interpretacién incorrecta de las caracteristicas
microestructurales, como las vetas de austenita retenida, micro segregacion o carburos en ciertas
aleaciones; esto es particularmente probable si se emplean corrientes de magnetizacién elevadas.

2.2.3  Medicidon de las inclusiones con métodos microscopicos

Luego de comprender que las inclusiones afectan a las propiedades de los metales, el estudio de su
tamanfio, contenido, forma y distribucidon se ha vuelto muy relevante. A través de los afios han
surgido diferentes métodos microscdpicos para su medicion, de los cuales destacan: medicion de la
maleabilidad, métodos graficos para evaluar el contenido inclusionario, métodos cuantitativos
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manuales y andlisis automatico de imagenes. A pesar de existir diferentes métodos, el mas utilizado
y sugerido por la norma empleada [9] consiste en el andlisis metalografico de la muestra y la
comparacion de los resultados obtenidos con una coleccidn de tablas de referencia de microscopias
realizadas y documentadas. Esta gran colecciéon de imagenes metalograficas es principalmente
aportada por las practicas recomendadas SAE [10]. Aunque no se incluyen todas las posibles formas
y tipos de inclusiones, las mas usuales y generales pueden encontrarse facilmente en esta fuente.
Existen varios tipos de métodos que utilizan esta técnica que se conocen como A (tipo sulfito), B
(tipo alumina), C (tipo silicato) y D (tipo éxido globular), los cuales se discutiran proximamente. La
mayor desventaja de los métodos microscépicos es que el campo de analisis es muy pequefio
(0,5mm?), por lo que para que un andlisis describa las condiciones generales de la probeta original
se deben analizar muestras a lo largo de la misma. Ademas, la experiencia es un factor fundamental
debido a que estos resultados deben interpretarse para determinar si el contenido inclusionario
puede considerarse un problema para la funcionalidad que tendrd la probeta analizada.

Retomando la clasificacién de los 4 tipos de inclusiones, existe otra clasificacién posterior de las
mismas una vez que se las identifica: se dividen en niveles de gravedad basados en el nimero o
longitud de las particulas presentes en un campo de visién de 0,50 mm2. Las inclusiones de tipo Ay
C son muy similares en tamafio y forma. Por lo tanto, la discriminacién entre estos tipos se ve
facilitada mediante técnicas metalograficas. Los sulfuros del tipo A son de color gris claro mientras
gue las de tipo C son negras cuando se ven bajo iluminacién de campo claro. La discriminacion entre
estos tipos también puede ser de campo oscuro o con iluminacion polarizada cruzada, donde las
inclusiones de sulfuro pulidas son oscuras y las inclusiones de silicato parecen luminiscentes. Las
inclusiones de tipo B estan formados por un nimero (al menos tres) de particulas de éxido redondas
o angulares con relaciones de aspecto inferiores a 2 que se alinean de forma casi paralela al eje de
deformacién. Las inclusiones de tipo C consisten en uno o mas dxidos muy alargados con superficies
lisas alineadas en paralelo al eje de deformacién. Las relaciones de aspecto son generalmente altas,
> 2. Los 6xidos que tengan relaciones de aspecto < 2, y no formen parte de un corddn de tipoB o C
se clasifican como tipo D. Después de clasificar las inclusiones por tipo, deben clasificarse por grosor
o didmetro. El ancho de la inclusion se utiliza para clasificarlas en la categoria de finas o gruesas. En
el caso de que varie su ancho a lo largo de la misma, se la caracteriza segun la que sea mas
representativa.

Luego de la clasificacion por tipo y grosor, se procede a determinar los niveles de severidad de las
inclusiones dentro de las areas de prueba de 0,50 mmz2. Esta clasificacion puede observarse con
mayor detalle en la norma empleada [9]. En esta norma también se puede encontrar una forma
completa de proceder para analizar y categorizar cada tipo de inclusion.

2.2.4 Mecanismos de fractura y su relacién con el contenido inclusionario
En el acero los mecanismos de fractura pueden dividirse en 3 [11]:

a) El clivaje es un modo de fractura transgranular en el que la fractura se propaga a través de planos
cristalograficos dentro de los granos y la superficie de fractura aparece como una serie de planos
con aspecto brillante y facetado. Las tensiones que producen clivaje son normales, hay escaza
deformacién plastica asociada y una baja energia absorbida. En este tipo de fallas la baja
deformacién plastica y el rapido crecimiento de la fisura provocan fallas catastroéficas. En este modo
de fractura, la principal forma de mejorar la tenacidad es controlando la unidad microestructural
que produce los planos de propagacion, que en los aceros es el tamafo de grano de la austenita y
de los microconstituyentes finales.
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b) La fractura intergranular a baja temperatura, es un modo de fractura que se produce a lo largo
de los limites de grano debido a la microsegregacion o precipitacién de segundas fases a lo largo de
los limites del grano. Estas particulas actian como sitios de nucleacion de vacios para la fractura
intergranular con hoyuelos.

c) El tercer tipo de fractura es la denominada fractura ddctil. Es un mecanismo de nucleacion,
crecimiento y coalescencia de cavidades. Las cavidades de la estructura cristalina se nuclean en las
inclusiones y la fractura se produce cuando estas cavidades crecen y se unen en condiciones de
tensidn. Esto ocurre debido a que, al someterse al material a deformaciones plasticas, las inclusiones
avanzan y se encuentran una con otras. Al haber varias inclusiones juntas, se genera un punto
preferencial para la nucleacién de una fisura. Al reducir el contenido inclusionario en un acero,
estadisticamente hay menor cantidad de puntos de nucleacidn, por lo tanto, se tendra un acero con
un mejor comportamiento frente a la fractura ductil. La superficie resultante es una fractura tiene
aspecto opaco y rugoso. Ademas, este tipo de fracturas se caracterizan por un comportamiento
ddctil al principio, observandose grandes deformaciones plasticas. Luego de deformar
plasticamente, se da una pérdida de espesor o didmetro, lo que lleva a que la seccién final falle
fragilmente al propagarse la fisura a través de la coalicién de inclusiones mencionada
anteriormente. A diferencia del primer modo mencionado, las tensiones que producen este tipo de
fracturas se encuentran a 452, donde se da la maxima tensién tangencial.

Los dos primeros modos ocurren generalmente por debajo de la temperatura de transicion de
ductil-fragil, mientras que el tercero ocurre por encima de la temperatura de transicién. En la figura
6 se puede observar en ambas fotografias de la izquierda una fractura del tipo ductil y en las de la
derecha una fractura del tipo fragil, en ambos casos para un acero al carbono.

Figura 6. Fractura ductil (izquierda) y fractura fragil (derecha).

2.2.5 Relacidn entre el contenido inclusionario vy las fallas por fatiga

El efecto de las inclusiones en las propiedades de fatiga de los aceros ha sido durante mucho tiempo
un tema de interés y el papel que desempefian las inclusiones en el mecanismo de nucleacién de
grietas por fatiga es ahora bien conocido para tiempos de vida finitos [12]. En condiciones de bajo
ciclo el espécimen de fatiga esta generalmente sujeto a grandes deformaciones ciclico-plasticas y
esto conduce a la formacidon de bandas de deslizamiento intensas, que interactian con las
inclusiones y las particulas de segunda fase para producir nucleos de grietas de fatiga en una etapa
temprana de la vida de fatiga. Por el contrario, el extremo superior del rango de ciclos intermedios
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corresponde generalmente a condiciones en las que la deformacidn ciclica global en la muestra de
fatiga permanece dentro del rango elastico y todas las deformaciones ciclico-plasticas estan
confinadas a pequefias regiones de intensificacion de la tensién local en el lugar de las inclusiones.
En estas condiciones, el desprendimiento en la interfaz entre la inclusién y la matriz es el principal
mecanismo que conduce a la formacion de grietas de fatiga [3].

Experimentos recientes de fatiga de alto ciclo muestran que la nucleacidn de grietas por fatiga en el
acero esta controlada por la presencia de inclusiones esferoidales. Al inicio del ciclo de fatiga, a un
nivel de tensidn justo por encima del limite de fatiga, las inclusiones inducen una concentracion
maxima de los puntos polares de la frontera entre la inclusién y la matriz. Sin embargo, la intensidad
del campo de tensiones es considerablemente inferior a la necesaria para provocar una plasticidad
ciclica localizada en la matriz adyacente: de este modo, las grietas de fatiga no se nuclean mientras
las inclusiones permanecen sin dafios y firmemente unidas a la matriz. Con los ciclos de fatiga
continuados, las inclusiones en la superficie libre empiezan a mostrar desprendimiento en el limite
entre la inclusién y la matriz o bien propagacién de grietas de fatiga dentro de la inclusion, bajo la
influencia de las tensiones ciclicas intensificadas. Estos efectos conducen finalmente a una
separacion completa de las inclusiones de la matriz circundante para formar agujeros en la
superficie libre. Los ciclos de fatiga subsiguientes van acompafiados del desarrollo de zonas plasticas
ciclicas en los limites de las cavidades formadas, lo que conduce a la nucleacidon de grietas de fatiga
en estos puntos de la matriz. Con los ciclos de fatiga continuados, los nicleos de grietas se propagan
a través de la matriz hasta que se forma una fisura dominante, a la que sigue el crecimiento de la
grieta estable hasta alcanzar el tamafio suficiente para producir la falla. Las inclusiones que tienen
mayor susceptibilidad a este fendmeno son las de alumina [3].

Las particulas de cementita y otro tipo de inclusiones no desempefian ningin papel en la nucleacién
de grietas de fatiga de alto ciclo. En el caso de las particulas de cementita, su ineficacia se debe a la
gran similitud entre su mddulo elastico y los de la matriz de acero, lo que da lugar a que
practicamente no se produzca una concentracién de tensiones localizada en condiciones de fatiga
de alto ciclo, junto con su alta resistencia y su fuerte unién a la matriz. En la figura 7 se puede

Figura 7. Nucleacion de una fisura bajo condiciones de carga ciclicas [3].
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2.3 Teoria de mecanica de fractura
2.3.1 Repaso histérico de los modelos

Los parametros mas importantes para realizar un ensayo de mecdnica de fractura son: el tamafio
de la fisura presente, la carga a la que se encuentra sometida la probeta y la tenacidad a la fractura
del material. Se define como tenacidad a la fractura a la cantidad de energia necesaria para propagar
un defecto ya existente [13].

Originalmente, los primeros estudios en el campo de la mecdnica de fractura han buscado obtener
el valor de tension que lleva a un material a fracturarse. La primera hipdtesis tomada fue que se
produce cuando se rompe la fuerza de enlace atédmica, es decir, cuando se supera la fuerza de
atraccidn entre los 4&tomos. La misma estd dominada por la siguiente relacidn:

E.ys (1)
Xo

O, =

Donde g, es la resistencia cohesiva teorica del material, y5 es la energia de superficie por unidad de
area, X, es la distancia interatdmica y E es el médulo elastico del material.

Luego de realizar una serie de ensayos de laboratorio se pudo comprobar que esta teoria no era
acertada y que se necesitaban tensiones de hasta 4 6rdenes de magnitud menores para lograr el
objetivo. La hipdtesis que surgid para entender esto fue que los defectos microscépicos actian
como concentradores de tensién que provocan un aumento de las tensiones en ciertos puntos. Esto
significaria que los defectos puntuales provocarian una fisura en valores de tensiones mucho
menores que la resistencia cohesiva de los atomos, por lo que en la punta de una fisura ya existente
donde el drea es pequefia y el concentrador alto se necesitaria un valor de tensiones mucho menor
al esperador para que esta propague.

El primero en abordar este problema fue Inglis, que llegd a una expresion para la concentracién de
tensiones en una placa plana con un agujero eliptico que simulaba una fisura. El problema de su
desarrollo fue que para un radio de curvatura muy pequefio la tensidn resulta infinita. Esto es
erréneo ya que con una carga infinitesimal el material se fracturaria. Esto no resulto un gran
inconveniente ya que este nunca podria ser menor al espacio entre atomos X, por lo que finalmente
la expresion resultaria:

a (2)

Donde a es la semi longitud de la elipse, lo que simula el largo de la fisura.

Sin embargo, al buscar comprobar este modelo en el laboratorio la experimentacién demostré que
la tensidn en la punta de la fisura no controla la fractura del material, especialmente en el caso en
que exista un gradiente de tensiones. Debido a esto se cambio el enfoque para abordar el problema
y fue Griffith quien aplico el primer principio de la termodinamica para la formacion de fisuras,

19



deduciendo que la misma puede formarse o crecer solo si la energia del sistema se mantiene
constante o disminuye, en consecuencia, se necesita suficiente energia potencial en el material para
vencer a la energia de superficie y asi lograr que la fisura propague. El modelo desarrollado arrojaba
resultados correctos para materiales muy fragiles, pero no lograba acertar en materiales ductiles,
por lo que el efecto de la plasticidad debia ser considerado. Esto fue subsanado por Irwin y Orowan
que propusieron la siguiente ecuacion incluyendo los efectos de fluencia [13]:

2.E.(vs + vp) (3)

Of =
s m.a

Donde y,, representa es el trabajo plastico por unidad de superficie creada y es mucho mayor a y;.

Esta energia adicional asociada a la plasticidad se debe a que no solo alcanza con la rotura de los
enlaces atdmicos, también es necesario que se muevan las dislocaciones cercanas a la punta de la
fisura. Este modelo es vélido para aquellos materiales que son clasificados como lineales elasticos.

El siguiente modelo fue introducido por Irwin, a diferencia de sus predecesores hizo un
planteamiento energético donde definié a G como la taza de liberacidn de energia que basicamente
definia una medida de la energia disponible en el material para propagar la fisura. Esto ocurre
cuando G alcanza el valor de G, pero a su vez segun el valor de la variacién de G el crecimiento serd
estable o inestable.

2.3.2 Criterio de intensidad de tensiones LEFM

Como se ha visto anteriormente, a lo largo de los afios se han publicado diferentes modelos para
explicar la teoria de la mecanica de fractura. El modelo del criterio de intensidad de tensiones es el
primer modelo que tuvo aplicacién practica, ya que este permite estudiar el crecimiento de fisuras
al conocer el campo de tensiones en torno a la punta de la misma [13]. Tomando el origen del
sistema de coordenadas polares en la punta de la fisura como se observa en la figura 8 se puede
escribir:
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Figura 8. Tensiones en la punta de la fisura.
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Donde:

e K es una constante de proporcionalidad dependiente de la geometria del problema.
e fi; es una funcion adimensional dependiente de 6.

e A, eslaamplitud en términos de orden superior

® g;j es una funcion adimensional dependiente de 6.

e reselradio

Una fisura en un sdélido puede presentar un estado de tensiones en tres modos diferentes, como se
puede observar en la figura 9 El modo | o modo de apertura consiste en que la tensidn normal es
perpendicular al plano de la fisura, en el modo Il los desplazamientos de la superficie de la fisura
son perpendiculares al plano de la misma y el modo Ill o modo de desgarramientos es cuando los
esfuerzos cortantes son paralelos al plano de la fisura y los labios de esta se mueven en direccidn
paralela.
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Modo | Modo Il Modo lll

Figura 9. Modos de falla en fractomecdnica.

El modo | es el mas importante técnicamente ya que es el mas frecuente de observar, por lo que el
estudio se centra principalmente en su andlisis y a partir de ahora cuando se desarrolle la expresion
K se habla del modo | salvo que se indique lo contrario. Es importante destacar que la ecuacién
anterior tiene una singularidad en el punto r = 0, por lo que la ecuacién no representa con rigor la
realidad en este punto. Irwin obtuvo expresiones caracteristicas para los distintos modos de
fractura, para el modo | en una placa plana infinita con grieta pasante la ecuacion obtenida se
escribe:

.k (5)
Ry fi;(6)

Se puede observar que la componente en la tensién es proporcional al parametro K. Este
pardmetro se llama factor de intensidad de tensiones, y caracteriza completamente las condiciones
tensionales y deformacionales del fondo de grieta en un material eldstico lineal. Este parametro
también existe para los modos Il y Ill, pero no son de importancia para nuestro estudio.

Posteriormente, se demostrd que estas expresiones obtenidas para una placa infinita con grieta
pasante eran aproximadamente generalizables a otras configuraciones geométricas combinando los
tres factores posibles K;, K;; y Kj;;. Es muy importante comprender lo siguiente: si un material falla
localmente con una combinacién de tensidn y deformacién en Modo |, quiere decir que la fractura
se produce para un valor critico de intensidad de tensiones K., de forma en que este es una medida
alternativa de la tenacidad a la fractura del material. La relacion entre el factor de intensidad de
tensiones y la tensidn remota aplicada en la fisura queda determinado por:

(6)
K; = oVma

Por lo tanto el fallo en modo | se produce cuando K; = K. De esto se deriva que reemplazando el
valor de la tensiéon remota por una tensién admisible 0,4, podemos encontrar el valor critico de
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intensidad de tensiones, muy 0til para uso ingenieril. Es importante recordar que esta expresién es
solamente valida en el entorno cercano de la punta de la fisura, siempre y cuando x o r sean muy
pequenas. En la medida que estas aumentas ya no son despreciables los términos de orden superior
gue se observan en la ecuacion 4 (la de Sigma ij con la sumatoria) y las tensiones se pueden ver
como en la figura 10.

G
» 0=0
% Elastic
Oys o e
I\ Elastic—plastic
r, ¢
= s
~
\

p

Figura 10. Tensiones en la punta de la figura.

2.3.3 Correcciones a la LEFM

El andlisis de tensiones lineal elastico de fisuras de radio pequefio predice tensiones infinitas en la
punta de la fisura. Desde el punto de vista de la linealidad establecida por la ley de Hooke esto no
es ninguna contradiccién ya que no determina ninguna restriccidon para los valores de tension o
deformacién. En la practica, las tensiones tienen valores finitos y la explicacion para esta
discordancia es que se produce una deformacidn plastica en la punta de la fisura y es por esto que
la tensidon no puede aumentar arbitrariamente ya que se ve limitada por la plastificacidn. Este
analisis puede estimarse mediante dos modelos: el método de Irwin y el modelo de la banda de
fluencia. Para nosotros es de interés el método de Irwin debido a la falta de uso practico del modelo
de la banda de fluencia.

2.3.4 METODO DE IRWIN

Segun la correccidn a la LEFM de Irwin, en el plano de la fisura, las tensiones normales estan dadas
por:

K (7)




Si se reemplaza la tension normal en la direccion de Y por la tension de fluencia g, y despejamos
el radio obtenemos el radio plastico:

2
.o (K (8)
Yo 2m Oys

Sin embargo, esta expresidn no es correcta, ya que esta basada en la solucién eldstica para el factor
de intensidad de tensiones. Al producirse la fluencia debe haber una redistribuciéon de esfuerzos
para que se sigan satisfaciendo las condiciones de equilibro y esto ocurre al aumentar el radio
plastico para lograr el equilibrio mencionado. La correccién para este nuevo radio plastico arroja
que:

1KY (9)
5 =2la)

Es decir, el radio plastico resulta dos veces mayor de lo estimado anteriormente. El radio plastico
impacta sobre el tamafio de la fisura, que debe corregirse. Para esto se define una longitud de fisura
efectiva as:

(10)
aeff =a++ Ty

Finalmente, el factor de intensidad de tensiones efectivo se obtiene mediante:

(11)
Keff = Yeff O'\/T[. aeff

Donde Y,f es un factor geométrico.

La correccion por plasticidad de Irwin es aceptada y utilizada debido a su sencillez de aplicacion
como por ejemplo en los cédigos API-579/ASME FFS-1 [15] contempla una serie de procedimientos
que permiten establecer una valoracién cuantitativa sobre la viabilidad de mantener estos equipos
en operacion analizando las fisuras que han desarrollado durante su vida operativa.

El principio introducido por Irwin es aplicable a la punta de la fisura, dado que alli hay una superficie
libre producto de la separacion del material. Por lo tanto, en la punta de la fisura las tensiones
normales se anulan, pero a medida que nos alejamos de la misma estas se incrementan e incluso
puede haber un estado triaxial de tensiones. El fendmeno de la variacién del tamafio de la zona
plastica con el estado de tensiones explica las diferencias en el valor de K segun el espesor de la
pieza. El valor de K;. medido disminuye a medida que aumenta el espesor de la probeta hasta que
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se vuelve asintético a partir de un determinado espesor como se observa en la figura 11. La
tenacidad a la fractura aumenta en la medida que el volumen de material capaz de deformarse
plasticamente antes de la fractura es mayor, dandose principalmente cuando tenemos un estado
de tensién plana, ya que hay menor restriccidon a la deformacién. Dicho esto, podemos concluir que
el ensayo a realizar es fuertemente dependiente del espesor de la probeta con la que se realice.

N,

15, B, » espesor B

Figura 11. K en funcion del espesor de la probeta.

Finalmente podemos concluir que este modelo brinda excelentes resultados cuando se trabaja con
un material dentro de la zona lineal eldstica, pero ¢qué podemos decir sobre su comportamiento
cuando existe deformacién plastica?

. . . , 1 . .
En primer lugar, las tensiones en torno a la punta de la fisura varian con =Y el factor de intensidad

de tensiones K define la amplitud de la singularidad en torno a la punta de la fisura. También
recordamos que el material falla para un valor determinado de K critico denominado K y al tomar
el modo | como el modo de falla este valor se denomina K;.. Este valor es una medida de la
tenacidad a la fractura y es una propiedad del material independiente de la geometria y el tipo de
cargas al que esté sometido. A medida que la zona plastica crece, las tensiones dejan de variar con

1 . . . .
=Y K deja de caracterizar las tensiones en torno a la punta de la fisura. Por lo que el problema de
este modelo ocurre cuando la zona plastica no es suficientemente pequefia para ser despreciable,

por lo que nuevamente debe modificarse para los casos donde no se cumpla dicha simplificacién.
Este problema lleva a desarrollar la teoria de la mecanica de fractura elasto-plastica.

2.3.5 Mecanica de fractura elasto-plastica

Como se ha mencionado anteriormente, este modelo ha sido desarrollado debido a que sus
predecesores no preveian grandes deformaciones pldsticas en torno a la punta de la fisura. Los dos
nuevos parametros que se desarrollaron para salvar este problema son el CTOD vy la integral J. En
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nuestro estudio, el modelo de integral J no ha sido utilizado por lo que enfocaremos el andlisis al
modelo CTOD.

En el afo 1961, Wells comenzd a caracterizar aceros estructurales buscando determinar el
parametro K. El problema que encontré fue que estos materiales de alta tenacidad presentaban
inconvenientes para caracterizar su tenacidad a la fractura, lo que pudo observar en primer lugar
fue que a medida que la tenacidad del material era mayor, existia un mayor enromamiento en el
frente de grieta. A partir de esto, propuso caracterizar los materiales segun la apertura del frente
de grieta que se observaba, este pardmetro como se puede observar en la figura 12 es el CTOD.

Zona plastica
Grieta enromada

N

CTOD (9)

Zona
extendida

Figura 12. Esquema del frente de fisura junto con la cota del CTOD.

Al darse cuenta que las caras de las fisuras se deformaban antes de la fractura debido al
enromamiento de su frente, Wells propuso que la grieta es susceptible de propagarse cuando el
desplazamiento en el frente de grieta (CTOD) alcanza un valor critico. El analisis de Wells relaciones
el valor de CTOD con el valor del factor de intensidad de tensiones, considerando la plastificacion
en el frente de grieta. Para esto se resuelve el valor del desplazamiento con la consideracidn de que
el valor efectivo de la grieta es a + 1y como en la solucién de Irwin.

K [T 9[k+1 , 2(6)] (12)
U, = 2|_1 21I'Sln2 CoSs 2

Y para las condiciones de r = 1, y 8 = 1 se obtiene:
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K (k+1) [7 (13)
- 21 21

v

L, . - ., 1 (K \?
Y con la correccion desarrollada por Irwin para las condiciones de tension plana r, = =\>-) se
ys

obtiene el valor del pardametro CTOD:

2 (14)

4 K;
6 =CTOD =—
T Eoyg

Para un material donde la zona de plastificacidon es pequefia, el CTOD esta relacionado con K; . El
modelo de Dugdale [14] provee un método alternativo para analizar el CTOD, que se puede definir
como la apertura de la fisura en el final de la banda de fluencia. De esta forma, utilizando la

.y . . .z . . g .
expresidn anteriormente vista y la expansion en serie de Taylor a medida que - tiende a cero:
ys

K, 2 (15)

CTOD =
Oys

Este modelo asume que no hay endurecimiento por deformacién y que las condiciones son de
tension plana. Se pudo demostrar que para deformacion plana el valor de CTOD resulta la mitad del
obtenido empleando el mismo desarrollo.

En la actualidad existen métodos para ensayar materiales en el laboratorio obteniendo un valor de
CTOD, parametro ampliamente utilizado en la ingenieria para caracterizar la tenacidad a la fractura
de un material. Estos ensayos se encuentran normalizados en ASTM E1820 [16]. Sin embargo, en
nuestro trabajo se dio prioridad a las probetas y el método estudiado en la norma ASTM E1681 [17].

Finalizando esta seccidn, en la linea de tiempo que se observa a continuacién a qué altura del trabajo
nos encontramos y qué aspectos fueron encarado de este.

Propuesta de trabajo
final. Puesta a punto
de equiposy
caracterizaciéon de
probetas para ensayo
fracto mecanico

t f
!

Propuesta de
Techint para
realizar ensayos
sobre mecanica de
fractura. Nuevo
alcance del trabajo.

Lectura del
marco tedrico
y las normas
involucradas
en los ensayos.
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3 Desarrollo
3.1 Diseiio de morseteria

Como se ha comentado anteriormente, para el desarrollo del ensayo se han seguido una serie de
normas. Estas han sido una guia para para el diseiio y construccién de la morseteria utilizada. En
primer lugar, se ha recibido como dato el espesor de la probeta a ensayar por parte de Tenaris, el
mismo es de 11mm. La morseteria propuesta por las normas ASTM E399 [18], ASTM E1681 [16] y
ASTM E1820 [17] presentan las mismas dimensiones salvo una pequena diferencia en el orificio que
se observa en la figura 13. Partiendo de este disefio y teniendo en cuenta tanto su operacién durante
el ensayo como el proceso de fabricacidn que se ha realizado de manera integra en el CIDIM se han
desarrollado una serie de disefios hasta llegar al que finalmente se ha utilizado.

Qﬂl}}’ E399 - 12°3

0.6W
LOADING ROD THD.
0.3W=0.005W —-—-1 ’47 D ﬂ
/,JI Il 1] 1]
I Il I I
D (MIN)
v I Il I Il
A [T 16D ol
3 =~
A /
R1.25£0.25
0.25W+0.005W 0.5W
1 v — | —
f K ++
1.6 16
0.26W LG.U}!SW B 4 —
N
/] Al ro.tw
~ :
. \— NOTE 3
0.025W —={ H— —=| 0.25W |a— OSW+O0ISW —=| 0.25W [a—
LOADING FLAT —= |=— 0.050W A - SURFACES MUST BE FLAT, = 0.5W 0,005 W —=

IN-LINE & PERPENDICULAR
AS APPLICABLE, TO WITHIN
0.051 mm (0.002 in) T.L.R.

ALL DIMENSIONS ARE IN MM

Figura 13. Morceteria propuesta por la norma ASTM E-399.

A partir de este disefio se comenzd un analisis de su viabilidad en la fabricacién como sus principales
ventajas y desventajas para el desarrollo del ensayo.

En primer lugar, las dimensiones de W tienen un valor de 2 veces el espesor de la probeta segln
norma, por lo que la mayoria de las dimensiones son fijas y por lo tanto no es posible modificarlas
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segun el criterio de disefio empleado. Una de las principales ventajas de seguir este disefio es que
al ser una sugerencia de la norma el mismo ya ha sido probado con éxito en numerosos ensayos y
por lo tanto el riesgo de que ocurran fallas en el mismo es bajo. El principal problema que tiene este
disefo radica en la vinculacidn de la rosca a la maquina de ensayos. La maquina de ensayos presenta
una serie de vinculos entre las distintas partes y su fuente de potencia para realizar el ensayo es
mediante un mando hidraulico. La parte de este equipo que nos interesa a nosotros es la que
permite la vinculacidn con la morseteria. En primer lugar, se han desarrollado dos ideas iniciales
para encarar la fabricacidn: vincular la morseteria a las mordazas existentes en la maquina o
vincularla directamente al actuador de la misma, como se observan en la figura 14 en colores azul y
rojo respectivamente. La principal desventaja observada de vincular la morseteria al actuador de la
Instron tiene que ver con la rosca que vincula este dispositivo a la maquina de ensayos, ya que para
gue el mismo sea posible se debian fabricar una serie de vinculaciones roscadas para llegar a fijar la
misma al bulén M30 que presenta dicho actuador. Teniendo en cuenta que debido al espesor a
ensayar de probeta el didmetro de la morseteria propuesta por la norma estaba limitado
estrictamente a ser menor a 10mm, se necesita una serie de cuplas de reduccion para poder lograr
un cambio de seccidon de tres veces el didmetro. Estas cuplas poseen roscas que vienen
acompafiadas de un leve juego como toda unidn roscada, por lo que al someterse a una serie de
ciclos de carga iban a traer aparejado un error en el comportamiento de la probeta. Lo mds usual
cuando se disefia un dispositivo que va a trabajar a fatiga es que se disminuyan todos estos juegos
de manera de obtener una union lo mas rigida posible. Debido a estos problemas se descartd la
posibilidad de este tipo de vinculacion y se comenzd a analizar de qué manera vincular la morseteria
a un juego de mordazas existentes o a fabricar.
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Figura 14. Esquema de los cabezales de la mdquina de ensayos. El cabezal inferior es fijo y el superior movil.

Luego de haber descartado la unidn al actuador del equipo, se planteé la posibilidad de fabricar un
nuevo juego de mordazas que se puedan vincular mediante una rosca a la morceteria que propone
la normativa. Esto llevé al disefio del conjunto que se puede observar en la figura 15 y en la figura
16 donde se ve el despiece del mismo y la unién completa. Este disefio, en un primer analisis, fue
muy positivo. En el mismo la unidn roscada vuelve a tener un juego que resultara de un pequefio
error a la hora de realizar el ensayo. Teniendo en cuenta que los dispositivos para ambos cabezales
eran iguales, era importante asegurarse que los mismos queden alineados de manera perfecta, ya
que la probeta entraria dentro de la parte superior e inferior de las morsetas de manera levemente
deslizante. Esto no resulto un problema debido a que el cabezal inferior tiene libertad de giro, por
lo que cualquier desviacidn de la linealidad se podia resolver simplemente rotando dicho cabezal.

El disefio propuesto hasta el momento parece ser el indicado, pero hay un analisis que auin no se ha
discutido: ées posible de fabricar? En caso de poder hacerlo, icuanto tiempo va a demandar y que
procesos de manufactura se van a seleccionar para hacerlo? La fabricacidn del prisma que se puede
observar en las figuras 15 y 16 no es sencillo, este tipo de piezas son provistas directamente por la
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empresa que ha fabricado la maquina y cualquier problema que se genere por utilizar una pieza no
original puede llevar a la rotura del equipo. A su vez, la pieza en cuestidn tiene que ser de un material
de alta dureza, por lo que su conformado no es sencillo ya que la maquinabilidad disminuye con el
aumento de la dureza. A partir de esto, se retoma la etapa de estudio de un disefio que en lo posible
no utilice uniones roscadas y a su vez pueda utilizar las mordazas disponibles en nuestro centro de
investigacion.

58

Figura 15. Disefio de morceteria n21, despiece. 1)morceteria segiin norma. 2)Esparrago especial vinculante.
3)Mordaza especial a fabricar.
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Figura 16. Disefio de morceteria n°1, conjunto.

En ambos casos se requiere la manufactura, disefo, seleccion de materiales y validacion del ensayo
por lo que se estimaba un largo tiempo para llevar el mismo a la realidad. A partir de estos
problemas detectados se comienza el desarrollo de otro tipo de vinculacién priorizando la rigidez,
la disminucién (o eliminacidn) de elementos roscados y que se evite el problema de la alineacion.
Para esto se introduce el siguiente disefio que puede observarse en la figura 17 que ha sido el final
y utilizado con éxito en todos los ensayos realizados.
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Figura 17. Morceteria elegida para realizar los ensayos.

Una vez obtenido el disefio de la misma se procedio a la seleccidon del material. Al tener el dato que
las probetas a ensayas serian de baja dureza y bajo contenido de carbono se debia seleccionar un
acero que pueda alcanzar una alta dureza y resistencia mecanica con el fin de asegurarse que iba a
resistir todos los ciclos de carga a los que se iba a someter ya que la cantidad de probetas a
estudiarse aun no se sabia dado que debia de ponerse a punto el ensayo antes de poder evaluar las
probetas provistas por Tenaris. Por lo tanto, se procedio a seleccionar un acero de facil acceso en el
mercado y que sea factible obtener las propiedades buscadas con las capacidades de nuestro
laboratorio: acero SAE 4140 [19]. La eleccidn del mismo radica principalmente en que es un acero
mecanizable donde se iban a poder realizar todas las operaciones y que finalmente al realizarse un
tratamiento térmico adecuado se obtengan las propiedades mecanicas buscadas.

3.2 Fabricacion de morceteria
3.2.1 Mecanizado

En primer lugar, se ha decidido realizar la morseteria utilizando un acero SAE 4140. La seleccion de
este material radica en que el lineamiento de la norma recomienda para esta una dureza alrededor
de los 45 HRC, por lo que un acero con un contenido de carbono del 0,4% y de alta templabilidad
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nos va a permitir llegar a estos valores de dureza sin problemas. Por otro lado, es un material con
mucha oferta en el mercado por lo que su precio y disponibilidad fueron dos factores que también
apoyaron esta decision.

Inicialmente se parte de un bloque de 200x75mm?. Este bloque es fresado y escuadrado en una
fresa CNC, siguiente a esto se realiza una perforacién lateral. Estas dos operaciones iniciales nos
permiten preparar la pieza para la cortadora con hilo, unidad donde se obtendra en dos operaciones
la pieza final. Primero se corta del prisma el contorno exterior de nuestra morseteria como se puede
observar en la figura 18 y luego al enhebrarse el hilo a través del agujero lateral obtendremos el
agujero pasante que se observa en la figura 19. Cabe mencionar no tiene seccion circular y debido
a esto la Unica alternativa para su fabricacién fue la cortadora por hilo.

Figura 18. Morseteria luego de la etapa de corte por hilo.
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Figura 19. Morceteria con el mecanizado finalizado.

3.2.2 tratamiento térmico

El tratamiento térmico utilizado es el de quizds mayor uso y por lo tanto mayor disponibilidad de
informacién: temple y revenido. Este tratamiento térmico nos permite que nuestra pieza alcance
una alta dureza y en la segunda etapa a costa de la pérdida de un poco de la dureza ganada en el
temple se va a obtener una mayor ductilidad. El templado consiste en 2 etapas: calentamiento y
enfriamiento.

Calentamiento
El calentamiento consistié en 3 etapas. Capa etapa esta compuesta por una rampa y una meseta.

Etapa 1: Rampa de 52C/min hasta 3502C desde temperatura ambiente y seguida por una meseta de
15 minutos.

Etapa 2: Rampa de 52C/min hasta 6502C desde 3502C y seguida por una meseta de 15 minutos.
Etapa 3: Rampa de 52C/min hasta 8502C desde 650°C y seguida por una meseta de 25 minutos.
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Enfriamiento

El enfriamiento se hizo en aceite. Es muy importante estar preparado cuando falten algunos minutos
para la finalizacion de la etapa anterior. Se debe tener puesto el traje completo, la batea de aceite
lista, una pinza para retirar el material y un lugar donde dejar las piezas luego de ser enfriadas.

Es importante realizar un movimiento continuo en el aceite cuando se sumerge la pieza ya que de
dejarla quieta se generaria una zona donde el vapor generado disminuiria la transferencia de calor
desde el cuerpo al aceite, retrasando el enfriamiento y obteniendo durezas mds bajas.

Post procesado del temple

Es recomendable medir dureza en las piezas una vez finalizado el tratamiento térmico. Para esto
primero se debe limpiar la superficie de la escoria y suciedad generada en el tratamiento. Para esto
se recomienda usar una pulidora metalografica con refrigerante (agua) para asi evitar cualquier tipo
de cambio microestructural ocasionado por la temperatura.

Una vez que se tiene la superficie limpia se procede a medir dureza. En mi caso he tomado 3
muestras en cada cara obteniendo en promedio un valor de 47HRC, un valor minimo de 43,4HRCy
uno maximo de 50,4HRC. Los resultados de dureza no muestran variaciones significativas en las dos
piezas tratadas.

Revenido

Esta etapa consiste en llevar a la pieza a 2502 durante 30 minutos, tiene como objetivo ganar mucha
ductilidad perdiendo un poco de dureza y aliviar las tensiones residuales del temple. Luego de salir
del horno y dejarse enfriar se ha vuelto a verificar dureza obteniendo los resultados esperados.

Las mediciones de dureza han sido realizadas el durémetro perteneciente al laboratorio de
materiales del CIDIM como se puede observar en la figura nimero 20.

Figura 20. Medicion de dureza en la morseteria fabricada.
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3.3 Fabricacion de probetas

El ensayo a realizar consiste en la pre fisuracion mediante ciclos de carga (fatiga) de un conjunto de
probetas Woll normalizadas seguin la norma ASTM 1681 [17]. Las probetas a evaluar han sido
provistas por el grupo techint, pero para poder obtener resultados satisfactorios en la realizacion
de la prefisuracion es necesario comprender y testear un conjunto de probetas iniciales para poder
determinar todos los parametros del ensayo que nos permitan llegar a los resultados buscados.
Debido a esto, se han realizado una serie de probetas en el CIDIM con el fin de poder experimentar
con estas y asi lograr un mayor entendimiento de la maquina a utilizarse, del ensayo a realizar y de
la configuracion de los pardmetros del mismo. La geometria de las probetas queda definida segun
la norma del ensayo con una pequefia modificacidn realizada por Techint para poder utilizar un
extensémetro de cuchillas como se puede observar en la figura 21.
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Figura 21. Probeta Woll para ensayo fractomecdnico.

Para la fabricacion de las probetas, se parte de un bloque de acero del material a ensayar provisto
por Tenaris, el mismo se lo cortd en una sierra y se lo separa en bloques de 160x50mm?. Luego se
utilizé una rectificadora para llegar al espesor de 11mm que deben tener las probetas. Se puede
observar en la figura 22 el bloque base y un prisma en medida.
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Blogue base

Prisma rectificado

Figura 22. Bloque de acero estudiado y prisma rectificado.

Una vez obtenido el prisma. se ha mecanizado el contorno de la probeta mediante una cortadora
por hilo debido a la dificultad de mecanizar la entalla de la misma utilizando otro método de
manufactura. Utilizando un solo prisma y con una adecuada disposicion del mismo en el equipo y
trazando un camino eficiente del hilo se han podido mecanizar 6 probetas de cada prisma. En la
figura nimero 23 se puede ver al prisma durante la operacidn de corte por hilo mientras que en la
figura nimero 24 se pueden observar dos de las probetas obtenidas.
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Figura 23. Fabricacion de probetas: etapa de corte por hilo.
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Figura 24. Probetas obtenidas mediante corte por hilo.

Por ultimo, se han mecanizado los dos agujeros donde las probetas van a vincularse a la morseteria
del ensayo.

Finalizada esta etapa podemos observar el avance del proyecto en la siguiente linea de tiempo:

Propuesta de trabajo
final. Puesta a punto Lectura del
de equiposy marco tedrico

y las normas
involucradas
en los ensayos.

caracterizacion de
probetas para ensayo
fracto mecanico

|
: ]
Propuesta de Desarrollo experimental:
Techint para fabricacion de morseteriay
realizar ensayos probetas de prueba

sobre mecanica de
fractura. Nuevo
alcance del trabajo.

3.4 Puesta a punto del ensayo con probetas muleto
La puesta a punto del ensayo ha resultado ser la parte mas desafiante del proyecto. Encontrar los
pardmetros del ensayo que permitan obtener los resultados buscados respetando las
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consideraciones de la norma ha sido un trabajo iterativo donde también se han superado problemas
inesperados. En primer lugar, se ha estudiado la norma con el fin de obtener los valores prefijados
por la misma.

Para la realizacién del ensayo se ha utilizado la norme ASTM E-1681 [17] y el tipo de probeta Wall.
En todos los casos se ha utilizado un equipo Instron 8801 y un extensémetro COD.

En primer lugar y debido a que es un tipo de control mas sencillo se ha controlado el ensayo
mediante control de carga. Esto significa que los ciclos de fatiga varian de una carga media (en KN)
un valor constante hacia arriba y hacia abajo como se puede observar en la figura 25 [20].
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Figura 25. Carga ciclica de fatiga donde o, corresponder al esfuerzo alternante y o, al esfuerzo medio.

La desventaja de este método de control es que a medida que la fisura comienza a propagarse y al
estar las cargas constantes se va a obtener una apertura mayor de la entalla debido a que la probeta
es cada vez menos rigida.

Esto ultimo nos lleva a elegir el método de control de desplazamiento ya que por lo mencionado
anteriormente es el conveniente para este ensayo. En el mismo se imparte un desplazamiento del
cabezal mévil de la maquina de ensayos en lugar de una carga. Lo que genera esto es que, a medida
que la fisura se propaga, la rigidez disminuye y como el desplazamiento se mantiene constante la
carga aplicada es menor. Una de las formas de poder observar que la fisura se propaga a medida
que se esta realizando el ensayo es observar una disminucion en la carga maxima.

Para calcular el valor del desplazamiento a impartir a la probeta se ha utilizado la norma ASTM E-
1681 [17]. En primer lugar, se emplea la norma para calcular el Vm a utilizar y a partir de utilizar la
maquina de ensayos podemos obtener el valor de desplazamiento buscado. Esto se logra
conectando un extensémetro COD el cual tiene la capacidad de brindar el valor del desplazamiento
relativo con una alta precision entre dos cuchillas como se observa en la figura 26.

41



L

2
Y
| »
X
0
2

Figura 26. Extensometro COD utilizado en los ensayos

El extensdmetro empleado es el COD 2671-130 [21], sus caracteristicas mds importantes son la
apertura del mismo y el recorrido permisible que toman valores de 5mm y 2mm respectivamente.
A su vez, el mismo esta desarrollado para trabajar bajo cargas variables y en un amplio margen de
temperatura (-2002C a 2002C).

El valor del Vm, como hemos mencionado, se calcula bajo la norma empleada en el ensayo. La
ecuacién que nos permite relacionar los parametros del material junto a los valores de Klc a los
cuales se han decidido hacer los ensayo es la siguiente:

o KW (16)
"= Efia

Siendo:

e Vm: apertura de la entalla de la probeta medida con el extensdmetro.

e K :elfactor de intensidad de tensiones.

e IWV: el doble del espesor de la probeta.

e E:moddulo de Young.

* f(a): factor de correccion determinado por el espesor y el largo inicial de la entalla.
e a:largo de la entalla de la probeta.

El valor de f(4) queda determinado seguin norma de la siguiente manera para la probeta del ensayo:

2 (17)

fiay = \/ (1-2) [0,654 1,88 —+266 ()

~ 1,233 (%)3]

Para realizar el célculo el valor de E fue brindado de manera inicial por Techint y el mismo
corresponde a un acero de baja aleacién: 207 GPa. Los valores de a y w quedan determinados por
la norma y son de 11mm y 22mm respectivamente. El valor que es dificil de determinar para el
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ensayo es el de K;. Este valor también fue brindado por Techint y se buscé que el mismo se
mantenga inferior a los 25 MPaVm durante el prefisurado, ya que el mismo iba a tomar un valor
superior cuando se someta a la probeta cargada a la atmosfera de hidrogeno.

Utilizando estos valores, se obtiene que el Vm tiene que ser como maximo de 0,12mm.

3.5 Resultados y nuevas consideraciones

La fabricacion de las probetas para determinar los pardmetros del ensayo ha sido determinante para
poder comprender que variables controlar durante el mismo y a su vez poder tener mayor
experiencia en el manejo del equipo. Inicialmente se realizaron ciclos de carga mediante control de
desplazamiento con una frecuencia de 100hz con el fin de hacer ensayos cortos y poder verificar
que el equipo estaba censando el Vm correctamente y que la morseteria disefiada funcionaba como
se esperaba. Luego de ensayar 5 probetas se pudo obtener fisuras en las mismas y se cumplié
correctamente con los objetivos planteados. Ademads, estas primeras probetas fisuradas fueron
analizadas en el microscopio con el fin de obtener una mayor experiencia en captura de imagen y
medicién de muestras para las siguientes etapas del trabajo.

El segundo paso fue ajustar los pardmetros del ensayo a los reales que se iban a emplear con las
probetas oficiales. En primer lugar, se definié que la frecuencia a utilizarse no debia superar los 20hz,
siendo 15hz la que hemos considerado como la mds adecuada. Utilizando este valor de frecuencia
se buscaba que las probetas comiencen a propagar una fisura a partir de los 50.000 ciclos de carga,
siempre manteniendo el Vm debajo de los 0,12 mm y la carga maxima debajo de los 2,75KN.

Al ensayar 3 probetas se pudo determinar que las mismas comenzaron a propagar fisuras a los
60.000, 72.000 y 65.000 ciclos. Algo muy importante a tener en cuenta, que se pudo concluir luego
de ensayar una serie de probetas, es que las mismas no propagaban simétricamente de ambos lados
salvo que a medida que se las aplicaba una cantidad de ciclos de carga se pare el ensayo para
rotarlas. Aun haciendo esto, es realmente dificil obtener fisuras de igual largo en ambas caras. Eso
se puede deber a que pequefias tolerancias pueden terminar jugando un papel determinante a la
hora de propagar la fisura, por lo que a medida que transcurre el ensayo es importante ir pausando
para ver con el microscopio éptico el avance de la fisura.

En resumen, para lograr obtener resultados aceptables en el ensayo se debe trabajar con una
frecuencia de entre 10 y 20hz, sin superar una carga de 2,75KN y manteniendo el Vm debajo de
0,11mm. La manera de proceder es preparar el equipo y fijar la probeta como se observa en la figura
27, luego desplazar el cabezal controlado mediante el software del equipo hasta que la probeta
marque un Vm de aproximadamente 0,02-0,03mm. Por ultimo, se debe impartir un desplazamiento
al cabezal que nos lleve a ciclos de carga donde el Vm no supere los 0,1mm (se decide no llevarlo al
maximo permisible para tener una mayor seguridad de que este no sea superado). Este
desplazamiento a impartir se pudo obtener gracias a haber trabajado con una tanda de probetas
fabricadas en el CIDIM como se menciond anteriormente y el valor de desplazamiento aplicado
mediante el software tuvo que ser de entre 0,2mm y 0,25mm en el cabezal mévil del equipo.
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Figura 27. Probeta montada en la mdquina de ensayos. se puede apreciar la morseteria, la probeta, el extensometro y los
bulones de fijacion.
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En la siguiente linea de tiempo observamos el avance del trabajo:

Propuesta de trabajo

final. Puesta a punto Lecturadel

marco teérico

Desarrollo

de equiposy | experimental: puesta a

caracterizacion de y aslnor mias punto del extensémetro
involucradas

probetas para ensayo o y del ensayo

fracto mecanico en los ensayos.

i f f
! !

Propuesta de Desarrollo experimental:
Techint para fabricacion de morseteriay
realizar ensayos probetas de prueba

sobre mecanica de
fractura. Nuevo
alcance del trabajo.

Primera etapa de ensayos

Durante la primera etapa de ensayos se han prefigurado 4 probetas. Estas probetas fueron
identificadas como OT37081-5, 0T37081-6, OT37081-7 y OT37081-8. Las mismas fueron sometidas
a ciclos de cargas controlada mediante un control de desplazamiento y tomando medicién en
tiempo real del Vm. En todos los casos se han llevado a un nimero de 40.000 ciclos antes de
observarlas en el microscopio para comenzar a analizar la nucleacién y el crecimiento de una fisura.
Una vez que se superaron los 40.000 ciclos, se han llevado las probetas al laboratorio de
microscopia, en este se ha utilizado un microscopio dptico metalografico con el fin de poder
observar y medir la fisura generada. Segun la norma empleada, el objetivo del ensayo era generar
una fisura del 10% el espesor de la probeta, con una dispersién no mayor al 5%. Por lo que se puso
un objetivo de una fisura de 1,3mm con un minimo de 1,1mm. Al considerarse que la nucleacion de
la fisura no sigue una relacidn lineal con los ciclos de carga y el Vm empleado, cada probeta ha
presentado un esquema de ciclos diferente para alcanzar la misma. Este se puede ver en el Anexo 1
donde podemos observar los ciclos de carga divididos en cada etapa, junto a el Vm empleado y la
carga maxima obtenida. A su vez, en el anexo 1 también se pueden observar las imagenes de las
fisuras obtenidas.

Segunda etapa de ensayos

La primera etapa de ensayos ha sido positiva, pero los resultados obtenidos no fueron del todo los
esperados ya que algunas probetas han obtenido fisuras mas largas del objetivo. Esto no fue un
impedimento para el estudio final en la atmosfera de hidrogeno, pero si ha sido de gran utilidad
para la segunda etapa de probetas a estudiar. El principal aprendizaje de la primera etapa de
ensayos ha sido que a la hora de medir las fisuras es fundamental que la probeta sea cargada
mediante el buldn del que se dispone para generar la tensidn a la hora de someterse al estudio en
hidrégeno. La carga para realizar la medicidn tiene que ser la mdas pequefia posible que nos permita
abrir un poco la fisura y asi lograr una mejor visibilidad a la hora de utilizar el microscopio. El ensayo
en la segunda etapa se repite de igual manera, pero teniendo en cuenta lo mencionado a la hora de
controlar la fisura. En esta etapa se han analizado dos tipos distintos de materiales: material base y
material ERW.

En el anexo 1 se pueden observar los detalles de cada ciclo de carga empleado como las imagenes
de las fisuras generadas en cada probeta.
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3.6 Estudio en hidrogeno

Como se ha mencionado anteriormente, la principal motivacién de este trabajo siempre ha sido
poder obtener informacion fehaciente sobre el comportamiento de materiales bajo cargas de
traccién y en un ambiente de hidrégeno, es decir, las condiciones de operaciones de ductos para
transporte de gases. La pérdida de ductilidad (o fragilizacién) de los aceros de alta resistencia debida
a la penetracién de hidrégeno atdmico puede dar lugar a la nucleacion y crecimiento de fisuras. Esta
puede producirse durante la fabricacion, la soldadura o debido a las condiciones de operacién que
pueden cargar el hidrégeno en el acero en un entorno acuoso o gaseoso. Los ductos que
actualmente se encuentran en argentina y en la mayor parte del territorio mundial son de aceros al
carbono de baja aleacion, material susceptible a este tipo de fallas [22]. Para que este mecanismo
de falla actie, deben cumplirse tres condiciones:

1) El hidrégeno debe estar presente en una concentracidn critica dentro del acero/aleacion.
2) El nivel de resistencia y la microestructura del acero deben ser susceptibles de fragilidad.

3) Debe existir una tensidn por encima de un umbral, estas pueden ser tensiones residuales y/o a
tensiones externas durante la operacion.

Por lo que los ductos para transporte de hidrogeno gaseoso o que tengan compuestos con
hidrégeno pueden presentar este tipo de fallas. En la figura nimero 28 se puede observar la
microestructura de una tuberia de hidrégeno que ha sufrido este tipo de dafio [22].
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Figura 28. Fisura debido a fragilizacion por hidrégeno en una tuberia de acero al carbono.

En nuestro estudio, hemos simulado todas las condiciones necesarias para poder estudiar este
mecanismo de falla. El ambiente de hidrégeno es generado en una cdmara con una presién de 100
bar y con el control y monitoreo en tiempo real mediante un software desarrollado por alumnos del
ITBA como se ve en la figura 29 Se pueden observar dos camaras por lo que la instalacidon permite
realizar dos ensayos en paralelo.
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Figura 29. Circuito y camaras para ensayos en hidrégeno presurizado.

Ya se ha conseguido el ambiente de hidrégeno y el material susceptible al mismo, lo que resta es
aplicar una carga a las probetas con el fin de tener las tres condiciones necesarias para que se pueda
producir este fendmeno. Esta carga se aplica mediante el buldn que nos permite generar una
apertura en la entalla y en la fisura generada mediante el ciclado en nuestra maquina de ensayos.
Lo que resta saber es como vamos a saber qué carga aplicar y cdmo vamos a controlar que se
aplique. En primer lugar, la carga aplicada va a obtenerse mediante una serie de calculos utilizando
la norma del trabajo y con una premisa impartida por Techint: se busca un factor de intensidad de
tensiones de 110 MPaVm para la primer tanda de probetas y de 130 MPaN'm para la segunda
tanda de probetas. Para esto utilizamos la ecuacidn 4 nuevamente para obtener el valor de Vm que
se debe aplicar a la probeta, teniendo en cuenta que en el calculo cambiamos el valor de a por el
valor de la entalla sumado al valor del largo de la fisura. Como existen pequefias diferencias es cada
uno de los lados de cada probeta, se ha utilizado el promedio de los dos valores calculados de Vm
en cada probeta. Una vez obtenidos dichos valores, que se pueden observar en las tablas 1y 2 se
procede a poner el extensémetro en la probeta como se observa en la figura 30 y generar dicha
apertura que nos genera el factor de intensidad de tensiones buscado.

Tabla 1. Valores calculados y aplicados a las probetas ensayadas para el primer lote.

Probeta Vm tedrico calculado Vm aplicado [mm]
[mm]
OT 37081-2 0,563 0,568
OT 37081-3 0,549 0,541
0T 37081-4 0,548 0,548
OT 37081-5 0,77 0,778
OT 37081-6 0,467 0,463
0T 37081-7 0,567 0,561
OT 37081-8 0,52 0,523
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Tabla 2. Valores calculados y aplicados a las probetas ensayadas para el segundo lote.

Probeta Vm tedrico calculado Vm aplicado [mm]
[mm]
0T 37629-1 0,678 0,674
OT 37629-2 0,661 0,656
OT 37629-3 0,683 0,676
OT 37626-1 0,576 0,572
OT 37626-2 0,57 0,572
OT 37626-3 0,579 0,571
OT 37626-4 0,679 0,68
OT 37626-5 0,687 0,685
OT 37626-6 0,669 0,671

Figura 30. Aplicacion de la carga mediante el bulon que nos genere el Vm calculado.

Una vez que se aplica la carga necesaria a cada probeta, se las introduce en la cdmara. Ademas de
estas probetas, también ingresan algunos bloques provistos por Techint del acero en estudio para
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poder evaluar la permeabilidad del hidrogeno en este acero, esto ultimo no forma parte de este
trabajo. En la figura 31 se pueden observar los materiales antes de ingresar a la cdmara

Figura 31. Probetas y prismas del primer conjunto ensayado antes de ingresar a la cdmara de hidrégeno.

Finalizando esta etapa podemos observar en la siguiente linea de tiempo el avance del trabajo:

Propuesta de trabajo

final. Puesta a punto Lectura dfil, Desarrollo

de equiposy marco tedrico experimental: puesta a

caracterizacion de y las normas punto del extensémetro
involucradas y del ensayo

probetas para ensayo
fracto mecénico

t I f
! ' I

en los ensayos.

Propuesta de Desarrollo experimental: Realizacion del
Techint para fabricacién de morseteriay prefisuradoy
realizar ensayos probetas de prueba colocacién de probetas

sobre mecanica de en hidrégeno

fractura. Nuevo
alcance del trabajo.
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4 RESULTADOS

Luego de pasar 1000 horas expuestas a hidrégeno se han retirado las probetas y en primer lugar se
realiza una medicién utilizando el extensdmetro para determinar si hubo variaciones en el Vm. Esta
medicion se realiza con la probeta cargada y descargada y se compara con dichos valores pre
hidrogeno, los mismos se puede ver en la tabla 1.

CMOD en mm del primer lote

Probeta Pre hidrégeno | Post hidrégeno

OT 37081-2 0,563 0,535
OT 37081-3 0,549 0,539
OT 37081-4 0,548 0,54
OT 37081-5 0,77 0,782
OT 37081-6 0,467 0,48
OT 37081-7 0,567 0,596
OT 37081-8 0,52 0,533

Tabla 3. CMOD antes y después del hidrégeno.

Luego de obtener estos valores, se procede a realizar una inspeccidon y medicién del largo de las
fisuras de cada probeta con el fin de saber si las mismas han propagado durante este tiempo de
exposicion, estas se pueden encontrar en el apéndice nimero 1.

Por otro lado, se ha realizado el estudio del largo de fisura mediante el microscopio Odptico
metalografico de una serie de probetas prefisuradas en el ITBA que no estaban incluidas en el
alcance de este trabajo. En el anexo 1 se pueden ver las imagenes de las distintas fisuras obtenidas
en este segundo lote.

Finalmente, nos queda analizar un ultimo aspecto: la superficie de fisura interna. Para esto, es
necesario generar una fractura fragil en la probeta con el fin de tener dos superficies claramente
diferenciables a la hora del andlisis: superficie de propagacidn de la fisura por fatiga y superficie de
fractura fragil. Otra posibilidad hubiese sido la de exponer a las probetas a una temperatura que
genere la oxidacion de esta superficie de fatiga para luego generar una fractura lo mas fragil posible,
pero con la posibilidad de que tenga una parte ductil y diferenciar ambas gracias al color otorgado
anteriormente. La dificultad de generar una fractura fragil radica en que se realiza mediante la
exposicion de las probetas a nitrégeno liquido con el fin de que las probetas se comporten
fragilmente y al sufrir una pequefia deformacion estas fracturen casi de forma instantanea. Este
procedimiento, un tanto peligroso sin el equipo y la experiencia, fue realizado en el laboratorio de
Techint. En todos los casos el pardmetro a evaluar es la dispersién que existe entre el largo de la
misma a través del espesor de la probeta. Esto no se ha realizado debido a las problematicas
comentadas y queda como un posible desarrollo para el laboratorio de materiales del ITBA.

50



5 ESTUDIO DE LA COMPOSICION DEL MATERIAL
BASE Y ANALISIS INCLUSIONARIO

Luego de entender la importancia del estudio del contenido inclusionario en los materiales, como
se ha desarrollado en la seccidn ... de este trabajo, procedemos a realizar el estudio de nuestro acero
en cuestion. Lo primero que se debe hacer es tomar muestras que sean representativas del mismo
y para esto hay una serie de pasos a seguir y respetar.

En primer lugar, se deben cortar pequefias muestras de un trozo grande de la misma. Algo muy
importante a tener en cuenta es que se debe analizar el acero en el estado en que va a estar en
servicio, por lo que a la hora de cortarlo es necesario que se evite su calentamiento para evitar
transformaciones de fase y cambios microestructurales. Para esto se seleccioné del acero provisto
por Ternium un sector alejado de los bordes donde se ha cortado con el uso de calor y a través de
un disco de corte metalografico de diamante se procedié a cortar tres bloques pequefios (de
aproximadamente 1cmx1xm) para luego ser estudiados.

Luego de tener las piezas cortadas se procede a realizar el montaje de las muestras que es necesario
para poder manipularlas con facilidad. Primero se han puesto las muestras en una batea de lavado
ultrasénico para eliminar cualquier suciedad que pueda contaminar la muestra. El montaje de la
muestra minimiza los dafios que pueden producirse en ella. El material de montaje utilizado no debe
influir en la muestra como resultado de una reaccién quimica o de tensiones mecanicas, por esta
razén se han montado en caliente (a 160 °C) utilizando una prensa de montaje. Si el montaje en
caliente altera la estructura de la muestra, puede utilizarse una resina de fraguado en frio, aunque
no es necesario en nuestro caso. Una vez obtenida la muestra buscada se deben redondear los
bordes para minimizar el dafio en los discos de esmerilados y pulido que se van a utilizar.

Las capas superficiales dafiadas por el corte deben eliminarse mediante esmerilado. Las muestras
montadas se esmerilan con discos giratorios de papel abrasivo, por ejemplo, de carburo de silicio
himedo. La rugosidad del papel se indica con un nimero: el nimero de granos de carburo de silicio
por pulgada cuadrada. Asi, por ejemplo, el papel de grano 180 es mas grueso que el de grano 1200.
El procedimiento de esmerilado consta de varias etapas, utilizando cada vez un papel mas fino
(nimero mas alto). Cada etapa de esmerilado elimina las marcas del papel mas grueso anterior. Esto
puede lograrse facilmente orientando la muestra perpendicularmente a las rayas que han sido
resultado del uso de los papeles anteriores. Entre cada grado, la muestra se lava minuciosamente
con agua jabonosa para evitar la contaminacion de los granos mas gruesos presentes en la superficie
de la muestra. Como se hace normalmente, el grado mas fino de papel utilizado es el 1200, se ha
finalizado esta etapa del proceso una vez que las rayas quedan en la muestra son de este grado. En
nuestro caso se han dado pasadas consecutivas con lijas de 120, 360, 720 y 1200.

Los discos de pulido estan recubiertos de un pafio suave impregnado de particulas abrasivas de
diamante y de un lubricante aceitoso o de agua. Se utilizaron particulas de dos grados diferentes:
un pulido mas grueso, con particulas de diamante de 5 micras de didametro, para eliminar los
arafazos producidos en la fase de esmerilado mas fino, y un pulido mas fino, con particulas de
diamante de 0,5 micras de diametro, para producir una superficie lisa. Antes de utilizar un disco de
pulido mas fino, la muestra debe lavarse a fondo con agua tibia y jabdn, seguida de alcohol, para
evitar la contaminacion del disco. El secado puede hacerse mas rapido utilizando un secador de aire
caliente.

Una vez obtenidas las muestras pulidas como se observa en la figura 32 llega el momento del analisis
de las mismas. En primer lugar, se utilizard un microscopio éptico metalografico para poder
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encontrar inclusiones y a través de la norma ASTM E45-13 [9] se clasificaran segun su tipo. En las
figuras 33, 34 y 35 se observan las formas caracteristicas de las inclusiones usuales en los aceros

mientras que en las figuras 36, 37 y 38 se pueden ver 3 tipos distintos de inclusiones detectadas en
nuestra muestra.

Figura 33. Inclusion de alumina.
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Figura 34. Inclusion de sulfito.

Figura 35. Inclusion de sulfuro.



Figura 36. Inclusion de sulfuro.

Figura 37. inclusién de alumina.



Figura 38. inclusion de sulfito.

Luego de analizar las inclusiones encontradas en el microscopio éptico metalografico se procede al
uso de un EDS para poder verificar si existe la presencia de los elementos encontrados en estas.
Para realizar el andlisis se ha utilizado el equipo con el que cuenta el CIDIM y se han analizado 2
veces a cada muestra montada sobre el mismo cuerpo. Para cada analisis se obtiene una foto de la
inclusién, un grafico donde se muestra la presencia de cada elemento y una tabla con la
concentracién de cada uno como se puede observar en el anexo 2.

Finalmente podemos observar el avance completo de nuestro informe y los distintos puntos de
avance del mismo en la siguiente linea de tiempo:

Propuesta de trabajo

final. Puesta a punto Lectura del Desarrollo i
d . marco teérico . . Anélisis de resultados y
e equiposy experimental: puesta a lizacién del
s y las normas > realizacion del ensayo
caracterizacion de punto del extensémetro

involucradas en el segundo lote

y del ensayo
en los ensayos.

probetas para ensayo
fracto mecanico

t ) f f
! . ! !

Propuesta de Desarrollo experimental: Realizacién del caracterizacién del
Techint para fabricacion de morseteriay prefisuradoy contenido inclusionario
realizar ensayos probetas de prueba colocacién de probetas del acero

sobre mecanica de en hidrégeno

fractura. Nuevo
alcance del trabajo.
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6 CONCLUSIONES Y TRABAJOS A FUTURO

En primer lugar, se ha cumplido con el objetivo de este trabajo poniendo a punto y realizando por
primera vez ensayos con cargas ciclicas orientados al campo de la mecdnica de fractura dentro del
laboratorio de materiales perteneciente al CIDIM. Ademas, se ha generado la capacidad en el
laboratorio para cubrir todas las etapas de este proceso que consisten en: fabricacién de morseteria
y probetas, puesta a punto de ensayos bajo norma, evaluacion de contenido inclusionario de aceros,
caracterizacion de fisuras generadas por cargas ciclicas y caracterizacidon de superficies de fractura
a través de microscopia dptica. Sumado a esto, se han generado nuevos vinculos con una empresa
muy ligada a la universidad como lo es grupo Techint y se ha realizado un constante intercambio de
informacidn y experiencias relacionadas con este proceso.

Se pudo obtener un procedimiento para la realizacion de este tipo de ensayos que presentan
grandes dificultades por su poca divulgacién e informacién en linea. Dentro de las consideraciones
mds importantes a la hora de realizar este ensayo destacan la necesidad de fabricar un pequefio
lote de probetas de prueba para poder encontrar los parametros correctos de frecuencia y
desplazamiento a impartir, la necesidad de un control exhaustivo para lograr la propagacion
simétrica entre ambos lados de la probeta teniendo en cuenta rotar la misma durante el ensayo y
tomar mediciones periddicas antes de llegar al largo de fisura buscado. Se pudo corroborar de qué
manera controlar el equipo al momento de la pre fisuracién encontrando en el control por
desplazamiento la forma mas éptima de hacerlo. En ultimo lugar, realizar una pequefia apertura en
la probeta antes de observar la fisura a través del microscopio éptico es importante ya que aumenta
la visibilidad de la misma.

Respecto al acero estudiado, al no contar con los datos del mismo, se pudo observar gracias a la
caracterizacién que se trata de un acero de baja aleacidn, de bajo carbono y con un nivel de
contenido inclusionario bajo. Esto udltimo es imprescindible en cualquier acero en que se busque
una alta tenacidad a la fractura dentro de sus prestaciones.

Posterior a la exposicion al hidrégeno, no se observé un crecimiento de fisura, lo que significa que
para las condiciones de preparacion de probeta y tipo de material, no se encontré una fragilizacién
dada por el hidrégeno. Esto lleva a estimar que se podria emplear en el transporte de hidrégeno
presurizado y a su vez los ductos instalados en la actualidad que sean de la familia de este acero
también lo son.

Originalmente, el trabajo iba a implementarse con probetas generales definidas por las normas
mencionadas a lo largo del informe. Durante el comienzo de la busqueda bibliografica surgid la
oportunidad de trabajar en conjunto con la organizacién Techint, por lo que los objetivos planteados
en el plan de trabajo original han sido desarrollados bajo un marco de estudio concreto y con un
solo tipo de probetas definidas por esta compafiia. Por lo que este informe incluye todos los temas
incluidos en el formulario de alta del proyecto, ya que se han realizado la puesta a puntos de los
equipos y a su vez se han podido utilizar para realizar ensayos con resultados que contribuiran a la
investigacion realizada por Techint.

El siguiente paso seria poder realizar ensayos de integral J y a su vez aprovechar la cdmara de
hidrégeno disponible para estudiar otro tipo de aceros frente al fendmeno de la fragilizacion por
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hidrogeno que representa un problema cotidiano en los gasoductos para transporte de gas
destinado a la energia.
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8 Apéndices

8.1 Tablas

En las siguientes tablas se podra observar el camino recorrido por cada probeta para lograr la
prefisuracidon buscada. Se puede observar la gran dispersion de ciclos que se han requerido para

lograr esto.
Los resultados de las probetas pertenecientes a la primera tanda de ensayos se observan en las
tablas 1a
Numero de Vm minimo Vm maximo Carga maxima
OT 37081-1 ciclos [mm] [mm] ° [KN]
1 15000 0,72 0,1 1,78
2 15000 0,71 0,107 1,9
3 20000 0,55 0,82 0,98
Tabla 4. Ciclos de carga de la probeta OT 37081-1.
Numero de Vm minimo Vm maximo Carga mdaxima
OT 37081-5 ciclos [mm] [mm] i [KN]
1 20000 0,04 0,09 1,72
2 20000 0,04 0,09 1,72
3 20000 0,04 0,09 1,74
4 20000 0,04 0,09 1,75
5 15000 0,04 0,09 1,72
6 15000 0,04 0,09 1,74
7 10000 0,04 0,11 1,74
Tabla 5. Ciclos de carga de la probeta OT 37081-5.
Numero de Vm minimo Vm mdximo Carga maxima
OT 37081-6 ciclos [mm] [mm] ° [KN]
1 30000 0,065 0,087 1,4
2 30000 0,071 0,095 1,75
3 10000 0,07 0,11 0,71
Tabla 6. Ciclos de carga de la probeta OT 37081-6.
Numero de Vm minimo Vm mdximo Carga maxima
OT 37081-7 ciclos [mm] [mm] ° [KN]
1 10000 0,08 0,103 1,7
2 15000 0,067 0,094 1,69
3 10000 0,071 0,11 1,72
4 11000 0,063 0,084 1,62
5 11000 0,063 0,085 1,62
6 10000 0,028 0,066 1,52

Tabla 7. Ciclos de carga de la probeta OT 37081-7.
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Numero de Vm minimo Vm maximo Carga maxima
OT 37081-8 ciclos [mm] [mm] : [KN]
1 30000 0,042 0,66 1
2 20000 0,05 0,082 1,3
3 10000 0,061 0,084 1,2

Tabla 8. Ciclos de carga de la probeta OT 37081-1.

Cabe aclarar que las probetas 2, 3 y 4 fueron prefisuradas en Tenaris por lo que no contamos con

la informacidn de los ciclos de carga empleados.

Los resultados de las probetas pertenecientes a la segunda tanda de ensayos se observan en las

tablas - a -
Numero de Vm minimo Vm maximo Carga maxima
OT 37629-1 ciclos [mm] [mm] [KN]
1 20000 0,48 0,79 2,16
2 20000 0,48 0,76 1,9
3 12000 0,41 0,75 2,34
4 5000 0,54 0,9 2,37
5 5000 0,56 0,9 2,4
6 6000 0,57 0,96 2,48
7 6000 0,05 0,086 2,18
Tabla 9. Ciclos de carga de la probeta OT 37629-1.
Numero de Vm minimo Vm mdximo Carga maxima
OT 37625-2 ciclos [mm] [mm] ° [KN]
1 20000 0,56 0,95 2,4
2 20000 0,49 0,84 2,28
3 5000 0,61 0,98 2,39
Tabla 10. Ciclos de carga de la probeta OT 37629-2.
Numero de Vm minimo Vm maximo | Carga maxima
0T 37629-3 ciclos [mm] [mm] [KN]
1 20000 0,049 0,091 2,53
2 20000 0,048 0,081 2,02
3 7000 0,039 0,083 2,07

Tabla 11. Ciclos de carga de la probeta OT 37629-3.

61




Numero de Vm minimo | Vm maximo Carga mdaxima
OT 37626-1 ciclos [mm] [mm] ° [KN]
1 20000 0,042 0,074 2,2
2 20000 0,054 0,095 2,6
3 2000 0,0398 0,076 2,25
4 2000 0,04 0,076 2,15
5 5000 0,04 0,073 1,9
6 5000 0,035 0,066 1,9
7 6000 0,05 0,088 2,3
8 6000 0,045 0,078 1,86
9 3000 0,064 0,1 2,5
10 3000 0,05 0,089 2,1
11 2000 0,037 0,066 1,67
12 2000 0,045 0,08 1,9
Tabla 12. Ciclos de carga de la probeta OT 3737626-1.
Numero de Vm minimo | Vm maximo Carga mdaxima
OT 37626-2 ciclos [mm] [mm] ° [KN]
1 20000 0,051 0,087 2,5
2 20000 0,062 0,097 2,5
3 5000 0,057 0,093 2,27
Tabla 13. Ciclos de carga de la probeta OT 37626-2.
Numero de Vm minimo | Vm maximo Carga maxima
OT 37626-3 ciclos [mm] [mm] ° [KN]
1 20000 0,51 0,83 2,5
2 20000 0,63 0,102 2,7
3 12000 0,48 0,92 2,41

Tabla 14. Ciclos de carga de la probeta OT 37626-3.

Cabe aclarar que las probetas OT 3737626-4, OT 3737626-5 y OT 3737626-6 fueron prefisuradas

en Tenaris por lo que no tenemos el registro de los ciclos de carga empleados.

62




8.2 Fisuras obtenidas analizadas en el microscopio optico metalografico

En la tabla 15 se resume el largo de fisura de cada lado de cada probeta.

Probeta Lado 1 [mm] Lado 2 [mm]
OT 37081-5 2,74 2,76
OT 37081-6 1,18 1,39
0T 37081-7 0,98 1,15
0T 37629-1 1,28 1,12
OT 37629-2 1,49 0,25
0T 37629-3 1,5 1,23
0T 37626-1 1,4 1,14
OT 37626-2 1,56 0,69
0T 37626-3 1,76 0,97

Tabla 15. Largo de fisuras en las probetas correctamente prefisuradas.

En las siguientes imagenes lo que vamos a observar son las prefisuras obtenidas en cada probeta
obtenidas mediante el microscopio éptico metalografico que se encuentra en el CIDIM.
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Figura 41. Largo de fisura de la probeta OT 37081-6 lado 1.
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Figura 43. Largo de fisura de la probeta OT 37081-7 lado 1.
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Figura 44. Largo de fisura de la probeta OT 37081-7 lado 1.
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Figura 45. Largo de fisura de la probeta OT 37629-1 lado 1.
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Figura 46. Largo de fisura de la probeta OT 37629-1 lado 2.
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Figura 48. Largo de fisura de la probeta OT 37629-2 lado 2.

Figura 47. Largo de fisura de la probeta OT 37629-2 lado 1.
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Figura 50. Largo de fisura de la probeta OT 37629-3 lado 2.
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Figura 52. Largo de fisura de la probeta OT 37626-1 lado 2.
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Figura 54. Largo de

fisura de

la probeta OT 37626-2 lado 2.
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Figura 55. Largo de fisura de la probeta OT 37626-3 lado 1.
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Figura 56. Largo de fisura de la probeta OT 37626-3 lado 2.
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A continuacidn, se observan las imdgenes de las fisuras correspondientes al segundo lote de
probetas. Para estas probetas no se tiene seguimiento de los valores utilizados en el ensayo.

Figura 58. Largo de fisura de la probeta OT37629-1 lado 2.
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Figura 60. Largo de fisura de la probeta OT37629-2 lado 2.
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Figura 62. Largo de fisura de la probeta OT37629-3 lado 2.

8.3 Imagenes y tablas correspondientes al estudio en el EDS

Las siguientes imagenes corresponden a las mediciones de composicién quimica determinadas
mediante el EDS perteneciente al CIDIM.

En el primer andlisis se identifica una inclusidon para su andlisis y a su vez se estudia el acero base
para verificar su composicion.
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Figura 63. Inclusion y acero base para estudio.
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Figura 64. Elementos encontrados en el acero base.
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Acero Base
Eleme Line Apparent k Ratio | Wt% | Wt% Atomi | Standar Factory Standard
nt Type Concentrati Sigm c% d Label @ Standar @ Calibrati
on a d on Date
Si K 0.22 0.0017 | 0.27 0.03 0.54 Si02 Yes
serie 6
s
Cr K 0.36 0.0035 0.22 0.03 0.23 Cr Yes
serie 5
s
Mn K 2.07 0.0207 1.64 0.05 1.66 Mn Yes
serie 2
s
Fe K 126.71 1.2670  97.87 0.07 | 97.57 Fe Yes
serie 7
s
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 16. Composicion del acero base.

B Spectrum 2
Fe NN
ar |
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Figura 65. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 2".

Spectrum 2

Eleme Line Apparent k Ratio | Wt% | Wt% Atomi | Standar Factory Standard
nt Type Concentrati Sigm c% d Label @ Standar @ Calibrati
on a d on Date
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Al K 4.32  0.0310 490 0.05 9.60 AI203 Yes
serie 4
S
Si K 0.24 0.0019 0.23  0.02 0.43 Si02 Yes
serie 1
S
Cr K 0.49 0.0048 0.23  0.03 0.23 Cr Yes
serie 7
S
Mn K 2.77 0.0276 1.66 0.05 1.60 Mn Yes
serie 7
S
Fe K 158.30 1.5830 | 92.99 0.07 88.13 Fe Yes
serie 4
s
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 17. Composicion de la inclusion "spectrum 2".
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Figura 66. Inclusiones para estudio.
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Figura 67. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 4".

Tabla 18. Composicion de la inclusion "spectrum 4".
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Spectrum 4
Eleme Line = Apparent k Wt% Wit% Atom  Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati | Ratio Sigm | ic% Label Standa | Calibrati
on a rd on Date
Mg K 0.10  0.000 | 0.17 0.03 0.37 MgO Yes
serie 64
S
Al K 498  0.035| 6.90 0.06 13.11 Al203 Yes
serie 74
S
Si K 0.21 0.001 0.25 0.03 045 Si02 Yes
serie 66
S
S K 1.23 | 0.010 1.06 0.03 1.70 FeS2 Yes
serie 62
S
Ca K 0.85 0.007 | 0.54 0.03 0.69 | Wollaston Yes
serie 59 ite
S
Ti K 0.25 0.002 | 0.18 0.03 0.19 Ti Yes
serie 53
S
Cr K 0.34 0.003| 0.21 0.03 0.20 Cr Yes
serie 41
S
Mn K 348 0.034 264 0.05 246 Mn Yes
serie 78
S
Fe K 118.73 | 1.187 88.05 | 0.10 80.83 Fe Yes
serie 29
S
Total: 100.0 100.0
0 0
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Figura 68. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 5".

Spectrum 5
Eleme Line = Apparent k Wt% Wi% Atom | Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati  Ratio Sigm | ic% Label Standa | Calibrati
on a rd on Date
Al K 5.81 | 0.041  6.98 0.06 13.39 Al203 Yes
serie 74
s
Si K 0.38 0.003 039 0.02 0.73 Si0o2 Yes
serie 04
s
Ca K 0.20 0.001 | 0.11 | 0.02 0.14 Wollaston Yes
serie 76 ite
s
Cr K 0.46 | 0.004 0.24 0.03 0.24 Cr Yes
serie 64
s
Mn K 2.55 | 0.025 1.66 0.05 1.56 Mn Yes
serie 51
s
Fe K 142.58  1.425| 90.62 0.08 83.95 Fe Yes
serie 84
s
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Total:

Tabla 19. Composicion de la inclusion "spectrum 5".

100.0 100.0
0

B Spectrum 6
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Figura 69. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 6".

Spectrum 6
Eleme Line = Apparent k Wt% Wi% Atom | Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati | Ratio Sigm | ic% Label Standa | Calibrati
on a rd on Date
Al K 201 0.014 3.07 005 6.09 Al203 Yes
serie 42
s
Si K 0.23 0.001 0.28 0.03 0.54 Si02 Yes
serie 78
s
S K 0.58  0.004 0.53 0.03 0.88 FeS2 Yes
serie 96
s
Ca K 1.23 | 0.010 0.83 0.03 1.10 Wollaston Yes
serie 95 ite
s
Ti K 0.76 | 0.007 0.56  0.03 0.63 Ti Yes
serie 61
s

81



Cr K 0.35 0.003| 0.22  0.03 0.23 Cr Yes
serie 52
S
Mn K 248 0.024 2.01 0.05 1.96 Mn Yes
serie 80
S
Fe K 116.81 | 1.168 | 92.49 0.09 88.58 Fe Yes
serie 06
S
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 20. Composicion de la inclusion "spectrum 6".
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Figura 70. Inclusiones para estudio.
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Figura 71. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 7".

Spectrum 7
Eleme | Line Apparent k Ratio Wt% Wit% | Atomi Standar Factory Standard
nt Type Concentrati Sigm c% d Label @ Standar Calibrati
on a d on Date
Al K 0.24 0.0016  0.36 0.03 0.74 | AI203 Yes
serie 9
s
Si K 0.21 0.0016  0.25 0.03 0.50 Si02 Yes
serie 6
s
Vv K 0.13 0.0012  0.08 0.03 0.09 \Y Yes
serie 6
s
Cr K 0.32 0.0031 0.19 0.03 0.20 Cr Yes
serie 8
s
Mn K 2.23 | 0.0222 1.75 0.05 1.76 Mn Yes
serie 9
s
Fe K 127.00  1.2699 97.36 0.08 96.69 Fe Yes
serie 7
s
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Total:

100.0

100.0

Tabla 21. Composicion de la inclusion "spectrum 7".
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Figura 72. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 8".

Spectrum 8
Eleme Line Apparent k Ratio | Wt% | Wt% Atomi | Standar Factory Standard
nt Type | Concentrati Sigm c% | dLlabel Standar Calibrati
on a d on Date

Al K 2.51 | 0.0180 3.60 0.05 7.16 = Al203 Yes

serie 1

s
Si K 0.27 0.0021  0.32 0.03 0.62 Si02 Yes

serie 7

s
Cr K 0.33 0.0032 0.19 0.03 0.20 Cr Yes

serie 9

s
Mn K 2.28 0.0227 | 1.72 0.05 1.68 Mn Yes

serie 5

s
Fe K 127.60 1.2760 94.16 0.08 90.35 Fe Yes

serie 4

s
Total: 100.0 100.0

0 0

Tabla 22. Composicion de la inclusion "spectrum 8".
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Figura 73. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 9".

Spectrum 9
Eleme Line Apparent k Ratio | Wt% | Wt% Atomi | Standar Factory Standard
nt Type | Concentrati Sigm c% | dLlabel Standar Calibrati
on a d on Date

Al K 2.50 | 0.0179 3.54 0.05 7.04  Al203 Yes

serie 3

s
Si K 0.25 0.0019 | 0.29 0.03 0.55 Si02 Yes

serie 6

s
Cr K 0.35 0.0035  0.20 0.03 0.21 Cr Yes

serie 1

s
Mn K 2.23  0.0223 | 1.66 0.05 1.62 Mn Yes

serie 2

s
Fe K 129.70  1.2970 94.31 0.08 90.59 Fe Yes

serie 3

s
Total: 100.0 100.0

0 0

Tabla 23. Composicion de la inclusion "spectrum 9".
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Figura 74. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 10"

Spectrum 10
Eleme Line Apparent k Ratio | Wt% | Wt% Atomi | Standar Factory Standard
nt Type | Concentrati Sigm c% | dLlabel Standar Calibrati
on a d on Date

Al K 0.09 0.0006  0.13 0.03 0.25 AI203 Yes

serie 8

s
Si K 9.62 0.0762 10.80 0.06 19.37 SiO2 Yes

serie 1

s
Cr K 0.34 0.0033 | 0.21 0.03 0.20 Cr Yes

serie 7

s
Mn K 2.12  0.0211 | 1.65 0.05 1.52 Mn Yes

serie 6

s
Fe K 114.24 1.1424 | 87.21 0.08 78.67 Fe Yes

serie 3

s
Total: 100.0 100.0

0 0

Tabla 24. Composicion de la inclusion "spectrum 10".
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Figura 75. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 11",

Spectrum 11
Eleme | Line Apparent k Ratio Wt% Wit% | Atomi Standar Factory Standard
nt Type Concentrati Sigm c% d Label @ Standar Calibrati
on a d on Date

Al K 1.49 0.0107 | 2.16 @ 0.04 436 Al203 Yes

serie 3

s
Si K 0.27 0.0021 | 0.31 0.03 0.60 SiO2 Yes

serie 0

s
Cr K 0.34 0.0033 ' 0.20 0.03 0.20 Cr Yes

serie 7

s
Mn K 2.30 0.0230  1.73 0.05 1.71 Mn Yes

serie 4

s
Fe K 130.12  1.3012 95.60 0.07 93.11 Fe Yes

serie 1

s
Total: 100.0 100.0

0 0

Tabla 25. Composicion de la inclusion "spectrum 11"
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Figura 76. Inclusiones para estudio.
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Figura 77. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 12",
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Spectrum 12

Eleme | Line = Apparent k Wt% Wit% Atom | Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati | Ratio Sigm | ic% Label Standa  Calibrati
on a rd on Date
Mg K 0.21  0.001| 0.32 0.03 0.58 MgO Yes
serie 37
S
Al K 11.92 | 0.085  14.97  0.08 24.20 Al203 Yes
serie 61
S
Si K 0.89 0.007 | 1.08 0.03 1.67 Si02 Yes
serie 02
S
S K 833 0.071| 7.63 0.06 10.38 FeS2 Yes
serie 76
S
Ca K 15.80 0.141 11.45| 0.06 12.46 | Wollaston Yes
serie 17 ite
S
Ti K 1.73 | 0.017 1.47 | 0.04 1.34 Ti Yes
serie 27
S
Cr K 0.25 0.002| 0.19 0.04 0.16 Cr Yes
serie 51
S
Mn K 7.87 0.078 6.82 | 0.08 5.41 Mn Yes
serie 74
S
Fe K 66.60 | 0.666 | 56.07 0.13 43.80 Fe Yes
serie 02
S
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 26. Composicion de la inclusion "spectrum 12"
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Figura 78. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 13"

Spectrum 13
Eleme Line Apparent k Ratio | Wt% | Wt% Atomi | Standar Factory Standard
nt Type | Concentrati Sigm c% | dLlabel Standar Calibrati
on a d on Date
Si K 1.89 0.0149 2.26 0.04 440 Si02 Yes
serie 7
s
Cr K 0.33  0.0033 | 0.20 0.03 0.21 Cr Yes
serie 4
s
Mn K 2.15 0.0215 1.69 0.05 1.68 Mn Yes
serie 4
s
Fe K 125.10 1.2509 95.84 0.07 93.71 Fe Yes
serie 7
s
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 27. Composicion de la inclusion "spectrum 13",
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Figura 79. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 14"

Spectrum 14

Eleme Line = Apparent k Wt% Wit% Atom  Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati | Ratio Sigm | ic% Label Standa | Calibrati
on a rd on Date
Al K 0.66 0.004 1.02 0.04 2.07 Al203 Yes
serie 77
s
Si K 0.22  0.001 0.27 | 0.03 0.52 Si0o2 Yes
serie 73
s
S K 0.58 0.005 0.52 0.03 0.89 FeS2 Yes
serie 01
s
Ca K 0.27 0.002 | 0.18 | 0.02 0.25 Wollaston Yes
serie 44 ite
s
Ti K 0.52  0.005 0.37 0.03 0.43 Ti Yes
serie 21
s
Cr K 0.35  0.003 0.22 0.03 0.23 Cr Yes
serie 51
s
Mn K 2.78 | 0.027 2.21| 0.05 2.20 Mn Yes
serie 81
s
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Fe K 122.89 | 1.228 | 95.22 0.09 | 93.42 Fe Yes
serie 87

Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 28. Composicion de la inclusion "spectrum 14"

M Spectrum 15
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Figura 80. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 15"

Spectrum 15
Eleme | Line Apparent = kRatio Wit% W1t% | Atomi  Standar @Factory @ Standard
nt Type | Concentrati Sigm c% | dLlabel Standar Calibrati
on a d on Date
Al K 0.12 0.0008 | 0.18 0.03 0.37 Al203 Yes
serie 5
s
Si K 0.59 0.0046 | 0.72 0.03 141 Si02 Yes
serie 7
s
Mn K 2.18 0.0217 1.71  0.05 1.73 Mn Yes
serie 5
s
Fe K 126.50 1.2650 | 97.39 0.06 96.49 Fe Yes
serie 4
s
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Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 29. Composicion de la inclusion "spectrum 15"
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Figura 81. Inclusiones para estudio.
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Figura 82. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 16".
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Spectrum 16

Eleme | Line @ Apparent k Wt% Wit% Atom | Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati | Ratio Sigm | ic% Label Standa = Calibrati
on a rd on Date
Al K 22.30 | 0.160 28.15  0.11 44.26 Al203 Yes
serie 20
s
Si K 0.93 | 0.007 1.28 0.04 194 Sio2 Yes
serie 33
s
S K 0.16  0.001 0.16  0.03 0.22 FeS2 Yes
serie 41
s
Ca K 0.27 0.002 | 0.19 | 0.03 0.20 Wollaston Yes
serie 40 ite
s
Cr K 0.42 0.004 0.30 | 0.04 0.24 Cr Yes
serie 25
s
Mn K 1.52  0.015 1.27 | 0.06 0.98 Mn Yes
serie 22
s
Fe K 83.86 0.838 68.64 | 0.12 | 52.15 Fe Yes
serie 64
3
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 30. Composicion de la inclusion "spectrum 16"
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Figura 84. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 17".
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Spectrum 17

Eleme | Line @ Apparent k Wt% Wit% Atom | Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati | Ratio Sigm | ic% Label Standa = Calibrati
on a rd on Date
Mg K 0.86  0.005 1.03 0.04 1.39 MgO Yes
serie 70
s
Al K 41.33 | 0.296 45.54 | 0.12 | 55.35 Al203 Yes
serie 87
s
Si K 1.66 0.013 287 0.05 3.35 Si02 Yes
serie 13
s
S K 8.08  0.069 10.65  0.07 10.89 FeS2 Yes
serie 61
s
Ca K 21.86 | 0.195 | 23.08 0.09 18.88 Wollaston Yes
serie 33 ite
s
Ti K 1.63 0.016 213 | 005 1.46 Ti Yes
serie 27
s
Mn K 425 0.042 532 0.08 3.17 Mn Yes
serie 48
3
Fe K 7.75 | 0.077 9.39 | 0.10 5.51 Fe Yes
serie 51
s
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 31. Composicion de la inclusion "spectrum 17".
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Figura 85. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 18"

Spectrum 18

Eleme | Line = Apparent k Wt% Wit% Atom | Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati  Ratio Sigm | ic% Label Standa | Calibrati
on a rd on Date
Mg K 0.23 0.001| 0.33 0.03 0.56 MgO Yes
serie 51
S
Al K 16.37 0.117 19.10 | 0.08 29.23 Al203 Yes
serie 55
S
S K 16.24 0.139 14.74  0.07 18.98 FeS2 Yes
serie 88
S
Ca K 10.58 0.094 7.89 0.05 8.13  Wollaston Yes
serie 52 ite
S
Ti K 046 0.004| 0.39 0.03 0.34 Ti Yes
serie 59
S
Cr K 0.17  0.001| 0.14 0.04 0.11 Cr Yes
serie 69
S
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Mn K 19.51 0.195 16.97 | 0.10 12.75 Mn Yes
serie 10
3
Fe K 47.79 | 0.477 | 40.44 0.12 29.90 Fe Yes
serie 86
3
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 32. Composicion de la inclusion "spectrum 18"
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Figura 86. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 19"

Spectrum 19
Eleme Line = Apparent k Wt% Wit% Atom  Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati  Ratio Sigm | ic% Label Standa | Calibrati
on a rd on Date

Mg K 0.48 0.003 0.62 0.03 0.93 MgO Yes

serie 21

s
Al K 32.04 | 0.230 35.42  0.11 47.50 Al203 Yes

serie 12

s
Si K 0.35 0.002 051 0.03 0.65 Si02 Yes

serie 79

s
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S K 11.28 0.097 12.12 0.07 13.68 FeS2 Yes
serie 20
S
Ca K 17.03 0.152 14.74 0.08 13.31 Wollaston Yes
serie 14 ite
S
Ti K 1.00 0.010 1.03  0.04 0.78 Ti Yes
serie 00
S
Mn K 9.95| 0.099 10.10 0.10 6.65 Mn Yes
serie 49
S
Fe K 25.84 | 0.258 | 25.45 | 0.13 16.49 Fe Yes
serie 38
S
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 33. Composicion de la inclusion "spectrum 19"
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Figura 87. Elementos encontrados en la inclusion "spectrum 20",
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Spectrum 20

Eleme | Line @ Apparent k Wt% Wit% Atom | Standard | Factory Standard
nt Type Concentrati | Ratio Sigm | ic% Label Standa = Calibrati
on a rd on Date
Mg K 0.15 0.000 0.23 | 0.03 0.45 MgO Yes
serie 98
s
Al K 5.10 | 0.036 | 6.34 0.05 11.05 Al203 Yes
serie 62
s
S K 1491 | 0.128 12.24 | 0.06 | 17.93 FeS2 Yes
serie 46
s
Ca K 7.87 | 0.070| 5.26 0.04 6.16 Wollaston Yes
serie 33 ite
s
Ti K 2.70 | 0.027 2.04 | 0.04 2.00 Ti Yes
serie 01
s
Cr K 0.25 | 0.002 0.17  0.03 0.16 Cr Yes
serie 47
s
Mn K 22.23 | 0.222 | 17.58 0.10 15.03 Mn Yes
serie 33
3
Fe K 72.89 | 0.728 | 56.13 0.12 47.22 Fe Yes
serie 91
s
Total: 100.0 100.0
0 0

Tabla 34. Composicion de la inclusion "spectrum 20".
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