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Resumen Gréfico

l Correlacion entre ensayos estandarizados y Small Punch Test bajo ambientes de hidrégeno
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Figura 1. Grafico resumen del proyecto
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elastico

Memoria descriptiva del proyecto

1. Resumen ejecutivo

El presente proyecto se centra en la caracterizacién mecanica de una amplia variedad de aceros frente
al fendbmeno de fragilizacion por hidrogeno. Este fendmeno se presenta cuando los aceros estan en
contacto con ambientes ricos en hidrégeno. Esto genera una interaccion hidrégeno-metal que puede
llegar deteriorar sus propiedades mecénicas, comprometiendo tanto su integridad estructural como su
vida util. Aunque estas condiciones pueden darse en diversos contextos, uno de los mas relevantes, y
cuyo interés de estudio ha aumentado considerablemente en los Ultimos afios, es el transporte y
almacenamiento de hidrégeno gaseoso a presion. Esto se debe a las estrategias europeas de reutilizar,
con dicho fin, gaseoductos y depésitos originalmente disefiados para gas natural.

La principal diferencia entre ambos escenarios radica en la densidad de los gases que se transportan
y almacenan (gas natural: 0.737 kg/m3; hidrogeno: 0.0899 kg/m?). Para transportar una cantidad de
hidrogeno, y que su uso sea rentable, es necesario incrementar su densidad aumentando la presion o
disminuyendo la temperatura (Figura 1). La disminucion de la temperatura a niveles criogénicos es un
proceso muy costoso y no podria llevarse a cabo en grandes infraestructuras, como pueden ser
gaseoductos, por esto mismo, la alternativa mas factible es aumentar la presion de transporte y
almacenamiento. Este aumento de presién genera un estado tensional elevado que, combinado con la
degradacion del acero por interaccién con el hidrégeno, resalta la necesidad de evaluar de forma
detallada el comportamiento de estos materiales (aceros) frente al este fendmeno de fragilizacion por
hidrégeno.
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Figura 1. Variacion de la densidad del hidrégeno con la temperatura y la presion.

El empleo de gasoductos que han estado en servicio durante décadas plantea un desafio adicional, ya
gue el material podria haberse degradado con el tiempo, complicando la evaluacién de su idoneidad
para su reutilizacion. Por ello, este proyecto tiene como objetivo el uso y desarrollo de técnicas que
permitan evaluar componentes en servicio sin comprometer su integridad. Por otro lado, también se
analiza el comportamiento de diferentes aceros frente a este fenémeno.

En este proyecto se empleara el ensayo Small Punch Test (SPT). Esta técnica permite evaluar
componentes y estructuras utilizando una minima cantidad de material (10x10x0.5 mm3), resultando
especialmente adecuado para analizar zonas de reducido tamafio o cuando no se dispone de una gran
cantidad de material (ej. estructuras en servicio). El uso del SPT para la caracterizacién de este tipo
de materiales cuenta con un amplio respaldo y reconocimiento en la comunidad cientifica [1,2,3]. Sin
embargo, aln no se dispone de un procedimiento estandarizado que permita caracterizar de manera
precisa el fenémeno de fragilizacién por hidrégeno, lo que subraya la relevancia de desarrollar
investigaciones para avanzar en esta linea.

Por todo lo descrito, en este proyecto se caracterizara mecanicamente diferentes aceros mediante el
uso del ensayo SPT en una atmdsfera de laboratorio y controlada de hidrégeno. Ademas, se
desarrollara un procedimiento de ensayo SPT adecuado para evaluar este fendGmeno. Como resultado,
no solo se establecerd un procedimiento de ensayo fiable para evaluar la fragilizacion por hidrégeno
con el SPT, sino que también se obtendra una caracterizacion detallada de distintos tipos de aceros
susceptibles de ser utilizados en la fabricacion de estas infraestructuras. Esto permitira seleccionar el
material mas adecuado para cada aplicacién especifica, optimizando la seguridad y el rendimiento de
los sistemas de transporte y almacenamiento.

Para desarrollar el presente proyecto es necesario desarrollar las siguientes fases del mismo:

1. Coordinacidn y gestion del proyecto

Revision bibliografica

Planificacién y mecanizacion de probetas

Determinacion del comportamiento mecanico sin interaccién con hidrogeno
Determinacién del comportamiento mecanico con interaccién con hidrégeno
Andlisis global de los resultados e informe

Divulgacion de resultados

Nook~wd
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2. Objetivos iniciales del proyecto y grado de consecucion
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Tipo Objetivo Imagen Cretl d.e,
consecucion
Determinar la susceptibilidad de un amplio rango de
Principal aceros a la fragilizacién por hidrégeno mediante el uso 100 - 100%
del SPT.
: Analizar la susceptibilidad de aceros que se utilicen en
Secundario/ ; X N
e ambientes en presencia de hidrégeno de acuerdo con 100 - 100%
Especifico ) X
otros estudios y ensayos normalizados.
Secundario/ Determinar los mejores pardmetros del ensayo SPT
e o . L 80 - 100%
Especifico para cuantificar el porcentaje de fragilizacion.
Secundario/ Analizar el efecto del hidrégeno en cada uno de los
o ; . 80 - 100%
Especifico aceros desde un punto de vista microestructural.
' Realizar una interpretacion exhaustiva de los
Secundatiof SIS 100 - 100%
Especifico resultados y extraer conclusiones.
Secundario/ Elaborar un mapa donde se pueda seleccionar de
manera sencilla cual es el acero idéneo en funcién de 100 - 100%

Especifico

su familia y condiciones de servicio requeridas.
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3. Tareas realizadas:

ID Descripcion

Fase 1 Coordinacién y gestion del proyecto

Tarea 1.1 | Coordinacion del proyecto

Tarea 1.2 | Gestion del proyecto

Fase 2 Revision bibliografica

Tarea 2.1 | Revision sobre los aceros objeto de estudio

Tarea 2.2 | Revision sobre la fragilizacion por hidrégeno

Tarea 2.3 | Revision sobre la fragilizacion por hidrégeno en los
aceros objeto de estudio

Tarea 2.4 | Revision sobre del ensayo SPT con y sin hidrégeno

Fase 3 Planificacion y mecanizacion de probetas

Tarea 3.1 | Realizaciéon de los planos para la mecanizacién de
probetas para analisis de microestructura y SPT

Tarea 3.2 | Mecanizacion en empresa externa

Fase 4 Determinacion del comportamiento mecanico sin
interaccién con hidrégeno

Tarea 4.1 Caracterizacion microestructural

Tarea 4.3 | Realizacion de ensayos sin hidrogeno

Fase 5 Determinacion del comportamiento mecanico con
interaccion con hidrégeno

Tarea 5.1 | Analisis de las condiciones de ensayo Optimas

Tarea 5.2 | Realizacion de ensayos en condiciones de hidrégeno
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Fase 6 Analisis de los resultados e informe
Tarea 6.1 | Analisis de resultados

Tarea 6.2 | Informe

Fase 7 Divulgacion de resultados

Tarea 7.1 | Congresos cientificos

Tarea 7.2 | Revistas JCR

Tarea 7.3 | Visitas a Institutos

Figura 2. Planificacién del proyecto.
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4. Resultados obtenidos:

Materiales

En primer lugar, se seleccionaron los aceros que se han utilizado en este proyecto. Con dicho fin se
realiz6 una revision bibliografica clasificando los mismos en funcién de sus microestructuras y
propiedades mecanicas. Los materiales seleccionados engloban un amplio rango de microestructuras
(austenita, ferrita, ferrita y perlita, ferrita y austenita, martensita, bainita etc.) y propiedades mecanicas
(Iimites elasticos entre 223 y 1023 MPa, tensiones Ultimas entre 472 y 1120 MPa y tenacidades a la
fractura entre 22 y 1400 kJ/m?).

Ensayos SPT al aire

El presente trabajo es la continuacién del proyecto SV-23-Gijon-1-04 subvencionado en 2023 por el
IUTA, durante el cual se obtuvieron resultados necesarios para llevar a cabo el actual. En este caso se
han realizado un mayor nimero de ensayos con el fin de obtener valores mas fidedignos. En el conjunto
de ambos proyectos se han realizado més de 45 ensayos SPT al aire para caracterizar mecdnicamente
los 15 aceros. Dichos datos se han utilizado para retroalimentar una base de datos del grupo de
investigacion con el fin de conseguir una correlacién entre los resultados proporcionados por el SPT y
los ensayos de traccion uniaxiales. En la Figura 3 se muestra dicha correlacién donde los circulos rojos
indican los ensayos realizados durante estos proyectos mientras que los vacios se corresponden con
otros datos previos del grupo de investigacion SIMUMECAMAT.
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Figura 3. Correlacion entre pardmetros obtenidos con el SPT y las propiedades mecéanicas
de los materiales; a) Limite elastico; b) Tensién dltima.

Aungue la metodologia desarrollada y propuesta por el grupo SIMUEMCAMAT esta aceptada por la
comunidad cientifica, otros investigadores siguen proponiendo metodologias o analisis de gran interés.
Es por ello que haciendo uso de los resultados obtenidos de los diferentes aceros se han analizado
otras dos metodologias [4,5]. En la Figura 4a se puede observar como la correlacién para la obtencién
del limite elastico en ambos casos es bastante buena excepto en dos materiales que muestran cierta
dispersion. Estos materiales se corresponden con aceros inoxidables austeniticos donde los propios
autores comentan la baja correlacion que puede existir para este tipo de acero [4]. Por otro lado, en la
Figura 4b se puede observar la correlacion con el limite Gltimo del material. En este Gltimo caso los
resultados son ligeramente peores donde una de las metodologias sobrestima el valor [4] mientras que
la otra lo subestima [5]. Desde el punto de vista de aplicacion de ambos procedimientos para el analisis
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de los ensayos en ambiente de hidrégeno no podrian ser utilizadas. Esto se debe a la baja influencia
del hidrégeno en el limite elastico. En el caso del limite Ultimo o la ductilidad del material es conocida
la posible influencia del mismo, sin embargo, en el caso del limite Gltimo no se tiene una buena
correlacién por lo que no seria fiable su utilizacién para dicho analisis. Por otro lado, en ninguno de
ambos casos pueden calcularse parametros de ductilidad por lo que no podrian reflejar la

susceptibilidad de los aceros objeto de estudio en este sentido.
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Figura 4. Correlacion entre parametros obtenidos con el SPT y las propiedades mecanicas de los
materiales mediante otros procedimientos [4,5]. a) Limite elastico; b) Limite ultimo.

Independientemente de la imposibilidad de utilizar estas metodologias para el analisis de la
fragilizacion por hidrégeno se ha comprobado la buena correlaciéon que existe a la hora de calcular el
limite elastico del material por ambas técnicas mediante el uso del SPT.

Ensayos SPT en hidrégeno

Los ensayos SPT en presencia de hidrégeno se han realizado in-situ por medios electroquimicos. Esto
da lugar a que sea necesario tener en cuenta diferentes variables y parametros de ensayo. Tras una
exhaustiva revision bibliografia y con la experiencia del grupo de investigacion, se ha determinado la
densidad de corriente necesaria para generar una atmosfera de hidrégeno y seleccionar una velocidad
de ensayo adecuadas [6,7]. Durante el proyecto SV-23-Gijon-1-04 se consiguio caracterizar, bajo
condiciones de hidrégeno agresivas, la mayoria de los materiales mostrados en el apartado anterior.
Para ello se utilizé un electrolito 4cido 1M H2S04+0.25g/l As203. Sin embargo, en este trabajo se
estudié la respuesta de los aceros en una atmdsfera de hidrdgeno menos agresiva utilizando un
electrolito salino 3.5% NaCl. Por tanto, fue necesario realizar los ensayos SPT de los materiales
mencionados, pero en dichas condiciones. El resto de variables de ensayo se mantuvieron con el fin
de poder comparar la diferencia existente entre ambos medios, es decir, el nivel de influencia de la
concentracion de hidrégeno en cada uno de los aceros.

Para el andlisis de la fragilizacion por hidrégeno se comparan los resultados obtenidos al aire con los
dados en hidrégeno. En este caso el parametro seleccionado para este analisis ha sido la energia de
fractura normalizada por el espesor de la muestra al cuadrado Wspt/t? ya que muestra ser un buen
indicador (6) La Figura 5a muestra los resultados medios obtenidos en los ensayos realizados con el
electrolito &cido, representados en un mapa de fragilizacién por hidrégeno en funcién del material y el
limite elastico. De la misma forma, la Figura 5b muestra los resultados obtenidos en los ensayos
realizados con electrolito salino.
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Figura 5. Relacion entre la fragilizacion por hidrégeno y el limite elastico bajo condiciones de
hidrégeno utilizando diferentes electrolitos: a) Salino; b) Acido

En ambos casos se puede ver una tendencia de mayor fragilizacién al aumentar el limite elastico del
material como ya se ha reportado en diferentes investigaciones [8]. En el caso del uso del electrolito
salino, se puede observar una menor fragilizacion en comparaciéon con el electrolito 4cido para los
mismos materiales. Cabe destacar el buen comportamiento de los aceros inoxidables austeniticos
donde la fragilizaciéon es minima. Por otro lado, el acero estructural S355 muestra una fragilizacién nula
en el electrolito acido mientras que en el salino si se observa una gran fragilizacion. En este sentido se
repetiran los ensayos en ambiente acido ya que tras una revisién bibliografica este material deberia
ser considerablemente susceptible a este fendmeno y los resultados con mayor sentido serian los de
electrolito salino. A la vista de los resultados se ha realizado una comparativa entre las fragilizaciones
obtenidas utilizando el electrolito acido y aquellas en las que se utilizé un electrolito salino. La Figura 6
muestra la tendencia de esta variacion. Se aprecia como el electrolito acido genera mayores
fragilizaciones frente al salino (10% superiores), como era lo esperado al estar introduciendo una mayor
cantidad de hidrégeno.
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Figura 6. Comparativa entre las fragilizaciones obtenidas utilizando electrolito acido y salino

En conclusiéon, se ha logrado caracterizar mecanicamente 15 aceros, obteniendo sus propiedades
mecanicas mediante ensayo SPT en ambiente de laboratorio y en ambiente de hidrogeno. Con los
datos obtenidas se ha conocido como afecta el hidrégeno a cada microestructura y la influencia del
limite elastico en este parametro. También se ha avanzado en el desarrollo de la metodologia utilizada
al comparar el empleo de dos electrolitos diferentes para la realizacion de ensayos in-situ. Tanto esta
comparacion como los datos obtenidos de los diferentes aceros pueden ser de utilidad para apoyar
futuras investigaciones y para la seleccion de aceros para usos industriales.



(e SEiges]
. . A . . . =70
Instituto Universitario de Tecnologia Industrial de Asturias (IUTA) /ﬁ e ,4%\
I A W=
Institutu Universitariu de Teunoloxia Industrial d'Asturies L";i‘ﬂ_j'd_“;\ ";'.:.'_‘.i_""”
University Institute of Industrial Technology of Asturias g-.:.’.‘:-E,:'Ei,f:h;.l‘::;,

5. Trabajos o necesidades futuras

Como trabajos y necesidades futuras se plantean diferentes retos:

1. Determinacion del contenido de hidrégeno durante los ensayos bajo las condiciones
descritas anteriormente.

2. Realizacion de ensayos SPT con otros grados para poder obtener una ley de
fragilizacion en funcién de contenido de hidrégeno.

3. Estudio en mayor detalle de la microestructura de los materiales y su interaccion con el
hidrégeno mediante la obtencion de energias de atrape o coeficientes de difusion.

4. Realizacién de ensayos SPT in situ en ambiente de hidrégeno gaseoso. Este punto sera
el mas interesante ya que permitird obtener resultados similares a condiciones reales
de servicio. Ademas, se estudiara la posible correlacién entre atmdsferas de hidrogeno
electroquimico y gaseoso pudiendo crear un nuevo procedimiento de ensayo mucho
mas sencillo y barato en comparacién con el gaseoso.
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6. Divulgacion de los resultados

Titulo Autores PTT Congreso Lugar y fecha
Fragilizacion por hidrogeno | Guillermo Alvarez Diaz Com. Oral | CIEMAT | | Madrid (Espafia),
mediante ensayos SPT: | Cristina Rodriguez Gonzalez (Ponencia ZwickRoell Junio 2024
Evolucién del procedimiento invitada) Hydrogen Day
experimental y aplicaciones
Use of in-situ electrochemical | Guillermo Alvarez Diaz Com. Oral EPRI  Workshop | Oxford (Reino
hydrogen charging to | Victor Arniella Guzman Hydrogen Unido), Junio
determine the mechanical | Javier Belzunce Varela embrittlement 2024
properties of steels Cristina Rodriguez Gonzalez
Assessment  of  hydrogen | Guillermo Alvarez Diaz Com. Oral European Zagreb (Croacia),
embrittlement susceptibility in [ Marcos Manuel Llera Prida Conference  on | Agosto 2024
structural steels through the | Sara Otero Vega Fracture 2024
small punch test Andrés Diaz Portugal

Javier Belzunce Varela

Cristina Rodriguez Gonzéalez
Comportamiento en servicio de | Grupo de Investigacion Com. Oral Jornada Técnica Parque
componentes de acero para el | SIMUMECAMAT tegnolégico de
transporte y almacenamiento Gij6n  (Espafia),
de hidrégeno Mayo 2024.
Analisis del comportamiento de | Sara Otero Vega Com. Oral Grupo Espafiol de | Vitoria (Espafia),
aceros estructurales mediante | Sabela Sampayo Pena Fractura 2025 Marzo 2025
el ensayo SPT en ambiente de | Guillermo Alvarez Diaz
hidrégeno Marcos Manuel Llera Prida

Cristina Rodriguez Gonzalez
Andlisis de la fragilizacion por | Sabela Sampayo Pena Com. Oral Grupo Espafiol de | Vitoria (Espafia),
hidrégeno de aceros | Sara Otero Vega Fractura 2025 Marzo 2025
estructurales mediante SPT: | Marcos Manuel Llera Prida
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Figura 7. Divulgacion de los resultados.
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