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RESUMEN

El ensayo Small Punch es una técnica reciente para estimar propiedades a traccion, fluencia y fractura de materiales
metalicos en ambientes agresivos, y es considerada como una de las mas adecuadas para evaluar propiedades mecanicas
cuando hay escasez de material. Las primeras experiencias se llevaron a cabo pre-fragilizando las muestras en ambiente
y ensayandolas posteriormente al aire. Metodologias posteriores propusieron llevar a cabo los ensayos en el mismo medio
agresivo en que se habian pre-fragilizado las probetas para no perder parte de su capacidad fragilizante durante el ensayo;
en estos escenarios la velocidad de solicitacion tiene una enorme influencia. También otros trabajos han explorado la
utilizacion de cargas constantes gradualmente aumentadas hasta provocar el fallo de la probeta para la determinacion del
umbral. Finalmente, los trabajos mas recientes proponen aplicar al ensayo Small Punch la técnica de carga escalonada
recogida en ASTM F1624. En este trabajo, se presentan las guias de aplicacion de los ensayos Small Punch para
determinar la carga umbral en ambiente, basandose en los resultados en ambientes con fragilizacion por hidréogeno. Se
analiza el rango de velocidades de punzonado a emplear, asi como los tiempos de escalones a emplear y una correlacion
para estimar la tension umbral obtenida exclusivamente con ensayos Small Punch cuando se aplica la metodologia de
carga por escalones.

PALABRAS CLAVE: Small Punch, Técnica de carga por escalones, tension umbral, fragilizacion por hidrogeno.
ABSTRACT

The Small Punch Test is a recent technique, successfully used to estimate the tensile, creep and fracture properties of
metallic materials in aggressive environments. It is considered one of the most suitable options to evaluate the mechanical
properties when there is shortage of materials. The first tests were carried out pre-embrittling samples in the corresponding
environment and then testing them in air. Subsequent methodologies proposed tests in the environment after prior
embrittlement of the samples in it, so as not to lose part of the embrittlement capacity during the test; in these scenarios,
the rate has an enormous influence on environmental characterizations. Finally, the most recent works propose applying
the step loading technique from ASTM F1624 to the Small Punch test. In this work, guidelines for the application of the
Small Punch tests to determine the threshold load in the environment are presented, based on the results in hydrogen
embrittlement environments. The ranges of punching rates to be used are analysed, as well as the step times to be used
and a correlation to estimate the threshold stress obtained exclusively by Small Punch tests when the step loading
methodology is applied.

KEYWORDS: Small Punch, Step loading technique, Threshold stress, Hydrogen embrittlement.

1. INTRODUCCION necesario para la fragilizacion completa de las muestras,
la velocidad de punzonado 6ptima o la novedosa técnica

Cuando se caracterizan componentes en servicio, no de escalones, son abordados.

siempre es posible mecanizar probetas con las

dimensiones exigidas por la normativa. El Small Punch 2. EL ENSAYO SPT

Test, SPT, o ensayo en miniatura de punzonado, es una

solucioén alternativa a los ensayos estandar que ha El ensayo SPT consiste en una probeta plana de pequeiias

demostrado su utilidad para la caracterizacion de dimensiones que es punzonada hasta su rotura; fue

materiales en ambientes agresivos. En este articulo se utilizado por primera vez en 1981 en el Instituto de

realiza una revision de las metodologias existentes para la Tecnologia de Massachusetts (MIT). En las décadas

caracterizacion de materiales metalicos en escenarios de posteriores, el SPT ha sido utilizado para estudiar

fragilizacion por hidrégeno por medio de técnicas SPT, propiedades de los materiales a traccion [2], fractura [3] y

repasando tanto las primeras experiencias como las fluencia [4], caracterizar procesos de fragilizacion en

publicaciones mas recientes. Aspectos como el tiempo aceros, analizar propiedades de materiales irradiados [5],
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estudiar la temperatura de transicion ductil-fragil en
materiales metalicos [6] y determinar propiedades de
metales sometidos a corrosion bajo tension [7] o
fragilizacion por hidrogeno [8]. En la actualidad despierta
un gran interés en la comunidad cientifica, debido en gran
medida a su capacidad para estimar propiedades
mecanicas de metales de forma directa, con cantidades
pequefias de material y probetas miniatura. Otras
aplicaciones son la caracterizacion de materiales cuando
la cantidad disponible no permite utilizar ensayos
convencionales, o el andlisis de zonas particulares, como
un cordon de soldadura o finas capas de recubrimiento,
donde no es posible obtener probetas estandar. Las normas
que regulan su uso son la americana ASTM E3205-20 [9]
y la europea EN 10371:2021 [10], con contenidos
conincidentes. En cuanto al uso del SPT en medios
agresivos, aun no existen documentos de guia debido a lo
novedoso de esta aplicacion, aunque si las diversas
experiencias que se aglutinan en este trabajo.

Figura 1. Dispositivo SPT y probeta utilizada con
dimensiones en mm [11]

3. METODOLOGIAS SPT EMPLEADAS PARA
CARACTERIZAR EN AMBIENTE

Algunos autores han utilizado el SPT para analizar
materiales metalicos en ambientes agresivos [7,8,12],
aunque la bibliografia es aun escasa. Su primera
aplicacion en condiciones de fragilizacion por hidrogeno
fue realizada por Misawa en 1988 [13], quien disefié un
dispositivo para mantener las probetas sumergidas en
soluciones acuosas a alta presion y temperatura para
estudiar la resistencia a la corrosion de un acero irradiado
sometido a tension. Mas recientemente han quedado
definidas las dos estrategias principales para llevar a cabo
ensayos de fragilizacion por hidrogeno utilizando técnicas
de Small Punch: precargando la probeta con hidrégeno
para ensayar en aire [8], inmediatamente después o bien
mantener la probeta en condiciones de carga también
durante el ensayo para evitar perder hidrogeno por
difusion [14]. A continuacion se analizan los principales
aspectos de interés.

3.1 Tiempo 6ptimo de fragilizacion en SPT

Para realizar una correcta caracterizacion en ambiente, las
muestras deben haber sido fragilizadas durante un tiempo
especifico, asegurando de este modo que se ha aplicado
todo el poder del medio. En el caso de probetas SPT de
0.5 mm de espesor, lo mas comun en la literatura es
emplear un tiempo de 2 horas [8,11,12,14-16]. Es mayor
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que el tedricamente requerido si se calcula utilizando los
valores de difusividad del hidréogeno en el acero, a
temperatura ambiente en el rango de 10 cm?/s, y asegura
la completa difusion del hidrogeno dentro del material. Es
suficiente incluso cuando las muestras son fragilizadas
dentro de los equipos utilizados para el test, lo cual puede,
en ocasiones, retrasar la saturacion de la muestra. Todo
ello fue demostrado en [12], tal y como muestra la Figura
2, en esta ocasion fue utilizado un medio acido de 1N de
H>SO4 en agua destilada polarizado con la aplicacion de 5
mA/cm?,
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Figura 2. Muestras SPT ensayadas al aire tras 2, 5y 15
h de carga, mostrando el mismo comportamiento, versus
el material sin el efecto del medioambiente.

3.2 Pre-fragilizacion en ambiente y ensayo al aire

Esta técnica fue empleada por primera vez con SPT en
2002 por Komazaki et al. [17] utilizando electrélisis
catddica durante 24 horas para pre-fragilizar, ensayando
acto seguido al aire a velocidades estandar [10]. El
parametro utilizado era la energia bajo la curva fuerza-
desplazamiento hasta el punto de carga maxima,
quedando evidenciado que el ensayo SPT era capaz de
distinguir el comportamiento de material pre-fragilizado
frente al material de control, contrastando los resultados
con los resultados de mediciones del contenido de
hidrégeno. La Figura 3 muestra dos macrografias de este
trabajo, donde la izquierda pertenece a una muestra no
fragilizada rotura de grieta circunferencial, mientras que
la de la derecha presenta un comportamiento fragil con
grietas radiales en forma de estrella que parten del centro
hacia la periferia. En las curvas fuerza-desplazamiento de
ambas muestras, la fragilizada experimenta una carga
maxima menor, un menor desplazamiento del punzon y
una menor energia bajo la curva.

La estimacion de propiedades de traccion y fractura con
SPT en aceros de alta resistencia fue evaluada en un
estudio llevado a cabo por las Universidades de Cantabria
y Oviedo [16] exponiendo las muestras a ambientes de
proteccion catoédica y polarizacion catédica con dos
niveles de intensidad diferentes. Para evaluar la capacidad
del SPT a la hora de estimar el nivel de fragilizacion por
hidrégeno en aceros, las probetas fueron pre-fragilizadas
y ensayadas al aire [9], para estimar después los
parametros de traccion y compararlos con los equivalentes
sin el efecto ambiental.
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Figura 3. Macrografias y registro de carga-
desplazamiento del SPT, izquierda: sin cargar, derecha:
pre-fragilizada y ensayada al aire [17].

Para la fractura, se utilizaron probetas SPT con muesca
lateral pasante y la metodologia propuesta por Lacalle [3]
para obtener la resistencia, comparando posteriormente
los resultados con los de los ensayos estandar a baja
velocidad con probetas C(T), comprobando también el
efecto de la velocidad al utilizar dos ratios de punzonado
diferentes en cada caso. Quedd demostrado que las
propiedades de traccion obtenidas con SPT concuerdan
con la bibliografia existente para ensayos convencionales
a baja tension en probetas fragilizadas [14]. También que
el SPT es capaz de reproducir las mismas tendencias de
los ensayos estandar, mostrando una importante reduccion
de su valor en las condiciones mas agresivas.
Adicionalmente, se demostré que el SPT se ve afectado
por la velocidad de solicitacion. Por ultimo, basandose en
la determinacion de la disminucion del contenido de
hidrégeno en las probetas SPT durante el ensayo en aire,
el articulo recomienda realizar los tests en las mismas
condiciones que los ensayos estandarizados [18],
manteniendo la probeta inmersa en el medio agresivo
después de precargar (condiciones de difusion neta
estacionaria) y con velocidades mucho mas lentas que las
empleadas en ensayos SPT convencionales, para permitir
el efecto fragilizador completo del hidrogeno.

3.3 Ensayo de las probetas en el medio agresivo

Los primeros trabajos de Misawa en 1988 [13], se
focalizaron en reproducir las condiciones en servicio a las
que estaban expuestos los componentes en ambientes
agresivos. Se ensayaron dos aceros inoxidables por
inmersion de la probeta en una solucién acuosa a alta
presion y temperatura para fragilizar. Los resultados
obtenidos mostraron las mismas tendencias que los
ensayos SSRT (Slow Strain Rate Tests), siendo asi el SPT
propuesto como una metodologia vélida para evaluar la
susceptibilidad de este tipo de materiales a la
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fragilizacion. En 2015, una publicacion [8] compard los
resultados de muestras cargadas con hidrogeno y
ensayadas al aire frente a otras permanentemente
sumergidas en el ambiente fragilizante durante el ensayo.
Se utilizaron dos aceros CrMoV, con probetas de
geometria lateral cuadrada de 10 mm y 0.5 mm de espesor,
con una velocidad de punzonado en el rango recomendado
por [10], fragilizando en condiciones de polarizacion
catédica [18] y se consideraron dos tipos de
microestructuras: metal base y depositado por proceso de
soldadura, con el objetivo de disponer de una mas
resistente a la fragilizacion (CrMoV-1) y otra con
sensibilidad a la fragilizacion (CrMoV-2). Se comparo el
proceso de pre-fragilizacion y posterior ensayo al aire con
el ensayo bajo una fuente continua de hidrégeno. El
CrMoV-2, que presentaba una microestructura de bainita
acicular susceptible de ser afectada por el hidrégeno, no
presentd variaciones entre las probetas pre-fragilizadas y
las que fueron ensayadas dentro del medio agresivo. Sin
embargo, su condicion frente al material sin hidrogeno si
fue notable. En el CrMoV-1, que tenia wuna
microestructura martensitica, ambos tipos de probetas
tuvieron un comportamiento similar, exhibiendo las
ensayadas en ambiente una reduccion de sus propiedades
mecénicas. La capacidad del SPT para distinguir las
condiciones de fragilizacién fue asi demostrada para los
materiales mas susceptibles de ser afectados. Quedo
evidenciado que los micromecanismos generados en las
probetas pre-fragilizadas son similares en probetas de
traccion estandar y en probetas SPT, como puede verse en
la Figura 5 para el CrMoV-2.

2000 - Load (N) e
CrivioV-1 (A)
CrMov-1 (B)

= =CriviaVv-1 [C)
Criviav-2 (A)

|| eCrmon-2 (8)

= =CriioV-2 [C)

2500 4

Punch displacement {mm}

(] 0s 1 15 2

Figura 4. Curvas SPT (a) sin pre-fragilizacion, (b) con
pre-fragilizacion y ensayadas al aire, (c) con pre-
fragilizacion y ensayadas en ambiente [8].

| i i

Figura 5. Micromecanismos de SPT en CrMoV-2.
Izuierda: (a) ensayo de traccion libre de hidrogeno, (b)
ensayo de traccion prefragilizado. Derecha: (a) (b)
macro y micrografia libre de hidrogeno, (c) (d) macro y

micrografia prefragilizada [8].
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3.4 Exposicion de una o ambas caras de la probeta
En la mencionada publicaciéon [8] se estudiaba la
diferencia entre fragilizar la probeta so6lo por una de sus
caras (la mas tensionada) o en ambas, como muestra la
Figura 6. Ambas técnicas presentan una disminucion de
las propiedades mecanicas con respecto a la probeta
ensayada al aire (la energia bajo la curva se reduce
drasticamente). La forma de la curva pasa de una tipologia
predominantemente ductil en el material no fragilizado a
un comportamiento fragil en las probetas fragilizadas en
una o bien en ambas caras. Como conclusion, fragilizar
por una o ambas caras dio lugar a resultados muy
similares.
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Figura 6. Curvas de CrMoV-2 con y sin pre-fragilizacion
en una o ambas caras [8].

3.5 Efecto de la velocidad de punzonado

Los ensayos en ambiente se ven afectados por la velocidad
de solicitacion. Para asegurar un efecto completo del
hidrogeno y permitir que la interaccion con el ambiente
gobierne el proceso, se aplican velocidades muy inferiores
a las de los ensayos convencionales. Este hecho también
aplica al SPT. En los ultimos afios, distintos
investigadores se han centrado en estudiar los efectos de
las velocidades de punzonado. Esto es lo que realizé un
estudio de la Universidad de Cantabria del afio 2019 [14],
que presentd los resultados de aplicar diferentes
velocidades de punzonado sobre probetas SPT tras 2 horas
de pre-fragilizacion. Se estudid el efecto de las
velocidades de punzonado recomendadas por [10] y
también el de otra 5 veces mas lenta sobre probetas pre-
fragilizadas y ensayadas al aire. Como muestra la Figura
7, se emplearon velocidades de 0.01 y 0.002 mm/s, y el
medio produjo un importante dafio en el material llevando
a una reduccion de las propiedades mecanicas en ambos
casos. Sin embargo, al comparar las graficas y sus
correspondientes fractografias no se aprecia una
diferencia especifica entre ellas (lineas continuas frente a
las de trazos), siendo en ambos casos la rotura semi-fragil
ligeramente transgranular. Con respecto al contenido de
hidrogeno, que fue determinado tras los ensayos a 0.01 y
0.002 mm/s, su valor fue de 4.86 y 4.15 ppm
respectivamente.  Este comportamiento tan parecido
encuentra su explicacion en el efecto de competicion que
ocurre entre bajas velocidades de punzonado, que dan mas
tiempo al hidrégeno para difundir a las areas plastificadas
que se generan durante el ensayo, y un mayor tiempo para
difundir fuera de la probeta. El primero ayuda al efecto
fragilizante mientras que el segundo reduce la
concentracion de hidrégeno que actia (lo que se refleja en
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el menor contenido de hidrogeno al final del ensayo). Por
tanto, para muestras SPT prefragilizadas y ensayadas en
aire, velocidades de punzonado en el rango recomendado
por [10] no producen ningun efecto fragilizante.
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Figura 7. Curvas y fractografia de SPT prefragilizado y
ensayado al aire con velocidades de punzonado
convencionales [14].

Las mencionadas velocidades de solicitacion de 0.01 y
0.002 mm/s son comparadas con otra 500 veces inferior.
Se observa que se traduce en un registro con peores
propiedades mecanicas y en una fractografia mas fragil y
queda probado que, para que las caraterizaciones SPT en
ambiente sean representativas, deben utilizarse
velocidades de punzonado de varios 6rdenes de magnitud
inferiores a las recomendadas en [10].
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Figura 8. Curvas y fractografia de SPT prefragilizado y
ensayado al aire con velocidades de solicitacion
convencionales [14].
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3.6 Ensayos en ambiente bajo la aplicacion de
cargas constantes.

Para evaluar cuan lentas deben ser las velocidades de
punzonado, un estudio [12] realiz6 una serie de SPT en
ambiente bajo cargas constantes de valor decreciente. Las
velocidades que se desarrollaban de forma natural en el
sistema cuando se aplicaban cargas cercanas al valor de la
carga limite SPT estaban en el rango de E a E-” mm/s, 5
veces inferiores a las recomendadas en [10] para
caracterizaciones llevadas a cabo en aire. Por lo tanto, los
ensayos SPT de carga estatica son apropiados para
reproducir fragilizacion por hidrogeno. Al permitir al
sistema que se agriete de forma autéonoma por la carga
impuesta, se asegura una velocidad de solicitacion lo
suficientemente lenta para producir micromecanismos de
fragilizacion como los presentes en escenarios reales. La
desventaja radica en la necesidad de ensayar varias
muestras, hasta encontrar aquella que no produce ninguna
grieta en la punta de la muesca de la probeta.
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Figura 9. Set de ensayos SPT bajo carga constante.

3.7 Técnica de SPT con carga escalonada
En los ultimos dos afos, se ha publicado otra metodologia
para caracterizar en ambiente [11, 15].
Consiste en utilizar la técnica de carga por escalones de
ASTM F1624 al SPT para obtener la carga limite. Se
realiza aplicando escalones de carga, aumentando
progresivamente tras cierto tiempo, que se define en
funcion de la dureza del hasta que la probeta rompa. De
este modo puede obtenerse la carga que iniciara una grieta
subcritica en acero expuesto a un medio agresivo. Deben
seguirse los siguientes pasos:

1. Se realiza un ensayo SPT en aire segun [10], para
obtener la carga de rotura rapida Prrs.spr, definida por
la maxima carga alcanzada, Pmax.

2. Seguidamente, las probetas son expuestas al medio
ambiente durante 2 h antes de los ensayos mecanicos.
Este tiempo es resultado de investigaciones previas
[11, 16] para asegurar la saturacién y una difusion
estacionaria.

3. Se aplican sucesivamente escalones de carga en tantas
muestras como sean necesarias hasta obtener la carga
limite (aquella en la que la diferencia entre dos cargas
limite consecutivas sea <5%). La muestra esta
permanentemente sumergida en el medio para que el
hidrégeno no difunda fuera de la muestra. Deben
aplicarse un total de 20 escalones (cada uno mayor en
un 5% del valor Pmax) hasta que se produzca el fallo
por rotura. La carga de rotura define la carga limite

para el primer escalon. El resto de los tests utilizaran
como maxima la carga limite del ensayo anterior
incrementada en un 10%. Esta secuencia debe ser
repetida hasta que la diferencia entre la carga limite
con la del ensayo previo sea menor al 5%,
definiéndose la carga limite en el medio, Pth, como el
valor obtenido en el ultimo ensayo. Al menos 3
muestras deben ser utilizadas en el medio como
minimo, incluso si las dos primeras ya convergian por
debajo del 5%.
Esta metodologia permite reducir la duracion total del
ensayo y la cantidad de probetas necesarias. Algunas
normativas de caracterizacion de EAC (Environmentally
Assisted Cracking) como la ISO 7539 [18], la ASTM
E1681 [19], requieren del orden de 12 probetas y
alrededor de 10000 h de ensayo para obtener la tension
limite, mientras que con el método acelerado de SPT se
puede estimar la carga limite equivalente en una semana y
ensayando s6lo 3 ¢ 4 probetas miniatura.
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Figura 10. Técnica de carga escalonada ASTM F1624.

Como la técnica presentada en ASTM F1624 deriva de
probetas estandar de traccion, la duracion de los
escalones tuvo que ser adaptada. Tal y como se presenta
en la Figura 11, en [15] se comprob6 que 20 y 40 min
resulto ser tiempo adecuado para los escalones del 1 al
10 y del 11 al 20 respectivamente para aceros en los
rangos de dureza de 33<HRC<45; el estudio atin no ha
concluido y es posible que estos tiempos puedan ser
optimizados para aceros de mayor dureza, con
microestructuras mas sensibles al hidrégeno. En
cualquier caso, estos tiempos de escalon son permiten
realizar una secuencia de escalones completa en un dia y
aseguran que el hidrégeno haya difundido en todo el
espesor, si se consideran los valores de la difusividad del
hidrégeno en aceros de la literatura [20] en probetas SPT
de 0.5mm de espesor.
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Figura 11. Cargas de rotura rapida y limite (Pth3) para
cada uno de las tres probetas de los escalones en el
medio con 10 mA/cm? de polarizacion catédica[l5].
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Esta metodologia fue validada [11] comparando los
resultados con ensayos de traccion segin ASTM F1624
[21] como muestra la Figura 12, demostrando que los
micromecanismos que tienen lugar fueron similares,
presentando efectos de fragilizacion progresivos en los
procesos a agrietamiento subcritico, correlacionando las
tensiones limite con las fuerzas obtenidas segiin ASTM
F1624 [21] y por la técnica de SPT con carga escalonada.
La expresion (1) permite obtener la carga limite de los
ensayos SPT en ambiente al aplicar la técnica de carga
escalonada.

a
Oth—-SPT = W'Py +E * (Pen-spr — Py) (1
Implica una parte elastica de un ensayo SPT en aire
(utilizado para determinar Prrs) Py, y una parte plastica
(Pw-spt — Py) resultado de restar Py a la carga limite. “ho”
esa el espesor de la probeta en mm y “o” un coeficiente de

correlacion funcion del material.

80D
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o ASTM F1624 (MPa)
'\
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Il ° 5420

el 10%
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o estimacidon SPT
Figura 12. Ajuste para la tension limite obtenida
utilizando la expresion (1) [11].

4. CONCLUSIONES

El presente analisis de las principales metodologias de

caracterizacion en ambiente con SPT, concluye:

- 2 h de fragilizacion es un tiempo adecuado, pudiendo
ser la exposicion por una o ambas caras de la probeta.

- Pre-fragilizar las probetas y ensayar al aire es ttil
cualitativamente cuando los ensayos se llevan a cabo
bajo las velocidades de punzonado recomendadas en
la normativa [10]; no se recomienda reducir las
velocidades de ensayo.

- Para caracterizaciones mas precisas, los ensayos deben
ser en continua exposicion al hidrogeno tras la
fragilizacion y las velocidades de punzonado deben
estar en el rango de E® a E7 mm/s para permitir que el
medio gobierne el proceso.

- Los ensayos SPT en ambiente bajo carga constante
reproducen la interaccion material-ambiente y
permiten obtener la carga limite, aunque su operativa
implica un consumo elevado de tiempo.

- La técnica de SPT con cargas escalonadas permite
obtener el umbral de forma rapida. Deben considerarse
escalones de 20 y 40 minutos para los escalones del 1
al 10 y del 11 al 20 respectivamente en una primera
aproximacion.
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