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RESUMEN

En el siguiente trabajo de investigacion se reporta el estudio realizado a una tuberia
bimetalica Acero API 5L X65-Inconel 825, donde se analiza la microdureza, conductividad

y resistencia a la corrosién de cada material y la zona de la union por separado.

Como primera etapa del estudio fueron extraidas tres tipos de muestras de la tuberia sin
defectos, las cuales fueron sometidas a un tratamiento térmico de envejecimiento a una
temperatura de 1200 °C durante un tiempo de permanencia de una hora en el solubilizado y
posteriormente el envejecimiento fue llevado a cabo a 650 °C por tiempos de 5,10,15,22
30,50,120,150 y 312 horas, esto con la finalidad de simular una degradacion artificial por
medio del tratamiento térmico propuesto en ambos materiales y en la zona de la unién los

cuales puedan ser detectados por medio de ensayos no destructivos.

Concluidos los tratamientos se llevo a cabo un proceso de maquinado (fresado y rectificado),
seguido de aplicacion de técnicas metalograficas convencionales de lijado y pulido con
acabado espejo, lo anterior con la finalidad de revelar la microestructura mediante ataques
quimicos y de esa manera poder llevar a cabo el analisis microestructural de las diferentes

probetas mediante la caracterizacion por medio de microscopia éptica y de barrido.

Una vez finalizada la etapa de caracterizacion, las piezas fueron sometidas a la prueba de
microdureza en sus diferentes zonas, generando datos relevantes los cuales se representaron
mediante graficas Utiles para el analisis del comportamiento en el cambio de la dureza con

respecto a los diferentes tiempos de envejecimiento.

Como segunda etapa se realizaron pruebas de corrosion en las tres zonas (inconel 825, acero
X65 y en la union de ambos materiales) de las piezas obtenidas, de los datos obtenidos se
generaron las curvas de polarizacion para determinar la velocidad y causas que provocan la
corrosion. También se utilizaron las técnicas de ensayos no destructivos para analizar y
comparar los cambios producidos por la degradacion de la corrosion en las piezas, ademas

de la caracterizacion por técnicas de microscopia dptica y de barrido.

En la tercera etapa de este trabajo de investigacion se llevaron a cabo las pruebas de ensayos

no destructivos en las piezas ya mencionadas, en zonas sin y con corrosion, comenzando por
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la técnica de potencial termoeléctrico de punta fria y punta caliente de donde se obtuvieron
los valores de potencial termoeléctrico absoluto. Posterior a esta técnica se utilizé la técnica
no destructiva de las corrientes de Foucault cuyos resultados fueron correlacionados con los
datos obtenidos por medio de las técnicas de potencial termoeléctrico y microdureza. Para
finalizar esta etapa se llevaron a cabo pruebas de ultrasonido mediante arreglo de fases en las
once piezas, esto a dos frecuencias diferentes a 5MHz y 10MHz esto con el objetivo de
comparar los resultados de unay otra frecuencia, asi como las diferencias que existen en cada
una de las piezas debido a los diferentes tratamientos, y de esa manear obtener resultados
mas contundentes, de igual manera se realizo el calculo del campo cercano, con el propdésito

de entender de una mejor manera la interaccion entre los transductores y el material.

En la cuarta etapa del estudio se introdujeron por medio de taladro dos tipos de defectos
(perforaciones y ranuras) en una pieza de la tuberia bimetalica con diferentes dimensiones y
posiciones, dichos defectos se detectaron por medio de ultrasonido convencional y

posteriormente se analizaron mediante ultrasonido por arreglo de fases.

El andlisis de las micrografias obtenidas por medio de la técnica de microscopia electrénica
de barrido nos muestra que a medida que avanza el tiempo de envejecimiento también
incrementa la segregacion de elementos como niquel-cromo del Inconel al acero X65, esto
provoca una sensibilizacion a la corrosion por parte del Inconel. EIl envejecimiento también
influye en las mediciones de microdureza a medida que el envejecimiento aumenta también
lo hace la microdureza en el inconel, sin embargo, en el acero este tiene un efecto inverso ya

gue a medida que aumenta el envejecimiento la microdureza disminuye.

El envejecimiento en las pizas también fue sensible en las técnicas de potencial
termoeléctrico y corrientes de Eddy, lo anterior se les atribuye a los precipitados de las
nanoparticulas (FesC) y carburo-¢ (Fe2C) en el acero y a la precipitacion de los carburos MCe
y M23Ce.

Palabras clave: Potencial termoeléctrico, Corrientes de Foucault, Arreglo de fases,
Corrosion, Tuberia bimetalica.
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ABSTRACT

The following research work reports a study carried out on a bimetallic Steel APl 5L X65-

Inconel 825 pipe, where each material and the joint area are studied separately.

As the first stage of the study, three types of samples were taken from the pipe without
defects, which were subjected to a heat treatment of aging at a temperature of 1200 °C during
a time of permanence of one hour in the solubilized and later the aging was carried out at 650
°C for times: 5,10,15,22 30,50,120,150 and 312 hours, this in order to simulate an artificial
degradation by means of the proposed thermal treatment in both materials and in the joint

area, which can be detected by means of tests not destructive.

After the treatments, a machining process (milling and grinding) was carried out, followed
by the application of conventional metallographic techniques of sanding and polishing with
a mirror finish, the above in order to reveal the microstructure through chemical attacks and
thus be able to carry carried out the microstructural analysis of the different specimens by

means of the characterization by means of optical and scanning microscopy.

Once the characterization stage was completed, the pieces were subjected to the
microhardness test in their different areas, generating relevant data which were represented
by useful graphs for the analysis of the behavior in the change of hardness with respect to the

different times of aging.

As a second stage, corrosion tests were carried out in the three zones (inconel 825, X65 steel
and in the union of both materials) of the pieces obtained, from the data obtained the
polarization curves were generated to determine the speed and causes that cause the
corrosion. Non-destructive testing techniques were also used to analyze and compare the
changes produced by corrosion degradation in the parts, as well as characterization by optical

and scanning microscopy techniques.

For the third and last stage of this research work, the non-destructive tests were carried out
on the aforementioned parts, in areas without and with corrosion, starting with the cold-tip
and hot-tip thermoelectric potential technique from where obtained the absolute

thermoelectric potential values. After this technique, the non-destructive technique of Eddy
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currents was used, the results of which were correlated with the data obtained by means of
the thermoelectric potential and microhardness techniques. To finalize this stage, ultrasound
tests were carried out by means of an arrangement of phases in the eleven pieces, this at two
different frequencies at 5MHz and 10MHz this with the aim of comparing the results of both
frequencies, as well as the differences. that exist in each of the pieces due to the different
treatments, and thus obtain more forceful results, in the same way the near field calculation
was carried out, in order to better understand the interaction between the transducers and the

material.

In the fourth stage of the study, two types of defects (perforations and grooves) were
introduced by means of a drill in a piece of the bimetallic pipe with different dimensions and
positions; these defects were detected by means of conventional ultrasound and subsequently

analyzed by ultrasound by phase arrangement.

The analysis of the micrographs obtained by means of the scanning electron microscopy
technique shows us that as the aging time progresses, the segregation of elements such as
nickel-chromium from Inconel to X65 steel also increases, this causes a sensitization to
corrosion. by Inconel. Aging also influences the microhardness measurements as aging
increases, so does the microhardness in the inconel, however, in steel this has an inverse

effect since as aging increases the microhardness decreases.

The aging in the pieces was also sensitive in the techniques of thermoelectric potential and
Eddy currents, the above is attributed to the precipitates of the nanoparticles (FesC) and
carbide-¢ (Fe2C) in the steel and the precipitation of the MCe carbides and M23Ce.

Keywords: Thermoelectric potential, Eddy currents, Phase Array, Corrosion, Clad pipe.
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1 INTRODUCCION

En la industria de los hidrocarburos, los sistemas de tuberias son una parte fundamental de la

infraestructura de transporte que afecta directamente en los costos de produccién de impacto
[1].

El agotamiento de las reservas en aguas cercanas a la costa en combinacién con el aumento
de la demanda de hidrocarburos dio como resultado un aumento global de la explotacion en
aguas profundas [2]. Sin embargo, este tipo de depdsito contiene componentes no deseados
como H2S 'y CO-. que complican el transporte de hidrocarburos a las refinerias [1,3]. Con el
tiempo, estos componentes desfavorables deterioran las tuberias de acero porque se someten
a un proceso de envejecimiento natural que se acelera debido a la exposicion prolongada a
temperaturas de operacion entre 25 °C y 70 °C, ademds de variaciones en la presion de
trabajo. Estas condiciones pueden causar cambios en la microestructura, propiedades
mecanicas (limite elastico, dureza, ductilidad y tenacidad), tipo de fractura y probabilidad de
falla después de varios afios de servicio. Este proceso de envejecimiento natural se describe
por dos factores: el pico de envejecimiento asociado con la resistencia méxima y la
precipitacion de carburos que interactdan con las dislocaciones y causan el endurecimiento
de la precipitacion. En general, el envejecimiento excesivo estd relacionado con la
disminucion de la resistencia y el engrosamiento de los carburos después de un largo periodo
de envejecimiento [4]. Por lo tanto, se han llevado a cabo varios estudios durante muchos
afios para innovar en el disefio, construccion, operacion y mantenimiento de equipos y
estructuras metalicas utilizadas en la industria petrolera. El uso de tuberias revestidas se
propone como un metodo seguro para transportar petréleo y gas contaminado desde el pozo

a las instalaciones de limpieza [3].

Actualmente en México se esta considerando implementar este tipo de tuberias revestidas,
debido a que la vida util de la tuberia de acero API 5L utilizada desde la década de los 70°s
en nuestro pais esta llegando a su final, favoreciendo esto a la probabilidad de una falla de
campo. En 1993, la GTDH (Gerencia de transporte y distribucion de hidrocarburos) empezo

un programa de inspeccién al 100% de 2,521 km de tuberia API 5L, mediante el uso de



vehiculos instrumentados de inspeccién interna tipo ultrasonido para los hidrocarburos
liquidos y gaseosos, obteniéndose una serie de indicaciones relacionadas con los defectos
internos presentes en las tuberias. Este programa aporta informacion para realizar el analisis
de integridad determinando por medio de algoritmos de célculo, el circulo de vida restante
de la tuberia. Estos algoritmos requieren informacién tal como los valores de las propiedades
mecanicas en tension, dimensiones de la tuberia y factores de mecéanica de fractura. Entre
mas reales sean estas propiedades modificadas por los fendmenos metaldrgicos tal como el
envejecimiento natural o artificial, méas exacto serd la evaluacion de la severidad de las

indicaciones presentes en las tuberias [5].

Uno de los principales desafios que ha enfrentado la tuberia de revestimiento es la deteccion
por medios de Evaluacion no destructiva (END) de posibles grietas y defectos tales como
inhomogeneidades producidas por su uso (proceso de envejecimiento natural) o por su
fabricacién debido a la naturaleza diferente de ambos materiales. El objetivo del trabajo
presentado es evaluar la evolucion microestructural del acero API5L X65 y el Inconel 825
durante los procesos de envejecimiento mediante pruebas de ensayos no destructivos END y
microscopia electrénica de barrido, posteriormente se llevo a cabo ensayos de corrosion de

todas las piezas para evaluar su comportamiento.

En el presente trabajo, se planted la investigacion en las reacciones metallrgicas que se
producen durante la unién de tubos revestidos. Las investigaciones incluyen la
caracterizacion de la microestructura, el analisis de la interfase metalica de la base de
revestimiento con respecto a los gradientes de composicién y perfiles de microdureza, y los

perfiles de gradientes quimicos en la raiz y de alta temperatura de la soldadura.

1.1 JUSTIFICACION

La explotacion de hidrocarburos representa una de las mayores fuentes de ingresos en
México, desafortunadamente, la obtencion de este recurso energético es cada vez mas
complicado, debido a la creciente demanda mundial de energia y su agotamiento en lugares
de facil acceso y en los que la calidad del petréleo es mejor. Actualmente las mayores

reservas se encuentran en aguas profundas donde el crudo es de menor calidad.



La explotacion de yacimientos en aguas profundas ha implicado muchos retos en el manejo
fluidos altamente corrosivos y transporte del mismo, donde el uso de una tuberia
convencional implica un alto riesgo de falla. Para paliar este problema se han disefiado
tuberias revestidas que combinan dos materiales; uno de alta resistencia mecanica con otro

con de mayor resistencia a la corrosion.

El desarrollo de este trabajo de investigacion permitirda comprender el comportamiento de la
unién de tuberia recubierta bajo esfuerzos y condiciones ambientales altamente adversas. Los
resultados arrojados por este estudio tienen la finalidad de mejorar el disefio de este tipo de
ductos.

1.2 HIPOTESIS

Por medio de los métodos de ensayos no destructivos como el ultrasonido de arreglo de fases,
y con las técnicas de potencial termoeléctrico y corrientes de Foucault, se lograra monitorear
los defectos, degradacion y corrosion en una tuberia disimil mediante la caracterizacion de

los mismos.

1.3 OBJETIVO

Aplicar técnicas no destructivas para monitorear defectos tales como degradacion y corrosion
en una tuberia bimetalica recubierta X65-Inconel 825 utilizada en la industria de los

hidrocarburos.

1.3.1 Objetivos particulares

» Producir cambios microestructurales en las piezas de la tuberia mediante un
tratamiento térmico de envejecimiento, los cuales puedan ser detectados mediante
técnicas de ensayos no destructivos.

> Registrar y comparar los datos obtenidos mediante las mediciones de microdureza de

los materiales ensayados en este trabajo de investigacion.



1.3.2

Registrar y comparar los datos obtenidos de las mediciones de conductividad térmica,
eléctrica y parametros ultrasonicos (velocidad y atenuacion) entre las muestras
tratadas térmicamente.

Ver si es posible identificar, mediante la técnica de ultrasonido, los precipitados

producidos en las piezas tratadas térmicamente.

Metas Cientificas

Generar e interpretar los datos obtenidos mediante el monitoreo de las muestras por
medio de las técnicas END.
Obtener una mayor degradacion por medio de la corrosion en las tres diferentes zonas

a consecuencia de los tratamientos.



2 MARCO TEORICO

El transporte de hidrocarburos es de suma importancia en la industria del petrdleo, durante
los ultimos afios, diferentes tipos de tuberias de material compuesto se han empleado con
éxito en esta industria, debido a que sus propiedades mecéanicas resultan muy atractivas, en
especial su relacion peso/resistencia, su resistencia a la corrosion y por el costo beneficio
[6,7]. Otras caracteristicas como facilidad de instalacién, alta durabilidad y facilidad de
mantenimiento las hacen mas deseables que las tuberias de acero. Diferentes estudios sobre
las propiedades mecéanicas y ensayos de laboratorio han sido llevados a cabo para su
caracterizacion [8-11].

2.1 TUBERIAS REVESTIDAS

Anteriormente en las operaciones de explotacion de hidrocarburos se utilizaban tuberias de
acero API 5L, sin embargo, en los nuevos desarrollos de explotacion de campos en aguas
profundas, este tipo de tuberia tiene un alto riesgo de falla prematura debido a las condiciones
extremas de operacion y corrosividad de los fluidos. En la actualidad se utilizan tuberias de
aleacidn resistentes a la corrosién y una combinacion de acero al carbono como respaldo que
incluye un delgado revestimiento de aleacion resistente a la corrosion conocidas como

tuberias recubiertas. [6].

Las tuberias revestidas (Clad Pipe) constituyen una gran parte de la infraestructura de
tuberias en Europa, consisten en un material base de acero al carbono en el exterior que es el
material de respaldo y exhibe las propiedades mecanicas deseadas (resistencia y dureza), y
una capa interna de una aleacién resistente a la corrosion (CRA por corrosion resistant alloy)
que esta en contacto con el medio para ser transportado EI material CRA es costoso en
comparacion con el acero al carbono, por lo tanto, el grosor de la capa CRA generalmente se
mantiene al minimo. El grosor CRA mas comun es de 3 mm, que es suficiente para
proporcionar una proteccion adecuada contra la corrosion en condiciones de servicio,
mientras que desde un punto de vista practico ofrece un amplio margen de seguridad para el

proceso de soldadura en campo [1,3, 12,13].



El niquel y el cromo son los elementos principales que contribuyen a la resistencia a la
corrosion de la aleacion. Altos contenidos del primero son responsables de su estructura
cubica centrada en la cara austenitica en la solucion sélida, condicién recocida. Se agrega
niobio para formar precipitados de fase y’’ que son intermetalicos metaestables de estructura
tetragonal, siendo estos los principales contribuyentes al aumento de la dureza durante el
envejecimiento. Los contenidos de titanio y aluminio provocan la precipitacion de la fase y’
[Ni3 (Ti, Al), de estructura ctbica], que son menos eficaces para promover el endurecimiento
de la aleacion. Otro precipitado, fase 6, de estructura ortorrbmbica, no tiene un efecto
significativo sobre las propiedades mecénicas y puede ser perjudicial si su presencia es

excesiva, especialmente en determinadas morfologias [14-16].

2.2 ACEROS MICROALEADOS

Los aceros microaleados de alta resistencia han reemplazado a los aceros al carbono
tradicionales en aplicaciones de la industria debido a sus ventajas en cuanto a las propiedades
mecanicas, resistencia a la corrosion y soldabilidad. Estas propiedades mecanicas se deben
especialmente a los altos niveles de resistencia, mediante el agregado de microaleantes y
procesos termomecanicamente controlados. Este proceso permite controlar la recristalizacion
de la austenita, el crecimiento de grano y la transformacion de austenita a ferrita mediante un
enfriamiento programado y la adicion de pequefias cantidades de elementos microaleantes,
tales como Ti, Nb y V. Se pueden definir entonces, los aceros microaleados como aquellos
que contienen pequefas cantidades, generalmente menores del 0,15%, de elementos de
aleacion formadores de carburos, nitruros y carbonitruros los cuales controlan directa o
indirectamente la resistencia y otras propiedades de los aceros estructurales. De este modo
se logra incrementar la resistencia por efecto del refinamiento de grano y el endurecimiento

por precipitacion [17,18].



2.3 ACEROS APISL

Los aceros API 5L especificados en la norma APl (American Petroleum Institute), son aceros
microaleados utilizados principalmente en la fabricacion de tuberias para gasoductos y
oleoductos, y se caracterizan principalmente por su buena resistencia mecéanica, soldabilidad

y tenacidad a la fractura entre otras propiedades [19,20].

El acero API 5L presenta buenas propiedades mecanicas tales como resistencia a la traccion,
a la fluencia y menor temperatura de transicion, este comportamiento se puede atribuir al tipo
de procesamiento de este acero, obtenido por laminacién controlada termomecanicamente y
consecuentemente la reduccion del tamafio de grano. El grado X65 indica un limite elastico
minimo de 65000 PSI y una resistencia maxima a la traccién minima de 77000 PSI. El
numero de dos digitos que sigue a la "X" indica la resistencia minima a la fluencia (en 000

psi) de la tuberia producida para este grado [21].

2.4 ENVEJECIMIENTO ARTIFICIAL EN LAS TUBERIAS API SL

Este tipo de tuberias utilizadas en la industria de los hidrocarburos se ven afectadas por las
interacciones quimicas con el ambiente agresivo en el que se encuentran inmersas dando
como resultado un proceso electroquimico de corrosion el cual produce la degradacién del
material, ademas de la corrosion como la mayoria de las aleaciones, estas tuberias también
son propensas a sufrir el fendmeno del envejecimiento natural, atribuido a las condiciones
(presiones y temperaturas variables) y tiempo de servicio, los cuales provocan cambios
microestructurales como el proceso de transformacién de fase en estado sélido debido a la
precipitacion de las particulas (carburos y nitruros microaleantes) la cual proporciona la base
del mecanismo de refuerzo en aleaciones que sufren endurecimiento por envejecimiento.
[5,22,23,24].

Los tratamientos térmicos por envejecimiento producen precipitacion, el objetivo de estos
precipitados es actuar como obstaculo del movimiento de dislocaciones y por consecuencia
reforzar la aleacion tratada térmicamente. [25]. En este tipo de aceros, el efecto de

endurecimiento se produce por la dispersion de particulas finas de carbonitruros.



2.5 SUPERALEACIONES

Las superaleaciones son materiales muy complejos los cuales pueden mantener algunas de
sus propiedades fisicas y mecéanicas a temperatura ambiente después de ser expuestas a
temperaturas elevadas. EI niquel es el elemento base ideal para estas aleaciones debido a su
alto punto de fusion de 1453 °C, ademas de poseer una gran resistencia a la corrosion y
capacidad para disolverse. En la condiciéon de tratamiento térmico, las superaleaciones
representan un material compuesto que consta de varias fases intermetalicas unidas por una
matriz metalica austenitica generalmente rica en niquel, esta es suficiente para estabilizar en
una estructura cristalina FCC. Las fases predominantes en este tipo de aleaciones son la fase
matriz gamma (y), la fase intermetalica gamma prima (y’), y los carburos tipo MC, MeC y
los M26Cs (Fig. 2.1) [26].

Figura 2.1 Microestructura de las superaleaciones [27].

2.5.1 La fase gama

En las superaleaciones a base de niquel (Ni), la matriz y representa la fase de mayor
proporcion, es una solucién sélida de los elementos de aleacion mayormente compuesta por
Ni y Cromo (Cr) [27]. Aunque es imposible predecir la solubilidad de la combinacion de
elementos de aleacion en Ni todos los elementos de aleacion de sustitucion comunes

expanden el pardmetro reticular de este, siendo la tasa de expansion por adicién de soluto la



mayor para Nb, Wy Mo, y la menor para Co, Cr y Fe. Se ha demostrado que el Moy el W

fortalecen la solucion solida ya que estos interfieren mas con la periodicidad de la red [26,28].

Ademas de impartir resistencia a la matriz de Ni por endurecimiento en soluciéon solida, el
Cr en la aleacion propicia la aparicion de peliculas de oxido las cuales actdan como una
barrera de proteccién en contra del ingreso de elementos perjudiciales tales como el oxigeno
(O) y el azufre (S) [29].

2.5.2 La fase gamma prima

A medida que las aleaciones a base de Ni se enfrian, los carburos comienzan a precipitar
durante el proceso de solidificacion o a una temperatura ligeramente por debajo del solidus.
A temperaturas mas bajas, la fase gamma primay’ se precipita que es una fase intermetélica
basada en (NisM), donde M se compone por aluminio (Al) y titanio (Ti), los cuales tienden
a reaccionar con el niquel (Ni) para formar dicha fase precipitada que es coherente con la
matriz austenitica y. La formacion de la fase y’ se desarrolla mediante los procesos de

tratamiento térmico asi como también durante el proceso de solidificacion [26,29,30].

Las superaleaciones a base de niquel obtienen la mayor parte de su resistencia a través de la
precipitacion uniforme de la fase gamma prima (y'). Tanto el compuesto de Niz(Al-Ti) como
la matriz tienen una estructura cristalina cubica centrada en las caras, y la diferencia en los
parametros de la red de las dos fases es muy pequefia, por lo general menos del 0,5% [26,28].
Niz(Al-Ti) es un sistema ordenado con 4&tomos de Ni en las caras del cubo y los atomos Al-
Ti en las aristas del cubo (Fig. 2.2) [30].



Figura 2.2 Estructura cristalina FCC de la matriz y'.

Como ya se menciono la fase gamma prima es un compuesto intermetalico de composicion
nominal NizAl con titanio y otros elementos disueltos en él, esta fase es estable en una gama
relativamente estrecha de composiciones, pero posee propiedades notables que le permiten
proporcionar a las superaleaciones base niquel una gran resistencia a altas temperaturas. En
las primeras aleaciones a base de niquel, que tendian a tener un bajo volumen de fracciones
de particulas la fase gamma prima precipité como particulas esferoidales (véase la figura
2.3). Posteriormente, se observaron precipitados cuboidales en aleaciones con mayor
contenido de aluminio y titanio (Fig. 2.4), adicionalmente, durante el tratamiento térmico o
la operacion de servicio, se pueden formar sobres o peliculas en el grano limite alrededor del

M23Cs que se precipita alli o alrededor de MC que se estan descomponiendo [27].
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Figura 2.3. Microestructura de Nimonic 80 totalmente tratado térmicamente, que
muestra un borde de grano de carburo M23Cs y esferoidal y' uniformemente disperso en
una matriz y [27].
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Figura 2.4. Microestructura de Nimonic 80 totalmente tratado térmicamente, que

muestra un borde de grano de carburo M2sCes y cuboidal y’ uniformemente disperso en
U-700 totalmente tratado térmicamente [27].
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2.5.3 Los Carburos

En la mayoria de las aleaciones no ferrosas, e incluso en algunos sistemas ferrosos, la
formacion de carburos se considera perjudicial porque normalmente tienen un efecto adverso
sobre las propiedades mecéanicas. Sin embargo, en las superaleaciones a base de Ni se
requiere la formacion de carburo para estabilizar la estructura frente a la deformacion a alta

temperatura [26].

Los carburos son particularmente esenciales en los limites de grano de las aleaciones para la
produccion de las caracteristicas deseadas de resistencia y ductilidad. Los carburos pueden
proporcionar cierto grado de fortalecimiento de la matriz, particularmente en superaleaciones
a base de cobalto, y son necesarios para el control del tamafio de grano en algunas aleaciones
forjadas. Algunos carburos practicamente no se ven afectados por el tratamiento térmico,
mientras que otros requieren este paso para estar presentes. Son posibles varios tipos de

carburos, dependiendo de la composicion y el procesamiento de la aleacién [27].

En las superaleaciones se forman diversas especies de carburos y boruros, dependiendo el
tipo de la composicion de la aleacion y de las condiciones de procesamiento empleadas,
algunos de los tipos mas importantes son los carburos tipo MC, MeC, M23Cs, M7C3y M3B>
donde M representa a un metal (Cr, Mo, Ti, Ta o Hf) [31].

El carburo mas estable que se ha encontrado en las superaleaciones a base niquel es el carburo
tipo MC el cual suele ser rico en Ti, Tay / o Hf, dado que son fuertes formadores de carburo,
precipita a altas temperaturas de la fase liquida. Como la mayoria de las aleaciones a base de
Ni contienen Ti, el carburo MC se basa generalmente en carburos de titanio (TiC) el cual
generalmente actla como punto de nucleacion para posteriormente formar Nitruros de titanio
(TiN) (Fig. 2.5) [29,31].

Quizas una caracteristica mas importante del carburo MC es que sus efectos sobre las
propiedades mecanicas en si mismo es su descomposicion eny’ y en el carburo mas complejo

M23Ce, a través de reacciones del tipo:

MC+]/—)M23€6+Y, Il.a
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Figura 2.5. Estructura de un carbonitruro precipitado en una aleacion Inconel 718 [32].

El carburo tipo M23Cs es probablemente el carburo mas cominmente observado en las
superaleaciones base Ni tratadas térmicamente. En este tipo de carburo el radical M
normalmente representa Cr, sin embargo, en las aleaciones complejas el Cr puede ser
reemplazado en cierto porcentaje por otros elementos tales como Molibdeno (Mo), Cobalto
(Co), Titanio (Ti), Tungsteno (W) o Niobio (Nb), los carburos M23Cs se forman durante el
proceso de solidificacion en aleaciones coladas, y en aleaciones forjadas dichos carburos
precipitan durante el enfriamiento desde la temperatura de solubilizacién [26,29,32].

La presencia en las superaleaciones del carburo tipo M23Ce aumenta la resistencia a la
fluencia y la ductilidad de las mismas, sin embargo, también se ha observado que la
precipitacion de este tipo de carburos ocurre como plaquetas extensas en los limites de grano
(Fig. 2.6), esta morfologia del carburo tiene un efecto negativo de fragilizacion,

disminuyendo la ductilidad de fluencia [26].

La precipitacion de los carburos tipo M23Cs N0 esta restringida a los limites de los granos,

esta también ocurre en los limites de macla, asi como en regiones intergranulares, por lo
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tanto, el carburo M23Cs tiende a precipitar en el siguiente orden: los limites de macla

incoherentes, los limites de macla coherentes y las regiones intergranulares [26,29].

El tercer carburo mas importante y abundante detectado en las superaleaciones basadas en
Ni es el carburo Mg C, en general este carburo se considera mas estable que el tipo M23Cs,
pero menos estable que el carburo MC. En el carburo tipo Ms C, M representa a un metal
refractario (Mo,W,Nb) o un metal de transicion (Fe,Ni,Co) [33,34].

Cuando el carburo MsC precipita desde la matriz y, su morfologia es muy semejante al del
carburo M23Ce, el cual precipita en forma de particulas discretas; los cuales se localizan a

menudo en los limites de grano (Fig. 2.6) [29].

e 7.‘&;“':.:&*»;.:-.- .
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Figura 2.6. Microestructura de una aleacion Udimet 710 que muestra precipitaciones de
carburo M23Cs en forma de particulas discretas en el limite de grano y carburos MC en
las regiones intergranulares [26].

2.6 CORROSION

El fendmeno de la corrosion se define, en sentido estricto, como la destruccion paulatina de

los cuerpos metalicos por la accién de agentes externos de tipo electroquimico, persista 0 no
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su forma. Con la palabra corrosion metélica designamos esencialmente al fenémeno de la
transformacion o destruccion de los metales por cualquier medio, bien sea fisico (friccion,
abrasion, erosion, cavitacion, agrietamiento), quimico (por accion directa del oxigeno o
sustancias oxidantes) o electroquimico (por efectos de pila galvanica, corrientes vagabundos,

etc.).

Como es bien conocido en el caso de los metales, a menos de que se les proteja
adecuadamente se corroen facilmente, ejemplos son el hierro y los aceros ordinarios que se
transforman con mayor o menor rapidez en herrumbre. Entre las consecuencias de la

corrosion cuyos efectos vemos diariamente se pueden sefialar como ejemplos:

1.- Perforacién de tuberia de distribucion de agua, de gas o de otros fluidos, con las
consiguientes pérdidas econdmicas y los riesgos inherentes.

2.- Deterioro de estructuras metalicas, vigas y soportes.

3.- Destruccion de equipos o disminucion de su vida util (intercambiadores de calor, torres

de refrigeracion, bombas de impulsion, compresores, turbinas, etc.).

Las consecuencias econdmicas una vez superadas, en cierta medida, las dificultades para
evaluarlas, han proporcionado datos espectaculares y, a la vez, preocupantes. Se considera
que entre un 25y un 30% de la produccion mundial de hierro es destruido anualmente por la
corrosion. Las estimaciones estan cerca del 4% del P.1.B. de los paises industrializados. Los
sectores de transporte, marina y construccion son los de mayores costes, debido al fuerte
impacto de la intemperie y el agua de mar sobre la corrosion en los metales. El estudio de la
corrosion y de los métodos para su prevencion requiere de esfuerzos multidisciplinares. El,
“factor corrosion " es fundamental, en el proceso de seleccion de materiales y en el disefio

de las estructuras [35].

2.6.1 Corrosion en la industria del Petroleo

La lucha contra la corrosion constituye una fuente significativa de gastos para la industria del
petréleo y el gas Fig. 2.7 [36]. Los efectos de la corrosion sobre instalaciones y equipos

industriales producen anualmente pérdidas que llegan a cifras muy importantes: en los paises
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industrializados se ha valorado en el 3% del PBI. Este porcentaje puede tomarse sobre la
valoracion equivalente de la industria petrolera y del gas para llegar a una cuantificacion

aproximada de sus efectos econémicos [37].

El COz y el H2S son junto con el agua de mar de las especies corrosivas mas importantes y
contra las cuales es necesario emplear diversos métodos para el control de corrosion. EI CO»
y el HaS son especies quimicas que estan en equilibrio con las tres fases petrdleo, agua y gas
por lo que las cantidades de CO, y H.S en cada fase estan relacionadas, pero con

concentraciones diferentes dadas por las solubilidades correspondientes a cada fase.

Rehga7cu'1n Distribucion
’ Produgeion
14
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Figura 2.7. Erogaciones por corrosion. Las erogaciones por corrosion en la industria del
petréleo y el gas de EUA ascienden a alrededor de USD 26 800 millones /afio [36].

De todas las fallas que ocurren en las operaciones de la industria de los hidrocarburos la mas

importante es la corrosion con el 33% de los casos como se observa en la tabla 2.1.

Tabla 2.1. Fallas en la industria petrolera [38].

TIPOS DE FALLAS %
Corrosion 33
Fatiga 18
Daiio mecanico 14
Fractura fragil 9
Defecto de fabricacion 9
Defectos de soladuras 7
Otros 10
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2.7 ENSAYOS NO DESTRUCTIVOS

Los ensayos no destructivos son herramientas muy atractivas en la supervision y control de
la calidad de los materiales en ingenieria, procesos de manufactura, confiabilidad de
productos en servicio y mantenimiento de sistemas, cuya falla prematura puede ser costosa
0 desastrosa. Los ensayos no destructivos basan su aplicacion en fenémenos fisicos los cuales
no dafian o cambian las propiedades del elemento analizado. Los métodos mas utilizados
para los ensayos o pruebas no destructivas son las ondas electromagnéticas, acusticas,

corrientes inducidas, efecto de termoeléctrico, etc. [39].

2.7.1 Ultrasonido

Ensayo de ultrasonido es el nombre que se le da al estudio y aplicacion de ondas sonoras en
las que la frecuencia esta por arriba del rango audible para el ser humano (por encima de los
20 KHz). Este sistema de inspeccion tiene sus origenes en los ensayos de percusion, en los
cuales los materiales son golpeados con un martillo y se escucha cuidadosamente el sonido
que la pieza examinada emite. La desventaja de estos ensayos es que solo permite detectar
defectos de una magnitud tal que ocasionan un cambio en el tono del sonido que emite el

material sujeto a prueba y por este motivo son poco confiables en la inspeccion preventiva.

La inspeccion por ultrasonido industrial (UT) se define como un procedimiento de inspeccion
no destructiva de tipo mecanico, las pruebas por ultrasonido consisten en la propagacion de
ondas de baja amplitud a traves de un material con la finalidad de medir tiempo de recorrido
y cambio en la intensidad para una distancia dada. Los equipos utilizados en la actualidad
permiten detectar discontinuidades superficiales, subsuperficiales e internas, dependiendo
del tipo de palpador utilizado y de las frecuencias que se seleccionen dentro de un rango de
0.25 hasta 25 MHz. Algunas de las aplicaciones de esta técnica son medir espesores,
deteccion de fallas, medicion de parametros como el mddulo de elasticidad o tamafio de

grano, los cuales estan asociados directamente con la estructura del material [40].

Las ondas ultrasdnicas son generadas por un cristal o un cerdmico piezoeléctrico alojado

dentro del palpador; este elemento denominado transductor, tiene la propiedad de transformar
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la energia eléctrica en energia mecanica y viceversa. Al ser excitado eléctricamente, y por el
efecto piezoeléctrico, el transductor vibra a altas frecuencias (lo que genera ultrasonido);
estas vibraciones son transmitidas al material que se desea inspeccionar. Durante el trayecto
en el material, la intensidad de la energia sénica sufre una atenuacién, que es proporcional a

la distancia del recorrido.

Para la caracterizacion de materiales por medio de ultrasonido, es necesario relacionar las
propiedades del material con la velocidad o atenuacion ultrasonica. Para poder definir dichos
parametros en funcion de las propiedades del material es necesario definir también los

parametros fisicos que rigen la propagacion del sonido en los materiales.

El sonido en los materiales se propaga por medio de ondas, las cuales son vibraciones
mecanicas oscilatorias las cuales se transmiten en un medio eléstico. Segun las caracteristicas
del medio, estas vibraciones se propagaran con diferente velocidad y amplitud. Las ondas
son perturbaciones mecanicas las cuales transmiten energia en el medio en el que se

propagan, dicha energia dependera de la posicion y del tiempo Fig.2.8.

Amplitud Velocidad

Longitud de onda

Figura 2.8Diagrama esquematico de una onda armonica [41].
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2.7.1.1 Ultrasonido arreglo de fases

El transductor ultrasénico convencional para END cominmente consta de un solo elemento
activo que genera y recibe ondas de alta frecuencia de sonido, o dos pares de elementos, uno
para transmitir y otra para recibir. Los palpadores de arreglo de fases, por otra parte, consisten
normalmente en un conjunto de transductores que van desde los 16 hasta 256 pequefios
elementos individuales los cuales emiten sefiales de ondas independientes a través de la
muestra a inspeccionar. Estos pueden estar dispuestos en una tira (arreglo lineal) ver Fig. 2.9,
matriz 2D, un anillo (matriz anular), una matriz circular, o una forma més compleja. Como
es el caso con transductor convencional, los palpadores de arreglo de fases pueden ser
disefiados para uso en contacto directo, como parte de un conjunto de haz de angulo con una
zapata, o para el uso de inmersion con acoplamiento de sonido a través de una via de agua
[42].

Elementos Individuales

Piezocomposito

Figura 2.9. Arreglo de elementos individuales de un transductor [42].

En el sentido mas basico, un sistema de arreglo de fases utiliza el principio de la eliminacion
fisica de la onda. Se varia el tiempo entre una serie de impulsos ultrasonicos de salida, de tal
manera que los frentes de onda individuales generados por cada elemento de la matriz se
combinan entre si. Esta accién agrega o cancela la energia de forma predecible que
efectivamente dirige y da forma al haz de sonido. Esto se logra mediante la pulsacion de los
elementos individuales del palpador en momentos ligeramente diferentes. Con frecuencia,
los elementos son pulsadas en grupos de 4 a 32 con el fin de mejorar la sensibilidad efectiva
de abertura cada vez mayor, que luego reduce la propagacion del haz no deseado y permite
enfoques mas nitidos [43]. El software utilizado como una calculadora de la ley focal
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establece tiempos especificos de retardo para disparar cada grupo de elementos con el fin de
generar la forma del haz deseada, teniendo en cuenta las caracteristicas del palpador y zapata,
asi como las propiedades geometrias y acusticas del material ensayado. La secuencia de
pulsos programado seleccionado por el software operativo del instrumento emite una serie
de frentes de onda individuales hacia el material de ensayo. Estos frentes de onda, a su vez,
se combinan de manera constructiva y destructiva en un frente de onda principal y Unica que
viaja a través del material de ensayo y se refleja en las grietas, discontinuidades y limites de

grano de otros materiales, como una onda ultrasonica convencional [44] (Fig.2.10).
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Figura 2.10. Formacion del haz y tiempo de retardo para pulsado y recepcion multiple de
haces (fase y amplitud) [44].

Los ecos de retorno son recibidos por los diversos elementos o grupos de elementos y
desplazado en el tiempo como sea necesario para compensar retardos variables de zapata y
luego se suman. A diferencia de un transductor de elemento Unico convencional, que combina

eficazmente los efectos de todos los componentes del haz que golpean su area, un palpador
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de arreglo de fases puede ordenar espacialmente el frente de onda de retorno de acuerdo con

el tiempo de llegada y amplitud en cada elemento.

2.7.1.2 Ventajas del Arreglo de Fases en Comparacion con el Ultrasonido
Convencional

Los sistemas ultrasonicos de arreglo de fases potencialmente pueden ser empleados en casi
cualquier prueba donde detectores de defectos por ultrasonidos convencionales han sido
utilizados tradicionalmente. Inspeccion de soldaduras y deteccién de grietas son las
aplicaciones méas importantes, y estas pruebas se realizan a través de una amplia gama de
industrias, incluyendo la aeroespacial, generacion de energia, petroquimica, y proveedores
de articulos tubulares, construccion y mantenimiento de tuberias, metales estructurales y
manufactura en general. El arreglo de fases también puede ser utilizado para detectar perdidas

de espesor de materiales en aplicaciones de inspeccion de corrosion [45].

Los beneficios de la tecnologia de arreglo de fases sobre el ultrasonido convencional
provienen de su capacidad de utilizar multiples elementos para dirigir, enfocar y analizar los
haces con un conjunto de sonda unica. Orientacion de haz, cominmente conocida como S-
exploracién (escaneo sectorial), se puede usar para componentes de mapeo en angulos
apropiados. Esto puede simplificar la inspeccion de componentes de geometria compleja. El
tamafio compacto de la sonda y la capacidad de barrer el haz sin mover la sonda también
ayuda a las inspecciones de tales componentes en situaciones en las que hay un acceso

limitado para el barrido mecanico.

El S-Scan es exclusivo de equipos de arreglo de fases. En una exploracion lineal, todas las
leyes focales emplean un angulo fijo con la secuencia de apertura. EI S-Scan, por otro lado,
utiliza aberturas fijas y se dirige a través de una secuencia de &ngulos como lo muestra la Fig.
2.11. Los mas conocidos, muy comun en las imagenes médicas, utiliza una zapata de interfaz
de cero grados para dirigir las ondas longitudinales, creando una imagen en forma de pastel

gue muestra defectos laminares y ligeramente en angulo.

El usuario define el &ngulo inicial, final y resolucién de paso para generar la imagen S-Scan.

Observe que la abertura se mantiene constante, cada angulo definido generar un haz que
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corresponde con las caracteristicas definidas por la abertura, la frecuencia y la atenuacion.
La respuesta de la forma de onda de cada angulo (leyes focales) se digitaliza en cédigos
numéricos a los cuales se les asignan colores, y se representa en el angulo correspondiente
apropiado para la construccion de una imagen de corte transversal. En la actualidad el S-Scan
se produce en tiempo real a fin de ofrecer continuamente imagenes dindmicas con el
movimiento del palpador. Esto es muy util para la visualizacion de defectos y aumenta la
probabilidad de deteccion, especialmente con respeto a los defectos orientados al azar, como

muchos angulos de inspeccidn pueden ser utilizados al mismo tiempo [46].

Figura 2.11. -30° a +30° S-Scan [46].

El analisis sectorial también se suele utilizar para la inspeccion de soldaduras. La capacidad
de probar soldaduras con angulos multiples de una Unica sonda aumenta en gran medida la
probabilidad de deteccion de anomalias. El enfoque electronico optimiza la forma del haz y
tamafio a la ubicacion esperada del defecto, asi como la probabilidad de una mayor
optimizacion de la deteccion. La capacidad de enfocar a profundidades multiples también

mejora la capacidad para el dimensionamiento de defectos criticos para las inspecciones
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volumétricas. En arreglo de fases las velocidades de inspeccion pueden ser hasta 10 veces

mas rapido en comparacion con UT convencional proporcionando asi una ventaja importante.

Las desventajas potenciales de sistema de Arreglo de Fases son un costo algo mas elevado y
requerimientos para la formacion de los operarios. Sin embargo, estos costos se compensan
con frecuencia por su mayor flexibilidad y una reduccién en el tiempo necesario para llevar

a cabo una inspeccion dada.

2.7.2 Potencial termoeléctrico

Este método termoeléctrico de caracterizacion no destructiva (END) esta basado en el efecto
Seebeck [47] el cual es generalmente utilizado en termopares para la medicion de temperatura
en la union entre dos materiales conductores disimiles. La Fig. 2.12a muestra un diagrama
esquematico de la medida del potencial termoeléctrico (PTE) de contacto en la
caracterizacion no destructiva de materiales. Uno de los electrodos de referencia es calentado
utilizando una corriente eléctrica a una temperatura preestablecida Th, la temperatura de esta
punta es establecida mientras que la otra permanece fria a temperatura ambiente Tc. La
medicion es realizada rapidamente para asegurar que el electrodo de referencia caliente no
reduzca su temperatura y que el resto del espécimen no se caliente de manera perceptible. La

medida del voltaje termoeléctrico esta dada por:

Th Th
V= f [S5(T) — Sp(T)]dT = f Ssu(T) dT @.1)

Tc Tc
Donde:
Th = Temperatura preestablecida del electrodo de referencia.
Tc= Temperatura ambiente.
Ss = Potencial termoeléctrico del espécimen.

Sr= Potencial termoeléctrico del electrodo de referencia.

T= Temperatura.
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Cualquier variacion en las propiedades del material puede afectar la medida del voltaje

termoeléctrico como:

Ssp = Ss — Sk (2.2)
El cual representa el potencial termoeléctrico relativo del espécimen a medir con respecto al
electrodo de referencia. En la mayoria de los casos, el voltaje termoeléctrico puede ser

aproximadamente igual a:

V([Tr—Tc)Ssg  (2.3)

El potencial termoeléctrico (PTE) intrinseco de los metales es sensible a una amplia variedad
de propiedades de los materiales. Claramente, la composicion quimica tiene el mayor efecto
en las propiedades termoeléctricas dentro del campo de caracterizacion de materiales [48].
Sin embargo, materiales metalicos con la misma composicion quimica pueden también dar
lugar a una variacion del PTE como resultado de diferentes tratamientos térmicos, procesos
de precipitacion, crecimiento de grano, restauracién (maquinado), textura etc., pueden ser

explotados por algunas de las técnicas de END [49].

Como se mencion6d anteriormente, la suposicion fundamental en los END por
termoelectricidad es que la medicion de voltaje puede ser incierta algunas veces debido a las
variaciones de temperatura en el contacto, los materiales idénticos no producen voltaje
termoeléctrico. Sin embargo, el inherente contacto entre el espécimen y el electrodo de
referencia puede producir una caracteristica sefial termoeléctrica, ain si los electrodos para
la medicion son de un material muy similar al del espécimen. Esta compensacion
termoeléctrica puede ser reducida méas no eliminada, reduciendo la resistencia térmica y

eléctrica entre el espécimen y el electrodo de referencia.
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Figura 2.12. Diagramas esquematicos de las técnicas de potencial termoeléctrico [47].

2.7.2.1.1 Método de punta caliente

En la Fig. 2.13 se muestra el método de punta caliente el cual consiste en regular la
temperatura de Unicamente una sola punta (Punta caliente =50°C) mientras la otra punta

permanece a temperatura ambiente (punta fria), creando un AT.

En este método, el gradiente térmico es localizado en el area de contacto y su tamafio es
determinado por el tamafio de la unién o didmetro de la punta, el volumen del gradiente

térmico equivale aproximadamente a 6 veces el radio de la punta.

El tamafo de las puntas es ideal para hacer evaluaciones a cordones de soldadura. Otra
ventaja que ofrece este método es que, al ser solo dos puntas metalicas con un diametro muy
pequerio, se puede utilizar para evaluar distintos tipos de junta de soldadura, en ocasiones, de

dificil acceso, como soldaduras con juntaen T.

Una de las ventajas de este método es que las mediciones del PTE son localizadas y estas
pueden hacerse a elementos en sitio, lo cual es conveniente para su uso a nivel industrial,

para evaluar soldaduras en campo [50].
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Figura 2.13. Diagrama del equipo del equipo de punta caliente [50].

2.7.2.2 Influencia de la microestructura en el PTE

El PTE se ve afectado en los materiales debido a defectos de la red como lo son los &tomos
de soluto, dislocaciones y precipitados, los cuales alteran las propiedades electronicas o
elasticas de los materiales y por lo tanto inducir una variacion de las mediciones de PTE.

Para mostrar de una mejor forma el efecto que tienen distintos fendmenos metaltrgicos en
las mediciones de PTE estos se muestran en la Fig.2.14, en la cual se grafican los distintos

comportamientos separadamente [51].

Las ventajas de este método son que se obtiene una medicion rapidamente (menos de 1 min)
con una precision razonable (aproximadamente + 0.5%) y una buena resolucién (alrededor
de 0.001 pV/K) y no depende del tamafo de la muestra [52].

En la Fig. 2.15 se muestran los diferentes cambios que sufre el PTE de un material al ser
sometido a un tratamiento térmico de solubilizado, deformacion pléstica o se lleva a cabo un
proceso de precipitacion. Asi como su comparacion en sus dos escalas disponibles, relativa

0 absoluta.

26



—4= Limite de grano

. e Mlicroestructura

== Cromo en solucion solida

AS,uV/K

= (Carbono en solucion solida

Efecto combinado

Temperatura °C

Figura 2.14. Diferentes contribuciones que afectan al PTE [51].

Actualmente varios estudios han demostrado que las mediciones de PTE son muy sensibles
a las modificaciones de las propiedades electronicas o elasticas de la red de hierro inducida
por defectos. El valor medido de “S™ se modifica en diversos grados por los diferentes tipos
de defectos como atomos en solucion sélida o dislocaciones presentes en la red. Para una
temperatura dada y su microestructura, las diferentes contribuciones al PTE son aditivas. Esta
suposicion es, aln mas, para materiales de baja aleacién, debido a que las interacciones entre

los defectos se pueden despreciar [52].

Los precipitados pueden tener un efecto intrinseco en las mediciones de PTE. Esto se ha
demostrado especialmente en el caso de aleaciones de cobre-aluminio [53]. Se demostr6 que
los precipitados gruesos incoherentes no tienen efecto en PTE, mientras que los precipitados
coherentes si tienen una influencia en PTE. Estos resultados pueden explicarse por el hecho
de que los precipitados incoherentes son similares a un hueco. Durante la formacién de estos
precipitados, las variaciones de las mediciones de PTE estan por lo tanto esencialmente

relacionados con la disminucién del contenido de los elementos en solucién sélida. En
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contraste, los precipitados coherentes inducen alteraciones elasticas y electronicas en la red
y por lo tanto modifican las sefiales de PTE. El diagrama de la Fig.2.15 ilustra también el
efecto sobre el valor de PTE de acuerdo con la evolucidon de la densidad de dislocaciones y
del contenido de los elementos en solucidn sélida. A partir de este diagrama, aparece que €s
posible seqguir, cuantitativamente, las etapas de precipitacién o disolucion y las etapas del
trabajo de endurecimiento, la recuperacion o recristalizacion de un acero dado durante el
tratamiento térmico o trabajando en frio [52].

PTE escala relativa
Acero en condicion d2
llagada como referencia

PTE PTE escala relativa
escala absoluta Hierro puro como referencia

A S A . AS A . ’ ) :
Hierro puro a Deformacion plastica Tratamisnto termico
"3 K
S == o 293K
> . Recuperacion _ Precipitacion
ASss + ASd| Acero estudiado en
. condicion de llegada T T
S* vt S - 1 ------------ l- ----------
. T e R PP s et Endurecimiento Solubilizado
SIX] state [X] ASIX) por deformacion
Efecto de las Efacto da los
dislocaciones elementos en S8
() -

Figura 2.15. Representacion esquematica de la variacion de las mediciones PTE en
escala relativa y absoluta [52].

La medicién de la energia termoeléctrica de materiales metalicos se ha utilizado durante
muchos afios para estudiar la evolucién microestructural. La medicién de PTE son

relativamente simples, rapida, muy precisa y es independiente de la geometria de la muestra.

Este método de medicion es usado para caracterizar la cinética de precipitacion del Cy de N
en los aceros, y la cinética de precipitacion de Cu en las aleaciones de Al, asi como
segregacion de carbono [54-56]. El efecto de los elementos de aleacion sobre la medicién de
PTE ha sido relativamente bien estudiada, no es el caso de la influencia de la presencia de
muchas fases en un material metalico sobre el PTE [57].
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Los elementos presentes en solucion soélida son centros de dispersion para los electrones y
los fonones y generalmente tienen una fuerte influencia sobre el valor del PTE, dependiendo

de su naturaleza.

En cuanto a las dislocaciones, esta establecido que su presencia disminuye el PTE del hierro
puro y con una disminucion de la densidad de dislocaciones en la red aumenta el valor de
ASq [58].

Los precipitados son propensos a tener un efecto intrinseco en el PTE. Este efecto fue
establecido, particularmente en el caso de aleaciones de aluminio. En el caso de las aleaciones
de AICu [53], se demostrd claramente que los precipitados gruesos e incoherentes no tienen
efecto en la PTE, mientras precipitados coherentes y semi-coherentes tienen una fuerte

influencia.

Hablando de propiedades mecénicas, los precipitados actian como obstaculos al libre paso
de las dislocaciones, provocando endurecimiento del material, esto siempre y cuando se logre

una dispersion densa y fina de los mismos en la matriz.

Cuando se presentan en exceso podrian llegar a provocar efectos negativos en el material

como una disminucién de su resistencia a la traccion y disminuir su tenacidad.

Estos resultados se pueden explicar facilmente por el hecho de que los precipitados
incoherentes no inducen tensiones internas en la matriz que puedan perturbar la red y por lo
tanto actuar como huecos en la matriz con poca influencia en el PTE. Durante la formacion
de estos precipitados, las variaciones de mediciones de PTE estan vinculados, por lo tanto,
esencialmente en la disminucion en el contenido de elementos de aleacion en SS. En
contraste, los precipitados coherentes y semi-coherentes inducen tensiones elasticas en la red
y por lo tanto modificar el PTE. Se observé que esta modificacion depende del tamafio, la

naturaleza, la morfologia y la fraccién volumétrica de los precipitados [58].

En el caso de atomos de carbono intersticiales, se espera que el PTE del hierro tienda a
disminuir con el incremento de la cantidad de 4&tomos de carbono en solucién sélida y a
disminuir cuando los atomos de carbono dejan la solucion solida para segregarse en
dislocaciones o en precipitaciones. Un aumento de la densidad de dislocaciones también

conduce a una disminucién de PTE del hierro. Por ultimo, se considera que los precipitados
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no tienen efecto importante en el PTE, a menos que sean pequefios y coherentes (ASpp casi
igual a 0) [59].

2.7.3 Corrientes de Foucault

Las corrientes de Foucault son una técnica de inspeccion no destructiva, que se basa en la
generacion de un campo magnético y que permite la deteccion de discontinuidades a nivel
superficial y sub-superficial en materiales conductores. El ensayo no destructivo por
corrientes de Foucault consiste en hacer pasar una corriente alterna por una bobina, la cual
genera un campo magnético. Al colocar una probeta en direccion perpendicular al campo
magnético creado por una bobina, se generan corrientes de Foucault en la probeta. El flujo
magnético inducido por la bobina va a producir corrientes de Foucault en la probeta que son
corrientes en lineas cerradas que fluyen en la superficie del material conductor, que a su vez
produciran un campo magnético secundario, que se va a oponer al campo magnético de la
bobina modificando la impedancia. Una variacion en el flujo de corriente eléctrica en la
bobina da como resultado una variacion en el campo magnético. Un material conductor
cercano resiste el efecto del campo magnético variable, y esto se manifiesta por medio de
una corriente de Foucault. Las grietas y otras condiciones en la superficie modifican las
corrientes de Foucault generadas en el material conductor de modo que se modifica el campo
magnético secundario (disminuye la intensidad) y tendra un nuevo efecto en el campo
primario

Las trayectorias circulares de las corrientes de Foucault son paralelas a la superficie del
objeto y su sentido es tal que siempre producen un campo magnético opuesto al campo
magnético que las generd. Estas trayectorias de corrientes de Foucault envuelven a su vez
lineas de flujo magnético dentro del material de inspeccién. En la Fig. 2.16 se muestran las
corrientes de Foucault y la direccion de las mismas [60].
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Figura 2.16. Corrientes de Foucault [60].

Las corrientes de Foucault conocidas también como corrientes de Eddy o corrientes inducidas
solo pueden existir en materiales conductores [60], estas son muy eficaces para medir
parametros fisicos tales como conductividad eléctrica y permeabilidad magnética, ademas de
la deteccidn de discontinuidades como lo es la corrosion y también grietas. Algunas de las

ventajas de la inspeccion por medio de las corrientes de Foucault son:

» Sensibilidad a pequefias grietas

» La obtencion de resultados inmediatos en la inspeccion de las muestras.

» El método puede ser utilizado para diferenciacion de conductividad en diversos
materiales.

» La preparacion que se debe dar al material es minima.

Esta técnica también posee limitaciones en su inspeccion como:

» Solo se puede aplicar en materiales conductores.

» La superficie debe ser accesible a la bobina.

» El acabado superficial puede interferir en las mediciones.

» Laprofundidad de penetracion es limitada de acuerdo con la frecuencia del generador

alimentador del puente de Wheatstone.

2.7.3.1 Parametros de ensayo.

Las técnicas de inspeccion por corrientes de Foucault dependen de varios parametros que

corresponden a propiedades del material que se va a inspeccionar, caracteristicas de las

31



bobinas, o del procedimiento mismo de inspeccién. Los factores mas importantes durante
las pruebas son las siguientes: impedancia, conductividad eléctrica, permeabilidad

magneética, grietas, profundidad de penetracion, efecto de separacion, y el efecto de borde.

2.7.3.2 Conductividad eléctrica.

La conductividad eléctrica es una propiedad que tienen los metales para permitir el paso, con
una mayor o menor resistencia al flujo de la corriente, es representado con la letra 6 (sigma),
y su unidad es Siemens por metro (S/m). La conductividad eléctrica depende de la
distribucion y energia de los electrones que rodean al nucleo. Los materiales recocidos
(estructura ordenada), conducen mejor que los materiales deformados (estructura

desordenada).

Con la aplicacidon de corrientes de Foucault posibilita la medicion de conductividad eléctrica,
en términos de porcentaje IACS (Patron Internacional de Cobre Recocido). La medida de la
conductividad se hace tomando como referencia la del cobre no aleado y recocido, que se
toma como 100% IACS. La Tabla 2.11 presenta la conductividad eléctrica de algunos metales

en siemens por metro y en porcentaje IACS [60].

Tabla 2.11. Conductividad eléctrica de algunos metales en siemens por metro y en
porcentaje 1ACS.

Metal Conductividad eléctrica Conductividad eléctrica (% IACS)
absoluta (S/m)

Plata 6.30X107 102

Cobre recocido 5.96X10’ 100

Oro 4.55X107 70

Aluminio 3.55X107 61

Magnesio 2.15X107 37

Latén (70 Cu, 30Zn) 1.62X107 28

TI-6AL-4V 9.99X10° 17.24

Acero inoxidable AISI 304 1.45X108 2.5
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2.7.3.3 Permeabilidad magnética.

La permeabilidad magnética del material es una de las variables mas importantes dentro de
la inspeccidn no destructiva, en particular en las Corrientes de Foucault. La permeabilidad
magnética es un parametro usado para evaluar el comportamiento de un material frente al
campo magnético. Asi mismo, se define como la capacidad de un material para concentrar
lineas magnéticas. La permeabilidad magnética se representa con la letra griega mintscula p

(mu) y esté definida por:

I
| =l

[z (2.4)

Donde:
p: Permeabilidad magnética.

B: Densidad de campo magnético.
H: Intensidad de campo magnético.

Como las Corrientes de Foucault se inducen por el campo magnético de la bobina, la
permeabilidad del material influye de manera importante en la corriente inducida y, por tanto,

en el campo magnético secundario.
La permeabilidad magnética es igual a:

B = plo (2.5)

Mo =Permeabilidad del aire o vacio (4n10” H/m)

W, = u/ue =Permeabilidad relativa (=1 para el aire).

La permeabilidad magnética relativa permite clasificar a los materiales como
ferromagnéticos, paramagnéticos y diamagnéticos. Para materiales diamagnéticos la
permeabilidad magnética relativa tiene un valor menor a la unidad (i, < 1), mientras que
para materiales paramagnéticos su valor es mayor que la unidad (u, > 1). Para
ferromagnéticos, el valor de la permeabilidad magnética es mucho mayor a uno, (i, > 1),
lo que significa que el campo magnético inducido se intensifica con el material. Para los

materiales ferromagnéticos plantea un problema potencial cuando se utilizan las Corrientes
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de Foucault en pruebas no destructivas, ya que las variaciones en el campo magnético pueden

producir cambios de impedancia mayores a los debidos por los pardmetros de interés (grietas,

espesor, conductividad, etc.). En la Tabla 2.1l se indican los valores de permeabilidad

magnética de algunos materiales [60].

Tabla 2.111. Valores de la permeabilidad magnética relativa de diferentes materiales.

Metal Tipo

Cobre recocido Paramagnético
Plata Paramagnético
Aire Paramagnético
Aluminio Paramagnético
TI-6AL-4V Paramagnético
Cobalto Ferromagnético
Niquel Ferromagnético
Hierro Ferromagnético

2.7.3.3.1 Seleccion de la frecuencia de inspeccion.

Permeabilidad magnética relativa (u,)
0.99999991

0.999974

1.0000001

1.00002

1.0000706

250

660

5000

Las frecuencias de corriente alterna usadas en las pruebas por corrientes de Foucault van de

un rango de unos pocos kHz hasta méas de 5 MHz. Con bajas frecuencias, la profundidad de

penetracion (9) es relativamente alta, pero la sensibilidad para detectar discontinuidades es

relativamente baja; y al contrario con las altas frecuencias (Fig.2.17). En el caso de los

materiales ferromagnéticos la profundidad de penetracion (8) es muy reducida, usar bajas

frecuencias es inevitable [61].

Coils
« High frequency

+ High conductivity
= High permeakbility

Standard depth of penetiation
{skin depth)

/o or 37% of
surface density

Eddy current density

= Low conductivity

%:; = Low freguency

:-:,_Fl_j = Lo permeability

Edidy current density
Figura 2.17. Profundidad de penetracion estandar [61].
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Para seleccionar una frecuencia para inspeccionar una probeta depende de la conductividad
eléctrica del material de la probeta, la permeabilidad magnética y las dimensiones de la

probeta.

Las corrientes de Foucault no se distribuyen uniformemente en toda la masa de la muestra;
por lo contrario, su densidad es m&xima en la superficie y disminuye exponencialmente segun
penetran hacia el interior del material conductor. Este fenémeno se percibe mejor cuando
mayor sea la frecuencia de la corriente, la conductividad de muestra y la permeabilidad

magnética [62].

100 % — Densidad de corrientes de Foucault

en la superficie.

36.8 %

NV

Profundidad de

penetracién estandar §.

Figura 2.18. Profundidad de penetracion estandar.

Se denomina profundidad de penetracion estandar a la profundidad de penetracion de las
corrientes de Foucault en un material conductor cuando la densidad de las corrientes de
Foucault es 1/e (36.8 %), de su densidad superficial (Fig. 2.18), se designa con la letra griega

minuscula d (delta), y se calcula mediante la expresion:

8= (2.6)

Jrfuo

Donde:
o: Profundidad de penetracion estandar en metros [m].

W Permeabilidad magnética de la muestra en Henrios por metro [H/m].
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f: Frecuencia de inspeccion en Hertz [Hz].

o Conductividad eléctrica en Siemens por metro [S/m].

En la expresion anterior, vemos que la profundidad de penetracion es inversamente
proporcional a tres parametros: frecuencia, permeabilidad y conductividad, de los cuales s6lo
la frecuencia se tiene como variable, mientras que los otros dos parametros son valores fijos
y constantes de la probeta.

También se observa que el valor de 6 aumenta, cuando la conductividad disminuye, con lo
que se tiene mayor penetracion en materiales que no son buenos conductores.

En las muestras de poco espesor, la frecuencia debera ser tal, que la profundidad de
penetracion sea menor que el espesor de la muestra, pues de lo contrario se obtendrian errores
en las medidas deseadas, debido a las variaciones de espesor de la muestra.

En la inspeccion de grietas o discontinuidades superficiales, la frecuencia de ensayo debera
elegirse de manera que dichas grietas o discontinuidades estén dentro de la zona de la
profundidad de penetracion para esto se necesita tener una referencia de lo que se va a
inspeccionar.

La capacidad de penetracion es menor para materiales ferromagnéticos, es decir, la
profundidad de penetracion disminuye cuando aumenta u (permeabilidad magnética). Como
se menciond, los materiales ferromagnéticos generalmente se pueden saturar
magnéticamente con una bobina adicional alimentada con corriente directa, por lo que el

valor de x no presenta variaciones cuando se cambia la frecuencia. [62].

Tabla 2.1V. Tabla de valores de profundidad estandar de penetracion.

Material Profundidad estandar de penetracion (6107 plgs.)
1KHz 100KHz 10MHz
Cobre 82 8.2 0.82
Aluminio 105 10.5 1.05
Zirconio 396 39.6 3.96
Titanio 467 46.7 4.67
Acero inoxidable 531 53.1 5.31
Grafito 1980 198 19.8
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2.8 ESTADO DEL ARTE

El estado de arte hace referencia a la situacion actual que atraviesa la investigacion en un
area, en este caso acerca de la tuberia revestidas, para la cual se hace consulta de varios

recursos bibliograficos como reportes, libros, revistas y manuales relacionados con el tema.

Anteriormente en las operaciones de explotacion de hidrocarburos se utilizaban tuberias de
acero API 5L, sin embargo, en los nuevos desarrollos de explotacion de campos en aguas
profundas, este tipo de tuberia tiene un alto riesgo de falla prematura debido a las condiciones
extremas de operacién y corrosividad de los fluidos. En la actualidad se utilizan tuberias de
aleacion resistentes a la corrosion y una combinacion de acero al carbono como respaldo que
incluye un delgado revestimiento de aleacion resistente a la corrosion conocidas como
tuberias revestidas. Sin embargo, su uso todavia no se ha implementado de manera regular
debido a la gran incertidumbre que existe en cuanto a su comportamiento mecanico debido a
la unién por fusién metaldrgica para formar la placa bimetalica (acero al carbén X65 vy el
revestimiento interno del inconel 825) utilizada para la fabricacion de la tuberia.

Genaro Zanon et. al. [63] llevaron a cabo un estudio en la Cuenca de Santos en Brasil ubicada
a profundidades de agua de alrededor de 2200 m y cerca de 300 km Lejos de la costa, en
donde existe un nivel variable de contaminantes en el fluido producido, principalmente CO>
que afecta a la seleccion de materiales de las lineas de flujo y los tubos ascendentes del
campo, para este trabajo se seleccionaron las tuberias de acero revestidas o forradas UNS
N06625 y API X65. Debido a la presencia de dos materiales diferentes y a las consiguientes
diferencias en la propagacion de la energia sonica en ambos, normalmente se espera que sea
un desafio para inspeccionar ultrasénicamente un material de tuberia bimetélica. Uno
esperaria que la inspeccion en esta tuberia seria también mas complicada, o incluso inviable,
ya que el haz ultrasénico no podria ser transmitido a través de la interfaz entre ambos

materiales, la Fig.2.19 presenta una imagen de la aleacion 6625 revestida.

De hecho, la inspeccion ultrasonica en una tuberia bimetdlica es naturalmente mas
complicada que en tuberia tradicional. Sin embargo, el enlace metallrgico entre el acero
revestido y el acero al carbono dentro de la placa sandwich convierte la inspeccién

ultrasonica de las soldaduras circunferenciales de la tuberia revestida en un camino mas facil.
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Figura 2.19. Muestra de la pieza de tuberia revestida UNS N06625 [63].

Los problemas de inspeccion en las tuberias revestidas comienzan en las zonas de transicion
0 union entre el material de recubrimiento interno y la tuberia regular de acero al carbono.
Para este proyecto, se ha disefiado una junta de transicion que comprende un revestimiento
de soldadura en el extremo del tubo de acero al carbono en un lado de la junta y un tubo lineal
revestido en el otro lado, soldado por medio de soldadura de aleacion de niquel. La interfaz
entre la capa de soldadura y el acero al carbono es muy irregular. De hecho, el efecto de esta
interfaz en el haz ultrasénico es de gran preocupacion para la inspeccion ultrasénica en la

soldadura circunferencial de estas piezas de transicion.

Helena Bjaaland et. al. [1] realizaron un trabajo de investigacion sobre los cambios
metalUrgicos que ocurren durante la soldadura de los tubos revestidos. Las muestras soldadas
con y sin una capa intermedia de Ni entre el metal revestido y el BM (metal base) se
investigaron mediante microscopio Optico de luz, analisis por microscopia electronica y
mediciones de microdureza. Las investigaciones se centraron en la microestructura y
propiedades del revestimiento y del BM cerca de la soldadura, ademas de la raiz y de alta
temperatura, para ello se investigaron tres muestras diferentes Tabla 2.V. Las muestras fueron
extraidas de la soldadura circunferencial de la tuberia por el proveedor. Las tuberias son

templadas y revenidas. El tubo de la muestra 3 tiene una capa de Ni galvanizada entre el
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revestimiento y el BM. EI contenido total de carbono especificado es 0,16% en peso para

X60 y X65, y 0,035% en peso para 316L.

Las muestras se prepararon para microscopia optica de luz y medidas de microdureza (con
carga de 25 g) mediante técnicas de preparacion metalograficas estandar, incluyendo
molienda, pulido y grabado en 2% de nital (BM), 10% de &cido oxalico (recubierto) y 40%
de NaOH Y revestidos).

Tabla 2.V. Vision general de las muestras investigadas en este trabajo [1].

Muestra Revestido BM Root-hotpass
1 316L X60 309L
2 316L X60 IN625
3 316L X60 IN625

El 309L WM (metal de soldadura) mostr6 una microestructura de solidificacion que contiene
d-ferrita, con una morfologia vermicular en el paso de la raiz, como se ve en la Figs. 2.20 y
2.21. Donde la matriz es austenitica, ya que esto se correlaciona bien con el hecho de que
309L es una aleacién rica en Cr, en la que 6-ferrita es la primera fase a solidificar. EI IN625

WM mostré una microestructura dendritica, como se ve en las Figs. 2.22 'y 2.23.

i

50 um
]

Figura 2.20. Muestra 1 Microestructuras WM. Grabado en acido oxalico. Pasada de raiz
en el centro (309L) [1].
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Figura 2.21.Muestra 2: Microestructuras WM. Grabado en acido oxalico. Pasada a alta
temperatura en el centro (309L) [1].

Figura 2.22. Muestra 3 Microestructuras WM. Grabado en NaOH. Pasada de raiz en el
centro (Inconel 625) [1].
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Figura 2.23. Muestra 3 Microestructuras WM. Grabado en NaOH. Pasada a alta
temperatura en el centro (Inconel 625) [1].

La caracterizacion por MEB (microscopia electronica de barrido), mostraron que la
microestructura de la tuberia revestida sin la capa intermedia de Ni contenian grietas en el
revestimiento, cerca del WM, como se observo para la muestra 1 en la Fig.2.24. La grieta
parecia propagarse a lo largo de los limites de grano de austenita, adyacente a la interfaz de
revestimiento-BM (metal base), y cerca de la WM. Las muestras con la capa intermedia de
Ni no contenian grietas, como se ve en la muestra 3 de la Fig. 2.25. Para todas las muestras,

el revestimiento mostro una estructura austenitica, visto en la Figs. 2.24-2.28.
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Figura 2.24. Muestra 1: Microestructura recubierta, sin capa interna de Ni [1].

Figura 2.25. Muestra 1: Microestructura recubierta, con capa interna de Ni [1].
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Figura 2.26. Muestra 1: Precipitados en el limite de grano [1].

Figura 2.27. Muestra 1: Banda tefiida de color marron en el revestimiento, 8 mm de WM

[1].
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Figura 2.28. Muestra 3: Precipitados en el limite de grano poco visibles [1].

Los resultados indican que la presencia de una capa intermedia de Ni evita la difusion de
carbono a través de la interfase BM-revestida durante la exposicion a temperaturas elevadas,

evitando asi la formacién de una microestructura dura y susceptible a grietas.

I. Hajiannia et. al. [64] investigaron una soldadura de acero inoxidable y acero de baja
aleacion con metales de carga INC625 y 309L, en donde mostraron que INC625 solidifico
de manera totalmente austenitica, con una estructura bifasica que contenia dendritas
equiaxadas y regiones interdendriticas. Se observaron precipitados de NbC en las regiones
interdendriticas. EI 309L WM se solidific6 como ferrita primaria con una morfologia base
en una matriz de austenita.

Las pruebas de evaluaciones no destructivas se han convertido en una herramienta moderna
para la inspeccion de tuberias, esto con la finalidad de hacer estudios preventivos y
predictivos de las posibles fallas de las mismas y de esa manera obtener la suficiente
informacion sobre un material para evitar fallas catastréficas que puedan repercutir en la
economia de la industria de los hidrocarburos, Meyendorf et. al. [65] recomiendan la

implementacion de algunas técnicas no destructivas para la caracterizacion de la corrosion
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(Tabla 2. V1), la cual es una de las problematicas mas grandes de las tuberias utilizadas para

el transporte de los hidrocarburos.

Tabla 2.VI. Métodos no destructivos para la deteccion de corrosion [65].

PROBLEMA METODO RECOMENDADO
Cuantificacion de la superficie corroida  Perfilometria Optica
Perdida de espesor Ultrasonido

Termografia

Corrientes de Eddy
Exfoliacion Ultrasonido de alta frecuencia
Cuantificacion de corrosion interna Rayos X

Microscopia acustica

La técnica de ultrasonido es ampliamente usada para la caracterizacion de tuberias revestidas,
Michael Moles y Gaetan Fortier [66] llevaron a cabo un estudio donde describen los
desarrollos de arreglos en fase en la inspeccién automatizada de pruebas ultrasénicas de
tuberias, en el cual muestran que la técnica de ultrasonido por arreglo de fases ofrecen
ventajas significativas sobre otras técnicas como la técnica de radiografia, esto para las
inspecciones de soldaduras de tuberias, ya que tienen tasas de deteccién més altas para
defectos planos criticos (es decir, grietas y falta de fusion), interpretacion mejor definida,
capacidad de dimensionamiento vertical para evaluacion critica de ingenieria, sin riesgos de
seguridad, sin problemas de licencia, sin desechos quimicos y sin necesidad de evacuar el
area. Los arreglos en fase también ofrecen importantes ventajas sobre los sistemas de sondas

multiples y los ultrasonidos manuales.

De este trabajo Moles y Fortier concluyeron que las mediciones por ultrasonido arreglo de
fases son mas veloces que las de ultrasonido convencional, su manejo es mas sencillo y
ademas de que provee imagenes mas claras y precisas con ayuda del S-Scan, lo cual facilita

la inspeccion y deteccion de defectos.

Channa Nageswaran y Tat-Hean Gan [67] usaron esta técnica para inspeccionar una tuberia

de acero X65 con un revestimiento interno de 3mm de acero inoxidable 316L, en donde se
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introdujeron defectos simulados como porosidades y falta de fusion de la soldadura en la
unién con las paredes laterales de la tuberia (lack of fusién), como se muestra en la
micrografia de la figura 2.29.

Figura 2.29. Seccion de la tuberia donde se ilustran los defectos inducidos [67].

En la Figura 2.30, se ilustran los escaneos A, B y S-Scan en donde se observan las
porosidades los cuales se representan por A, B y C, ademas del punto D que representa la
falta de fusion, el cual es evidente en los en la imagen del haz S-Scan.

Porosity

i
ll| ‘-

Figura 2.30. Escaneos que muestran regiones defectuosas que contienen porosidad en la
muestra, junto con una falta de fusion de la pared lateral [67].
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De este trabajo concluyeron que las mediciones con la técnica de ultrasonido fueron un éxito
en la inspeccion de soldaduras de circunferencia parcialmente completadas en tuberias
revestidas, ademas de que estas técnicas de arreglo en fase de alta frecuencia (10MHz)
basadas en el uso de ondas longitudinales y de corte fueron capaces de detectar los tres tipos

de fallas estudiadas: porosidad, falta de penetracion radicular y fusion incompleta.

Hossein Taheri y Ahmed Arabi Hassen [68] llevaron a cabo un estudio de un material
compuesto de polimero reforzado con fibra de carbono y vidrio, mediante técnicas no
destructivas donde destacan el uso del ultrasonido arreglo de fases por encima del
convencional debido a que este Gltimo tiene limitaciones tales como, una alta atenuacion y
una baja relacion sefial-ruido, mientras que las pruebas ultrasonicas se pueden generar sefiales
a distancias y angulos deseados, donde concluyen que estas capacidades brindan resultados
prometedores para compuestos donde la estructura anisotropica dificulta la evaluacion de

sefiales.

En cuanto a los ensayos por la técnica de corrientes de Eddy, C Camerini et, al. [69] realizaron
una inspeccién para la deteccién de grietas por fatiga mediante corrientes inducidas, las
pruebas se realizaron a una tuberia revestida de acero X65 e Inconel 625, en donde
introdujeron un transductor de corriente de Eddy con bobinas de deteccion colocadas
ortogonalmente y conectadas en modo diferencial para evaluar las grietas por fatiga en las
soldaduras circunferenciales de esta tuberia.

En los experimentos realizaron una inspeccion automatizada con el objetivo de evaluar la
detectabilidad del transductor, probando velocidades de escaneo desde 0.05m/s hasta 1 m/s,
con frecuencias de 400 kHz, ademéas desarrollaron un hardware electrénico integrado
dedicado para impulsar el transductor y medir la impedancia del complejo eléctrico de las
bobinas, y se disefid especificamente para funcionar con una herramienta de inspeccion
autonoma en linea. En base a sus resultados ellos concluyeron que el transductor de corrientes
parasitas introducido es una solucion potencial para la deteccion de grietas por fatiga en la

raiz de soldadura circunferencial revestida.

Shaikh et. al. [70], realizaron una investigacion sobre la eficiencia de la aplicacion de las
corrientes de Eddy para cuantificar la sensibilizacion y la corrosion intergranular en un acero

inoxidable AlSI tipo 316 de 3 mm de espesor envejecido térmicamente a 600°C,700°C y 800
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°C, a diferentes tiempos de permanencia en el rango de 15 minutos a 25 horas. Las piezas se
analizaron desde frecuencias inferiores a 40 kHz hasta frecuencias superiores a los 300 kHz,
de donde ellos eligieron la frecuencia de 160 kHz debido a su mayor profundidad de
penetracion en las pruebas, la cual alcanzo 1 mm, concluyendo asi que esta técnica es

confiable en el monitoreo de la cuantificacidn del grado de sensibilizacion del acero.

Weiying Cheng et. al. [71], estudiaron una aleacion de niquel utilizada en el area de energias
nucleares, los estudios los hicieron aplicando la técnica de corrientes de Eddy para analizar
5 muescas inducidas a diferentes profundidades en una probeta de Inconel 600, donde se
utilizaron dos frecuencias una de 25 kHz y una de 100 kHz, de donde concluyeron que la
medicion de la permeabilidad magnética y la conductividad eléctrica revela que las
soldaduras de Inconel podrian considerarse electromagnéticamente uniformes e isotropicas
en el punto de examen de las corrientes de Foucault. Los resultados numéricos y
experimentales muestran que la sonda de 25 kHz puede dimensionar grietas de hasta 10 mm
de profundidad, y la sonda de 100 kHz puede dimensionar grietas de hasta 6 mm de

profundidad en Inconel.

La caracterizacion por la técnica de potencial termoeléctrico en soldaduras ha sido
ampliamente estudiada, Sergio Ramirez et. al. [72], realizaron un estudio del proceso de
precipitacion en piezas soldadas envejecidas de tuberias de acero por medios termoeléctricos,
dicho estudio se llevé a cabo a dos soldaduras de diferentes tuberias de acero utilizadas en la
industria petrolera, que son APl X60 y X65, las cuales fueron envejecidas térmicamente a
300 °C para diferentes tiempos de envejecimiento que van de 1 min a 30 h para la soldadura
X60 y de 1 min a 45 h para la soldadura X65 con el fin de promover la formacion de
precipitados. La técnica de potencial termoeléctrica se utiliz6 para monitorear los cambios
de microestructura debido al proceso de envejecimiento artificial, concluyendo que los
parametros microestructurales que mas afectan al flujo de electrones son el proceso de
precipitacion ademas del tamafio y forma de grano. Se ha demostrado que la principal causa
de la disminucion inicial de la TEP en la primera etapa del proceso de envejecimiento es el
agotamiento o enriquecimiento de la matriz a partir de los elementos precipitantes y la
anisotropia debido a la presencia de diferentes microestructuras en las principales zonas

soldadas.
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También, se realizaron pruebas de microdureza, los cuales mostraron una tendencia a
aumentar en los primeros tiempos de envejecimiento en las tres diferentes zonas de la
soldadura Fig. 2.31.
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Figura 2.31. Medidas de dureza en las soldaduras de (a) AP1 X60 y (b) API X65 [72].

Wincheski y Namkung [73] estudiaron la caracterizacién por potencial termoeléctrico en
soldaduras de incoenles para aplicaciones aeroespaciales, proponiendo un método para el
monitoreo de soldaduras. Se utilizaron datos de dureza Rockwell y microscopia electronica
de transmision para caracterizar la soldadura y la zona afectada térmicamente para después
correlacionar estos datos con mediciones de potencial termoeléctrico, concluyendo que existe
una fuerte correlacion entre la dureza y el potencial termoeléctrico del material como se
puede apreciar en Figura 2.32, en la cual se muestran mediciones de dureza y potencial
termoeléctrico en diferentes soldaduras, logrando localizar mediante ésta técnica zonas
blandas en la soldadura donde pueden existir fallas. Se establecid que, para el caso del
Inconel, la dureza es el parametro dominante para ser medido mediante potencial

termoeléctrico.

Héctor Carredn [74] mediante mediciones de potencial termoeléctrico en Ti-6Al-4V en
probetas sujetas a diferentes envejecidos, demostré que esta técnica es sensible a las

variaciones anisotrépicas del material.
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Figura 2.32. Comparacion del potencial termoeléctrico y la dureza Rockwell en las
soldaduras [74].

3 DESARROLLO EXPERIMENTAL

Con el objetivo de recabar datos confiables y obtener las mejores condiciones para el
envejecimiento artificial de la tuberia revestida (fabricada con los materiales APl 5L X65
como base e Inconel 825 como revestimiento interno) y poder evaluar sus propiedades
mecanicas y microestructurales, para posteriormente someter a procesos de corrosion las
probetas y caracterizarlos mediante ensayos no destructivos, se procedié de acuerdo al

diagrama de la Fig. 3.1.
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Figura 3.1. Diagrama de actividades.

3.1 MATERIALES

El material utilizado para llevar a cabo el desarrollo experimental de este proyecto de
investigacion fue una tuberia CRA compuesta por un material base de acero APl 5L X65,
que es uno de los materiales méas utilizados en la fabricacion de tubos revestidos en la
industria petrolera. El revestimiento interno es una aleacion de Inconel 825 la cual es una
aleacion de niquel hierro-cromo, con adiciones de otros elementos en cantidades mas
pequefas. Esta tuberia fue fabricada por aceros Japon LTD [75], las composiciones quimicas
de ambos materiales se muestras en las tablas 3. 1 y 3.11 respectivamente.
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Tabla 3.1. Composicion quimica del Acero API5L X65, %.

Acero C Mn Si P S Al Nb Cu Cr Ni AY Ti
X65 0.04 148 0.25 0.12 0.002 0.041 0.047 0.1 0.02 0.08 0.07 0.017
* Huntington alloys Lot No. AB893

Tabla 3.11. Composicion quimica del Inconel 825, %.

Inconel Al Fe S C Mn Si Cr Mo Ti Cu Ni
825 0.11 31.11 <0.001 0.010 0.44 0.07 219 2.84 1.05 1.87 40.6
*Carreon, H., Barrera, G., Natividad, C., Salazar, M., & Contreras, A. (2016). Relation
between hardness and ultrasonic velocity on pipeline steel welded joints. Nondestructive
Testing and Evaluation, 31(2), 97-108.

3.2 MAQUINADO DE PROBETAS

Se cortaron probetas de la tuberia API 5L X65-Inconel 825. Previo al tratamiento térmico se llevd
a cabo el maquinado de las probetas cuyas dimensiones en promedio se muestran en la Fig. 3.2,
Se obtuvieron tres tipos de probetas (tipo A, B y C) con distintas dimensiones con la finalidad de
llevar a cabo los diferentes estudios requeridos para el analisis del material, para cada tipo de

probeta se obtuvieron varias muestras como se ilustra en la Tabla 3.111.

Tabla 3.111. Muestras obtenidas para llevar a cabo las distintas pruebas.

PROBETA  MUESTRAS OBTENIDAS

Tipo a Condicion de recibida, solubilizada, Envejecidas a 5,10,15,22,30,50,120,150
y 312 horas.

Tipo B Condicion de recibida, solubilizada, Envejecidas a 5,10,15,22,30,50,120,150
y 312 horas.

Tipo ¢ Condicion de recibida, solubilizada, Envejecidas a 5,10,15,22,30,50,120,150
y 312 horas.
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3.3 OBTENCION DE LOS DIAGRAMAS TTT

Previo a los tratamientos térmicos, se llevaron a cabo simulaciones mediante el programa

JMatPro®, con la finalidad de obtener los diagramas de transformacion TTT (tiempo,

temperatura, transformacion) para cada material Figs. 3.3-3.4 Donde se observan las

diferentes fases de precipitados que se forman estos materiales en funcion de la temperatura

y el tiempo. Con estos datos obtenidos en articulos y con la ecuacion de Hollomon-Jaffe [76,

77]. se estimaron las condiciones de los tratamientos térmicos para ambos materiales.

API 5L X65

3 mm

19.2 mm

19.5 mm
INCONEL
825
19.6 mm
a)
API 5L X65
19.5 mm
: 3 mm
INCONEL
825
2 mm
19.6 mm

API 5L X65
19.5 mm
a 3 mm
INCONEL
825
9 mm
10 mm
©)

Figura 3.2. Probeta de tuberia revestida para a) Estudio por medio de técnicas no
destructivas y pruebas de microdureza (probeta tipo A), b) pruebas de corrosion (probeta
tipo B) y ¢) Caracterizacion por microscopia (probeta tipo C).
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3.4 ENVEJECIMIENTO ARTIFICIAL

Los tratamientos térmicos de solubilizado se llevaron a cabo a una temperatura de 1200 °C
por un tiempo aproximado de 1 hora, mientras que el envejecido se realizd de manera
isotérmica a 650 °C por periodos de 5,10, 15, 22, 30, 50, 120, 150 y 310 horas para cada

pieza como se muestra en el ciclo térmico Fig. 3.5.
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Figura 3.3. Diagrama TTT para el acero API5L X65 simulado mediante software
JMatPro®.
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Figura 3.4. Diagrama TTT para el Inconel 825 simulado mediante software JMatPro®.
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Figura 3.5. Ciclo térmico para las probetas revestidas.
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Diez de las once muestras se sometieron al tratamiento de solubilizado a 1200°C por una
hora. El horno tarda alrededor de 15 minutos en alcanzar dicha temperatura Fig. 3.6. Las
probetas fueron extraidas del horno después del tiempo fijado, y enfriadas en agua,
posteriormente las probetas fueron devastadas para quitarle el 6xido formado durante el
tratamiento térmico. Por ultimo, se seleccionaron 9 muestras para someterlas al tratamiento

térmico por envejecimiento a los diferentes tiempos antes mencionados.

Figura 3.6. Horno o mufla utilizado para llevar a cabo los tratamientos térmicos.

3.5 CARACTERIZACION METALOGRAFICA

Las muestras tratadas térmicamente y el material base fueron preparadas con técnicas
metalograficas convencionales para observar la microestructura resultante. Se realiz6 un
desbaste utilizando una fresadora para remover el borde del Inconel, posteriormente las
muestras fueron rectificadas con la finalidad de dejar todas las caras de forma paralelas, para
el desbaste se utilizaron lijas con diferentes granulometrias en el siguiente orden: 80, 100,
180, 220, 400, 600, 800, 1000, 1200, 1500, 2000 y 3000, por ultimo, se pulieron a espejo
utilizando pasta de diamante de los grados: 3um, Ipum y 1/4pum.

Para revelar la microestructura se utilizaron dos tipos de ataque quimico, para el acero X65
se utilizo Nital al 5%, este ataque se llevé a cabo bajo la técnica de inmersién con movimiento
oscilante en la solucion de la superficie pulida expuesta para revelar la microestructura, para
el inconel se utilizé una técnica de electro ataque utilizando &cido sulfdrico al 8% diluido en

agua destilada, aplicando tres volts y 5 amperes por tiempos de 10 segundos para cada
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muestra. Después de ser atacadas las muestras, se analizaron mediante microscopia éptica en
un banco metalografico y se capturaron imagenes de interés utilizando diferentes

magnificaciones.

3.6 MICROSCOPIA OPTICA

El estudio metalografico para la caracterizacion de los especimenes llevado a cabo por
microscopia optica, se realizd inmediatamente despues del ataque quimico. Las muestras
fueron observadas con el microscopio 6ptico invertido de banco Fig. 3.7 el cual cuenta con
objetivos de 50X, 100X, 200X, 500X y 1000X, con una camara digital marca NIKON,
modelo COOLPIX 995. La informacion es registrada en fotografias para su posterior

analisis.

Figura 3.7. Microscopio Optico de Banco.

3.7 MICRODUREZA VICKERS HV

Las mediciones de microdureza Vickers fueron realizadas con un microdurometro Fig. 3.8,
con este ensayo se mide la dureza de un material para asi evaluar el efecto del tratamiento
térmico en las piezas de la aleacion acero X65 e Inconel 825 con diferentes tiempos de

permanencia. Se realizaron 10 identaciones en cada zona por pieza como se muestra en la
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Tabla 3.111 y en la Figura 3.9, se uso un identador piramidal de diamante, utilizando una carga

de 100 gr durante 10 segundos [78]. para el acero y de 50 gramos para el inconel 825 [79,80].

Tabla 3.1V. Zonas estudiadas en cada pieza.

X65 S Parte superior de la pieza en el acero X65

X65 C Medicion en el centro de la pieza en el acero X65
X65B Medicidn en la parte cercana a la union en el acero x65
INCB Medicion en la parte cercana a la union en el Inconel
INCC Medicidn en el centro de la pieza en el Inconel 825

F

<

.

) &
=1

Figura 3.8. Microdurémetro para dureza Vickers [81].
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X65 S API 5L X65

X65C

X65B
INCB
INCC

INCONEL 825

Figura 3.9. Probeta de tuberia revestida con identaciones en las diferentes zonas.

3.8 PRUEBAS DE CORROSION

Una vez finalizado los tratamientos térmicos se realizaron las pruebas de corrosion, para el
proceso de degradacion de los materiales se emple6 como electrolito, Salmuera, la cual es
una solucién salina al 5%, Se llevaron a cabo pruebas experimentales de corrosién esto con
el objetivo de simular condiciones de exposicion al medio natural de trabajo de las tuberias,
el tipo de pruebas de corrosion que se efectuaron fueron la curvas de polarizacion
potenciodinamicas la cual se midié mediante un escaneo potencial de -600 a +600 mV frente
al potencial de corrosion a una velocidad de barrido de 1mv / s [82]. En el esquema de la

Figura 3.10, se muestra el montaje realizado para la caracterizacion electroquimica

La espectroscopia de impedancia electroquimica se midid con una excitacion de potencial
sinusoidal de 10 mV de amplitud en el rango de frecuencia de 20 KHz a 10 MHz con
potencial de corrosion para la zona del acero API5LX65 y para la zona de la union Fig. 3.11.
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Figura 3.10. Esquema del montaje realizado para la caracterizacion electroquimica [83].

INCONEL

825 .

Zonas corroida

API 5L X65

Figura 3.11. Pieza bimetalica corroida en la zona del acero y de la union.

3.9 MEDICIONES POR POTENCIAL TERMOELECTRICO (PTE) EN LAS
PIEZAS BIMETALICAS CON Y SIN CORROSION.

Posterior a las pruebas electroquimicas se realizaron las mediciones PTE por el método de
punta caliente. El equipo utilizado en este trabajo cuenta con dos puntas de diferentes metales
que se encuentran a dos temperaturas diferentes, Fig. 3.12a. La punta caliente se encuentra
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aproximadamente a 50 °C y la punta fria a temperatura ambiente, 25° C asi se tiene un

diferencial de temperatura de 25° C.

El procedimiento para llevar a cabo las mediciones por PTE consiste en esperar a que el valor
de referencia adimensional referencia del equipo se estabilice, posteriormente se hacen
pruebas de medicidén con un material de referencia en este caso se usé un cubo de cobre,
después se coloca la punta fria sobre el metal a analizar. De esta manera, se obtiene una
medicion relativa estable, sin cambios, donde el voltaje en pV es mostrado en la pantalla del

equipo, la cual se registrd para obtener el valor absoluto.

Figura 3.12. a) Equipo para medir potencial termoeléctrico, b) Medicion de PTE a la
pieza.

Se realizaron 30 mediciones en cada una de las zonas corroidas a estudiar sobre cada material
(X65-inc 825) Fig. 3.13.

ZONAS CORROIDASEN EL
X65

API 5LX65

INCONEL 825

ZONAS CORROIDAS EN EL INCONEL

Figura 3.13. Piezas de la tuberia bimetalica API 5LX65-INCONEL 825 sometidas a
ensayos de corrosion.
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Posteriormente a las mediciones se calcula una media aritmética (promedio) de todas las
mediciones realizadas, después se obtienen los valores finales. Para ello, se muestran valores
de PTE absolutos para distintos materiales conocidos en un rango que va desde los -18.2
uV/°C (alumel) hasta los 21.7 uV°C (chromel) [50] como se muestra en la tabla | dados en
un ajuste lineal. Se llevé a cabo un ajuste lineal con el software comercial de OriginPro 8 ®
Fig. 3.14, con los valores obtenidos para cada material diferente en cada una de sus zonas ya
antes mencionadas (ecuaciones 3.1 y 3.2) que ajustan los valores de PTE de materiales
conocidos. Se puede obtener el valor absoluto de PTE para las muestras resolviendo la

ecuacion para x (PTE absoluto).

Tabla 3.V. Resumen de mediciones obtenidas para la calibracion con la punta de oro.

Calibracion para el Au

Probeta [uVIK] (V]
Alumel -18.2 319.13
Cobre 2.25 20.4
Chromel 22.4 -318.83
Ti-6Al-4V -4.9 110.7
API 5L X65 6.22 -58.58
Inconel 825 0.14 36.72
y = —15.668x + 38.912 r=-0.999 (3.1)

despejamos la ecuacion 1 para obtener x

_ y-—38.912

* =15 668 3.2)

En la Fig. 3.14 se muestra el grafico obtenido con la ecuaciéon 3.2 donde y es el valor
promedio (y) de las mediciones obtenidas en el equipo de PTE con la punta de oro. En la
figura se puede observar como se encuentran ubicados los materiales AP1 5L X65 e inconel
825 sin tratamiento térmico. Para el caso del acero X65 se tiene una desviacion estandar
promedio de 1.48 uV/°C mientras que para el inconel 825 se obtuvo una desviacién estandar
promedio de 0.76 pV/°C.
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Figura 3.14. Grafico de calibracion de punta de oro para medicion de PTE.

3.10 Mediciones por corrientes de Eddy en las piezas bimetalicas en zonas con y
sin corrosion.

Las mediciones de la conductividad eléctrica por medio de las corrientes de Eddy se llevaron
a cabo con el equipo NORTEC® 500 serie D marca OLYMPUS (Fig. 3.15). Para asegurar
que la medicién de la conductividad eléctrica sea la correcta, se calibra el equipo con dos
materiales de referencia donde sea conocido el valor de la conductividad eléctrica de cada
uno de los materiales, estas mediciones mediante corrientes de Eddy se estan llevando a cabo
en las distintas muestras : sin tratamiento, solubilizada, envejecidas: a 10 horas, 30 horas, 50
horas, 150 horas y 312 horas, ( las muestras de 5 horas, 15 horas, 22 horas y 120 horas no se
tomaron en cuenta debido a que no hay cambios significativos, las primeras dos con la de 10
horas, la de 22 horas en comparacion a la de 30 horas y la de 120 horas con la de 150 horas)

, lo anterior para las diferentes zonas corroidas (API 5LX65, Inconel 825 y Unidn).
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OLYMPUS
& NORTEC 5000

Figura 3.15. Equipo NORTEC® 500 serie D marca OLYMPUS.

3.10.1 Sonda utilizada para la medicion de corrientes de Eddy

Se utilizo la sonda tipo lapiz (Fig. 3.16) para llevar a cabo las mediciones de corrientes de
Eddy la cual permite inspeccionar piezas a frecuencias que oscilan en los rangos de 2-6MHz.
Esta sonda es ideal para hacer mediciones en areas muy pequefias debido a su punta fina. Las
mediciones de la conductividad eléctrica se llevan a cabo primero para obtener un espectro
donde se visualizaran las curvas de conductividad (Fig. 3.17) de cada material inspeccionado,
el cual sirve para dimensionar en que rango se encuentran los materiales tratados y asi

predecir mediciones de voltaje, reportadas de manera cuantitativa.

Se realizaron 30 mediciones en cada una de las zonas corroidas y sin corroer en cada

espécimen X65 e Inconel 825 Fig. 3.13.

Figura 3.16. Sonda tipo lapiz para frecuencias 1-6MHz.
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Figura 3.17. Curvas de impedancia obtenidas mediante corrientes de Eddy observadas

para VT-14 muestras de aleacion a diferentes temperaturas de solucion [90].

3.10.2 Calculo de la profundidad de penetracion del campo magnético secundario para

las muestras.

Para seleccionar de manera adecuada las frecuencias que se van a utilizar para obtener los

valores de conductividad es necesario calcular las profundidades de penetracién para cada

una de ellas, para lo cual se utilizan dos diferentes ecuaciones esto dependiendo del tipo de

material:
Ferromagnéticos:
5= — (3.3)
JrEfuo '
Donde:

6: Profundidad de penetracion estandar en metros [m].

w: Permeabilidad magnética de la muestra en Henrios por metro [H/m].

f: Frecuencia de inspeccién en Hertz [Hz].

o Conductividad eléctrica en Siemens por metro [S/m].
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No Ferromagnéticos:

26
6=— 3.4
Jor )
Donde:
6: Profundidad de penetracion estandar en metros [plgs].
f: Frecuencia de inspeccién en Hertz [Hz].

o: Conductividad eléctrica en %IACS.

Se llevaron a cabo los calculos para obtener la magnitud de las profundidades que alcanzan
las frecuencias utilizadas al penetrar cada material usando para el X65 la ecuacion de los
materiales ferromagnéticos (ec. 3.3) y para el Inconel 825 la ecuacion de materiales no
ferromagnéticos (ec. 3.4), los resultados se muestran en la Tabla. 3.V.

Tabla 3.VI. Profundidades del X65- Inconel 825.

Frecuencia (Hz) 0 X65 0 Inconel 825
2MHz 0.248 mm 0.0195 mm
4MHz 0.175 mm 0.0138 mm
SMHz 0. 157mm 0.0124 mm
6MHz 0.143 mm 0.0113 mm

Los materiales usados para realizar un espectro de la conductividad eléctrica son cobre

recocido, Inconel 825, acero API 5L X65 a diferentes tratamientos de envejecimiento.

3.11 ENSAYO NO DESTRUCTIVO POR MEDIO DE LA TECNICA DE
ULTRASONIDO DE ARREGLO DE FASES

Se llevaron a cabo pruebas de ultrasonido mediante arreglo de fases en once piezas con
diferentes tiempos de envejecimiento, utilizando dos frecuencias diferentes a 5SMHz y
10MHz para comparar los resultados entre dichas frecuencias, asi como las diferencias que
existen en cada una de las piezas debido a los diferentes tratamientos, y de esa manear obtener
resultados mas contundentes. Se hizo el céalculo del campo cercano, para comprender la

interaccion entre los especimenes con los transductores utilizados.
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Para llevar a cabo esta medicion se utilizé el equipo de inspeccidn ultrasonica con Arreglo
de Fases (Olympus Epoch 1000i) Fig.3.18, para lo cual se utilizaron dos transductores cuyas
caracteristicas se muestran en la tabla 3.VI1, las mediciones se llevaron a cabo de acuerdo con
el protocolo anteriormente descrito (Fig. 3.19), esto con ambas frecuencias a diferentes

decibeles para asi obtener los mejores resultados.

.
e ™%

66bb6bbs

Figura 3.18. Equipo para inspeccion ultrasénica con Arreglo de Fases.

Tabla 3.VII. Palpadores Utilizados en el Olympus Epoch 1000i.

N°. De Uso/Norma Frecuencia Cantidad Paso Apertura Elevacion Dimensiones en
referencia (MHz) de (mm) Activa mm (largo x
elementos (mm) ancho x alto)
2.25L8- Uso general 2.25 8 1.2 9.6x10 10 225 156 20
Al10P
51.16-A10P 5 16 0.6 9.6X10 10 225 156 20
10L16- 10 16 0.6 9.6X10 10 225 156 20
A10P
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Transductor
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Pelicula de
Glicerina

Acero X65

Inconel 825

Figura 3.19. Esquema del uso de los transductores en las piezas a medir.

La interaccion entre la onda emitida por los transductores y los diferentes defectos se
observan en las Figs. 3.20-3.21. A medida que aumenta la frecuencia, la longitud de onda
disminuye, lo que permite la deteccion de pequefios defectos y la precision del
espesor/ubicacion. A medida que la frecuencia disminuye, la longitud de onda aumenta lo
que permite una mayor penetracion en materiales gruesos y/o atenuantes. Otros factores
como la longitud del campo cercano, la dispersion del haz y el didmetro del haz también
afectan la seleccion de frecuencia, la figura 3.22 ilustra la lectura de una medicion ubicando
cada zona del haz dentro de la pantalla tanto para el A-SCAN como para el S-SCAN.

5,0 MHz

Wavelength to flaw sze ratioof 1: 2 Wavelength to flaw size ratio of 3:1

Figura 3.20. Esquema de la interaccion de la onda con diferentes defectos con un
transductor de 5MHz.
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10 MHz

Wavelength to flaw size ratioof 1 : 2 Wavelength to flaw size ratio of 31

Figura 3.21. Esquema de la interaccion de la onda con diferentes defectos con un
transductor de 10MHz.

A ¢ (3.5)
f
Donde:
A = Longitud de onda
C = Velocidad del sonido del material
f = Frecuencia de la onda
S-SCAN
S
ol B
BARRA DE IN:I'E.\ISIDAD
CAMPO CERCANO DE SENAL
' > IRA INTERACCION DE LA
ZAPATA

» |RA PUERTA
ANGULO FINAL DE BARRIDO (80°)

SENAL DEFECTO

SENAL A-SCAN
ANGULO A-SCAN

2DA. INTERACCION DE LA
ZAPATA
NIVEL DE LA - et
SENAL .

A-SCAN ANGULO INICIAL
BARRIDO (30°)

Figura 3.22. Ejemplo de la lectura de una medicién a una pieza usando una zapata.
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4 RESULTADOS

4.1 ANALISIS MICROESTRUCTURAL

La caracterizacion microestructural se hizo con un microscopio electronico para las muestras
en sus diferentes zonas, lo anterior con la finalidad de obtener una informacion mas detallada
acerca de los diferentes elementos quimicos de las zonas en las piezas (X65, union e Inconel
825), ademas de los precipitados encontrados en las micrografias. El analisis se realiz6 a
diferentes magnificaciones (100X, 2000X, 5000X y 10000X).

La Fig. 4.1 muestra una micrografia éptica de una de las muestras con tratamiento térmico
de solucién en la interfaz. La interfaz es de unos 32 um de promedio. Se encontro la presencia

de Ni, Fe, Mn, Cry C por microanalisis EDS.

a) : i))

Figura 4.1. Microestructuras de la (a) de la union en una muestra tratada térmicamente
y (b) su microanalisis EDS.

La muestra tratada térmicamente (Fig. 4.1a) presentd una banda de color gris a lo largo de la
interfaz API-X65 /Inconel 825, de aproximadamente 0,5 um de espesor, la cual esta
mayormente compuesta por Niquel como se observa en el EDS (Fig. 4.1b). La interfaz de las
muestras sobre envejecidas a 650 ° C durante tres tiempos de envejecimiento diferentes era
oscura y marcada en comparacion con la muestra que solo tiene el proceso de solubilizado,

como se ve al comparar la Figura 4.2 a—d. La regién enriquecida en carbono abarc6 1-2 um
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dentro del revestimiento. Esto indica que el proceso de envejecimiento induce una mayor

difusién de carbono desde el acero AP1X65 hacia el Inconel 825.

INC 825 INC 825

INC 825 INC 825

Figura 4.2. Micrografias Opticas de la interfaz de metal revestido (a) con tratamiento
térmico en solucion y sobre envejecido a 650 ° C durante tres tiempos de envejecimiento
diferentes de (b) 50 h, (c) 150 h, y d) 312 h, respectivamente.

El anélisis SEM en la matriz APl 5L X65 de muestras tratadas termicamente revel6 la
presencia de precipitacion fina dispersa de particulas de FeC detectadas por microanalisis
EDS, mostrando cambios importantes en la cantidad, tamafio y composicion quimica en
funcién del tiempo de envejecimiento [91]. Estos nanoprecipitados mostraron nucleacion e
interacciones preferenciales dentro de los granos ferriticos, que se muestran en la Figura 4.3.
Durante los primeros periodos del proceso de envejecimiento, aparecen precipitados finos de
FesC y Fe>C de 50-200 nm de tamafio hasta el pico de envejecimiento a las 150 h (ver Figura
4.3c), seguido de un proceso de engrosamiento de carburos, que fue el proceso

71



microestructural dominante como consecuencia del envejecimiento a las 312 h (ver Figura
4.3d).

SEl MAG: 5000 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm | SEl MAG: 5000 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm

Figura 4.3. Micrografias SEM del acero microaleado API-X65 (a) tal como se recibid y
envejecié a 650 °C durante tres tiempos de envejecimiento diferentes de (b) 50 h, (c) 150
h, y (d) 312 h, respectivamente, que muestran precipitados finos de FesC y Fe2C
distribuido homogéneamente en granos ferriticos.

La Fig. 4.4 muestra las micrografias obtenidas con el SEM en la matriz de aleacion Inconel
825, donde se puede observar la presencia de precipitados. La matriz de austenita (y)
representaba la proporcion mas alta en esta stper aleacion, que esta compuesta por un alto
porcentaje de Ni y otros elementos en cantidades mas pequefias como Cr, Mo y W. La
cantidad de precipitados se hizo mas evidente a medida que aumentd el tiempo de

envejecimiento (Fig. 4.4).

Los carburos M23Cs fueron los mas abundantes en la aleacion Inconel 825 inducida por el

proceso de envejecimiento. Estos carburos precipitaron preferentemente en los limites del
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grano y, en segundo lugar, dentro de la matriz. Estos carburos estdn compuestos
principalmente de Cr y Mo / Ti. Se pueden observar otros carburos en la Fig. 4.4,
correspondientes al tipo MCs. Este tipo de carburo MCsg se encontr6 en proporciones mas
pequefias y su precipitacion tuvo lugar en la matriz de aleacion 825. El carburo mas estable
presentado fue el tipo MC (ver Fig. 4.4 d). El carburo MC se form¢ principalmente de Tiy
precipito en la matriz y en el limite del grano. Se sabe que este tipo de carburo aumenta la
dureza [92,93].

10 ym N 10 pm
SEI MAG: 2000 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm SEI MAG: 2000 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm

Figura 4.4. Micrografias del MEB de la aleacion Inconel 825 (a) Recibida, envejecidas a
650 °C durante tres tiempos de envejecimiento diferentes (b) 50 h, (c) 150 hy (d) 312 h
respectivamente. Figura 7.12.

La Figura 4.5 muestra las micrografias obtenidas con el SEM al precipitado MC en el Inconel
825 asi como los diferentes EDS realizados a cada zona del precipitado donde se puede
observar que en su mayoria esta compuesto por el elemento Titanio el cual es segregado de
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la matriz por el carbono debido a los tratamientos térmicos, mientras que la matriz conserva

el cromo el cual es el elemento que protege de la corrosion al Inconel.

.
inc centro 50h 5000x
SEI MAG: 5000 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm

¢) d)

Figura 4.5. Micrografia del MEB para el Inconel 825 (a) Precipitado M23Cs (b) EDS del
centro del precipitado MC en forma de TiC, (c) EDS del limite del precipitado y la matriz
y (d) EDS de la matriz y.

Con la finalidad de conocer la distribucion de los diferentes elementos quimicos, tanto en
conjunto como de forma individual se realiz6 un mapeo y diversos EDS estos Gltimos para

conocer la distribucion cuantitativa de los elementos (Tabla 4.1-4.111).

En la figura 4.6a se muestra la distribucion en conjunto para la pieza bimetalica (X65-Inconel
825), mientras que de la Fig. 4.6b a la Fig. 4.6j se puede observar la distribucién individual
de cada uno de los elementos dentro de nuestra muestra, en donde se observa claramente que
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el niquel y el cromo esta saturado en el Inconel 825 y a su vez ausente en el X65, mientras
que elementos como el manganeso, Titanio, silicio y molibdeno, y el Hierro se ve claramente
predominante en el area del Acero X65, en la figura 4.6e se aprecia claramente una franja

sobrepoblada de color azul (Niquel) la cual representa la union entre ambas piezas.

xes
Unién
g SEN o INC 825 INC 825
ser [l I Wi i S A O W -
mapeo recibida 30 pm
MAG: 750 x HV: 15.0 kV WD: 26.0 mm v Tt
(a) Mapeo General (b) Cromo

(c¢) Hierro (d) Manganeso
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(e) Niquel

(g) Silicio (h) Molibdeno

Union

(i) Carbono (j) Aluminio

Figura 4.6. Distribucion de los elementos que componen la pieza bimetalica X65-Inconel
825.

76



En la Fig. 4.7 se ilustra los mapeos del elemento Titanio donde se ve que a medida que se
incrementa la exposicion de las piezas a la temperatura de tratamiento térmico se comienzan
a segregar particulas de titanio de la matriz, lo que forman los precipitados de TiC como se
observa en la fig. 4.5d, la segregacion de este elemento de la matriz deja expuesto el elemento

cromo el cual junto con el niquel protegen de la corrosion al Inconel.

" ‘; - :‘ - .'. - 3 - : . - -'- . % .;' . : 5 ‘.. :
I lncone 25 LAl B AT 3 Inconel 825
- el ’\; _n’.' v, e ' " e oy < .': o " ot , . o pr v

(a) Recibida

.

»a8d Inconel 825 |

(¢) 30 horas

Figura 4.7. Mapeos de la pieza bimetalicaX65-Inconel 825 del elemento Ti a) Pieza
recibida, b) Pieza solubilizada a 1200 °C, ¢) Envejecida a 30 horas, b) 312 h.

En la Fig. 4.8 se observan los mapeos obtenidos a cuatro piezas con diferentes tratamientos,
en la cual se puede analizar al igual que en el titanio, que a medida que aumenta el tiempo de

exposicion a la temperatura de envejecimiento la migracion de particulas de niquel
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provenientes del Inconel y la unién al acero X65 lo cual provoca una sensibilizacién en la

zona de donde se segrega exponiéndola a la corrosion.

Inconel 825 Inconel 825

(a) Recibida (b) Solubilizada

Migracion de particulas de Ni Migracién de particulas de Ni

Inconel 825 Inconel 825
Huecos que deja la migracion

(¢) 30 horas (d) 312 Horas

Figura 4.8. Mapeos de la pieza bimetalicaX65-1nconel 825 del elemento Ni a) Pieza
recibida, b) Pieza solubilizada a 1200 °C, c) Envejecida a 30 horas, b) 312 h.

Tabla 4.1 Valores del porciento en peso de cuatro elementos en el acero X65

Tiempo de wt % Fe wt% C wt% Mn wt% Ni
envejecimiento () (1)) (1)) (W)
Recibida 96.047 2.157 1.789 0
Solubilizada 95.109 1.539 2.006 1.334
10h 92.994 3.002 2.112 0
30h 93.155 2.406 2.106 1.926
50h 92.389 2.569 2.118 2.729
150h 91.484 3.348 1.804 3.173
312h 86.984 7.606 1.858 3.482
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De la tabla 4.1 se obtuvieron valores estadisticos de la desviacion estandar para el elemento
mas relevante en cuanto a cantidad de la zona del acero (Fe), lo anterior se llevd a cabo
mediante una ANOVA (Fig. 4.9), de la gréafica se puede observar como el elemento de Fe va
disminuyendo en porcentaje a medida que aumentan los tiempos de tratamiento térmico,

ademas se muestran la desviacion estandar de cada muestra (o).

—®— Anova X65 (Fe)
98 - o =0.05

96 — }\

1L=93.155
1L =96.047 65
944 5-0793 o=
: 11 =95.109
7 6=00913 N H“““*%
0 924 \ 1 =91.484
L 11 =02.994 u=92.87 o =0.991
3'; i o =0.681 a=0.537
S~ 90—
88 -
1L =86.984 {
6=0722
86 -

1 ! 1 4 I ' I ¥ 1 = 1 ! I
Recibida Solubilizada 10h 30h S0h 150h 312h
Tiempo de envejecimiento (horas)

Figura 4.9. Grafica de ANOVA para el Acero X65 del elemento Fe.

Tabla 4.11 Valores del porciento en peso del Inconel 825

Tiempo de envejecimiento  wt% Fe wt% Ni wt% Cr wt% Ti wt% Mo wt% C

Recibida 27.963  38.791  21.765 0.661 3.309 0
Solubilizada 26.768 44494  18.231 0.541 2.693 1.776
10h 29.197 41523  19.601 0.713 2.924 1.362
30h 29.871  40.445  19.125 0.725 2.8122 2.205
50h 28.852  40.167  19.219 0.783 3.014 1.326
150h 29.112  39.938 19.033 0.758 3.021 1.786
312h 28491 37232  18.595 0.924 4.783 2.365
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De latabla 4.11 se obtuvieron valores estadisticos de la desviacion estandar para los elementos
mas relevante en cuanto a cantidad de la zona del Inconel (Fe, Ni y Cr), lo anterior se llevo
a cabo mediante una ANOVA (Figs. 4.10-12), de las gréaficas se puede observar los cambios
en los porcentajes de los elementos a medida que aumentan los tiempos de tratamiento
térmico los porcentajes de Ni-Cr disminuyen esto debido a la segregacion de estos elementos,

ademas se muestran la desviacion estandar de cada muestra (o).

—— Anova Inc825 (Fe)
1L =29.87 =005

31.0 -

o =0.655

30.5
30.0 -
205 =276
29.0 -
28.5 -

1 =28.85
o=0.444 a=10.495 1L=29.11
c=049 p=2849

o=0.541

28.0 -

% W Fe

27.5 1

27.0 - B

26.5 4
1L =26.76

26.0 o=0821
255 4

I 1 I
Recibida Solubilizada 10h
Tiempo de envejecimiento (horas)

T T T

T T T T
30h 50h 150h 312h

Figura 4.10. Grafica de ANOVA para el Inconel 825 del elemento Fe.
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—— Anova Inconel 825 (Ni)

50 — o =0.05
48
7 u=44494
46 - 6 =0625
44
7 p=40.445 11 =39.938
42 g=1022 o=0.799
40 - u=41.523
4 0=0522
38
1w =38.791
36 - S=lips n=37.232
| G =0479
M A—_—
Recibida Solubilizada  10h 30h 50h 150h 312h
Tiempo de envejecimiento (horas)
Figura 4.11. Grafica de ANOVA para el Inconel 825 del elemento Ni.
23.0 -
] n=21765 —— Anova Inconel 825 (Cr)
225 ©=0455 a=0.05
22.0 -
215~
21.0 -
O 2054 p=19.125  K=19219
- c=0723 c=0.613
% 200+ 1 =18.505
< |
19.5 4 o =0.596
19.0 -
18.5 -
1 =18.211
1804 "
i 6=0.593
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17.0 : ; ; . . . .
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Figura 4.12. Grafica de ANOVA para el Inconel 825 del elemento Ni.
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Tabla 4.111 Valores del porciento en peso de la union

Tiempo de envejecimiento  wt% Fe wt% Ni  wt% Cr wt% Ti wt% C

Recibida 15.088 80.174 3.288 0.173 1.023
Solubilizada 13.381 79.388 3.885 0.378 1.357

10h 14.156 80.419 3.053 0.42 1.642

30h 18.775 74.855 1.885 0 2.476

50h 22.805 71.006 3.9 0 2.277

150h 22.138 69.086 4.553 0 1.806

312h 27.483 66.071 3.967 0.185 2.003

De la tabla 4.111 se obtuvieron valores estadisticos de la desviacion estandar para los
elementos mas relevante en cuanto a cantidad de la zona de la union (Fe, Niy Cr), lo anterior
se llevo a cabo mediante una ANOVA (Figs. 4.13-15), de las graficas se puede observar los
cambios en los porcentajes de los elementos a medida que aumentan los tiempos de
tratamiento térmico los porcentajes de Fe aumentan a diferencia de los porcentajes de Ni los
cuales disminuyen esto debido a la segregacion de estos elementos desde el acero y el Inconel

a la union, ademas se muestran la desviacion estandar de cada muestra (o).

—— Anova Union (Fe)

04 o= 0.05
28
o _ 1 =22.805 1 =27.483
24 o=0333 0 =0.565
(0] = 1=18.776
= 20 - n=22.138
= | =053
2 i
< 4g=
16 1n=13.381
. o=0.447
L& 1 =15.088 X )
b p=14.156
=10.395
124 °=° 6 =0.408
I T T T T T T T T T T - T
Recibida Solubilizada 10h 30h 50h 150h 312h

Tiempo de envejecimiento (horas)

Figura 4.13. Grafica de ANOVA para la union del elemento Fe.
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Figura 4.14. Grafica de ANOVA para la union del elemento Ni.
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Figura 4.15. Grafica de ANOVA para la unién del elemento Cr.



4.2 RESULTADOS DE LAS MEDICIONES DE MICRODUREZA VICKERS.

Los resultados obtenidos de las mediciones de dureza Vickers fueron tratados con el
programa comercial Origin Pro 8, para las diferentes zonas y tiempos de envejecimiento en
las muestras de tuberia revestida. La Fig. 4.16 ilustra el comportamiento de los datos de
dureza, donde se puede ver que ocurren cambios importantes en distintas zonas y tiempos de
envejecimiento. Se observa claramente que los valores de dureza Vickers para la aleacion
Inconel 825 muestran una tendencia a aumentar después de 100 h del tratamiento térmico de

envejecimiento principalmente en la zona base.

El aumento de la dureza Vickers del Inconel 825 se debe al mecanismo de endurecimiento
provocado por la dispersion de carburos MCegy por la formacion de precipitados M23Ce y
MC. Los datos de dureza Vickers para el acero microaleado X-65 presentan una tendencia a
aumentar en los tiempos de envejecimiento temprano (precipitacion de carburos de FesC y
Fe>C) y luego se observa una disminucion con tiempos de envejecimiento largos
(espesamiento de carburos). En la interfase, las muestras envejecidas mostraron un promedio
mas alto de dureza del revestimiento después de 150 h en comparacion con las muestras a
menor tiempo de envejecimiento. La alta dureza del revestimiento adherido (Inconel 825)
podria indicar la presencia de martensita. Un alto contenido de elementos de aleacion,
especialmente carbono, que aumenta la templabilidad, pero también Ni hasta cierto punto,
puede facilitar la formacion de martensita al enfriarse desde temperaturas elevadas, ya que la

austenita se estabiliza en un rango de temperatura y composicion méas amplio.
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Figura 4.16. Microdureza en la tuberia revestida en distintas zonas y tiempos de

envejecimiento.

La tabla 4.1V muestra los valores cuantitativos obtenidos de las pruebas de microdureza

Vickers para cada pieza.

Tabla 4.1V Valores de la microdureza en las diferentes zonas y a diferentes tiempos

Tiempo Dureza Vickers (HV)
(Horas)

X65T X65C X65B Inc825B Inc825C
Muestra n - n - n - n - n =

Recibida  222.86 0.955 212.12 0.932 198.89 1.055 236.13 0.993 2345 1.002
Solubilizada 279.85 0.771 259.76 0.494 273.67 0.476 187.16 0.531 228.27 0.589
5 horas 220.37 0501 23399 1032 23399 1.071 184.03 0.648 2284 1.006
10 horas 229.19 0.569 233.79 0.445 227.04 055 1904 0512 229.23 0.485
15 horas 261.12 1.305 24223 1273 24178 0.928 187.7 1.019 24454 1.183
22 horas 23741 0.454 23129 1032 300.72 1.561 189.72 0.839 238 0.903
30 horas 24529 0.434 229.70 0.72 25097 0.587 21045 0.555 254.66 1.084
50 horas 226.86 0.519 219.89 0.535 22237 0.983 251.06 0.67 247.78 0.592
120 horas  185.72 0.901 217.83 1.25 192.79 0.485 254.61 0.887 269.99 0.78
150 horas  225.10 0.938 227.11 0.526 190.18 0.835 267.33 054 297.2 0.802
312 horas  204.83 0.477 197.75 0.449 17421 0.458 269.46 0.506 338.14 0.508
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4.3 RESULTADOS DE ATAQUES ELECTROQUIMICOS.
4.3.1 Pruebas de espectroscopia de impedancia electroquimica

Con el propdsito de caracterizar el comportamiento de la capa pasiva de las piezas de la
tuberia bimetélica fueron llevadas a cabo las pruebas de espectroscopia de impedancia
electroquimica. Los resultados de las pruebas de impedancia fueron analizados y procesados

con el software ZView, a partir de los cuales se obtuvieron los diagramas de Nyquist.

Los resultados de las pruebas de impedancia electroquimica se representan en las Figs. 4.17-
4.19 para el acero X65, la parte de la unidn y del Inconel 825 respectivamente, donde se
ilustran los diagramas de Nyquist a las diferentes piezas tratadas térmicamente, estos
diagramas presentan semicirculos capacitivos a altas frecuencias y la tendencia de arcos
inductivos en la parte inferior a mas baja frecuencia. EI semicirculo capacitivo demuestra la

influencia de las propiedades dieléctricas de la doble capa electroquimica.

En el diagrama de Nyquist para el acero X65 (Fig. 4.17) se observa que las piezas
sometidas a un envejecimiento de 150 y 312 horas presentan una impedancia mayor lo cual
puede relacionarse a una mayor resistencia a la corrosion, lo anterior se le puede atribuir al
ligero aumento de Inconel en esta zona esto a consecuencia de los tratamientos térmicos,
mientras que también se logra observar que las muestras en condicion de recibida y
envejecida a 10 horas muestran las impedancias mas pequefias, lo que nos sefiala una mayor

susceptibilidad a la corrosion.

El diagrama Nyquist para la union (Fig. 4.18) ilustra un comportamiento similar del
semicirculo capacitivo en comparacion con el obtenido para la zona del acero, sin embargo
en esta prueba las muestras que presentan una mayor impedancia son las piezas en condicion
de solubilizada y la envejecida por 10 horas por lo cual se les atribuye a ellas una menor
predisposicion por corroerse, lo anterior puede ser relacionado con un incremento de los

porcentajes de niquel-cromo en estas piezas en comparacion con las restantes.
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Figura 4.17. Grafica de las pruebas de impedancia a diferentes tiempos de
envejecimiento para el acero X65.
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Figura 4.18. Grafica de las pruebas de impedancia a diferentes tiempos de
envejecimiento para la unién.
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En el diagrama de Nyquist para el Inconel 825 (Fig. 4.19) se puede observar que las muestras
mas propensas a sufrir corrosion debido a la simulacién de operacion del ducto son las
envejecidas a 150 y 312 horas, lo cual se refleja en impedancias mas pequefias en
comparacion con todas las otras piezas, lo cual estd asociado a la disminucion de los niveles
de niquel presentados en estas dos piezas al ser comparadas con el resto, lo anterior se le

atribuye al proceso de envejecimiento.
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Figura 4.19. Grafica de las pruebas de impedancia a diferentes tiempos de
envejecimiento para el Inconel 825.

4.3.2 Curvas de polarizacion potenciodinamicas

Para obtener las curvas de polarizacion se llevaron a cabo pruebas potenciodinamicas las
cuales permiten determinar si un metal es susceptible a la corrosion uniforme o al ataque
localizado. Con la ayuda de estas curvas se pueden obtener las velocidades de corrosion y
pérdida de masa con la técnica de las pendientes de Tafel, segin la norma ASTM G102 — 89
Fig. 4.23.

En las Figs. 4.20-4.22 se presentan las curvas de polarizacion potenciodindmicas para los

diferentes tiempos de envejecimiento, en donde se puede observar que tienen diferentes

88



comportamientos en sus curvas anodicas, donde se observan regiones pasivas mayores en las
pruebas realizadas en la zona de la unién e inconel en comparacion con la del acero, lo cual
indica una oposicién a la corrosién del metal, sin embargo, muy poca corrosién o ningun tipo
de corrosion ocurre en la region pasiva. Analizando la densidad de corriente de corrosién
(icorr) €l mejor comportamiento lo presentan las pruebas en el acero seguidos de la union al
tener una densidad de corriente més baja en comparacion con la del inconel, lo cual significa
que los valores de la velocidad de corrosion en mm por afio, como se esperaba es menor en

el inconel, lo anterior se les atribuye a los altos niveles de niquel-cromo.

En un analisis individual para cada material, se puede ver que la velocidad de corrosion méas
baja en el acero (Fig. 4.20) corresponde a la muestra con tratamiento térmico con un tiempo
mayor de envejecimiento (312 h), lo que indica que ésta muestra tiene una mayor resistencia
a la corrosion, lo cual se atribuye al aumento de niquel en la zona del acero debido proceso
de tratamiento térmico, en cambio las curvas del inconel, Fig. 4.22 se observa que las
mayores velocidades de corrosion se presentan en las muestras con un mayor tiempo
tratamiento térmico lo cual es una consecuencia de la difusion de elementos tales como el
niquel, esto se puede observar en la tabla 4.11, el inconel al perder niquel se sensibiliza lo que

causa una mayor probabilidad de que se pueda corroer, Figs. 4.24 y 4.26.
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Figura 4.20. Curvas de polarizacion a tiempos diferentes de envejecimiento en el acero
X65.
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Figura 4.21. Curvas de polarizacion a tiempos diferentes de envejecimiento en la unién.
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Figura 4.23. Pendientes de Tafel trazadas en las curvas de polarizacion para obtener los
valores de la velocidad de corrosién.

Tabla 4.V. Propiedades electroquimicas del AP1 5L X65 para diferentes tiempos de

Tiempo de envejecido X65
Recibida
Solubilizada
10 horas
30 horas
50 horas
150 horas
312 horas

envejecimientos.

Ecorr (mV)
1.15125E-5
1.06018E-5
2.60184E-5
1.58588E-6
2.89171E-6
1.96653E-6
5.67861E-7

Icorr (MA/cm?)

-0.485414
-0.466933
-0.571807
-0.400476
-0.658685
-0.478333
-0.507022

CR (mm/afio)
1.324E-5
1.219E-5
2.993E-5
1.824E-6
2.688E-6
2.263E-6
6.533E-7

Tabla 4.VI1. Propiedades electroquimicas de la unién para diferentes tiempos de

Tiempo de envejecido Union
Recibida
Solubilizada
10 horas
30 horas
50 horas
150 horas
312 horas

envejecimientos.

Ecorr (mV)

1.01988E-6
1.66112E-6
5.10223E-6
1.59725E-5
1.71654E-5
1.63435E-5
4.07631E-5

Icorr (MA/cm?)

-0.482835
-0.458276
-0.579017
-0.372415
-0.48898
-0.56566
-0.836857

CR (mm/afio)
1.106E-6
1.821E-6
5.535E-6
1.732E-5
1.862E-5
1.773E-5
4.422E-5
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Tabla 4.VII. Propiedades electroquimicas del Inconel 825 para diferentes tiempos de
envejecimientos.

Recibida 1.92755E-8 -0.00185085 1.969E-8
Solubilizada 1.07138E-8 0.0862132 1.079E-8
10 horas 1.55595E-8 0.0345654 1.571E-8
30 horas 2.16259E-8 -0.0383351 2.178E-8
50 horas 2.84546E-8 -0.0230272 2.908E-8
150 horas 3.55033E-8 -0.0506248 3.577E-8
312 horas 4.40128E-8 -0.0817219 4.498E-8

La corrosion en el Inconel es practicamente nula para las piezas sin condiciones de

envejecimiento (recibida y solubilizada) y también para las condiciones de envejecimiento

menores en las cuales después de las pruebas de corrosion solo aparece una ligera capa de

oxido en la superficie expuesta al ataque electroquimico (Fig. 4.24), mientras que en las

piezas sometidas a un tiempo de envejecimiento mayor como lo son 150 y 312 horas la capa

de oxidacion es mayor y provoca una pérdida del material.

En las figuras 4.25 y 4.26 se muestran algunas micrografias opticas de las piezas sometidas

a las pruebas de corrosion, en donde se puede observar como la zona de la unién tiene una

capa de oxido, mientras que en el acero exhibe partes oxidadas y una zona con ligeras

picaduras (fig. 4.25b) provocadas por la corrosion.

Figura 4.24. Piezas de la tuberia bimetalica API 5L X65-INCONEL 825 sometidas a
pruebas de corrosién en la zona del Inconel 825.

92



Ipconel 825

Inconel 825 (©) Inconel 825 (d)

Corrosion

Figura 4.25. Micrografias dpticas de las piezas bimetalicas después de ser sometidas a
pruebas de corrosion.
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Figura 4.26. Micrografia de la pieza bimetalica envejecida a 312 horas

4.4 CARACTERIZACION MEDIANTE LA TECNICA DE POTENCIAL
TERMOELECTRICO.

Se llevaron a cabo mediciones de PTE en las piezas, éstas se realizaron en diferentes zonas
de las piezas Fig. 4.27. Los valores obtenidos de las mediciones en estas zonas se introdujeron
en la ecuacién 3.2 para obtener los valores absolutos de voltaje y éstos a su vez fueron

graficados.

El comportamiento de los valores obtenidos durante las mediciones en cada uno de los
tiempos es similar en cada una de las diferentes zonas, esto debido a que la propiedad fisica
medida, es la misma para cada zona estudiada. Los resultados obtenidos en las mediciones
se graficaron con respecto a las zonas y al tiempo de envejecimiento tal como se muestra en
las Figs. 4.28'y 4.29 respectivamente. En la Fig. 4.28 se observa un comportamiento uniforme
en cada uno de los tiempos de envejecimiento, esto para cada zona en especial las zonas del

Inconel 825 esto debido al incremento de precipitados coherentes en la matriz [18].
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La Figura 4.28 se puede observar como el PTE absoluto en las diferentes zonas del acero
X65 es superior a las del Inconel las cuales tienen incluso un PTE negativo en sus tiempos

de envejecimiento mas altos sobre todo en la zona centro de la pieza del Inconel 825.

X65S X65B

INC-825

Figura 4.27. Zonas analizadas en la probeta para las pruebas de PTE

4.4.1 Correlacion entre la microdureza y el PTE

Con la finalidad de comparar los resultados de la microdureza y PTE realizados a las piezas
estudiadas se Ilevd a cabo una correlacion entre dichos ensayos Figs. 4.30-4.34, para las
diferentes zonas estudiadas se observa en la comparacion del acero X65 y PTE que existe
una relacion directa entre ellas, mientras que en la comparacion de la dureza del Inconel y el
PTE existe una relacién inversa lo cual nos indica que los carburos o precipitados causantes

del endurecimiento afectan negativamente al PTE en el material.
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Figura 4.28. PTE absoluto por zonas
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Figura 4.29. PTE absoluto por tiempos de envejecimiento.
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Figura 4.30. Grafico comparativo de la Microdureza HV y el tiempo de envejecimiento

para la zona superior en el acero X65.
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Figura 4.31. Gréfico comparativo de la Microdureza HV y el tiempo de envejecimiento

para la zona centro en el acero X65.
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Figura 4.32. Gréafico comparativo de la Microdureza HV y el tiempo de envejecimiento.
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Figura 4.33. Gréafico comparativo de la Microdureza HV y el tiempo de envejecimiento

para la zona base en el inconel 825.
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Figura 4.34. Gréafico comparativo de la Microdureza HV y el tiempo de envejecimiento
para la zona centro en el inconel 825.

La figura 4.35 nos muestra el comportamiento que tiene las mediciones tomadas en la zona
corroida contra la zona sin corroer, esto para las piezas recibida, solubilizada y las
envejecidas por tratamiento térmico, en donde se puede observar un comportamiento similar
de decremento en ambas zonas a medida de que aumentan las horas de envejecimiento, sin
embargo la pendiente en la caida de la parte corroida es mas pronunciada que la de la zona
sin corroer esto debido a que la capa de oxido que se forma sobre la superficie de la pieza
evita el movimiento libre de los electrones en la medicién provocando una caida en los
valores del voltaje que van desde los -58uV a -31uV en la zona corroida mientras que en la
zona sin corroer donde los valores mayores que van desde los -84V a -70uV esto debido al
paso libre de los electrones en la mediciones, estos valores fueron utilizados para el calculo
del potencial termoeléctrico absoluto que van de los 7.8965 uV/°C a 6.9774 uV/°C para la

zona sin corroer y valores de 7.041 pV/°C a 5.2316 pV/°C para la zona corroida.

En la figura 4.36 podemos observar una grafica donde se compara la zona corroida y sin
corroer en el material del inconel 825, en ambas zonas se puede ver con claridad una caida

del potencial a medida que avanzan los tiempos de envejecimiento.
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Figura 4.35. Grafica que muestra una comparacion entre el Potencial absoluto del area
corroida y el area sin corroer de la pieza del acero API5LX65, para sus diferentes
tiempos de envejecimiento.
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Figura 4.36. Grafica que muestra una comparacion entre el potencial absoluto del area
corroida y el area sin corroer de la pieza del inconel 825, para sus diferentes tiempos de
envejecimiento.
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Figura 4.37. Grafica que muestra una comparacion entre el Potencial absoluto del area

corroida y el area sin corroer de la pieza bimetélica X65-inconel 825 en la union, para
sus diferentes tiempos de envejecimiento.

En la figura 4.37 se muestra el grafico donde se compara el potencial absoluto del &rea
corroida y el area sin corroer de la pieza bimetalica X65-inconel 825 en la unién, para sus
diferentes tiempos de envejecimiento, en donde se puede observar un comportamiento
similar en las mediciones para ambas zonas, ademas de que se puede ver claramente una
diferencia menor a la que se tiene en las mediciones del X65 y del inconel 825, esto puede
ser atribuido a dos factores, a que la area de medicion de la unién es muy reducida es de
alrededor de 35um, mientras que la superficie de contacto de la punta es de 1mm
aproximadamente, por lo cual se opt6 por llevar a cabo 100 mediciones con la finalidad de
tener valores mas precisos de nuestras muestras, y el segundo es debido al alto contenido de
Ni y Cr en esa pequefia area lo cual la hace muy resistente a la corrosion provocando que no

existan cambios muy grandes.

Las figuras 4.38 y 4.39 muestran los graficos donde se comparan las tres zonas de la pieza
bimetalica X65-inconel 825 tanto para las areas sometidas a las pruebas de corrosion, como

las areas que no fueron sometidas a esta prueba, donde se observa claramente una
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disminucion de los valores absolutos de potenciales termoeléctricos en ambas zonas
(corroida y sin corroer), esto debido a la degradacion del material a consecuencia de los
tratamientos térmicos de envejecimiento, esta degradacion se incrementa atin mas cuando las
piezas se exponen a la corrosion dando origen a capas de oxido provocando gue los valores

de potencial termoeléctrico absoluto disminuyan en cada material.

—=— [Jnion-Sin Corrosion
—e— X65-Sin corrosién

8 —a— |nc- Sin corrosion
7 -
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Figura 4.38. Grafica que muestra una comparacion entre el potencial absoluto del area
sin corroer de la pieza bimetélica X65-inconel 825 para sus diferentes tiempos de
envejecimiento en sus diferentes zonas.
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Figura 4.39. Grafica que muestra una comparacion entre el potencial absoluto del area
corroida de la pieza bimetélica X65-inconel 825 para sus diferentes tiempos de
envejecimiento en sus diferentes zonas.

4.5 Mediciones por corrientes de Eddy en las piezas bimetalicas acero
APISLX65-Inconel 825 en zonas con y sin corrosion.

En la figura 4.40 y 4.41 se ilustran las diferentes curvas de conductividad del acero X65 sin
y con corrosion respectivamente en donde se toma como referencia la curva de cobre con
respecto de los otros materiales y se puede observar como a medida de que aumentan los
tiempos de envejecimiento tiene una menor conductividad, todo esto puede ser atribuido a la
aparicion de precipitados en el material y a la interaccion con el campo magnético inducido

por la sonda afectando asi a los condominios magnéticos del acero.
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AC

Figura 4.40. Curvas de conductividad eléctrica a una frecuencia de 6 MHz de los
materiales a) cobre, b) X65 a 10horas de envejecimiento, ¢) X65 Recibida, d) X65
Solubilizada, €) X65 a 50 horas, f) X65 a 30horas, g) X65 a 150horas y h) X65 a 312
horas.

Los resultados obtenidos de la conductividad eléctrica de las mediciones de las probetas
tratadas térmicamente son mostrados en las siguientes graficas (Figs. 4.42-4.44) en las cuales
se muestra la conductividad eléctrica medida en Ms/m para las frecuencias 2MHz, 4MHz,
5MHz y 6MHz, en estas figuras podemos observar que los valores MS/m tienen el mismo
comportamiento para las diferentes frecuencias en las diferentes zonas evaluadas, lo anterior

tanto en las mediciones para X65, unién y para el inconel 825.
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Figura 4.41. Curvas de conductividad eléctrica a una frecuencia de 6 MHz de los
materiales a) cobre, b) X65 a 10horas de envejecimiento, ¢) X65 Recibida, d) X65
Solubilizada, e) X65 a 50 horas, f) X65 a 30horas, g) X65 a 150horas y h) X65 a 312

horas.
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Figura 4.42. Resultados obtenidos de las mediciones tomadas a diferentes frecuencias
en la zona del acero X65 para cada uno de los tiempos de envejecimiento a) Piezas sin
corroer y b) Piezas corroidas, los resultados estan expresados en Ms/m.
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Tabla 4.VI111. Valores de la conductividad eléctrica en las muestras sin corroer en la zona
del acero X65.

Qo Cvemmtemamm o

Muestra 2MHz (n)
Recibida 2.41456
Solubilizada 2.41027
10 horas 2.41742
30 horas 2.4017
50 horas 2.4017
150 horas 2.38814
312 horas 2.36171

2.40813
2.40413
2.44455
2.35743
2.37528
2.24174
2.23103

4MHz (n)

SMHz (i)
2.46312
2.42384
2.49954
2.35172
2.36743

2.341
2.31887

6MHz (1)
2.23031
2.2853
2.22174
2.16818
2.19103
2.16033
2.14819

Tabla 4.1X. Valores de la conductividad eléctrica en las muestras corroidas en la zona
del acero X65.

Muestra 2MHz (n)
Recibida 2.38988
Solubilizada 2.38385
10 horas 2.39528
30 horas 2.37528
50 horas 2.38242
150 horas 2.37242
312 horas 2.35531

1.60
1.59
1.58
1.57
1.56
1.55
1.54 o
1.53 4
1.52

Ms/m

1.51 4
1.50
1.48
1.48
147

T T L) T T T
] 50 100 150 200 250
Tiempo de envejecimiento en horas (h)

a)

2.38171
2.37885
2.38814
2.33386
2.351
2.22103
2.21746

Ms/m

4MHz (n)

1.60 5
1594
1.58 4
1.57 5
1.56 o
1.55 o
1.54 o
1.53 o
1.52
1.51 4
1.50 o
1.48 <
1.48

1.47

SMHz (i)
2.356
2.341

2.35386
2.30244
2.30673
2.29601
2.28816

6MHz (1)
2.14462
2.14319
2.14747
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2.13747
2.11819
2.11677
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Figura 4.43. Resultados obtenidos de las mediciones tomadas a diferentes frecuencias
en la Zona de la union para cada uno de los tiempos de envejecimiento a) Piezas sin
corroer y b) Piezas corroidas los resultados estan expresados en Ms/m.
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Tabla 4.X. Valores de la conductividad eléctrica en las muestras sin corroer en la zona de

la union.

Muestra 2MHz (p) 4MHz (n) SMHz (n) 6MHz (p)
Recibida 1.55466 1.53152 1.52882 1.50021
Solubilizada 1.54232 1.51493 1.5157 1.49544
10 horas 1.55216 1.52418 1.52278 1.49872
30 horas 1.56257 1.54733 1.5292 1.50065
50 horas 1.56315 1.55119 1.53479 1.50142
150 horas 1.56585 1.55331 1.53557 1.502
312 horas 1.57274 1.55987 1.53807 1.50277

Tabla 4.X1. Valores de la conductividad eléctrica en las muestras corroidas en la zona de

la unién.
Muestra 2MHz (p) 4MHz (p) SMHz (n) 6MHz (n)
Recibida 1.54598 1.53557 1.51686 1.48079
Solubilizada 1.54618 1.51126 1.49445 1.47828
10 horas 1.55042 1.51473 1.5074 1.4804
30 horas 1.55177 1.53827 1.5238 1.48445
50 horas 1.55601 1.54521 1.51859 1.49062
150 horas 1.55678 1.5483 1.52689 1.49178
312 horas 1.56122 1.55158 1.52804 1.49274
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Figura 4.44. Resultados obtenidos de las mediciones tomadas a diferentes frecuencias
en la Zona del inconel 825 para cada uno de los tiempos de envejecimiento a) Piezas sin
corroer y b) Piezas corroidas los resultados estan expresados en Ms/m.
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Tabla 4.X11. Valores de la conductividad eléctrica en las muestras sin corroer en la zona
del Inconel 825.

Tiempo Conductividad térmica Ms/m

(horas)

Muestra 2MHz (n) 4MHz (n) SMHz (n) 6MHz (1)
Recibida 0.83705 0.84296 0.82885 0.73592
Solubilizada 0.8364 0.84264 0.82753 0.73461
10 horas 0.83607 0.84231 0.82655 0.72968
30 horas 0.83968 0.84887 0.82917 0.73723
50 horas 0.84001 0.84887 0.82983 0.73888
150 horas 0.84076 0.8492 0.85347 0.75759
312 horas 0.84296 0.84953 0.84362 0.75332

Tabla 4.X111. Valores de la conductividad eléctrica en las muestras corroidas en la zona
del Inconel 825.

Tiempo Conductividad térmica Ms/m

(horas)

Muestra 2MHz (n) 4MHz (n) SMHz (n) 6MHz (n)
Recibida 0.83705 0.84296 0.82885 0.73592
Solubilizada 0.8364 0.84264 0.82753 0.73461
10 horas 0.83607 0.84231 0.82655 0.72968
30 horas 0.83968 0.84887 0.82917 0.73723
50 horas 0.84001 0.84887 0.82983 0.73888
150 horas 0.83541 0.84034 0.83016 0.73986
312 horas 0.8295 0.84001 0.83016 0.74052

Si comparamos ambas tablas (4.XI1'y 4.XI11) se observa que las muestras desde condicion
de recibida hasta 50 horas de tratamiento térmico son iguales, esto es debido a que estas

muestras no fueron afectadas por la corrosion.

4.5.1 Correlacion de las mediciones por corrientes de Eddy de las zonas corroidas con
las no corroidas

También se llevaron a cabo mediciones en cada una de las muestras que fueron sometidas a
ataques corrosivos, esto con la finalidad de observar los cambios en las lecturas a las
diferentes frecuencias, comparadas con las zonas no atacadas (Figs. 4.45-4.47). Se efectuaron
mediciones de conductividad en las zonas corroidas de las piezas con la finalidad de llevar a
cabo una comparacién con las zonas sanas o libres de corrosion. En las Figs. 4-45-4.47 se
puede observar las diferencias de conductividad a las diferentes frecuencias donde se denota

una marcada reduccion en cada una de las mediciones de las areas corroidas con respecto de
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las que no fueron sometidas a este proceso, esta notable disminucién en la conductividad se

le adjudica a la capa de 6xido provocada por la corrosion la cual impide el flujo libre de los

electrones en la pieza.
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Figura 4.45. Resultados obtenidos de las mediciones tomadas a las zonas corroidas
comparadas con las zonas limpias en el material del acero X65, a) para la frecuencia de
2MHz y b) para la frecuencia de 6 MHz expresadas en MS/m.
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Figura 4.46. Resultados obtenidos de las mediciones tomadas a las zonas corroidas
comparadas con las zonas limpias en el area de la union, a) para la frecuencia de 6MHz
y b) para la frecuencia de 2 MHz expresadas en MS/m.
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Figura 4.47. Resultados obtenidos de las mediciones tomadas a las zonas corroidas
comparadas con las zonas limpias en el area del inconel 825, a) para la frecuencia de
6MHz y b) para la frecuencia de 2 MHz expresadas en MS/m.

La figura 4.48 nos muestra las curvas de conductividad para los diferentes materiales que
componen la pieza, ademas de las zonas corroidas y no corroidas de estos, lo anterior se llevd

a cabo para la pieza envejecida a 312 horas.

B B

Figura 4.48. Curvas de conductividad eléctrica a una frecuencia de 6 MHz de los
materiales a) cobre, b) Inconel, ¢) Inconel corroido, d) Unidn, €) Unidn corroida, f) X65,
g) X65 corroida.
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4.6 RESULTADOS DE ULTRASONIDO ARREGLO DE FASES

Las imagenes obtenidas con la prueba de ultrasonido arreglo de fases se muestran en la figura
4.49 se hace un comparativo de las muestras, recibida (a y c¢) y solubilizada (b y d), a 5SMHz
y 10 MHz respectivamente. En ambas se observa que a menor frecuencia se obtiene una
mejor imagen de pequefias zonas curvas en azul las cuales indican la presencia de

precipitados en el material.

Figura 4.49. Iméagenes del estudio de arreglo de fases de las piezas recibida a) 5SMHz y
¢)10MHz, y solubilizada b)5MHz y d)10MHz.

En la figura 4.50 se analiza la pieza tratada a 5 y 15 horas en donde se puede observar una
mayor cantidad de zonas azules en la pieza a 15 horas, ademas de gque estas zonas se observan
con una intensidad mayor con respecto a las zonas de la pieza a 5 horas, por lo que se puede
concluir que la cantidad de precipitados se incrementan en la pieza de 15 horas.
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Figura 4.50. Imagenes del estudio de arreglo de fases de las piezas tratadas térmicamente
a 5 horas con diferentes frecuencias a) 5MHz y ¢)10MHz, y 15 horas b)5SMHz y
d)10MHz.

Para finalizar con el reporte de la medicion de arreglo de fases se presenta un analisis de las
piezas a 50 y 312 horas de tratamiento térmico (Fig.4.51) en donde se observa un incremento
en la cantidad de zonas azules con respecto a las piezas anteriormente mostradas, ademas de
que se observa que las lineas azules de la pieza a 312 horas son més nitidas, evaluando todo
lo anterior podemos afirmar que la cantidad de precipitados en la pieza de 312 horas es mayor

que la de 50 horas.

112



7300 *

L in

A '
S Wl 7.0nas azules N
£ -

Figura 4.51. Iméagenes del estudio de arreglo de fases de las piezas tratadas térmicamente
a 50 horas con diferentes frecuencias a) 5MHz y ¢)10MHz, y 312 horas b)5MHz y
d)10MHz.

Finalmente se llevo a cabo el célculo del campo cercano el cual se obtiene mediante la
siguiente ecuacion:

N = ((i)z,f ec.4.1

Donde:
N = campo cercano
d = diametro del transductor (0.0274mm)
f = frecuencia (5 y 10MHz)
C = Velocidad del sonido del material (5842m/s)

(0.0274m)? 5X103%

Nspmpy = GO 0.0001606m = 0.1606mm
(0.0274m)? 10X103%
Niompz = = 0.0003212m = 0.3212mm

4(5842m/s)
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Después de este analisis se concluye que no se pudieron detectar cambios significativos de
la sefial ultrasénica con la técnica de ultrasonido arreglo de fases, para el monitoreo de los
precipitados inducidos por el tratamiento térmico de envejecimiento, lo anterior debido a que
las frecuencias seleccionadas no alcanzaron a detectar defectos del orden nanométrico, o que
la sensibilidad de estas, no son lo suficientemente significativas como para detectar dichos

precipitados.
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S CONCLUSIONES

1. Con ayuda de los analisis por microscopia electronica de barrido se logro observar
como a medida que aumenta los tiempos de envejecimiento, comienzan a aparecer
los precipitados que ocasionan la sensibilizacion de las muestras, ademés del
incremento del tamafio en los limites de grano en el material del inconel, por otra
parte, los mapeos nos permiten observar la difusion de algunos elementos como el
niquel del inconel hacia el acero pasando por la unién de ambos materiales. Los EDS
mostraron las composiciones quimicas de los materiales de los materiales

concluyendo que la zona de la unidn tiene una mayor influencia el inconel.

2. Los datos de microdureza muestran que a medida que aumentamos el tiempo de
envejecimiento de la pieza disminuye la dureza en promedio del acero X65, mientras
que la microdureza promedio del Inconel se ve incrementada, lo anterior se atribuye
a que a medida gue se incrementa el tiempo de envejecimiento, el Inconel comienza
a formar granos mas grandes, por consecuencia también aumentan la cantidad de
precipitados. La medicion de PTE arrojé como resultado que el acero es mejor

conductor que el inconel.

3. De las pruebas electroquimicas se puede concluir que el envejecimiento repercute de
manera directa en la sensibilidad a la corrosion que experimentan las muestras, lo
anterior se les atribuye a las segregaciones de elementos quimicos que estas sufren
producto del mismo proceso de envejecimiento. En el caso del acero X65 las piezas
con mayor tiempo de envejecimiento mostraron una mayor impedancia lo cual es una
sefial de que se oponen mas a la corrosion, sin embargo, también se corroe debido a
lo propenso que son los aceros a corroerse en salmuera. El inconel es un material
altamente resistente a la corrosion demostrd que se puede sensibilizar con el tiempo
y corroerse esto se observd con las muestras que tuvieron mayores tiempos de

envejecimiento.
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4. Las pruebas de PTE nos arrojan cambios significativos entre las diferentes zonas
analizadas en cada probeta, ademas de la diferencia que existe en cada una de ellas al
ser evaluadas por el tiempo de envejecimiento. Estas diferencias son causadas por el
cambio de flujo de electrones producto de la precipitacion, el tamafio y forma de los
granos, para el caso del acero X65 microaleado. La disminucion de PTE para los
diferentes tiempos de envejecimiento se atribuye a la precipitacion de las
nanoparticulas (FesC) y carburo-¢ (Fe2C). Para el caso de la aleacién Inconel 825, la
disminucion de PTE para los diferentes tiempos de envejecimiento se atribuye a la
precipitacion de carburos MCs y a la formacion de precipitados M23Cs y MC. Se
puede concluir que la técnica del potencial termoeléctrico es muy sensible a los

cambios microestructurales.

5. Las mediciones de la corriente de Foucault mostraron una diferencia significativa en
la conductividad eléctrica entre las diferentes condiciones de tratamiento térmico
dentro del rango de frecuencia probado de 2 MHz a 6MHz para ambos materiales, las
frecuencias que se adaptaron mejor a las mediciones mostrando un mejor
comportamiento son las de 6MHz para ambos materiales e incluso para la zona de la
unién, lo anterior se le atribuye a que, en frecuencias mayores, aunque se sacrifica
penetracion se obtiene una mayor sensibilidad. Se determind que la medicion por
corrientes de Foucault es sensible a las zonas expuestas a la corrosion en la tuberia

recubierta.
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Recomendaciones a futuro

1. Se recomienda llevar a cabo un estudio mediante ondas del tipo Raleighy con la finalidad
de obtener mejores resultados en la sensibilidad que los registrados con arreglo de fases, para

la deteccion de precipitados nanométricos.

2. Realizar pruebas de corrosion en la zona del inconel mediante un &cido que simule

condiciones y efectos de los hidrocarburos.

3. Efectuar tratamientos térmicos mayores de 800°C con la finalidad de obtener una mayor
cantidad de precipitados buscando un aumento en su tamafio y de esa manera someterlos a

pruebas de ultrasonido para buscar o identificar dichos precipitados.
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7 ANEXOS

7.1 Metalografias en campo obscuro

Se obtuvieron micrografias de microscopio 6ptico en campo obscuro esto con la finalidad de
analizar la metodologia de grano de ambos materiales tanto para la pieza recibida como las
piezas tratadas térmicamente (Figs. 7.1-7.4). En la figura 7.1 se comparan las micrografias
del acero X65 en la pieza recibida y solubilizada a 500X donde podemos ver en el inciso a)
una morfologia compuesta por perlita y ferrita, mientras que en la figura 7.1 b) se puede
observar como la forma de grano se alarga a una forma de Widmanstatten al ser solubilizada,

también se observa un claro incremento de perlita las cuales estan representadas por zonas

claras.

Figura 7.1. Micrografias de acero X65 a 500X a) pieza recibida, b) pieza solubilizada.
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Figura 7.2 Micrografias de acero X65 a 500X a) pieza tratada por 120 horas, b) pieza
tratada por 312 horas.

En la figura 7.2 podemos observar las piezas tratadas a 120 horas (a) y a 312 horas (b) donde
vemos como la morfologia de grano disminuye su alargamiento hasta tomar una forma de
ferrita poligonal y un aumento de las zonas obscuras o ferrita, lo que provoca una caida en la

dureza y en la conductividad.

Inconel 825

Figura 7.3 Micrografias del Inconel 825 a 500X a) pieza recibida, b) pieza solubilizada
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Figura 7.4 Micrografias del Inconel a) pieza tratada por 120 horas (200X), b) pieza
tratada por 312 horas (500X).

Al igual que para el acero API5L X65 se obtuvieron micrografias para la zona del Inconel
825. En la figura 7.4 (a) podemos ver la presencia de carburos MC en forma de TiC, mientras
que en la figura 7.4 (b) se observa el crecimiento del grano en la zona de la unién y como a
medida que nos alejamos de la union el grano es mayor, mientras que cerca de la union el

grano es mas refinado.

En la figura 7.2 se observa nuevamente la manera en que crece el grano, en ambos incisos se
puede observar la matriz y con claridad, ademas la figura 7.3 (b) se observa nuevamente la
aparicién de carburos MC los cuales aumentan la dureza de nuestro material e interfieren con

el paso de los electrones disminuyendo asi la conductividad de nuestro material.
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7.2 ANEXO II. Deteccion de defectos artificiales introducidos en una tuberia
por medio de técnicas de ultrasonido.

Se llevaron a cabo las pruebas de ultrasonido convencional en la placa bimetélica con
defectos incluidos como lo muestra la fig. 7.5, las dimensiones de los defectos se ilustran en
la tabla 7.1.

—

Figura 7.5Disefio de la placa bimetalica recubierta X65-Inconel 825 con defectos.

Para analizar los resultados obtenidos del ultrasonido convencional, se tomaron en cuenta las
velocidades longitudinal y transversal como se ilustra en la tabla IX, ademas de los espesores

tanto del X65 (16mm) como del inconel 825 (3mm).

Tabla 7.1 Dimensiones de los defectos de la placa bimetéalica

Defecto A B C D E F G H 1 J

Espesor 3mm  2mm 15mm 3mm 2mm 15mm 2x2 15mm 15mm 1.5mm
mm

Profundidad 25 mm 28 mm 28 mm 23mm 22 mm 25 mm 25mm  25mm 25 mm

7.2.1 Ultrasonido Convencional

Para las mediciones por ultrasonido se utilizé un pulsador receptor para emitir las sefiales de
ultrasonido (Fig. 7.6a) y un osciloscopio digital (Fig. 7.6b) para el analisis las sefiales

adquiridas, las sefiales extraidas del equipo muestran la amplitud contra el tiempo (fig. 7.7).
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Figura 7.7 Sefales obtenidas por medio del ultrasonido convencional.

7.2.2 Velocidad longitudinal

Para la medicién de velocidades longitudinales, se utilizé un transductor longitudinal de 5

MHz. Se tomaron varias lecturas en cada uno de los defectos maquinados de la pieza (Fig.

7.8), y se determind la velocidad utilizando la Ecuacion 7.1.

Direccion del movimiento de
particulas

Direccion de
propagacion de
la onda

I 3 | Onda longitudinal

Figura 7.8 Comportamiento de las ondas longitudinales.
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7.2.3 Velocidad transversal

Para la medicién de velocidades longitudinales, se utilizdé un transductor transversal V153
MHz y 0.5 in de diametro). Se tomaron varias lecturas en cada uno de los defectos
maquinados de la pieza (Fig. 7.9) se determind la velocidad al igual que la velocidad

longitudinal.

Direccion del movimiento de

particulas
:“ ; “" "II. Direccion de
Iy ‘H ' [ propagacion de
17 a
(I :
|

la onda

| Onda de corte

e A —

Figura 7.9 Comportamiento de las ondas transversales.

Tabla 7.11. Velocidades de los materiales de la placa bimetélica

Material Velocidad longitudinal Velocidad transversal
Acero API5SL X65 5842 m/s 2930 m/s
Inconel 825 5711 m/s 2860 m/s
2d
V= ry ec7.1

Donde:

V= Velocidad del material (m/s)

d= distancia (m)

t = tiempo (s)

Se inspeccionaron todos los defectos maquinados en la tuberia (Fig. 7.5) mediante el
ultrasonido convencional, de donde se obtuvieron las velocidades longitudinales y
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transversales de cada material, ademas de los tiempos que tarda la onda en llegar a cada uno
los defectos de la tuberia, los primeros en analizar son el grupo de defectos A, By C, los
cuales estan seguidos a diferentes profundidades y diferentes tamafios, a continuacion se
muestra el defecto B tanto con el transductor longitudinal como el de corte (Figs. 7.10-7.11)
se puede observar tres grupos de onda, el primero se denomina campo cercano. El campo
cercano es la region directamente enfrente del transductor donde la amplitud del eco pasa por
una serie de maximos y minimos y termina en el ultimo maximo, a la distancia N del
transductor, después esta la onda que representa el defecto B, el tercer grupo de ondas
representan la pared posterior de la pieza, también podemos observar los cursores que
delimitan donde comienza la sefial del transductor hasta el defecto B de esta medicion se
obtuvo un tiempo de 2.337 y 4.541 us, longitudinal y de corte respectivamente, este dato
junto con la velocidad longitudinal de la tabla 7.11 para X65 se introdujeron en laec. 7.1 para
obtener la distancia experimental del defecto.

y [
: t=2.337 us
8l

u

\

|Defecto B

SO

D;’fecm .C

Defecto B

Defecto A

Figura 7.10. Analisis del defecto B con un transductor longitudinal en la tuberia
mediante el ultrasonido convencional.
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Figura 7.11.Anélisis del defecto B con un transductor transversal en la tuberia mediante
el ultrasonido convencional.

Al igual que en los primeros tres defectos se obtuvieron los tiempos de cada uno de los
defectos (Figs. 7.12-7.14) de la tuberia con ayuda de las velocidades longitudinales y
transversales de cada material se registraron las posiciones de los mismos las cuales se
compararon con las distancias obtenidas con un micrémetro como se muestra en la tabla en
donde se logra observar que las diferencias de estas son minimas.

—t=791 ns
: t=3.9305 us
! Defecto F ' Defecto E Defecto D |
sl 1 b ] 1
R e

8y

T t=2.2565ps

1

R
Defecto’ F

_Defecto E

Figura 7.12.Anélisis del defecto F, E y F con un transductor longitudinal en la tuberia
mediante el ultrasonido convencional.
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Figura 7.13Anélisis del defecto G con un transductor longitudinal en la tuberia mediante
el ultrasonido convencional.
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| { . ¥

Defecto 1

Figura 7.14. Analisis del defecto I con un transductor longitudinal en la tuberia
mediante el ultrasonido convencional.

Tabla 7.111. Distancias de defectos obtenidas mediante la formulay el micrometro.

DEFECTO TIEMPO DISTANCIA D. MICROMETRO
A 4.128 s 12.059 mm 12.05 mm
B 2.337 s 6.826 mm 7.05 mm
C 985.500 ns 2.878 mm 2.83 mm
D 3.931 ps 11.481 mm 11.978 mm
E 2.256 ps 6.591 mm 6.908 mm
F 791 ns 2.311 mm 2.388 mm
G 503.3 ns 1.437 mm 1.436 mm
H 1.666 us 4.866 mm 5.16 mm

1 3.996 ps 11.672 mm 11.97 mm
J 1.633 ps 4.768 mm 5.15mm
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7.2.4 Ultrasonido arreglo de fases

Se llevaron a cabo pruebas de ultrasonido arreglo de fases en la tuberia bimetalica usando
tres diferentes frecuencias (2.25, 5 y 10 MHz), el uso de diversas frecuencias es para
interactuar con los pardmetros tanto de penetracion como el de sensibilidad de la onda (fig.
7.15) estas pruebas nos muestran iméagenes claras de la posicién de los defectos dentro de la

tuberia.

#»  Sensibilidad

» Penetracion

l 2.25 MHz \ | 5 MHz 10 MHz

v v
. Capacidad de detectar defectos pequefios =+
&
+ > Capacidad de detectar defectos profundos -

Figura 7.15 Relacion entre sensibilidad y penetracion a distintas frecuencias.

A continuacion, se muestran las inspecciones que se llevaron a cabo con el ultrasonido
arreglo de fases mediante el uso del S-Scan usando para ello las tres frecuencias sobre el
defecto B (Fig. 7.16), en la imagen se puede apreciar la posicion del defecto B ademas de los
defectos Ay C los cuales se posicionan en cada extremo del barrido sectorial esto debido a
la posicion de los mismos en la tuberia, ademas de que a medida de que la frecuencia aumenta
la sensibilidad también lo hace, por lo cual los defectos en las frecuencias de 5y 10 MHz se
observan mas nitidos que los defectos en la frecuencia de 2.25 MHz, por lo cual se opté por
trabajar con estas dos frecuencia ya que esta nos permitia obtener imagenes mas claras, sin

embargo al tener una menor penetracion la frecuencia de 10MHz en comparacion a la de 5
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MHz, esta Gltima nos permitiria alcanzar a tener mejor informacion de defectos colocados en

serie (Fig. 7.17) y en el inconel (Fig. 7.18).

2.25 MHz

£

|
|

'
2

Defecto B

‘.‘- Y 4T GET WY 0

v

Figura 7.16. Analisis del defecto B por medio de ultrasonido arreglo de fases a
frecuencias de 2.25, 5y 10 MHz.

En la figura 7.17 se puede observar como en el barrido sectorial los defectos se mueven en
funcion del movimiento del sensor, cuando este se coloca encima de los tres defectos de
puede apreciar la perdida de sefial que existe en los dos defectos finales, que a pesar de ser
mayores en comparacion al mas proximo a la superficie sus tonalidades son mas azules lo

cual indica que la sefial de la onda esta dispersa a causa del primer defecto.

N
Defecto E

Defecto D | Defecto D

.ih&l\( iih | ‘!w\( x!"

Antes de los defectos

Figura 7.17.Analisis de los defectos E, D y F por medio de ultrasonido arreglo de fases a
una frecuencia de 5 MHz.
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En la ultima figura (Fig. 7.18) podemos observar las imagenes que se obtuvieron de un
defecto simulado en la parte interna de la tuberia para ser mas precisos en el inconel 825, las
imagenes muestran como se va moviendo el defecto con respecto del transductor esto por

encima de la sefial de la pared posterior de la misma tuberia.

Defecto G

Defecto G

Defecto G

X65-INCB2S X6SINCE2S

Defecto G

Defecto G

Figura 7.18 Andlisis del defecto G por medio de ultrasonido arreglo de fases a una
frecuencia de 5 MHz.

136



